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Introduction

« La rétro-ingénierie, ou ingénierie inverse, est l'activité qui consiste a étudier un objet pour en
déterminer le fonctionnement interne, la méthode de fabrication, peut-étre dans l'intérét de le
modifier. On parle également de rétro-conception dans le domaine du vivant. Le terme équivalent en
anglais est reverse engineering. »

Cette définition, au cceur de ma thématique de recherche, reflete bien mon parcours en recherche,
gu’elle soit dans le domaine privé ou public depuis 15 ans.

En effet, tout au long de mon parcours professionnel, j’ai eu a coeur d’étudier la valorisation des résidus
organiques, que ce soit via des approches de caractérisation de la matiere, de génie des procédés
biologiques afin de « déterminer le fonctionnement interne, la méthode de fabrication » pour mieux
comprendre les processus biologiques impliqués, les modéliser « peut-étre dans l'intérét de le
modifier », et les optimiser.

Ce manuscrit décrit mes recherches passées, présentes et a venir répondent a cette définition
appliquée a la thématique suivante : « Intégration des bioprocédés de valorisation des résidus
organiques pour une gestion durable des agroécosystémes » dans un contexte de transition a la fois
énergétique et agroécologique. Il décrit également la mise en place de ma stratégie de recherche
dédiée a résoudre cette problématique, stratégie appuyée notamment par la mise en place de projets
de recherche (que ce soit en tant que coordinatrice ou contributrice), I'encadrement de stagiaires,
doctorants, post-doctorants, ingénieurs et la valorisation des résultats afin de prétendre a I'obtention
de I'Habilitation a Diriger des Recherches.

Aprés un Chapitre 1 dédié a la description de mon Curriculum Vitae, la description factuelle de mes
activités de recherches et de mes encadrements ainsi que mes productions et valorisations
scientifiques, le Chapitre 2 synthétise mes travaux de recherche, basés sur une description préalable
du cadre, du contexte et des objectifs de mes recherches. Ce chapitre résume comment j'ai mis en
place ma thématique via trois axes de recherches dont les piliers sont associés a mes trois domaines
de compétences : la caractérisation matiere, le génie des procédés et la modélisation des procédés. I
s’attele a montrer, sous formes de questionnements, comment ces trois compétences sont le socle de
ma thématique.

Le Chapitre 3 présente les perspectives de mes recherches sur les bases des résultats et
accomplissements décrits dans le Chapitre 2. Dans cette partie, je propose un projet de recherche a
court puis long terme autour de lingénierie inverse, en utilisant mes compétences pour les
approfondir et aller plus loin sur la prise en compte des agroécosystémes et les impacts
environnementaux d’une filiere de valorisation des résidus.

Enfin, je terminerai ce manuscrit par une conclusion et analyse plus générales sur mes activités de
chercheur.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Objet
https://fr.wikipedia.org/wiki/Fabrication
https://fr.wikipedia.org/wiki/Fabrication

Chapitre 1. Curriculum Vitae détaillé



Chapitre 1. Curriculum Vitae détaillé

1. Curriculum Vitae

Nom : JIMENEZ Adresse : 8 allée Bérénice, 11100 Narbonne
Prénom : Julie Situation familiale : Célibataire
Date de naissance : 03/10/1982 Tél: 067893 46 25/04 6842 5176

Email : julie.jimenez@inrae.fr

Py VEOLIA =

2:INSh 2007 ® ENVIRQNNEMENT 2013 INRA@ 2015 INRA@ ..LBE

r recherche & innovation .

formation génie | ingénieur de recherche bioprocédés N Apost—doctorat. Chargée de 4
des procédeés’|" Ldoctorat (2009_201225 " Recherche

Depuis 2015 : Chargée de Recherche INRAE- Laboratoire de Biotechnologie de I’Environnement-
Narbonne

Adaptation et intégration des bioprocédés de traitement des effluents et des résidus pour une

gestion durable des agrosystéemes

Mots clés: Caractérisation, Matiere, Modélisation, Méthanisation, Digestat, Biordffinerie
Environnementale, Optimisation, Agroécologie

2013-2015: Post-doctorat a INRAE-Laboratoire de Biotechnologie de I’'Environnement- Narbonne
Caractérisation de résidus organiques et modélisation des processus biologiques d’une filiere de
traitement de ces résidus — Projet RISQ-PRO (financé par ONEMA) : Evaluation et réduction des risques
de contamination par des polluants organiques dans le contexte de I'usage de Produits Résiduaires
Organiques (PRO) sur sols agricoles
- Devenir de la matiére organique avec la modification de modeéles actuels de digestion
anaérobie, compostage et d’épandage sur sol ;
- Développement d’'une méthode de caractérisation afin d’unifier les variables entrantes dans
les modeéles
- Devenir des micropolluants organiques (hydrocarbures aromatiques polycycliques) en lien
avec la matiére organique

2007-2013: Ingénieure de recherche en modélisation des procédés biologiques de traitement des
eaux usées a VEOLIA Environnement Recherche et Innovation-Maisons Laffitte

- Etude du procédé de Digestion anaérobie des boues d’épuration et d’ordures ménagéres
résiduelles

- Modélisation des processus biologiques de la digestion anaérobie des boues d’épuration et
des bioréacteurs a membranes traitant des eaux usées

- Caractérisation de la matiére organique des résidus organiques liquides et solides
(développement d’outils de caractérisation innovants de la matiére organique et sa
biodégradabilité)

2012 Doctorat en Génie des Procédés - Université Montpellier Il : Caractérisation de la matiere
organique par spectrofluorimétrie 3D et modélisation de la digestion anaérobie des boues
d’épuration. Collaboration VERI/INRAE LBE Narbonne.

Directeur de thése : Jean-Philippe STEYER (Directeur de Recherche, INRAE LBE Narbonne)
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Co-encadrant de thése : Fabien Vedrenne (Chercheur VERI, Maisons Laffitte)
Rapporteurs : Fabrice Béline (Directeur de Recherche, IRSTEA, Rennes) et Peter Vanrolleghem
(Professeur, Université de Laval, Québec, Canada)

2007 Ingénieure en Génie des Procédés - Institut National des Sciences Appliquées (INSA) Toulouse
Stage fin étude (6 mois) : « Caractérisation d’effluents agro-alimentaires et modélisation des boues
activées » VEOLIA STI (solution et technologie industrie), Plessis Robinson.

Stage technique (3 mois) : « Etude et suivi d’un digesteur anaérobie a lit fixe semi-industriel pour
le traitement d’effluents d’abattoirs ». Universidad de Burgos, Espagne

2005 Maitrise IUP (Institut Université professionnel) Génie des Systemes Industriels - Université
de Perpignan
Stage fin étude (6 mois) : « Traitement thermo-enzymatiques des boues d’épuration » Laboratoire
LISBP INSA Toulouse. Etudes pilotes laboratoires boues activées et fermenteurs

2001 DEUG lere Année Mathématiques et Informatiques appliquées aux Sciences- Université de
Perpignan

2. Activités de recherche

Depuis I'obtention de mon dipléme d’ingénieur et dans le cadre de mes activités professionnelles en
tant gu’ingénieur de recherche puis chercheur, j'ai développé et consolidé trois expertises majeures,
schématisées par la Figure 1 ci-aprées, en (i) caractérisation de la matiere, en génie des procédés
(notamment des procédés biologiques de traitement puis valorisation des résidus organiques) pour (ii)
modéliser les processus biologiques et a la fois prédire les performances de ces procédés et d’optimiser
les filieres de valorisation de ces derniers, tant au niveau production de molécules d’intérét
(production d’énergie via la méthanisation par exemple) que leur réutilisation en agronomie en tant
que fertilisants organiques (digestats, composts,...). Ces trois expertises interagissent entre elles (i.e.
la caractérisation alimente les variables des modeéles et aide au suivi des procédés ; la modélisation
utilise les données du procédé et en retour peut aider a son pilotage) afin d’étre mises au service de
I’optimisation des bioprocédés de traitement de tous types de résidus (i.e. urbains, agricoles, agro-
alimentaires, liquides ou solides).

G

Génie des procédés
-Mise en place de pilotes
laboratoire

-Suivi procédés (laboratoire et
industriels)

- Procédés biologiques

Caractérisation

Optimisation
Modélisation

ues/traitement des
données

-Analyses biochimiques

-Analyses cinétiques de
biodégradation

-Dynamiqug et mécanistique de
bioprocédés

Figure 1 : Expertises développées tout au long de ma carriére professionnelle au sein de la recherche

- Analyses spectrales
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Ces expertises sont également nécessaires pour répondre a ma thématique de recherche dont j'ai la
responsabilité et que je développe depuis 2015 a INRAE autour de « I'adaptation et intégration des
bioprocédés de traitement des résidus organiques pour une gestion durable des agrosystemes », en
adéquation avec les objectifs scientifiques INRAE. En effet, lors du traitement et de la valorisation des
résidus organiques, les produits résiduaires organiques générés doivent répondre a des critéres de
qualité agronomique incluant efficacité et innocuité (environnementale et sanitaire). Il est donc
obligatoire de concevoir les bioprocédés en fonction des antagonismes entre les services attendus (i.e.
dimensions agronomique et écosystémique, traitement de la pollution, et production d'énergie et/ou
de molécules plateformes) a la recherche d'un compromis. Trouver un compromis entre valorisation
agronomique et énergétique, entre autres services rendus, passe par la modélisation et le contrdle des
procédés de traitement des résidus organiques afin de mieux concevoir ces derniers, de les adapter
aux besoins en aval et de repenser a des filieres innovantes. La connaissance de la qualité des résidus
et produits résiduaires organiques est primordiale pour la modélisation des procédés mais aussi pour
prédire leur qualité avant retour vers les agrosystémes (i.e. sols, plantes) et environnement (i.e. eau,
air) et ainsi pouvoir utiliser ces critéres en tant qu’objectifs dans |'optimisation et le contréle des
procédés de traitements. Ces critéeres de qualité dépendent des agrosystéemes et environnements
ciblés, des plantes cultivées, notamment en termes d’interactions entre les cycles biogéochimiques du
carbone (C), de I'azote (N), du phosphore (P) et d’autres éléments primordiaux, enjeu majeur au sein
du département AgroEcoSystem d’INRAE.

La suite de ce chapitre décrit succinctement les activités de recherche réalisées que ce soit lors de
mon stage de MASTER, mon emploi a VERI, ma thése de doctorat et les projets de recherche
auxquels j'ai participé depuis 2007. Puis, un tableau récapitulatif décrit les encadrements de
doctorants, stages Master, et ingénieurs/post-doctorats que j’ai réalisés.

Stage de fin d’études ingénieure en génie des procédés

Caractérisation d’effluents agro-alimentaires et modélisation des boues activées (février-juin 2007)

INSA Toulouse, Génie des Procédés

VEOLIA STI (Solution et Technologie Industrie), Plessis Robinson

Collaborations : LISBP (INSA Toulouse)

Mots clés : boues activées, eaux usées industrielles, modélisation, ASM, caractérisation

L’objectif de mon stage était de prendre en main un outil de modélisation et simulation des processus
biologiques d’'une boue activée traitant des eaux usées (GPSX), calé et validé pour des eaux usées
urbaines et de le caler et le valider sur des eaux usées industrielles. Cela a été réalisé avec les données
d’une usine de traitement des eaux usées agroalimentaires située a Sablé sur Sarthe. J’ai pu (i) mettre
en place une campagne de prélevements et d’analyses et de récupération du suivi de la boue activée
de l'usine, (ii) réaliser des tests en laboratoires afin de déterminer certains parameétres nécessaires a
la modélisation de la boue activée et (iii) me former, caler puis valider le modele de boues activées
ASM1 (Activated Sludge Model n°1)? sur la boue activée de 'usine. Cette expérience a été la base de
ma formation en modélisation des processus biologiques d’un procédé de traitement ainsi que la
base de mes connaissances en définition et caractérisation de la matiére organique.

1 |WA Task group on mathematical modelling for design and operation of biologic wastewater treatment (1987). Activated
Sludge Models ASM1, ASM2, ASM2d, ASM3, Scientific and technical Report.
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Expérience professionnelle en tant gu’ingénieur de recherche a VERI

Ingénieure de Recherche en modélisation des procédés biologiques de traitement des eaux usées
(2007-2013)

VERI, Veolia Recherche et Innovations, Maisons Laffitte

Collaborations : VEOLIA, INRAE-LBE, ENVOLURE, Ecole Polytechnique de Lausanne
(Suisse)KWB (Berlin, Allemagne), VITO (Belgique), TTX (Italy), Berlin University of Technology
(Allemagne), UNSW (Australie), VERI (France), Aquafin (Belgique), A3 (Allemagne), Polymem
(France), Inge (Allemagne), Envi-Pur (République Tcheque)

Mots clés : eaux usées, station d’épuration, boues activées, bioréacteur G membranes,
modélisation, procédés biologiques, méthanisation, ASM1, ADM1, caractérisation,
respirométrie, boues

Dans le cadre de mon expérience d’ingénieur de recherche a VERI, j’ai démarré ma carriere en
participant au projet Européen AMEDEUS (projet et participation décrits ci-apres) sur la modélisation
des processus biologiques des bioréacteurs a membranes (MBR) via un modéle modifié type ASM1
pour traiter des eaux usées urbaines. Cela a donné lieu a des productions scientifiques variées (deux
publications et deux conférences internationales). Une des publications a notamment été réalisée via
un groupe de travail international sur la modélisation des MBR, formé lors des comités de pilotage du
projet. En paralléle, j’ai adapté et mis en place des protocoles de caractérisation de la matiére et de
détermination expérimentale de parametres utilisés dans la modélisation des procédés de traitement
des boues activées qui ont servi a caractériser puis modéliser le traitement d’un large panel d’eaux
usées industrielles auprés de la direction technique de VEOLIA.

Enfin, j'ai été en charge du développement de la modélisation du procédé de digestion anaérobie des
boues issues de station d’épuration (STEP) puis de la fraction fermentescible des ordures ménageres
(FFOM) impliquant la mise en place de pilotes laboratoires, des suivis analytiques, des caractérisations
de la matiere organique. Une partie des travaux sur la caractérisation de la matiére organique pour la
modélisation de la digestion anaérobie des boues a été réalisée via une these de doctorat entre 2009
et 2012 décrite ci-aprés.

Doctorat

Caractérisation de la matiére organique par spectrofluorimétrie 3D pour la modélisation de la
digestion anaérobie des boues issues de stations d’épuration (2009-2012)

VERI, Maisons Laffitte et INRAE-LBE

Université de Montpellier, Génie des procédés

Collaborations : VERI, Maisons Laffitte et INRAE LBE

Mots clés : caractérisation, matiere organique, bioaccessibilité, méthanisation, modélisation,
fluorescence 3D, fractionnement, ADM1

Afin d’optimiser aussi bien le procédé de digestion anaérobie que la filiere compléte du traitement des
eaux usées, la caractérisation de la matiére organique entrante est cruciale afin de controler son
devenir dans le procédé, notamment grace a la modélisation. Pour cela une collaboration entre VERI
et le laboratoire INRAE LBE a été mise en place et a conduit a une thése que j’ai réalisée dans le cadre
de mes activées d’ingénieur de recherche a VERI en parallele de mes autres taches. L'objectif de ma
these était de développer et d’appliquer une nouvelle méthode de caractérisation de la matiere pour
faciliter et améliorer la modélisation des processus biologiques se produisant lors de la méthanisation
des boues issues STEP. Plus particulierement, la question de recherche portait sur la notion de
bioaccessibilité et de biodégradabilité de la matiere organique et comment la décrire puis y associer
des indicateurs expérimentaux. C’'est ainsi que j’ai développé une nouvelle méthode de caractérisation
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combinant un fractionnement de la matiere organique, basée sur la caractérisation des exopolymeéres
des boues d’épuration, et une analyse spectrale des fractions extraites par fluorimétrie 3D afin de
prédire leur biodégradabilité anaérobie. Cette méthodologie a été appliquée et validée via des
expérimentations et grace a la modélisation en utilisant puis modifiant le modéle ADM1 (Anaerobic
Digestion Model n°1%). Enfin, une analyse de scenarios utilisant le modéle a aussi montré que grace a
la prédiction de la bioaccessibilité et de la biodégradabilité, il était possible d’optimiser le design du
procédé. Cela a ouvert des perspectives significatives quant a I'utilisation et I'adaptation de cette
méthodologie a d’autres résidus organiques et procédés et a I’élaboration de capteurs et d’indicateurs.
Les résultats de ces travaux ont été notamment valorisés par des publications scientifiques, [JJ26],
[1J27], [JJ28], [JJ29] et par des participations a des conférences [PO34], [PO35].

Post-Doctorat

Caractérisation de résidus organiques et Modélisation des processus biologiques d’une filiére de
traitement de ces résidus (2013-2015)

INRAE-LBE

Collaborations : INRAE ECOSYS, INERIS, INRAE OPAALE (ex-IRSTEA), LDAR, Arvalis, INRAE SAS,
Esitpa Rouen, CIRAD Recyclages et Risques, Rittmo Agroenvironnement, Chambre
d’Agriculture de Bretagne

Mots clés : caractérisation, matiere organique, méthanisation, compostage, modélisation,
fractionnement, ADM1, micropolluants organiques, sol, digestats, fertilisants organiques

Désireuse de revenir a la recherche académique, j’ai quitté mon poste d’ingénieure de recherche chez
VERI pour réaliser un post-doctorat a INRAE LBE. Mon post-doctorat s’est déroulé dans le cadre du
projet RISQ-PRO dont I'objectif était de modéliser les procédés d’une filiere de traitement des boues
(méthanisation et compostage) afin de prédire le devenir a la fois de la matiére organique des résidus
organiques et de certains micropolluants organiques adsorbées sur la matiére. L'idée était de proposer
des préconisations et des scenarios sur leur devenir apres la valorisation agronomique potentielle des
digestats et/ou composts de digestats issus de la filiere. La question de recherche sous-jacente a été
notamment de coupler les modéles des procédés jusqu’au sol. Pour ce faire, la méthodologie
développée pendant mon doctorat a été utilisée et modifiée afin de définir un indicateur de
bioaccessibilité de la matiere organique pouvant étre utilisée a la fois pour étudier la biodégradabilité
de cette derniere dans les procédés mais également dans les sols agricoles. Tous ces aspects sont
décrits de maniere détaillée dans le Chapitre 2. Des publications [JJ24], [JJ25] et des participations a
des conférences ont été réalisées [PO29], [PO30], [PO31], [PO32], [PO33], [Poster_ 5], [Poster_6],
[Poster_71].

Les contrats auxquels j'ai participé en tant que porteuse de projet ou contributrice
sont décrits ci-dessous (les partenaires porteurs de projet sont soulignés).

AMEDEUS: Accelerate Membrane Development for Urban Sewage Purification (2005-2009).

Financement : Europe (5 205 k€) ; Partenaires : KWB (Berlin, Allemagne), VITO (Belgique), TTX (Italy),
Berlin University of Technology (Allemagne), UNSW (Australie), VERI (France), Aquafin (Belgique), A3
(Allemagne), Polymem (France), Inge (Allemagne), Envi-Pur (République Tcheéque).

2 Batstone, D. J., Keller, J., Angelidaki, I., Kalyuzhnyi, S. V., Pavlostathis, S. G., Rozzi, A., Sanders, W. T. M., Siegrist, H., Vavilin, V.A.
(2002) Anaerobic Digestion Model No.1. (ADM1). IWA Scientific and Technical Report No. 13. IWA, ISBN:1-900222-78-7.

10
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RISQ-PRO : Evaluation et réduction des risques de contamination par des polluants organiques dans le
contexte de l'usage de Produits Résiduaires Organiques (PRO) sur sols agricoles (2013-2015).

Financement : ONEMA (432 k€) ; Partenaires : INRAE LBE, INRAE ECOSYS, INERIS

ETYC : Evaluation intégrée des phases de Traltement et de recYclage agricole des matiéres organiques
pour des systemes d’élevage moteurs dans I'atténuation du changement Climatique (2012-2015).

Financement : ADEME (486 k€) ; Partenaires : UMR INRAE/AgroCampus-Ouest, INRAE OPAALE (ex-
IRSTEA), INRAE ECOSYS, Chambre d’agriculture de Bretagne, INRAE LBE

PROBIOTIC : Dynamique des pathogenes lors du stockage et de I'épandage des Produits Résiduaires
Organiques : influence des déterminants biotiques et de la biodisponibilité de la matiére organique
(2013-2016).

Financement : ADEME (249 k€) ; Partenaires : INRAE- LBE, INRAE OPAALE (ex-IRSTEA)

PROLAB (financé par I’ADEME-DOSTE) : Protocole de caractérisation des PROs au laboratoire pour
prédire leur devenir au champ (2013-2016).

Financement : ADEME (637 k€) ; Partenaires : INRAE ECOSYS, LDAR, Arvalis, INRAE LBE, INRAE SAS,
Esitpa Rouen, CIRAD Recyclages et Risques, Rittmo Agroenvironnement

IBRA : Integral Bioreffinery of the Rapeseed Meal-Bioraffinerie intégrale et durable du tourteau de
colza (2017-2018).
Financement : 3BCAR Inter-Carnot (275 k€) ; Partenaires : LISA, LRGP, INRAE LBE (3BCar)

BiogasMena: Demonstration of dry fermentation and optimization of biogas technology for rural
communities in the MENA region (2017-2020).

Financement : ERANETMED (1 349k€) ; Partenaires : University of Hohenheim (Allemagne), University
of Verona (ltalie), Agricultural University of Athens (AUA, Gréce), Université des Sciences et
Technologies d’Oran (Algérie), INRAE LBE (France), IMDEA (Espagne), Centre de Biotechnologie de Sfax
(Tunisie), Nenufar (France), ERM (France), FnBB e. V. (Allemagne), University of Cairo (Egypt)

MAPPED : Outils de pilotage d'unité de méthanisation a I'échelle du territoire (2017-2020).

Financement : ADEME (3 780 k€) ; Partenaires : BioEnTech, INRAE LBE, INRAE OPAALE, INRAE ECOSYS,
Akajoule, ENGIE

PROLEG : Intensification écologique des systemes de culture via le recyclage des produits résiduaires
et les légumineuses pour améliorer les services écosystémiques rendus pour et par les systémes de
culture (2016-2020).

Financement : PSDR (300 k€) ; Partenaires : INRAE ECOSYS, INRAE Agronomie, INRAE LBE, Association
Patrimoniale de la Plaine de Versailles et du Plateau des Alluets, Terre et Cités, Chambre d’agriculture
Interdépartementale d’lle de France, Terres Inovia, Syndicat mixte d’assainissement de la région ouest
de Versailles, Versailles Grand Parc, Bio Yvelines Services

I-MO-POL-DYN : Interactions micropolluants/matrices organiques au sein des matiéres fertilisantes
d’origine résiduaire : influence sur la dynamique des micropolluants aprés retour au sol de ces matiéres
(2016-2019).

Financement : ADEME (237 k€), Partenaires : Univ. Limoges, INRAE LBE, IC2M CNRS

11
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MADSLUDGE : Optimisation de la filiere de traitement des boues pour limiter la dissémination de
I'antibiorésistance (2018-2020).

Financement : ADEME/ANSES (163 k€); Partenaires : INRAE LBE, INTHERES, Laboratoire écologie
fonctionnelle et environnement (ENSAT)

DIGESTATE : Diagnostic des traitements des déchets et comportement des contaminants dans
I’environnement (2015-2020).

Financement : ANR (691 k€)

Partenaires : CIRAD Unité Recyclage et risque, INRAE ECOSYS, INRAE LBE, CNRS-CEREGE, INRAE
EMMAH, LEM

Nut-PRO-Plant: Nutrients accessibility of organic residues from wastes (2017).
Financement: Agreenskills; Agropolis Fondation, Labex Agro (71 k€); Partenaires: INRAE LBE,
Department of Agricultural Sciences (DipSA) — Alma Mater Studiorum University of Bologna (Italy)

Concept-Dig : Outil d’aide a la conception de filiere pour la valorisation agronomique des digestats,
(2016-2019).

Financement : ADEME (432 k€); Partenaires : INRAE LBE, IRSTEA OPAALE, INRAE ECOSYS, CIRAD
BioWooEB, Association des Agriculteurs Méthaniseurs de France (AAMF)

IVA-WASTE: Integrated VAlorization of liquid and solid WASTE (2021).
Financement : Agropolis Fondation (25 k€) ; Partenaires : INRAE MISTEA, INRAE-LBE, CERTE (Tunisie),
CIRAD Unité Recyclage et risques

BIOGAZ RIO : Recherche et Innovation en Occitanie (2020-2022).

Financement : Subventions de la Région Occitanie et de Europe au titre du Programme Opérationnel
FEDER-FSE Languedoc Roussillon (2 700k€) ; Partenaires : INRAE LBE, BioEnTech, Naskeo, SUEZ,
Distillerie Sud Languedoc

COVAFU : Développement d’une filiére de collecte et de valorisation du fumier de cheval a des fins
agronomiques (2021).

Financement : Région Occitanie ; Partenaires : Comité Départemental d’Equitation (CDE), INRAE LBE,
plateforme de compostage Aspiran

Compostage_Lallemand : Optimisation du compostage de fumier équin (2021-2022).

Financement : LALLEMAND (23.6 k€) ; Partenaires : INRAE LBE, LALLEMAND, Comité Départemental
d’Equitation 34

Ferti-Dig : Outil d’aide a la conception de filiére pour la valorisation agronomique des digestats, (2021-
2024).

Financement : ADEME (644 k€)

Financement : GRDF (60 k€)

Partenaires : INRAE LBE, Chambre d’Agriculture de Bretagne (CRAB), Chambre d’Agriculture du Grand-
Est (CRAGE), INRAE ECOSYS, INRAE SAS, INRAE EMMAH, SOLAGRO, ACTA, AAMF, LDAR, EPLEFPA - Bas
Rhin (Obernai), Agro de la Meuse (Bar-le-Duc)

12
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L’ensemble des personnes encadrées ou co-encadrées sont listées dans le tableau suivant (trois théses
dont une soutenue, douze stages Master, un stage doctoral, un ingénieur, un post-doctorat et un
assistant ingénieur).

2016-2019 Felipe Guilayn, SUPAGRO Montpellier (Génie des Procédés), Ecole doctorale
GAIA (Biodiversité, Agriculture, Alimentation, Environnement, Terre, Eau),
Université de Montpellier

Digestats de méthanisation : Caractérisation et nouvelles voies de valorisation

Financement : These CIFRE INRAE-SUEZ

Directeur de thése : Dominique Patureau (INRAE, LBE Narbonne)
Encadrement : Julie Jimenez (INRAE, LBE Narbonne), Marion Crest (CIRSEE,
SUEZ), Maxime Rouez (CIRSEE, SUEZ)

Collaboration : INRAE LBE, SUEZ, Université de Limoges (Genevieve Feuillade)
Articles acceptés : [1J09][JJ11][JJ12][JJ13], conférences : [PO12][PO13][PO15]
[PO17][P020] [PO21][PO22][PO23] [Poster_1]

2020-2023 David Fernandez-Dominguez, SUPAGRO Montpellier (Génie des Procédés),
Ecole doctorale GAIA, Université de Montpellier

Characterization, modelling and control of organic matter fate during anaerobic
digestion: towards digestates use improvement for agriculture SUPAGRO

Montpellier (Génie des Procédés)

Ecole doctorale GAIA, Université de Montpellier

Financement : Région et département Agroécosystéme (INRAE)

Directeur de thés+e : Dominique Patureau (INRAE, LBE)

Encadrement : Julie Jimenez (INRAE, LBE)

Collaboration: séjour au Department of Thematic Studies-Environmental
Change and Biogas Research Center, Linképing University, Sweden (Sepher
Yecta)

Articles acceptés : [1J01][1J04], Articles soumis : [36], conférences :
[PO5][PO6][PO8]

2020-2023 Margaud Pereme, SUPAGRO Montpellier (Génie des Procédés), Ecole
doctorale GAIA, Université de Montpellier

Optimisation multi-objectif pour I’éco-conception d’une filiere de valorisation des
résidus organiques via la méthanisation

Financement : école doctorale GAIA, Université de Montpellier
Directeurs de thése : Jean-Phillippe Steyer et Julie Jimenez (INRAE, LBE)
Articles soumis : [35], conférences : [PO4], [PO9]

avril-septembre | Rémi Lestienne, ENSIACET, Génie Chimique

2008 Modélisation de la digestion anaérobie
VERI
avril — Cécile Denis, Master 2 Université Paris 11, Instrumentation et Méthodes

septembre 2010 | d’Analyse Moléculaire

Caractérisation de la matiere organique au cours du traitement des eaux usées :
comparaison analyses globales/analyses moléculaires

VERI

Co-auteur d’un article publié [1]29]
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aout 2014-
février 2015

Han Lei, Master 2 ParisTech Science et Technologie de I’Environnement,
Gestion et Traitement des Eaux, des Sols et des Déchets

Lien entre caractérisation des produits résiduaires organiques et stabilité de la
matiére organique lors de tests d’incubation sur sol agricole (projets RISQ-PRO
et ETYC)

INRAE-LBE

Co-auteur d’un article publié [1J18]

avril-septembre
2015

Camilla Espinoza Carvajal, Master 2, Pontificia Universidad Catolica de
Valparaiso, Escuela de Ingenieria Bioquimica, Chile

Assessment of the bioaccessibility and biodegradability of organic matter to
describe anaerobic digestion process through mathematical modeling
INRAE-LBE

Co-auteur d’une conférence internationale [PO31]

février-juillet
2016

Ziren Yu, Université Technologique de Compiégne

Evaluation de I'impact de la préparation d’échantillons sur les analyses de
caractérisation des Produits Résiduaires Organiques (projet PROLAB)
INRAE-LBE

mars-aout 2017

Paolo De Toledo Carrenho, Master 2, Ecole Nationale Supérieure de Chimie de
Montpellier/ SUPAGRO Montpellier

Récupération de substances humiques a partir des digestats de méthanisation
(These Felipe Guilayn)

INRAE LBE/SUEZ

Mars-sept 2017

Bastien Zennaro, SUPAGRO Montpellier

Study of the limits of near infrared spectroscopy for the prediction of the
biomethane potential of wet organic substrates

INRAE LBE

mars-
septembre 2018

Ségoléene Fremont, Ecole de Biologie Industrielle Cergy

Valoriser et concentrer la valeur fertilisante du digestat de méthanisation par
séchage thermique en minimisant les pertes de nutriments notamment les
pertes d’azote

INRAE LBE/SUEZ

mars —aout Claire Calmette, Master 2 DTEC-Bio, Université de Montpellier 2

2019 Caractérisation des digestats de méthanisation agricole : vers une meilleure
gestion de leur valorisation agronomique (projet Concept-Dig)
INRAE-LBE

2019 Matthijs Somers, Department of Chemical Engineering KU Leuven (Belgique),

stage doctoral

Implementation of digestate treatment and recirculation: influence on the
anaerobic digestion

Financement: Research Foundation - Flanders (FWO)

Directeur de these : Lise Appels

Encadrement durant un séjour au LBE en 2019

Article en commun [1J06]

avril-septembre
2020

Omar Cherad,

Modélisation et contréle de la digestion anaérobie des boues : application sur
un cas industriel

INRAE LBE/SIAAP

avril-septembre
2021

Tom Iche-Puig, Ecole d’ingénieur PURPAN Toulouse

Etude de la transformation du fumier équin héraultais par le compostage en vue
d’une valorisation en viticulture (projet COVAFU)

INRAE-LBE/CDE 34
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mars-
septembre 2021

Jeanne Bouvard, Master 2 Gestion des Territoires et développement local,
Institut Agronomique Méditerranéen de Montpellier, Université Paul Valéry
de Montpellier I

Diagnostic agricole et agronomique du potentiel de la fertilisation circulaire en
oléiculture tunisienne (projet IVA-WASTE)

INRAE LBE, CIRAD Recyclages et risques, CERTE (Tunisie)

septembre
2021- février
2022

2017-2019

Nicolas Bourdin, Mastére spécialisé Génie des procédés biotechnologiques
CPE Lyon et ENSIC Nancy

Valorisation des digestats de méthanisation : montée en échelle de concept
innovant (projet Biogaz-RIO)

INRAE LBE, SUEZ

Bastien Zennaro, Ingénieur SUPAGRO Montpellier

Caractérisation des résidus organiques et des digestats pour la modélisation de
leur méthanisation afin de prédire production de méthane et la qualité
agronomique des digestats (projet MAPPED)

INRAE LBE, INRAE ECOSYS, INRAE OPAALE, BIOENTECH, ENGIE, Akajoule

2016-2018

Quentin Aemig, post-doctorat

Interactions micropolluants/matrices organiques au sein des matieres
fertilisantes d’origine résiduaire : influence sur la dynamique des micropolluants
apres retour au sol de ces matiéres (projet I-MO-POL-DYN)

INRAE LBE, ENSIL

2019-2022

Lucie Sauvadet, assistant ingénieur

Valorisation des effluents de distillerie pour une meilleure gestion agronomique
des co-produits (projet Biogaz-RIO)

INRAE LBE, Distillerie Sud Languedoc

Mars-décembre
2022

Nicolas Bourdin, Ingénieur CPE Lyon

Valorisation des digestats de méthanisation : montée en échelle de concept
innovant (projet Biogaz-RIO)

INRAE LBE, SUEZ

2008-2009 Estelle Gonidec, Licence Pro (alternance) Procédés de Traitements et de
Valorisation des Rejets, IUT Pontivy, VERI

2014 Nicolas Doussiet, Master 1 DTEC-Bio, Université de Montpellier 2, projet RISQ-
PRO, INRAE LBE

2017 Albane Loménede, Master 1, UTC Compiégne, projet IBRA, INRAE LBE

2017 Axelle Herbette, Master 1, UTC Compiegne, projet Concept-Dig, INRAE LBE
Anne Wallrich, Master 1, Ecole UnilLaSalle, Rouen, projet Concept-Dig, INRAE
LBE, INRAE ECOSYS, TRAME

2018 David Fernandez-Dominguez, Master 1 Environmental Enginnering University of
Barcelona Spain, projet Concept-Dig, INRAE LBE

2019 Noémie Lakehal, Master 1, UTC Compiegne, projet Concept-Dig, INRAE LBE

2020 Solene Vaudron, Master 1, UTC Compiegne, projet BIOGAS-MENA, INRAE LBE

2021 Chloé Hanania, Master 1, UTC Compiégne, projet FertiDig, INRAE LBE
Clémentine Londero, Master 1, UTC Compiégne, INRAE LBE, LALLEMAND

2022 Louise Thomas (IUT Génie Chimique Génie des Procédés Narbonne), projet

FertiDig, INRAE LBE
Thomas Lacombe (IUT Génie Chimique Génie des Procédés Narbonne), projet
Biogaz-RIO, INRAE LBE
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3. Principales collaborations

Tout au long de ma carriére et grace a ma participation dans 18 projets principaux dont 3 que j'ai
coordonnés complétement, j'ai collaboré avec divers acteurs au sein de mon unité, au sein de I'INRAE
et a I'extérieur de I'INRAE, que ce soient partenaires publics ou privés et acteurs de la filiere de
valorisation des résidus organiques de maniére générale. Ainsi, le tableau suivant présente I'ensemble
des collaborations que j'ai eues depuis mon doctorat.

Collaborations INRAE  Collaborations avec les instituts Collaborations avec des
publics/associations et collectivités partenaires privés
ECOSYS Grignon Nationales : VEOLIA (VERI)
OPAALE Rennes AAMF (Association des Agriculteurs SUEZ
SAS Rennes Méthaniseurs de France) GRDF
EMMAH Avignon ENSIL Limoges ENGIE
FARE Reims CIRAD BIOWOOEB BIOENTECH
MISTEA Montpellier CIRAD Recyclages et risques Distillerie Sud Languedoc
ITAP Montpellier ECOLAB INSA Toulouse LALLEMAND
Université de Lorraine RITTMO
EPLEFPA (Obernai, Bar le duc) LDAR
SIAAP

Internationales :

Université de Laval (Canada)

AUA (Grece)

IMDEA (Espagne)

University of Honenheim (Allemagne)
University of Bologna (ltalie)
University of Verona (Italy)

KU Leuven (Belgique)

EGE University (Turquie)

CBS (Centre de Biotechnologie de Sfax,
Tunisie)

Nireas-IWRC (University of Cyprus)
CERTE (Tunisie)

University of Cairo (Egypt)

4. Expertises et participation a des comités et jurys de thése

Jai réalisé des expertises de projets et de rapports scientifiques dans les cas suivants :
- Expertises des rapports rédigés dans le cadre du Comité Stratégique de Filiere (CSF), Axe
Méthanisation Action « Externalité » (2020) en tant que membre du conseil scientifique du
CSF (groupes de travail : Gaz a effet de serre, Déchets, Qualité de I'eau, Résilience des
exploitations)
- Expertises de projets ADEME (appels a projets GRAINE et PIA)

Je suis également reviewer d’articles pour les revues suivantes : Bioresource Technology, Waste
Management, Water Research, Waste and Biomass Valorization, Environmental Science and Pollution
Research, Soil and Tillage Research, Frontiers in Environmental Science.
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Dans le cadre d’autres activités de recherche, j'ai participé aux comités de thése des doctorants
suivants :

Daniela-Alejandra Mora-Salguero (2021-2024), Impact des digestats de méthanisation sur la qualité
microbiologique des sols agricoles, INRAE Dijon

Joshua Cooke (2020-2023), Etude et prédiction de I'impact des parametres de digestion anaérobie sur
la composition carbonée des digestats et leur effet sur la stabilité structurale des sols, INRAE OPAALE
et SAS

Victor Moinard (2017-2021), Conséquences de I'introduction de la méthanisation dans une exploitation
de polyculture-élevage sur les cycles du carbone et de I'azote. Combinaison de I'expérimentation et de
la modélisation a I'échelle de la ferme, INRAE ECOSYS, CIRAD-ISTOM

Robin Beghin (2017-2020), Etude des conséquences de la digestion anaérobie du mais sur ses
caractéristiques amendantes: devenir des matiéres organiques, stockage du carbone, vie
microbienne, capacité d’adsorption et stabilité structurale de I’horizon de surface de Luvisols cultivés,
Ecole Purpan Toulouse

Alexandre Mallet (2018-2021), Caractérisation spectroscopique robuste des déchets organiques:
comment s’affranchir des effets de I'’eau, INRAE, BIOENTECH

Younes Bareha (2015-2018), Modélisation des processus de transformation de I'azote en digestion
anaérobie: application a I'optimisation de la valorisation des digestats, INRAE OPAALE

Afifi Bin Akhiar (2014-2017), Caractérisation de la fraction liquid des digestats issus de la codigestion
de résidus solides, INRAE LBE

Cyrille Charnier (2013-2016), Fast characterization of the organic matter, instrumentation and
modelling for the anaerobic digestion process performances prediction, INRAE, BIOENTECH

Quentin Aemig (2012-2015), Dynamique des micropolluants organiques au cours du traitement
biologique de résidus solides : lien entre caractérisation du résidu, localisation des micropolluants
organiques au sein des compartiments du résidu (sorption, biodégradation), INRAE LBE

Sophie Descremps (2012-2015), Caractérisation du résidu particulaire et étude des mécanismes
limitant la biodégradation des boues d'épuration, LISBP INSA Toulouse

J'ai également participé a quatre jurys de theses, deux nationaux en tant qu’examinateur et deux
internationaux en tant que rapporteur.

Examinatrice dans le jury de thése de Maél Mercier-Huat (2021) « Développement et validation d’un
bioprocédé a I'échelle pilote de valorisation de biomasses conchylicoles par digestion anaérobie bi-
étagée ou fermentation acidogene », Université de technologie de Compiégne

Examinatrice dans le jury de these de Fida Mrad (2018) « Décomposition de résidus de culture et de
matériaux biosourcés : impact sur les communautés microbiennes des sols agricoles et les fonctions
associées », Université de Rouen-UnilaSalle, spécialité sciences agronomiques, biotechnologies agro-
alimentaires

Examinateur/Rapporteur dans le jury de thése de Juan Cubero Cardoso (2021) « Valorization of
residual strawberry extrudate throught obtaining high added value compounds and methane
production by anaerobic digestion », Universidad de Huelva (Espagne)
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Examinateur/Rapporteur dans le jury de thése de Mercedes Llamas Redondo (2021) « Microalgae
biomass valorization for volatile fatty acids, microbial oils and biogas production in a biorefinery
context », Universidad Computense de Madrid (Espagne)

5. Activités pédagogiques et administratives

Dans le cadre du Master SPA2E (Sciences et Procédés des Agroressources pour I’Alimentation et
I’Environnement) de I'Université de Montpellier, participation dans I'UE « Gestion intégrée des sous-
produits et co-produits de I'agro-industrie », je donne un cours magistral de 4h30 sur la « Valorisation
des digestats de méthanisation » que j’ai mis en place en 2017 et reconduit chaque année depuis.

Je participe également a la formation « Modélisation et croissance microbienne » pour I'école
doctorale GAIA de I'Université de Montpellier, cours/TD de 4h sur la modélisation des bioprocédés de
traitement des résidus organiques, reconduite chaque année depuis 2015 avec mon collegue Eric
Latrille (INRAE LBE).

Depuis début 2019, je suis en charge de deux groupes de travail au sein de la démarche qualité du LBE.
Le premier est la co-animation du groupe de travail « gestion de projets ». Dans ce cadre, des solutions
et propositions d’amélioration et d’outils sont recherchées afin d’améliorer la tracabilité des projets
ainsi que leur gestion. Via ce groupe de travail, j’ai suivi une formation pour devenir référente LBE de
la méthode EUREQUA, méthode d’aide a la gestion et conduite de projet. Le second groupe de travail
que je co-anime est celui de la « gestion des équipements » ou I'objectif est d’améliorer la tragabilité
des divers équipements utilisés au laboratoire ainsi que leur bonne utilisation.

Depuis 2020, je co-anime un groupe de travail sur la Matiére Organique (GT MO) au sein du Bureau de
Normalisation Fertilisation (BNFERTI) avec Fiona Ehrhardt (RITTMO). L'objectif de ce groupe de travail
est de réunir divers acteurs (laboratoires, instituts publics, privés, industriels) autour de la thématique
de caractérisation de la matiére organique afin de mettre en place et/ou améliorer des méthodes de
caractérisation selon les besoins identifiés (ex : indice de stabilité de la matiere organique dans les sols,
carbone organique labile, biodégradabilité, etc...) et de générer des modifications ou de nouvelles
méthodes normalisées.

Depuis 2015, je participe a des réseaux thématiques comme listés ci-apres :

e Réseaux RMT COMIFER Bouclage des cycles ;

e Groupe de travail Matiere organique, Bureau de Normalisation Fertilisation (puis co-
animatrice du groupe de travail GTMO depuis 2020);

e Membre de I'observatoire SOERE-PRO Systéme d’Observation et d’Expérimentation, sur le
long terme, pour la recherche en environnement « Impacts environnementaux du recyclage
de produits résiduaires organiques sur les écosystemes cultivés », participation au directoire
scientifique et a 'assemblée générale (depuis 2018) ;

e Membre du réseau sur les matiéres organiques RESMO : participation aux workshops (2015 et
2018);

e Membre du conseil scientifique du Comité Stratégique de Filiere (CSF), Axe Méthanisation,
Action « Externalité » (2020) ;

e Membre du Conseil Scientifique de RITTMO (depuis 2019).
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6. Production scientifique

Les noms soulignés sont les étudiants encadrés lors de la publication.

[JJ01] David Fernandez-Dominguez, Felipe Guilayn, Dominique Patureau, Julie Jimenez (2022).
Characterising the stability of the organic matter during anaerobic digestion: a selective review on the
major spectroscopic techniques. Reviews in Environmental Science and Bio/technology, 21, 691-726, IF
14,284, https://dx.doi.org/10.1007/s11157-022-09623-2,https://hal.inrae.fr/hal-03691866

[JJ02] Bastien Zennaro, Paul Marchand, Eric Latrille, Jeanne-Chantal Thoisy-Dur, Sabine Houot, Cyril
Girardin, Jean-Philippe Steyer, Fabrice Béline, Cyrille Charnier, Charlotte Richard, Guillaume Accarion,
Julie Jimenez (2022). Agronomic characterization of anaerobic digestates with near-infrared
spectroscopy. Journal of  Environmental = Management, 317, 115393, IF 8,91,
https://dx.doi.org/10.1016/j.jenvman.2022.115393, https://hal.inrae.fr/hal-03709209

[JJ03] Ulysse Bremond, Aude Bertrandias, Raphaélle de Buyer, Eric Latrille, Julie Jimenez, Renaud
Escudié, Jean-Philippe Steyer, Nicolas Bernet, Hélene Carrére (2021). Recirculation of solid digestate
to enhance energy efficiency of biogas plants: Strategies, conditions and impacts. Energy Conversion
and Management, 231, 113759, IF 11,533, https://dx.doi.org/10.1016/j.enconman.2020.113759,
https://hal.inrae.fr/hal-03192581

[JJ04] David Fernandez-Dominguez, Dominique Patureau, Sabine Houot, Nicolas Sertillanges, Bastien
Zennaro, Julie Jimenez (2021). Prediction of organic matter accessibility and complexity in anaerobic
digestates. Waste Management, 136, 132-142, 8,816,
https://dx.doi.org/10.1016/j.wasman.2021.10.004,https://hal.inrae.fr/hal-03473235

[JJO5] Roman Moscoviz, Julie Jimenez (2021). Improving anaerobic digestion mass balance calculations
through stoichiometry and usual substrate characterization. Bioresource Technology, 337, 125402, IF,
10,89, https://dx.doi.org/10.1016/].biortech.2021.125402, https://hal.inrae.fr/hal-03319269

[JJ06] Matthijs H Somers, Julie Jimenez, Samet Azman, Jean-Philippe Steyer, Jan Baeyens, Lise Appels
(2021). Ultrasonication affects the bio-accessibility of primary dairy cow manure digestate for
secondary post-digestion. Fuel, 291, 9, IF 6,609, https://dx.doi.org/10.1016/j.fuel.2021.120140,
https://hal.inrae.fr/hal-03130716

[JJO7] Julie Jimenez, Marco Grigatti, Elisa Boanini, Dominique Patureau, Nicolas Bernet (2020). The
impact of biogas digestate typology on nutrient recovery for plant growth: Accessibility indicators for
first fertilization prediction. Waste Management, 117 18-31, IF 8,816,
https://dx.doi.org/10.1016/j.wasman.2020.07.052, https://hal.inrae.fr/hal-02921497

[JJ08] Ulysse Bremond, Aude Bertrandias, Denis Loisel, Julie Jimenez, Jean-Philippe Steyer, Nicolas
Bernet, Hélene Carrere (2020). Assessment of fungal and thermo-alkaline post-treatments of solid
digestate in a recirculation scheme to increase flexibility in feedstocks supply management of biogas
plants. Renewable Energy, 149 641-651, IF 8,634, https://dx.doi.org/10.1016/j.renene.2019.12.062,
https://hal.inrae.fr/hal-02555213

[JJ09] Felipe Guilayn, M. Rouez, M. Crest, Dominique Patureau, Julie Jimenez (2020). Valorization of
digestates from urban or centralized biogas plants: a critical review. Reviews in Environmental Science
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and Bio/technology, IF 14,284, https://dx.doi.org/10.1007/s11157-020-09531-3,
https://hal.inrae.fr/hal-02571756

[1J10] Julie Jimenez, Cyrille Charnier, Mokhles Kouas, Eric Latrille, Michel Torrijos, Jérdme Harmand,
Dominique Patureau, Mathieu Sperandio, Eberhard Morgenroth, Fabrice Béline, George Ekama, Peter
Vanrolleghem, Angel Robles, Aurora Seco, Damien Batstone, Jean-Philippe Steyer (2020-01). Modelling
hydrolysis: Simultaneous versus sequential biodegradation of the hydrolysable fractions. Waste
Management, 101 150-160, |IF 8,816 https://dx.doi.org/10.1016/j.wasman.2019.10.004,
https://hal.insa-toulouse.fr/hal-02904361

[JJ11] Felipe Guilayn, Mohamed Benbrahim, Maxime Rouez, Marion Crest, Dominique Patureau, Julie

Jimenez (2020). Humic-like substances extracted from different digestates: First trials of lettuce
biostimulation in hydroponic culture. Waste Management, 104 239-245, |IF 8,816,
https://dx.doi.org/10.1016/j.wasman.2020.01.025, https://hal.inrae.fr/hal-02627274

[JJ12] Felipe Guilayn, Julie Jimenez, Jean-Luc Martel, Maxime Rouez, Marion Crest, Dominique
Patureau (2019). First fertilizing-value typology of digestates: A decision-making tool for regulation.
Waste Management, 86 67-79, IF 8,816, https://dx.doi.org/10.1016/j.wasman.2019.01.032,
https://hal.inrae.fr/hal-02627223

[JJ13] Felipe Guilayn, Julie Jimenez, Maxime Rouez, Marion Crest, Dominique Patureau (2019b).
Digestate mechanical separation: Efficiency profiles based on anaerobic digestion feedstock and
equipment choice. Bioresource Technology, 274 180-189,
https://dx.doi.org/10.1016/].biortech.2018.11.090, https://hal.inrae.fr/hal-02627289

[JJ14] Quentin Aemig, Nicolas Doussiet, Alice Danel, Nadine Delgenes, Julie Jimenez, Sabine Houot,
Dominique Patureau (2019). Organic micropollutants' distribution within sludge organic matter
fractions explains their dynamic during sewage sludge anaerobic digestion followed by composting.
Environmental Science and Pollution Research, 26 5820-5830, IF 3,056,
https://dx.doi.org/10.1007/s11356-018-4014-7, https://hal.inrae.fr/hal-02629338

[JJ15] Younes Bareha, Romain Girault, Julie Jimenez, Anne Trémier (2018). Characterization and
prediction of organic nitrogen biodegradability during anaerobic digestion: A bioaccessibility approach.
Bioresource Technology, 263, 425-436, IF 1089, https://dx.doi.org/10.1016/j.biortech.2018.04.085,
https://hal.inrae/hal-02940628

[JJ16] Charlotte Rennuit, Jin Mi Triolo, Sgren Eriksen, Julie Jimenez, Héléne Carrére, Sasha D. Hafner
(2018). Comparison of pre- and inter-stage aerobic treatment of wastewater sludge: effects on biogas
production and COD removal. Bioresource Technology, 247 332-339, |IF 10,89,
https://dx.doi.org/10.1016/j.biortech.2017.08.128, https://hal.inrae.fr/hal-02620984

[JJ17] Anais Goulas, Marjolaine Deschamps, Sylvie Nelieu, Julie Jimenez, Dominique Patureau, Claire-
Sophie Haudin, Pierre Benoit (2017). Development of a soft extraction method for sulfamethoxazole
and transformation products from agricultural soils: Effects of organic matter co-extraction on the
environmental availability assessment. Science of the Total Environment, 607-608 1037-1048, IF
10,753, https://dx.doi.org/10.1016/j.scitotenv.2017.06.192, https://hal.inrae.fr/hal-01570306

[JJ18] lJulie Jimenez, Lei Han, Jean-Philippe Steyer, Sabine Houot, Dominique Patureau (2017).
Methane production and fertilizing value of organic waste: organic matter characterization for a better
prediction of valorization pathways. Bioresource Technology, 241 1012-1021, IF 10,89,
https://dx.doi.org/10.1016/j.biortech.2017.05.176, https://hal.inrae.fr/hal-01543454
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1. Contexte

1.1. Changements globaux et agroécologie

Pour faire face aux changements globaux, changement climatique, croissance démographique
mondiale, sécurité alimentaire, préservation des ressources, de nouveaux enjeux de recherche sont
apparus. Dans le domaine de I'agriculture, la spécialisation et I'intensification (via I'utilisation excessive
d’intrants chimiques) ont généré des impacts environnementaux majeurs (sols, eaux, climat,
biodiversité). Ainsi, un des enjeux majeurs est de concilier une production agricole suffisante (en
guantité et en qualité) pour satisfaire a la fois une demande mondiale en croissance, permettre le
développement économique et social, et assurer la préservation de I'environnement et la limitation
des risques pour la santé humaine et les écosystemes. Une des solutions repose sur un changement
de paradigme afin de s’orienter vers |’Agroécologie (Altieri, 2002).

D’apres (Malézieux and Lafontaine, 2013), I’'hypothése principale sur laquelle repose I'agroécologie est
gu’il est possible d’augmenter les productions agricoles en quantité et en qualité, d’assurer une
meilleure maitrise des populations de ravageurs et de diminuer la dépendance vis-a-vis des intrants,
en accroissant la diversité biologique dans les agroécosystémes et en optimisant les interactions
biologiques au sein de ces derniers. Les systemes agroécologiques peuvent notamment participer a
une gestion plus durable du cycle de I'eau et des cycles biogéochimiques de I'azote, du phosphore et
du carbone. De plus, lors de la COP 21 (2015), et sur la base d’une étude menée par INRAE via une
modélisation long terme, le cap de 4 %o a été fixé pour neutraliser I'augmentation annuelle du carbone
atmosphérique et compléter I'objectif de réduction des émissions de gaz a effet de serre (GES)
(Minasny et al., 2017) . En effet, I'initiative « 4 %o » consiste a promouvoir le stockage du Carbone, a
hauteur de 4 %o /an, sous forme de matiére organique (MO) dans le sol (via I'apport en intrants
organiques, la couverture des sols, la production de légumineuses, I'agroforesterie augmentant la
photosynthese) et ainsi compenser I'augmentation des émissions de CO, dans I'atmosphére. D’apres
cette initiative, en augmentant la teneur en MO dans les sols, leurs fertilités augmentent et la
préservation de la sécurité alimentaire et du climat est supportée. En France, d’apres INRAE (Pellerin
et al.,, 2019), 41% des émissions de carbone agricole pourrait étre compensés avec un stockage
additionnel de 1,9%. sur I'ensemble des surfaces agricoles et forestieres (3,3 %o pour les seules
surfaces agricoles et 5,2 %o pour les grandes cultures). Les pratiques conseillées sont la mise en place
de couverts intercalaires et intermédiaires, I'introduction et allongement des prairies temporaires dans
les rotations culturales, le développement de I'agroforesterie, I'apport de composts ou produits
résiduaires organiques issus de la valorisation de résidus organiques.

La transition agroécologique nécessite donc des pratiques de production agricole qui préservent mieux
I'environnement et des alternatives aux intrants chimiques, par exemple grace a un recyclage accru
des déchets pour une gestion plus durable de la nutrition des plantes et de la qualité des sols.

1.2.Déchets organiques et Bioraffinerie Environnementale : vers un changement de
paradigme

L'utilisation de matieres organiques dans I'agriculture en tant que fertilisants était pratiquée au XIXe
siecle et auparavant. Au XXe siécle, les produits résiduaires organiques urbains ont été considérés
comme « déchets » et ont été écartés de leur utilisation agronomique au profit d’engrais chimiques
(Barles, 2005). Dans les années 1980, les pratiques de réutilisation agricole des résidus urbains sont a
nouveau a l'ordre du jour. Par ailleurs, sous I'effet de I'urbanisation rapide et de la croissance
démographique, il est prévu que la production mondiale de déchets augmente de 70 % d’ici 2050, soit
une moyenne de plus de 2 milliards de tonnes de déchets par an, selon un rapport de la Banque
mondiale (Kaza et al., 2018).
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En France, I'équivalent de 343 millions de tonnes de déchets sont produits chaque année (Bilan 2018
de la production de déchets en France, Ministére de la transition écologique). Il existe trois catégories
de déchets : déchets dangereux (3% du tonnage en France, 2018), déchets non dangereux (28% du
tonnage en France, 2018) et déchets non dangereux inertes (69% du tonnage en France, 2018). Ces
derniers sont essentiellement issus des activités du batiment. Le gisement intéressant ici est celui
contenu dans les déchets non dangereux et plus particulierement les déchets organiques. Ces derniers
peuvent provenir d’activités urbaines et agricoles ou assimilées générant une variabilité de ressources
potentielles significative. Tout au long de ce mémoire, ces déchets qui seront appelés par la suite
résidus organiques peuvent étre classés en trois grandes catégories : les résidus urbains, agricoles et
ceux issus des activités industrielles (agro-industries). Parmi les déchets urbains, on retrouve la fraction
fermentescible des ordures ménagéres (FFOM), les résidus provenant de I'assainissement (boues de
station d’épuration STEP) et les biodéchets (déchets verts, déchets alimentaires provenant des
restaurants ou cantines, déchets alimentaires triés a la source, déchets alimentaires des grandes et
moyennes surfaces). Parmi les déchets agricoles, on peut citer les déjections animales produites par
les installations d’élevage (fumiers, lisiers) ou encore les résidus de récolte et enfin les résidus issus
des activités industrielles notamment d’industries agro-alimentaires.

Une gestion durable de ces déchets est gouvernée par deux enjeux majeurs : la limitation de leurs
productions et leur valorisation et réutilisation. En effet, les déchets organiques provenant des
diverses sources citées précédemment sont riches en MO et nutriments et valorisables a différents
niveaux selon leur qualité. Certains résidus organiques ont des potentiels énergétiques non
négligeables (tel qu’un potentiel de production de méthane via la méthanisation par exemple),
d’autres ont des potentiels agronomiques évidents (qualité de MO en adéquation avec les besoins des
sols en termes d’amendements et/ou sources de nutriments NPKS en adéquation avec les besoins en
fertilisation chimique des plantes). Certains résidus possedent également des molécules d’intérét
(précurseurs de bioplastiques, substances humiques, molécules organiques réutilisables en industrie
chimique, etc...) extractibles via des procédés dédiés. Ainsi, ces résidus organiques, bien qu’a limiter
et diminuer, constituent aussi une opportunité pour répondre aux services rendus a la fois
agronomiques, énergétiques, chimiques. En les recyclant et les valorisant au maximum, les enjeux
environnementaux et climatiques associés pourraient étre atténués dans une logique de bioéconomie
circulaire.

Classiquement, les deux grandes voies principales de valorisation des déchets organiques non
dangereux sont le compostage et la valorisation énergétique via la méthanisation (Ministére de la
Transition écologique et de la Cohésion des territoires and Ministére de la Transition Energétique,
2021). Longtemps utilisée, la mise en décharge dans des centres de stockage est désormais réservée
aux déchets dit « ultimes », a savoir pour lesquels aucune autre valorisation n’est possible. La loi de
transition énergétique pour la croissance verte a notamment fixé un objectif de réduction de
I’élimination par stockage de moitié en 2025 avec une étape intermédiaire de -30 % en 2020, par
rapport aux quantités admises en décharge en 2010.

Le compostage consiste en une biodégradation en deux temps, en présence d’oxygéne, dans des
conditions opératoires données (ratio C/N, taux d’humidité, tassement), de la MO afin d’a la fois
hygiéniser (via une réaction exothermique réalisée par des bactéries dans un premier temps) puis
stabiliser la matiere (i.e. humifier la matiére via I'action de plusieurs micro-organismes dont les
bactéries, les champignons et actinomycetes) avec un objectif de retour au sol. Ce retour au sol doit
présenter les garanties nécessaires en termes d’innocuité sanitaire et de qualité agronomique. Les
normes NF U 44-095 sur les composts de boues et NF U 44-051 sur les amendements organiques, ont
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été rendues d’application obligatoire et fixent des criteres a respecter pour ces composts afin
d’encadrer I'innocuité et I'efficacité de ces derniers en agriculture.

La méthanisation ou digestion anaérobie consiste en une succession de réactions biologiques de la MO
en l'absence d’oxygene réalisées par des bactéries et Archae afin de produire un mélange gazeux
composé en majorité de méthane et de gaz carbonique, de transformer la MO initiale en un produit
humide, partiellement stabilisé, appelé le digestat. En plus de la production de biogaz qui fait I'objet
d’une valorisation énergétique intéressante, le digestat, qui est un déchet aux caractéristiques
fertilisantes, peut étre épandu sur les sols agricoles quand il respecte la réglementation du code rural.
Sa valorisation agronomique est possible de différentes maniéres : aprés une phase de maturation par
compostage, ou directement par son épandage sur les sols agricoles, s’il respecte le cahier des charges
CDIGAgri (Journal Officiel de la République Francgaise, 2020) concernant les digestats d’origine agricole,
dans le cadre d’un plan d’épandage, ou bien encore s’il est homologué pour devenir un produit
commercialisable. Ce procédé connait un fort essor depuis 2013 et le lancement du Plan Energie
Méthanisation Autonomie Azote (EMAA) adopté par le gouvernement visant la mise en place
d’installations de méthanisation a la ferme, les autres types de méthanisation étant également
encouragés et faisant I'objet de subventions de la part de 'ADEME. De plus, le tarif intéressant de
rachat de [Iélectricité produite par co-génération combinée a l'augmentation des sites de
méthanisations favorisant l'injection de gaz directement dans le réseau de gaz naturel font de ce
procédé un atout économique non négligeable. Au ler janvier 2022, on dénombrait en France 1 308
unités de méthanisation dont 371 en injection et 759 en cogénération. En 2022, 71 nouveaux sites
d'injection de biométhane ont été mis en service et 3,1 TWh de biométhane ont été injectés depuis le
début de I'année (GRDF, 2022). A la fin juin 2022, 442 sites ont été raccordés a tout réseau gazier
dont 376 sites raccordés au réseau GRDF. Cela représente une production de prés de 7,6 TWh/an, soit
I’équivalent de la consommation annuelle de plus de 1 900 000 logements neufs (GRDF, 2022).

La valorisation de ce gisement de résidus organiques en énergie et/ou en engrais organique est un
enjeu majeur dans le recyclage des produits résiduaires pour boucler les cycles géochimiques (C, N, P,
K et S) et préserver I'environnement via une bioéconomie circulaire. Pour réussir cette transition
agroécologique, le développement de procédés permettant a la fois la production d'énergies
renouvelables et de fertilisants organiques comme la méthanisation est un des leviers d’action. A titre
d’exemple, plus de 200 unités de méthanisation implantées dans les exploitations agricoles francgaises
et raccordées au réseau de gaz ont permis d'économiser 450 000 tonnes d'équivalent CO, en 2020
(données GRDF, 2021). Un exemple de bioéconomie circulaire réussie dans un territoire a forte
empreinte animale est représenté par la Figure 2. Cet exemple associe des activités de production de
chaleur, de biogaz, d’abattage d’animaux, de traitement et recyclage de |'eau, de traitements
d’effluents et de production d’engrais organiques via notamment |'utilisation de la méthanisation.

La gestion des déchets organiques longtemps considérée plutot comme un traitement de ces derniers
est devenue maintenant une véritable valorisation ol les résidus organiques sont devenus des
ressources a exploiter. D’apres I’ADEME, « la valorisation des déchets organiques doit passer par une
logique de déchet a une logique de produit. Pour pouvoir étre recyclés ou valorisés, les « déchets »
organiques ne doivent plus étre considérés comme des résidus dont il faut se débarrasser mais comme
des matieres premiéres qui peuvent présenter un intérét soit agronomique (fertilisation, apport de
MO...), soit matiere (alimentaire ou industriel), soit énergétique» (Chauvin, 2004).
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Figure 2 : Exemple de bioéconomie circulaire dans un territoire a forte empreinte animale (Dourmad et al.,
2019)

C'est dans ce contexte de changement de paradigme qu’un concept innovant est apparu: la
Bioraffinerie Environnementale (Garcia-Bernet and Daboussi, 2016). Les bioraffineries ont pour
vocation de transformer I'ensemble des fractions constitutives d’une ressource organique dans
I'optique d’une valorisation compléte et dans un contexte de bioéconomie circulaire. Cet ensemble
peut combiner plusieurs outils tels que des extractions de molécules a haute valeur ajoutée, la
production de bio-carburant, d’énergie, de biomatériaux, de fertilisants organiques, etc... Chaque
coproduit devient alors une « matiére premiére » a part entiére a valoriser. L'optimisation de cette
valorisation repose néanmoins sur la connaissance des résidus organiques afin de cibler des services
rendus pertinents, I'utilisation et/ou la création d’un panel de procédés ciblant les dits-services rendus
et la mise en place d’une filiere de traitement respectueuse de I'environnement (minimisation des
impacts environnementaux, innocuité, ...). Tout autant de connaissances a apporter que de questions
de recherche associées sous le couvert de la recherche du compromis.

1.3.Problématiques de recherche : INRAE et LBE

La transition agroécologique est devenue une des orientations scientifiques majeures au sein de
INRAE. En effet, INRAE étudie les conditions d’une transition de I'agriculture vers des systemes multi-
performants, bas carbone et bas intrants, en mobilisant les principes de I'agroécologie, notamment
via les enjeux scientifiques portés par le département AgroEcoSystem. En parallele, INRAE se
positionne comme un acteur de la bioéconomie circulaire en proposant quatre questions de
recherche portées par le département Transform : « Comment produire et mobiliser plus de biomasse
sous contrainte climatique tout en préservant écosystémes et ressources ? Comment optimiser la
transformation des biomasses dans toute leur diversité ? Comment assurer le recyclage des matériaux
afin de boucler les cycles biologiques du carbone, de I'azote et du phosphore ? Comment anticiper,
organiser et gérer les flux, les échanges et les marchés dans un contexte d’incertitude ? »

Au carrefour de ces départements et de leurs enjeux se situent les recherches menées par I'unité LBE
(Laboratoire de Biotechnologie de I'Environnement) de Narbonne, a l'origine du concept de
Bioraffinerie Environnementale (Figure 3), valorisant un large panel de résidus organiques en divers
services rendus (bioénergies, biomolécules, amendement et fertilisant organique) tout en minimisant
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leur impact environnemental et sanitaire, avec un focus sur les procédés biologiques classiques
(fermentation, méthanisation, compostage) et innovants (bioélectrochimie, culture de microalgues).
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Figure 3 : Schéma de la Bioraffinerie Environnementale, thématique centrale au sein des recherches du LBE

1.4.Stratégie de recherche
Ainsi, une gestion durable des déchets organiques permettrait de répondre aux besoins de la transition
agroécologique via la production de fertilisants organiques nécessaires a la substitution d’engrais
minéraux et participant au bouclage des cycles géochimiques (CNPKS) et notamment au stockage de C
dans les sols. Le schéma de la Figure 4 présente cette adéquation, comprenant d’une part les enjeux
majeurs de la gestion durable des déchets organiques et d’autre part ceux de la transition
agroécologique et leurs moyens associés.
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Figure 4: Schématisation de I'adéquation entre Gestion durable des déchets organiques et la Transition
Agroécologique (Source : schéma personnel)
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C’est dans ce contexte que j'ai été recrutée au LBE en tant que chargée de recherche sur la thématique
“Adaptation et intégration des procédés biologiques de traitement des résidus organiques pour une
gestion durable des agroécosystemes”.

Le concept de Bioraffinerie Environnementale repose sur I'idée d'utiliser et de combiner la meilleure
configuration de procédés constituant une filiere pour maximiser cette valorisation. Cependant,
pendant des décennies, |'optimisation du traitement s'est concentrée uniquement sur I'amélioration
des produits a haute valeur ajoutée au détriment de la qualité de la MO non transformée restante,
appelée par la suite Produits Résiduaires Organiques (PRO).

Dans un contexte de bioéconomie circulaire, I'optimisation de la qualité des produits issus de résidus
organiques (tant |'efficacité agronomique et environnementale que I'innocuité) est une préoccupation
majeure. Il est donc crucial de concevoir des bioprocédés favorisant un compromis adéquat entre les
services attendus (i.e. dimensions agronomiques et écosystémiques, traitement des pollutions, et
production d'énergie et/ou de molécules a haute valeur ajoutée). La prise en compte d'un tel
compromis n'était pas inclus dans la conception et le controle des bioprocédés jusqu'a mon
recrutement et ['établissement de ce nouveau sujet de recherche. Pour répondre a cette
problématique, l'idée innovante de ma thématique de recherche est de proposer une approche
d'ingénierie inverse et de concevoir une bioraffinerie environnementale en fonction des services
rendus attendus et des besoins des agroécosystemes ciblés (Figure 5).

Environnement eau — air - sol
Bioraffinerie

. Services rendus
environnementale

Résidus organiques

piloter
compromis

Axe 1: R : —
Caractérisation m
| i3 madere sol & plante
& Axe 2: Comprendre les
i prOCEd?S i Iden_t'f'er les Byedl Axe 1 : Typologie et Axe 3 : Ingénierie Inverse,
leviers d’actions oo £ g ks s
== | caractérisation, indicateurs modélisation et
i Accessibilité CNPKS optimisation multi-objectifs

Figure 5 : Concept de I'« Ingénierie inverse » au service de la Bioraffinerie Environnementale et définition de ma
stratégie de recherche

En effet, I'idée est de concevoir des filieres de valorisation non plus a partir uniguement de la qualité
des intrants mais également a partir des services rendus ciblés et du « cahier des charges » associé,
dans une logique « produit ». Il s’agit donc d’un exercice d’optimisation multi-objectif, sous contraintes
environnementales a la recherche de compromis entre services rendus.

Tout au long de ma carriére (cf. Chapitre 1), que ce soit pendant mon poste d’ingénieure de recherche
a VEOLIA, ma thése et mon post-doctorat au LBE, j’ai acquis et développé trois domaines d’expertises
: la caractérisation de la matiére, le génie des procédés et la modélisation des bioprocédés.
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Afin de répondre aux enjeux associés a ma problématique de recherche, j'ai proposé une stratégie de
recherche innovante et ambitieuse basée sur trois axes de recherche complémentaires (Figure 5) :

(i) Vers une meilleure connaissance des résidus organiques et des produits résiduaires
organiques via la caractérisation matiere : comment les outils de caractérisation de la
matiére peuvent nous aider a mieux définir et comprendre leur potentiel de
valorisation et I'identification de parametes clés ?

L'identification des leviers d’actions des procédés de valorisation : comprendre les
mécanismes de transformation de la matiére pour I'optimiser ;

Optimisation de la conception de la Bioraffinerie Environnementale afin d’appliquer
une stratégie d’ingénierie inverse, en utilisant la modélisation et |'optimisation multi-
objectifs en fonction des besoins des agroécosystemes.

L'axe 1 basé sur la caractérisation de la matiére alimente a la fois I’axe 2 sur les procédés et |'axe 3 sur
I'optimisation filiere de valorisation. En effet, la connaissance de la matiere permet de mieux
comprendre les processus impliqués dans sa transformation dans les procédés via I'étude du devenir
de cette matiére au cours du temps mais également permet de définir des objectifs et/ou contraintes
dans I'exercice d’optimisation. De méme, I'axe 2 alimente directement I'axe 3. Une meilleure
connaissance des procédés permet une meilleure modélisation de ces derniers afin d’identifier les
leviers d’action possibles et les antagonismes vis-a-vis des services rendus et de réussir une conception
de filiere de valorisation optimale sous contrainte environnementale.

Ma thématique de recherche concernant la Bioraffinerie Environnementale est assez large du point de
vue conception de filiéres, services rendus et procédés a considérer. J'ai choisi, dans un premier temps,
de développer ma stratégie et ma démarche scientifique sur la filiéere de méthanisation, étant donné
gu’elle répond aux enjeux scientifiques a la fois de la gestion des déchets et de la transition
agroécologique. Cette filiere est également source d’antagonismes et de complémentarités a définir
et a comprendre afin d’étre optimisée. L'identification des antagonismes et |la gestion des compromis
sont des enjeux clés pour optimiser a la fois la production d'énergie et celle d'engrais organiques. En
effet, lorsque le devenir de la matiére au sein d’'un méthaniseur est étudié de plus pres (Figure 6), il
apparait que la MO biodégradable en anaérobie est transformée en biogaz valorisable (selon les
conditions procédés) et que la MO résiduelle peut étre composée de plusieurs types de MO plus ou
moins complexes.
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Figure 6 : Devenir de la matiére pendant la méthanisation : application de ma thématique de recherche a la filiere
méthanisation et mes questions de recherches associées
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Cette MO résiduelle est également intéressante dans les digestats puisqu’elle peut participer a
favoriser la vie du sol et/ou améliorer la structure du sol selon sa qualité (plus ou moins labile/stable).
Ainsi, un des antagonismes ou complémentarités a évaluer repose sur la qualité de la MO entrante en
méthanisation et comment cette derniére est transformée par la biologie et va se comporter ensuite
apres épandage au sol. De méme, les nutriments contenus dans les résidus organiques valorisés sont
conservés lors de la méthanisation. Toutefois, certains éléments associés a des formes organiques
(exemple : azote organique) subissent une minéralisation ayant pour conséquence une transformation
d’éléments moins disponibles a disponibles et assimilables par les plantes (azote organique transformé
en azote ammoniacal). Ce processus est une opportunité a saisir concernant le service rendu
« fertilisant ». Or, certaines formes minérales comme |’azote ammoniacal peuvent étre également
inhibitrices de la méthanogénése. Ainsi, un compromis entre bon fonctionnement du digesteur et
production de fertilisants est a prendre en compte. Ce raisonnement est également valable pour
d’autres éléments, plus ou moins inhibiteurs, tels que le soufre.

De plus, comme souligné dans la Figure 4, ma thématique de recherche s’inscrit a I'interface entre
« Gestion des déchets organiques » et « Transition agroécologique » que I'on peut associer aux
départements Transform et AgroEcoSystem de INRAE respectivement. J'ai donc relevé le défi de
travailler a l'interface entre deux disciplines qui interagissaient rarement : le génie des procédés pour
la valorisation des résidus organiques et l'agronomie. Ainsi, jai développé une stratégie de
collaboration entre I'expertise du LBE en génie des procédés biologiques et des experts agronomes
(issus d'INRAE et d'autres instituts de recherche nationaux et structures de recherche internationales).
Cette stratégie de collaboration m’a permis de partager, renforcer et combiner mon expertise
d’ingénierie inverse pour la conception de la bioraffinerie environnementale (Figure 7).

Expertises LBE procédé

modélisation caractérisation

Mes compétences

microbiologie

agrosystemes

Collaborations
interne & externe
INRAE

Figure 7 : Représentation schématique des collaborations mises en place durant mes activités de recherche
complémentaires a mes domaines d’expertises

Ainsi, la structure de ce Chapitre suivra la logique de mes axes de recherche dans lesquels je décrirai
les principales actions et les développements menés depuis le début de ma carriére a INRAE, rythmés
par les diverses collaborations mises en place pour répondre a mes questions de recherche.
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2. Axe 1 : Comment développer de nouveaux indicateurs pour optimiser la conception de la
Bioraffinerie Environnementale ?

Au départ, mon expertise en matiere de caractérisation de la matiere était principalement axée sur la
MO pour la modélisation des stations d'épuration, y compris la méthanisation dans un objectif de
production d’énergie. Par conséquent, j'ai di faire face au challenge d’étendre mes connaissances et
concepts a d’autres éléments (N, P, K, S), pour décrire d’autres procédés et d’autres services rendus
ce qui a considérablement élargi mes domaines d'application. Dés lors, dans mes premiéres années
d'investigation, j'ai concentré mes efforts sur le développement de nouveaux indicateurs adaptés a ce
nouveau domaine d'application.

2.1.Démarche scientifique
Objectifs
Une définition de I'ingénierie inverse ou rétro-ingénierie est la suivante : « Pratique qui consiste a
analyser un produit fini pour connaitre la maniére dont celui-ci a été congu ou fabriqué ». Cette
définition brute met en évidence que pour concevoir un procédé visant a produire un produit fini, il
faut non seulement partir dudit produit pour « remonter » les étapes de production mais également
analyser sa composition.
La thématique principale de mon premier axe de recherche est la caractérisation de la matiere. En
effet, optimiser la conception de filieres de valorisation de résidus organiques passe d’abord par la
connaissance de la matiere qu’ils contiennent afin de connaitre leur potentiel valorisable. Le schéma
de la Figure 8 présente la place de la caractérisation de la matiere au sein de mes thématiques de
recherche et les questions de recherche associées.

* Caractérisation des
variables cibles
et/ou contraintes

Optimisation/Conception
Filiere

* Définition et
caractérisation des
variables
entrées/sorties,
couplage des
modeles

Modélisation procédés

 Suivi du bioprocédé
Génie des Bioprocédés et compréhension
devenir matiére

Figure 8 : Place de la caractérisation au sein de la démarche scientifique de ma thématique de recherche

Cet exercice d’optimisation tel que je le congois passe par la mise en place de modeéles de prédiction
des performances et des services rendus de chaque procédé de la Bioraffinerie Environnementale afin
de pouvoir générer des scénarios et optimiser les parameétres opératoires et succession de procédés
selon un cahier des charges donné par les services rendus, comme par exemple les besoins des
agroécoystemes et la production de méthane.

Or, afin de modéliser les bioprocédés, il faut tout d’abord les comprendre afin de proposer des
équations mathématiques susceptibles de reproduire les processus biologiques impliqués et pouvoir
prédire I'impact de ces derniers sur la qualité de la matiere entrante et leur potentiel valorisable. Cette
étape ne peut étre réalisée qu’a partir d’une définition pertinente des composantes de la matiere a
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biodégrader et donc d’une caractérisation associée mesurable. De méme, afin d’atteindre les
spécifications de qualité d’un produit, la définition de ces variables cibles mesurables
expérimentalement est cruciale.

Dans le cas de ma thématique de recherche, j'ai choisi d’investiguer et de définir des variables
communes et utilisables dans chaque bioprocédé jusqu’au devenir de la matiére dans les sols afin de
suivre le devenir de la matiere. Ce choix aura également le mérite de répondre a la problématique
autour de la modélisation de la filiere via le couplage de modeéles, que ce soit des modeles de procédés
ou de sol/culture (cf. axe 3).

Ces variables devront étre associées a des méthodes de caractérisation pertinentes permettant de
décrire également les services rendus.

Définitions des concepts

La premiere étape a été d'identifier et de mettre en place des indicateurs pertinents capables de
décrire les services rendus ciblés et les procédés impliqués dans la Bioraffinerie Environnementale : (i)
qualité de la MO pour la conversion de la MO en méthane, (ii) stabilité du C, N, P, K, S, I'accessibilité et
la disponibilité pour la production d'engrais organiques, (iii) la mobilité et la persistance des
micropolluants (organiques, métalliques) et la survie des contaminants microbiens pour I'innocuité et
(iv) les indicateurs d’impacts environnementaux.

Partant de cette stratégie, j'ai proposé d'associer chaque définition d'indicateur a des outils de
caractérisation.

En effet, j’ai tout d’abord choisi d’identifier et de définir deux concepts que sont la Bioaccessibilité de
la matiere et sa Biodisponibilité, notions associées au concept de Biodégradabilité des MO dans les
processus biologiques (digestion anaérobie, compostage, sol).

Tout d’abord, il est a noter que le type de résidus organiques a traiter, et notamment via la
méthanisation a évolué depuis des décennies. En effet, au départ appliquée sur des eaux usées
industrielles chargées en MO mais plutot liquides, la méthanisation est désormais utilisée pour
valoriser un tres large panel de résidus organiques complexes, plus ou moins solides [JJ24].

Ensuite, basée sur cette précédente observation, I'étape limitante de la biodégradation des résidus
organiques dépend de la nature de ces derniers. En effet, I'hydrolyse est |'étape limitante dans la
biodégradation des molécules particulaires ou solides (Vavilin et al., 1996; [1J10]) étant donné que la
structure physique de ces derniéres est plus lentement accessible et donc hydrolysable. Cette notion
de cinétique de biodégradation est cruciale dans le design de bioprocédés et le bon fonctionnement
d’un bioréacteur. C'est pourquoi la compréhension et I'optimisation d’'un procédé comme la
méthanisation passe par la compréhension et I'optimisation de I’hydrolyse de la matiere et de sa
vitesse de biodégradation.

Si 'on étudie de plus pres la biodégradabilité d’'une eau usée par boues activées aérobie en réalisant
de la respirométrie par exemple (Spérandio, 1998) ou encore celle d’un résidu organique par
méthanisation via un test de potentiel méthane (BMP), les courbes expérimentales associées de
vitesse de consommation d’oxygéne et de vitesse de production de méthane (Figure 9) respectivement
montrent qu’il existe plusieurs « fractions » de MO correspondant aux fractions hydrolysables et
biodégradables de cette matiére ((Yasui et al., 2006); [1J27] et [1J10]).

Les modélisateurs des processus biologiques impliqués dans les bioprocédés ont d’ailleurs inclus ce
fractionnement de la matiére a plusieurs reprises, que ce soit pour la modélisation des boues activées
d’une station d’épuration via le modéle mécanistique Activated Sludge Model (ASM) (Henze et al.,
2000; Spérandio, 1998), la modélisation de la digestion anaérobie via le modéle ADM1 (Batstone et al.,
2002) et ses modifications (Vavilin et al., 2008; Yasui et al., 2006 ; [JJ28] et [JJ10]). Toutefois, il n’existe
pas de méthodologie de caractérisation de cette matiére qui fait consensus.

Le verrou existant alors réside dans la compréhension de ce fractionnement : quel est/sont le ou les
concepts qui gouvernent le fractionnement de la matiére en fractions plus ou moins hydrolysables et
biodégradables ? Est-ce que ces fractions sont dégradées simultanément ou séquentiellement ?
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Comment mesurer ces fractions afin de modéliser au plus juste les bioprocédés ?
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Figure 9 : Figures extraites de Yasui et al. (2006) et [JJ27]

Basé sur la définition proposée par (Aquino et al., 2008), j’ai entrepris dans le cadre de ma these
d’abord [These_JJ] puis dans mes divers travaux de recherche par la suite ([JJ27], [JJ25], [JJ18] et [JJ10])
de répondre a ces questions, pour le procédé de méthanisation dans un premier temps, et de proposer
les définitions suivantes schématisées par la Figure 10.

De maniére vulgarisée, prenons deux fruits que sont la péche et la noix de coco. Faisons I'"hypothese
gue ces deux fruits ont une valeur nutritionnelle similaire. Dans le cas de la noix de coco, cette valeur
nutritionnelle n’est pas directement accessible car elle possede une coquille qui en limite I'acces et
gu’il faut d’abord « enlever » alors que la méme valeur nutritionnelle est directement accessible dans
le cas d’un autre fruit tel que la péche ou la pomme. Cette métaphore simpliste a le mérite d’introduire
le concept de Bioaccessibilité. Ainsi les microorganismes contenus dans un systéme biologique ont un
possible accés a certaines molécules organiques selon divers facteurs tels que leurs structures
physiques, le temps de séjour dans le procédé, I'activité hydrolytique présente dans le systéeme ou
encore les pré-traitements appliqués. Ces molécules accessibles peuvent étre biodisponibles si elles
ont des caractéristiques suffisantes pour étre consommées par les microorganismes (par exemple, si
leur poids moléculaire (< 1kDa) leur permet de traverser la paroi cellulaire d’'un microorganisme).
Enfin, la biodégradabilité concerne la consommation a proprement parlé de la molécule si cette
derniere n’est pas inhibitrice, si sa qualité le permet et si le systéme microbien possede les enzymes
nécessaires.
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Figure 10 : Notions de Bioaccessibilité, Biodisponibilité et Biodégradabilité nécessaires a la description des
processus de biodégradation dans un procédé biologique

Toutefois, la notion de bioaccessibilité seule ne permet pas de prédire la biodégradabilité des boues.
En effet, comme cela sera décrit ultérieurement, le fractionnement développé dans ma thése puis par
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la suite (décrit et détaillé dans le paragraphe 2.2) permet de donner des tailles de compartiments plus
ou moins accessibles associés a des cinétiques de dégradation différentes mais pas leur qualité en
termes de molécules organiques. Par exemple, le fait de rendre bioaccessible la matiere comme dans
le cas d’un traitement thermique ou une partie de la matiére est solubilisée ne favorise pas
systématiquement sa biodégradabilité car les molécules biodisponibles (glycoprotéines complexes
issues des réactions de Maillard) ne sont pas consommables par les microorganismes [JJ26]. Ainsi, la
notion de complexité de la matiere est a associer a chaque fraction afin d’en prédire sa biodégradation.

Dans le reste de la section dédiée a I'axe 1, la biodégradabilité de la MO est considérée comme le
résultat de la combinaison des deux concepts que sont la Bioaccessibilité de la MO (taille de
compartiments) et la complexité de la MO (nature biochimique du compartiment), comme le montre
le schéma proposé de la Figure 11.

—@

MO trés complexe MO Peu complexe

Bioaccessibilité
Figure 11 : Définition de la Biodégradabilité d’un intrant organique suivant deux axes : Bioaccessibilité (taille de
compartiments) et Complexité de la MO des fractions (qualité)

Stratégie proposée

En suivant la méthodologie suggérée précédemment et en listant les services rendus a caractériser et
les concepts associés, des méthodes de caractérisation pertinentes peuvent étre proposées afin de
créer des indicateurs. Par exemple la notion de biodégradabilité, que ce soit anaérobie dans un
méthaniseur, aérobie dans un compost ou au sol, requiére des tests biologiques expérimentaux trop
colteux en temps (tests d’incubation entre 30 et 300 jours) pour en faire des indicateurs de routine
[JJ18]. Ces derniers doivent étre pertinents, suffisamment descriptifs et rapides pour prédire la
réponse biologique désirée. Enfin, une étape de validation des indicateurs est nécessaire vis-a-vis des
réponses biologiques. Cette derniére peut étre réalisée via des tests de biodégradation suivis dans
I"application ciblée (par exemple au sein d’un méthaniseur, lors de tests de potentiel méthane,
pendant le compostage ou encore dans le sol apres épandage d’un produit).

La Figure 12 schématise cette stratégie appliquée a la conception optimale d’une filiere de
méthanisation pour la production concomitante d’énergie via le méthane, de MO utilisable a la fois
pour la fertilité biologique et physique des sols et de nutriments. Pour chacun des services rendus, j’ai
défini des notions comme la biodégradabilité de la MO, sa bioaccessibilité et complexité ou encore la
disponibilité des nutriments pour le service rendu “fertilisant”.

Ensuite, j'ai proposé des méthodes de caractérisation en tant que proxys de ces notions. La contrainte
principale est que dans un but de modélisation de filiere, les indicateurs doivent pouvoir décrire le
devenir de la matiére a la fois dans les bioprocédés mais également dans le sol. Enfin, I'étape de

41



Chapitre 2. Présentation des travaux de recherche

validation expérimentale permet ou non de tester la qualité des indicateurs en tant que prédicteurs
des références ou réponses biologiques. Si la validation est un échec, les indicateurs sont revus.

Validation
expérimentale
Potentiel CH, Accessibilité MO Test Biodégradabilité
9 BMP Complexité MO Suivi procédés

Fertilité biologique sol Accessibilité MO Tests Minéralisation MO
& Complexité MO Incubation sols

Fertilité physique sol =~
_@ Fertilité chimique plantes Disponibilité NPK

Figure 12 : Démarche suivi pour la définition des concepts associés aux services rendus et procédés a caractériser

Incubation sols/plantes

Les paragraphes suivants reprennent la démarche proposée avec la description de mes travaux afin de
définir et de développer des indicateurs de caractérisation pertinents, que ce soit pour la MO (2.2) ou
pour décrire la disponibilité des nutriments (2.3). Enfin, une section est dédiée aux travaux pour la
validation expérimentale de ces indicateurs (2.4).

2.2.Caractérisation de la matiére organique et Indicateurs associés
Success Story « IsBaMO® »
Afin d’associer des indicateurs analytiques a ces concepts, jai travaillé a I'élaboration d’un
fractionnement de la matiére afin de décrire sa Bioaccessibilité lors de ma thése (collaboration
VERI/INRAE LBE) concernant le service rendu « production d’énergie ».

L'hypothése de la méthodologie développée repose sur la simulation de la bioaccessibilité par
I"accessibilité chimique de la matiére. Pour ce faire, un protocole de fractionnement a été mis en place
basé sur des extractions chimiques séquentielles. Le résidu organique ciblé étant les boues issues de
station d’épuration (STEP), le protocole se base sur des extractions réalisées sur les boues afin d’en
extraire des substances exo-polymériques (protéines, sucres, lipides et des substances humiques-like,
provenant de la MO non biodégradable et/ou de la MO sécrétée par les microorganismes afin de
conférer aux boues biologiques une structure de floc microbien, [JJ27]). La boue est d’abord
centrifugée et filtré afin d’obtenir une premiere fraction appelée Dissolved Organic Matter (DOM). Sur
la fraction particulaire, quatre extractions successives a I'eau mélangée a une solution de
NaCl+NaHCOs; a 4mM (afin de maintenir une force ionique adaptée et prévenir la rupture des parois
cellulaires) sont réalisées (15 minutes, 200 rpm, 30°C), inspirées des travaux de (Esparza-Soto and
Westerhoff, 2001) sur les extractions de substances exopolymériques (EPS). Sur le culot restant, quatre
extractions successives d’un mélange de NaOH et NaCl a 10mM sont réalisées afin d’extraire les EPS
faiblement liés aux flocs (Esparza-Soto and Westerhoff 2001) et enfin quatre extractions a la soude a
100mM visent a solubiliser et récupérer les substances humique-like aprés un prétraitement acide
(HCI, 0.1M, 1h, 30°C) visant a précipiter les acides humiques comme préconisé dans les travaux de
(Swift, 2018) et (Giovanela et al., 2004) sur les sols et sédiments. Aprés chaque extraction, les
surnageants sont récupérés et représentent chacun une fraction de la matiere. La fraction non
extractible restante de la matiere est supposée contenir la MO non accessible telle que la lignine
insoluble a la soude ou les humines.

Une fois ce protocole testé et optimisé, j’ai appliqué ce dernier sur 52 boues d’origines variées et des
expérimentations en réacteur pilote ont permis de mettre en évidence que I'accessibilité chimique des

boues mimait leur bioaccessibilité [These_JJ], [JJ27].
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Concernant la qualité de la MO contenue dans chague compartiment, la seule connaissance des
molécules biochimiques présentes (protéines, sucres, lipides totaux) ne permet pas de décrire leur
complexité [These_lJ] et le fractionnement pour simuler la bioaccessibilité n’est pas suffisant pour
prédire la biodégradabilité d’'un échantillon de boues ou d’autres résidus comme montré dans [JJ27]
et [JJ18]. Certaines de ces molécules sont en effet plus ou moins complexes et donc plus ou moins
biodégradables.

Afin de caractériser la nature des fractions, j'ai choisi de travailler avec la spectrofluorimétrie en 3
dimensions (3D). En effet, mon objet d’étude étant les boues issues de station d’épuration, en
particulier les boues biologiques, ces dernieres sont composées en majorité de protéines. La
fluorescence permet d’analyser qualitativement ces derniéres ainsi que les produits microbiens et de
mettre en lumiére la complexité de la MO telle que les substances humiques ou encore les produits de
la réaction de Maillard (i.e. glycoprotéines récalitrantes produites a haute température). En
collaboration avec le LBE, une méthodologie d’analyse de la fluorescence a pu étre développée et des
indicateurs de complexité associés également [JJ26]. Un spectre de fluorescence en 3D permet de
balayer plusieurs longueurs d’onde d’excitation et donc d’avoir une cartographie de la MO. Cette
méthodologie a été associée au fractionnement précédemment décrit en réalisant un spectre de
fluorescence sur chaque fraction extraite. La Figure 13 montre sur un exemple de caractérisation de
boues que la signature de fluorescence est différente par fraction chimique et que la complexité évolue
avec I'accessibilité chimique de ce résidu organique. Il est a noter que toutes les molécules organiques
ne sont pas fluorescentes naturellement (telles que les acides gras ou encore les sucres).

[ rerer———) g rer—p—
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Figure 13 : Spectres de fluorescence 3D obtenus lors du fractionnement d’'une boue [These_JJ]

Comme explicité ci-apres, la combinaison des deux techniques d’analyses, a savoir les extractions
chimiques séquentielles combinées a la fluorescence 3D a permis de prédire via des modéles
statistiques la biodégradabilité anaérobie des boues et leurs fractions facilement hydrolysables [JJ27].

Concernant le traitement des spectres de fluorescence 3D, nous nous sommes basés sur les travaux
de (Chen et al., 2003), et avons opté pour la régionalisation des zones de fluorescence. A partir de
données issues de la littérature et de tests internes avec des molécules modeles, nous avons proposé
une nouvelle régionalisation du spectre basée sur 7 zones [JJ26] comme décrite par la (Figure 14) du
Fait Marquant 1. A partir du calcul de volumes de chaque zone (polygone) et de la zone des volumes
de fluorescence, un pourcentage de fluorescence d’une zone est obtenu. Ce sont ces pourcentages,
pour chaque zone et chaque fraction extraite que nous utilisons ensuite dans les modeles de
prédiction.
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N.B: d’autres techniques analytiques spectrales ont été testées sur I'analyse des extraits mais
finalement mises de c6té telles que la spectroscopie proche infra-rouge possible a réaliser sur des
échantillons non humides et broyés. Cette technique s’est révélée trés prometteuse afin de prédire la
biodégradabilité des résidus organiques non fractionnés, que ce soit pour le potentiel méthane (Lesteur
et al., 2011, [JJ19]) ou la minéralisation du carbone organique au sol (Peltre et al., 2011) sur des
échantillons totaux. Toutefois, I'associer au fractionnement signifie réaliser le spectre sur les résidus
solides de chaque extraction et non sur chaque extrait (liquide) et les premiers tests réalisés n’ont été
que peu concluants.

Lors de mes premieres activités a INRAE, un des premiers challenges a relever a été d’élargir le panel
de résidus organiques (urbains et agricoles, au-dela des boues) ainsi que d’élargir les procédés et
services rendus associés, a savoir considérer la filiere méthanisation dans son ensemble (valorisation
énergétique et agronomique) via les bioprocédés de méthanisation et compostage et la considération
du retour au sol des Produits Résiduaires Organiques (PRO) associés. Ceci implique d’étudier et de
définir les besoins des agroécosystémes en termes de MO puis de nutriments. Toutefois, fait
intéressant, les concepts définis précédemment et qui ont permis le développement d’'un nouvel
indicateur, rejoignent ceux de la description des engrais organiques. En effet, d'un point de vue
agronomique, I'accessibilité et la stabilité de la MO sont cruciales pour mieux gérer la fertilité des sols,
sommant la fertilité biologique (via une MO labile qui active la biologie du sol) et la fertilité physique
(via une valeur d'amendement élevée et un stockage du C organique permettant I'amélioration de la
structure du sol). Ainsi, les indicateurs associés aux nouveaux services rendus élargis, reprennent les
méthodologies développées pendant ma thése, notamment le fractionnement pour mimer la
bioaccessibilité et la fluorescence pour évaluer la complexité de la MO.

Afin d’élargir la méthodologie au panel de résidus organiques variables, j’ai dG adapter la méthodologie
et la tester puis la valider afin de pouvoir prédire a la fois le potentiel méthane de ces résidus (en plus
des boues) et prédire le devenir de la MO de ces résidus dans d’autres bioprocédés que la
méthanisation ainsi que leur devenir apres épandage au sol.

Pour cela, je me suis inspirée d’une autre technique analytique de fractionnement de la matiere
appliquée a la caractérisation des fibres pour prédire la digestibilité des fourrages (Van Soest, 1963).
Cet indicateur a déja été utilisé pour prédire la biodégradabilité anaérobie de certains résidus
lignocellulosiques (Bayard et al., 2018; Gunaseelan, 2007; Liu et al., 2015; Triolo et al., 2011) et la
minéralisation du carbone au sol de résidus organiques riches en fibres (résidus agricoles, composts)
via un indice de stabilité de la MO (ISMOQ) décrit par (Lashermes et al., 2009). Toutefois, comme montré
par (Mottet et al., 2010 ; [JJ25]; [JJ15]) ce protocole n’est pas suffisamment fin pour décrire les
fractions facilement disponibles puis accessibles, que ce soit pour le carbone ou l'azote car les
extractants chimiques sont trop agressifs.

Ainsi, en combinant le fractionnement appliqué aux boues, ciblant I’extraction de matiere facilement
bioaccessibles riches en sucres, protéines puis en substances humiques-like, avec le fractionnement
Van Soest ciblant les fibres, nous avons ajouté I'extraction a I'acide sulfurique 72% afin de considérer
les hemicelluloses et celluloses (holocelluloses) biodégradables afin de les différencier de la lignine
restant dans la fraction non extractible, peu biodégradable en anaérobie et agissant comme une
barriére protectrice limitant I'accessibilité de la matiére (Bayard et al., 2018; [JJ10]).

Il est a noté que depuis 2019, le fractionnement a été automatisé afin de réduire le temps de
manpulation, le nombre d’étapes et les erreurs de manipulation via I'utilisation de I'ASE 350
(Accelerated Solvent Extractor, Thermofisher). Le développement et le nouveau protocole sont en cours
de valorisation. Une déclaration d’invention est un transfert au catalogue analytique de INRAE
Transfert Environnement ont été réalisés comme en témoigne I'encadré suivant dédié a ce fait
marquant (Fait Marquant 1).
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Un nouveau développement [JJ24] et I'établissement de base de données via divers projets dans
lesquels j'ai participé (cf. Chapitre 1) ont donné lieu a la naissance a IsBaMO® (marque déposée), un
indicateur de stabilité et de bioaccessibilité de la MO comme illustré dans la Figure 14. Une déclaration
d’invention [DIRV_1] a ensuite permis de transférer la méthode dans le catalogue d’IT-E (INRAE
Transfert Environnement, Business Unit de INRAE adossée au LBE) afin de le proposer en prestation
analytique.

Biochemical
Aot fractionation 3D fluorescence-FRI 1, protein-like (Tyrosine)
Freeze-dried Complexity I, protein-like (Tryptophan)
and milled lll, protein-like (Tyrosine, Tryptophan)

and microbial products)

IV, fulvic acid-like;

V, inner filter, glycolated protein-like

VI, melanoidin-like and lignocellulose-like
VII, humic acid-like

Particulate
oM

Dissolved Organic Matter
(Centrifugation 18600g, 20 min, filtration 0.45 pum)

(1)Extractable Soluble from Particulate Organic Matter (SPOM) = CaCl,, pH =2, T= 30 9C x 2 (3h) = EPS, proteins, sugars
(2)Readily Extractable Organic Matter (REOM) = NaOH 10 mM, pH = 10, T= 30 °C x 4 (15min) = Proteins, lipids
(3)Slowly Extractable Qrganic Matter (SEOM)—= NaOH 0.1 M, pH =14, T= 30 °C x 4 (1h) = Complex proteins, Humic acid-like

(4)Poorly Extractable Organic Matter > H,50, 72% w:w, pH =2, T= 30 2C x 2 (3h) 2 Cellulose, hemicellulose
(5)Non-Extractable Organic Matter (NEOM) = gesidual OM = non-accessible OM

Figure 14 : Protocole schématisé de I'indicateur IsBaMO®

Les résultats proposés dans le cadre de la prestation sont : (i) I'estimation concomittante du potentiel
méthane BMP (NmICH4/gMV) ainsi que le potentiel Carbone minéralisable au sol de I'échantillon via
les modeles de régression proposés dans [JJ18] et le positionnement de I'échantillon dans un
référentiel issu de la base de données d’échantillons du LBE, suivant les axes complexité (somme
pondérée calculée a partir de la taille en DCO de chaque fraction et de son indice de complexité) et
accessibilité (somme des fractions extraites en pourcentage de DCO) comme le montre un exemple
extrait d’'une analyse réalisée sur la Figure 15.
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Biodéchets
Fruits

Figure 15 : Résultats proposés suite a I'analyse IsBaMO®
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2.3.Devenir des nutriments au sein des procédés de valorisation

Un autre défi relevé a été la caractérisation des nutriments afin de décrire I'accessibilité et la
disponibilité de ces derniers pour les plantes. En effet, un des services rendus a définir est celui de la
production de fertilisant organique riche en nutriments (NPKS) pouvant substituer totalement ou en
partie les engrais chimiques dont la production a un impact environnemental négatif et dont certains
voient leur gisement s’appauvrir, comme le phosphore. Les deux macroéléments nutritifs majeurs et
essentiels pour la croissance des plantes auxquels je me suis intéressée sont |’azote et le phosphore.
Nécessaire a la croissance des pousses et des feuilles, I'azote est un constituant fondamental des
protéines et de la chlorophylle (Unifa). Cet azote est assimilable sous forme minérale (azote
ammoniacal ou nitrate). Comme précédemment évoqué, les PROs tels que les digestats sont riches en
azote minéral puisque la méthanisation implique la minéralisation de I'azote organique. Toutefois, des
enjeux autour du devenir de I'azote existent au sein du procédé et en tant qu’impact environnemental.
L’azote organique est minéralisé lors de la méthanisation sous forme d’azote ammoniacal assimilable
par les plantes. Or, cette forme d’azote inhibe également la méthanogénése. C'est pourquoi une
meilleure connaissance de la minéralisation de I'azote organique apporterait une gestion meilleure du
procédé quant a la production de méthane et de fertilisants. Concernant I’azote minéral apporté dans
le sol, une mauvaise gestion du ratio stoechiométrique C/N pourrait mener a une immobilisation de
I’azote par les microorganismes du sol, phénoméne connu comme « faim d’azote » (Lashermes et al.,
2010). De plus, en termes d’impacts environnementaux, des risques de volatilisation de |'azote
ammoniacal pendant le stockage des digestats et pendant leur épandage dans certaines conditions
(pH, climatiques, type de sol, pratiques agricoles) menent a une perte azotée et a une pollution
participant indirectement aux émissions de GES (Reibel and Leclerc, 2018). De plus, une meilleure
connaissance du devenir de I'azote apres production par le procédé peut également prévenir d’autres
sources d’émissions comme le protoxyde d’azote, puissant GES (équivalent a 264 tonnes de CO,
produit sur 100 ans) produit lors de la nitrification de I'azote ammonical en autotrophie et lors de la
dénitrification ou encore la lixiviation des nitrates produits lors de la nitrification dans le cas d’une
mauvaise gestion de I'épandage menant a une eutrophisation des eaux.

Le phosphore quant a lui stimule la floraison et la fructification ainsi que la croissance racinaire, il
améliore la résistance au gel et est au coeur du métabolisme énergétique de la plante. Son principal
role a l'intérieur de la plante est lié au stockage et transfert d'énergie (ATP), a la formation de composés
structurels (nucléotides, acides nucléiques, coenzymes, phospholipides, etc...) intervenant dans la
croissance des racines, la formation des grains, fruits et fibres, la maturation des fruits et le pouvoir
germinatif des semences (Unifa). Une carence en phosphore inhibe la croissance des plantes. Or cet
élément voit ses réserves mondiales s’appauvrir ce qui aura un impact important sur la sécurité
alimentaire. Ainsi, I’enjeu autour du recyclage du phosphore dans un objectif de bouclage de cycle est
de premier plan. Tout comme le nitrate, le phosphore minéral sous forme de phosphate peut étre
source d’eutrophisation des eaux via la lixiviation si une mauvaise gestion de I'épandage (doses et
climat) est réalisée. Concernant le devenir du phosphore dans les procédés, ce dernier est conservé.
Lors de la méthanisation, selon les conditions physico-chimiques, une partie peut étre précipitée [JJ09]
et, selon la composition du digestat, le phosphore peut-étre plus ou moins disponible selon s'il est lié
avec des sels ou des métaux [JJ07]. En effet, il est en forte intéraction avec la phase solide et forme
divers composés minéraux secondaires avec Ca, Fe, Mn, Al. Facilement adsorbable, sa disponibilité est
également une problématique a comprendre. De plus, tout comme I'azote minéral, le phosphore peut
étre immobilisé par I'activité biologique des sols.

Concernant le potassium, ce dernier joue un réle important dans I'équilibre hydrique des plantes,
améliore leur stabilité ainsi que la qualité des fibres et augmente la résistance au froid des cultures.
Une carence en potassium perturbe I’équilibre hydrique des végétaux et entraine le flétrissement des
feuilles. Les plantes sont également plus sensibles aux maladies. Toutefois, présent dans la phase
soluble des digestats, sa disponibilité n’est pas limitante.

J'ai d’abord commencé a travailler sur I'azote en associant I'lsBaMO® a I'analyse de I'azote organique
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et minéral. Concernant le devenir de I'azote en méthanisation, j'ai collaboré a un encadrement de
these avec l'unité de recherche OPAALE (INRAE). En partageant mon expertise sur l'indicateur
IsBaMO®, ce dernier a été utilisé avec succes pour décrire I'accessibilité et la disponibilité de I'azote
dans la méthanisation comme publié dans [JJ15]. Dans cette étude, nous avons mis en évidence que
I’azote organique contient des fractions de bioaccessibilité tres élevée a tres faible, comme pour le
carbone. Deux groupes de substrats de méthanisation ont été déterminés sur la base des données de
biodégradabilité de C et N, séparés par une valeur de leur ratio azote ammoniacal sur azote total de
30%. Ce ratio traduit le degré de minéralisation de I'azote organique. Dans le cas d’un ratio supérieur
a 30% (fumiers, lisiers), les biodégradabilités du C et N sont trés significativement différentes (i.e. la
biodégradabilité de I'azote organique étant bien plus faible) alors que pour un ratio inférieur a 30%
(résidus de récolte, déchets agro-industriels non stockés) les biodégradabilités sont similaires et plus
élevées. Dans le premier cas, cela veut dire que I'on ne peut prédire correctement la biodégradabilité
de l'azote organique a partir de la seule valeur de biodégradabilité du carbone organique. De plus,
I"analyse de la bioaccessibilité réalisée via le fractionnement IsBaMO® montre que la bioaccessibilité
du C est similaire entre les deux groupes alors que celle de I'azote est trés différente, mettant en
lumiere qu’un degré de minéralisation élevé se traduit par une faible accessibilité de I'azote organique
déja minéralisé avant la méthanisation. La comparaison des fractionnements IsBaMO® et Van Soest
(Van Soest, 1963) a été réalisée en parallele et les résultats ont montré que I'utilisation du
fractionnement IsBaMO® était plus adéquat pour décrire la bioaccessibilité de |'azote organique, les
extractants Van Soest étant plus agressifs et moins spécifiques. Les fractions azotées issues de
IsBaMO® ont ensuite été utilisées pour prédire la biodégradabilité anaérobie de I’'azote organique,
montrant 'adéquation d’un tel indicateur avec les descriptions des phénomenes observés [JJ15].

Pour aller plus loin, j’ai souhaité apprendre les techniques expérimentales de laboratoire propres aux
sciences du sol et tester I'indicateur IsBaMO® pour décrire |'absorption de |'azote et du phosphore par
les plantes. Pour cela, jJai développé une collaboration avec le département d'agronomie de
|'Université de Bologne en Italie en 2017 pour travailler sur ce sujet. J’ai ainsi proposé un projet
(NutProPlant, cf. Chapitre 1) et ai obtenu deux bourses pour réaliser un séjour dans ce laboratoire, et
acquérir également une premiére expérience internationale. J’ai donc partagé mes connaissances en
caractérisation via l'indicateur IsBaMO® développé et I'ai appliqué a I'azote organique et minéral pour
décrire l'accessibilité de I'azote contenu dans dix digestats de méthanisation provenant de diverses
sources. Mon collegue italien a quant a lui partagé son expertise en termes d’expérimentations via des
incubations sur sol (avec et sans plantes) ainsi que son expertise en chimie du phosphore dans le sol,
notamment via le protocole d’extractions chimiques séquentielles (Dou et al., 2000; Grigatti et al.,
2015) ainsi que des analyses en diffraction aux rayons X afin d’évaluer les phases cristallines des
digestats et leur impact sur la disponibilité du phosphore.

Pour la premiére fois, I'utilisation et la comparaison de ces protocoles (Figure 16) a la fois pour décrire
I'accessibilité de la MO, I'azote et le phosphore de dix digestats d’origines diverses ainsi que pour
caractériser la disponibilité de ces nutriments pour les plantes ont été réalisées et publiées. Cette
étude a mené aux conclusions suivantes [JJ07] :

e Les teneurs en azote et phosphore total ne sont pas suffisantes pour prédire la
guantité de nutriments assimilables par la plante : un indicateur de disponibilité de ces
nutriments est nécessaire pour parvenir a une gestion contrélée de la fertilisation ;

e Le devenir de I'azote dans le sol dépend énormément du degré de minéralisation de
I'azote organique réalisée pendant les processus de biodégradation de la MO. Ce degré
de minéralisation est trés fortement corrélé avec le ratio C/N qui représente le
caractere fibreux d’un résidu. Plus ce ratio est élevé, plus le risque d’'immobilisation de
I'azote (faim d’azote) est élevé comme décrit par (Lashermes et al., 2010);

e [sBaMO® est par conséquent adapté a la description du devenir de I'azote organique
dans le sol ;
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e Ledevenir du phosphore dans le sol dépend surtout des conditions physico-chimiques
du sol et le phosphore organique est trés minoritaire dans les digestats et, de maniére
générale, dans les résidus organiques ;

e Le phosphore peut étre rendu non accessible si certains composés tels que le calcium
ou les métaux (fer ou aluminium) sont présents, s’associant avec lui ;

e [sBaMO® et ses extractants ne sont pas adaptés a la description du devenir du
phosphore dans le sol contrairement au protocole de Hedley modifié (Grigatti et al.,
2015);

e La typologie des digestats (reliée a la provenance des intrants) a une influence sur la
qualité de la spéciation de N et P et donc sur les résultats obtenus en incubation.

N P
accessibility SPOM: protéines solubles et NH,* Water-P: P disponible
B Eau+CaCl2 (10mM), T=30°C x2 (1h) Eau, T ambiante, x1 (24h)

NaHCO3-P: P labile
NaHCO3 (0.5M), pH= 8.5, T ambiante, x1 (24h)

REOM: protéines faiblement liées
NaCl+NaOH (10mM), T=30°C x 4 (15min)

NaOH-P: P lié aux métaux
NaOH (0.1M), T ambiante, x1 (24h)

SEOM: Protéines complexes et substances

humiques-like
NaOH (1M}, T=30°C x 4 (1h)

HCI-P: P lié au calcium
PEOM: N organique peu accessible HCl (1M), T ambiante, x1 (24h)

H2504(72%), T=30°C x 2 (3h)

Pouvoir extraction

NEOM-P: P non extractible

—
. NEOM: N non extractible

Figure 16 : Protocoles testés pour déterminer I'accessibilité et disponibilité de N et P basés sur [JJ25] pour N et
(Grigatti et al., 2015) pour P

Bien que le devenir de la bioaccessibilité de I'azote ait été étudié au méme titre que le C et la MO en
général au sein des bioprocédés et plus récemment aprés épandage, le devenir du phosphore n’a été
étudié que dans la partie « sol ». De plus, d’autres nutriments intéressants et participant aux
antagonsimes/complémentarités entre méthanisation et épandage des produits résiduaires
organiques comme le soufre n’ont pas été abordés et ne sont que peu étudiés de maniere générale.

3.4. Validation expérimentale de la pertinence des indicateurs

Afin de valider expérimentalement la pertinence des indicateurs de caractérisation développés pour
décrire les divers services rendus, plusieurs techniques ont été utilisées. L’axe 2 reviendra notamment
sur la pertinence de leur utilisation pour décrire les processus biologiques internes aux bioprocédés.
Dans cette section, je parlerai essentiellement de la validation réalisée via (i) des expérimentations
dédiées a I'étude de I'hydrolyse de la MO a I'aide du fractionnement IsBaMO® et (ii) le potentiel
prédictif de I'lsBaMO® vis-a-vis de réponses biologiques de références a I'aide de modeles statistiques
développés. Un fait marquant (Fait Marquant 2) issu de I'étude du suivi des fractions IsBaMO®
obtenues sur un fumier mis en incubation dans un sol cléturera ce paragraphe.

Validation expérimentale du concept de Bioaccessibilité et de I'indicateur IsBaMO®

Lors d’'une collaboration avec la thése de Cyrille Charnier (LBE), nous avons mis en place une
expérimentation dont le but était d’en apprendre plus sur les mécanismes de I'hydrolyse afin
d’améliorer sa modélisation (aspect détaillé dans I'axe 3) et notamment élucider une question
récurrente sur le sujet qui n’a jamais trouvé de consensus : I’hydrolyse des fractions constituant la MO
d’un résidu organique est-elle séquentielle ou simultanée ?

Pour cela, nous avons utilisé le fractionnement d’IsBaMO® et I'avons appliqué a divers substrats tels
gu’une pomme, une paille de blé et une boue de STEP.
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Nous avons mis chaque substrat total et dépourvu d’une a plusieurs fractions accessibles a incuber en
conditions anaérobies. Les résultats ont montre que, dans le cas de la pomme, la cinétique et le
potentiel méthane décroit au fur et a mesure que I'accessibilité décroit et que les fractions accessibles
sont enlevées. Ce résultat est observé pour la paille et les boues sur les premieres fractions enlevées.
Toutefois, pour ces deux substrats, le résidu mis a incuber aprés I'attaque a la soude (apres la fraction
SEOM), voit sa cinétique augmenter et son potentiel méthane au méme niveau que le potentiel
méthane du total (Figure 17). Les hypotheses proposées pour expliquer cela sont que la soude
solubilise les barriéres « physiques » constituant la paille et les boues, a savoir respectivement une
paroi ligneuse et la structure en floc bactérien basée sur des EPS libérant ainsi un matériel
biodégradable rendu bioaccessible par I’extraction.

Ainsi, cette expérimentation met en évidence que selon la nature du substrat et sa structure, la
biodégradabilité diminue avec la bioaccessibilité dans certains cas (pomme) mais que des fractions peu
accessibles peuvent étre biodégradables si cette accessibilité est atteinte comme dans le cas des boues
et de la paille. Ces deux exemples sont assimilables a la métaphore de la péche et de la noix de coco
abordée en début de chapitre. Ainsi le concept de bioaccessibilité est crucial et permet de comprendre
le fonctionnement de la biodégradation des résidus organiques et de le modéliser (axe 3). L'indicateur
IsBaMO® a été tres utile afin de mettre en évidence ce résultat.

Des questions restent toutefois en suspens concernant la prise en compte de I'impact des réactifs
chimiques sur la structure moléculaire des fractions restantes aprés extraction. Toutefois, comme
explicité par la suite, I'lsBaMO® reste avant tout un indicateur permettant de réprésenter la matiere.
Ces résultats font partie d’'une publication dédiée a la modélisation des mécanismes de I’hydrolyse
détaillée dans I'axe 3.
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Figure 17 : Résultats obtenus sur I’étude des mécanismes de I’hydrolyse de divers substrats via |'utilisation du
fractionnement IsBaMO [JJ10]

Pour aller plus loin et valider I'utilisation de I'lsBaMO®pour décrire le devenir de la MO tout au long
d’une filiere de valorisation de résidus, une collaboration avec INRAE SAS a été mise en place.

Les résultats issus d’'une expérimentation dédiée au suivi de la biodégradation de la MO d’un fumier
dans le sol en utilisant I'lsBaMO® est résumée dans le Fait Marquant 2.

Prédiction des réponses biologiques vis-a-vis de I'lsBaMO®

A partir des nombreuses caractérisations réalisées pendant ma these, puis mon post-doctorat et plus
largement pendant mes sept premiéres années de recherche a INRAE, j’ai pu établir des bases de
données contenant la description des résidus organiques associés souvent aux réponses biologiques
qgue I'on cherche a décrire.

Ainsi, pendant ma thése, j’ai caractérisé 52 boues de STEP (boues biologiques, primaires et digérées)
par la méthode combinée du fractionnement de la bioaccessibilité et de la fluorescence 3D. En
parallele, j'ai effectué des tests de potentiel méthane (tests de biodégradabilité en conditions
anaérobie) afin de déterminer le taux de MO biodégradable et en identifiant les courbes de vitesse de
production de méthane, jai pu également évaluer les fractions rapidement et lentement
biodégradables de la MO.
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A partir de cette base de données, j’ai réalisé des tests statistiques (tests de régression Partial Least
Square, PLS) afin de trouver des corrélations entre les diverses variables et de prédire a la fois la
biodégradabilité totale et les fractions rapidement/lentement biodégradables. Des modéles PLS de
bonne qualité ont été réalisés et publiés [J1J27], avec des erreurs de prédiction entre 6 et 9%. Le shéma
de la Figure 18 résume les résultats obtenus en analysant le poids des variables sur les modeles venant
compléter mon questionnement scientique de la Figure 11.
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Figure 18 : Variables explicatives pour prédire la cinétique de biodégradabilité anaérobie des boues de STEP
(adapté de [JJ27])

Par la suite, en modifiant le protocole et en développant I'indicateur IsBaMO®, une nouvelle base de
données s’est constituée. De la méme fagon qu’auparavant, les réponses biologiques expérimentales
associées ont été également obtenues au LBE ou via des collaborations a travers les divers projets
abordant la thématique de caractérisation (cf. Chapitre 1).

Ainsi, dans un premier temps, une analyse statistique sur 60 données de caractérisation
(bioaccessibilité et complexité) ont mis en évidence que I'lsBaMO® permettait de classer les résidus
organiques selon leur nature [JJ25]. En effet, cinq groupes principaux ont été obtenus : (i) les boues et
substrats trés biodégradables (pommes de terre, résidus alimentaire,...) associés avec une tres forte
bioaccessibilité et des zones de fluorescence simples, (ii) les digestats de boues, riches en fractions
bioaccessibles intermédiaires et des niveaux de fluorescence plus complexes que le premier groupe,
(iii) les résidus lignocellulosiques (FFOM, déchets verts, fumiers, ...) associés a des fortes fractions en
SEOM et PEOM et des zones de fluorescence complexes (lignocellulose-like), (iv) les composts associés
a des fractions tres faiblement accessibles (PEOM et NEOM) et composés de zones de fluorescence
complexes (lignocellulose-like) et (v) les sols et terreau associés avec la plus faible bioaccessibilité, une
forte non extractabilité et des zones de fluorescence complexes dans certaines fractions (acides-
humique-like). Ces résultats ont montré la pertinence de I'indicateur a représenter la diversité de
résidus organiques et a les classer.

Dans un second temps, cette base de données élargie a un large panel de 82 résidus tres variés a été
utilisée pour prédire le potentiel méthane de ces derniers (gamme située entre 31 a 394 NmL CH,.MO"
1), BMP déterminés selon (Angelidaki and Sanders, 2004) et 44 échantillons ont permis la prédiction
du carbone organique minéralisable au sol selon la norme XPU 44-163 (gamme située entre 7 et 46%
de Carbone organique) a I'aide de modeles PLS [JJ18].

Les modeles ont été testés sur les données avec et sans fluorescence et les résultats montrent que les
deux modeles sont beaucoup plus robustes et de bonne qualité avec I'information de la complexité,
preuve que seule I'information de la bioaccessibilité n’est pas suffisante (Figure 19).
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Enfin, I'analyse de sensibilité des variables sur les modéles a permis d’évaluer statistiquement le poids
de ces derniéres sur la prédiction du potentiel méthane (BMP) et du carbone minéralisable au sol
(C_bio). Certaines molécules contenues dans des fractions ont un effet négatif sur la prédiction du
BMP alors gu’elles ont un effet positif sur la prédiction du C_bio. Ainsi, la fraction SEOM a un poids
plutot négatif sur le BMP (notamment les zones de fluorescence complexes 4 a 7) alors qu’elles ont un
poids plutét positif sur la prédiction du C_bio. Certaines molécules sont biodégradables a la fois dans
les conditions du BMP et dans dans celles de C_bio comme les fractions tres bioaccessibles SPOM et
REOM (zones 1-3, protéines-like) et d’autres le sont significativement dans C_bio mais pas dans BMP,
comme la fraction PEOM (holocelluloses). Concernant la fraction NEOM (non extractible), cette
derniere a un impact significativement négatif sur le C_bio alors que cet impact n’est pas significatif
pour le BMP. Ainsi, a partir d’une telle étude, on peut déja voir apparaitre des synergies et
antagonismes entre utilisation de la MO pour produire du méthane et utilisation de la MO pour
répondre aux besoins de fertilités biologique et physique des sols.

— . y=ixe 2608
.. e R'=0.818
complexity g o 2
i :
* .
e . . o .
- e s ’0,.“1';
Bioaccessibility 3 . '~
g" *;:.'3."",'.‘
8 w10
Modetied BMP (Nl O, g5 )
. ¥=1xe 1608
= 08448
a o o . * ]
g 4 :o = ~.o'
1o Py S
v . E S -
02 L7
E B R S
8 %%e o

Figure 19 : Graphical abstract adapté sur la prédiction du potentiel méthane et du carbone organique minéralisable au sol a
partir de I'lsBaMO® [JJ18]

Plus récemment, cette base de données amendée a été utilisée afin de prédire et comprendre la
qualité de la MO des digestats pour |'évaluation de leur stabilité en carbone organique au sol. En effet,
a I'aide d’analyses statistiques telles que I’analyse en composantes principales puis la PLS, nous avons
mis en évidence dans [1J04] que (i) la qualité des MO des substrats avait une empreinte statistiquement
significative sur la qualité de la MO des digestats associés avec I'identification de quatre groupes de
substrats/digestats de méme nature, (ii) la prédiction de la qualité de la MO des digestats
(bioaccessibilité et fluorescence) a partir de la qualité de la MO des substrats était possible et (iii)
I’analyse de ce modele associé avec le modéle PLS précédemment établi pour prédire la minéralisation
du C au sol (C_bio) pouvait mettre en lumiére certains leviers d’action pour contréler la qualité de la
MO (aspect approfondi dans la section sur I'axe 2).

Concernant I'azote organique, I'étude réalisée avec [JJ15] a montré que I'lsBaMO® était plus a méme
de représenter le degré de minéralisation de I'azote organique au sein d’'un méthaniseur. En
appliquant la méme démarche que les validations précédentes, un modele PLS a été réalisé sur une
vingtaine de résidus dont l'azote sur les fractions IsBaMO® a été mesuré afin de prédire la
biodégradabilité anaérobie de I'azote organique déterminée expérimentalement via des tests
similaires aux tests de potentiel méthane. La qualité du modeéle est satisfaisante et se voit augmenter
en réalisant un modele par groupe de degré de minéralisation évalué statistiquement comme évoqué
précedemment, diminuant significativement les erreurs de prédiction.

Enfin, les variables ayant un poids significatif sur la prédiction de la biodégradabilité de I'azote
organique sont notamment |’azote contenue dans la fraction la plus bioaccessible et dans la fraction
qui cible les holocelluloses, moins accessible.

La fraction non extractible n’a aucun poids sur cette prédiction étant donné que cette fraction est
censée contenir surtout des molécules comme la lignine.
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Toutefois, les fractions extractibles de I'azote organique ne contribuent pas de la méme maniére que
celles du carbone organique comme vu dans [JJ18].

Enfin, les expérimentations décrites précédemment concernant le potentiel prédictif d'IsBaMO® pour
décrire la disponibilité de I'azote et du phosphore pour les plantes ont permis d’avoir des données de
caractérisation sur 10 digestats d’origines différentes utilisées comme fertilisants pour faire pousser
du ryegrass. Des données de quantités d’azote et de phosphore assimilées par les plantes (tissus
aériens et racinaires) ont permis de réaliser des tests statistiques afin d’évaluer les corrélations entre
caractérisation et réponses de la plante.

Concernant I'azote, une corrélation négative significative entre ratio C/N du digestat et prédiction de
I'azote contenue dans les tissus aériens de la plante a été obtenue menant a I'établissement d’'un
modele de régression linéaire. Ce ratio déja trés fortement corrélé négativement avec le pourcentage
de minéralisation de I'azote dans le sol (sans plante) décrit la limitation de I'azote pour I'activité
biologique du sol. En effet, si I'azote est limitant, les microorganismes immobilisent I'azote du sol qui
devient indisponible pour la croissance des plantes (Cavalli et al., 2017; de la Fuente et al., 2013;
Grigatti et al., 2011; Morvan et al., 2006; [JJ07]). De plus, I'azote soluble minéral est également tres
corrélé avec I'assimilation de |'azote par les racines, notamment les nitrates contenus dans la fraction
soluble, résultat observé également par (Gunnarsson et al., 2010). Les autres fractions issues
d’IsBaMO® ont moins d’impacts sur ces prédictions. Toutefois, ces dernieres participent au classement
des digestats établi selon leurs valeurs de C/N et les caractéristiques des fractions azotées de ISBAMO,
notamment les fractions les plus bioaccessibles organiques et inorganiques.

Concernant le phosphore, I'utilisation des extractions chimiques séquentielles (Grigatti et al., 2015)
permet de trouver une corrélation entre phosphore disponible chimiquement et phosphore assimilé
par les plantes. En effet, le phosphore minéral extrait par de I’eau a un impact positif significatif sur la
prédiction du phosphore retrouvé dans les tissus aériens alors que la fraction organique du phosphore
extrait par NaHCOs et NaOH est significativement corrélée avec le phosphore mesuré dans les racines.
En effet, le phytate et autres esters de phosphates (phosphore organique) sont extraits dans la fraction
NaOH (He et al,, 2010). D’apres (Gerke, 2015; Lambers et al., 2006), les racines sont susceptibles
d’exsuder des phosphatases capables d’hydrolyser le phytate et les formes organiques du phosphore
afin de les absorber.

Ainsi, bien gu’utile au classement des digestats, I'ensemble du fractionnement IsBaMO® n’est pas
nécessaire a la prédiction de la capacité d’absorbtion de I'azote par les plantes, seule la part de I'azote
minéral contenu dans le soluble et le ratio C/N total suffisent. Quant au phosphore, I'lsBaMO® n’est
pas pertinent contrairement au fractionnement de Grigatti et al. (2015). Ce dernier devrait étre testé
pour décrire le devenir du phosphore dans les procédés afin de pouvoir combiner procédés et qualité
des produits retournés au sol.
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Nous avons vu que l'indicateur IsBaMO® était pertinent pour prédire a la fois la biodégradabilité
anaérobie du carbone et de I'azote organique. Ce paragraphe est dédié a la validation expérimentale
de I'utilisation de cet indicateur pour décrire les cinétiques de biodégradation du carbone et de I'azote
dans le sol. Pour ce faire, une collaboration avec INRAE SAS a permis de suivre la biodégradation de la
MO au cours d’une incubation sur sol d’un fumier bovin sur plus d’un an. Ce test avait la particularité
innovante d’utiliser un litter bag en nylon (porosité de 200 um) afin d’isoler la matiere a dégrader du
sol tout en s’assurant que la biodégradabilité du fumier n’était pas perturbée. Ce dernier point a été
confirmé en comparant les courbes de cumul de minéralisation du carbone organique entre modalités
avec et sans litter bag ou il n’y avait pas de différence significative observée.

Des prélevements de fumier réalisés a plusieurs temps pendant un an ont permis de réaliser des
analyses de carbone, azote et de leur bioaccessibilité via IsBaMO®. La Figure 20 présente I'évolution
des deux éléments durant le temps d’incubation ainsi que leur pourcentage total de biodégradabilité.
Il apparait que la biodégradabilité de la MO suit I'accessibilité chimique proposée par IsBaMO® étant
donné que plus la MO est accessible, plus elle est biodégradée. Concernant la cinétique de
biodégradation, il y a encore une fois un gradient de biodégradation cohérent avec IsBaMOQO® avec une
diminution de la vitesse de biodégradation lorsque la matiere devient moins extractible (vitesses de
biodégradation : SPOM>REOM>SEOM>PEOM>NEOM).

Enfin, ces cinétiques et le degré de biodégradabilité sont toutefois différents entre le carbone
organique et I’azote organique mettant en lumiére, comme précédemment vu en méthanisation, qu'’il
faut considérer les deux éléments de maniére indépendante.
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Figure 20 : Evolution du carbone et de I'azote organiques au cours de I'incubation sur sol d’un fumier
bovin [JJ32]
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2.4.Bilan
L'IsBaMO®, initialement concu afin de décrire le devenir de la MO pendant la méthanisation des
résidus organiques et étendu a son devenir dans le sol, a ensuite été utilisé et associé pour la
description d’autres concepts liés a la MO, non développés ici :
e Evaluation des traitements (pré-traitements physico-chimiques) : [JJ16], [JJ06] et [JJ08]
e Devenir des micropolluants [JJ17], [JJ23]
e Survie des pathogénes dans le stockage des digestats [1J20], [JJ21]

Concernant ces deux derniers volets liés a I'innocuité, j’ai surtout collaboré avec des chercheurs de
mon unité (Dominique Patureau pour les micropolluants organiques et Nathalie Wery pour les
pathogénes).

J'ai également participé a des études afin d’utiliser la spectroscopie proche infra-rouge pour prédire
des variables diverses, que ce soit le potentiel méthane [JJ22] ou encore la qualité agronomique
globale des digestats [JJ02]. L'intérét de cette méthode est qu’elle permet d’analyser rapidement un
résidu apres lyophilisation et broyage de ce dernier. Toutefois, la complexité n’y est pas révélée et la
bioacessibilité manque pour prédire les cinétiques.

Afin de dresser un bilan de mes activités de recherche menées sur I’axe 1 autour de la caractérisation
de la matiére pour décrire a la fois services rendus, processus biologiques des procédés et variables
d’entrées aux modeles associés, leur état d’avancement est présenté dans le Tableau 1.

Jusgu’a présent, ma démarche scientifique a été de baser mon raisonnement a partir des objectifs
ciblés pour définir les méthodes de caractérisation. Cela a permis de répondre a plusieurs
problématiques liés a cet axe et d’ouvrir de larges perspectives d’utilisation des indicateurs proposés.
Toutefois, un des incovénients de la démarche a été de cloisonner mes activités a des techniques
analytiques mises en place (fractionnement IsBaMO® et fluorimétrie 3D) et de ne pas avoir une
démarche plus prospective en investiguant d’autres méthodes de caractérisation de la matiere
susceptibles d’apporter un éclairage nouveau. C’'est pourquoi, dans le cadre de la these de David
Fernandez-Dominguez (2020-2023), une revue de la littérature explorant une gamme de techniques
spectrales existantes pour mieux identifier la structure de la MO (y compris la spectroscopie infrarouge
moyen, la résonance magnétique nucléaire) a été réalisée afin de mettre en lumiére les techniques
pertinentes et les autres indicateurs existant pour décrire les mécanismes de biodégradation des MO
en digestion anaérobie [JJ01]. De plus, les aspects « structure physique » des résidus n’ont été que
faiblement abordés via le fractionnement 1sBaMO®. En effet, bien qu’utilisable pour décrire une
accessibilité chimique (i.e « couches » de fractions plus ou moins accessibles), un des incovénients de
cette méthode est I'impact de I'utilisation de réactifs chimiques sur la structure de la matiere. Est-elle
dénaturée lorsqu’elle est analysée dans les extraits par fluorescence ? Quelles conséquences sur la
matiére restante ?

La MO extraite étant tres complexe, I'identification des molécules est également complexe. Or, si 'on
veut aller plus loin dans la connaissance des processus biologiques impliqués dans la biodégradation
de la matiere, cette identification doit également étre élucidée et le choix des méthodes analytiques
doit étre étendu.

En outre, bien que les indicateurs de bioaccessibilité et de complexité de la matiere donnent des
éléments de réponses concernant le devenir a court/moyen terme du C (C minéralisable au sol), il
manque a définir un « cahier des charges » sur les propriétés spécifiques des besoins des
agroécosystémes issus de ces indicateurs pour réaliser une adéquation optimale entre qualités des
PRO et les dits besoins. En effet, quelles propriétés biochimiques seraient souhaitables afin de mieux
promouvoir la biodiversité ? La stabilité structurale du sol? Quelle échelle de temps de
biodégradation ? Est-ce que la méthanisation seule ou combinée avec d’autres procédés peut
répondre a ces besoins ? Si oui, comment ? De plus, une des perspectives directes de ces travaux est
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une analyse fine des antagonismes et synergies entre services rendus en étudiant les données
générées issues des indicateurs proposées dans cet axe : quel type de MO profite le plus au potentiel

méthanogene ? Au carbone minéralisable ? Au carbone stockable ?

Enfin, sur la base de ces développements de caractérisation et d'indicateurs, j’ai pu établir de nouvelles
bases de données sur les caractéristiques des résidus organiques et de leurs produits incluant des
métadonnées sur les conditions de procédés afin d'évaluer et de modéliser les impacts du traitement

sur la qualité des produits pour la rétro-ingénierie.

Tableau 1 : Bilan des travaux sur la caractérisation

Services rendus

Production
énergie

Amendement
organique

Activateur
biologique

Fertilisant

Etat
d’avancement/

connaissance

Concept associé

Bioaccessibilité et
Biodégradabilité
anaérobie

Bioaccessibilité
et Stabilité du
PRO

Bioccessibilité et
Cinétiques
biodégradabilité
MO sur sol

Accessibilité et
disponibilité des
nutriments pour les
agroécosystemes

Fractionnement

Fractionnement

Fractionnement

MO : [)J27],
Carbone [JJ18][ [lel)] MO : [)J18], MO : [1J24], - /
’ 24), 1sBaMO® | IsBaMO® . ‘
IsBaMO® [JJ24], IsBaMO sBaMO
Fractionnement .
MO et N : Fractionnement N :
Azote coIIabora.tion [1107], collaboration
avec INRAE SAS Rennes
avec INRAE 132] . ‘
OPAALE [JJ15]
Phosphore Fractionnement P :
[JJ07] . '
K, S

AN a

Identification

besoins des

agrosystemes a | Analyse de sensibilité poussée a mettre en place sur la base des indicateurs et

partir des | résultats obtenus. . ‘
indicateurs

développés
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3. Axe 2 : Comment les procédés de valorisation des résidus impactent la qualité des produits
résiduaires organiques ?

Le second axe de recherche que j'ai proposé concerne I'évaluation des leviers d’action qui impactent
le fonctionnement des procédés de valorisation des résidus organiques et donc la qualité finale des
PRO. Cet axe est donc basé sur une amélioration de la compréhension des processus biologiques des
bioprocédés de traitement et également sur une meilleure connaissance des impacts de post-
traitements biologiques ou physico-chimiques impliqués dans une filiere de valorisation. Mon
expertise en génie des procédés, et plus particulierement en génie des procédés de I'environnement,
a débuté lors de mes études d’ingénieur pour se poursuivre pendant ma thése et lors de mes
expériences professionnelles. J’ai notamment aquis de I'expérience sur les procédés impliqués dans le
traitement des eaux usées (urbaines et industrielles) ainsi qu’en méthanisation des boues et des FFOM.
En arrivant a INRAE, il a fallu relever le défi d’étendre a la fois le spectre des résidus organiques
(urbains, agricoles et agro-idustriels) et le spectre des procédés. Dans le cadre d’une filiere de
méthanisation, cette gamme peut aller de procédés classiques (compostage, séparation de phases,
stockage) a des procédés plus innovants existants ou a développer.

3.1. Objectifs et questions de recherche

Si 'on revient a la définition d’ingénierie inverse ou rétro-ingénierie (« Pratique qui consiste a analyser
un produit fini pour connaitre la maniere dont celui-ci a été congu ou fabriqué »), en plus de connaitre
la composition du produit fini, s’ajoute la notion de connaissance des processus de fabrication. C’'est
pourquoi, dans ma thématique de recherche, I'ingénierie inverse repose sur un second pilier qui est le
génie des procédés.

En reprenant le schéma déja présenté dans I'axe 1 et en I'adaptant a I'axe 2 (Figure 21), on retrouve
les questions de recherche associées au génie des procédés dans le raisonnement de ma thématique
de recherche. Afin d’optimiser et concevoir une filiere de valorisation, il faut identifier les leviers
d’actions sur lesquels jouer afin d’établir des scénarios optimaux.

* Identification leviers
Optimisation/Conception d’action pour le
Filiere contréle des
(bio)procédés

* Modéliser pour

Modélisation mieux comprendre
(bio)procédés les processus (tests
d’hypothéses)
ot . . ye  Suivi du bioprocédé
Génie des (bio)procédés =t bilans matire %
J
W 4

Figure 21 : Questions de recherche associées au Génie Des Procédés au sein de la démarche scientifique de ma
thématique de recherche

Dans le cas de la filiere de valorisation basée sur la méthanisation, « le challenge du digestat » est au
centre de son optimisation. En effet, comme illustré par la Figure 22, la variabilité des intrants croisée
avec la variabilité des conditions opératoires et la variabilité des post-traitements entraine une
variabilité de la qualité agronomique des digestats produits.
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Dans ma thématique de recherche, je considére ces diverses formes de variabilités comme une
opportunité afin de pouvoir contrdler la qualité du produit sortant et ne plus la subir. Toutefois, afin
de réaliser cette optimisation, j'ai cherché a répondre aux questions suivantes :

- Est-ce que les différentes formes de variabilité décrites précédemment ont un impact

significatif sur la variabilité de la qualité du produit fini ?

- Est-ce que ces impacts sont classifiables ?

- Existe-t’il une hiérarchie en termes d’impacts ?

- Quels sont les mécanismes associés a ces impacts ?

- Est-ce que ces impacts ont un effet sur I'efficacité agronomique des produits ?
Ce paragraphe met en lumiére mes recherches effectuées afin de répondre a ces questions.

Hiérarchie des impacts?
Mécanismes?

Substrats:

Digestion Anaérobie : Digestats:

Variabilité
Variabilité intrants
conditions

opératoires

Variabilité de la qualité
agronomique des digestats

Figure 22 : Enjeu lié a la variabilité de la qualité des digestats issus de méthanisation

3.2.Evolution matiére dans les procédés : variabilité des substrats
A l'aide des outils développés dans I'axe 1, I'étude des procédés tels que la méthanisation, le
compostage et d’autres procédés physico-chimiques a été réalisé. Des résultats, que ce soit lors de ma
these sur les boues d’origine urbaine, lors de mon post-doctorat avec le suivi du continuum
méthanisation-compostage ou encore pendant des projets de recherche ont permis de mieux
comprendre le devenir de la MO et de proposer des hypothéses quant a son devenir.
Concernant la méthanisation, des suivis de la MO via le fractionnement préliminaire établi lors de ma
these ont permis de montrer que les boues de STEP étaient biodégradées via plusieurs cinétiques,
correspondant a des fractions plus ou moins biodégradables. En effet, un bilan matiere effectué sur un
réacteur batch montre que la fraction facilement biodégradable est surtout associée aux fractions les
plus accessibles, a savoir DOM, SPOM et REOM et que les fractions les moins accessibles participent
plutét a la fraction lentement biodégradable. Cette hypothése sera confirmée par la suite via une
expérimentation dédiée en réacteur continu ou la fraction facilement biodégradable des boues de
STEP évaluée par identification des cinétiques de production de méthane est associée aux fractions
facilement bioaccessibles DOM+SPOM+REOM [JJ27].
Pendant mon post-doctorat puis via les projets de recherches auxquels j’ai pu participé, j’ai récolté des
données entrées/sorties de divers méthaniseurs.
Des exemples de bilans matiere effectués sur deux types d’intrants contrastés que sont les boues de
STEP (riches en protéines) et les fumiers bovins (riches en matiére lignocellulosique) sont présentés
dans la Figure 23. Comme pendant ma these, il apparait que, globalement, les fractions les plus
accessibles sont biodégradées (DOM, SPOM et REOM). Toutefois, les fractions moins accessibles
comme SEOM et PEOM ciblant respectivement protéines/substances-humiques/lignocellulose
solubles a la soude et holocelluloses n’ont pas la méme évolution selon la nature du substrat. En effet,
les boues (biologiques) sont plutot riches en protéines plus ou moins complexes (SEOM) et pauvres en
holocelluloses (PEOM) [These_lJ].
En revanche, le fumier bovin voit sa fraction PEOM tres riche en holocellulose (fibres biodégradables
provenant de la paille composant le fumier) fortement biodégradée alors que la fraction SEOM n’est
pas biodégradée.
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Ainsi, cette premiere analyse permet de mettre en évidence que le fractionnement permet de mimer
la bioaccessibilité des substrats mais que selon la nature du substrat, les fractions extraites seront plus
ou moins biodégradables, d’ou I'importance de connaitre la qualité de la MO des fractions.

De plus, le temps de séjour de chaque digesteur étudié (25 jours pour les boues et 120 jours pour le
fumier) a également un impact sur le degré de biodégradabilité des intrants. En effet, la fraction PEOM,
peu accessible, le devient si suffisamment de temps est laissé aux microorganismes afin d’atteindre
cette fraction. Ces observations viennent corroborer les expérimentations décrites dans I'axe 1 sur la
validation de la bioaccessibilité publiées dans [JJ10].

Boues Station épuration Fumier bovin,
continue, humide, mésophile voie séche, batch, mésophile
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Figure 23 : Bilan matiére appliquée au fractionnement IsBaMO aux bornes de deux digesteurs traitant des
boues (gauche) et du fumier pailleux (droite)

Ces deux exemples sont assimilables encore une fois a la métaphore de la péche et noix de coco
abordée en début de ce chapitre. Etant donné que la qualité de MO obtenue dans le digestat semble
étre dépendante de la qualité de I'intrant, on peut supposer que ce dernier peut constituer un levier
d’action significatif. Divers travaux ont contribué a illustrer et confirmer cette hypothése.

Dans le cadre de la these de Felipe Guilayn (2016-2019) sous ma co-supervision puis dans le cadre du
projet Concept-Dig (2019, ADEME) que j'ai coordonné, une base de données de la qualité agronomique
globale® des digestats de méthanisation provenant de diverses sources a été établie. Pour la premiére
fois, a l'aide d’outils statistiques (analyses en composantes principales ACP, et classification
hiérarchique ascendante, HCA), I'impact des intrants sur la qualité agronomique des digestats a été
montré via I'établissement de typologies sur les digestats urbains et agricoles [JJ12] et sur les digestats
uniquement d’origine agricole (Concept-Dig, ADEME ; [PO7], [PO10]). En effet, la premiére étude est
basée sur un recensement de plus de 150 digestats issus de données internes du LBE, de SUEZ et de la
littérature. Les clusters obtenus sont illustrés dans la Figure 24. L'ACP montre que la MS des digestats
liés au type de méthanisation (i.e. voie seche MS >15% et voie liquide MS <15%) et que les teneurs en
MO, C/N (fibres), et nutriments impactent la qualité agronomique des digestats et sont directement
liés aux types de substrats majoritaires (Boues STEP, Biodéchets, Fumiers, FFOM...).

Le projet Concept-Dig dont I'objectif était de produire un outil d’aide a la conception de post-
traitements des digestats en vue de leur utilisation agronomique a permis de réaliser le méme travail
sur des digestats d’origine agricole. Une enquéte menée aupres de 72 agriculteurs méthaniseurs
(Association des Agriculteurs Méthaniseurs de France, AAMF) a généré une base de données de qualité
globale de digestats qui a été analysée. Les résultats obtenus montrent la encore que les intrants
majoritaires et certains co-substrats ont un impact sur la qualité agronomique des digestats. Huit
groupes ont été retenus comme l'illlustre la Figure 25.

3 Matiere Séche (MS) en g/kgMatiére Brute, Matiére Organique (MO), Carbone Total (CT), Azote Total (NT), Phosphore Total (P205),
Potassium (K20), en g/kg MS, ratios C/N, NH4/NT
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Un résultat remarquable a été de différencier le type de I'animal dont provient le résidu organique (i.e.
ruminant ou non ruminant, bovin ou porcin) mettant en lumiére que la digestion et I'alimentation de
I’animal a un effet sur sa déjection, comme dans le cas de la méthanisation en bioréacteur.
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Figure 24 : Etude de la variabilité de la qualité agronomique globale des digestats d’origine urbains et agricoles
en fonction des intrants de méthanisation [JJ12]
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3.3.Evolution matiére dans les procédés : variabilité des intrants et mécanismes
Pour aller plus loin et comprendre le devenir de la MO des intrants pendant la méthanisation et leur
impact sur la qualité de la MO des digestats, la base de données générée tout au long des projets de
recherche depuis 2013 jusqu’en 2021 concernant la caractérisation fine IsBaMO® (axe 1) a permis de
confronter la qualité de la MO des intrants a celle de leurs digestats.
Des analyses statistiques ont permis de mettre en évidence plusieurs résultats importants comme
reportés dans la publication [JJ04] : (i) sur une trentaine de couples intrants/digestats, une ACP et un
clustering montrent que les digestats sont regroupés avec leurs intrants respectifs, soulignant
I’empreinte de la qualité de la MO d’un susbtrat sur la qualité de la MO des digestats, (ii) les groupes
déterminés par I’analyse statistique montrent une typologie des couples intrants/digestats par famille
de résidus organiques (intrants fibreux fumiers et FFOM), lisiers, boues de STEP et co-digestions
diverses), (iii) cette typologie est gouvernée selon les deux axes suivants (déja définis dans I'axe 1), la
complexité et I'accessibilité de la MO et (iv) des grandes tendances d’évolution de la MO et des
variabilités significatives permettant d’établir un modele statistique de prédiction de la qualité de la
MO d’un digestat a partir de celle d’'un ou plusieurs intrants.
La Figure 26 présente I'ensemble des résultats obtenus dans I'étude publiée [JJ04].
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Figure 26 : Etude et prédiction de la variabilité de la MO des digestats en fonction de la qualité de la MO de
leurs intrants : analyses statistiques (a) et analyse de I'impact des variables décrivant les intrants sur la qualité
des digestats (b) [JJ04] [PO8]

De maniére globale, une comparaison relative montre que les fractions particulaires accessibles sont
biodégradées avec une augmentation de la complexité de ces fractions dans le digestat final et une
augmentation de la fraction non extractible (NEOM) relative aux molécules type lignine-like, humines-
like et autres composés non identifiés. Toutefois, selon la catégorie d’intrants, les évolutions de
certaines fractions peuvent diverger selon la nature des intrants, venant valider les observations
décrites par les bilans matieres.
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Par exemple, les intrants contenant des fractions plus ou moins ligneuses ont une biodégradation
différente selon leur contenu (cas des boues STEP versus le fumier ou FFOM), la fraction SEOM
augmenteen quantité et qualité uniguement dans le cas de la méthanisation des lisiers porcins et
fumiers bovins et enfin la fraction soluble DOM est en partie biodégradée mais reste élevée avec une
haute complexité comme dans le cas du groupe des lisiers porcins.

Ainsi, le modele PLS établi a partir des variables explicatives issues de I'lsBaMQO® a permis d’étudier
I'impact de la qualité de la MO des intrants sur la prédiction de la qualité de la MO des digestats
montrant que le levier d’action « intrants » est tres significatif. L'empreinte du substrat sur le digestat
en termes de complexité et de bioaccessibilité apporte des questions supplémentaires a investiguer
comme de potentiels transferts de molécules entre fractions provenant de mécanismes comme
I’hydrolyse ou encore une complexification de la MO.

3.4.Impact de la variabilité des intrants sur les agroécosystémes

L'impact des intrants sur la qualité des digestats a été démontré. Pour aller plus loin dans le
raisonnement, un résultat remarquable a été obtenu sur I'impact de co-susbtrats sur la qualité
agronomique des digestats et leur efficacité au sol. Dans le cadre du projet MAPPED (PIA, ADEME,
2016-2019) et du CDD ingénieur de Bastien Zennaro que j’ai encadré, la caractérisation globale et fine
aux bornes de cing méthaniseurs d’échelle pilote laboratoire a été réalisée afin de caler des modéles
de procédés. La particularité de I'alimentation de ces derniers était que l'intrant majoritaire était a
chaque fois un lisier porcin (i.e. ration massique > 80%) et que chaque réacteur était alimenté par un
co-intrant différent. Les analyses réalisées sur les digestats ont permis ensuite de positionner ces
derniers dans la typologie établie dans Concept-Dig (cf. 3.3). Les résultats ont montré que les co-
intrants avaient un impact significatif sur la typologie du digestat associé puisque ce dernier était
positionné plutot dans le groupe associé au co-intrant correspondant (fumier, biodéchet, mais ensilé).
Seuls les digestats en co-digestion avec la nourriture pour bétail et pour chevaux sont intermédiaires
et restent dans le groupe « lisier porcin ». Cela a été aussi confirmé en termes de qualité de la MO des
digestats (IsBaMO®) puisque ces échantillons ont été utilisés également dans I’étude de [JJ04].

Puis, en collaboration avec INRAE ECOSYS, des tests agronomiques de minéralisation C et N au sol des
cing produits ont été réalisés. La Figure 27 présente les résultats obtenus concernant I'azote disponible
et le potentiel de stockage du C aprés 91 jours d’incubation. Il apparait clairement que selon le type
de co-substrat, le devenir agronomique du digestat au sol est différent (Figure 27). En effet, I'apport
d’un fumier augmente le potentiel de stockage du C dans le sol mais aura un potentiel fertilisant azoté
limité contrairement a I'apport d’'un biodéchet comme le co-substrat.
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Figure 27 : Validation de la typologie Concept-Dig et impact de la recette entrante sur la qualité agronomique
d’un digestat [PO7] [JJ33]

Ainsi, la typologie des digestats associée aux intrants semble impacter les effets agronomiques de ces
derniers lors de leur épandage.
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3.5.Impact de la qualité des digestats et conditions opératoires

Le temps de séjour hydraulique, la température, I'humidité (i.e. voie seche, voie humide) et la
configuration du procédé (batch type garage, piston, infiniment mélangé continu) sont les principales
conditions opératoires de la méthanisation. Concernant I’lhumidité directement corrélée avec la MS,
nous avons vu précédemment qu’elle jouait un réle important dans la classification des digestats.
Toutefois, la voie séche ou humide est bien souvent dépendante du type d’intrant traité (voie seche :
fumiers, FFOM versus voie liquide : boues, lisiers, intrants liquides). En effet, dans le projet Concept-
Dig, les digestats issus de la voie séche (et alimentés majoritairement par des fumiers bovins) se
retrouvent regroupés ensemble. Ce constat est également valable pour le type de réacteur qui ne
montre pas d’'impact significatif sur la qualité des digestats (réacteur batch garage corrélé avec la voie
seche et les fumiers, réacteur piston corrélé avec la voie séche et FFOM puis réacteur continu
infiniment mélangé corrélé avec la voie humide).

En outre, nous avons montré dans I'étude de [JJ04] qu’en ajoutant les conditions opératoires (temps
de séjour et température) au modéle de prédiction de la qualité de la MO des digestats, les modéles
statistiques n’étaient pas améliorés et que le poids de ces variables n’étaient pas statistiquement
significatifs. De la méme facon, lors des études statistiques réalisées dans la thése de Felipe Guilayn
[JJ12] et dans le projet Concept-Dig [PO7] [JJ33], I'ajout de ces variables a celles de caractérisations
des digestats n’a pas permis d’améliorer le pourcentage de variance expliqué.

Toutefois, ces conclusions sont a nuancer. En effet, comme précédemment évoqué, les conditions de
températures et de temps de séjour sont tres corrélées avec le type d’intrant (par exemple, les boues
sont souvent traitées en mésophilie avec des temps de séjour allant de 15 a 30 jours alors que des
méthaniseurs traitant du fumier ont des temps de séjour supérieur a 100 jours et ceux traitant les
FFOM sont opérés en thermophilie). De plus, dans I’étude [JJ04], le modele statistique suppose que le
temps de séjour est suffisant pour que la MO biodégradable le soit dans le méthaniseur. En effet, une
des hypotheses sur I'impact du temps de séjour sur la qualité de la MO des digestats est que plus ce
dernier est élevé, plus la MO se stabilise et se complexifie.

Ainsi, afin d’aller plus loin, une décorrélation entre conditions opératoires et types d’intrant doit étre
prise en compte via des tests réalisées sous conditions opératoires diversifiées.

3.6.Variabilité de la qualité des produits et impacts des post-traitements
Le second levier d’action identifié dans la filiere méthanisation est la variabilité de post-traitements
potentiels, plutét classiques comme la séparation de phases, le compostage de la phase solide, le
stockage des diverses phases (brut, liquide, solide) et moins classiques comme des procédés thermo-
chimiques ou la pyrolyse.
Au cours de la thése de Felipe Guilayn [JJ13] et dans le projet Concept-Dig (ADEME, 2019), des études
ont été réalisées sur la séparation de phases et I'impact de ce procédé sur la qualité agronomique des
digestats. Un premier constat est que la séparation de phases, quel que soit le procédé, permet
d’obtenir deux produits, une phase liquide a potentiel fertilisant et une phase solide a potentiel
amendant comme illustré par I’ACP réalisée lors du projet Concept-Dig (Figure 28).

Dans I'étude de [JJ13], nous avons étudié le bilan matiére du procédé a partir de données internes au
LBE, a Suez et de la littérature et sommes arrivés a I’élaboration d’indicateurs d’efficacité permettant
de prédire les concentrations en éléments majeurs selon le type de procédé associé a son efficacité de
séparation via deux groupes : les procédés a faible efficacité (presse a vis) et les procédés a forte
efficacité (centrifugation). La Figure 29 présente les résultats obtenus dans I'étude sur I’élaboration de
ces indicateurs ainsi que les répartitions moyennes des concentrations en éléments majeurs dans les
phases liquides et solides obtenus dans chacun des groupes. Ces indicateurs et hypotheses ont par la
suite été validés en utilisant des bilans matiére appliqués a des cas réels sur sites [PO7], [JJ33]. La
répartition des éléments est significativement impactée selon le type de séparateur. Dans les deux cas,
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la phase solide est plus concentrée en MO qu’en nutriments.

Toutefois, dans le cas d’un séparateur de type presse a vis, la fraction liquide, en moyenne, est proche
de la composition du digestat brut initial. Dans le cas d’une centrifugeuse, la séparation est plus
performante et la récupération de matiére dans la phase solide augmente. Non seulement la MO et
I’azote organique augmente mais la distribution du P est différente. Plutot dans la phase liquide dans
le cas d’une presse a vis, le P se retrouve dans la phase solide aprés une centrifugation.
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Figure 28 : Analyse ACP sur les digestats bruts, solides, liquides inventoriés dans le projet Concept-Dig [JJ33]
[PO7], [PO10], [PO19]
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Figure 29 : Distribution des indicateurs d’efficacités de séparation de phases développés dans [JJ13] (gauche) et
répartition des éléments selon I'efficacité (faible et élevée) du séparateur de phases [1J13] (droite)

Des analyses statistiques ont été également réalisées sur les données de qualité agronomique globale
des digestats issus de la phase liquide et de la phase solide aprés séparation de phases.

Il apparait que I'empreinte des intrants subsiste, avec des clusters de digestats associés aux intrants
majoritaires (Figure 30 : Analyses ACP réalisées sur les digestats liquides et solides dans le cadre du projet
Concept-Dig [JJ33] [PO7]).

J'ai également étudié d’autres post-traitements tels que le stockage et le compostage des digestats.
Concernant le stockage des phases liquides et brutes des digestats, I’évolution de la MO globale est
tres faible avec des abattements inférieurs a 6% mais I'accessibilité peut étre impactée.

L’évolution de I'azote montre des pertes d’azote ammoniacal par volatilisation pouvant aller jusqu’a
80% sans couverture du stockage. Concernant le stockage de la phase solide, ce dernier était proche
d’un compostage de cette méme phase avec une forte biodégradation de la MO.

Le compostage et le stockage de phases solides augmente I’humification et le potentiel amendant de
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la MO [1J20] [1J21].

Remarque : similairement au procédé de méthanisation, des bilans matiéres aux bornes du co-
compostage de boues digérées avec des déchets verts (projet Risq-PRO, ONEMA) ou de compostage de
digestats de marcs de raisin (Biogaz-Rio) montrent que les fractions de I'lsBaMO® décrivent avec
pertinence I’évolution de la MO pendant le compostage [JJ/34].

PCA - Biplot PCA - Biplot

Dim2 (15.7%)

Dim2 (21.8%)

Dim1 (43 4%)

Dim1 (32.1%)

Phases liquides Phases solides

Figure 30 : Analyses ACP réalisées sur les digestats liquides et solides dans le cadre du projet Concept-Dig [JJ33]
[PO7]

Dans le cadre de la thése de Felipe Guilayn, une revue des traitements des digestats a été réalisée
[JJ09] et propose plusieurs voies alternatives de valorisation des digestats (Fait Marquant 3). D’autres
procédés moins classiques ont été évalués dans le cadre du projet Concept-Dig, non développés ici tels
gue des procédés thermochimiques (ajout de base ou acide a température ambiante a haute, 133°C)
ou la pyrolyse.
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Une autre partie de mes travaux de recherche a été dédiée a utiliser la connaissance de la matiére afin
de proposer des traitements innovants pour extraire ou concentrer certaines molécules et éléments
d’intérét. Ce fut le cas lors de la these de Felipe Guilayn (2016-2019) sur les procédés de valorisation
des digestats de méthanisation urbaine. Grace a une étroite collaboration avec SUEZ et apres avoir
réalisé un état de l'art sur les traitements des digestats [JJ09], nous avons proposé deux voies de
valorisation alternatives a I'épandage direct des digestats d’origine urbaine. En effet, les colts de
transport et la réglementation sont des freins majeurs a leur utilisation en agronomie sans post-
traitement hygiénisant ou capable de réduire les volumes des digestats. Dans ce contexte, nous avons
investigué d’autres voies de valorisation en étudiant les caractéristiques des digestats. Comme décrit
précédemment, les digestats contiennent de la MO complexe comme des substances humiques, entre
autres, ayant un potentiel biostimulant et biosurfactant [JJ11].

D’un autre c6té, les digestats contiennent une part importante d’azote ammoniacal disponible pour
les plantes mais potentiellement volatilisable au pH de ces derniers. L’hygiénisation et la réduction du
volume des produits finis font partie également du cahier des charges établi pour une valorisation
optimale. Ainsi, les deux voies retenues sont (i) le fractionnement qui consiste en I'extraction de
molécules type substances humiques afin de proposer ce produit comme biostimulant et (ii) la
conservation consistant en la concentration des éléments. Lors de la thése, la preuve de concept a été
réalisée notamment sur le fractionnement sur plusieurs types de digestats d’origine urbaine : boues,
FFOM, biodéchets, territorial et fumier afin d’avoir une référence d’origine agricole.

En effet, inspiré du fractionnement IsBaMO® et de tests similaires sur les composts et autres résidus
organiques, nous avons proposé d’extraire les substances humiques avec de la potasse (pH 12). En
paralléle, le pH basique favorisant la volatilisation de I'azote ammoniacal, 'idée est de stripper ce
dernier et de le récupérer dans un piege acide afin de produire des sels d’ammonium potentiellement
utilisables et commercialisables comme engrais. Une caractérisation poussée des substances
humiques a été réalisée via des fractionnements sur résines afin de déterminer les acides fulviques,
humiques, hydrophobes et hydrophiles ainsi que la caractérisation spectrale en fluorimétrie qui a
montré la présence de substances humiques similaires a des références commerciales de
biostimulants existant sur le marché. Le potentiel biostimulant a ensuite été testé et validé via des
tests en hydroponie [JJ11] toujours en comparaison d’une référence commerciale, ainsi que le
potentiel surfactant afin de dépolluer des sols riches en hydrocarbures [JJ11]. Concernant la voie dite
de « conservation », des premiers tests ont été réalisés, notamment en termes d’acidification, d’ajout
d’additifs ou non et de température de séchage a faible température (70°C) avec toutefois un manque
de conclusion sur I'efficacité agronomique du produit final. Il est a noter que la typologie des digestats
semble avoir une influence sur les résultats obtenus et I'idée est de proposer une voie plutot qu’une
autre selon le type de digestat et selon certains indicateurs.

Ces premiers résultats encourageants ont permis de proposer une nouvelle étude en collaboration
avec SUEZ via le projet Biogaz-Rio (2020-2023). Cette étude a pour objectif de monter en échelle et de
réaliser un réacteur pilote afin de tester les deux voies de valorisation et I'efficacité agronomique des
produits finis dans les deux cas sur trois types de digestats urbains (FFOM, territorial et biodéchets).
Cet exemple de conception de procédé a partir de la connaissance de la matiére pour sa valorisation
montre que I'on peut aller vers des services rendus non anticipés au départ et développer des procédés
intéressants et innovants.
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3.7.Variabilité des produits : hiérarchie des leviers d’actions et perspectives
Un bilan des activités de recherche liées a I'axe 2 est dressé comme le résume le Tableau 2.
Ainsi, a I'aide des différents projets et theses cités, mes travaux ont permis de mettre en évidence que
la variabilité de la qualité des digestats dépend majoritairement de la nature des intrants, des post-
traitements appliqués et de certaines conditions des procédés (voie seche vs voie humide).
Les post-traitements sont un levier d’action significatifs mais nous avons montré que I'empreinte des
intrants demeure. Ces variabilités peuvent étre utilisées comme leviers d’action afin de produire des
produits en adéquation avec les agroécosystémes, via I'ingénierie inverse. Toutefois, il reste encore a
investiguer certains points comme la variabilité des conditions opératoires afin de les décorréler des
intrants.
Ces travaux ont aussi mis en lumiere des verrous a lever tels les mécanismes de complexification de la
MO pendant le bioprocédé, le devenir des nutriments pendant les procédés, la hiérarchie des leviers
d’action et enfin les liens entre typologie des produits établie lors de ces études et typologie des effets
sur les agroécosystemes. En effet, ’hypothése sous-jacente a 'ensemble de la question de recherche
citée ici est que la variabilit¢ de la qualité agronomique des digestats a un impact sur les
agroécosystéemes. Méme si des premiers éléments de réponses ont pu étre donnés via les études de
[JJ07] (besoins N et P des plantes et digestats) et du projet MAPPED [PO7] et [JJ33], la question
demeure : « la typologie des impacts sur les agroécosystemes associés a I'épandage des digestats
correspond-telle a la typologie des digestats ? ».

A partir des indicateurs, de la connaissance de la matiére et son devenir dans les procédés, la
modélisation de ces derniers est un moyen de prédire des performances associées a des services
rendus, de tester des hypothéses sur les mécanismes du devenir de la matiere et de proposer des
scenarios afin d’optimiser le design d’une filiere de valorisation.

Tableau 2 : Bilan des travaux sur I’Axe 2

qualité MO des substrats

Dig (2016-2019)

- Coordination du projet Ferti-Dig
(2021-2024)

Principaux Etat
Questions de Travaux Supervision theses, projets, d’avancement
recherche résultats associés ingénieurs
/connaissance
Typologie des digestats -Thése CIFRE SUEZ Felipe Guilayn
(qualité agronomique (2016-2019)
globale et IsBaMO®) .
-Thése David Fernandez (2020-
Empreinte de la qualité dela | [J)12] 2023)
Variabilités des | MO des substrats sur la MO o
: [1J04] - Encadrement d’un CDD ingénieur
substrats des digestats )
comme levier dans le cadre du projet MAPPED . ‘
S action Prédiction de la qualit¢ Mo | [PO7] (2016-2019)
des digestats a partir de la o ]
[133] - Coordination du projet Concept-

Variabilités des

Impact de I’humidité sur la
classification des digestats

les variables étudiées

- Coordination du projet Concept-

conditions i -
, |t| ' [PO7] [133] Dig (2016-2019)
o OIrTS oy | 23S dimpacts du temps de [1104] - Thése David Fernandez (2020- .
comme IeVIer | saiour, et température sur
d’action 2023)

4
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Mise en évidence d’une
corrélation entre conditions
opératoires et types de
substrats

Besoin de décorreler pour
aller plus loin

Variabilités des
post-
traitements
comme levier
d’action

Séparation de phases permet
d’obtenir deux produits de
qualité agronomique et MO
différente (potentiel
fertiliant et potentiel
amendant)

Compostage et stockage
permettent la stabilisation
de la MO

Stockage sur digestats
liquides et bruts : effet sur
I'azote significatif selon
conditions

Conception de post-
traitements innovants a
partir de la connaissance de
la matiere

[JJ13] [1J33]
[JJ20] [1J21]

-Thése CIFRE SUEZ Felipe Guilayn
(2016-2019)

- Coordination du projet Concept-
Dig (2016-2019)

- Coordination de I’étude sur la
valorisation des digestats dans le
projet Biogaz-Rio (2020 — 2022)

- Encadrement Assistant ingénieur
et ingénieur CDD (Biogaz-Rio)

s

Hiérarchie des
leviers
d’actions

Empreinte des substrats sur
la qualité des digestats
traités et non traités

Effet du traitement semble
dépendre de ce dernier et de
la typologie du digestat
Question encore a
investiguer, notamment avec
I'ajout de nouvelles études
sur les conditions
opératoires

[JJo4] [1J12]
[JJ13] [1J20]
[JJ21] [1J33]

-Thése CIFRE SUEZ Felipe Guilayn
(2016-2019)

-Thése David Fernandez (2020-
2023)

- Encadrement d’un CDD ingénieur
dans le cadre du projet MAPPED
(2016-2019)

- Coordination du projet Concept-
Dig (2016-2019)

- Coordination du projet Ferti-Dig
(2021-2024)

Coordination de I'étude sur la
valorisation des digestats dans le
projet Biogaz-Rio (2020-2022)

- Encadrement Assistant ingénieur
et ingénieur CDD (Biogaz-Rio)

[
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Mécanismes

-MO

-Nutriments

Evolution de la MO dans les
procédés : bilans matieres et
pertinences de I'indicateur
IsBaMO®

Bioaccessibilité, Hydrolyse et
mécanismes séquentiel
versus simultanné (décrit
dans Axe 1)

Evolution N organique
différente du C (décrit dans
Axe 1)

A investiguer : mécanismes
impliquant une
complexification de la MO ;
autres nutriments (P et S)

[JJo4] [1J07]
[JJ10] [1J15]

-Thése David Fernandez (2020-
2023)

- Collaboration thése Younes
Bareha (2018)

- Collaboration thése Cyrille
Charnier (2017)

h|a

Typologie des
produits
versus
Typologie des
effets
agronomiques

Typologie des digestats
impactée par I'ajout de co-
susbtrats induisant des effets
agronomiques variables

A investiguer : typologie des
effets sur les
agroécosystemes en
adéquation avec la typologie
des produits ?

[JJ04] [133]

-Theése David Fernandez (2020-
2023)

- Encadrement d’un CDD ingénieur
dans le cadre du projet MAPPED
(2016-2019)

- Coordination du projet Ferti-Dig
(2021-2024)

AN a
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4. Axe 3 : Comment réaliser I'ingénierie inverse dans un systéme de Bioraffinerie

Environnementale dédié a la double valorisation énergétique et agronomique sous
contrainte environnentale ?

Dans le cadre de ma thématique de recherche, mon ambition est de réaliser une optimisation multi-
objectif du systeme de production d'énergie et d'engrais organiques en fonction des besoins des
agroécosystémes, sous contraintes environnementales via une logique d’ingénierie inverse. Mon idée
principale est de proposer des outils mathématiques capables de formaliser le systeme de bioraffinerie
environnementale pour généraliser et produire des scénarios optimaux in silico. Ce concept étant
complétement nouveau dans ce domaine au début de ma carriére a INRAE, j’'ai d( faire face a plusieurs
défis concernant la modélisation, la méthodologie d’optimisation multi-objectif et la description des
criteres d'optimisation. Dans un premier temps et jusqu’a aujourd’hui, j’ai relevé le défi de modéliser
la bioraffinerie environnementale et la combinaison des procédés afin de les coupler avec des modeles
sol/culture utilisés pour simuler les besoins et contraintes des agroécosystémes.

4.1.Objectifs et questions de recherche
Comme pour les deux premiers axes de recherche, la Figure 31 présente la place de la modélisation
dans ma thématique de recherche. Pour atteindre I'objectif d’optimisation et de conception de filiere,
la modélisation est un outil puissant capable d’étre utilisé pour prédire les performances d’un procédé,
sa cinétique et ses limites. La stratégie classique suivie a été d’utiliser des données expérimentales
issues des suivis des procédés en tant que données de calage et de validation des modeles. Ces
modeles représentant les procédés sont ensuite combinés afin de simuler une filiére de valorisation.
Enfin, une étude de scénarios basée sur une optimisation multi-objectif selon des critéres associés aux
services rendus, limitée par des contraintes a définir et se basant sur des leviers d’actions est réalisée.

N
‘ * Etude de scénarios
Optimisation/Conception |« Multi-objectif: criteres
Filiere
« D
‘ * Formalisme et représentation
Modélisation ‘ Bioraffinerie Environnementale
(bio)procédés * Couplage de modéles des procédés aux
‘ services rendus

‘ * Données
expérimentales de
‘ calage et validation

Génie des (bio)procédés

4
Figure 31 : Place de la modélisation au sein de la démarche scientifique de ma thématique de recherche

En définissant ces objectifs, j’ai identifié des verrous et questions de recherche relatifs a cet axe :

- Les modeles des procédés existants sont-ils suffisamment descriptifs pour prédire les services
rendus ciblés ? Si non, comment les améliorer ?
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- Lesmodeles des procédés existants ou développés peuvent-ils étre combinés entre eux et avec
des modeles agronomiques afin de simuler une filiere entiere, de I'intrant au retour au sol ? Si
non, quelle stratégie mettre en place et quels verrous associés aux couplages ?

- Quel degré de complexité nécessite les modeles de procédés pour répondre aux enjeux de
I’optimisation multi-objectif ?

- Quels critéres et quelle méthodologie d’optimisation utiliser lors de cet exercice ?

Comme décrit par la Figure 32, a partir d’expérimentations avec des procédés (suivi fonctionnement,
expérimentations ciblées dans des conditions opératoires définies, plan d’expériences), des analyses
globales fines (i.e. indicateurs de I'axe 1) et des bilans matiéres réalisés (axe 2), des bases de données
contenant a la fois des données analytiques et des métadonnées (i.e. conditions opératoires, données
descriptives de I'expérience) ont été établies. L'étape suivante est I'interprétation des résultats via la
proposition d’hypotheses explicatives des phénomeénes observés et mesurés. Dans cette étape,
I'objectif est d’analyser la base de données ou les résultats d’'une expérimentation ciblée pour
répondre a une question précise afin d’aller jusqu’a la proposition de processus explicatifs et
I'identification de leviers d’action sur lesquels s’appuyer pour piloter le procédé. Enfin, I'étape de
modélisation est réalisée afin de mettre en équations mathématiques les hypothéses émises a I'étape
précédente, de caler ce modele sur la base de données générées et de le valider grace a des données
externes a celles utilisées en calibration. Si la validation n’aboutit pas, il est nécessaire de revenir aux
étapes de calage et de mise en équation, voire a I'étape précédente d’hypothéses et d’interprétation.
Il est également possible de concevoir des expérimentations dédiées pour répondre a une hypothese
formulée.

I j Modélisation ‘i
&5 L men B

Mise en équation des
processus identifiés

Calage modéle (données)

Validation modeéle (données
externes)

Figure 32 : Démarche scientifique suivie afin de définir un modéle de procédé

Ainsi dans les paragraphes suivants, j'illustrerai des exemples d’études associées a la résolution de
certaines questions de recherche posées précédemment : le couplage des modeles pour simuler la
filiere dans son ensemble et les services rendus associés, le degré de compléxité des modeles et les
travaux en cours sur I'optimisation multi-objectif.

4.2.Modélisation des procédés : de la complexité des modeéles au défi du couplage

Il existe plusieurs types de modeéles selon I'objectif fixé de modélisation. En effet, I'objectif de
modélisation est de comprendre les processus biologiques afin de tester des hypothéses ou des
scénarios précis, les modéles mécanistiques sont plus appropriés, tels que le modéle ADM1 (Bastone
et al., 2002) pour la méthanisation. Au contraire, si I'objectif est de prédire une performance ou un
service rendu a partir d’éléments intrants connus, sans prendre en compte les processus biologiques
impliqués afin de gagner en temps de calcul et en s’affranchissant de la connaissance des parameétres
cinétiques, la modélisation dite « boite noire » basée sur des modeles statistiques est le choix le plus
judicieux (exemple des modeles PLS de [JJ18] pour prédire le potentiel méthane et le carbone
minéralisable au sol de divers résidus organiques a partir de données de caractérisation).
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Dans ce paragraphe, je vais présenter mes travaux de recherche réalisées sur 'utilisation de ces deux
types de modélisation afin de simuler une filiére de traitement, a savoir des substrats en méthanisation
au retour au sol des digestats traités ou non.

Modéles mécanistiques : mieux comprendre les processus biologiques

La modélisation d’une filiére de traitements suppose que les modéles de chaque procédé puissent étre
combinés entre eux. Or, dans la littérature, les modéles de procédés tels que celui pour la digestion
anaérobie (ADM1, Batstone et al., 2002) ou encore le compostage (Sole-Mauri et al., 2007 ; Zhang et
al.,, 2012 ; Denes et al., 2015 ; Oudart et al., 2015) ne sont pas combinables étant donné que les
variables d’entrées et sorties des modeles sont différentes. De méme, les variables utilisées dans les
modeles de dégradation de la MO dans les sols (CANTIS, Garnier et al., 2003, STICS résidus, Nicolardot
etal., 2001) ne sont pas basées sur les mémes définitions de variables étant donné que chaque modeéle
a été réfléchi indépendamment pour des objectifs différents, comme illustrés par la Figure 33.
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Figure 33 : lllustration de la problématique du couplage des modeles

Cette problématique a été longuement traitée dans le cas de la modélisation d’une STEP (couplage
boues activées et méthanisation des boues). Deux réponses ont été apportées : (i) la mise en place
d’une interface de transformation des variables, basées sur des hypotheses plus ou moins vérifiées et
vérifiables (Jeppsson et al., 2007) et (ii) I'utilisation des mémes variables tout au long des modéles,
quitte a ne pas en utiliser certaines selon les procédés (Grau et al., 2007). Durant mon expérience dans
le domaine de la modélisation de station d’épuration, j'ai été confrontée a la premiere option. Cette
derniere suppose des hypothéses non justifiées comme par exemple que les variables représentant la
MO non biodégradable restent les mémes que ce soit dans le procédé boues activées ou dans le
procédé de méthanisation. Cette option n’est pas non plus optimale pour coupler
méthanisation/compostage et sol étant donné que les processus biologiques impliqués ne sont pas les
mémes et n‘impliquent pas les mémes communautés biologiques (bactéries et archae anaérobies en
méthanisation versus bactéries aérobies, actinomyceétes, champignons en compostage et sol).

De plus, dans les travaux de [JJ18], j'ai montré que la biodégradabilité d’un résidu au cours de la
méthanisation n’était pas la méme que celle mesurée avec du sol.

Ainsi, j'ai privilégié la seconde option, a savoir |'utilisation de mémes variables tout au long du
continuum procédés-sol.
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J'ai donc modifié le modeéle mécanistique de digestion anaérobie ADM1 sur les variables d'entrée et ai
introduit le concept de bioaccessibilité (en utilisant le fractionnement issu d’IsBaMO®) en challengeant
la modélisation classique de I'hydrolyse (Fait Marquant 4 basé sur [JJ10].

Ensuite, en combinant les modéles de compostage de (Oudart et al., 2015) et (Sole-Mauri et al., 2007),
j’ai proposé un modeéle de compostage en prenant comme variables d’entrées les variables de sortie
de ’ADM1. Enfin, j’ai modifié le modele de sol CANTIS (Garnier et al., 2003) en remplacgant les fractions
Van Soest initialement utilisées pour prédire la biodégradation de résidus organiques au sol par les
fractions IsBaMOQ®.

Afin de caler et valider les modeles, j’ai mis en place expérimentalement une filiere de valorisation
d’un mélange afin d’avoir un substrat ayant différentes fractions IsBaMO® a différentes complexités
(boues activées épaissies, terreau et biscotte). Apres avoir opéré un méthaniseur a I’échelle laboratoire
(5L) a I'aide de la supervision d’un stage (Camilla Carvajal, 2015), une étape de compostage a été
réalisée en laboratoire avant incubation sur sol.

Un suivi fin des procédés en termes de MO, fractionnement IsBaMO® et variables d’intérét pour les
modeles (production de biogaz, métabolites intermédiaires, pH, MS, azote et carbone minéralisés par
I'incubation sur sol) a permis de caler les modeéles. |l est a noter que des perturbations (charge et forme
de MO) ont été opérées sur le méthaniseur afin de générer des données de validation pour le modéle
ADMLI. Les résultats ont montré qu’une bonne connaissance de la MO permet de bien simuler les
expérimentations. Les paramétres cinétiques ont été calés par fraction et le devenir des fractions
pendant la méthanisation (procédé continu) et le compostage (procédé batch) a été un succes comme
le montre la Figure 34. Toutefois, concernant le devenir au sol de ces fractions, la seule variable a caler
était la cinétique de production de carbone organique minéralisé, générant un probléme
d’identifiabilité des parametres de dégradation des fractions. En effet, un suivi de la MO biodégradée
dans le sol manque afin d’aller plus loin sur ce calage. L'étude avec INRAE SAS sur la dégradation en
litter bag de fumier bovin (Fait Marquant 2) nous donnera I'idée de réaliser une étude dédiée sur le
devenir de la MO des digestats au sol en utilisant ce procédé expérimental intéressant (cf. axe 3).
L’ensemble de ce travail a été valorisé via des communications en conférences internationales [PO25],
[PO26], [PO31][JJ34].
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Figure 34 : Résultats obtenus sur la modélisation de la filiere de méthanisation des boues [PO25] [PO26] [JJ34]

Concernant les modeles et les besoins des agroécosystémes, je collabore avec des experts en

agronomie a INRAE (ECOSYS, EMMAH, SAS) et a

I'étranger (Université de Bologne) pour pouvoir
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combiner des modeles de bioraffinerie environnementale avec des modéles d'agroécosystemes.
Cependant, mon expertise en matiere de modélisation était principalement axée sur le devenir de la
MO et le carbone tout au long de cette filiere. La prise en compte des nutriments était nouvelle et,
comme pour l'axe 1, il a fallu développer des collaborations impliquant mon travail sur des modeles
pour inclure ces éléments. Comme présenté et décrit dans I'axe 1, 'utilisation des fractions IsBaMO®
pour décrire le devenir de I'azote organique a été démontrée comme pertinente par I'étude réalisée
avec [JJ15]. La modélisation du devenir de I'azote organique et minéral dans la digestion anaérobie a
été proposée en collaboration avec OPAALE (INRAE) mais des travaux sont encore nécessaires pour
d'autres nutriments, ce qui pose de nouveaux défis pour les recherches futures.

Dans lI'axe 1, j'ai abordé la validation expérimentale du concept de bioaccessibilité dont le but était
d’en apprendre plus sur les mécanismes de I'hydrolyse afin d’améliorer sa modélisation et notamment
élucider une question récurrente sur un sujet qui n’a jamais trouvé de consensus : I’"hydrolyse des
fractions constituant la MO d’un résidu organique est-elle séquentielle ou simultanée ? En effet,
I’hydrolyse est I'étape limitante des processus biologiques visant a biodégrader la MO complexe
contenue dans la plupart des résidus a valoriser [JJ27]. Dans la littérature, que ce soit pour les procédés
anaérobies ou aérobies, il n’y a pas de consensus sur comment la modéliser. Selon les auteurs, certains
utilisent plusieurs fractions pour décrire la matiere (i.e. facilement et lentement biodégradables, tailles
des particules), des cinétiques différentes (premier ordre, Contois) et lorsque plusieurs fractions sont
condidérées, certains auteurs proposent de décrire I'hydrolyse de la matiére comme étant
séquentielle et d’autres comme étant simultanée [JJ10]. Ainsi, afin de challenger I'hypothése
commune de I’hydrolyse simultanée, et en se basant sur les hypotheses suivantes (i) la bioacessibilité
gouverne I'hydrolyse et (ii) cette derniere est séquentielle, nous avons construit une série
d’expérimentations de biodégradation anaérobie sur plusieurs substrats, comme décrit dans I'axe 1.
En se basant sur la bioaccessibilité décrite par le fractionnement issu d’IsBaMO®, nous pouvons décrire
chaque concept comme illustré par la Figure 35. Dans le cas du concept simultané, toutes les fractions
sont « attaquées » en méme temps par les microorganismes alors que dans le cas du concept
séquentiel, la fraction la plus bioaccessible est d’abord hydrolysée jusqu’a un certain seuil permettant
de libérer et donner acces a la fraction bioaccessible suivante et ainsi de suite. Nous avons modifié le
modele ADM1 et y avons introduit des nouvelles fractions hydrolysables suivant une cinétique de
Contois (décrit dans le paragraphe suivant).
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Figure 35 : Définition des concepts de biodégradation simultanée et séquentielle a partir des
fractions IsBaMO®[JJ10]
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Nous avons ainsi mis a incuber en anaérobiose plusieurs substrats afin de mesurer la cinétique de
production de méthane, et pour trois d’entre eux, nous les avons incubés sous leur forme totale puis
« déshabillée », a savoir en enlevant progressivement leurs fractions bioaccessibles via le protocole
IsBaMO®. Afin de modéliser le concept « séquentiel », nous avons introduit une fonction a une
cinétique de Contois décrivant I’'hydrolyse de chaque fraction :
_ Silx, _

p; = Kkyd-Si X m X Xi X Faccessibility (Si)r avec Faccessibility (Si) - W

4 i 1.S;
avec Knya_Si (j7) le taux de croissance des bactéries hydrolytiques X; (kg DCO/m?3)pour les fractions S;
(kg DCO/m3), KS le taux de demi-saturation des bactéries X; et K,_S;, la concentration seuil en S;
permettant de passer a al dégradation de la fraction suivant.
Lorsque I'on veut calculer la biodégradation de chaque fraction par différence, il s’avére qu’en se
basant sur I'équation dite « simultanée », les cinétiques de biodégradation de certaines fractions des
boues et de la paille sont négatives mettant en évidence que la considération du concept simultanée
ne convient pas dans ces cas. Les résultats du calage des modeéles « simultané » versus « séquentiel »
en utilisant la fonction Faccessibiity montrent que les erreurs sont siginficativement plus faibles en
utilisant le concept séquentiel. Toutefois si I’'on étend ce raisonnement a la considération de co-
digestion de plusieurs susbtrats, la question reste posée : comment se déroule I'hydrolyse ? Y a-t-il a
la fois des processus de dégradation séquentielle et simultanée comme avancé par Morgenroth et al.
(2002) ? Il est effectivement a noter que la modélisation mécanistique de la co-digestion reste encore
un verrou scientifique dans le domaine de la modélisation de la digestion anaérobie.

Ces résultats et reflexions fondamentales ont été discutées, partagées puis co-publiées avec des
grands experts en modélisation des procédés de valorisation des résidus dans [JJ10].

Modeéles statistiques boites noires : prédire la composition de la matiére et son devenir au sol

Dans un objectif plutot opérationnel, les modeles statistiques permettent de prédire des grandeurs
d’intéréts en utilisant bien souvent des données facilement disponibles comme des caractéristiques
d’intrants. Pour ce qui est de la prédiction a la fois de I'intérét agronomique et énergétique de lafiliere
de méthanisation, comme décrit dans I'laxe 1 puis 2, les indicateurs issus de la méthode de
caractéristaion IsBaMO® ont permis de générer une base de données sur les résidus organiques afin
de prédire les potentiels méthane et carbone minéralisable comme décrit dans [JJ18]. Ces mémes
données ont été également utilisées dans un modéle statistique afin de prédire la qualité de la MO des
digestats (indicateurs IsBaMO®) a partir de celle des intrants [JJ04]. Ainsi, a partir de ces deux travaux,
le couplage de modeles pour prédire le potentiel méthane, la qualité du digestat et, donc le carbone
minéralisable au sol via le modéle C_bio peut étre établi comme proposé par le schéma de la Figure
36.

Comme explicité dans I'axe 1 puis 2, la combinaison de ces deux travaux permet également de chercher
les antagonismes et synergies existants entre les modeles, a partir du poids des variables et I'analyse
de leur sensibilité afin d’optimiser le systeme. Par exemple, pour produire a la fois du méthane et avoir
un potentiel stockage C au sol important, avoir un substrat riche en DOM+SPOM avec des zones de
fluorescence riches en protéines-like générant un digestat riche en SEOM complexe serait une
solution. Il faudrait donc voir dans la liste des intrants et co-intrants du modéle PLS_IsBaMO®, quelle
combinaison serait optimale. Cette analyse poussée du modele intégré de filiere fait partie de
perspectives a court terme.
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Figure 37 : Schématisation de la modélisation filiere de méthanisation a partir des modeles PLS obtenus pour la
production de potentiel méthane [JJ18], de la qualité des digestats [JJ04] et du carbone minéralisable au sol [JJ18]

Enfin, dans le cadre du projet Concept-Dig, aprés avoir mis en évidence I'impact des intrants sur la
qualité des digestats, nous avons désiré utilisé les rations massiques des intrants comme variables
explicatives d’'un modeéle PLS de prédiction de la qualité agronomique des digestats. Les intrants ont
été répartis en 10 catégories (Fumier, lisier non ruminant, lisier ruminant, ensilages, résidus de
cultures, CIVEs, végétaux, biodéchets, déchets graisseux, autres déchets). Des modéles PLS ont été
établis sur un jeu de données de 50 digestats afin de prédire les 10 parametres définissant leur
composition (MS, MO, Ctotal, Ntotal, C/N, C/Norg, P,0s, K20, NHs, NHs/Ntotal). Les résultats sont
illustrés par la Figure 38 : Schématisation de la prédiction de la qualité agronomique des digestats obtenu dans
le projet Concept-Dig [PO7], [1J33]. A partir de la composition prédite et a I'aide d’un calcul de distance
euclidienne, le type de digestat peut étre estimé ainsi que les propriétés agronomiques associées [PO7]
[1J33].

Ainsi, le modéle permet de prédire la composition globale agronomique des digestats, leur typologie
et associer un potentiel amendant et fertilisant. Il permet de mettre également en évidence I'impact
de I'ajout d’un intrant sur la composition du digestat et son devenir au sol. Ces modeles et calculs font
parti de I'outil web Concept-Dig décrit par le Fait Marquant 5.

Toutefois, ces modeles statistiques ont des limites. En plus du nombre limité d’observations, certains
types de digestats ne sont pas bien représentés (notamment les digestats issus de nouveaux intrants
de plus en plus utilisés en méthanisation, a savoir les digestats de CIVEs ou certains digestats en co-
digestion avec des biodéchets et effluents graisseux). En perspectives, le projet Ferti-Dig que je co-
coordonne avec la chambre d’agriculture de Bretagne va permettre de palier ces manques avec plus
de 810 digestats inventoriés dans une base de données dont 459 digestats bruts sur lesquels nous
allons pouvoir travailler afin de réaliser une mise a jour des modeles.
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Figure 38 : Schématisation de la prédiction de la qualité agronomique des digestats obtenu dans le projet
Concept-Dig [PO7], [JJ33].

L'outil développé dans le cadre du projet Concept-Dig est un autre fait marquant de mes travaux de
recherche. Les variables d'entrée étaient la recette type de matiére premiére de la digestion anaérobie
pour prédire la valeur agronomique globale (composition en C, N, P, K) des digestats ainsi que leur
valeur amendante/potentielle en fonction de leur typologie. Dans cet outil web, des bilans massiques
basés sur des indicateurs validés (séparation de phase selon le type de procédé basés sur [JJ13]) et des
valeurs d'abattement expérimentales ont permis de prédire la qualité des digestats traités aprées
séparation des phases et stockage/compostage. L'outil a plusieurs entrées: (i) en renseignant la
recette en pourcentages massiques des 10 catégories d’intrants possibles, (ii) en renseignant en
tonnage la recette des intrants, (iii) en renseignant directement les analyses connues d’un digestat.
Dans les deux premiers cas, des modeles statistiques permettent de prédire 10 parametres physico-
chimiques définissant la composition agronomique globale des digestats (MS, MO, Ctotal, Ntotal, C/N,
C/Norg, P,0s, K,0, NH4, NH4/Ntotal).

Dans les trois cas, la typologie associée est prédite et donne des caractéristiques agronomiques
associée a cette typologie (potentiel amendant, carbone labile et stable, azote disponible, azote
organique minéralisable ou peu minéralisable). Ces indications proviennent des données disponibles
moyennes inventoriées pour chaque typologie de digestats.

Ensuite, quelle que soit I'entrée choisie, I'utilisateur peut créer des scénarios de traitement des
digestats (séparation de phases par presse a vis ou centrifugation, stockage des digestats bruts, liquide
et solide).

Cet outil permet de mieux prédire la qualité des digestats en fonction des intrants et des post-
traitements afin de proposer une utilisation ad hoc dans les sols agricoles. C'est la premiéere fois qu'un
tel outil est proposé pour la gestion des digestats et mis a la disposition des propriétaires de digesteurs
(agriculteurs) et des instituts techniques.

Ce web tool est disponible sur le site web de la plateforme GRDF sur la méthanisation (https://projet-
methanisation.grdf.fr) et sera mis a jour via le projet Ferti-Dig en 2023/2024.

4.3.Optimisation multi-objectif d’une filiere de méthanisation

L’'ingénierie inverse au coeur de ma recherche repose sur une démarche d’optimisation multi-objectifs
dont les variables cibles sont les services rendus de la bioraffinerie environnementale, les parametres
a optimiser sont les leviers d’action ayant un impact significatif sur lesdits services rendus et les
contraintes sont définies selon les impacts environnementaux déterminés.

Dans le cas de la filiere méthanisation, les services rendus sont notamment la production d’énergie,
les services agronomiques du digestats (qualité globale et fine du C, N, P, K) selon les besoins
sols/plantes, les contraintes sont associées aux impacts environnementaux (limitation volatilisation
azote ammoniacal, lixiviation nitrates, emissions gaz a effet de serre) auxquelles on peut ajouter des
contraintes réglementaires (seuils en termes de concentrations de certains éléments par exemple),
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des contraintes d’innocuité (seuils en micropolluants) et enfin des contraintes territoriales comme le
gisement des substrats disponibles.

Les parametres a optimiser sont les parametres identifiés comme leviers d’action dans I’axe 2, a savoir
le type de substrats et leur qualité, la recette entrante (ration de chaque substrat), les conditions
opératoires du procédé de méthanisation et de ses post-traitements.

Toutefois, il s’agit-la d’un objectif ambitieux qui nécessite au préalable de pouvoir modéliser la filiere
de traitement selon le degré d’optimisation souhaité et des variables a calculer, d’avoir les
informations en besoins des agroécosystemes et de trouver I'algorithme d’optimisation approprié.

En effet, actuellement, la modélisation de la filiere n’intégre pas les calculs des impacts
environnementaux, et, malgré un premier effort sur le couplage des modeéles, elle n’inclut pas
I'utilisation des données simulées pendant les procédés pour calculer le devenir des éléments a la fois
au sol et dans la plante.

Afin d’apporter des réponses a ces problématiques, je co-dirige la thése de Margaud Pereme (2020-
2023) sur 'optimisation multi-objectif pour I'éco-conception d’une filiere de valorisation des résidus
organiques via la méthanisation. Les questions de recherche associées sont : comment coupler des
modeles pour une représentation globale de la filiere de méthanisation, des procédés au sol/plante en
considérant les impacts environnementaux ? Comment trouver un compromis entre les objectifs
parfois contradictoires de la filiere méthanisation via I'utilisation d’un algorithme d’optimisation multi-
objectif ?

Concernant la premiere question, la méthodologie utilisée pour le couplage des modéles a consisté a
sélectionner et developper des modeles capables de représenter les variables d’intérét, de réaliser le
dit couplage et de coupler le modéle mécanistique de filiere a une analyse de cycle de vie pour simuler
les impacts environnementaux. Comme explicité en introduction de I'axe 3, la stratégie retenue afin
de réaliser le couplage de modeéles mécanistiques est d’utiliser les mémes variables d’état tout au long
de la filiere. Etant donné les recherches et résultats obtenus, nous avons opté pour le modéle basé sur
ADM1 et modifié en considérant les fractions IsBaMO® comme variables d’état, comme expliqué dans
le paragraphe précédent [JJ34] en intégrant le devenir de I'azote organique (Bareha et al., 2018). Les
post-traitements (séparation de phase et stockage) ont été basés sur des bilans matiere comme décrit
dans [JJ13] et (Bareha et al., 2021).

Toutefois, les modéles de sol et cultures de la littérature ne correspondaient pas a I'objectif de
modélisation de la filiere. L'objectif de ce modele n’est pas de « challenger » les modeéles existants de
sol (CANTIS, STICS, etc...) mais de pouvoir utiliser les variables décrivant les sorties du modele de
méthanisation afin d’évaluer les services rendus agronomiques associés via le devenir du digestat
apres épandage au sol et son adéquation avec les besoins d’une culture (N). Ainsi un modéle de
sol/culture a été développé afin de décrire la biodégradation de la MO (C et N) des fractions IsBaMO®
(Figure 39). Ce modeéle a ensuite été associé a des modules de calcul pour la volatilisation du NHs, la
lixiviation des nitrates, la prise en compte de I'"humidité relative du sol en fonction du climat et enfin
la croissance de la plante (AquaCrop, FAO).

Dans le cadre de ce travail, une expérimentation en incubation sur sol de deux digestats de
caractéristiques différentes (i.e. C/N et nature d’intrant) a été mise en place et suivie en mode litter
bag pour suivre la biodégradation de la MO des digestats. Les résultats ont permis de rédiger une
publication en cours de relecture [JJ35] et de montrer que le fractionnement de la MO et de |'azote
est capable de décrire les cinétiques de biodégradation des digestats dans le sol mais que la
connaissance préalable de la complexité et du taux de biodégradation de chaque fraction dans le sol
est nécessaire a I'utilisation du modeéle.
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Figure 39 : Modéle de biodégradation de la MO exogene provenant des digestats dans le sol développé dans le
cadre de la thése de Margaud Pereme [JJ35]

Ainsi, une plateforme de simulation de la filiere comprenant tous les procédés unitaires jusqu’au
compartiment sol et plante a été codée sous Python (Figure 40). La prochaine étape consiste en I'ajout
et la combinaison des simulations générées par la plateforme avec les calculs d’impact
environnementaux comme réalisés dans les Analyses de Cycle de Vie (ACV). Cette étape cruciale
permettra également d’avoir une idée plus précise de la sensibilité des dynamiques et leviers d’actions
identifiés « procédés » sur I'analyse environnementale et d’identifier les variables d’état manquantes
a modéliser.

Modéles Sorties

* Production de
) biogaz/d’énergie

Entrées

* Base de données de
substrats

Flux et composition du

1 digestat a chaque
étape du procédé

Conditions
opératoiresde la
méthanisation et des
post-traitements

Devenir de la matiére
organique, de 'eau et
de I'azote inorganique
apres épandage au sol

Figure 40 : Plateforme de modélisation de la filiere de méthanisation développée sous Python dans le
cadre de la thése de Margaud Pereme [PO9]

Enfin, la derniere étape de ce travail ambitieux sera d’appliquer un algorithme d’optimisation multi-
objectifs afin de générer divers scenarios optimaux de cas de filieres de méthanisation et d’identifier
les leviers d’actions les plus impactants.

4.4.Bilan
Comme pour les axes 1 et 2, le Tableau 3 présente I'état d’avancement des questions de recherche et
des travaux associés. Il apparait que I'état d’avancement est moindre que les axes 1 et 2 étant donné
que ces deux derniers alimentent I’axe 3.
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Tableau 3 : Bilan des travaux sur la modélisation et I'optimisation de la filiere

Questions de
recherche

Principaux résultats

Travaux associés

Supervision theses,
projets, ingénieurs

Etat
d’avancement/

connaissance

Modélisation
et simulation
des services

rendus

Modele mécanistique de la
méthanisation mis a jour sur la MO

Modele mécanistique proposé pour le
compostage

Modeles statistiques pour prédire le
potentiel méthane, la qualité du
digestat et in fine le devenir du carbone
au sol

Modele statistique pour prédire la
qualité globale agronomique et la
typologie associée (propriétés
moyennes en C et N de la typologie) a
partir de la ration entrante

Modeéles bilans matiéres pour la
séparation de phases et le stockage (Axe
2)

[PO31], [1J10]

[PO25], [PO26], [1J34]

[1J04] [1J18]

Outil web Concept-Dig

[1J13], [PO7], [33]

-Thése CIFRE SUEZ
Felipe Guilayn (2016-
2019)

-Thése David
Fernandez (2020-2023)

- Coordination du
projet Concept-Dig

- Coordination du
projet Ferti-Dig

h|a

Couplage des

Couplage modeles mécanistiques
méthanisation, compostage et Cantis
(Mo, €)

Couplage modeles statistiques (PLS)

Couplage modeles mécanistiques et ACV

[PO25], [PO26]

- Projet Risqg-Pro (post-
doctorat Julie Jimenez
puis Quentin Aemig)

- Coordination du
projet Concept-Dig

et objectifs

[PO7], [1J33]

Outil web Concept-Dig
en ligne

projet Concept-Dig

modeles (en cours) [1o4] - Thése David . ‘
[PO4] Fernandez (2020-2023)
- Thése Margaud
Pereme (2020-2023)
Utilisation de différents types de [JJ10], [JJ34]
modeles (mécanistiques et statistiques)
pour décrire une filiere de [)J18] - These David
o méthanisation selon les objectifs 11J04] Fernandez (2020-2023)
Compléxité
des modeles - Coordination du

Al a

Optimisation
multi-objectifs

Travaux en cours sur I"utilisation
d’algorithmes d’optimisation
(algorithmes génétiques)

[POA4]

Thése Margaud
Pereme (2020-2023)

AN A

La modélisation de la filiere méthanisation couplant modéles de procédés et devenir de la matiere au
sol a été réalisée avec succes, que ce soit en considérant des modeéles statistiques ou mécanistiques.
Dans les deux cas, la stratégie d’utilisation des mémes variables d’état a été utitilisée et permet non
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seulement de suivre le devenir des éléments au fil des procédés jusqu’au systéme sol/culture mais
également d’identifier des variables d’intérét, source d’antagonismes ou de synergies pour la
prédiction des services rendus.

Toutefois, dans les deux méthodes de modélisation, orientées selon I'objectif de recherche poursuivi,
des données sont nécessaires. Dans le cas des modeles statistiques, ces derniers sont groumands en
données d’apprentissage et les limites en termes de précision de prédiction (extrapolation) et de de
robustesse en sont impactées. Dans le cas des modeles mécanistiques, I'utilisation du fractionnement
IsBaMO® dans le modele de méthanisation requiert de réaliser cette caractérisation et d’associer la
biodégradabilité de chaque fraction C et N aux indicateurs de fluorescence 3D. De méme, bien que la
plateforme de modélisation filiere génére le fractionnement IsBaMO® C et N des digestats, la
connaissance de la biodégradabilité de chaque fraction n’est pas prédite alors qu’elle est nécessaire
pour décrire la biodégradation des digestats dans le modéle de sol/culture. Ce type de données serait
intéressant a compiler afin de proposer des valeurs de référence dans la plateforme de modélisation.

Pour aller plus loin, en termes de verrous encore non élucidés, la modélisation de la co-digestion dans
tous les modeles évoqués (sauf dans le cas de I'outil Concept-Dig) n’est pas prise en compte. En effet,
un seul substrat est considéré dans les modeles mécanistiques et PLS utilisant IsBaMO® comme
variables d’état et explicatives respectivement. Actuellement, la prise en compte de la co-digestion
réside dans une somme pondérée des caractéristiques des intrants selon le pourcentage de ration
massique de ces derniers et notamment de leur biodégradabilité, sans tenir compte de possibles
synergies ou interactions entre substrats comme reporté dans la littérature ou il n’y a pas de consensus
sur le sujet.

De plus, le manque de simulation des impacts environnementaux dans les modeles de filiere
développés peut étre comblée par un couplage avec de I'analyse de cycle de vie (ACV). Cet exercice
pourra nous aiguiller sur les variables sensibles a modéliser et les variables manquantes a considérer.

Enfin, 'optimisation multi-objectif issue de la thése de Margaud Pereme affinera les perspectives de
recherche au niveau des leviers d’actions et du niveau de connaissance en terme de biodégradation
de la matiere a aller chercher et donc a modéliser, cohérent avec les impacts environnementaux et le
devenir du C et N des digestats dans le sol.
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Chapitre 3. Perspectives de recherche
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S’appuyant sur les régulations naturelles, la conception de (Altieri, 2002) sur I'agroécologie repose sur
deux piliers fondamentaux : I'amélioration de la qualité du sol et de son activité biologique, au moyen
d'apports importants de MO, et le renforcement de la biodiversité végétale de surface afin d'améliorer
les habitats qui abritent des biotes bénéfiques. Ces deux piliers assurent la santé des cultures et de
I'ensemble de I'agroécosysteéme. (Jeuffroy, 2022) précise que baser la construction des modes de
production sur I'agroécologie nécessite de (i) diminuer les impacts environnementaux en réduisant
voire éliminant les intrants chimiques, (ii) renforcer la santé des agroécosystemes (contréle naturel
des bioagresseurs), (iii) favoriser I'agrobiodiversité et les synergies entre les composantes de
I'agroécosysteme, (iv) améliorer la conservation et régénération des sols, de la ressource en eau et de
la biodiversité et (v) optimiser le métabolisme des agroécosystémes en organisant le recylage des
nutriments. Il est aisément identifiable que la méthanisation peut constituer, en théorie, un des leviers
d’action significatifs et contribuer a la transition agroécologique. En effet, ce procédé, s’il est maitrisé
et optimisé, peut permettre de recycler des résidus organiques, de transformer les matiéres en
produits pouvant répondre aux besoins des agroécosystemes tout en générant une production de gaz
vert participant a répondre a I'enjeu du changement climatique, et, in fine, de boucler les cycles
géochimiques dans un souci de bioéconomie circulaire. La variabilité des résidus organiques et des
traitements, croisés a la variabilité des agrosécosystémes, est une opportunité qui confere a I'outil
« méthanisation » un potentiel de flexibilité et d’adaptabilité a I'évolution des pratiques et a la
diversité de situations territoriales. Théoriquement, cette adéquation entre agroécologie et
valorisation des résidus organiques via la méthanisation a un trés fort potentiel. Toutefois, ce potentiel
peut étre atteint a conditions de maitriser les impacts et effets de cette pratique sur les
agroécosystéemes et I'environnement. Cette optimisation passe nécessairement par la gestion de
compromis entre agroécologie et production d’énergie pouvant générer des antagonismes entre ces
services rendus. Comme le souligne (Jeuffroy, 2022), I'agroécologie doit étre raisonnée via une vision
systémique en prenant en compte diverses disciplines afin d’étre optimisée. Tout au long de mon
mémoire, j’ai voulu répondre a diverses questions de recherches liées a cette problématique en me
focalisant sur la filiere méthanisation. J'ai proposé un changement de paradigme en promouvant une
conception optimale de filiere en réalisant de I'ingénierie inverse, c’est-a-dire en partant des besoins
des agroécosystémes et des services rendus par la filiere de valorisation. A partir de cette ligne
directrice, j'ai décliné ma problématique de recherche en trois axes: (i) caractérisation via le
développement d’indicateurs, (ii) procédés et identification des leviers d’actions et enfin (iii)
modélisation et optimisation. Suite au bilan décrit dans le Chapitre 2, des travaux ont amendé chaque
partie mais des verrous de connaissance et certains points n’ont pas encore pu étre abordés, comme
I’exercice d’optimisation en tant que tel.

Dans la suite de mes travaux de recherche, je souhaite renforcer mes recherches autour de la filiere
méthanisation dans un contexte de transition agroécologique, avec une forte interaction avec les
besoins « terrains » des acteurs de la filiere. En effet, je souhaite renforcer les liens déja établis avec
les agriculteurs méthaniseurs, acteurs centraux de la thématique. La gestion des compromis décrite
précédemment est un enjeu primordial lié a cette question de recherche et je souhaite approfondir
I'identification des antagonismes et des synergies entre production d’énergie et production de
fertilisants organiques recyclables en agriculture. J’ai abordé cette notion dans le Chapitre 2 en
définissant la méthodologie a suivre pour y parvenir, notamment en identifiant les services rendus, en
proposant des indicateurs pour les quantifier, en investiguant les leviers d’actions (procédés et
intrants) impactant les services rendus et en formalisant les résultats par des modeles de prédiction.
Toutefois, il est nécessaire d’approfondir I'évaluation des antagonismes et des synergies en me basant
sur les résultats obtenus.
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De plus, j’ai a cceur de rentrer dans le vif du sujet concernant I'exercice d’optimisation a proprement
parlé. Tout au long de mes recherches, j'ai proposé les outils nécessaires (indicateurs et modeles) pour
mener a bien cet exercice. La suite logique est donc désormais de les utiliser a ce but afin d’affiner les
guestions de recherche a creuser. Le schéma de ma problématique de recherche présenté dans le
Chapitre 2 (Figure 5) a été mis a jour (Figure 41) et propose de se focaliser sur I'Ingénierie Inverse au
service de I'optimisation multi-objectif de la filiere en répondant aux trois questions de recherche
suivantes :

- Comment utiliser la caractérisation de la matiére pour gérer les compromis entre services
rendus (définition approfondie des besoins des agroécosystémes, identification des variables
pertinentes a suivre a partir d’'une analyse de sensibilité poussée des outils développés et
approfondissement de la connaissance et description des dites variables) ?

- Quels sont les processus biologiques impliqués dans le devenir de la matiere dans la filiere
méthanisation ayant un impact sur les agroécosystémes (approche mécanistique,
identification leviers d’actions) ?

- Comment la compréhension des processus et les indicateurs développés permettent de
répondre a l'optimisation de la filiere de valorisation des résidus organiques dans une
approche multi-critére ?

- Comment l'optimisation multi-objectif va permettre d’affiner les questions de recherche
relatives aux axes 1 et 2 et a son tour d’alimenter ces deux axes ?

Environnement eau — air — sol

Bioraffinerie .
Services rendus

Résidus organiques

environnementale

piloter
compromis

Procédés
divers

Axe 1: Caractérisation
matiére pour la gestion
des compromis sol & plante

Jis

Axe 2: Compréhension des
processus biologiques et leviers
d’actions

Axe 3 : Optimisation multi-
Axe 1 : Caractérisation objectifs

matiére pour la gestion
des compromis

Figure 41 : Mise a jour de ma thématique de recherche déclinée en trois axes

Il est a noter que le systéeme optimisé visé est la filiére « procédés », du recettage optimum des intrants
ad la sortie de la filiere. Cet exercice s’inscrit dans une volonté d’optimisation plus globale a I’échelle des
exploitations, sous contraintes environnementales et sanitaires.
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1. Axe 1: Caractérisation et gestion des compromis

1.1.Variables de caractérisation pour affiner la description des services rendus
(énergétiques et agroécosystémiques)
Dans un premier temps, je souhaite approfondir et affiner les liens entre produits issus des procédés
de valorisation et besoins des agroécosystémes afin de mieux identifier les synergies et antagonismes
sur I'utilisation de la MO et des nutriments.

En effet, lors de mes travaux de recherche, j'ai commencé a définir les besoins des agroécosystémes
et des services écosystémiques rendus afin de proposer des indicateurs associés. Ces indicateurs ayant
été validés par rapport aux réponses expérimentales biologiques, des questions restent en suspens
concernant la qualité de la matiére pour répondre aux besoins des agroécosystemes, et plus
précisémment quelles variables issues de ces indicateurs sont a cibler/investiguer. Si le raisonnement
est poussé un peu plus loin et que ces besoins sont analysés, tous les ingrédients nécessaires a les
satisfaire sont présents en théorie dans les digestats (Figure 42).

Si I'on synthétise les besoins des agroécosystémes, on peut distinguer trois fonctionnalités du sol a
alimenter a plus ou moins court-long terme, a savoir la fertilité biologique (promouvoir la biodiversité
via la mesofaune et microfaune du sol), la fertilité chimique (apporter les nutriments nécessaires, sous
la bonne forme disponible, aux plantes et sol) et la fertilité physique (apporter de la MO stable pour
garantir une bonne structure du sol). Donc théoriquement, les ingrédients sont la mais sous quelle
forme ? Sont-ils disponibles, bioaccessibles, complexes ? Quels impacts environnementaux associés ?
Quels effets sur les agroécosystémes ?

Qualité des PROs \ / Besoins des Agroécosystemes  Qualité (théorique) de la matiére
Matiére organique i | Fertilité Biologique Fertilité Biologique
MO : bioaccessible, complexe, : 3 Court-terme, MO bioaccessible, bl'odegradable‘: o
biodégradable court/long terme; | | activité biologique sols, AKDy guelle nature? Degré de complexité? Cinétique de

biodégradation? MO toxique?

Quelle biochimie associée aux ' | biodiversité
propriétés bioaccessibilité “

stabilité ? Quels compromis entre
fertilité biologique et physique?

Fertilité Physique Fertilité Physique '
Long terme MO stable: propriétés nécessaires & l'amélioration de 3

Stockage C, structure sol la stabilité structurale des sols? Degré de omplexité?
Quelle nature biochimigue? Cinétique de
biodégradation?

Nutriments N, P, K, S

Disponibilité plus ou moins court 3 Fertilité Chimique Fertilité Chimique _

terme; Degré de minéralisation? “ . Court-moyen terme Nutriments (NPKS) disponibles: quel degré de

Cinétique de minéralisation des + (N, P, K, 5) nutrition plantes i disponibilité? Degré de minéralisation au sol?
\ fractions organiques? \ Risques concurrence sol/plante

[biologie et physico-chimie)? Risques fuites?

Figure 42 : Adéquations et besoins des agroécosystémes : théorie et questions de recherche

Des indicateurs de caractérisation pour décrire la bioaccessibilité, la complexité et la biodégradabilité
de la MO ainsi que la disponibilité des nutriments (N et P) ont été developpés et validés pour prédire
certains des services rendus. Toutefois, la définition d’autres services rendus, comme |’utilisation de la
MO par les microorganismes du sol, reste globale (carbone minéralisable au sol a court/moyen terme)
et ne permet que partiellement d’apporter des éléments de réponse a la question sur I'impact de la
méthanisation sur la MO du sol (a court, moyen et long terme).

En effet, il manque a définir un « cahier de charges » sur les propriétés spécifiques des besoins des
agroécosystémes pour réaliser une adéquation optimale entre qualités des PRO et les dits besoins.

Ainsi, je souhaite aller plus loin dans cette étude et répondre a plusieurs questions de recherche
comme suit :
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e Quelle qualité de MO serait plutot souhaitable afin de mieux promouvoir la
biodiversité ?

e Des molécules de type substances humiques-like seraient-elles a privilégier dans les
digestats pour améliorer la stabilité structurale du sol? La biodiversité ? Quel
compromis a trouver entre MO labile et MO stable pour améliorer I’état d’un sol ?
Quelle échelle de temps de biodégradation pour ces molécules ?

e Comment mesurer et quantifier les molécules conférant des propriétés de MO stable
au digestat afin d’étudier leur provenance et devenir ? Est-ce que les indicateurs
actuels sont suffisant pour cela ?

e Est-il est préférable de garder |'azote sous forme organique en contrélant sa
minéralisation au sol pour prévoir I'apport en azote aux plantes au moment désiré et
ainsi prévenir les problemes de volatilisation ?

e La méthanisation seule ou combinée avec d’autres procédés peut-elle répondre a ces
besoins ? Si oui, comment ?

Ainsi je souhaite davantage me rapprocher de chercheurs (INRAE et hors INRAE) travaillant sur ces
diverses fonctionnalités du sol afin de coupler nos approches et de mieux comprendre la
biodégradation de la MO dans les sols et le devenir des nutriments dans les agroécosystemes.

En parallele, la gestion des compromis entre services rendus sur I'usage de la MO et nutriments déja
explicitée dans le Chapitre 2 n’a pas été approfondie. L'objectif est de mieux connaitre la matiére et
son devenir dans les procédés et au-dela afin de controler sa production. La Figure 43 schématise ma
vision de I’Axe 1 mis a jour avec les questions de recherche associées.

/" Production énergie

Matiére organique
[ Potentiel hydrolysable, potentiel bioaccessible, degré de complexité, cinétique de
biodégradation, transformation de la MO, maitrise acidification; meilleure compréhension des

' g processus (ex: qu'est ce qui gouverne la stabilisation de la MO? Quelle propriétés biochimiques

Ve associées? Quels compromis entre production de méthane et/ou hydrogéne et les besoins des

[

'@ sols?

| Nutriments N, P, K, S

\ Degré de minéralisation, identification inhibiteurs (ammonium, sulfates) et compromis avec

I besoins agroécosystémes (ex: ammonium inhibiteur mais disponible pour les plantes)

\

\

1 Antagonismes?

"% Synergies?
" Qualité des PROs \ / Besoins des Agroécosystéemes  Qualité (théorique) de la matiére
Matiére organique | Fertilité Biologique Fe"‘i“fé Biolo.giqueA )
| MO : bioaccessible, complexe, ! Court-terme, MO bioaccessible, blf)degradablef i .
Intrants | biodégradable court/long terme; | activité biologique sols, a8y fle//f’ nature? Degré de com) lexité? Cinétique de
| Quelle biochimie associée aux ! biodiversité biodégradation? MO toxique?
| propriétés bioaccessibilité, “ : - . Fertilité Phovsi
| stabilité? Quels compromis entre H Fertilité Physique ertilite yﬂqueﬂ P e . |
! fertilité biologique et physique? ! Long terme MO stable: propriétés nécessaires a I'amélioration de |
) | Stockage C, structure sol la stabilité structurale des sols? Degré de omplexité? |
| i Quelle nature biochimique? Cinétique de |
| NutrimentsN, P, K, S ' {lité Chimi blod.e. r’ada’tro.n
| Disponibilité plus ou moins court : Fertilité Chimique Fertilité Chimique )
! terme; Degré de minéralisation? ﬁ 1 Court-moyen terme Nutriments (NPKS) disponibles: guel degré de
! Cinétique de minéralisation des (N, P, K, S) nutrition plantes i di: ibilité ? Degré de minéralisation au sol?
Cinétique de minéralisation des \

 fractions organiques? ’ | Risques concurrence sol/plante

Figure 43 : Schématisation des questions de recherche associées a la gestion des compromis entre qualité des
résidus organiques pour satisfaire les besoins pour la production d’énergie (méthanisation) et qualité des
produits pour satisfaire les besoins des agroécosystemes

Il est apparu trés clairement, comme déja évoqué dans le Chapitre 2, que des notions telles que la
bioaccessibilité de la MO, sa complexité et la disponibilité des éléments sont des notions communes
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nécessaires a une meilleure compréhension des besoins des agroécosytemes et de la production
d’énergie. Toutefois, les microorganismes impliqués dans les processus biologiques, leur biodiversité
et synergies, les conditions opératoires (procédés) et pédo-climatiques (pour le sol) et les temps de
dégradation ne sont pas les mémes dans les bioprocédés et dans les sols. C’est pourquoi une meilleure
connaissance des processus dans ces deux systémes est importante afin de les coupler. En outre, un
travail doit étre mené de concert avec des spécialistes de la biodégradation de la MO dans les sols afin
d’identifier les méthodes pertinentes a tester pour aller plus loin. Par exemple, des mesures de
carbone organique RockEval sur les digestats ont commencé a étre réalisées. Cette méthode de
dégradation thermique a historiquement été mise en place afin de quantifier la teneur en carbone
organique et le potentiel pétrolier des roches méres génératrices d’hydrocarbures. Elle a permis plus
récemment de quantifier la teneur en carbone organique des sols. Des approches interprétatives
spécifiques ont été proposées pour analyser la part de la MO des sols la plus réactive ou pour quantifier
la part de carbone persistant dans le sol a I’échelle centennale.

D’autres méthodes innovantes peuvent également étre regardées en collaboration comme la
caractérisation via I'étude des propriétés énergétiques de la MO liées a son utilisation par les
microorganismes des sols (Bolscher et al., 2016).

1.2.Variables de caractérisation fine pour la compréhension des processus
Dans un premier temps, je souhaite utiliser les données générées par I'axe 1 et les indicateurs
développés afin de réaliser une analyse de sensibilité de la filiere globale pour avoir une premiere
réponse sur le poids des variables issues de la caractérisation sur celui des variables prédites (potentiel
méthane, C_bio, N_miné...). La démarche que je souhaite mener est schématisée par la Figure 44.

Comparaison Identification

mme Potentiel méthane g
Comparaison Variables synergies
C_bio/stable sol — des antagonismes
variables a investiguer
- T

Quelles méthodes de
caractérisation plus
ciblées?

Figure 44 : Démarche a mettre en place pour déterminer les variables de caractérisation sensibles a la prédiction
des services rendus

En effet, le modeéle statistique PLS établi dans [JJ04] peut étre couplé avec les modeles de prédiction
du potentiel méthane (BMP) et du potentiel de Carbone minéralisable au sol (C_bio) publié dans [JJ18]
puisque les variables explicatives sont les mémes (i.e. IsBaMO®).

Comme évoqué précédemment, une analyse de sensibilité est a mettre en place sur les modeles de
prédiction de la qualité des digestats et des services rendus afin d’évaluer I'impact de la méthanisation
d’un substrat donné sur la qualité amendante de son digestat et sur son potentiel méthane. En
comparant les variables ayant un poids significatif sur les différentes prédictions, les variables de
caractérisation responsables des synergies et antagonismes sur lesquels aller investiguer peuvent étre
identifiées.

Dans un second temps et suite a cette analyse, les verrous de connaissance pourront étre identifiés,
les manques a combler en termes de caractérisation, voire le type de molécules a aller investiguer pour
identifier des méthodes analytiques complémentaires pertinentes.

En outre, cet exercice viendra en parallele alimenter I'axe 2 sur I’évaluation de leviers d’actions.
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Par exemple, est-ce que certaines variables de caractérisation sont communes aux services rendus
BMP et C_bio ? Si oui, comment gérer le compromis entre les deux et si non, comment faire en sorte
d’augmenter cette synergie ?

Une revue de littérature réalisée dans le cadre de la thése de David Fernandez-Dominguez [JJ01] a mis
en évidence que des techniques spectrales complémentaires (comme Nuclear Magnetic Resonance et
spectroscopie moyen infra-rouge) pourraient apporter un éclairage nouveau. Cette revue a également
permis d’étudier les données existantes de la littérature en termes de devenir de la MO en
méthanisation et d’ouvrir des perspectives d’études. Par exemple, l'identification de molécules
complexes telles que les substances humiques-like pourraient permettre de mieux comprendre les
processus de stabilisation de la MO pendant la méthanisation. En paralléle, la these de David
Fernandez-Dominguez a mis en évidence que les méthodes statistiques d’interprétation des données
spectrales avaient un impact signifcatif sur l'interprétation des résultats. Par exemple, en fluorimétrie
3D, l'utilisation de méthodes alternatives a celle développée et utilisée jusqu’a présent (régionalisation
des spectres) pourrait permettre de considérer I'ensemble du spectre et de mieux appréhender la
dynamique d’un changement dans un bioprocédé. Un travail en collaboration avec des statisticiens et
des experts de la chimiométrie permettra de donner un nouvel éclairage aux données et d’aller plus
loin dans les interprétations et conclusions, voire les prédictions.

Enfin, on pourrait s’inspirer des travaux de theése de (Robin Beghin, 2020) sur 'utilisation de I'isotopie
du C et réaliser un suivi de molécules (C et N) sur 'ensemble d’une filiere jusqu’aux services rendus
afin d’aller plus loin dans cette évaluation de synergie/antagonismes, en utilisant des intrants de
qualité de MO diverse.

1.3.Elaboration d’une base de données pour I'utilisation de la plateforme de modélisation
L’axe 3 a abouti a des modeéles mécanistiques et statistiques capables de prédire divers services rendus
de lafiliére. Or, ces modeéles, notamment les modeles mécanistiques, sont gourmands en données et
en parametres stoechiométriques (i.e. fraction biodégradable du C et degré de minéralisation du N) et
cinétiques (i.e. constantes d’hydrolyse).
L'IsBaMO® est un indicateur relativement rapide a obtenir mais I'estimation de la biodégradabilité de
chaque fraction associée a sa constante d’hydrolyse nécessite soit de faire un bilan matiere au sein du
réacteur, soit de réaliser des tests de biodégradation sur des digestats acclimatés, expérimentations
coliteuses en temps. Il en est de méme pour le compostage ou le potentiel de compostabilité est, pour
le moment, géré par le banc de compostage mis en place, trés long a suivre. Un des objectifs de cet
axe est de continuer d’amender une base de données intrants avec les caractérisations matiére
associées ainsi que I'estimation de leur cinétique et degré de biodégradation en réalisant des tests
BMP avec digestats acclimatés, des bilans matiéres et des identifications de paramétres sur les courbes
de production de méthane obtenus. Durant les études menées dans I'axe 1 ces dernieres années, j'ai
pu trouver des corrélations entre fractions biodégradables et indice de complexité issu de la
fluorimétrie de chaque fraction. Cette base pourrait valider cette corrélation et permettre de
s’affranchir, in fine, de tels tests colteux en temps.
La Figure 45 présente la démarche envisagée. Les intrants caractérisés seront également (quand cela
est possible) caractérisés en termes de biodégradabilité anaérobie de la MO (C et N). Les tests
laboratoires ou une caractérisation fine (IsBaMO®) a été réalisée seront également pris en compte et
inventoriés, que ce soit en méthanisation et compostage.
A partir de bilans matiéres et d’identification de parametres de biodégradation, voire de calage de
modeles, la base de données sera alimentée par I'ensemble de ces parametres.
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De plus, lorsque cela sera également possible, les digestats et/ou composts (voire certains intrants)
seront mis en incubation sol afin de récupérer des données en C et N minéralisable et de compléter
les données actuelles des modéles statistiques.

Un premier stage prévu début 2023 dans le cadre de la la these de Margaud Pereme va commencer ce
travail d’alimentation de la base, avec notamment un focus sur les tests BMP et une mise en place d’un
protocole expérimental systématique a réaliser (inoculum acclimaté, suivi méthane, azote ammoniacal
et bilan masse des fractions C et N).

Enfin, j’ai 'ambition d’aller jusqu’a la création d’un outil logiciel (base Rshiny) afin que les données
soient facilement entrées, mises a jour et que I'on puisse visualiser, via des tests statistiques, les
échantillons caractérisés et mettre a jour les modéles statistiques, voire en créer d’autres pour prédire
des parametres utiles a la modélisation a I'aide du machine learning. En effet, aujourd’hui, les bases
de données ne sont pas systématiquement mises a jour et donc la validité des modeles créés non plus.

Substrats

a, 2 Y O g

\ ﬁst BMP, Bilan masse \ ﬂasts minéralisation C et N au sold}

Données réacteurs méthanisation et produits aprés procédés
compostage caractérisés (LBE) PSP

/ IsBaMO®

- D

K+ Variables globales descriptives J

Variables modeles statistiques et Biodégradabilités, fractions
mécanistiques biodégradables, cinétiques

complexity

P -
¥

Base de données utilisation modeéles bioprocédés

Outil logiciel interactif: base de données, mise a jour modeéles statistiques, visualisation

Figure 45 : Démarche envisagée pour mettre en place une base de données de caractérisation IsBaMO® durable
et utilisable pour réaliser la modélisation de filiere

88



2. Axe 2 : Compréhension des processus biologiques et leviers d’action

2.1.Etude des processus biologiques

Afin d’optimiser I'adéquation entre procédés et besoins issus des services rendus, les travaux
commencés sur |'étude de la transformation de la MO pendant les procédés biologiques telles que la
méthanisation sont a poursuivre. En effet, (Houot et al., 2022) a réalisé un premier bilan concernant
I'impact de la méthanisation sur divers substrats (effluents d’élevage, CIVEs). Il apparait que
globalement la méthanisation a un effet de « stabilisation » de la MO observable expérimentalement
via les cinétiques de minéralisations du C au sol. De plus, il a été observé que la fraction soluble d’un
digestat a une couleur spécifique due aux acides humiques et acides fulviques. Des analyses spectrales
ont corroboré cela [These_JJ] et des premiers tests de caractérisation des acides humiques par
extraction alcaline également (Thése Felipe Guilayn, 2019 ; projet Concept-Dig, 2019). Toutefois ces
observations peuvent dépendre également des intrants de la méthanisation et des produits

microbiens sécrétés selon les conditions opératoires des procédés.

Plusieurs hypothéses peuvent étre émises afin d’expliquer les évolutions de la matiére pendant la
méthanisation mais restent a valider. Notamment |'augmentation de la complexité de la fraction DOM
et des fractions facilement extractibles: est-ce dii seulement a la biodégradation de molécules
simples ? A la génération de produits microbiens complexes ? A de I’humification ? Aux produits de
I’hydrolyse des fractions moins accessibles vers les plus accessibles ? Comment découpler les

processus pour les étudier ?

Toutes ces questions ont permis de proposer le sujet de thése de David Fernandez-Dominguez en 2020
sur la caractérisation et modélisation du devenir de la MO pendant la méthanisation pour une

meilleure utilisation des digestats en agriculture (Figure 46).

Afin de mieux comprendre ce phénomeéne de stabilisation et de mieux le piloter, la thése s’intéresse a
la part des molécules récalcitrantes a la biodégradation anaérobie provenant de sources exogenes (les

intrants) et endogénes (les micro-organismes).
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Les résultats sont en cours mais ont déja commencé a montrer I'impact des produits endogenes sur la
fraction soluble des digestats et que ces derniers peuvent avoir une signature de fluorescence
différente selon le type d’inoculum [JJ36]. Une caractérisation via la Nuclear Magnetic Resonance
(NMR) en collaboration avec l'université de Linkdping (Suéde) et une caractérisation des
microorganismes ont été utilisées pour également caractériser la MO en sortie de digesteurs pilotes
alimentés par des intrants réels versus intrants synthétiques. L'objectif était de découpler les sources
de MO récalcitrante exogeéne (intrant réel) de la production de MO récalcitrante exogéne (intrant
synthétique biodégradable). Les résultats sont en cours d’interprétation. Certains sont prometteurs
avec notamment une hypothése sur I'impact des voies métaboliques sur la qualité de la MO comme
déja proposée par certains articles de la littérature [JJ01]. Comme proposé dans I'axe 1, I'utilisation
d’un tracage isotopique pour découpler MO exogéne/endogéne pendant la méthanisation, avec divers
intrants et conditions opératoires, pourrait permettre de quantifier les flux et la part de chacune dans
la MO contenue dans le digestat.

De plus, afin de palier au manque de découplage intrants/conditions orpétaoires de la méthanisation,
I'impact de ces derniéres comme le temps de séjour, la température et la ration d’intrants sur la qualité
de la MO et son devenir au sol seront également évalués dans le cadre de cette thése.

En outre, comme décrit dans les perspectives de I'axe 1, I'analyse de sensibilité des modéles mis en
place va permettre d’identifier des variables de caractérisation a investiguer et donc d’améliorer la
connaissance des processus biologiques de la méthanisation pour mieux les modéliser et optimiser la
filiere dans son ensemble. Dans ce sens les axes 1 et 2 évolueront de concert et continueront
d’apporter des éléments pour I'axe 3.

2.2. Leviers d’actions et hiérarchisation

Concernant l'identification des leviers d’actions, les travaux sur I'étude de la variabilité des digestats
se poursuivent. Il a été montré précédemment par diverses études ([JJ12], [PO7], [JJ33]) que la
variabilité des intrants et la variabilité des traitements ont un impact significatif sur la qualité
agronomique des digestats et une typologie a été dans un premier temps proposée. Cette variabilité
est une opportunité afin de mettre en adéquation digestat produit et besoins des agrosystemes (Figure
47). Toutefois, cette variabilité que I'on souhaite rationnaliser doit étre raisonnée avec la variabilité
des pratiques agricoles afin de répondre aux verrous de connaissance et questions associées a la
variabilité des effets observables sur les agroécosystemes : y- a-t-il une typologie d’effets, d’impacts
sur les besoins des agroécosystemes ? Quelles relations avec les variabilités citées précédemment ? Et
si oui quelle hiérarchie ?

Afin de répondre en partie a cette question, le projet Ferti-Dig que je coordonne (ADEME-GRDF, 2021-
2024) est en cours. L’'ambition de Ferti-Dig est d’approfondir la typologie des digestats proposée par
Concept-Dig en inventoriant les données disponibles a la fois dans la bibliographie et en France.
L’objectif principal étant de produire un guide d’utilisation agronomique des digestats basé sur leurs
typologies, a destination des agriculteurs et des conseillers agricoles. Les questions de recherche
autour de la corrélation entre typologies des digestats et typologies des effets vont étre également
regardées. Dans ce projet, les effets considérés sont I'activité biologique du sol via I’étude des vers de
terre, la stabilité structurale du sol et le potentiel de fertilisation azotée via la mesure de coefficient
équivalent azote issus d’essais aux champs.
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Figure 47 : Questions de recherche associées a la rationalisation et compréhension de la varibilité de la qualité
agronomique des digestats et leurs impacts sur les agroécosystemes

Les réponses apportées pourront permettre de mieux appréhender les effets des digestats sur les
agroécosystémes, de les classer selon une certaine typologie a affiner (intrants, procédés), ce qui
donnera, in fine, I'opportunité d’utiliser la variabilité de ces produits comme levier d’action afin de
mettre en adéquation les besoins des agroécosystemes et la qualité des fertilisants organiques issus
de la méthanisation via de l'ingénierie inverse.

2.3.Post-traitements

Je souhaite également poursuivre des travaux sur les traitements de digestats d’alimenter la
« bibliotheques » de procédés possibles dans la filiere méthanisation et plus largement de la
Bioraffinerie Environnementale afin d’augmenter les possibilités de pilotage de la qualité des digestats
et co-produits en sortie.

Les pertes en azote sont un enjeu pour le digestat. Certains digestats (d’origine urbaine) ont, en plus,
d’autres enjeux comme la non-conformité aux normes en vigueur et le cout de transport des produits.
Ainsi, je souhaite continuer a travailler sur le développement de solutions. Dans ce sens |3, le projet en
collaboration avec SUEZ, basé sur la These de Felipe Guilayn (2019) sur les digestats d’origine urbaine
va se poursuivre (cf. Fait Marquant Axe 2). Pour rappel, les deux voies de traitements considérées
étaient une voie dite de « fractionnement » et la seconde de « conservation » de la matiere. Dans la
premiere, une extraction alcaline suivie d’une séparation de phases permet d’extraire des molécules
d’intérét type acides humiques ayant un fort potentiel de biostimulation pour les plantes tout en
récupérant I'azote ammoniacal par stripping. L'étude et la caractérisation de ces extraits permettront
également d’alimenter ma réflexion sur la compréhension des processus de stabilisation durant la
méthanisation. Dans la seconde voie de traitement, un apport d’acide permet de conserver |'azote
ammoniacal dans le digestat et un séchage doux en dépression permet de sécher le digestat, de
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concentrer sa matiere et de I'hygiéniser afin de le rendre facilement transportable et utilisable en
agronomie. De plus, les tests agronomiques sur I'effet biotimulant des extractions issues des digestats
sont en cours ainsi que les analyses nécessaires a la normalisation des digestats acidifiés et séchés.

Enfin, étant donné que ma démarche est basée sur de l'ingénierie inverse, je souhaite également
utiliser les besoins des agroécosystéemes comme cahier des charges pour concevoir des solutions
innovantes en termes de procédés de traitement. En effet, la variabilité des intrants est un levier
d’action significatif majeur. Toutefois, selon les installations en place et les contraintes des gisements
des résidus disponibles dans le territoire, il est difficile de moduler la recette intrante. Dans ces cas-l3,
le levier d’action « post-traitements » est une solution a envisager.
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3. Axe 3 : Modélisation et Optimisation : Ingénierie inverse

3.1.Modélisation des bio/procédés

Concernant les perspectives en terme de modélisation, des verrous restent a lever et générent des
pistes de recherche a investiguer. Jusqu’a présent, mes travaux se sont focalisés sur la modélisation
des procédés et du devenir de leur qualité, que ce soit via des modeles mécanistes ou statistiques. La
these en cours de Margaud Pereme (2020-2023) a déja permis de mettre en place une plateforme de
simulation couplant modeles de méthanisation, post-traitements classiques et devenir des digestats
au sol. Toutefois, ces modeles sont gourmands en données d’entrées et en calage de paramétres
stoechiométriques (i.e. fraction biodégradable du C et degré de minéralisation du N) et cinétiques (i.e.
constantes d’hydrolyse). C’est pourquoi, je souhaite continuer la compilation de données de susbtrats
caractérisés avec, en parallele, I'identification des parameétres associés comme évoqué dans les
persceptives de I'axe 1.

Un verrou important a été identifié dans I'axe 1 du Chapitre 2 : la modélisation de la co-digestion
comme illustrée par la Figure 48. En effet, que ce soit dans les modéles mécanistiques ou statistiques,
les données d’entrée ont été caractérisées par intrant voire par mélange d’intrants déja préparé. Or,
malgré le fait que le fractionnement IsBaMO® soit additif, la fluorescence ne I'est pas et les questions
sur les cinétiques d’hydrolyse, les synergies voire les interactions entre substrats n‘ont pas été
résolues. En effet, dans la littérature, les cinétiques de biodégradation entre co-substrats peuvent étre
additives selon le type de substrats et leur nombre. Par exemple, en considérant deux substrats,
I’additivité existe (Kouas et al., 2018) mais au-dela et selon le type de substrats, cette additivité ne fait
plus consensus et des phénomenes d’interactions apparaissent (Karki et al., 2022, 2021; Pagés Diaz et
al.,, 2011; Xie et al.,, 2017). Ainsi, lorsque nous sommes face a un probléme de simulation de la
méthanisation avec plusieurs intrants (comme c’est le cas dans la majorité des méthaniseurs agricoles
et territoriaux en France), comment modéliser leur biodégradation ?

Concernant la modélisation mécanistique, jusqu’a aujourd’hui, ma stratégie a été de faire une somme
pondérée des fractions de chaque intrant en fonction de leur proportion en entrée, mais la
détermination de leur biodégradabilité et leur constante d’hydrolyse est toujours source d’incertitude
et bien souvent je cale les paramétres sur des données expérimentales. Ainsi, si I'on veut utiliser une
base de données de parameétres et de parametres associés, il faut aussi mettre en place une
méthodologie d’utilisation de ces données pour la co-digestion. Une telle méthodologie n’existe pas,
a ma connaissance. C'est pourquoi, je souhaite proposer un projet de théese sur le sujet.

Actuellement, je suis la thése de Lucie Perat (INRAE, LBE) supervisée par Eric Trably, sur la production
d’hydrogéne et la co-digestion. Lucie Perat utilise le fractionnement IsBaMO® et réalise des tests de
co-fermentation avec divers constituants d’un biodéchet reconstitué. Les résultats préliminaires
montrent qu’il n’y aurait pas additivité de la production d’hydrogéne et que le fractionnement pourrait
étre un moyen de mieux comprendre la « régle » d’utilisation des substrats par les microorganismes,
en lien avec les résultats publiés sur la modélisation simultanée ou séquentielle des fractions d’un
substrat [JJ10]. Cet aspect est a creuser afin de proposer des expérimentations dédiées et de proposer
une méthodologie pour la simulation de la co-digestion. En effet, on pourrait imaginer de mettre en
place des expérimentations supplémentaires a celles de la thése de Lucie Perat avec un suivi poussé
afin de modéliser la co-digestion, que ce soit de maniere mécanistique (afin de mieux comprendre les
processus) ou a l'aide du machine learning afin de proposer une méthodologie/régle d’utilisation des
données de co-digestion (Figure 48). J'ajouterais que I'utilisation du tracage isotopique selon les
abondances naturelles du 13 C ou 15 N voire via un tracage de molécules marquées sur divers types
d’intrants en co-digestion serait intéressant d’investiguer et pourrait participer a répondre a la
question.

93



Base de données utilisation modéles bioprocédés

Variables entrées modéles Paramétres cinétiques
Lo w ) LY Parametres stcechiométriques || (hydrolyse)
& e m B @% (biodégradabilité)
& = = ' o= (x) J

Biodégradation: Biodégradabilité et cinétique
Méthodologie? Additivité? Interactions?

Simulation co-digestion avec divers substrats (S) mélangés

© 0 +0
om"' m+ = + ]
S 1 5.2 s3 [ sn =]

X Xog e

Figure 48 : Schématisation de la problématique de recherche autour de la modélisation de la co-digestion des
intrants en méthanisation

Concernant la modélisation statistique, étant donné que la fluorescence n’est pas additive, I'utilisation
de I'lsBaMO® ne peut étre réalisée que si la caractérisation est faite sur le mix des intrants. L’autre
solution serait de réaliser la modélisation par substrat et de pondérer les résultats avec la méme
incertitude que précédemment évoquée. La aussi, des investigations sont a prévoir.

Enfin, 'axe 2 et la poursuite de travaux sur une meilleure compréhension des procédés permettra
également de mettre a jour les modeles actuels.

3.2.Optimisation multi-objectif et couplage avec ACV

Enfin, un dernier enjeu a aborder est celui de I'optimisation multi-objectif de la filiere. Jusqu’a présent,
mes travaux se sont focalisés sur la modélisation des procédés et du devenir de leur qualité, que ce
soit via des modeles mécanistiques ou statistiques. La thése en cours de Margaud Pereme (2020-2023)
a déja permis de mettre en place une plateforme de simulation couplant modéles mécanistiques de
méthanisation, post-traitements et devenir des digestats au sol. Les deux prochaines étapes sont de
coupler cette modélisation au calcul des impacts environnementaux comme proposé par ACV et de
réaliser une optimisation multi-objectif en utilisant des exemples d’étude de cas.

La premiéere étape va nous permettre de mettre en exergue (i) les calculs non pris en compte dans la
plateforme mais nécessaires pour I'ACV, (ii) la sensibilité de certains éléments de la filiere sur les
impacts environnementaux comme la recette des intrants, la gestion du stockage, les parametres
procédés et (iii) I'impact de la dynamique de la filiere (perturbations systemes, montée en charge
organique, changement de recette saisonniére, ...).

La seconde étape va ensuite consister en I'implémentation d’un algorithme d’optimisation multi-
objectif (i.e. choix de I'algorithme génétique a valider d’apres (Gésan-Guiziou, 2022)) appliqué a des
études de cas/scénarios. Lors de cette étape, nous aurons a définir les contraintes environnementales
et réglementaires, les objectifs a atteindre pour la production d’énergie et la production de fertilisants
organiques ainsi que les parametres sur lesquels jouer a partir de I'analyse de sensibilité précédente.
Cet exercice ambitieux nous donnera un éclairage nouveau sur la gestion des compromis entre services
rendus, I'impact de changements sur I’'environnement et soulévera des pistes a creuser pour aller plus
loin dans I'analyse.

A ce sujet, je souhaiterais me rapprocher et m’inspirer des travaux proposés par les chercheurs du
département TRANSFORM (Gésan-Guiziou et al., 2019) dans d’autres disciplines (agro-alimentaires,
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alimentaires, ...) utilisant des outils d’optimisation et ayant développé un réseau sur le sujet au sein
méme de I'INRAE.

Le schéma de la Figure 49 s’inspire des livrables attendus de la these de Margaud Pereme (2023) qui
s’inscrit dans une ambition d’optimisation plus générale avec des allers-retours entre optimisation et
simulations, la définition du cahier des charges affiné (axe 1) selon le cas étudié (sol, conditions pédo-
climatiques, cultures), I'utilisation des leviers d’actions identifiés (axe 2 : substrats, procédés) et d’une
base de données substrats associée a la méthodologie développée de modélisation de la co-digestion
si I'on réalise cette optimisation a partir de modeles mécanistiques.
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Figure 49 : Optimisation multi-objectif des services rendus par la filiere méthanisation alimentée par les trois
Axes de recherche

Les résultats des analyses effectuées et des optimisations permettront de prioriser les efforts a mettre
en ceuvre dans le degré de connaissance sur la filiere méthanisation et d’alimenter les recherches des
deux premiers axes et de générer des nouvelles questions de recherche. En effet, comme illustré par
la Figure 50, I'optimisation multi-objectif pourra proposer a son tour des besoins et des pistes a creuser
sur les trois axes de recherche.
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Figure 50 : L'ingénierie inverse, au-dela de I'optimisation multi-objectif de la filiere de valorisation des résidus
organiques
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Ainsi I'ingénierie inverse a partir des services rendus via les besoins des agroécosystemes est au coeur
de mon projet de recherche, que ce soit pour mieux connaitre la matiére et son devenir et éco-
concevoir des filieres de valorisation optimales respectueuses de I’environnement, génératrices de gaz
verts et en adéquation avec les principes de I'agroécologie (Figure 50).

3.3.Perspectives a long terme
Dans une vision a plus long terme de mes recherches, je souhaiterais élargir ma méthodologie a
I’ensemble de la bioraffinerie environnementale, au-dela de la filiere méthanisation, cas d’étude pour
développer ladite méthodologie. En effet, la bioraffinerie environnementale comme définie au LBE
vise a concevoir une filiere de valorisation optimale d’un résidu donné dont la qualité matiére est
connue, tout en optimisant la combinaison des briques technologiques disponibles dans notre
bibliothéque « d’outils bio/procédés » afin de proposer divers scénarios possibles de valorisation.

Les services rendus pouvant étre divers, ils devront intégrer le devenir agronomique du co-produit final
et donc de considérer son adéquation avec les besoins des agroécosystemes. Ces propositions de
scénari seront, comme décrit dans I'axe 3, obtenus via une méthodologie d’optimisation multi-objectif
prenant en compte les objectifs souhaités par les services rendus aux divers bio/procédés possibles
sous contraintes environnementales et sanitaires comme illustré par la Figure 51.
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Figure 51 : Vision long-terme de ma thématique de recherche
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Conclusion sur mes activités de
recherche

Mes diverses expériences en tant qu’ingénieure de recherche dans le privé puis chargée de recherche
dans I'académique m’ont permis de développer une activité de recherche autour de lintégration de
bioprocédés de valorisation des résidus organiques pour une gestion durable des agroécosystéemes dont
les piliers font référence a mes compétences en caractérisation de la matiére, génie des procédés et
modélisation des procédés.

Dans un premier temps, j’ai utilisé ces compétences afin de construire ma thématique de recherche.
Aujourd’hui, je souhaite consolider cette derniére, la diriger et la développer pour mieux la partager.

Durant mes expériences, j'ai eu I'opportunité de piloter des projets de recherche et d’encadrer des
techniciens, stagiaires (DUT a master et ingénieurs), ingénieurs, post-doctorants et doctorants. Cela
m’a permis d’avoir une expérience en direction de projet et en encadrement. La dynamique de mes
activités montre que je suis préte a diriger des theses et assumer la direction d’'une thématique de
recherche. J'apprécie de transmettre aux jeunes chercheurs la capacité a répondre a une thématique
de recherche et a définir les questions de recherche autour d’une thése qu’ils défendront.

D’un autre coté, I'expérience d’encadrer des doctorants me nourrit et me pousse a prendre du recul
et de la hauteur vis-a-vis des résultats de recherche obtenus et des réflexions. C'est une expérience de
partage mutuel ou j'accompagne les jeunes chercheurs afin qu’ils s’approprient un sujet et eux
m’apportent de nouvelles approches et réflexions nourrissant mes propres recherches.

Je souhaite donc poursuivre dans cette voie afin de pouvoir continuer ces synergies et alimenter ma
thématique de recherche. Enfin, la possibilité de pouvoir expertiser des recherches (rapporter des
theses, HDR, projets ...) me permettra d’ouvrir encore plus de perspectives.
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