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Résumé

Dans cette thése, la résolution d’un systéme d’équations a été utilisée pour
déterminer des valeurs optimales des constantes bio-cinétique p__ etkgdu
ax
modele de Monod a partir des données respirométriques de trois substrats :

substrat synthétique N°1 et N°2 ainsi qu’une eau usée domestique.

La réspirométrie a été utilisée pour la collecte des données sur la cinétique de
consommation d’oxygéne dans le processus aéré (variation de ’OUR) de

dégradation d’un substrat carboné.

L'optimisation visait a estimer les valeurs optimales des constantes bio-
cinetique p_ et kgqui conduisent a la meilleure concordance entre les données
expérimentales et celles prédites par le modele. L’algorithme d’optimisation
utilisé consister a résoudre I’équation différentielle du substrat S par I’ ‘ODE45’
et a minimiser la fonction objective (La somme des carrés des écarts) par la

‘Fminsearch’, tous les deux sous Matlab.

L'approche proposée fourni des estimations fiables pour les parametres p_

et kg en tenant compte de la signification biologique de ces deux parameétres. Le

modeéle est plus sensible au parametre p___ qu’a la constante de demi-saturation

Ks.

mots clés : Réspirométrie, Constantes bio-cinétique p,axet ks,Monod

Optimisation, Sensibiliteé.
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Abstract

In this thesis, the resolution of a system of equations was used to determine
optimal values of the bio-kinetic constants p,ax and kg, of the Monod model
from the respirometric data of three substrates: synthetic substrate N° 1 and

N° 2 as well as domestic wastewater.

Respirometry was used to collect data on oxygen consumption Kinetics in an
aerated carbonaceous substrate degradation process (OUR variation).

The optimization was aimed at estimating bio-kinetic constants optimal
values pnax and Kg, which lead to the best agreement between the experimental
data and those predicted by the model. The algorithm used consisted in solving
the differential equation of the substrate S by the "ODE45' and minimizing the
objective function (SCE) by the "Fminsearch’, both under Matlab.

The proposed approach provides reliable estimates for the parameters ppax
and kg, taking into account the biological significance of these two parameters.
The model is more sensitive to the parameter p,,.x than to the constant of half

saturation Kg.

Keywords: Respirometry, Bio-kinetic constants p.xand kg, Monod

Optimization, Sensitivity.
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: La constante de demi-saturation ( mg DCO.L™).

.Respiration endogéne (s ).

: Coefficient global de transfert d’oxygéne (s™%).
: Concentration en Oxygeéne dissous (mg.L™).

: Taux de consommation d’oxygéne (mg. L™ .min™).

: Taux dutilisation de I'oxygéne endogéne (mg. L™.min™).

: Taux d'utilisation de l'oxygéne exogéne (mg. L™-.min™).
: Produit.

: Débit en sortie de réacteur biologique (m®j™).
: Débit de recyclage des boues (m*.j?).
: Débit d’extraction des boues (m>.j™).
: Débit d’entrée de I’effluent dans le réacteur biologique (mj™).
: Substrat.

: Concentration en oxygeéne dissous dans le réacteur (mgO,.L™).

: Concentration en oxygeéne dissous a saturation (mgO2.L™).

- Concentration en composés organiques inertes solubles (mgO,.L™).

. Concentration en substrat rapidement biodégradable (mgO,.L™).

: Concentration initiale du substrat (mg DCO.L™).
. Temps.

: Volume du réacteur biologique (m®).

: Biomasse.

.Concentration en biomasse autotrophe (mgO,.L™).

. Concentration en biomasse hétérotrophe (mgO,.L™).
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Xi . Concentration en composés organiques inertes particulaires (mgO..L™).

Xp .Concentration en biomasse (gO,.m™).

Xs . Concentration en substrat lentement biodégradable (mgO,.L™).

Y : Taux de conversion du substrat en biomasse (mg MVS/mg DCO).

Yy : Taux de conversion du substrat en biomasse des bactéries hétérotrophes

(mg MVS/mg DCO).

Lettres grecques :

u : La vitesse spécifique de croissance d’un microorganisme (min™ ou jb).
[T : Le taux de croissance spécifique maximum (min™ou j*%).

Abréviation Désignation

ANOVA Analyse de la variance.

ASM1 Modele du procédé a boues activée N °1.

DBO Demande Biochimique en Oxygeéne.

DBOs Demande Biologique en Oxygene pendant 5 jours.
DCO Demande Chimique en Oxygéne.

IAWQ L'Association internationale de la Qualité des eaux.
MDAR La moyenne de la déviation absolue relative.

MES Matieres En Suspension.

MVS Matiéres Volatiles Séches.

SCE La somme des carrés des écarts.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

L’eau est la substance essentielle a la vie. Sans eau, il serait difficile de croire a
I’existence d’étres vivants sur la planéte, puisqu’elle a un role important dans le métabolisme des

animaux et dans 1’équilibre de 1’environnement.

Les eaux usées produites peuvent devenir un probléme environnemental important si elles
sont rejetées en milieu naturel sans passer par un procédé d’épuration. Ainsi, le premier but
d’une Station d’Epuration (STEP) est la réduction des polluants selon les exigences légales
(carbonés, azotés et phosphorés) et le second est d’obtenir un effluent de bonne qualité afin de

minimiser les effets du rejet sur le milieu récepteur.

Il est donc nécessaire de connaitre et de maitriser au mieux le fonctionnement des

stations d’épuration afin de 1'en améliorer et d’augmenter la fiabilité du traitement .

Les systémes de traitement par boues activées sont les plus répandus dans le monde pour
I’épuration des affluents domestiques et industriels. Ils permettent d’atteindre de trés bons
niveaux de dépollution en ce qui concerne la pollution carbonée et les nutriments comme 1’azote

pour ce faire une conception adaptée est primordiale.

Les principaux modeles utilisés sont ceux de la famille ASM (Activated Sludge Model)
décrivant le traitement biologique du carbone, de 1’azote et du phosphore dans les eaux usées
les modeéles bio-cinétiques de boues activees Activated Sludge Models (ASM) constituent un
résumé compact et élégant de 1’état de 1’art de la modélisation des systémes par boues
activées. Les modeéles élaborés sont exploités pour mettre au point des logiciels de simulation
dynamique (comme le logiciel GPS-X) utilisables comme outil de conception ou de gestion des
systémes d’épuration. Ces logiciels se basent sur une approche globale pour la modélisation de

I’hydrodynamique du réacteur biologique

Une application réussie de tels modeles nécessite I’estimation des paramétres cinétiques et

steechiométriques et la caractérisation des eaux usées et des boues activées. Par conséquent, il est
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nécessaire de décrire quantitativement la cinétique du processus microbiologique et de
caractériser le substrat et la biomasse.

La biodégradation de la matiere organique et la nitrification s’accompagnent toutes deux
de consommation d’oxygene, ce qui supporte le concept qu’on puisse utiliser la
respirométrie pour évaluer les activités bactériennes hétérotrophe (carbone) et autotrophe (azote
ammoniacal). La respirométrie est la méthode la plus utilisée pour la détermination des
parametres cinétiques et stoechiométriques. Elle est basée sur la mesure et I’interprétation

du taux de consommation de I'O; des boues activées (OUR).

Avec le temps, la respirométrie est devenue un moyen tres utile et peu couteux pour

évaluer la biodégradabilité des eaux usées de différente origine.

L’objectif de ce travail est la détermination des parameétres bio-cinétiques de
I’oxydation du carbone sur la base des données obtenues a partir de la respirométrie ou plus
précisément les données de I’OUR en fonction du temps acquis lors des essais. Cette estimation
est basée sur le modele cinétique de Monod et I’algorithme d’estimation non linéaire de

parametresp et K.

Le présent manuscrit, est entamé par cette introduction générale qui donne une idée sur
I’importance et I’intérét du théme abordé¢ et il comprend 4 chapitres en plus d’une conclusion
générale.

Le chapitre un, traite des généralités sur les eaux usées et de leur épuration, a abordé d’une
maniere concise les parameétres de caractérisation des eaux usées et la variation des débits a
I’entrée d’une STEP. Pour terminer cette partie du chapitre en présentant la nomenclature de
caractérisation de la charge carbonée utilisée par le modele de boues activées (ASM1). Les
étapes de traitement rencontrées dans une STEP sont revues succinctement avec une insistance
sur les fondements du traitement biologique et les boues activees particulierement. Le chapitre
est terminé par une reprise de I’écriture des bilans massiques du bassin d’aération pour la
biomasse, le substrat et I’oxygene dissous. Le chapitre est cloturé par la définition des

parameétres de fonctionnement des boues activées a 1’état stationnaire.

Le chapitre deux est consacré a 1’étude de la cinétique de Monod et I’importance des
constantes bio-cinétiques dans le processus de calcul et de simulation du procédé de boues
activees. La méthode de Lineweaver-Burke de détermination de ces constantes bio-cinétiques
est revue, dans le but de montrer la charge de travail nécessaire pour réaliser cette entreprise,

suivi de la méthode respirométrique.
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Le chapitre trois est consacré a la présentation succincte des méthodes mathématiques de

résolution utilisées dans ce travail ainsi que le logiciel utilisé.

Le chapitre quatre est consacré aux résultats et leur discussion concernant la détermination
des constantes bio-cinétiques en considérant les trois cas de figure a savoir : le substrat
synthétique N°1, le substrat synthétique N°2 et les eaux usées. Pour chaque cas de figure les
résultats de simulation de I’OUR utilisant les constantes bio-cinétiques optimisés sont comparés
avec les résultats expérimentaux ou une parfaite superposition est constatée. Une méthode de
vérification trés élégante est utilisée en comparant la variation de I’OUR (exp) et la courbe de
variation du substrat en fonction du temps montre la signification physique des résultats
obtenus. Une étude statistique a permis de déterminer pas mal de parameétres statistiques tels
que la variance, I’intervalle de confiance etc.. Le chapitre est cloturé par une étude de sensibilité
de I’OUR aux constantes bio-cinétiques ou il a été trouvé que le taux spécifique de croissance a

beaucoup plus d’influence que la constante de demi-saturation.
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PROBLEMATIQUE

Il est nécessaire de connaitre et de maitriser au mieux le fonctionnement des stations
d’épuration (STEP) afin d'en améliorer le fonctionnement et de réduire 1’impact des rejets sur le
milieu récepteur.

La variabilité temporelle de la qualité des eaux usées brutes a I’entrée des STEP est
également problématique vu que ¢a influence la qualité des eaux usées traitées. L’amélioration
de cette qualité est efficace si elle est convenable et stable dans le temps.

La maitrise de I’efficacité du traitement biologique d’une station d’épuration (biologique),
gouvernée par la croissance microbienne, nécessite la description de la cinétique du processus
microbiologique et la caractérisation du substrat et de la biomasse des qu’un changement de
la qualité des eaux usées brutes est constatée. L’expression de ces cinétiques sous forme
d’équations est basée sur des modeles mathématiques.

La réussite de I’application de ces modeéles est fondée sur I’estimation des paramétres
cinétiques.

Il demeurera indispensable de déterminer expérimentalement le comportement de la
biomasse vis-a-vis du substrat, des changement de sa qualité a I’entrée des STEP, en utilisant
les techniques respirométriques. Les résultats des essais respirométriques permettront la
détermination des constantes bio-cinétiques de Monod, dans ce cas, 1’utilisation d’une
méthode mathématique, a partir de données expérimentales de la réspirométrie , qui sera
présentée par la suite dans cette these, permettra la détermination de certaines constantes bio-
cinétiques nécessaires a I’utilisation des mode¢les cinétiques dans la simulation du
fonctionnement des STEPs. Cette approche est importante des points de vue de la précision,
de la prédiction, de la fiabilité des resultats, de la bonne utilisation de la capacité des
équipements disponibles, de I’amélioration de la qualité des eaux épurées et de I'optimisation
du co(t énergétique de I'épuration, autrement dit la bonne gestion de la station d’épuration

car cela a un impact a la fois environnemental et économique.
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Donc I’objectif principal de cette minimisation, ¢’est la mise a la disposition de
I’exploitant de la station d’un logiciel de simulation, méme simplifié, pour lui permettre de
réagir plus rapidement et efficacement aux variations des conditions de fonctionnement de la

station et d’apporter les corrections nécessaires au bon fonctionnement du systéme.
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CHAPITRE |

Généralités et modélisation

|.1.Généralités sur les eaux usées :
1.1.1.Définition :

Une eau usée, appelée encore eau résiduaire ou effluent est une eau qui a subi une
détérioration apres usage .La pollution des eaux dans son sens le plus large est définie
comme « Tout changement défavorable des caractéristiques naturelles (biologiques ou
physico-chimiques) dont les causes sont directement ou indirectement en relation avec les
activités humaines ». [1]

1.1.2. Origine et Composition des eaux usées :

Suivant l'origine des substances polluantes on distingue entre quatre catégories
d'eaux usees :

a. Les eaux usées domestiques:

Elles proviennent des différents usages domestiques de I'eau. Elles sont essentiellement
porteuses de pollution organique. Elles se répartissent en eaux ménageres, qui ont pour
origine les salles de bains et les cuisines et sont généralement chargées de détergents, de
graisses, de solvants, de débris organiques,...etc.et en eaux ‘vannes’ sont les rejets des
toilettes, chargés de diverses matiéres organiques azotées et de germes fécaux [2].

b. Les eaux industrielles :

Elles sont tres différentes des eaux usées domestiques. Leurs caracteristiques varient
d'une industrie a l'autre. En plus des matieres organiques azotées ou phosphorées, elles
peuvent également contenir des produits toxiques, des solvants, des métaux lourds, des
micropolluants organiques ou des hydrocarbures [2].

c. Les eaux agricoles :

L'agriculture est une source de pollution des eaux car elle apporte les engrais et les

pesticides.
d. Les eaux pluviales :
On entend par eaux pluviales, les eaux issues du ruissellement, des toitures, des terrasses,

des parkings et des voies de la circulation. Leur destination est le milieu naturel [2].
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I.1.3.Variation du débit et qualité d’eau usée :

L impact de chaque apport individuel se fait ressentir, car les différences d’usage de
I’eau au cours de la journée induisent vraisemblablement une variation de la qualité des
effluents domestiques.

La production d’eaux usées domestiques fluctue au cours de la journée, avec une
valeur quasi nulle durant la nuit, une production maximale le matin autour de 7-8h avant le
départ au travail et un second pic en soirée de 17 a 22h.

On observe en général un cycle journalier assez regulier des débits. Les valeurs
minimales sont mesurées vers 4h du matin, les valeurs maximales entre 8h et 13h
Dans les grandes agglomérations on ne constate qu’une seule pointe de débit, alors que
pour petites agglomérations une seconde pointe est visible en soirée. Ce cycle peut varier en
fonction du jour de la semaine, avec notamment des différences entre week-end et jour de
semaine et en fonction de la saison, avec des différences marquées dans les grandes
agglomérations pour les périodes de congés.

Les concentrations suivent un cycle journalier en phase avec le débit. Divers auteurs ont
mis en évidence une relation croissante entre le flux horaire de solides et le débit horaire

Ce cycle journalier des concentrations peut s’expliquer soit par une variation de la
qualité des eaux usées produites a différents moment de la journée, soit par une variation de
la capacité de transport de I’effluent au cours de la journée. [3]

1.1.4. Caractéristiques des eaux usées :

a. Les caractéristiques physiques de I’eau usée :

1. couleur : grisatre qui devient noiratre avec le temps.

2. Odeur : désagréable, nauséabonde(H,S), ces deux caractéristiques peuvent étre changées
par I’apport des rejets industriels.

3. Température : elevee par rapport a la température des eaux de consommation.

4. Les matieres en suspension :

e  Matiéres En Suspension (MES) :

Les MES représentent ’ensemble des maticres solides et colloidales floculées,

organiques ou minérales, contenues dans 1’eau usée .

e  Matiéres Volatiles Seches (MVS) :

Les MVS représentent la partie organique des MES, la partie restante représentant les

matieres minérales. Cette partie organique comprend les particules de biomasse, vivante
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ou morte, ainsi que certaines particules organiques n’intervenant pas dans le processus de
dépollution biologique.
b.les caractéristiques chimiques de I’eau usée :
Parmi les parametres chimiques des eaux usees :
1.  Les matieres organiques carbonées :

La matiere carboneée est caractérisée essentiellement par :

e Demande biochimique en oxygene (DBO) :

La demande biochimique en oxygeéne est par définition la quantité d’oxygene
nécessaire aux micro-organismes vivants pour assurer 1’oxydation et la stabilisation des
matiéres organiques présentes dans I’eau usée. Par convention, la DBO est la valeur

obtenue apres cing jours d’incubation DBOs.

Il s’agit donc d’une consommation potentielle de dioxygene par voie biologique. Ce
parameétre constitue un bon indicateur de la teneur en matieres organiques biodégradables d’une
eau (toute matiere organique biodégradable polluante entraine une consommation de I'oxygene)

au cours des procédés d’autoépuration.

e Demande chimique en oxygéne (DCO) :

La demande chimique en oxygene, ou DCO, est I’'un des parametres de la qualité de 1’eau.
Elle représente la quantité d’oxygeéne nécessaire pour oxyder toute la matiére organique

contenue dans 1’eau.

Lorsque I’ensemble des composés est pris en considération, on parle de DCO totale
(DCOr) et lorsque seuls les composés solubles sont analysés, il s’agit de la DCO soluble
(DCOs). La différence entre ces deux mesures constitue la DCO particulaire (DCOp).

2.  Les composés de I’azote

L’azote est présent dans les effluents sous différentes formes : azote organique (provient
des cellules vivantes), I’azote ammoniacal (NH}), ’azote nitreux (NO3), I’azote nitrique
(NO3), etl’azote gazeux (N3), ce dernier est un gaz peu soluble dans 1’eau mais trés présent

dans 1’air.

-Azote total : représente la somme de tous ces composeés.
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-Azote Kjeldahl: généralement utilisé sur les sites urbains et industriels, cette mesure
représente 1’azote organique et I’azote ammoniacal,
3. Les matiéres phosphatées :

On distingue le phosphore organique (résidu de la matiere vivante) et le phosphore

minérale. Le phosphore minéral représente entre 50 a 90% du phosphore total.
4.  Les micropolluants :

On distingue les micropolluants organiques (Hydrocarbures, pesticides, phénols,
détergents...etc.) et les micropolluants inorganiques a savoir : Fe, Cd, Se, Mn, Cr, Hg, B, Pb..
c. Les caractéristiques biologiques de I’eau usée:

Dans les eaux usées on décele de nombreux microorganismes : Bactéries, virus,
microchampignons et parasites.

I.1.5. Composant DCO dans ASML1 :

Le principe de fractionnement proposé par ’'TAWQ est basé par rapport a la vitesse de
biodégradabilité du substrat. Le substrat est divisé en trois parties, : la DCO biodégradable,
la DCO non biodégradable (matériel inerte) et la biomasse (bactéries hétérotrophes et
autotrophes).

Ces trois formes se subdivisent a leur tour, et nous pouvons distinguer sept
fractions dont la hiérarchie est présentée dans I'organigramme illustré dans la

figure suivante: [4].

DCO Total
k h h
Substrat Inerte Vivante
i Biodégradable) (INon Biodégradable)

v * ! +
Soluble Particulaire Hetérotrophe Autotrophe
Sg g XpH Xpa

»
Soluble Particulaire
1 | & Xp

Figure 1.1. Décomposition de la DCO en variables du modéle ASM1.
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Dans I’ASM1, le fractionnement de la DCO totale se base sur des critéres de solubilité,
biodégradabilité et vitesse de dégradation.

En effet, la matiere organique se décompose entre composants solubles (S) ou
particulaires (X).

Ensuite, la DCO se sous-divise entre la matiére organique biodégradable et la matiere non
biodégradable.
Plus précisément :
X La matiére rapidement biodégradable (Ss) est supposé soluble. On assume que ce
compartiment est composé de molécules relativement simples directement assimilables par les
organismes hétérotrophes et qu’elles participent au développement de la biomasse.
X Au contraire, la matiere lentement biodégradable (Xs) correspond a des molécules plus
complexes, de taille plus grande qui nécessitent d’étre hydrolysées par des enzymes avant
d’étre digérées par les microorganismes. On fait I’hypothése simplificatrice que ce sont des
matiéres particulaires bien qu’en réalité, une partie de cette mati¢re lentement biodégradable
peut étre soluble.
X La matiére non-biodégradable est inerte. Quelle soit soluble (S,) ou particulaire (X)),
elle n’est pas transformée lors de son passage dans le systéme a boues activées.

Pour ce qui est de la biomasse hétérotrophe et autotrophe, nous considérons dans notre
étude que leur concentration dans les eaux usées a caractériser est faible et que par

conséquent, ces fractions peuvent étre négligées dans la compartimentation de la DCO totale.

1.1.6. L’épuration des eaux usées :

L’¢épuration des eaux est un ensemble de techniques qui consistent a purifier I’eau soit
pour réutiliser ou recycler les eaux usées dans le milieu naturel, soit pour transformer les
eaux naturelles en eaux potable [5]

I.1.7. Les stations d’épurations (STEP) :

Une station d’épuration permet de traiter les eaux usées qu’elles soient d’origines
industrielles ou qu’elles proviennent des activités quotidiennes de ’homme. Le but est de
collecter les eaux usées, puis de les épurer par traitement, avant de pouvoir les rejeter dans le
milieu naturel sans risquer de polluer notre environnement [6]

1.1.8. Les étapes de traitement :
Nous venons de voir que la composition d’une eau usee est trés diversifiée suivant son

origine, chaque installation est par conséquent congue pour répondre a un besoin spécifique.
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Les eaux usées doivent subir une épuration ou une dépollution avant d’étre rejetées dans le
cycle naturel. Pour cela, quatre niveaux de traitement sont définis :
a. Les prétraitements :

consistent a débarrasser les eaux usées des débris les plus volumineux, des sables et des
graisses (dégrillage, dessablage et dégraissage),ce sont des étapes de séparation physique ou
mécanique.

b. Les traitements primaires :
visent a eliminer les matiéres minérales et organiques en suspension par une décantation.
c. les traitements secondaires :

Permettent d’une part d’éliminer les matiéres organiques 1’aide des bactéries (traitement
biologique).Le rdle de ces bactéries est de transformer naturellement la pollution organique.
Elles éliminent le carbone, le phosphore et ’azote. D’autre part, un traitement physico-
chimique (la clarification) permet d’éliminer les matiéres résiduelles par décantation. [7]

d. Les traitements tertiaires :

Certains rejets d’eaux traitées sont soumis a des réglementations spécifiques concernant
I’¢élimination d’azote, de phosphore ou de germes pathogenes, qui nécessitent la mise en
ceuvre de traitement tertiaires [8].11 regroupe toutes les opérations physiques et chimiques qui
completent les traitements primaires et secondaires, pour améliorer la qualité générale de
1’eau.

1.2.Généralités sur les traitements biologiques :
1.2.1.Définition :

Le traitement biologique des eaux usées est le procédé qui permet la dégradation des
polluants grace a l'action de micro-organismes. Ce processus existe spontanément dans les
milieux naturels tels que les eaux superficielles suffisamment aérées.

La dégradation de la matiere organique consiste majoritairement en la consommation de
Substrat carboné par des bactéries hétérotrophes pour leur croissance.

La multiplication des micros organismes nécessite la consommation de différentes
substances appelées substrats. On parle d’une activité exogene au cours de
laguelle les eaux usées peuvent constituer le substrat. Cependant, en I’absence de
substrat extérieur, les micro- organismes ont quand méme des activités de
maintenance qui conduit a une consommation d’oxygene endogéne. La vitesse de

consommation d’oxygéne est alors constante.
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L'épuration biologique peut s'effectuer par voie aerobie ou anaérobie. Dans les deux cas
ce sont des micro-organismes adaptés au procédé qui se multiplient en absorbant la
pollution organique (bactéries hétérotrophes assimilant les matieres organiques).

1.2.2.Epuration Biologique aérobie :
L’objectif des micro-organismes est de se multiplier. Cette multiplication
nécessite la consommation de différentes substances appelées substrats. On parle
d’une activité exogene au cours de laquelle les eaux usées constituent le substrat. Sa
dégradation s’accompagne d’une réaction qui fournit aux cellules 1’énergie
nécessaire a la production de nouvelles cellules.
Pour la dégradation aérobie de la matiére organique, trois processus se développent
parallélement, dont deux sont consommateurs d’oxygéne. Ce sont:
e Oxydation de la mati¢re organique : Cette opération fournit 1’énergie aux
micro- organismes (catabolisme), énergie nécessaire a la synthése cellulaire
e Multiplication des micro-organismes (anabolisme), qui aboutit & un accroissement de
la masse cellulaire totale.
e  Auto-oxydation progressive de la masse cellulaire (disparition): respiration endogéne
Le bilan global de la réaction biologique de la charge carbonée (1’épuration biologique) se

traduit par:

Pollution organique + micro-organismes + O, — Boues en excés + CO, + H,0 + NH,

Biomasse X
L
DCO biodégradable 5
1-%y
Cioj
D2
H.O

Yy: Taux de conversion du substrat en biomasse des bactéries hétérotrophes
(mg MVS/mg DCO).
Figure 1.2. Conversion de la matiére organique lors de la croissance aérobie.
1.2.3.Procédés a boues activées :
Les procedes par boues activées comportent essentiellement une phase de mise en
contact de I’eau usée a épurer avec un floc bactérien en présence d’oxygene suivie par une

phase de séparation de ce floc (clarification).

Page 25



Chapitre | Généralités et modélisation

Une station de traitement par boues activées comprend dans tous les cas :
-Un bassin dit d’aération dans lequel I’eau & épurer est mise en contact avec la masse
bactérienne épuratrice.
-Un clarificateur dans lequel s’effectue la séparation de I’cau épurée et de la culture
bactérienne.
-Un dispositif de recirculation des boues assurant le retour vers le bassin d’aération des
boues biologiques récupérées dans le clarificateur, cela permet de maintenir la quantité de
micro-organisme constante pour assurer le niveau d’épuration recherché.
-Un dispositif de fourniture d’oxygene a la masse bactérienne présente dans le bassin
d’aération.
-Un dispositif de brassage afin d’assurer au mieux le contact entre les micro-organismes et

la nourriture, d’éviter les dépdts et de favoriser la diffusion de I’oxygene. [9]

. ] Clarificateur
Eau & traiter Eau
Bassin - Bpuraa
d'aaration
Emr%-:tic-n
_ . = des boues
Beacirculation des bouas on oxchs

Figure 1.3. Schéma minimal d’un traitement par boues activées.
1.2.4. Traitement par boues activeées :

L'épuration biologique a boues activées est un processus qui permet a des millions de
micro-organismes de vivre, de croitre et de travailler. Le paramétre essentiel consiste a
fournir de I'oxygéne aux microorganismes pour permettre leur développement. La
transformation de la pollution en matiere vivante provogue un accroissement de la
biomasse et donc une production de boues.

a. Boues activees :
Les boues sont constituées de matiére séche et d'eau. Dans les stations d'épuration

biologique conventionnelles, les boues apparaissent a deux niveaux :
e Les boues primaires :
Les plus grosses particules solides se déposent au fond du
décanteur primaire (pour une station complete)
e Les boues secondaires :
Les particules fines et dispersées et les substances dissoutes sont fixées et

métabolisées par les bactéries qui se multiplient en présence d'oxygene au cours de
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I'épuration. Cette biomasse bactérienne est séparée de I'eau épurée dans le décanteur

secondaire.
Les boues primaires et les boues secondaires en excés sont en général mélangées pour
donner des boues mixtes.

|1.2.5.Bassin d’aération :
Le bassin d’aération est I’élément clef d’une station de traitement des eaux en boues

activées. Au sein de cet ouvrage doivent étre assures la couverture des besoins en oxygéne
lies a la dégradation bactérienne aérobie.

1.2.6.Le modele bio-cinétique de boues activées (ASML1) :
Les modeles bio-cinétiques décrivent I'évolution des substrats des eaux usées sous
I'action de réactions chimiques et de la biomasse bactérienne des boues activées..

les modeles bio-cinétiques sont représentés sous la forme d'une matrice basée sur les

travaux de Petersen (1965) .

Continuity
Component = i !
: 1 2 3 Process Rate, p,
i Process | . 55 S5 [ML™'T™]
Y 1 1-¥ iS5,
e | 1 Growth 1 -— —— a5y,
= 4 Y Kg+ 5e
a _—
4 | 2 Decay -1 _— bXy
=
g:f;rwﬁd %Tlvfrr;[uxl r=Yr=% v Kinetic Parameters:
’ ! ! Maximum specific
Stoichiometric — growth rate: 4
Parameters: o o ETJ Half-velocity
True growth yield: . J 8 —_ constant: K
Y - o= a ,
w O 1. ¥a) e Specific decay
s O £0 E,': © rate: b
E A 29 =) '
2 = oy
& 2 A2 | SE&

Figure 1.4. Représentation matricielle d’'un modéele croissance/déclin d’une biomasse
hétérotrophe sur un substrat simple [10].

Le principe de cette matrice peut étre décrit comme suit :

Chaque ligne de cette matrice représente un processus (ici 2 : croissance et déces), et chaque
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colonne une variable d'état (ici 3 : la biomasse, le substrat et I'oxygene). Chaque cellule
contient le coefficient steechiométrique v;; associé a la variable d'état i pour le processus
correspondant j.. La derniére colonne contient I'équation cinétique du processus p; .La lecture
en colonne du tableau permet d'écrire I'équation de bilan de matiére de chacune des variables
d'état i : Accumulation = entréei + réactioni - sortie avec réaction= Y, vj;. P;
1.3.Modélisation mathématique :
1.3.1.Schéma représentatif :

V, S, X

Qo+ Sos Xo Qo + Qr
Bassin biologique

A

A 4
A\ 4

Décanteur — Q. , X,

QT’XT'S * QW’XT'

Le schéma ci-dessus représente un systeme de boues activées avec retour (recyclage) en

vue d’améliorer la stabilité du systéme et augmenter la concentration de la biomasse dans le

bassin d’aération.

1.3.2.Bilan massique :

D’une fagon générale le bilan massique rapporté a la réaction biologique est sous la
forme Suivante :

Taux d’accumulation = taux de fluxde - tauxde fluxde +/- taux de flux de substrat

du substrat substrat entrant substrat sortant produit ou consommé
En termes simplifiéson a :

Accumulation= Flux entrant — Flux sortant +/- utilisation consommation.

La représentation symbolique du bilan sera sous la forme :

¢ Bilan massique par rapport au substrat :

ds

v = QpS) + QS = (Q + QS + 1V (11)
__ﬁ_llmax.x S

STT&% T Y Kets (12)

Tg . Taux d’utilisation du substrat.
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e Bilan massique par rapport a la biomasse :

v = QoXo + QrXr — (Qo + QX + rxv (1.3)
— 98X _ Mmax XS
X T T kets | RarXe (1.4)

Ty . Taux de croissance des microorganismes.

e Bilan massique par rapport a ’oxygéne :

Le bilan de I’oxygéne doit tenir compte de I’aération qui est modélisée a travers le

coefficient de transfert K .

ds :
v—2= QSo, + QrSo — (Qo + Qr)So + Kra(So = So) + 1oV (1.5)

TO=TS_TX (|6)
To . Taux de consommation d’oxygene.

Donc :

— Umax. X S __ Hmax. X-S. ( |7 )

To :
Y Kg+S Kg+S

Aprés simplification on trouve :

v = Qo(So— ) 7V (1.8)
vE = Qo(Xo = X) + Qr(Xy — X) + TyV (19)
v‘%‘? = Qo(So, = So) + K1a(So — Sp) + 1oV (1.10)
1y = 1;‘(.”‘;(21'55"{ (1.11)

1.3.3.Dimensionnement a I’état stationnaire :
Si on donne un modele mathématique a la cinétique biologique qui sera étudiée dans le
chapitre suivant ; et si on considere :
- X,=0, a I’entrée du réacteur.

) . ax das
-A 1’état stationnaire . — =0 et — = 0.
dt dt

On peut tirer la concentration du substrat et la concentration de la biomasse dans le
réacteur, ainsi on peut définir les principaux parameétres de fonctionnement des stations par

boues activées :
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a. Le taux de recyclage : R

R est le débit d’eaux recyclé sur le débit d’eau a I’entrée. [11]

— O
R=0 (1.12)

b. La charge volumique : Cy

La charge volumique C, est le rapport de la pollution journaliére recue en Kg de
DBOs au volume de bassin d’aération. Cette donnée permet d’évaluer le volume de
bassin et elle n’a aucune signification biologique. [9]

c. La charge massique :C,,

la charge massique est le rapport entre la masse du substrat consommé par unité de
temps sur la biomasse dans le réacteur.[11]

Selon la valeur de C,,, on définit le type de charge (ou C,, esten Kg DBOs /(Kg MVS.j)) .
On distinguera :

La forte charge (0.4 <C,,< 1.2).

Moyenne charge (0.15 <C,,< 0.4).

Faible (0.07 <C,,,< 0.15) et tres faible ( C,,<0.07) charge ou aération prolongée.

d. L’age des boues :0.

L’age des boues est le rapport de la biomasse dans le réacteur sur le taux net de
production de la biomasse [11].

Conclusion :

Il existe de nombreuses méthodes de traitement des eaux adaptées a chaque pollution et a
chaque usage, il est donc important de connaitre les pollutions que I’on peut rencontrer
dans I’eau pour que 1’0n puisse gérer une station d’épuration.

Les procédés biologiques de type boues activees sont largement répandus dans les
traitements des eaux usées urbaines ou industrielles.

Le comportement du procédé biologique est décrit grace a 1’établissement des bilans de
matiére permettant de représenter les relations entre les entrées, les sorties et les cinétiques
du systéme. Ceci donnera un ensemble d’équations différentielles qui représentera le
modele de la STEP. Le modéle ne sera précis et significatif, en termes d’exploitation, que
lorsque les constantes cinétiques représentent réellement la physique du systéme en temps

réel.
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CHAPITRE II

Méthodes de détermination des constantes bio-cinétiques

I1.1.Introduction

Le premier chapitre de ce mémoire a mis en exergue I’importance de la cinétique de la
croissance des microorganismes dans 1’établissement des différents bilans maticres. Elle est
considérée comme le processus fondamental, avec celui de la disparition. En effet, a partir
de ces processus les variations des différents substrats sont dérivées en se basant sur le
processus de conversion du substrat vers la biomasse.

Les micro-organismes X (la biomasse) se développent en consommant le substrat S
(nutriments) avec 1’apparition d’un produit P.la réaction biologique de ce type est
schématiquement représentée par le schéma réactionnel suivant :

X+S —»P

Pour en arriver a modéliser la croissance des microorganismes, on doit tenir compte que,
dans la plupart des applications industrielles, les rendements demandés conduisent a de
faibles concentrations finales en substrat.[1]

11.2.Modele de Monod :

Le modéle de Monod est le plus ancien, ¢’est également le plus connu, et encore
aujourd’hui le plus utilisé .C’est un modéle empirique proche de la relation de Michaelis-
Menten relative aux réactions enzymatiques[1] .1l represente la base en matiere de
modélisation de la croissance microbienne.

Le modéle de Monod est décrit par le systéme d’équations suivant :

ds _ _ uGs)
<= X (1.1)
dXx

E = |J.(S)X (||.2)

Ou, S est le substrat, X est la biomasse et p est le taux de croissance spécifique de la
biomasse X.
Monod propose une relation entre la vitesse spécifique de croissance d’un

microorganisme p, et la concentration en substrat limitant, S donnée par : [2]
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S
u(s) = p—max@ (11.3)

Cette équation dépend de deux parameétres :
11.2.1.Le parametre pyax
Le taux de croissance spécifique maximum, p,.x , @ les dimensions de I'inverse d'un

temps [T ~1]. Ce paramétre doit prendre des valeurs strictement positives car le modéle de
Monod est un modele de croissance.

11.2.2.Le parametre Kg:

Le paramétre Kg a les dimensions d'une concentration[MV ~1], et doit donc prendre des
valeurs strictement positives pour avoir un sens. La constante de demi-saturation Kg

représente la concentration en substrat lorsque le taux de croissance p est égal a la moitié de sa
valeur maximale.

11.3.La détermination mathématique des parameétres bio-cinétiques:
Il n'existe en général pas de méthode directe, c'est a dire une solution analytique
qui donnerait immédiatement une estimation des parameétres Kg et wmax -
11.3.1.1a Méthode classique : Méthode de Lineweaver-Burke :
Pour déterminer les constantes Kg et p,ax , il faut faire une étude cinétique
expérimentale, une premiére méthode consiste a tracer le graphique représentant les p en

fonction de la concentration en substrat utilisé.

il

A

lvlmax

Hmax [,

Y

Ks 'S

Figure 11.1. Représentation graphique des p en fonction de la concentration en substrat.
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u se rapproche asymptotiqguement de p,,.5 lorsque [S] augmente.

U =% umax lorsque [S] = Kg. On détermine donc graphiquement ., €t connaissant

Umax ON détermine graphiquement K comme étant égal a la valeur de [S] pour laquelle
U =Y2 upnax (voir Figure 11.1).

La difficulté vient du fait que la détermination graphique d'une asymptote est une chose
imprécise, entachant d'erreur la détermination de Kg et .. Pour améliorer la précision de
la détermination graphique de ces deux constantes, il existe des représentations graphiques
qui linéarisent les résultats, permettant des extrapolations plus précises, la méthode la plus
connue est celle de Lineweaver et Burck :

La représentation « Lineweaver-Burk plot »obtenue a partir de I'inverse de I'équation

de Monod [3], correspond a une linéarisation de la relation entre Kg et u

max
On part de I'équation de Monod:
S

u(s) = umaxm (11.4)
Inverser cette équation nous donne :

1 Ks 1 1

—=—2 -4 (11.5)

[ Hmax 'S Hmax

On reconnait une équation de droite de type Y=a X + b, avec :

*X =2,
S
xy =2
u
K ) . )
*a= " S (Ce qui correspond a la pente de la droite).
max

*bh= . (Ce qui correspond a I'ordonnée a l'origine).

Mmax

: 1
* Par ailleurs pour une valeur de Y =0, on constate que X = - R
S

Page 33



Chapitre 11 Méthodes de détermination des constantes bio-cinétiques

1 {‘
U
1 /
Mmax
1‘ 1
Kg S

Figure 11.2. Représentation graphique de Lineweaver et Burck .

Cette représentation permet donc a partir des mémes données que précédemment de
déterminer graphiquement les valeurs de Kg et p_ - avec moins d'erreurs qu'avec la

représentation précédente.

11.3.2.Les valeurs des Parametres bio-cinétiques :

Les valeurs des parametres bio-cinétiques suggérées par le groupe de travail de I’lWA
(Henze et al., 1987) sont présentées dans le tableau I1.1. Ces valeurs sont données a titre
indicatif et peuvent varier en fonction des conditions environnementales.

Tableau I1.1. Valeurs par défaut des paramétres cinétiques du modéele ASM1.[4]

Parameétre Symbole Valeur par défaut Unité
Le taux de croissance 3.0 (10° 1/
spécifique maximum Hmax. (109 )
des hétérotrophes 6.0 (20°)
La constante de K 20 (10°) g DCO/m®
demi-saturation des
hétérotrophes 20 (20°)

De nos jours les paramétres cinétiques sont déterminés par des méthodes de régression
non-linéaires beaucoup plus efficaces mais qui sont moins accessibles, nécessitant, toutefois,
un travail expérimental laborieux. En effet, le travail expérimental laborieux pour déterminer

ces constantes cinétique a limité la géneralisation de la modélisation aux différentes STEP.

Page 34



Chapitre 11 Méthodes de détermination des constantes bio-cinétiques

Cependant avec I’introduction de la respirométrie le travail est devenu plus rapide et moins

laborieux.

I1.4.La nouvelle méthode : La respirométrie :

11.4.1.Définitions :

La respirométrie est la mesure et l'interprétation des changements de concentration en
oxygene dissous observés dans les systemes a boues activées .Ces changements sont
représentatifs de I'activité microbienne (respiration endogeéne, nitrification, croissance, etc).

a.Respirometre :

Instrument ou systéeme qui mesure le taux de respiration (ou taux de consommation

d’oxygene, en anglais Oxygen Uptake Rate ( OUR) d’une biomasse.

b. Respirogramme :

Graphique du taux de respiration en fonction du temps. Un cycle correspond a une période

allant de I’injection spontanée de substrat au retour a la respiration endogene.

CILIR, (g O L I1|'||1|':-

Figure 11.3. Respirogramme type représentant le taux de consommation d’oxygéne en

fonction du temps.[5]
c.Respirométrie :

Mesure et interprétation des taux de respiration (taux de consommation d’oxygene OUR).

On obtient le taux de respiration par bilan de masse dans la phase liquide,en

mesurant la concentration d’oxygéne dissous a 1’aide de sondes.

Page 35



Chapitre 11 Méthodes de détermination des constantes bio-cinétiques

11.4.2.Dispositif expérimental :

Le test respirométrique est réalisé dans un réacteur de volume V, équipé d'un agitateur
magnétique. L'agitation est ajustée de maniere a assurer les transferts de matiere au sein du
réacteur. La mesure de la concentration en oxygéne dissous est réalisée par une sonde plongée

dans le réacteur et reliée a un systeme d'acquisition informatique des données.

Figure 11.4. Exemple d’un respirométre utilisé en laboratoire. [5]
11.4.3. Théorie de la respirométrie pour un réacteur batch:

Si on considere un réacteur fermé, en aération continue et parfaitement agité.

La vitesse de consommation d'oxygéne par la biomasse (OUR) est calculée en réalisant

un bilan massique sur I'oxygene dissous dans le réacteur [6] (équation 11.6) :

dSo

2= Kpa(So — So) — OUReng — OURyq - (11.6)

Avec :

So : Concentration en oxygene dissous dans le réacteur (mg/L),

SO“: Concentration en oxygeéne dissous a saturation (mg/L)

K, : Coefficient global de transfert d’oxygéne (s™%).

OUR,pq: Taux d'utilisation de I'oxygéne ‘endogéne (mg. L-.min)

OUR.y, : Taux d'utilisation de I'oxygéne ‘exogéne (mg. L™-.min™)

La multiplication des micros organismes nécessite la consommation de différentes

substances appelées substrats. On parle d’une activité exogene au cours de laquelle les
eaux usées peuvent constituer le substrat.

Cependant, en I’absence de substrat extérieur, les micro- organismes ont quand

méme des activités de maintenance qui conduit & une consommation d’oxygene
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endogene.
11.4.4.Modele mathématique:

Le développement de techniques respirométriques qui associent le taux de Consommation
d’oxygeéne dissous des bactéries a la cinétique des réactions biologiques, rend possible

I'évaluation de différents parameétres comme Kg et

max"’
Appliquons la procédure a un modéle de dégradation de substrat S dans un réacteur batch
avec cinétique de Monod :

ds _ Hmax. X S
dt Yy Ks+S'

S (t=0) = S, . (11.7)

Ou le taux de consommation d’oxygene exogéne OUR ., (t) est mesuré. Celui-ci est relié

au substrat S par I’équation suivante :

1-Yy Mmax.S X

OURgy o (V) = Y KstS (11.8)
Donc la relation entre les deux équations est :

ds
OURgxo(B) = —(1 — Yy). et (11.9)

La résolution des équations différentielles avec des conditions initiales et opératoires en
utilisant un programme adéquat d’optimisation permet d’obtenir des valeurs optimisées de Kg
et
Conclusion :

Les constantes bio-cinétiques caractérisent I’interaction entre le substrat a dégrader et la
biomasse utilisée a cet effet. Initialement les constantes bio-cinétiques étaient déterminées
par un processus expérimental assez long et demandant la mobilisation de moyens
d’expérimentation importants. Par conséquent le choix des valeurs des constantes bio-
cinétiques dans un calcul quelconque était réalisé en se basant sur des valeurs approché
puisées dans la littérature. Cependant avec la maitrise et la vulgarisation de la technique
respirométrique il est devenu possible de caractériser expérimentalement cette relation a
travers la cinétique de consommation d’oxygene dans les processus aérés puis utiliser ces

données pour en déduire les valeurs de ces constantes bio-cinétiques. La rapidité et la

fiabilité de la technique de recherche de ces constantes est donc 1’objet de ce travail.
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CHAPITRE 11

Méthodes numériques : Approches de résolution

I11.1 .Introduction :

La simulation peut étre définie comme 1’utilisation d’un modéle mathématique pour
générer une description du comportement du systéme, son avantage principale est qu’elle
fournie une bonne représentation du comportement du systéme réel, la simulation peut étre
classée comme une méthode peu colteuse et slre d’atténuer cette compréhension sans
intervenir sur I’installation du processus.

Ce chapitre décrit les méthodes numériques utilisées pour résoudre le systeme
dynamique et optimiser la fonction objective afin de déterminer les paramétres cinétiques
de Monod .« €t Ks.

111.2 .Les méthodes numériques utilisées :
111.2 .1.Méthode de Runge_ Kutta :

C’est une procédure numérique d’intégration donc de résolution des équations
différentielles. Elle repose sur le principe de I’itération, c¢’est-a-dire on ait une premiere
estimation de la solution et on I’utilise pour calculer une seconde estimation, plus
précise et, ainsi de suite.

La méthode de Runge-Kutta peut étre a pas unique ou variable, implicite ou explicite
et elle peut prendre différents ordre, comme 1’ordre 4 qu’on présentera plus bas.

Cette méthode garantit la précision des résultats, la stabilit¢ du comportement et la
stabilité des problemes de la physique.

a. Principe :

Le principe de la méthode consiste a calculer sur un intervalle h (le pas de
résolution) une moyenne pondérée de quatre estimations a partir de la condition
initiale. Les estimations en question sont faites une au point de départ, deux au

milieu de I’intervalle (h/2) et une derniére au point final.
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b.Algorithme de la Méthode de Runge_Kutta RK4 :

L’Algorithme de la Méthode de Runge_Kutta du quatrieme ordre RK4 est
donné par [1] :

Cette méthode définit deux suites :
-Une premiére qui permet de définir les valeurs de x

-Terme initial :x,

-Relation de récurrence :x;,; = x; +h (1n.1)
- Une deuxiéme qui permet d’évaluer les valeurs de y

-Terme initial :y,

-Relation de récurrence :yi;1 = y; + % (kqy + 2k, + 2k +ky)  (111.2)

Avec :

k, = hf(x; ;) (111.3)
Ky =hf(x+2,y +2) (111.4)
ks =hf(x+2,y +2) (111.5)
k, = hf(x; + h,y; + ks) (111.6)

e h:étant le pas de discrétisation en X .

e Kk, :est la pente au début de l'intervalle .

e k, :est la pente au milieu de l'intervalle.

e Kk; :est de nouveau la pente au milieu de I'intervalle, mais obtenue cette fois en

utilisant la pente k, pour calculery.

e Kk, :estlapente a la fin de I'intervalle, avec la valeur de y calculée en utilisant k5.

Dans la moyenne des quatre pentes, un poids plus grand est donné aux pentes au point
milieu.

La méthode présente une erreur de ’ordre d h®.

111.2 .2.Méthode de Nelder- Mead :

C'est une méthode d'optimisation locale, qui est fréquemment utilisée. Cette méthode
déterministe est dite "directe" : elle tente de résoudre le probléme en utilisant directement la
valeur de la fonction objectif, sans faire appel a ses dérivées. Cette méthode est surtout
appréciée pour sa robustesse, sa simplicité de programmation, sa faible consommation de
mémoire et son faible temps de calcul.

a.Principe :
Par définition, un simplexe est une figure géometrique formée de N+1 points dans un
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espace a N dimensions.

L’idée générale de la méthode du simplexe est de faire évoluer un simplexe dans
I’espace R sur lequel est définie la fonction f (x). Cette évolution se fait via différentes
transformations du simplexe, notamment des réflexions et des contractions, qui amene
progressivement le simplexe vers la région ou la fonction f (X) comporte un minimum [2].

Le raisonnement est simple : il est logique de penser qu’en se déplagant dans la
direction opposeée au mauvais point, on va améliorer la réponse et finalement atteindre
I’optimum. [3]

Certaines de ces transformations sont illustrées a la figure 111.1.

—7
~ ./
—] =T
I|I (A) .:'I:rn"IIICI
|II .-"'II
(B) 4 (D

Figure 111.1. différentes transformations d’un simplexe en deux dimensions [2]
(A)  Lesimplexe original.

(B)  Réflexion par rapport a une face.

(C)  Elongation d’un sommet par rapport a la face opposée.

(D)  Contraction du simplexe vers un sommet.

b.Algorithme de Nelder-Mead :
Soit N la dimension de I'espace ou f prend ses valeurs. L'algorithme débute par la

définition d'un simplexe non dégénéré choisi dans cet espace.

1. Choix de N+1 points de I'espace a N dimensions des inconnues, formant un simplexe :

{Xlr X2y ey XN+1}

2. Calcul des valeurs de la fonction f en ces points, ré indexation des points de facon a
avoir f(x;) < f(x,) < -+ < f(xn41) Il suffit en fait de connaitre le premier et les deux

derniers.
3. Calcul de x, centre de gravité de tous les points sauf xy. ;.
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4. Calcul de x, = Xo + (X¢ — xn4+1)(réflexion de xy,; par rapport a x, ). (17
5. Si f(x:) < f(xy), calcul de x, = xo + 2( Xy — Xn+1) (Etirement du simplexe). (111.8)

Si f(xe) < f(x.), remplacement de xy.,, par x. , sinon, remplacement de xy,4

par x, . Retour a I'étape 2.

6. Sif(xy) < f(xp), calcul de x. = Xn4+1 + %2( X9 — Xn4+1) (cOntraction du simplexe)
(111.9)

Si f(x.) < f(xy), remplacement de xy., par x. et retour a I'étape 2, sinon aller a

I'étape 7

7. Homothétie de rapport ¥ et de centre x; : remplacement de x; par x; + %.(x; — x;)

pour i>2. Retour a I'étape 2. [4]

I11.3.Validation du modéle :

Lorsque 1’on réalise I’estimation des parametres d’un modele, il est essentiel de connaitre
la qualité de 1’ajustement obtenu. Pour cela il existe plusieurs méthodes pouvant nous
donner des indications.

La mise en ceuvre des tests statistiques doit permettre de porter un jugement sur les
résultats obtenus.

111.3.1. Analyse de la variance (ANOVA) :

L’analyse de la variance des valeurs estimées permet d’avoir une vision de la qualité
statistique du calibrage (cohérence globale du modele).

L’analyse de la variance est souvent synthétisée sous forme d’une table d’ANOVA,

terme signifiant ANalysis Of VAriance, elle se présente de la fagon suivante :

Tableau I11.1. Table d’analyse de la variance ANOVA.[5]

Source de Variation Degré de Carré moyen fisher
variation liberté(DDL)
modéle SCE p-1 SCE/ (p-1) P SCE/(p—1)
résidus SCR n-p SCR/ (n-p) " SCR/(n—Dp)
totale SCT n-1 SCT/ (n-1)

n : nombre d’observations,

p : nombre de parametres estimes.
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DDL :Le nombre de degrés de liberté, représente le nombre d’observations de
I’échantillon auquel on retranche le nombre de valeurs qu’on fixe dans notre

modéle.

SCE : La variation due a la liaison linéaire (a la régression ou au modele) : [5]

SCE = Z(YieSt - Ymoy)2 (111.10)

SCR : La variation résiduelle :

SCR = X (y; — y£*)? (11.11)
SCT : La variation totale :
SCT =SCE + SCR (1n.12)

Avec :
yi: les réponses observées lors de la réalisation des expériences.
est,

yi>t: la réponse estimée a I'aide du modéle linéaire.

Ymoy: 12 moyenne des réponses.

a. Interprétation ANOVA :

Le modele sera d’autant plus performant qu’une grande part de la variance totale sera
expliguée par le modeéle et que la variance expliquée par les résidus sera faible.

e Test Fisher Snedecor (inclus dans ANOVA):

Le test F permet alors de comparer pour un risque fixé a I'avance le F,,sque I'on a calculé
dans le tableau précédent avec un Fcritique (F. ) lu dans la table de Fisher-Snedecor avec

(p-1) et (n - p) degrés de liberté.

Il est necessaire de comparer le résultat obtenu pour F, avec la valeur critique , F .y,

issue de la table de Fisher pour le risque a choisi :

* Si Fyps > Ferie Phypothese de Hyest rejetée au risque d’erreur o, ce qui signifie
que les variances sont différentes et que le modele n’est pas significatif.

* Si Fyps < Ferit ’hypothése deHgne peut pas étre rejetée au risque d’erreur o .
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Le modc¢le n’est pas rejeté, ce qui ne veut pas dire qu’il est adéquat, mais il est
suffisamment significatif pour poursuivre 1’étude.

e Coefficients de déterminations R? :

Le coefficient de détermination, noté R? , est un indicateur qui permet de vérifier
L’adéquation entre le modele et les données observées. Il est défini par le ratio entre la

variance expliquée par le modeéle (ici résidus) et la variance totale, soit :
R? = zf:—i (Degré de F (p-1) et (n-p)) (111.13)

La valeur de R? est comprise entre 0 et 1, plus le R? est proche de 1 plus la qualité
descriptive du modeéle est satisfaisante, et meilleur sera le modele.
111.3.2. L’Intervalle de confiance :

L'intervalle de confiance (IC) a 95% est un intervalle de valeurs qui a 95% de chance de
contenir la vraie valeur du paramétre estimé. Avec moins de rigueur, il est possible de dire
que I'lC représente la fourchette de valeurs a l'intérieur de laquelle nous sommes certains a
95% de trouver la vraie valeur recherchée.

Les bornes supérieures et inférieures sont donc les valeurs les plus éloignées du résultat
qui ne lui sont pas statistiquement différentes. Par contre les valeurs situées a I’extérieur de
I’intervalle sont statistiquement différentes du résultat observé. Ainsi, la borne supérieure est
la plus grande valeur non significativement différente de la valeur observée.

o Etapes de ’estimation de I’intervalle de confiance :
L'intervalle de confiance (la confiance = 100- risque) d'un effet a; est alors donné par :
[ai — tcrie X Si, @i + terie X Si]. [9]

Sachant que :

a;:Les valeurs des paramétres optimisés.
t.ric - La valeur critique de t de student.

S; : La variance commune des effets.

1- Pour calculer la variance commune des effets S; , on calcule d’abord :

. L. 1
- la variance commune des résidus : S? = n—_pZ e? (111.14)

Avec e; la différence entre la valeur expérimentale et la valeur prédite par le

modéle.
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2
- la variance commune de tous des effets : S? = % (111.15)

- la variance commune des effets : Si:\/S_iZ. (111.16)

2- Pour calculer la valeur critique de t de Student, t; , on utilise sous EXCEL ;
Utilitaire d’analyse puis Test d’égalité des espérances, on tire ensuite la valeur
de tepit-

111.3.3. Analyse de sensibilité :

L’analyse de sensibilité quantifie I’impact de la variation de chaque variable d’entrée sur
la variation de la sortie. Cela permet de mettre en évidence les entrées dont la variation
influence le plus les variations de la sortie.

Une telle étude peut étre utile pour déterminer, par exemple, sur quelles variables d’entrée

il est important de concentrer les efforts d’estimation pour diminuer les variations de la sortie.
I11.4. Logiciel utilisé :

Nous choisissons le logiciel Matlab pour la simulation de notre probleme dont
I’objectif principal du chapitre est de soulever les problémes numériques rencontrés.

Matlab est un langage de programmation interprété, tres puissant dans le calcul
matriciel. Il contient une multitude de fonctions d’analyse numérique et statistique,
d’optimisation, de représentation graphique ,sa richesse en toolboxes lui permet
d’exécuter divers applications dans différents domaines de la science .

Les différents solveurs qu’il contient, les fonctions qui lui sont intégrées ainsi que la
possibilité de lui introduire des algorithmes nous permet de faire tourner avec souplesse
de gros calculs et graphiques. C’est un logiciel puissant pour explorer les problemes des
sciences et des mathématiques et pour résoudre une large quantité d’informations avec
facilité et rapidité.

I11.5.Programmation en Matlab :

L’optimisation des parametres p,.xet ksdu modéle de Monod utilise est effectuée
a I’aide du logiciel Matlab et I’organigramme du programme développé est décrit par la
suite.

Le modele mathématique de la cinétique de consommation du substrat S(t) est sous
forme d’une équation différentielle, cette derniere est résolue a ’aide d’ODE45. Cette

méthode, déja codée sous Matlab, utilise la résolutionde Runge Kutta d’ordre 4-5.
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Apres résolution de 1’équation différentielle avec des données initiales aléatoires de

1.6t Ks.Donc initialisation du vecteur des parametres a optimiser, des valeurs de

Y, X, S, pour chaque régression du taux de consommation d’oxygéne en fonction du temps
OUR(t) sont injectées dans 1’algorithme d’optimisation Fminsearch, qui utilise la

méthode simplexe pour minimiser p____et kg.

max

Apres la détermination des p et Ks opt, ON effectue une analyse de sensibilité

max opt
pour voir I’effet de la déviation de chaque parametre sur la qualité de la solution, et ce
toujours dans le méme programme : on calcule ’OUR en fixation la valeur d’un paramétre

Ksopt OU 1o opt St €N variant ’autre.
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Organigramme : Organigramme du programme d’optimisation.

Lire les données exp data : OUR, t

v

Entrée les valeurs des parametres : pax , Ks

et la concentration initiale S

\ 4
Intégration du modeéle S(t) par ODE 45

A 4

Entrée les valeurs de : Y, X

A 4

Calcul du taux de consommation d’oxygene OUR

A 4

Optimisation de la fonction objective par Erreur < £

FMINSEARCH - 5

Hmax opt

Sinon et KS opt

Entrée d’autre valeurs : 4, €t kg

4

Entrée des valeurs différentes de

parametre W, avec lavaleur de Kgqpt

v

Calcul du taux de consommation d’oxygene OUR

v

Entrée des valeurs différentes de

parameétre kg avec la valeur de [yaxopt

A

Calcul du taux de consommation d’oxygene OUR

!

Affichage et plot des résultats
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Conclusion :

Le probleme d’optimisation comme un probléme de recherche consiste a explorer un
espace contenant I’ensemble de toutes les solutions potentielles réalisables, dans le but de
trouver la solution optimale, sinon la plus proche possible de I’optimum, permettant de
minimiser la fonction objective.

Le modele mathématique utilisé impose la résolution de 1’équation différentielle de
I’évolution du substrat en fonction du temps. Celle-ci aurait di étre fourni, comme donnée,
au processus de calcul, d’ou la faiblesse de 1’approche. En effet, pour la résolution de cette
derniére, il a été fait appel a une méthode numérique adéquate de type Range Kutta d’ordre 4
(ODE45 sous MATLAB) a cause de la fiabilité des résultats et de sa stabilité.

Dans cette thése, I'optimisation du modéle a été utilisée pour déterminer les valeurs
optimales des parametres p_ et kg du modele de Monod a partir des donneées
expérimentales de la réspirométrie ou précisément 1’évolution de I’OUR en fonction du
temps. La méthode de Nelder-Mead a été utilisée pour une minimisation directe, reconnue
comme étant rapide et robuste. Cependant, la méthode de Nelder-Mead (Fminsearch sous
MATLAB) est une méthode locale, par conséquent, 1I’unicité de la solution n’est pas assurée.

Il faut souligner que les parametres p et kg ont un sens physique, ce qui impose une

validation du modéle faite par les outils d’EXCEL, et un calcul de sensibilités qui est souvent
une étape laborieuse et délicate dans les modéles de systemes physiques.

L’¢étude de sensibilité consiste a faire varier les parametres du modele p_ etks afin de
mettre en exergue I’effet de la variation de chaque parameétre sur le comportement du modele

ou il a été trouve que n_ . a beaucoup plus d’influence.
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CHAPITRE IV

Résultats et discussions

IV.1.Introduction :

La premiere partie de ce chapitre concerne I’interprétation des courbes obtenues
expérimentalement a 1’aide de la respirométrie. En considérant en premier la
variation de la concentration en oxygéne dissout en fonction du temps qui représente
les données de base de ce type d’expérience. Par la suite la variation du taux de
consommation d’oxygéne (OUR) est déterminée a partir des données de variation de
1’0OD en fonction du temps. La deuxieéme partie de ce chapitre est consacrée aux
résultats obtenus par optimisation et simulation des données de la respirométrie ainsi
que les valeurs des constantes bio-cinétiques recherchées pour différents cas de
figures. La troisieme partie de ce chapitre analyse statistiquement les résultats obtenus
en utilisant le tableur EXCEL et enfin une étude de sensibilité est considérée pour

montrer 1’effet des constantes bio-cinétiques py,a<et K.
IV.2.L’expérience de la réspirométrie :

Le suivi de la concentration en oxygene dissous dans le réacteur, lors des essais
respirométriques, a été realisé a I'aide d'une sonde d’oxygene reliée a un oxymétre. Les
données concernant les concentrations de I’OD sont initialement sauvegardées dans la
mémoire d’enregistrement de I’oxymeétre et seront utilisés par la suite pour tracer la
courbe de variation de I’OD en fonction du temps dont un exemple de respirogramme

est représenté ci-dessous.
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Figure IV.1. Graphique type de 1’évolution de la concentration en oxygene dissous en

K/

K/

X/
L X4

fonction du temps lors d’essai respirométrique.

La premiére étape (1 sur la courbe) est la mise a ’endogene des boues activées.
Pour cela, on aére les boues seules pendant la nuit. De cette facon, le substrat
qui aurait pu se trouver initialement avec les boues aurait été totalement
consommeé par les bactéries. Ainsi, cela se traduit par un palier atteint en
termes de concentration en oxygene dissous (voir courbe ci-dessous).

Les deuxieme et troisieme étapes (2 et 3) correspondent a la détermination
du coefficient global de transfert d’oxygene (Ky,). Le point 2 correspond a 1’arrét
de I’aération et le point 3 a sa reprise. Apres le retour au palier endogene des
boues activées apres reprise de I’aération.

La quatriéme étape (4) consiste a ajouter un inhibiteur de nitrification. En effet,
dans notre cas on ne tient compte que de 1’activité respiratoire des micro-
organismes hétérotrophes Ainsi, la respiration des autotrophes est bloquée par
I’ajout d’un inhibiteur de nitrification.

La cinquiéme étape (5) correspond a I’injection de substrat a étudier. Trois types
de substrats ont été considérés dans cette étude : un substrat synthétique N°1,
substrat synthétique N°2 et de I’eau usée domestique.

Entre la cinquieme et la sixieme étape (6), on considere qu’il y a eu I’étape de
consommation du substrat. Puis, le changement de pente a partir du n°6 signifie

qu’il n’y a plus de ce substrat.
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¢ Enfin, le changement de pente a partir du n°7 signifie I’arrét de la croissance a
partir de ce point, seule la respiration endogéne des boues est encore présente, et
on revient donc naturellement au palier initial.

IV.3.Interprétation du respirogramme :

A partir du respirogramme précédent, la variation de I’OUR en fonction du temps

peut étre calculée.

19
| P3
18 -
17 -
16 -
1 P2
= 15
g 14 P4
% <4
3l 1
= 124
| P1
11 4
10
T T T T T T T T T T T T
0,0 0.2 04 0,6 08 1,0 1,2
Temps(h) |

Figure 1V.2. La variation de I’OUR en fonction du temps.

P1 : Injection du substrat

P2 : Début de consommation du substrat, (caractérise la phase de croissance des

microorganismes)

P3 : Le palier est atteint et correspond a une vitesse de consommation maximale

P4 : Le substrat commence a manquer la vitesse de consommation diminue et par la
suite les valeurs de OUR diminue jusqu’a atteindre la respiration endogéne

(absence du substrat)

Dans certains cas, la concentration de I’oxygene dissous aprés consommation du
substrat ne revient pas a sa valeur précédente, mais a une valeur inférieure, indiquant

ainsi qu’il y a eu croissance de microorganismes et par conséquent la respiration
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endogene est plus importante.

IVV.4.Approche utilisée dans la détermination des constantes bio-cinétiques

Méthodologie du travail :

La détermination des constantes bio-cinétiques utilisant 1’évolution de I’OURexp est
réalisée sur les trois substrats déja mentionnés. Pour chacun d’entre eux, le systéme
d’équation a résoudre mathématiquement comprend les équations de variation de ’OUR
et du substrat S (voir chapitre Il).L'estimation des parametres p,,,x et K est réalisée en
adaptant ces parametres afin d'obtenir le meilleur ajustement entre les prédictions du
modéle (OUR modéle) et les données obtenues expérimentalement (OURexp). Cet
ajustement peut étre exprimé par une fonction objective Z?’zl(OURexp — OURgy )%, la
somme des carrés des écarts (SCE). On obtient alors des estimations optimales des
paramétres .« et Ks en minimisant la fonction objective par I’algorithme
d'optimisation de Nelder Mead (Fminsearch codé sous Matlab). Mais mathématiquement
pour résoudre ce systeme ((N des équations), il faut disposer des résultats de la variation
du substrat (S) en fonction du temps comme données, or souvent il n’est pas possible de
réaliser plusieurs prélevements pour la détermination de la concentration du substrat (S) a
cause du volume de prélevement nécessaire. Pour contourner ce probleme et ayant a notre
disposition quelques valeurs de (S) lors des expériences réspirométriques nous avons par
conséquent procédé a la résolution de 1’équation de (S) par la méthode de Runge Kutta
(I’ optimisation de la courbe de la variation de (S) en fonction du temps) et a la génération
de la courbe de la variation de (S) en fonction du temps.

Apres ajustement de I’OUR et la détermination des constantes bio-cinétiques
Umax €t Ks, I’outil d’analyse statistique d’Excel est utilisé pour faire une analyse de
variance (ANOVA). Ceci permet simplement la validation du modéle et, ainsi, définir

une marge d’erreur pour les deUX parametres pmay opt €t Kg opt, Un intervalle de

confiance est estimé également.

Enfin une étude de sensibilité des systémes d’équations aux constantes bio-cinétiques

est réalisée pour montrer 1’effet de chaque parameétre.
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IVV.5.Caractéristiques et compositions des substrats utilisés :

Les substrats synthétiques sont constitués d’acétate de sodium et de chlorure

d’ammonium avec un rapport N/DCO : 0.0332. De par leurs compositions on peut

dire qu’ils sont tous les deux facilement biodégradables. Le troisiéme substrat est de

type eau usée domestique et que leurs constantes de conversion respectives sont

représentées dans le tableau suivant :

Tableau IV.1. Les constantes de conversion du substrat de type eau usee domestique.

Parametres valeurs
DCO+ 362.5 mg/l
DCOs 101.44 mg/l

NH4" /N-NH4" 14.4 /11.2 mgl/l
N/DCO; 0.11
NO3 8 mg/l

L’inhibiteur de nitrification est L’ATU utilisé a une concentration de 10 mg/I.

IV.5.1. Expérience 01 :

Substrat synthétique N° 1 :

|’ oxygene dissous (mg/l) ‘
N
1

injection substrat binaire |
:

J

"\ ]

o®

So/Xo : 0.0118 gDCO/gMVS

T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250

Figure 1VV.3. Courbe de la variation d’oxygene dissous pour le substrat

emps i) |

synthétique N°1.
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IV.5.2. Expérience 02 : Substrat synthétique N°2 :

injection substrat binaire |
84 - ] =
;] n Y F
] % / . -_.‘
'% oy
= 6 - ) | " &
> N J s
£ % |
- 5 ,
2 |
? -,
all 47 = [
S %,
2l s =, I
D %,
2 B
5| 2 . I
T — 14 -'-
So/Xo : 0.0251 gDCO/gMVS
0 T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250
temps (min) |

Figure 1V.4. Courbe de la variation d’oxygene dissous pour le substrat
synthétique N°2.
La surface du respirogramme correspondant a la dégradation du substrat
synthétique N° 2 a presque doublé par rapport a celui du substrat N°1, vu que la

concentration du substrat N°2 a également presque doublée par rapport a la
concentration du substrat N°1.
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IV.5.3. Expérience 03 : L’eau usée :

|

oxygeéne dissou (mg/l)
[63]

|

inj1 L }inj2

N

= injl:eau usée 1=

% inj2 : inhibiteur de nitrification " =
K ]
T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
s i) |

Figure 1V.5. courbe de la variation d’oxygéne dissous pour 1’eau usée.

Pour les eaux usées, I’injection de I’inhibiteur de nitrification est réalisée pour arréter la

nitrification.

IVV.6.Données expérimentales :

Tableau 1V.2. les valeurs de Y, X, S utilisées pour les trois substrats.

substrat substrat eau usee
synthétique N°1 synthétique N°2
Y
(mg MVS/mgDCO) 0.596896 0.457792 0.75
X
(mg MVS/L) 940.275 940.275 950.5125
So(valeur initiale)
(mg DCOIL) 16.66 33.33 80.55

IV.7.Résultats expérimentaux :

IVV.7.1.Expérience 01 : Le substrat synthétique N°1 :
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Figure 1V.6. Courbe de la variation de ’OURexp de la respiration exogéne du

substrat synthétique N°1.

Nous pouvons observer que le OURex augmente rapidement jusqu'a une valeur maximale
correspondant a une forte respiration, devrait étre di a une phase de croissance rapide ; en
amont, au début de I’injection du substrat, la croissance est réduite du probablement a la

phase d’acclimatation, puis redescend ensuite presque a zéro lorsque S est épuisé.
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g | -
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x 0105} | ‘ .
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¥
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t (min)

Figure IV.7. comparaison de OURexp et OUR calc (Le substrat synthétique N°1).
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Les valeurs des parametres obtenues apres ajustement du modele sur les mesures

experimentales sont W,y ope= 0.015 min~! (21.6 jour) et K opt =16.32mg DCO /L

avec une erreur de la fonction objective de 1078 .
La figure montre une concordance parfaite entre les valeurs expérimentales et les

valeurs calculées suivant le modeéle.

18 U T T T 1 C

16

14

L
|
|
L
|
|
12# .
|
1oi‘
|
|
7

S (mg/L)
oo

_2 r r r r r r
0 10 20 30 40 50 60 70
t (min)

Figure 1V.8. Courbe de la variation de la concentration du substrat synthétique N°1
en fonction du temps.
Nous remarquons que 1’allure de la courbe de la variation de (S) en fonction du
temps est adéquate avec la physique du systéeme en général vu que le substrat est

consommé donc il diminue.

Le substrat S est rapidement consommeé selon la cinétique de Monod (substrat
facilement biodégradable est composé des composés a poids moléculaire, tels que des
acides gras volatils, alcools, etc. La caractéristique de ces composés est qu’ils se
dégradent rapidement et provoguent ainsi une respirométrie rapide), donc nous
pouvons dire que c’est une cinétique rapide et nous pouvons noter que la valeur

de =0.015 min~ trouvée est similairement a cette consommation rapide.

max opt
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Figure 1V.9. Courbe de la variation de ’OUR et S en fonction du temps.

Les courbes représentant les variations de I’OUR (expérimental et calculé) et du
substrat en fonction du temps montrent qu’il y a un tres grand déphasage entre elles.
En effet, ce qui est indiqué par la variation de ’OUR correspond a une trés grande
quantité d’oxygene consommée pour dégrader le substrat synthétique 1 alors que la
variation de S indique que tout le substrat a été consommé dans les 5 premieres
minutes correspondant a une consommation d’oxygene inférieur a 10 % du total

consommé réellement.
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IV.7.2.Expérience 02 : Le substrat synthétique N°2 :
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Figure 1V.10. Courbe de la variation de I’OURexp de la respiration exogene du

substrat synthétique N°2.

Nous pouvons observer que le OURexp augmente rapidement jusqu'a une valeur

maximale et redescend ensuite presque a zéro lorsque S est épuisé.
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Figure IV.11. comparaison de OURexp et OUR calc (Le substrat synthétique N°2).
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Les valeurs des parametres obtenues apres ajustement du modele sur les mesures
expéerimentales sont iy, ope= 0.0089 (12.816 jour™) et K opt =13.2584 mg /L avec
une erreur de la fonction objective de 1073.

La figure montre une concordance satisfaisante entre les valeurs expérimentales et
les valeurs calculées suivant le modele.
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Figure IVV.12. Courbe de la variation de la concentration du substrat synthétique N°2

en fonction du temps.

Nous remarquons aussi que 1’allure de la courbe de la variation de (S) en
fonction du temps est adéquate avec la physique du systeme en général vu que le
substrat est consommé donc il diminue.

Le substrat S est rapidement consommeé selon la cinétique de Monod (substrat
facilement biodégradable est composé des composés a poids moléculaire, tels que des
acides gras volatils, alcools, etc. La caractéristique de ces composés est qu’ils se
dégradent rapidement et provoguent ainsi une respirométrie rapide), donc nous

pouvons dire que ¢’est une cinétique rapide et nous pouvons noter que la valeur de

0 =0.0089 min~? trouvée est similairement a cette consommation rapide.
maxopt
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Figure 1V.13. Courbe de la variation de I’OUR et S en fonction du temps.

Le méme commentaire que pour le substrat synthétique N°1, cependant ici la

cinétique est moins rapide en comparant les deux valeurs du taux spécifique de

croissance max.
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1V.7.3.Expérience 03 : L’eau usée :
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Figure 1V.14. Courbe de la variation de I’OURexp de la respiration exogéne pour

I’eau usée.

Nous pouvons observer que le OURexp augmente jusqu'a une valeur maximale lorsque le

substrat est dosé & l'instant t, = 0 et redescend ensuite presque & zéro lorsque S est épuisé.
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Figure 1V.15. comparaison de OURexp et OUR calc pour I’eau usée.
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Les valeurs des parametres obtenues apres ajustement du modéle sur les mesures
experimentales sont W,y ope= 0.0052 min~! (7.44 jour") et K opt =17.9062 mg /L
avec une erreur de 10~7 . La valeur trouvée est proche des valeurs généralement

admises pour les eaux usées domestiques, ce qui présage d’une bonne concordance

entre la variation de ’OUR et de S en fonction du temps.

La figure montre une concordance parfaite entre les valeurs expérimentales et les
valeurs calculées suivant le modéle.
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Figure 1V.16. Courbe de la variation du concentration de 1’eau usée en fonction du

temps.
L’allure de la courbe est toujours adéquate avec la physique du systéme.

Le substrat S est lentement consommeé selon la cinétique de Monod (le substrat
lentement biodegradable est composée de composés a haut poids moléculaire), donc
nous pouvons dire que c’est une cinétique lente et nous pouvons noter que la valeur

de Mnaxopt— 0.0052 min~1! trouvée est similairement a cette consommation lente.
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Figure 1V.17. Courbe de la variation de I’OUR et S en fonction du temps.

Contrairement aux deux cas précédents, les deux courbes montrent une

concordance acceptable. Avec un taux spécifique de 6 ou 5 jour™ la concordance

aurait été parfaite.

. 1V.8.Validation du modeéle :
La validation des conclusions expérimentales est intimement liée a I'emploi de la

statistique, mais le choix des tests appropriés est souvent délicat.

Dans tous les cas, le logiciel Excel va nous permettre de réaliser tres facilement la

plupart des traitements statistiques.

IV.8.1. Analyse de variance : ANOVA

L’analyse de la variance (ANOVA) est un outil essentiel dans la détermination de
la signification d’un effet ou d’un mod¢le mathématique .L’analyse de la variance est

souvent synthétisée sous forme d’une table d’ANOVA.
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a. Expérience 01 : Le substrat synthétique N°1 :

Tableau IV.3. ANOVA pour le substrat synthétique N°1.

Analyse de variance: un facteur

RAPPORT DETAILLE

Groupes Nombre d'échantillons Somme Moyenne Variance
Colonne 1 64 6.81347 0.106460469 9.6113E-05
Colonne 2 64 6.813420768 0.1064597 9.6109E-05
ANALYSE DE VARIANCE
Source des variations Somme des carres Degré de liberté  Moyenne des carrés F Probabilité  Valeur critique pour F

1.89358E-11
0.012109366

Entre Groupes
Al'intérieur des groupes

Total 0.012109966

1
126

127

1.89358E-11
9.61108E-05

1.9702E-07 0.99964654 3.916324541

b. Expérience 02 : Le substrat synthétique N°2 :

Tableau 1V.4. ANOVA pour le substrat synthétique N°2 .

Analyse de variance: un facteur

RAPPORT DETAILLE

Groupes Nombre d'échantillons Somme Moyenne Variance

Colonne 1 81 18.24947 0.225302099 0.00131896
Colonne 2 81 18.25263465 0.225341169 0.00130037
AMNALYSE DE VARIANCE

Source des variations Somme des carrés Degré de liberte Moyenne des carrés F Probabilité = Valeur critique pour F
Entre Groupes 6.18212E-08 1 6.18212E-08 4.7204E-05 0.994526730 3.900236029
A l'intérieur des groupes 0.209546659 160 0.001309667
Total 0.209546721 161

c. Expérience 03 :I’eau usée

Tableau 1V.5. ANOVA pour I’eau usée .

Analyse de variance: un facteur

RAPPORT DETAILLE

Groupes Nombre d'échantillons Somme Moyenne Variance
Colonne 1 67 5.72835 0.085497761 9.8273E-06
Colonne 2 67 5.728990582 0.085507322 9.7953E-06
ANALYSE DE VARIANCE
Source des variations Somme des carrés Degré de liberté Moyenne des carrés F Probabilité  Valeur critique pour F

3.06228E-09
0.001295095

Entre Groupes
A l'intérieur des groupes

Total 0.001295098

1
132

133

3.06228E-09
9.81133E-06

0.00031212 0.98593132 3.912874918

La valeur du coefficient de détermination est trés proche de 1 (elle n’apparait pas

dans le tableau) dans les trois cas (expériences) donc nous pouvons conclure que les

réponses calculées par le modéle sont proches de celles mesurées lors de
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I’expérimentation. En plus le facteur de Fisher F est inférieur au facteur critique ce
qui accepte I’hypothése de départ, donc il n’y a pas de différence entre les deux

colonnes : OURexp et OURcalculé et ceci valide le modele.

1VV.8.2. Estimation de I’Intervalle de confiance :

L’intervalle de confiance permet d'évaluer la précision de I'estimation d'un
parametre statistique sur un échantillon, dans notre cas on détermine 1’intervalle de
confiance pour pmayx opt €t K ope POUr chaque expérience se basant toujours sur les

analyses statistiques sous Excel.

L'intervalle de confiance (la confiance = 100- risque) d'un effet a; est alors donné

par [a; — tepie X Siy @; + tepir X Si]

Sachant que :

a;: Les valeurs des parameétres optimisés.
teric - La valeur critique de t de student.

S; . La variance commune des effets.

a. Expérience 01 : Le substrat synthétique N°1:
= Calcule de t critique:
> Le test de Student :

Le test-t de Student est un test statistique permettant de comparer les moyennes de
deux groupes d’échantillons. II s’agit donc de savoir si les moyennes des deux

groupes sont significativement différentes au point de vue statistique.

Dans notre cas, nous allons nous s’intéresser a la valeur du t ;.
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Tableau IV.6. Calcul de t..; pour le substrat synthétique N°1.

Variable 1 Variable 2
Moyenne 0.106460469 0.1064597
Variance 9.61126E-05 9.61091E-05
Observations 64 g4
Coefficient de corrélation de Pearson 0.999955002
Différence hypothétique des moyennes 0
Degré de liberté 63
Statistique t 0.444273415
P{T<=t) unilatéral 0.32918366
Valeur critique de t (unilatéral) 1.669402222
P(T<=t) bilatéral 0.658367321

Valeur critique de t (bilatéral)

1.995340522

= Calcul de la variance commune des effets :

Tableau IV.7. Calcul de la variance commune des effets pour le substrat

synthétique N°1.

somme ei2 1.21259E-08
n: nombre d'expériences réalisées 64
p:nombre de coefficients de modéle 2
DDL 62
S2:variance commune des résidus 1.95578E-10
Si2;variance commune de tous les effets  3.05591E-12
Si:variance commune des effets 1.74812E-06

Sachant que :

Hmaxopt= 0.015 min™" et Kg oy =16.32 mg /L.

On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% POUrimayx opt -
[0.015-3.49.107°, 0.015 + 3.49.10°]

On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% pour Kg op

[16.32 - 3.49.107°, 16.32 + 3.49.107¢]
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La valeur de la variance commune des effets (S;) est de I’ordre de 10~° ce qui
donne une marge d’erreur trés faible et par conséquent un intervalle de confiance

étroit pour les deux paramétres u et Ks opt-

max opt

b. Expérience 02:Le substrat synthéetique N°2 :
= Calcul de t critique:

Tableau 1V.8. Calcul de t..: pour le substrat synthétique N°2.

Variable 1 Variable 2

Moyenne 0.225302099 0.225341169
Variance 0.001318959 0.001300374
Observations 81 81
Coefficient de corrélation de Pearson 0.992583384
Difféerence hypothétique des moyennes 0
Degré de liberté 80
Statistique t -0.079644367
P{T<=t} unilatéral 0.468359501
Valeur critique de t (unilatéral) 1.664124579
P{T<=t} bilatéral 0.936715002
Valeur critique de t (bilatéral) 1.990063387

= Calcul de la variance commune des effets :

Tableau 1V.9. Calcul de la variance commune des effets pour le substrat

synthétique N°2.

somme ei2 0.001559487
n: nombre d'expériences réalisées 81
p:nombre de coéfficient du modéle 2
DDL 79
S52:wariance commune des résidus 1.97403E-05
SiZ:variance commune de tous les effets 2.43708E-07
Simvariance commune des effets 0.000493668

Sachant que :

Hmax opt= 0.0089 min~" et Kg o, =13.2584 mg /L
On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% poUr pyaxopt -

[0.0089 - 9.82.107%, 0.0089 + 9.82.107%]
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On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% pour Kg op; :

[13.2584 — 9.82.107%, 13.2584 + 9.82.107*]

La valeur de la variance commune des effets (S; ) est de I’ordre de 10™* ce qui
donne une marge d’erreur faible et par conséquent un intervalle de confiance étroit

pour les deux parametres Wmaxopt et Ks opt-

c. Expérience 03 :I’eau usée :

= Calcul de t critique:

Tableau 1V.10. Calcul de t..; pour 1’eau usée.

Variable 1 Variable 2

Moyenne 0.085497761 0.085507322
Variance 9.82733E-06 9.79533E-06
Observations 67 67
Coefficient de corrélation de Pearson 0.999565169
Différence hypothétique des moyennes 0
Degré de liberté 66
Statistique t -0.845931756
P(T<=t) unilatéral 0.20032371
Valeur critique de t (unilatéral) 1.668270515
P(T<=t) bilatéral 0.400647419
Valeur critique de t (bilatéral) 1.996564396

= Calcul de la variance commune des effets :

Tableau 1V.11. Calcul de la variance commune des effets pour I’eau usée.

somme ei2 5.70994E-07
n: nombre d'expériences réalisees 67
p:nombre de coéfficient du modéle 2
DDL 63
S2:wariance commune des résidus 8.78452E-09
Si2;variance commune de tous les effets 1.31112E-10
Simvariance commune des effets 1.14504E-05
Sachant que :

Mmaxopt= 0-0052 min~1 et Kg opr =17.9062 mg /L

On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% PoUr Wmax opt
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[0.0052 —2.29.1075, 0.0052 + 2.29.107°]
On estime I’intervalle de confiance au risque de 5% pour Kg op

[17.9062 - 2.29.1075, 17.9062 + 2.29.10°]

La valeur de la variance commune des effets (S; ) est de ’ordre de 10> ce qui
donne une marge d’erreur trés faible et par conséquent un intervalle de confiance

etroit pour les deux parametres wmax opt €t Ks opt-

Nous remarquons que I’intervalle de confiance pour les trois essais est trés petit,

Par conséquent nous avons une bonne approximation des valeursde p_ opt et

KS opt-
1VV.8.3.Etude de sensibilité :

Pour comparer la fiabilité des résultats obtenus avec le modele optimisé par
rapport aux valeurs expérimentales, la moyenne de la déviation absolue relative

(MDAR) a été calculée pour chaque systéeme, comme suit :

N 1 IOUREX,,—OUR,,,,J
=1y OURcxp

MDAR 1= ¥

N : nombre de points de I’expérience.

OUR,,,, :le taux de consommation d’oxygéne calculé expérimentalement.

OUR,,; : le taux de consommation d’oxygéne calculé avec les parametres optimisés.

Dans le but d’analyser la variation des constantes cinétiques p_ et Kg et donner

le degré de variation de ces paramétres par rapport a des valeurs optimales , nous

avons essaye de varier p et ensuite le K o, pour voir effet de chaque

maxopt
parameétre.pour cela en utilisant la moyenne de la déviation absolue relative (MDAR)
des résultats de ’OUR calculés avec différentes valeurs de p_ et ensuite le Kg par

rapport aux valeurs calculées de I’OUR avec les valeurs optimisées Kg ope €t

Minaxopt POUT Chaque systéme, comme suit:

1 lour ¢+—OUR ,|
MDAR 2=YyN - — «
N OURp;
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N : nombre de points de I’expérience.

OUR,,; : le taux de consommation d’oxygéne calculé avec les paramétres optimisés.

OUR_,; ‘le taux de consommation d’oxygéne calculé avec différentes valeurs de

et Ks.

l'LIIIZ:IX

a. Expérience 01 : Le substrat synthétique N°1 :

= Effet du paramétre pyax -

Pour voir la sensibilit¢ de ’OUR par rapporta p .., on calcule ’OUR pour le

Ks opt avec differentes valeurs de p . les résultats obtenus sont présentes dans la

figure suivante :

015 1 T T T T T
4+ OUR exp
u opt
0.141- — u=0.013 ||
a o u=0.014
0.13 - r a u=0.016 [
“ S u=0.017

OUR (mg/L.min)

0_ 08 r r r
0 10 20 30 40 50 60 70

t (min)

Figure 1V.18. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec K, et différentes

valeurs de p_ . pour le substrat synthétique N°1.

= Effet du paramétreKs. :

Pour voir la sensibilité de I’OUR par rapport a Kg, on calcule ’OUR pour le

Mnaxopt 2VEC différentes valeurs de Kg, les résultats obtenus sont présentés dans la

figure suivante :
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013 T T T T T T
4+ OUR exp

Ks opt H

T

0.125

0.12

0.115

0.11

0.105

OUR (mg/L.min)

10 20 30 40 50 60 70
t (min)

Figure 1V.19. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec Wmax optt différentes

valeurs de Kg pour le substrat synthétique N°1.
Umaxopt= 0.015 min~" et Kg e =16.32 mg /L.
MDAR 1= 0.245%.
Les résultats obtenus avec MDAR2 sont affichés sur le tableau suivant :

Tableau 1V.12. Moyenne de déviation absolue relative (substrat synthétique N°1)

Mmax(min=1) 0.013 0.014 0.016 0.017

MDAR% 15.38 7.14 6.25 11.76
Ks(mg /L) 155 16 17 18

MDAR % 2.77 1.09 2.24 5.58

Envariantp _ de 6.66% a 13.33%, la déviation passe de 7.14% a 15.38% et

lorsqu’on augmente, elle passe de 6.25% a 11.76%.

Lorsque le Kg diminue de 5.02% a 1.96% la déviation passe de 2.77% a 1.09% et de
méme s’il augmente de 4.16% a 10.29%, la déviation passe de 2.24% a 5.58%.
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En concluant que les résultats obtenus par le substrat synthétique N°1 sont

sensibles au parametre p_que le parametre K.

b. Expérience 02 : Le substrat synthétique N°2 :

= Effet du paramétre pyayx -

Pour voir la sensibilit¢ de ’OUR par rapporta p___, on calcule ’OUR pour le
Ks opt avec différentes valeurs de p__ . les résultats obtenus sont présentés dans la

figure suivante :

0-32 1 T T T T T T T
YAt + OUR exp
0.3 uopt  H
: \ u=0.008
0.28 |
0.26 1

0.24

0.22

OUR (mg/L.min)

o
N

0.18 ¥
=

0.16 - N

r r r r r r r r

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
t (min)

Figure IV.20. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec Kg ¢ €t différentes

valeurs de p_ . pour le substrat synthétique N°2.

= Effet du parameétre Kg:

Pour voir la sensibilité de I’OUR par rapport a Kg, on calcule I’OUR pour le

Hmax opt aVec différentes valeurs de Kg, les résultats obtenus sont présentés dans la

figure suivante :
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4+ OUR exp

OUR (mg/L.min)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
t (min)

Figure IV.21. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec may opt €t différentes

valeurs de Kg pour le substrat synthétique N°2.
Umaxopt= 0.0089 min~" et Kg o, =13.2584 mg /L.
MDAR1 = 1.445%.
Les résultats obtenus avec MDAR?2 sont affichés sur le tableau suivant :

Tableau 1V.13. Moyenne de déviation absolue relative (substrat synthétique N°2)

Mmax(min=1) 0.008 0.0085 0.009 0.01
MDAR % 11.25 4.7 1.11 11
Ks(mg /L) 12 13 135 14

MDAR% 3.35 0.69 0.64 1.97

Lorsqu’on le w4, diminue de 4.49% a 10.11% , la déviation varie de 4.7%
al1.25% et lorsqu’il augmente de 1.12% a 12.35% , la déviation passede 1.11% a
11%.
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Lorsqu’on le Kg diminue de 1.96% & 9.5% , la déviation varie de 0.69% a3.35% et
lorsqu’il augmente de 1.80% a 5.58% , la déviation passe de 0.64% a 1.97%.

En concluant que les résultats obtenus par le substrat synthétique N°2 sont sensibles
au parametre Wp,ax que le parametre Kg. Donc les résultats sont identiques pour les

deux substrats synthétiques utilisés.

c. Expérience 03 :I’eau usee

= Effet du paramétre ppax -

Pour voir la sensibilit¢ de I’OUR par rapport a p___, on calcule ’OUR pour le

Ks opt avec différentes valeurs de p_ ., les résultats obtenus sont présentés dans la

figure suivante :

0.1 T — T T T T T
N % OUR exp
| S u opt
0.095 - e \ u=0.0048 1

OUR (mg/L.min)

0.075

T

r r r r r r

0 10 20 30 40 50 60 70
t (min)

Figure 1V.22. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec Kg o et différentes

valeurs de p . pour I’eau usée.

= Effet du paramétre Kg :

Pour voir la sensibilité de I’OUR par rapport a Kg, on calcule I’OUR pour le

Hmax opt aVec différentes valeurs de Kg, les résultats obtenus sont présentés dans la

figure suivante :

Page 74



Chapitre 1V Résultats et discussions

0.094 T T T T T L
+ OUR exp
0.092 Ks opt
e Ks=16.5 ||
Ks=17.5
0.09- Ks=18
Ks=18.5
<
€ 0.088 -
—
>
£
x 0.086 J
>
(@)
0.084 B
0.08255. | A ]
"
008 r r r r r r
0 10 20 30 40 50 60 70
t (min)

Figure IV.23. Comparaison des courbes de I’OUR calculé avec pmax opt et différentes

valeurs de Kg pour I’eau usée.
Umaxopt= 0.0052 min~" et Kg o =17.9062 mg /L.
MDAR1 = 0.307%.
Les résultats obtenus avec MDAR?2 sont affichés sur le tableau suivant :

Tableau : 1V.14. Moyenne de déviation absolue relative ( L’eau usée).

Moy (min™1) 0.0048 0.005 0.0055 0.006
MDAR % 8.33 4 5.45 13.33
Ks(mg /L) 16.5 175 18 185
MDAR % 1.66 0.48 0.11 0.7

En variant ., de 3.84% a 15.38%, la déviation passe de 4% al13.33%

et en variant Kg de 0.55% a 7.82% , elle passe de 0.11% a 1.66%.
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Donc les résultats obtenus par 1’eau usée sont sensibles au paramétre ., que le

parametre Kg.

Les résultats sont satisfaisant et adéquat avec le modele de Monod qui propose
une relation entre la vitesse spécifique de croissance d’un microorganisme , et la

concentration en substrat limitant, S donnée par :

S
S) = S
u(s) umasz+S

Conclusion :

A la fin de ce chapitre ou I’ensemble des résultats obtenus sont présentés, il ne
serait pas vain de rappeler I’objectif de ce travail qui consistait fondamentalement a
proposer une méthode permettant de déterminer d’une maniére automatique les
constantes bio-cinétiques a partir des résultats de la respirométrie. L’objectif assigné a
ce travail est a notre avis atteint, en principe, parce que la méthode proposée est
capable de déterminer ces constantes bio-cinétiques moyennant la connaissance de la
variation du substrat en fonction du temps ou méme quelques valeurs a différents

intervalles de temps.

L’utilisation seulement des données de I’OUR revenait a résoudre un systéme a
deux inconnues en utilisant une seule équation vu que la fonction du substrat en
fonction du temps est générée quasi-arbitrairement ce qui a donné certaines
aberrations pour les substrats synthétiques N°1 et N°2. De plus I'utilisation d’une
méthode d’optimisation locale, bien que I’on pense qu’elle n’est pas déterminante est

également un inconvénient.

Il reste tout de méme que les résultats obtenus sont fondamentaux pour la suite ce

travail s’il venait a étre poursuivi.
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Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

Le fonctionnement satisfaisant des systémes de traitement des eaux usees a boue
activée, nécessite un certain nombre de procédures de contréle et de surveillance que
I’ingénieur gestionnaire de la STEP doit exécuter tout le temps, en se basant sur
I’expérience et sur le tatonnement, mais s’il trouve les moyens de renseignement qui
le guident dans cette tiche, I’objectif sera atteint. En effet, Des modeéles cinétiques
décrivant les systéemes de boues activées ont été développés dans la littérature et
méme des logiciels de simulation sont disponibles sur le marché. Cependant, pour que
ces modeles ou logiciels soient utiles et précis, il est fondamental de disposer de

possibilités d’estimation des différents parametres cinétiques en temps réel.

Des techniques respirométriques appropriées pour la caractérisation des cinétiques
qui caractérisent les processus biologiques ont été utilisées. La qualité de I’estimation
des parametres cinétiques dépendra intrinséquement de la quantité et de la qualité de
données qui sont mises a la disposition de la procédure de détermination. En effet, les
réponses respirometriques sont permis de déterminer des constantes bio-cinétiques du
modele de Monod p,.x et kg se basant sur des données expérimentales de 1I’évolution

de ’OUR en fonction du temps,

L’estimation des paramétres est un probleme délicat. Il faut recueillir les données,
choisir une méthode d’estimation correcte ainsi qu’une méthode de minimisation. La
démarche geneérale a suivre, afin d’estimer les parametres et kg du modele, est
rappelée:

e Donner une valeur initiale aux parametres recherches.

e Intégration de I’équation différentielle du substrat (S).

e calcule de ’OUR.

e Calcul de la fonction objective.

e déterminer le minimum de la fonction objective.
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Chacune de ces étapes est tres importante. D’abord, il faut donner une valeur de
départ aux parameétres, par une estimation du vecteur initial. Puis il faut analyser la
structure du modeéle pour bien choisir la méthode d’intégration des équations. Apres, a
partir de I’information expérimentale, il sera possible de construire la fonction
objective en utilisant une méthode d’estimation telle que la fonction de la somme des
carrés des écarts (SCE). Il reste, par ailleurs, a trouver la meilleure estimation des
parameétres en choisissant parmi les méthodes de minimisation de la fonction
objective. Par rapport a ce travail la fonction Fminsearch qui cherche le minimum
de la fonction objective. Finalement, la boucle est recommencée jusqu’a obtention de
la meilleure estimation des parameétres optimisés.

Les valeurs des parametres sont ajustées de telle sorte que le SCE soit minimisé,
jusqu'a ce qu'un ensemble de parametres optimaux correspondant au meilleur
ajustement entre les données modélisées et mesurées soit trouvé.

Le mod¢le cinétique a été ajusté a chaque réponse respirometrique. L’ajustement
du modeéle pour les trois expériences (substrat synthétique N°1, substrat synthétique

N°2, eau usée) est trés correct, et ’erreur est tres faible. Ainsi que la physique du
systeme est respectée le long du travail. La cinétique de dégradation du substrat est
rapide pour le substrat synthétique N°1 et N°2 et lente par rapport a 1’eau usée. Cette
constatation peut étre remarquée clairement dans les courbes obtenues.

La validation du modéle montre la bonne concordance entre le OURexpérimental
et le OURCcalculé, et sur ces résultats on a abouti a un intervalle de confiance pour les
parametres p et kg trés étroit.

L’analyse de la sensibilité du systéme aux parametres optimises a montré que la
cinétique est plus sensible aux variations du taux de croissance spécifique max
K., qu'au parametre kg constante de demi-saturation.

Nous pouvons conclure que les résultats obtenus sont satisfaisants. Les résultats
auraient été parfaits si les données concernant la variation du substrat étaient
disponibles. Elles auraient forcées la méthode d’optimisation méme locale (simplexe)
a déterminer une solution logique qui se rapproche de la solution unique vu que la

méthode utilisée donne un minimum local et non le minimum global..
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En perspective :

Il serait trés intéressant de reprendre les calculs avec des résultats expérimentaux
englobant la variation du substrat avec le temps lors des essais respirometrique.

Etudier une méthode de recherche globale qui assurerait que la solution trouvée
est la bonne ;

Tester la détermination des constantes cinétiques pour d’autres processus
(nitrification etc..) ;

Ftudier la sensibilité d’une maniére formelle.
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