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Introduction générale

L’Algérie est parmi les pays méditerranéens producteurs d'huile d'olive. Cette
industrie bénéfique pour I'économie nationale engendre deux résidus : 1’un solide : les
grignons et I’autre liquide : les margines ces derniers sont rejetées directement dans
les égouts. Engendrant ainsi une concentration tres élevée en matiere organique sous
forme de composés phénoliques qui sont responsables de la toxicité et de la coloration

brune rougeétre a noire des margines.

De ce fait, le rejet de ces effluents dans les riviéres et les égouts sans aucun traitement
Préalable présente un impact négatif sur I’environnement da a leur pouvoir d’inhiber
le développement des plantes et de certains microorganismes. Leur phytoxicité est
principalement attribuée a la présence des lipides et des poly phénols[1] .

Ainsi la digestion anaérobique est I'une des principaux traitements biologiques
permettant de réduire le contenu des margines en matieres organigues, en substances
toxiques, et de générer, en méme temps, de I’énergie sous forme de biogaz, utilisée
pour la production de 1’électricité et de la chaleur.

L’¢tude de la solubilité¢ et de la biodégradabilit¢ des effluents de margines en
présences des boues de stations d’épuration ainsi que ’estimation de quantité du
biogaz produit lors du déroulement du processus ont été I’objectif de ce travail.

Le mémoire est organisé¢ en quatre chapitres, en plus d’une introduction et une
conclusion générale,

Le premier chapitre : présentent une étude bibliographique de la margine d’olives sa
composition physico-chimiques, ces caractéristiques ainsi que et son impact sur
I’environnement.

Le second chapitre : présente le processus biologique considéré pour le traitement
des effluents organiques qui est la digestion anaérobie, ainsi que les différentes
étapes qu’elle renferme, on terminant par une présentation des différents parametres

influencant cette méthode de traitement et les différents types de réacteur anaerobie.
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Le troisieme chapitre : Présente le matériel et méthodes employés dans la partie
expérimentale, ainsi que les technique et les méthodes employées dans cette étude et
en particulier le réacteur en batch utilise au laboratoire, en considérant les différents
parametres & mesurer (TA, pH=4 et TAC pn=s, DCO (totale et soluble), TS, TVS,
MS, MES, MVS, volume du biogaz et volume du méthane).

Dans le chapitre 1V : sont présentées une analyse et une interprétation des résultats
obtenus durant le suivi expérimental de la biodégradation des trois margines testés, en
phase mésophile (T=37°C) et thermophile (55°C) ainsi que la présentation du bilan
massique apres incubation lié a chaque cas.

A la fin une conclusion générale est présentée, ou seront rappelés les objectifs fixés et

les résultats obtenus avec des recommandations.

)
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Chapitre |

La margine d’olive

| .1Généralités sur I’olivier :
1.1.10rigine de Dolivier :

L'olivier est parmi les plus vieux arbres cultives dans le monde. Les premiers vainqueurs des
Jeux olympiques au 7e si¢cle avant Jésus Christ se voyaient couronnés de rameaux d’olivier
et recevaient des jarres d’huile d’olive en récompense de leurs performances. De tout temps,
I’olivier a été associé a des vertus telles que la sagesse, la paix, la victoire, la richesse, la
fertilité et la fidélité[2].

L'origine de l'olivier a été le sujet de plusieurs débats.Bien que des fossiles datant de la
période tertiaire (il y a 1 million d'années) ait prouvé 1’existence un ancétre de l'olivier en
Italie (Boskou, 1996), il parait certain que l'olivier existait depuis5000 ans dans la région qui
correspond a I’ancienne Perse et Mésopotamie, puis sa culture s’est étendue dans le "croissant
fertile", aire englobant I'Egypte, la Syrie, la Palestine et la Phénicie[2].

En Algérie, la culture de l'olivier remonte a la plus haute antiquité. En effet, I'huile d'olive
faisait I'objet d'un commerce intense entre Algeérie et Rome, durant I'époque romaine et
constituait I'une des bases essentielles des activités économiques des populations rurales. Des
historiens et géographes, tels que Polybe au ler siécle avant J.-C., Idrissi au Xe siecle
Marmoleau XVle siecle, décrivaient avec admiration les olivettes qui assuraient la prospérité
de I'Algérie. nous rencontrons, dans certains coins reculés des hauts plateaux dénudés de toute

végétation pérenne, de nombreux vestiges de pressoirs d'olives datant de I'époque romaine[2].

1.1.2L°oléiculture en Algérie :

Oléiculture algérienne occupe une place de choix dans 1’arboriculture algérienne avec 46 %
de la superficie totale. L’oléiculture occupe la premiere place avant les agrumes et la vigne.
Elle est présente sur I’ensemble du territoire[3].

La surface oléicole s’étend sur trois principales régions : le Centre, avec

54,3 % de la superficie totale ; 1’est, avec 28,3 % ; et 1’ouest, avec 17 %(Figure 1). La plupart
des oliveraies (80 %) sont situées dans dézones de montagne, sur des terrains. Accidentés et

marginaux, peu fertiles. Le reste des oliveraies (20 %) est , dans les plaines occidentales du

pays[4].

-
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L'Algérie est I’un des principaux pays méditerranéens dont le climat est des plus

propices a la culture de I'olivier. L'oléiculture est la premiére richesse arboricole de I'Algérie,
elle constitue une source de subsistance pour plusieurs familles. En, trois régions

principales partagent sa production : la grande Kabylie (Tizi Ouzou), petite Kabylie (Bejaia,
Bouira, Boumerdés) et une partie de I’Est (Jijel, Skikda, Sétif et Guelma)[5].

® Bejaia

® T1z1 Ouzou

= B.Bou Arrerid;j
® Bouira

" Setsf

= Jijel

» Mascara
» Mostaganem

Tlemcen

» Autres

Figure I.1Répartition des zones géographiques de 1’oléiculture algérienne[4].

1.2 Technologie de fabrication de I’huile d’olive :

1.2.1 Opérations préliminaires :

Elles consistent a I’effeuillage des olives qui se fait généralement par aspiration, suivi

par le lavage afin d’éliminer les matieres étrangeres (saletés, moisissures...). Ces maticres

peuvent d’une part, altérer les propriétés organoleptiques de I’huile (couleur, odeur, golt)

d’autre part, user les broyeurs métalliques[6].
1.2.2 Broyage :

Cette opération consiste a la dilacération du tissu des olives pour libérer les gouttelettes
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d’huile contenue dans les vacuoles a I’intérieure des cellules d’olives. ’autre part, user les

broyeurs métalliques[6].
1.2.3 Malaxage :

Le malaxage est une opération fondamentale pour augmenter le rendement a 1’extraction. Il a
pour but de rompre 1’émulsion huile /eau et de favoriser ainsi 1’agrégation des gouttelettes
d’huiles de maniéere a en former de plus grosses. Dans notre étude , le malaxage est realisé par
foulage aux pieds pendant plusieurs heures , puis ajoute d’eau tiéde & une température 35-
40°C pour faciliter I’extraction de 1’huile[7].

I.2.4Séparation des phases :

1.2.4.1 Séparation des phases liquides-solides :

La pate malaxée va ensuite étre pressée ou centrifugée horizontalement afin de séparer les
phases solides et liquides. La phase solide contient les restes des noyaux ainsi que la peau et
la pulpe des olives dépourvus de son huile. Cette phase solide s'appelle "grignons" et constitue
I'undes deux principaux coproduits de la fabrication de I'huile d’olive[2].

1.2.4.2 Séparation des phases liquides-liquides :

La phase liquide est un mélange d'eau et d'huile qu’il faut séparer. Cela se fait soit par simple
décantation gravitationnelle, soit par centrifugation. Dans les deux cas la phase aqueuse
appelée "margines" est séparée de I'huile et constitue le second coproduit de la fabrication de
I'huile d'olive[2].

1.3 Procédés d’extraction d’huiles d’olives :
1.3.1 Systeme discontinu de presse (ou classique) :

Les systémes a presses sont des systéemes classiques. 1Is commencent par un broyage des
olives suivi du malaxage et du pressage. Il permet la récupération de trois phases: deux

liquides, I’huileet I’eau de végétation (margine) et une phase solide grignon[8].

-
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11.3.2 Procédé continu a trois phases :

Les olives sont lavées, broyées, mélangées avecde 1’eau chaude et malaxées pour former la

pate d’olive qui est ensuite diluée[8].

I. 4 Les margine :

1.4.1Définition d’margine :

Les margines sont des eaux de végétation qui sont générées lors de l'extraction de I'huile
d'olive vierge. Ce sont des effluents riches en matiére organique (composés phénoliques,
lipides, sucres, protéines...) et en sels minéraux (potassium, sodium, magnésium...). Ces
margines sont souvent épandues de maniére incontrolée sur les sols agricoles ou stockées dans

les cuvettes, exposant ainsi les systémes eau sol- plant a une pollution inéluctable[9].
1.4.2 Composition chimique des margines :

Les margines présentent une couleur rose-brun intense ou noire, avec une forte odeur d'olive,
un aspect trouble et un pH de 4 a 6 avec un fort pouvoir tampon. Leur composition a été bien
étudiée et comporte approximativement 90 % d'eau, 7 a 15 % de matiéres organiques et 1 a 2
% de substances minérales. La composition organique varie en fonction du stade de
maturation des olives, du processus d'extraction, des conditions climatiques et de la variété de
I'olivier. Le systéeme de presse traditionnelle produit un volume de margine de I'ordre de 0,4 a
0,5 m3/t d'olives traitées qui peut aller jusqu'a 2 m3/t avec le systeme continu. La DCOet la
DBOs peuvent respectivement dépasser les 100 et 200 g/L [10].

1.4.2.1 Fraction minérale :

Les margines contiennent des quantités significatives de sels minéraux, leur teneur varie de 4
a 42 g/L pour celles issues de 1’extraction par pression et 0,4 a 12,5 g/L pour celles de
centrifugation. Le tableau suivant montre les valeurs minimales et maximales des minérales et

des métaux lourds déterminés sur les margines issues de deux systemes d’extraction de 1’huile

[6].

-
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Tableaul : Composition minérale des margines.[6]

Elément Concentration (mg/l)
Orthophosphates (PO4) 800,6
Chlorures (CI) 270,2
Sulfate (SO4%) 16,68
Sodium (Na®) 5370,9
Potassium (K*) 15295,5
Calcium (Ca?") 1167,6
Magnésium (Mg*") 410,3
Fer (Fe) 103,4
Aluminium (AIF") 8,34
Chrome (Cr®") 0,66
Nickel (Ni) 3,36
Cobalt (Co) 1,33
Manganése (Mn) 1,66
Cadmium (Ca) 0,83
Oxyde de silicium (SiO2) 41,7
Zinc (Zn) 10,0

1.4.2.2 Fraction organique :

Les margines comportent deux fractions organiques :

o Une fraction insoluble constituée essentiellement de pulpes d’olives qui représente la
matiére en suspension et colloidale.

o Une fraction soluble dans la phase aqueuse qui contient les sucres, le composé
azotes, les vitamines, les acides organiques, les lipides et les composés phénoliques [6] .

Les polyphénols sont molécules bioactives présentes dans les plantes, aux structures trés
hétérogenes ayant pour point commun la présence d’au moins un noyau aromatique
(groupement phénol) sur lequel sont présents plusieurs groupements hydroxyles (-OH)

. La figure suivante montre la structure de noyau phénol (Figure 02).

OH
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Figure 1.2: Structure de noyau phénol.

Les composés phénoliques des margines proviennent de I’hydrolyse enzymatique des glucides
et des esters de la pulpe d’olive au cours du processus d’extraction. IIs sont trés divers et leurs
structure est tres variable, ils sont plus solubles dans les eaux de vegétation, ce qui explique

leur concentration élevée dans les margines. La couleur des margines estfonction de 1’état de

dégradation des composés phénoliques et des olives dont ils dérivent[11].
|.5Caractéristique microbiologique :

Des analyses microbiologiques ont montré que les levures et les champignons sont capables
de s’y développer mieux que les bactéries. 130 especes de microorganismes lipolytiques (56
champignons, 22 levures et 52 bactéries) ont été rapportées dans les margines. Des bactéries
cellulolytiques, des champignons pectinolytiques et des actinomycétes sont également
rapportées. Plusieurs genres des levures sont isolés et identifiés dans les margines :

Saccharomyces, Candida et Williopsis[8].
|.6lmpact de margine sur I’environnement :

Les margines, effluents d'extraction de I'huile d'olive, posent de sérieux problémes de
pollution par leur concentration élevée en matiéres organiques et en poly phénols. Des études
de toxicité et de biodégradabilité ont montré que les composés phénoliques qui sont de nature
humiques, sont responsables de la coloration noire trés peu toxiques et difficilement
biodégradables par contre, les composés organiques sont trés toxiques mais biodégradables.

En effet, le rejet des margines reste jusqu’a présent un probleme écologique prépondérant
Ainsi qu’un redoutable souci pour les pays producteurs d’huile d’olive ou de larges volumes
sont produits dans des intervalles de temps trés brefs s’étendant de Novembre jusqu'a Avril.
L'absence de méthodes de traitement adaptées pousse les propriétaires d'huileries a rejeter ces

eaux dans la nature sans aucun controle[12] .
1.6.1 La pollution des eaux :

La coloration des eaux naturelles due aux tannins est I’un des effets les plus visibles de la
pollution. De plus, la teneur élevée en sucres réducteurs provogue la prolifération des
microganismes qui y profitent comme substrat, ceci diminue la disponibilité de I’oxygene

pour

-
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d’autres organismes vivants et entraine un déséquilibre de I’écosystéme aquatique, de méme
que 1’accumulation du phosphore provoque 1’eutrophisation des eaux et favorise la
multiplication de pathogeénes.

En outre, I’épandage des margines, trés riches en éléments azotés, peut causer la pollution
des nappes souterraines situées dans la zone ou a proximité du site d’épandage et souiller la
qualité de I’eau potable ; or dans le bassin ensuite, les lipides présents dans les margines
forment un film impeénétrable a la surface

des riviéres et ses bords empéchent la pénétration de la lumiére et 1’0xygéne mediterranéen,
les ressources en eau sont rares etleur préservation, tant que quantitativement que
qualitativement est capitale.

Ensuite, les lipides présents dans les margines forment un film impénétrable a la surface

des rivieres et ses bords empéchent la pénétration de la lumiére et I’oxygeéne[13].

1.6.2La pollution de I’air :

Causée généralement par la décomposition de ces effluents. Leur forte teneur en sels,
leur forte charge organique et leur acidité saturent les milieux récepteurs et provoquent des
dégagements d’odeur désagréable liée a la formation d’hydrogene sulfureux (Hz2 S), lors du

processus de fermentation [14].
1.6.3 La pollution du sol :

L’épandage direct des effluents d’huileries d’olive sur les sols provoque uncolmatage et une
diminution de leur qualité.

Les substances toxiques contenues dans ces eaux se fixent dans les sols. Certaines de

ces substances telles que les phénols peuvent inhiber I’activité microbienne du sol [14].

I.7Valorisation des margines :

Les margines sont riches en matiere organigue, en sels minéraux notamment en potassium, en
magnésium et en phosphore. De nombreux travaux ont été réalisés pour la valorisation et

I"utilisation de ces effluents, parmi ces applications on peut citer[9].
1.7.1Production de biogaz :

L’application du processus de la digestion anaérobie aux margines permet de transformer
environ 80% des substances organiques en biogaz (65 a 70% de méthane). Ainsi, la
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fermentation méthanoique permet la dépollution des margines tout en produisant de

I’énergie[8].
|.7.2Utilisation en alimentation animale :

Les margines ont été utilisées directement comme aliment pour le bétail. Cependant, cette
pratique reste a risque, en raison des taux élevés en sodium et en composés phénoliques
pouvant engendrer un effet antitrypsique. De méme, elles ont été fournies aux volailles a la
place de I’eau potable [48]. Cette expérience a montré qu’il y avait un léger abaissement du

taux de mortalité de ces animaux[9].
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Chapitre 11

La digestion anaérobie

11 .1 Historique de la digestion anaérobie :

La découverte de la méthanisation remonte a 1776 lorsque Alessandro Volta durant une de ses
Promenades observa que du gaz se libérait d’un marais. Apres avoir etudié ce phénomene et
fait plusieurs expériences, il mit en évidence que le gaz des marais était inflammable. Un peu
plus tard (1787), Antoine Laurent Lavoisier lui donne le nom de gas hidrogenium
Carbonatrum mais le terme de méthane fut proposé en 1865 et confirmé en 1892 par un
Congres international de nomenclature chimique. Pendant ce temps, la présence de ce gaz est
mise en évidence dans d’autres milieux (dont le fumier) et son origine est attribuée a I’activité
microbienne. Au début du XXémesiecle, la premiére installation produisant du voit le jour a
Exeter en Grande —Bretagne, elle permet 1’éclairage des rues de la ville. Dans les années
1920, I’allemand Karl Imhof met au point un systéeme de digestioncontinu, qui équipe
quelques années plus tard plusieurs villes allemandes. Les premiers systémes fonctionnels
discontinus de bio méthanisation ont été développés en Algérie des 1939, puis en Franc par
Marcel Isma et Gilbert Du cellier. Durant les années de croissance qui suivirent, ces
techniques ont été oubliées avant d’étre redécouvertes dans les années soixante-dix , lorsque
les chocs pétroliers ont montré la nécessité de rechercher des sources d’énergies |,
alternatives .De nouveaux procédés ont vu le jour tels que les systémes semi-continus , avec
ou sans fixation de biomasse qui permettent la méthanisation de substrats divers :
effluentsindustries dont la charge polluantes est élevée , boue d’épuration , déché ménagers ,
lisier.....[15].

I1.2Principe de la digestion anaérobie :

La digestion anaérobie ou meéthanisation est un procedé biologique qui exploite la capacité de
certains microorganismes a dégrader la matiere organique en I’absence d’oxygene pour
produire un biogaz riche en méthane ,utilisable comme source d’énergie .Le méthane , s’il
n’est pas récupéré et valorisé , est également un gaz a effet de serre important qui a un
potentiel de réchauffement global 25 fois supérieur au CO; .Plus de 60% des émissions de

méthane sont d’origine anthropique (agriculture, énergie, secteur des déchets[16].

-
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11.3 les étapes de la digestion anaérobie :

La digestion anaérobie a lieu en absence d’oxygéne, dans une gamme de pH comprise entre 6
et 9 et une teneur en eau et en nutriments suffisante. Lorsque ces conditions sont réunies, la
matiere organique est dégradée par une succession de quatre étapes .[17]

L’hydrolyse, 1’acidogenes, 1’acétogénése, et la méthanogenes comme le montre la figure 1 :

Macromolecules
Bacteries
Hydrolyse et - 5 icloge
yaroly Fragment de malecul%s acidogenes
acidogenese
Bactéries acidogenes
Acides
(— organicues,
acetogenes — o
+ Bactéries acétogenes
Acetate |, Dioxyde de
carbone,
— Hydrﬂgél'le
d Bacteries homoaceétogenes
|
. . Bacteries Bactéries
Methanogenes . . : .
methanogenes methanogeénes
Methane, dioxyde Methane
de carbone

Figurell. 1 : Schéma métaboliques de la digestion anaérobie[18].
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11.3.1 L hydrolyse :

L'hydrolyse est un processus extracellulaire dans lequel des substances
organiquesparticulaires complexes (protéines, polysaccharides, lipides, cellulose, etc.)
sontdécomposés en composés simples, solubles (acides aminés, sucres simples, acides
gras,glycérol, etc.). C'est une étape importante avant le procédé de fermentation, car
lesbactéries fermentatives ne peuvent pas absorber les polyméres organiques
complexesdirectement dans leurs cellules[19].

11 .3.2 L acidogénes :

L’étape d’acidogénes consiste en une dégradation des composés produits par 1’étape
d’hydrolyse, par D’action des bactéries acidogeénes et fermentatives. Elle conduit a la
formation d’un mélange de composé : acide organiques, acides gras volatils (AGV), alcools

(hydrogéne, dioxyde de carbone, ammonium)[20].
11.3.3 L’acétogénese :

Au cours de cette étape, I'oxydation des substrats (surtout les acides propénoique et butyrique
et I'éthanol) est couplée a la formation d'hydrogene et d'acétate. Lorsque la pression partielle
en hydrogene s'éléve, cette oxydation est thermodynamiquement impossible (réaction
endergoniques). Par conséquent, la croissance de la flore a cétogene et I'utilisation du substrat
dépendent strictement de I'élimination de I'hydrogene du milieu par les microorganismes
méthaniques. Cette association syntrophique avec des bactéries méthanogenes
hydrogénophiles permet de rendre les réactions endergoniques possibles[21].

11.3.4 La méthanogeénes :

La méthanogenes implique la consommation d'hydrogéne et la réduction par paliers du
dioxyde de carbone. Un certain nombre de substrats peut étre utilisé pour la méthanogénes
(acétate, formate, alcools de petite taille issus de la dégradation des pectines, ...), mais le
dioxyde de carbone et I'hydrogene sont néanmoins les principaux substrats impliqués. Ainsi,

la majorité du dihydrogéne provenant de la dégradation des glucides termine en méthane[22].

11.4 Parametres physico-chimique influencant la digestion anaérobie

11.4.1 Température :

-
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La température opérationnelle a 1’intérieur du digesteur est I’un des parametres majeurs du
processus de production de biogaz. Elle a un effet sur le niveau d’activité bio méthanogéne, la

durée de la fermentation et sa stabilité.

Généralement, 3 plages de température sont retenues pour la digestion anaérobie, avec des
avantages et des limitations spécifiques :

1) Ladigestion anaérobie psychrophile (<25 °C) qui favorise souvent une activité
méthanogéne limitée.

2) Ladigestion anaérobie mésophile (25-40 °C) qui représente la plage optimale pour la

production de biogaz.

3) Ladigestion anaérobie thermophile (>45 °C), souvent associée a une production
méthanogéne plus importante. En effet, les processus thermophiles deviennent plus rapides,

mais également plus instables et moins efficients économiquement[23].

11.4.2 pH :

Le pH est un des parametres les plus importants pour la méthanisation et un contrél eaccru de
sa variation est fondamental pour le bon fonctionnement des réacteurs. Un pH stable indique
un systéeme en équilibre et une méthanisation performante. En revanche,des variations du pH,
plus souvent sa diminution, sont signes de probléemes. Les bactéries Méthanogenes sont tres
sensibles aux variations du pH : de petites altérations peuvent méme menacer la production du
gaz. A cause de cela, le controle de ’alcalinité est important afin de maintenir le pH dans les
valeurs voulues. Si la plage de fonctionnement acceptable d’un réacteur se situe entre 5,5 et
8,5, les valeurs idéales pour les microorganismes méthanogenes varient entre 7,0 et 7,2. La
chute du pH en dessous de 5,0 est mortelle pour ces organismes et méme des valeurs proches
de 6,0 causent souvent un arrét du procédé. Comme la digestion anaérobie est une sequence
de réactions, chacune ayant des sous-produitsDifférents, les uns peuvent influencer
négativement les autres. Une surproductiondes acides volatils par les organismes acidogénes
peut mener a une baisse du pH et,conséquemment, a une inhibition de la méthanogenes. Cela
peut étre une situationcausée par un grand apport de matiéres fraiches au digesteur. En
revanche, unesurconsommation des acides pour la formation de méthane peut engendrer

uneaugmentation du pH et un ralentissement de 1’acidogénes[24].

-
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11.4.3Agitation :

Dans ce milieu extrémes humide , 1’agitation a pour objectif d’éviter d’une part la flottation
de certains débris ( végétaux par exemple) et d’autre part la décantation de parties plus
dense .Cette agitation , qui n’a besoin d’étre permanente ,peut se faire mécaniquement , par

pompage périodique ou par circulation de biogaz comprimé [25].

11.4.4 Les inhibiteurs :

Plusieurs inhibiteurs potentiels de la fermentation méthanique existent. Parmi les plus étudiés,
on peut citer : les oxydants (oxygene, nitrates, sulfates,...), les acides gras volatils, les

antibiotiques, I’ammoniac, les détergents...[18].

11.4 .5 Le potentiel redox :

La fermentation méthanique ne se déroule qu’en anaérobiose stricte, les populations
méthanogénes et a cétogeénes étant les plus sensibles a I’oxygeéne et aux oxydants potentiels
(nitrates, nitrites,). Par ailleurs, la majorité des microorganismes participant a la phase
d’hydrolyse-acidogenes sont des anaérobies facultatifs qui permettent une élimination rapide

de I’oxygene pouvant étre présent dans le milieu.[18]

11.4.6 Alcalinité :

Lorsqu’on mesure 1’alcalinité d’un digesteur ,on a deux types d’alcalinité : celle due aux AGV
et celle due aux bicarbonates ;L’alcalinité due bicarbonates de calcium doit étre relativement
élevée pour bien fonctionner .On considére ,en général ,qu’il est nécessaire d’avoir au moins a
1000 mg .L-1 d’alcalinité (exprimee en Ca COs) dans un réacteur qui fonctionne bien .Le
carbonate joue non seulement le réle de pouvoir tampon mais contribue aux équilibres des
diverses formes du gaz digesteur de 1’azote ammoniacal, qui contribuera a générer de

I’alcalinités permettant ainsi un fonctionnement plus stable du digesteur . [26]

11.4.7 Nutriment :

La croissance des bactéries nécessite les aliments suivants :
- Les aliments constitutifs qui rentrent dans la structure de la cellule bactérienne

commeO, N ....

-
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- Les sources d’énergies : le rayonnement lumineux ou bien I’oxydation de produits

chimique ou minéraux.

De plus, les bactéries exigent des substances organiques qu’elles ne savent pas
synthétiser. Ces substances sont nommeées facteurs de croissance. Beaucoup de ces substances
sont des vitamines, des acides aminés et des bases purique et pyrimidique. Les bactéries qui
doivent trouver ces facteurs de croissance dans leur alimentation sont appelées auxotrophes.

Les bactéries qui n’ont pas besoins de tel facteur dites phototrophes [27] .

11.4.8 La matiére organique MO :

Elle est constituée de carbohydrates , protéines , graisses de la matiére organique dans les
boue s’exprime généralement par le pourcentage des matiereséches qui sont volatiles , matiere
volatiles sont les composés organique qui sont éliminés quand les boues sont chauffées a
550 degrés sous conditions oxydantes .La plupart des boues fraiches sont constituées de 75 a
85 % de matiére volatile .La matiere volatile est importante puisqu’elle peut générer des
odeurs désagréables .Elles peut étre valorisée quand les boues sont utilisées comme fertilisant
[28].

11.4.9 Les métaux lourds :

La concentration des métaux dans les boues dépend du type de I’eau résiduaire qui est
traitée ,le cadmium , chrome , cuivre, plomb, nickel, mercure, argent et zinc peuvent etre

présent [28].

1I .4.10 L’inoculum :

L’inoculumest un élément essentiel pour produire un biogaz de qualité et en
quantitéparticulierement en méthanisation en voie seche. Le terme inoculumdéfinit un liquide
qui estchargé en nutriments, en capacité tampon, en eau et en microorganismes pouvant

réaliser la

digestion anaérobie. La quantité de I’inoculum apportée dans le milieu module la teneur en

eau de celui-ci imbibant les déchets et favorisant ainsi ’action des microorganismes comme
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décrit  précédemment. Les  différentes sources d’inoculumsont variables et
peuventcorrespondre & des digestes liquides ou solides, a des boues de stations d’épuration,
des

fumiers, des lisiers, d’un liquide issu d’un précédent cycle de digestion anaérobie [17].

11.4.110xygéne moléculaire et teneur en eau :

L’oxygene O2 est toxique pour les bactéries anaérobies strictes que les bactéries acétogenes
etmethanogénes. Il faut donc éviter toute entrée d’air en travaillant par exemple en
conditionsnoyeées. La méthanisation est donc un procédé particulierement adapté aux déchets

fortement humides .La teneur en eau optimal se aux alentours de 90%][27] .

11.4.12 Concentration de matiére organique dans les substrats :

Le niveau de concentration en matiére organique dans les substrats est important pour le
fonctionnement de I’installation et pour la prévision des quantités de biogaz produit. Ce
parameétre peut étre mesuré par la « Demande Chimique en Oxygéne » (DCO) avec comme
unité courante la masse d’oxygéne consommé pour la dégradation biologique (gO2/1). La
mesure de cette grandeur a I’entrée et a la sortie du méthaniser permet de calculer I’efficacité

du traitement[29].

1.5 Avantages et inconvénients de la digestion anaérobie :[30]

Les avantages de la digestion anaérobie sont :

* bonne efficacité obtenue dans la dépollution a débits élevés ;

« adaptation aux faibles températures ;

» simplicité et flexibilité du systeme ;

» faible besoin d’espace ;

« faible consommation d’énergie ;

« faible production de boues (2 a 30 fois moindre qu’en traitement anaérobie ;

* besoin de peu d’¢éléments nutritifs ou de produits chimiques pour le fonctionnement ;
» adaptation des bactéries pour la destruction de nombreux produits toxiques
Cependant, elle comporte aussi quelques inconvénients :

« Une forte sensibilité aux variations de charges et aux composés toxiques.

* Une dégradation plus lente que pour les procédés aérobies.

<
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* Des cotts d’investissement importants.

* Du fait de la faible vitesse de croissance bactérienne, la cinétique d'épuration est lente et les
périodes de démarrage des réacteurs relativement longues.

* Les populations microbiennes sont sensibles aux perturbations, en particulier a I'oxygene et
aux métaux lourds ou encore aux surcharges organiques et le procedé se révele souvent
instable.

* Le traitement par digestion anaérobie

est souvent insuffisant pour rejeter directement les effluents dans le milieu naturel : un post-
traitement aérobie de finition est nécessaire pour achever I’¢limination du carbone et

éventuellement de I’azote et du phosphore.

» Mauvaise odeur.

11.6 Produits de la méthanisation :

Lors de la transformation de la matiere organique, la digestion anaérobie produit lebiogaz.
Le biogaz a une importante fonction comme source d’énergie[26].

11.6.1 Biogaz :

Le biogaz produit a partir de déjection animales et résidus végétaux figure parmi les sources
d’énergie les plus durable, notamment en raison potentiel de production au niveau de petites
unités décentralisées et parce qu’il n’exige aucune infrastructure importante pour son

transport[31].

11.6.2 Composition et valorisation du biogaz : [32]

La meéthanisation transforme essentiellement la matiere organique en un gaz energétique

appelé « biogaz » composé de différents gaz issus des réactions biologiques.

11.6.2.1 Composition du biogaz :

Les rendements en méthane et la composition du biogaz produit sont variables et sont liés a

plusieurs facteurs.

-autres gaz détectables : hydrogene sulfuré (H.S), ammoniac (N Hs), gaz hydrogéne.

-
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11.6.2 .2Valorisation énergetique du biogaz :

- nature des effluents a traiter (proportion de carbone, hydrogéne, azote, soufre et oxygene).

- teneur en MES des effluents.

Des différentes sources de production conduisent & des compositions spécifiques et variables
Durant la digestion méthanique, les composés organiques sont finalement

Convertis-en :

-méthane (CH4) : sa teneur dans le biogaz peut varier de 50 a 80 %

- dioxyde de carbone (C02) : le biogaz issu de la méthanisation des liquides contient
généralement entre 10 et 30 % (moyenne 20 - 25 %) de (C02). Le biogaz issu de la digestion

des solides en contient une quantité généralement supérieure de 35 a 50 %.

Le biogaz est utilisé en tant que combustible ou carburant pour éviter le rejet a 1’atmospheére
du méthane, gaz participant a I’effet de serre. Il peut servir a la production de la chaleur ou de
I’électricité ou les deux a la fois (cogénération),Par ailleurs, il peut aussi étre injecté dans les
réseaux locaux de gaz naturel. Les quantités de biogaz récupérées lors du traitement des
effluents sur les installations anaérobies peuvent étre importantes et 1’économie énergétique

non négligeable.

11.7 les différents types de réacteur anaérobie :

Contact anaérobie : a I’instar du procédé

aérobie a boues activées, la biomasse est

séparée de ’eau traitée par un décanteur et

recyclée vers le réacteur.

Capaciteé de traitement nominale : 0,5 a 2 kg

de DCO par m® de réacteur et par jour.
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Lit fixe : nous retrouvons dans cette famille
des lits a garnissages « vrac » et des lits a
garnissages orientés.

Capacité de traitement nominale : 2 a 20 kg
de
DCO par m? de réacteur et par jour.

UASB (lit de boues) : cette technologie
représente pres de 50% des installations
existantes en traitement d’eaux résiduaires
industrielles.

Capacité de traitement nominale : 2 a 20 kg
de

DCO par m® de réacteur et par jour.

Foome

Paracales sol de
{mapport + bicdilm )

Prase Iqaby_

T dedem

Recckhge da hagmds

Sertie

gmide
Lq__-

Lit fluidisé : la biomasse est fixée sur un

support
granulaire mis en suspension par la
circulation
de I’eau a traiter. Le support est ainsi

expansé

(fluidisé) tout en restant dans le réacteur.

Capacité de traitement nominale : 2 a 50 kg
de

DCO par m3 de réacteur et par jour.

Figure 11.2 :les différents types de réacteur anaérobie[33] .
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Chapitre 111

Matériels et méthodes

I11. I Introduction :

L’objectif de ce chapitre est de décrire les échantillons étudies et de présenter tous les
protocoles et techniques utilisés au cours de cette étudie. Ainsi, I’origine des boues,les
réacteurs utilisés au sein de laboratoire de la faculté de génie des procédés de Constantine

pour la réalisation de I’expérience et de digestion anaérobie et du substrat sont exposés.
I11. 2 Protocole de mesure de la biodégradation anaérobie :

I11.2.1 L’origine des boues utilisées :

L’inoculum utilisé dans les travaux de ce mémoire sont issu de la station d’épuration (STEP)
d’OUED EL ATMNIA de la périphérie de Constantine aprés avoir concentré en éliminant le
surnagent clair constitué principalement d’eau. Ses propres caractéristiques sont développées
ci-dessous,les échantillons des boues d’épuration sont prélevés du bassin secondaire de la
STEP. Le prélevement était de 20 L pour avoir une représentabilité suffisante vis -a-vis des
analyses a effectuer.

La guantité de boue utilisée dans notre expérience a été incubée seule pendant une semaine

dans des flacons a sérum fermeés hermétiquement et maintenu a une température37°C.

111.2.2 L'origine du substrat :

Les essais de solubilité sont effectués sur trois déchets d’olives (la margine) leurs
prélevements ont été effectué en décembre 2018 a partir du bassin de stockage des margines

d’olive et transporté dans une bouteille de 1.5l, elles sont obtenues a partir d’olives de couleur

mi- noires.

o La région D’ Akbou (Béjaia) ; presse a olive traditionnelle

o La région de Grarem Gouga (Mila) ; presse a olive automatique

o La région de Sidi Maarouf (Jijel) ; aussi,presse a olive automatique

I11. 2. 3 Préparation du substrat (margines d’olive) :

Les échantillons de margines d’olives de (Mila, Jijel, Bejaia) ont subit un broyage mécanique

puis stockeé avant son utilisation a I’obscurité dans un environnement non oxygéné a 4°C.

-



Chapitre 111 Matériels et méthodes

L’appareil de broyage utilisé est un broyeur traditionnel de cuisine « CONDOR » MODEL
NO : MX-D1552/MX-D1552S de puissance 500W de capacité 1,5 litre, voir figure (111.2). On
s’est propose de comparer la solubilité des trois margines afin de vérifier laquelle des trois
donne une meilleure solubilité favorisant ainsi 1’étape de 1’hydrolyse, dans la digestion
anaérobie qu’on va étudier dans des réacteurs batch.

Le volume des échantillons a broyer est de 1500 ml pour chaque margine qui va étre utilisé,

- Une partie pour les mesures des parameétres qui nous permettent de déduire la
solubilité, TS, TVS, MES, et de la DCO soluble et totale

- Une autre partie pour la préparation des réacteurs batch de digestion anaérobie en

phase mésophile (37°C) et en phase thermophile (55°C).

Figure I111.1 : Margine d’olives apres le broyage Figure 111.2: un broyeur traditionnel
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I11. 2.4 caractéristiques du substrat et de la boue
Tableau I11.1 : caractéristiques du substrat et de la boue utilisée

Parametres TS TVS MES MVS TA TAC DCOr DCOs
Unité g/l g/l o/l o/l mgCaCOs/l | mgCaCOs/I gOa/I g0/
Substratl | 111.77 | 100.34 40,25 39,87 0 662,2 115.38 | 102.56
(Jijel)
Substrat2 | 143.91 | 137.39 133,69 | 133,25 0 68 94.87 39.74
(Mila)
Substrat 3 250.65 245.85 125,48 124,64 224 654 89.74 76.92
(Bejaia)
Boue 30.40 18.07 / / 66.6 26.6 76.92 74.35

I11. 2 .5 Description du digesteur :

Les mesures du biogaz et méthane produites dans des flacons fermés hermétiquement sont
appelées potentiel méthanogéne (Biochemical Méthanogene potentiel ou BMP) elles sont
réalisées grace a une méthode décrite par [34]. Ainsi, 150 ml d’un mélange du substrat,
d’inoculum et de solution nutritive sont introduits dans un flacon a sérum de 250ml pour les
tests mésophiles et de 125ml pour les tests thermophiles. La quantité de substrat est calculée
de facon a obtenir des ratio inoculum /substrat(l/S) égale a 1 qui a été définie a partir des
données bibliographiques, aprés remplissage, comme le montre la figure Ill. (3 et 4) les
flacons sont bouchés a 1’aide d’un septum en caoutchouc. Tous les réacteurs bath sont

maintenus en phase mésophile et en phase thermophile.
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[Nl

Figure 111.3 : Réacteur batch utilisé (125 ml) Figure I11.4 : réacteur batch utilisé (250 ml).

I11. 2.6Description du dispositif de mesure du biogaz :

La mesure du volume de biogaz et du méthane produit au cours du temps s’effectue par une
colonne d’eau acidifiée (pH = 2) afin de réduire au maximum la dissolution du CO.. (Voir
figure 111.4), I’expérience Se poursuit jusqu'a observation d’une production de biogaz et
méthane nul. Pour un méme échantillon, le test comprend une série de bath. Chaque batch est
doublé et les résultats sont moyennés sur les deux mesures expérimentales. Chaque série de
tests est réalisée en paralléle d’un test sans ajout de substrat (blanc) qui permet d’estimer la
production de biogaz liée a la dégradation résiduelle de 1’inoculum. Ensuite, par différence
entre la production de méthane (ou de biogaz) cumulée des tests avec substrat avec celle des
tests blancs, on obtient le potentiel méthanogene (ou biogaz) du substrat étudié. Les valeurs

de production en gaz sont ramenées aux conditions standards de température et de pression.

E
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Figure 111.5 : dispositif permettant la mesure du biogaz et du CH4

111.2.7 Composition de la solution nutritive :

Dans le but d’éviter le déficit en nutriments et en élément trace durant le déroulement du test
de la biodégradabilité, une solution contenant des concentrations variables de ces derniers a
été ajoutée a chaque réacteur. Les concentrations sont représentées dans le tableau ci-dessous.
Tableau 111.2 : Composition de la solution en nutriments et éléments traces. [34]

Nutriments et éléments | Concentration (g/l)
trace

KH2PO4 0.135

K2HPO4 0.56

NH4CI 0.265

MgCl. .6H20 0.05

CaClz .2H20 0.0375

FeCls .6H20 0.01

25
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I11. 3 Méthodes et analyses :

111.3.1 Dosage des Matiéres seches (TS) et des matiéres volatiles (TVS) :

La détermination des différentes fractions de la matiere est réalisée par pesees et séchages des
Boues secondaires et du substrat, selon la méthode normalisée (APHA,1998) [34]. Les
matieres seches (TS) correspondent a la matiere résiduelle obtenue apres une étape de séchage
a 105°C. Apreés homogeénéisation, une quantité de boue ou de substrat est introduite dans une
capsule en porcelaine propre préalablement séchée. Ensuite, sont mise dans une étuve a
105°C pendant 24h, puis refroidi dans un dessiccateur et pesé pour obtenir les TS.

Le calcul des TS, en g.kg™tou g /I, s’obtient selon la relation :

TS M, - M
TS (g(l )) = 3 X 1000
Avec:
o Mo : la masse de la capsule vide.
o M1 : la masse de la capsule remplie de 1’échantillon.
o Mz : la masse de la capsule et du résidu sec apres séchage.

Apres avoir pesé et mesuré les TS, la capsule est mise au four a 550°C pendant 2 heures.

Puis, il est refroidi et pesé pour obtenir les matiéres minérales(MM). Ainsi, la Différence entre
les TS et les MM correspond aux matieres volatiles (MV). Les MV sont Assimilés a la
matiére organique.

Le calcul des TVS, en pourcentage de la matiere seche, s’obtient selon la relation suivante, est

alors possible d’exprimer le contenu de MV en g/L

TVS M, —My)—(M; — M
TVS (g( 1 )) G (N‘[’z — 1(\/103 ) 1000
Avec :
) Mo : la masse, en gramme, de la capsule vide.
° M1 : la masse, en gramme, de la capsule remplie de I’échantillon.
) Mz : la masse en gramme de la capsule et du résidu sec apres sechage.
o Ms : la masse de la capsule et du résidu de calcination.

111.3.2 Matiéres en suspension MES :

On obtient les matiéres en suspension par une méthode de filtration.

e
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Un volume d’échantillon de 100ml est filtré a travers un papier filtre rincé et séché a 105°C.
Les matiéres retenues sur le filtre mO sont séchées a 105°C puis pesées avec le filtre soit m1.
La masse de matieres en suspension est obtenue en faisant la différence entre la masse du
filtre incluant les résidus séchés et la masse initiale du filtre. On calcule la concentration de
MES en utilisant la formule ci-dessous :

1—mo
MES(™9/}) = M x 1000

Figure 111.6: les différentes étapes pour la détermination de MES.
Apres avoir pesé et mesuré les MES, le papier filtre contenant les MES est mis au four a
550°Cpendant 2 heures. Apres refroidissement le résidu est pesé et nous donne la
concentration de la matiére minérale MM.
On calcule ainsi la concentration des MVS en utilisant la formule ci-dessous :

MVS (?) — MES — MM

111.3.3 Dosage du TA et TAC :

L’alcalinité partielle (TA) et 1’alcalinité totale (TAC) sont mesurées manuellement par ajout
d'une solution titrée acide en présence d'un pH-métre. Le pH d’un échantillon de Volume Ve
est relevé. Le volume Vicorrespond au volume d'acide (de 1’acide chlorhydrique a 0,01 mol/l)
nécessaire pour atteindre une valeur de pH = 6. On ajoute ensuite un volume supplémentaire
d’acide V2 jusqu'a atteindre une valeur pH = 4. Le TA et le (TAC sont calculés a partir de ces
mesures. Les résultats sont exprimés en mgCaCOs3/I.

volumedeHCL(ml) X normalitéde HCI1(0.01N) x 50000

Alcalinité = Volumedel'échantillon(25ml)
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Figure I11. 7 : Appareillage de mesure de TA et TAC

111.3.4 Détermination de la demande chimique en oxygene :

La DCO a été déterminée par une oxydation d’un échantillon de 2 ml pendant 2 heures a
148°C dans 3ml d’une solution d’acide composée de 0,66 g de AgSO. Dans 100ml de
H2S04 de 1ml de K>Cr207 8.33mol/ et 0.04g de HgS04, L’absorbance de la solution a ensuite
¢été comparée a une courbe d’étalonnage obtenue a partir d’une solution mere KH2 POs entre
100 et 1000 mg/l de DCO. L’échantillon de 2 ml était dilué¢ suffisamment pour atteindre une
concentration finale dans cette plage de DCO (1000mg/l). La lecture de I’absorbance a été
effectuée avec un spectrophotometre a une longueur d’ondes égale & 600 nm (voir
figurelll.10) deux types de DCO ont été mesurés :la DCO totale, la DCO soluble, pour
laquelle un échantillon de 1mL était filtré avec papier-filtre millipore 0.45, La DCO totale

inclut donc les matieres solides et, la matiere soluble dans le surnagent.

Expression des résultats

La DCO se détermine a partir d’une droite d’étalonnage

E
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Concentration (mg/l) Absorbance
1000 0.42
750 0.33
500 0.23
250 0.13
100 0.07

Ces résultats nous ménent a tracer la courbe suivante :

y=0,0004x+0,036

R2=0,999
0,45
0,4 —
0,35 /
0,3 /
0,25 /

/

Absorbance

0,2
0,15 /

/

0,1
—

0,05

0 200

400

600

800

Concontration [mg/I]

1000

1200

—&—abs

Linéaire (abs)

Figure 111.8 : Courbe d’étannolage de la DCO
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Figure 111.9 : L’appareil qui mesure la DCO.

Figure 111.10 : Les pectrophotométre

E
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111.3.5 Détermination de la composition du biogaz : [35]

Le biogaz produit par chaque bouteille est mesuré quotidiennement a I’aide du dispositif qui
sert a mesurer la quantité de biogaz. Voir (Figure 111.4) la composition du CH4 dans le biogaz
est déterminée ainsi :

- A I’aide d’une seringue, on prend un certain volume du biogaz produit par I’une des
bouteilles on le note (V1) qu’on injecte dans une autre bouteille qui contient 20 g/L de la
solution de KOH.

- Puis on agite cette derniére manuellement de 3 a 4 minutes pour que tout le CO; soit
absorbé par la solution de KOH.

- Ensuite on mesure le CH4 contenant dans la bouteille de KOH et on note le volume
(V2). Le rapport V2/V1 nous donne la composition du CH4 dans le biogaz.

La relation qui permet le calcul de la composition du CH4 s’écrit comme suit :

\'
Lacomposition % = Vi x 100

Figure 111.11 : Bouteille pour la mesure la composition
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Chapitre IV

Résultats et discussions

IV.1lIntroduction :

Ce chapitre explore les résultats expérimentaux au regard de la solubilité de trois margines
issues de trois wilaya d’Algérie (Jijel, Bejaia, Mila) et de déduire par la suite leurs
productionsen biogaz et en méthane en phase meésophile (37C°) et en phase thermophile
(55°C).

IVV.2Méthodologie :

> Solubilité

La solubilite a était déterminée en effectuant les rapports des parametres (MES /MS),
(TVSI/TS) le ratio de la DCO (DCOs/DCOr) pour chaque margines d’olives.

> Biodégradabilité

Pour un méme échantillon, le test d’incubation comprend une série de batchcontenant un ratio
inoculum sur substrat (1/S=1). Chaque batch est doublé et les résultats sont moyennés sur les
deux mesures. Durant toute la période de la digestion, la quantité du biogaz et celle du
méthane produita été déterminée tous les jours. L expérience se poursuit jusqu’a observation

d’une production en biogaz et méthane nul (44jours).

V.3 Etude comparative de solubilisation des trois margines avant incubation :

D’aprés le tableau 1V.1, les résultats d’analyses physicochimiques réalisées sur les trois
margines, montrent que le pourcentage de TVS varie entre 89.77% et 95%. Ce qui favorise

I’utilisation des procédés biologique comme méthode de traitement.
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Tableau IV.1: caractéristiques physicochimiques des trois margines

Echantillons Margine Jijel Margine Bejaia Margine Mila
Ci C2 Cs
pH 4.16 4.7 6.99
TS (g/l) 111.77 250.65 143.91
TVS (g/l) 100.34 245.85 137.39
TVS (%) 89.77 98.08 95.46
MES (g/l) 40.25 125.48 133.69
MVS (g/l) 39.87 124.64 133.25
TA (pH=6(mg/l CaCO:s) 0 224 0
TAC (pH=4(mg/l CaCO3) 662.2 654 68
DCOs (gO2/1) 102.56 76.92 39.74
DCO:t (gO2/1) 115.38 89.74 94.87
1VV.3.1 Evolution du pH :
PH
8
7
6
5
4
—o—PH
3
2
1
0
Jijel Mila Bejaia

Figure 1V.1 : Evolution du pH des trois margines.
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Comme présenté sur la Figure 1V.1 le pH de la margine de Jijel et de Bejaia se situe aux

alentours du pH= 4 C’est un pH acide ne favorise pas la digestion anaérobie. Par contre le pH

de la margine de Mila reste dans la gamme du pH neutre.

1VV.3.2 alcalinité TA et TAC :

Tableau 1V.2: Evaluation du TA et TAC

Echantillons Margine Margine Bejaia
Jijel C2
Ci
TA pH=6(mgCaCOa/l) 0 224
TAC a 662.2 654
pH=4(MgCaCOs/l)
AGV 662.2 430

Margine Mila

Cs

68

68

Les mesures de I’alcalinité (TApH=6) etTACpr=4), les AGV Totaux sont des parameétres de

contrle de la stabilité de la digestion anaérobie.

Selon les résultats du tableau IV.2 L’alcalinité (T ApH=6) varies entre 0 et 224mgCaCO3/I et

celle a (TAC pH=4) varie entre varie entre 68 a 662.2mgCaCQO3/I

Notant que pour assurer un fonctionnement optimal de la digestion il est recommandé que

I’alcalinité soit comprise entre 1000 et 3000 mg/1 de CaCOs.

I1VV.3.3 La solubilisation des trois margines en terme du rapport MES/MS et MVS/MES :

Tableau 1V.3 : Evolution de MES, MVS, MES/MS et MVVS/MES

Echantillons Margine Jijel Margine Bejaia
Ci C2
MS (g/L) 111.77 250.65
MES (g/L) 40.25 125.48
MVS (g/L) 39.87 124.64
MES/MS(%) 36.01 50.06
MVS/MES(%) 99.07 99.33

Margine Mila
Cs
143.91
133.69
133.25
92.89

99.67
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B MES/MS% B MVS/MES %
120

100

80

60

40

20

Jijel Mila Bjaia

Figure 1V.2 : Evaluation de rapport de MES/MS (%) et MVS/MES (%)

Le rapport MES/MS est un paramétre trés important pour comparer la solubilisation de la
matiére solide pour les margine testé.

Les résultats du tableau 1\VV.3montrent que ce rapport est plus important pour la margine de
Mila suivi de celle de Bejaia et de Jijel ceci peut étre expliqué par le fait que la quantité de
matiére contenue dans le surnageant (matiére soluble) de la margine de Jijel est en plus grande
quantité que celui de Bejaia et de Mila successivement.

Le rapport MVS/MES est de méme ordre de grondeur pour les trois margine testé et

correspond 99%.

1V.3.4 La solubilisation de la margine en terme de DCO :

Le tableau V.4 résume les résultats obtenus en termes de solubilisation de la DCO Evolution
du ratio DCOs/DCOt pour chaque durée de traitement.
Tableau 1V.4 : Evolution du DCO soluble et DCOtotale

Echantillons Margine Jijel Margine Margine Mila
C1 Bejaia C: Cs
DCO:t (gO2/l) 115.38 89.74 94.87
DCOs (gO2/l) 102.56 76.92 39.4
Ratio (%) DCOs /DCOt 88.88 85.71 41.89
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DCOt(g02/l) DCOs(g02/1)

120
100

100
80
80
60 B DCOt(go2/l)

60

1 B DCOs(go2/l)
| I I
20 0

140

120

DCOt(g02/!
DCO s(gO2/1)

40

MILA JUEL BEJAIA

MILA JUEL BEJAIA
Figure 1.3 : Evolution de la DCO Figure 1V.4 : Evolution de la DCO soluble
totale en fonction de trois margines fonction de trois margines

> DCO TOTALE et SOLUBLE :

D’apres les figures 1V.3 et 1V.4: la DCO totale de la margine de Jijel est plus importante
quecelle de Bejaia et de Mila. Du point de vu DCO soluble elle est importante pour la
margine de Jijel.

Afin de comparer les résultats des trois margines utilisées, il était préférable d’introduire le

ratio DCOs/DCOt qui refléte le transfert de la phase particulaire vers la phase.
DCOs

Ratio= * 100
DCOt

B RATIO %(DCOs/DCOt)
100
90
80
70
g 60
> 50
S 40

(a]
30
20
10
0
MILA JUEL BEJAIA

Figure IV. 5 : Evolution du ratio DCOs/DCOt pour les trois margines
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La figure IV.5représente 1’évolution du ratio DCOs/DCOt pour les trois margines, on note que
la fraction soluble de la margine de Jijel est plus élevé que la fraction soluble de la margine de
Mila et de Bejaia et atteint 88 ,88%.

1\VV3.5 Conclusion de la solubilisation :

D’aprés ce qu’on a obtenu, on remarque que la solubilisation apparait avec une grande
quantité pour la margine de Jijel environ 88,88%. Ceci nous permet de prévoir que la

meilleure production en biogaz sera avec la margine de Jijel.
IV.4Résultat de la phase gazeuse « production du biogaz et du méthane »
1V.4.1phase mésophile

IV.4. 1.1Variation du volume spécifique cumulé total du biogaz et du méthane produit :

——C0 —e— C1 (Mila) C2 (lijel) —0— (3 (béjaia)

800

700

600

500

400

300

200

100

PRODUCTION DU BIOGAZ(ML/gTVS)

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
-100

TEMPS(JOURS)

Figure 1V.6 : Production de biogaz par le mélange (margine+ boue)
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——C1-CO C2-Co —e—(C3-Co

600 -

500 A

400 A
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012 36 7 8 91013141517202122232427282930313435363841424344

-100 -
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Figure IV.7 : Production de biogaz net par les trois margines

La Figure IV.6: représente la variation du volume cumulé total en biogaz produit, en phase
mésophile lors de la biodégradation d’un mélange de rapport (I/S=1), constitué de boue issu
du bassin secondaire de la station d’épuration D’OUED EL ATHMANIA (inoculum) et de
trois margines d’olives issu de trois régions de I’est algériens Jijel, Bejaia et Mila, afin de
comparer leurs rendements en biogaz apres avoir confirmé dans le paragraphe précédent
gue la margine de Jijel était plus soluble.

La Figure IV.7 : représente la variation du volume cumulé total en biogaz net produit en
phase mésophile en éliminant I’effet de la biodégradabilité de 1’inoculum.

Durant un temps de sejour de 44 jours, la quantité de biogaz produite est de 1’ordre de
333.28ml/gTVS, 371,74ml/gTVS et 499.72ml/gTVS successivement pour les tests de
margines de Bejaia, Mila et Jijel. Le scourbes de production de biogaz suivent une forme non
linaire et on peut la partager en trois phases.

1- Phase de latence : Ou phase d’adaptation durant laquelle la production en biogaz était
tres faible pour les trois tests de margines. On observe que cette phase pour les trois margines
était trés courte et elle est comprise entre 1 jusqu'a 5 jours.

2- Phase exponentielle : qui débute du 5°™ jour jusqu'au 17°™ jour

|
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C’est la phase méthanogene qui se met en place a partir de laquelle les conditions de
production du biogaz sont atteintes, ce qui permet de comptabiliser les quantités de biogaz les
plus importantes.

Elle débute du 5 jour au 17éme jour pour les deux margine Jijel et Bejaia et s’étale
jusqu’au 27°™jour pour la margine de Mila.

Si on compare les courbes de production des trois tests de margines on remarque que la
margine de Jijel donne le meilleur rendement en biogaz suivi de la margine de Mila vient en
dernier la margine de Bejaia qui n’est pas loin du rendement de la margine de Jijel.

Leurs rendements atteignent une production333.28ml/gTVS, 371,74ml/gTVS et
499.72ml/gTVS successivement pour les tests de margines de Bejaia, Mila et Jijel.

3-Phase de palier : c’est a partir de cette phase que la production en biogaz devient lente sous
I’effet de 1’épuisement du substrat qui constitue la source nutritive et énergétique de la flore
microbiologique et particulierement la flore méthanogéne qui est directement responsable de

la production du biogaz.

1V.4. 1.2 Variation du volume cumulé en CH4 :

—e—C1(Mila) c2(Jijel) —e— C3(Béjaia)
300
250
7
2 200
S~
—
2
I 150
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w
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o
a
2 s0
[
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) 10 20 30 40 50
-50
TEMPS(JOURS)

Figure 1V.8 : Volume cumulé spécifique en Méthane

|



Chapitre 1V Résultats et discussions

La figure IV .8, illustre la composition du méthane en volume cumulé produit durant 44 jours
d’incubation en phase mésophile pour les trois margine testees.

Nous remarquons que les meilleures productions en CH4 sont successivement pour le teste C2
(Margine de Jijel), C1 (Margine de Mila) et C3 (Margine de Bejaia).

m % CH4 m %CO02
70

60

50

40 A

30

20 A

Composition biogaz(%)

10 7

C1(Mila) c2(lijel) C3(Bejaia)

Figure 1V.9: Composition en Méthane et en CO>

D’aprés la Figure 1.9 la composition en CHy atteint un pourcentage de 60% pour la margine

de Bejaia et pour margines (Mila et Jijel) le pourcentage est de 1’ordre de 58%.

IVV.4.2 Conclusion de la biodégradabilité :

La cinétique de production de méthane est meilleur pour la margine d’olives de Jijel

Du point de vu composition la margine d’olives de Bejaia dépasse légerement la margine

d’olives de Jijel.

1VV.4.3 Résultat de la phase liquide aprés incubation :

E



Chapitre IV

Avant

Apres

Incubation

Incubation

Tableau 1V.5 : Caractéristique de la phase liquide apres incubation en phase mésophile

Parametres de

Traitement

CO(Boues)
C1(Mila)
C2(Jijel)
C3(Bejaia)
CO(Boues)
C1(Mila)
C2(Jijel)

C3(Bejaia)

pH

/

7.11

7.25

7.35

7.25

6.86

6.81

6.97

6.87

TA

TAC

TS

mgCaCOs/L mgCaCOaz/L (g/L)

7.09

80

98

182

104

17.76

8.68

42.41

22.35

500

660

1000

790

8.10

11.46

14.06

13.95

6.48

7.14

11.53

8.83

TVS

(9/L)
4.81
8.02
10.17
10.55
3.31

3.99

7.82

5.47

DCOt

(gO2/L)
20.51
22.72
26.66
22.60
10.76

7.3

12.3

12.69

DCOs

(gO2/L)
19.82
20.75
25.29
21.62

8.07

4.61

8.46

10.76

TVS(%)

/
59.44
69.98
72.28
75.63
51.08

55.87

67.86

61.99




Chapitre IV

IV.4.3.1pH et alcalinité :

Le pH apres la durée d’incubation est aux alentours de la valeur de 6.85, ¢’est un pH proche

de la neutralité, avec une alcalinité ne dépassant pas 1000 mgCaCQOs/. Le systeme était stable

Résultats et discussions

durant la période de la digestion pour les trois margines considérée.

1V.4.3.2 Le rendement d’élimination de TS et de TVS :

TS(%)
)
g
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7
R
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£
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B TVS(%)

Figure 1V.10 : Variation du rendement

d’élimination TS

Figure I1V.11: Variation du rendement
d’¢élimination TVS
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Chapitre IV Résultats et discussions

Le tableau IV.5 montre que les valeurs initiales en TS et TVS diminuent entre le début et la
fin d’incubation avec un rendement en TS selon la figure 1VV.11de 37.72%, 36.72% et 18.04%
respectivement pour les margines de Mila, de Bejaia et de Jijel.

Le rendement d’élimination en TVS atteint la valeur de 50.27% pour la margine de Mila.

1V.4.3.3 Rendement d’élimination de la DCO soluble et de 1a DCO totale :

DCOt(%) DCOs(%)

9 8
5 PR
8 70 £ 80
2 5
c E< 60
S 50 £Z
[ 50 50
£ 0
£ apcorw) || 8 40 1 DCOs(%)
9 30 g
kS g 30
T}
e 2 §
§ 10 10
§ 0 0

C1{Mil) C2llel) C3(Bejia) C1{Mila) C2liel) C3(Bejaial

Figure 1VV.12: Rendement d’élimination ~ Figure 1VV.13 : Rendement d’élimination totale
laDCO la DCO soluble

D’apreés les valeurs présentées dans le (tableau 1V.5), en constate qu’il y a eu un abattement
considérable en DCO totale et soluble par rapport a ceux obtenu avant la digestion.

Le rendement d’élimination est conséquent pour la margine de Mila aussi bien pour la DCO
total que pour la DCO soluble et atteint un pourcentage d’élimination égale a 67.86% pour la
DCO totale (figure 1V.13) et 77.78% pour la DCO soluble (figure 1V.14).

I\VV.5Phase thermophile :

IVV.5.1Variation du volume spécifique cumulé total du biogaz et du méthane produit :

.
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Figure 1V.14 : Production de biogaz du mélanges (margines +inoculum).
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Figure 1V.15 : Production de biogaz net des trois margines.
La figure V.14 représente le volume spécifique cumulé biogaz du mélange (margines

+inoculum).




Chapitre IV Résultats et discussions

La figure 1V.15 représente le volume spécifique cumulé total en biogaz produit du substrat.
On observe que les trois courbes débutent par une phase de latence jusqu'a I’apparition de la
phase plateau, les cinétiques de productions du biogaz sont variables.

Il semble que La margine d’olives de Jijel favorise mieux la digestion car sa production en

biogaz est importante par rapport aux deux autres margines.

1VV.5.1.1 Variation du volume cumulé en CHa :

La figure 1V.16 qui représente le volume cumulé en méthane dans le biogaz. Elle montre que
la meilleure production correspond a la margine de Jijel et Mila avec une production presque
de 200ml/gTVS.

—e—C1-CO(Mila) C2-CO(jijel) —e— (3-C0(Béjaia)
250

200

4—0/-..‘

150

100

50

PRODUCTION DE CH4(ML/gTVS

10 20 30 40 50

50
TEMPS(JOURS)

Figure 1V.16 : Volume spécifique cumulé du Méthane
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HCO2% H CH4
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Figure 1V.17 : Composition en Méthane et en CO>

La Figure IV.17 illustre la composition du méthane et de dioxyde de carbone en volume
cumulé produit durant la durée d’incubation en phase thermophile pour les trois margine
testées. Ce parameétre est tres important pour le contréle et la surveillance du digesteur. En
effet une production conséquente en méthane refléte le bon fonctionnement de ce dernier.
Nous remarquons que la meilleure composition enCHaest successivement pour le test C1
(Mila)=64,83%, C2(Jijel)= 58,96%, C3(Bejaia)= 55,56%.

IVV.5.2 Conclusion de la biodégradabilité :

L’effet de la biodégradabilité est en faveur de la margine de Jijel.

IVV.5.3 Résultat de la phase liquide aprés incubation :
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Le tableau 1V.6: Caractéristique de la phase liquide aprés incubation en phase en thermophile
Paramétres  Ph TA TAC TS TVS DCOt DCOs TVS
de
Traitement
/' mgCaCOs/L mgCaCOs/L (g/L) (g/L) (902/L) (902/L) (%)
s
‘% = CO(Boue) 7.02 7.18 17.98 8.20 4.87 20.76 20.07 59.44
z 3
= C1(Mila) 7.25 0 20.02 12.52 9.00 23.61 21.26 71.85
C2(Jijel) 7.23 0 40.29 13.79 9.89 26.53 25.20 71.72
C3(Bejaia)  7.12 0 26.80 15.72 12.25 23.46 22.38 77.91
CO(Boue) 7.06 220 560 6.37 3.3 5.38 2.82 51.80
- C1l(Mila) 7.22 244 1020 8.22 4.67 8.46 1.79 56.81
o
g
3 C2(Jijel) 7.19 228 952 9.73 5.95 8.97 8.97 61.15
c
8 C3(Bejaia)  7.13 195 804 9.2 5.62 7.69 7.43 61.08
2




Chapitre IV Reésultats et discussions

V.5.3.1 pH et alcalinité se thermophile :

Les parameétres physico-chimique de la phase thermophile sont présenté dans le tableau IV.6,
il montre que le pH est resté constant au début et la fin de I’incubation et garde sa la
neutralite.

1VV.5.3.2 Le rendement d’élimination de TS et de TVS :

T5(%) TVS(%)
s 60
50
0

30

° B TS(%) TVS(%)

20

10

é
N~
o
Rendement d'élimiNation de TVS

C1(Mila) C2(Jijel) (3(Bejaia) i) el Ceis

Figure 1VV.18 : La variation du rendement TS~ Figure 1V.19: La variation du rendement TVS

Les Figures 1V.18 et IV.19 représentent les rendements des solides totaux ainsi que le solide
volatil total pour les trois margine testées.

Les rendements obtenus, des solides totaux, apres la durée d’incubation sont de 1’ordre de
34.34% a 41.47% ce qui confirme la dégradation de la matiére organique considérée avec un
pourcentage en matieres volatiles variant de 40 % et 55%. Le meilleur rendement de 41.47%

en TS et 54.12% en TVS correspondant & la Margine de Bejaia.

1V.5.3.3 Rendement d’élimination de la DCO soluble et de la DCO totale :

D’apres les valeurs présentées dans le (tableau IV.6), en constate qu’il y a eu un abattement

considérable en DCO totale et soluble par rapport a ceux obtenu avant la digestion.




Chapitre 1V Résultats et discussions

0
DCOt() DCOs(%
2 65 g
g O gloo
c 0 v
2 65 8 %
i T
£g nocors| | ¢ 70
:1,865,5 § &
E 645 % 0 1 DCOs(%)
E 64 E 30
g 65 0
63 § 0
625 ¢
Cl{ie] C2le) C3{Befa] C1{Mi) Qliie)  C3{Befaia)
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Conclusion :

D’aprés les résultats obtenus, on constate que les trois margines se caractérisent par une
bonne solubilisation. Elle est en faveur de la margine de Jijel qui présente et un ratio
DCOs/DCOt égale a 88.88.

Ce résultat a été confirmé en phase mésophile et thermophile au cours de 1’incubation ou on a
remarqué que la margine de Jijel a donné la meilleure production spécifique en biogaz et en
méthane de I’ordre de 283ml/gTVS en méthane en phase mésophile et 192.25 ml/gTVS en
phase thermophile.

Il semble que la digestion en phase mésophile a donner un meilleur rendement en biogaz
contrairement & ce qui a été rapporté par la littérature en suppose que ’acidification a survenu

en phase thermophile qui a d ralentir la digestion.







Conclusion générale

Conclusion générale

La margine d’olives est une composée riche en matiére organique, la digestion anaérobie
fonctionnerait parfaitement avec ce substrat. Une comparaison a été réalisee entre trois
margines d’olives prélevées de trois régions de notre pays Mila, Jijel et Bejaia. La collecte de

leurs échantillons a été réalisée pendant la période de cueillette hivernale (décembre 2018).

Le programme expérimental consiste a étudier leurs solubilités et leurs biodégradabilités par

la digestion anaérobie en phase mésophile et thermophile.

Au terme de cette étude, on conclut que les trois margines se caractérisent par une bonne
solubilisation. La solubilité de la margine de Jijel présente le meilleur Ratio DCOs/DCOt
égale a 88.88%.

Ce résultat a été confirmé en effectuant 1’étude de la biodégradabilité par le processus de la
digestion anaérobie en phase mésophile et thermophile ou la margine de Jijel a donné la
meilleure production spécifique en biogaz et en méthane de 1’ordre de 283 ml/gTVS en
méthane en phase mésophile et 192.25.ml/gTVS en phase thermophile.

Le rendement d’¢élimination est conséquent pour la margine de Mila aussi bien pour la DCO total que
pour la DCO soluble et atteint un pourcentage d’élimination égale a 67.86% pour la DCO totale et
77.78% pour la DCO soluble,en phase mésophile.il atteint 90% en DCO soluble en phase thermophile.
Il semble que la digestion en phase mésophile adonné un meilleur rendement en biogaz
contrairement a ce qui a été rapporté par la littérature. En suppose que I’acidification a
survenue en phase thermophile qui a da ralentir la digestion.
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Perspectives

Perspectives

Les perspectives des travaux a venir visent a aborder certaines hypothéses déduites de ces

résultats entre autres :

1. Comparaison entre plusieurs substrats du point de vue solubilité et biodégradabilité,

afin d’optimiser le rendement en biogaz.

2. L’influence des paramétres opératoires doivent étre approfondie.

3. Possibilité d’extrapoler des résultats en systéme de digestion continu.
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Résumé

Résumé

Le travail de recherche de ce mémoire concerne 1’étude de la solubilité et la biodégradabilité
de trois margines d’olives de trois régions d’Algérie (Mila, Jijel, Bejaia), en mode anaérobie
Les essais ont été realisés dans une série de réacteurs de 150ml et 250ml en phase mésophile
37°C et en phase thermophile 55°C.

Les caractéristiques avant incubation de la margine de montre que les trois margine se
caractérisent par une bonne solubilisation. La solubilité de la margine de Jijel présente le
meilleur ratio DCOs/DCOt égale a 88.88%.

L’étude de la biodégradabilité par le processus de la digestion anaérobie en phase
mésophile et thermophile & révéler que la margine de Jijel donne la meilleure production
spécifique en biogaz et en méthane de 1’ordre de 282ml/gTVS en méthane en phase mésophile

et 192.25ml/gTVS en phase thermophile.

Mots Clés : Margines d’olives - Solubilité - Biodégradabilité - Méthane
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Abstract

Abstract:

The present research work attempts to investigate the solubility and the biodegradability of
the liquid wastes of olive presses in three Algerian regions (Mila, Jijel, and Bejaia) in
anaerobic mode. The experiments were carried out in a series of reactors of 150 ml and 250
ml at a mesophilic phase (37 ° C) and a thermophilic phase (55 C).

Before the incubation of the liquid wastes of olive presses and the sewage waters, the
characteristics of the three regions allow for good solubilization. After the incubation was
conducted, the solubility of the liquid wastes of olives presses at Jijel proved to be the best
with a DCOS / DCOt ratio of 88.88%. Similarly, the study of biodegradability, by the process
of anaerobic digestion in a mesophilic and a thermophilic phase, revealed that the incubation
of the liquid wastes of olive presses and the sewage waters at Jijel provides the best
production of both biogas and methane in particular with an order of 283 ml / gTVS for

methane in a mesophilic phase and of 192.25ml / gTVS in a thermophilic phase.

Key words: Liquid Waste of Olive Presses, Solubility, Biodegradability, Methane.



