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Localisation du probléme de dynamsurXgy.

Caractéristiqgues moyennes de lastatdustrielle support sur une durée de trois
mois.

Caractéristiqgues moyennes de lastatbaine support.

Caractéristiques de fonctionnememrdoédé pilote.

Mesures réalisées en fonction du peiprélevement et du niveau de suivi.

Tableau récapitulatifs des paramé&@esctéristigues du modéle hydrodynamique
et du procédé physique.
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Tableau 3.6
Tableau 3.7

Chapitre 4
Tableau 4.2
Tableau 4.1
Tableau 4.3
Tableau 4.4
Tableau 4.5
Tableau 4.6

Tableau 4.7

Annexe A

Tableau A.1

Annexe F

Tableau F.1

Caractéristiques de I'effluent.
Modifications effectuées sur le itzateur pour améliorer son fonctionnement et
conséquences.

Concentrations (mg)lde nitrates/nitrites sur effluent brut et soréacteur.

Lien entre mesures et variables tdoétmniques.

Perturbations réalisables sur ldeilo

Sensibilité des variables d’étatrppport aux parametres.

Valeur des paramétres du modéle ipajgtrres identification.

Erreurs et écart-types associés @ésultats de lidentification du modele
papetier.

Erreurs et écart-types associés @sxltats de [lidentification du modéle
papetier.

Volume d’échantillon a utiliser emétion de la gamme de mesure.

Dysfonctionnement perceptibles paufeerviseur et actions associées.
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Nomenclature

Concentrations

C concentration en traceur (mg)L

Sik alcalinité (-)

S concentration en composés organiques

inertes solubles (mag.L™)

S\ concentration en azote organique
biodégradable soluble (mag.™)

SwH concentration en azote ammoniacal

(mgy.LD

Swo concentration en nitrates-nitrites
(mgy.LD

S concentration en oxygéne dissous

. (Mgoz L ™)

S concentration en oxygéne dissous a
saturation (mgy.L™)

S concentration en substrat rapidement
biodégradable (mg.L™)

Xz concentration en biomasse£gn®)

Xan concentration en biomasse
hétérotrophe (mg.L™)

Xga concentration en biomasse autotrophe
(Mgoz L)

X concentration en composeés organiques
inertes particulaires (nagL™)

XND concentration en azote organique
biodégradable particulaire (md.™)

Xp concentration en particule de biomasse
morte (M@,L™)

Xs concentration en substrat lentement
biodégradable (mg.L™)

XS concentration en substrat (gad.™)

Mesures

DBOs Demande Biochimique en Oxygene a 5
jours (m@..L™

DBO,; Demande Biochimigue en Oxygene a
21 jours (mg,.L™)

DCO Demande Chimique en Oxygéne
(Mgoz L)

DCOs Demande Chimique soluble en
Oxygéne (mgz.L™)

DCOr Demande Chimique particulaire en
Oxygéne (mgx.L™)

20

DCO; Demande Chimique totale en Oxygene
(Mgoo L™)

IM  indice de Molhman (mL.Q)

MES Matiéres En Suspension (mg)L

MVS Matiéres Volatiles Séches (mg)L

Parametres

b coefficient de mortalité de la biomasse
i

by coefficient de mortalité de la biomasse
hétérotrophe {j)

ba coefficient de mortalité de la biomasse
autotrophe (})

fp fraction de DCO inerte générée par la

biomasse morte (-)

ixg fraction d'azote dans la biomasse
hétérotrophe (g.0o>")

ka coefficient de transfert de 'oxygéné')j

Koa  constante de demi-saturation en oxygene
dissous pour la biomasse autotrophe
(9ozL )

Konw  coefficient de demi-saturation en
oxygene dissous pour la biomasse
hétérotrophe (g.L™)

Ko constante d’inhibition (g.1)

Ky coefficient de demi-saturation en azote
(onL

Kne  coefficient de demi-saturation en azote
ammoniacal (gian.L™)

Kno — coefficient de demi-saturation en
nitrates-nitrites (gosn.L™)

Ks coefficient de demi-saturation en
substrat rapidement biodégradable
(Go2L™)

Kxs coefficient de demi-saturation en
substrat biodégradablegd-™)

Y taux de conversion du substrat en
. -1
biomasse (@:O formée- Gbco oxydée )

Yu taux de conversion du substrat en

biomasse des bactéries hétérotrophes
-1
(gOZ formée- Qo2 oxydée )



Ya

HMmax

Ha

taux de conversion du substrat en
biomasse associé aux bactéries
aUtOtrOpheS (@Zformée- O oxydé_l)

taux spécifique de croissancé)(j
taux maximal de croissance';

taux de croissance maximal de la

biomasse autotrophe™jj

taux de croissance maximal de la

biomasse hétérotrophé'j

Débits, surfaces et volumes

Q
Qo

Qa
Qr
Qec

Qu
S

\%
Vanox

Vaéro
Vi

débit en sortie de réacteur biologique
(mj?)

débit d’entrée de I'effluent dans le
réacteur biologique (7™

débit de recirculation interne )
débit de recyclage des boues' (i)
débit de sortie de I'eau épurée’(m)
débit d’extraction des boues {jjif)
surface de clarification (f

volume du réacteur biologique {m
volume du compartiment anoxique
(m’)

volume du compartiment aérobie’jm
volume du compartimett(nr)

Notations mathématiques

v
E

FSS

rapp

rZ_anox

r'Z_aéro

gain de I'observateur

fonction de distribution des temps de
séjour

coefficient de séparation des matiéres
particulaires au sein du clarificateur
gradient de la fonction coQt

fonction codt

coefficient pour la définition du
modéle statique du clarificateur
vitesse biologique globale pour le
compartiment anoxique

vitesse biologique globale pour le
compartiment aérobie

vitesse biologique globale pour la
variable d’'étaf
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X

Ymes
ysim

Zanox
Zaéro
Zy
Zy

Lec

p2
pP3
P4

Ps

apport des phénomenes biologiques pour
le compartimenk

fonction de sensibilité de la varialde

par rapport au parametpe

longueur de I'horizon glissant de
I'observateur

vecteur d’état

vecteur d’état estimé

vecteur de sortie

vecteur de sortie mesuré du modeéle
vecteur de sortie simulé du modele

vecteur de sortie estimé

vecteur d’état du compartiment

anoxique

vecteur d'état du compartiment aérobie
vecteur d’état du compartimekt

vecteur contenant les variables associées
a l'effluent d’entrée

vecteur contenant les variables associées
a la boucle de recirculation interne
vecteur contenant les variables associées
a l'eau épurée

vecteur contenant les variables associées
a la boucle de recyclage

cinétique de réaction

cinétique de la réaction d’oxydation de

la matiére carbonée

cinétique de la réaction de dénitrification
cinétique de la réaction de nitrification
cinétique de la réaction de mort de la
biomasse hétérotrophe

cinétique de la réaction de mort de la
biomasse autotrophe

Caractéristiques de fonctionnement
d’une station

charge massique (kgkgwvs™j™)
Charge volumique (kg.m>j™)

taux de recyclage (-)

temps de passage fictif (j)

age des boues (j)

temps de passage (j)

vitesse ascensionnelle au sein du
clarificateur (m.H)
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Introduction

Introduction

Malitriser la qualité de I'eau... Vaste défi aux emjeitaux.

L’eau est un bien précieux qui subit diverses piahs et dégradations : les écosystémes et la
santé des personnes en sont directement impaaggdlutions présentes dans I'eau sont d’origines
diverses : industrielle, domestique ou agricole.

Les procédés de traitement des eaux qui recuedbsteaux usées sont composeés de plusieurs
phases, chacune traitant un type particulier deiah (organique, chimique, minérale). De par ses
excellentes performances, la phase de traitemeltudigue par boues activées représente la phase clé
de la chaine globale de traitement. Cependantf@wtionnement repose sur le développement de
populations bactériennes et est également le pffisild a maitriser : variations brutales des flux
d’entrée et des quantités de pollution, conditiopératoires contraignantes, évolution non présibl
du comportement bactérien.

Ces dernieres années, le développement d’outiigervision et d’aide a la décision, motivé
par l'intensification du fonctionnement des stasioe traitement urbaines résultant de quantités
d’effluents a traiter toujours plus importantegletdurcissement des réglementations, a été imgortan
Ces outils integrent généralement une analyse deséds obtenues sur le procédé préalablement a
leur transmission a I'opérateur.

Contrairement au cas des grande stations urbalessstations de traitement d’effluents
papetiers associées a chaque usine font I'objevestissements beaucoup moins importants. De plus,
elles doivent absorber une augmentation de la ptimfuet donc des rejets a traiter. Le peu de n@yen
mis a la disposition des opérateurs rend le sudgi procédés biologiques d’autant plus délicat. En
outre, les spécificités des effluents papetierst fgar leur composition que par la nature des
évenements de fabrication amont, rendent nécesdadaptation des outils mis en place pour une
application urbaine. La différence la plus imméeliast liée au type de pollution: les effluents
papetiers ont une pollution presque exclusivemaritanée tandis que les effluents urbains ont aussi
une pollution azotée.
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Introduction

La finalité de ce travail est de réaliser un odtilide a la décision permettant de résoudre a la
fois le probleme du manque de mesures et le prablmtraitement des données dans un contexte
industriel papetier. Les performances de cet aaflosent sur la pertinence des connaissances
phénoménologiques qui seront incluses.

Afin de mener a bien ce projet, la collaboratigstetroite et pluridisciplinaire Automatique -
Génie des Procédés, au travers de deux laborattErBdNP Grenoble, le Laboratoire d’Automatique
de Grenoble et le Laboratoire de Génie des Prodéalgstiers, a été renforcée. De plus, le soutien de
Papeteries de Lancey a été décisif.

La premiére tache a été de définir la démarchesélapes nécessaires a la réalisation de cet
outil. A cet effet, il est apparu primordial defffanchir des contraintes expérimentales indusesel
seule la maitrise des conditions opératoires eingteimentation suffisante permettent d’apportes u
connaissance réelle au fonctionnement des statiertsaitement des effluents papetiers. Aussi, un
pilote de taille semi-industrielle a été conculiséeet exploité.

En parallele, des développements plus théoriquestéreffectués. Afin d'inclure le maximum
de connaissances phénoménologiques, une modélisadioconnaissance est menée. Seul un tel
modele, dont les paramétres ont une significatloysigiue, pourra a la fois étre transposable duepilo
vers les stations de traitement réelles et s'apeli@ différents effluents papetiers.

Si les résultats du travail de recherche s’arréelat validation d'un tel modele, des solutions
techniques pour réaliser 'ensemble du systemecgvdiaide a I'opérateur sont proposeées.

Ce travail est présenté en quatre chapitres :

- le premier chapitre a pour objectif de poser labfgnmatique du traitement des effluents
papetiers. Ce chapitre introduit d’abord les cossaices nécessaires a la compréhension
de ce travail. Puis il aborde les problemes dui sléva qualité du traitement pour proposer
la démarche de réalisation d’'un systeme avancdelai’opérateur ;

- le second chapitre est consacré a la modélisatigpratédé a boues activées. La démarche
suivie pour la modélisation s’appuie sur la réducti’'un modele de référence (ASM1).
Disposant d’'un simulateur urbain, un premier modéthiit respectant le type de pollution
urbaine a été développé. Cependant, une analyse mledele a permis de montrer qu’il ne
peut étre utilisé pour l'effluent papetier. Ce cuinéne a définir un modéle dédié
exclusivement aux effluents papetiers ;

- le troisieme chapitre est consacré au pilote costga@éveloppé pour obtenir un outil
autonome et permettant de recréer les conditiongratgires des stations réelles.
Différentes expérimentations de caractérisatioearefonctionnement sont présentées ;
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- le quatrieme chapitre est dédié a la validation ndodéle papetier sur des données
expérimentales. La constitution d’'une base de demoétenues a partir du pilote alimenté
en effluents réels a fait I'objet d’'une attentiarfruliere. Le modéle est ensuite validé.

Les résultats permettent de dégager les points fierice travail ainsi que de dégager des pistes
pour des travaux ultérieurs.
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Chapitre 1 Problématique du traitement des efflsgrapetiers

Chapitre 1

Problématique du traitement des effluents papetiers

En proposant une description des procédés de inate des effluents, et en particulier des
effluents papetiers, ainsi que de la problématigsgociée a leur suivi, ce chapitre a pour objeaif
définir le cadre de ce travail et d’'apporter lesnc@issances nécessaires a sa compréhension.

La premiére partie définit la notion de pollutiola, caractérisation des effluents ainsi que les
étapes usuelles de traitement en mettant en éwvedencspécificités liées aux effluents papetiecuisN
nous intéressons ensuite, dans une deuxieme partiétape clé de la chaine de traitement des
effluents étudiée : le procédé a boues activéesprbeédé est d’'abord abordé du point de vue
microscopique (métabolisme des bactéries) puisomefgnctionnement macroscopique et enfin du
dimensionnement du procédé lui-méme.

Nous exposons dans la troisieme partie la problé&matdu suivi du traitement des effluents
papetiers. Aprés une description du suivi actudféents points durs sont décrits (influence des
fluctuations des effluents papetiers sur la quadiéétraitement, difficultés liées aux mesures -edur
d’obtention des résultats, périodicité des mesucesstitution d’échantillons, bases de données,...
systéme de suivi). Enfin une démarche pour le dgpement d’'un outil d'aide a la décision est
proposée, démarche qui a guidé ce travail.
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Chapitre 1 Problématique du traitement des efflsgrapetiers

1. Les pollutions aqueuses et leur traitement

La synthése présentée dans ces parties est isgliffédents ouvrages : [Hadj-Sadock, 1999 ;
Koller, 2004] en ce qui concerne la descriptionl'dfluent et les moyens de traitement associés,
[Edeline, 1988] pour le comportement de la biomastséa description de son pouvoir épurateur,
[Ramalho, 1983 ; Cardot, 1999 ; Degrémont, 20050rpte dimensionnement des stations de
traitement et la description technique des difftagtapes du traitement.

1.1. Evaluation de la pollution

La plupart des effluents pollués sont des mélamges complexes dont la_composition varie
suivant leur provenandedustrielle, agricole ou urbaine. L’évaluation ldepollution est donc basée
sur des classifications selon les propriétés gesbde I'effluent.

La pollution se définit comme l'introduction dans onilieu naturel de substances provoquant sa
dégradation. Les effets néfastes peuvent avoir dietous les niveaux (sanitaire, écologique et
économique). Ainsi, par exemple, les polluants dousie particulaire provoquent entre autre une
augmentation de la turbidité de I'eau et un envasgnia classification la plus immédiate de ces
composeés est de les répertorier en fonction detddle (tableau 1.1).

Classification pglr?i::nuelgg ((:le:) Caractéristique Exemple de composé
Carbohydrates simples, acides
Soluble <008 aminés, acides gras volatils, protéinks,
' polysaccharides (amidon, cellulosg),
Colloidale 008-1 Limite entre phase solide et Graisses, bactéries libres, défris
' soluble cellulaires, ...
Matiéres fines en suspension, _ _
Supra-colloidale 1-100 | visibles al'ceil nu; Fibres  cellulosiques,  agréggts
Contribue 2 la turbidité de I'eau Ilpldlques, flocs bactériens, macrp-
protéines, ...
Particulaire > 100 Composés grossiers

Tableau 1.1 : Classification des composés de ligfit suivant leur taille (Source : [Sperandio, 18D.
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Chapitre 1 Problématique du traitement des efflsgrapetiers

Une autre classification trés importante est foraléela_capacité des polluants a étre dégradés
On distingue deux classes principales :
- Les matieres biodégradables : elles sont dégraolretes micro-organismes, et peuvent
étre structurées en deux groupes :

o matiéres rapidement biodégradables : composéesllmaaces solubles, elles sont
directement assimilées par les bactéries ;

o matieres lentement biodégradables : composéestatrats particulaires formés par
un mélange de substances organiques solides, daifiei et solubles. Ces matiéres
sont soumises a certains processus intermédiairast al’étre assimilées par les
populations bactériennes.

- Les matieres non biodégradables : ces substaneggsme subissent aucun phénomene
biologique de transformation. Elles peuvent étrendture aussi variée que des métaux
lourds ou des composés issus de la mortalité da®+organismes par exemple.

Les polluants nécessitant un traitement biologigomlt d'une part les matieres carbonées ou
organiques biodégradables qui constituent de dprémiere cause de pollution des ressources en eau
et, d’autre part, les matieres azotées qui sontip@lement présentes dans les eaux usées urloaines
industrielles de type agro-alimentaire. Leurs cqnsé@ces sur le milieu naturel sont :

- pour les matiéres carbonées ou organiques (quagarticularité commune de posséder au
moins un atome de carbone), d’étre polluantes lmrdgur quantité dépasse la capacité
d’auto épuration naturelle du milieu récepteur. dffiet, la dégradation de ces substances
(oxydation par des micro-organismes) provoque ul@s@mmation d’oxygéne au
détriment des organismes aquatiques. Nous notergaement I'existence de matieres
inorganiques carbonées pouvant étre dégradées ;

- pour les matieres azotées qui sont des élémentgtifautd’entrainer la prolifération
d'algues et de végétaux aquatiques, ce qui génerphénomene d’eutrophisation. La
présence de phosphates accélere ce phénomenepresdtion.

La structure chimique des polluants permet derdjstr les matiéres organiques des matiéres
inorganiques selon le tableau 1.2.

Classification Caractéristique Exemple de composé

. . Hydrates de carbone, protéines, matidres
Possede au moins un atome de carbjon . . .

s ) N grasses, huiles, pesticides, phénols, afote
lié & un atome d’hydrogéne

organique...

Matiere organique

Métaux lourds, azote ammoniacal, nitrajes

Matiere inorganique oy Ne contient pas de carbone et nitrites, phosphates, sulfates, chlorufes,

minérale

Tableau 1.2 : Classification des composés de liggfit suivant leur nature chimique
(Source : (Hadj-Saddock, 1999]).
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La caractérisation de ces composés au sein driéeffs’effectue grace a des mesures globales
de la pollution [Boudranet al., 1994] : les matiéres en suspension, les matieganimues et les
composés azotés. Elles définissent un « équivaléet la pollution commun a tous les composés de
I'effluent. Ces caractéristiques sont égalemetisats pour définir les seuils de rejet en miliaturel
(basés en grande partie sur la loi sur I'eau dan®i¢r 1992 (articles 2, 6, 35)) et ces termes sont
couramment utilisés a la place de la matiere gtgigésentent. Le corollaire de ces mesures glgbale
est une imprécision de principe puisque la mémewahumérique de mesure peut étre obtenue par
une infinité de combinaisons différentes.

Les matiéres en suspension

- Matieres En Suspension (MES) : les MES représetitamdemble des matiéres solides et
colloidales floculées, organiques ou minéralestarares dans une eau usée et pouvant étre
retenues par filtration ou centrifugation.

- Matieres Volatiles Séeches (MVS) : les MVS représenta partie organique des MES, la
partie restante représentant les matieres minér@lette partie organique comprend les
particules de biomasse, vivante ou morte, ainsi gedaines particules organiques
n'intervenant pas dans le processus de dépollbimogique.

Les composés organiques

- Demande Chimigue en Oxygéne (DCO): cette mesurengiela quantification de
I'ensemble des composés organiques, présents soue folide, colloidale ou dissoute
ainsi que celle des minéraux oxydables. Lorsquasé€eble des composés est pris en
considération, on parle de DCO totale (D@t lorsque seuls les composés solubles sont
analysés, il s’agit de la DCO soluble (DgOLa différence entre ces deux mesures
constitue la DCO patrticulaire (DG

- Demande Biochimique en Oxygene (DBO) la DBO permet quantifier la matiere
organique, dissoute ou particulaire, pouvant éoesommée par la biomasse dans un
échantillon. Le résultat sera obtenu au bout daurée de 5 (DB€) ou 21 jours (DB@).

Les composés azotés

L'azote est présent dans les effluents sous difféeseformes : azote organique.gN azote
ammoniacal (ammoniac NHion ammonium NH), nitrates (NG@), nitrites (NQ). Plusieurs
analyses sont possibles :

- azote total : représente la somme de tous ces EHBPO

- azote Kjeldahl : généralement utilisée sur lesssiiebains et industriels, cette mesure

représente I'azote organique et I'azote ammoniacal,

- azote ammoniacal,

- nitrates,

- nitrites.

Les protocoles expérimentaux utilisés pour réaliesrmesures sont indiqués en annexe A.1.
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1.2. Les effluents papetiers

L'industrie papetiére se classe au troisieme raagdial pour I'utilisation d’eau (classiquement
de 5 & 20 rhpar tonne de papier produit) et représente I'ue® iddustries rejetant la plus grande
quantité d’effluen{Thompson et Forster, 2003]. Etant donné le dsecitent régulier de la Iégislation
sur les seuils de rejets autorisés en milieu nati@®industriels accordent de plus en plus dibe
au traitement de ces effluents. Par ailleurs, &yaleage du papier pose également des problemes
environnementaux qui ne seront pas abordés dansvedl.

1.2.1. La fabrication du papier

Le papier, inventé en Chine au premier siecle dieréye, peut étre défini comme une feuille ou
un tissu continu composé essentiellement de fibre€léments de fibres qui sont généralement
d’'origine végétale. Actuellement, la principale iteg fibreuse est le bois. Toutefois, le papiertpeu
également étre fabriqué a partir de paille, d’hedeebambou, de roseau,...

by

La premiére étape de fabrication est la productenpate a papier. Celle-ci peut étre de
différents types suivant le procédé de productidopse. Nous trouvons ainsi principalement la pate
mécanique (décomposition du bois en fibres graoe défibreur), la pate chimique (transformation du
bois sous I'action d’agents chimiques a tempéradtiggression importantes : les procédés kraft et au
sulfite sont couramment employés), la pate chimianique CMP (action chimique complétée par
une action mécanique) et la pate thermomécanique Trivhtériaux bruts étuvés avant et pendant le
défibrage) [Valette et de Choudens, 1992]. Chacdeeces péates possede des caractéristiques
différentes (type de fibres obtenues, résistarmmdament du processus de fabrication, couleur,...).
Les fibres contenues dans la pate sont ensuiterdisps dans I'eau et travaillées afin d’obtenir les
caractéristiques papetiéres désirées (ajout déreliffs composés chimiques : éclaircissant, craie,
dioxide de titane,...).

Le papier est ensuite obtenu a lissue de troissghauccessives [Valette et de Choudens,
1992] :

- la fabrication du matelas fibreux : un jet de sospan fibreuse est envoyé sur une toile, les
fibres se déposent alors constituant un réseay libre est évacuée a travers la toile a la
fois sous I'effet de la pesanteur et par aspiratiécanique (siccité de 20 a 25%);

- le pressage dont le but est de retirer le maximigawdde la feuille mécanique (siccité de
40 a 50%);

- et enfin le séchage qui permet d’évaporer I'eaupaaisage de la feuille sur des cylindres
chauffés a la vapeur (siccité de 92 a 98%).

La finition du papier dépend ensuite des objedtitgilisation de celui-ci. En fin de fabrication,
le papier a donc une teneur moyenne en eau de Be&opéattie importante de I'eau recueillie durant le
processus de fabrication est dénommée « eaux amchAfin de minimiser les quantités d’eau
fraiche utilisée et d’effluent a traiter, les inttieds utilisent de plus en plus cette eau darch&ine de
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fabrication dans une démarche de fermeture desitsif@édardet al.,2001 ; Jacoket al.,2002]. En
contrepartie, la concentration des différents @wita augmente au sein de I'effluent mais également
de la chaine de production ce qui peut entrainemdégradation de la qualité du papier produit.

Le site industriel papetier choisi pour I'applicatide notre étude, les Papeteries de Lgnesty
une industrie de taille moyenne pour la France @Q0RQonnes de papier produit par an), regroupant
'ensemble des étapes de fabrication. La pate nigwarest ainsi fabriquée sur place a partir de
rondins de bois, des compléments de pate chimigu directement achetés. Cette industrie fabrique
du papier couché jusqu'a 'emballage des bobinepamsant par les étapes de pressage, couchage,
séchage, finition, découpe et conditionnement dedyits. Une description plus détaillée de cette
production est proposée en annexe B.1.

1.2.2. Caractéristiques d’'un effluent papetier

La figure 1.1 présente les différents matériauxlimugs dans la fabrication du papier et les
types de matiéres rejetées. Ce schéma met en éeidamxtréme variabilité en composition de
l'effluent dépendant fortement des matieres pressiefbois, papier recyclé,...), du procédé de
fabrication (huiles, corrosion), des additifs,... lde 250 produits chimiguest par exemple été
référencés au sein de ces effluents [Taméibai.,2006].

Additifs
Remplisseurs
Renfort

Energie Eau Blanchisseurs
Electricité Pour le refroidissement Encres
Huile, gaz, charbon Pour la fabrication Anti-mousse

Agents de dispersion et surfactants

Biocides pour I'eau d'arrivée

Produits d’antimoisissure pour

I'eau de fabrication

Matieres premiéres ¢
Bois .
Papier recyclé:> INDUSTRIE PAPETIERE ——> Papier
Bambou, roseg, ...

Rejets dans l'air Rejets dans I'eau de fabrication|| Rejets solides
NOx, SQ, CO, CQ Matiéres organiques Cendres
Composés de soufre Produits d’extraction du bois (acidg Rebut:
réduit résineux)
cov Composés organiques chlorinés

N, P, minéraux, sels
Matieres en suspension
Métaux

Figure 1.1 : Matériaux impliqués dans la fabricatiodu papier et matieres rejetées
(Source : [Lacorte et al., 2003]).
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Les principaux €léments polluants des effluentepears sont les fibres, les résines et composés
dissous du bois (la lignine) ainsi que les chafgaslin, talc, carbonate de calcium, dioxyde dant,
latex, azurants, colorants). D'un point de vue débira, les additifs insérés lors du procédé de
fabrication sont principalement de I'amidon modifiées minéraux organiques, des polymeéres
synthétiques,... Ces additifs sont présents en gadntportante dans les eaux de rejet. De hombreux
minéraux et composés métalliques sont égalemesep® au sein des effluents, ils proviennent
principalement du bois, de la corrosion de I'égmipat et des composés chimiques utilisés. Les
composeés les plus couramment rencontrés sontdaugalle sodium, I'aluminium, le manganese, le
magnésium, le fer et le potassium.

Les principales caractéristiques des effluentsoantion de leur origine sont présentées dans le
tableau 1.3. Par rapport a I'effluent d’origine airie, I'effluent papetier présente une charge bmauc
plus importante en matiéres en suspension (MESWE)Mt en composés organiques (DBO et DCO).
Contrairement a l'urbain, ces effluents ne contarnque_trés peu de matiéres azotéesgui oriente
le traitement biologique vers la dégradation desmusés organiques biodégradables. La distinction
entre la fabrication de péates a papier et cell@ahier montre que la concentration en polluants peu
étre beaucoup plus importante pour les procédéialatication de pates a papier. Enfin, pour les
Papeteries de Lancey, les caractéristiques déukeitf (issu de la raperie, de la formation de lallfe
et du poste de couchage) sont proches du miligadene pour la fabrication du papier. Le choix de
cette papeterie comme support de I'étude appavait dertinent

MES MVS DCO¢ DBOs Njeldahi
(mg.L?) (mg.L™h) | (MgozL™) | (MPo2L™) | (mgn.L™Y)
< | Effluent urbain 200
.c-f [Thomas, 1995; Copp, 2004 ;250 - 600| 120 — 400 100 - 500| 50-100
D | Canler et PerreR004] 1200
Fabrication de pates
[Dilek and Gokcay., 1994f 1000 - 0 800 1200 - 150 - )
Bajpai, 2000 ; Rohella et al, 8000 10000 5000
@ | 2001]
@ T :
o
s Fabrication du papier 1800 — 500 — 200 — 170 —
[Gupta, 1997 ; Dutta, 1999; 10-20
Bajpai, 2000] 4200 1400 6000 1600
Papeteries de Lancey 2610 870 251( 690 12

Tableau 1.3 : Caractérisation de I'effluent brut eflonction de son origine

1.2.3. Impact des événements de la chaine deidabon sur I'effluent

De la méme maniéere que les effluents urbains smnhis aux aléas météorologiques pouvant
faire varier leur composition et leur débit, ledlusfnts papetiersconnaissent des fluctuations
importantesdues pour leur part aux aléas de la fabricatiGertains évenements tels que la
modification de production et les nettoyages soagammés mais d’autres se produisent de maniere
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imprévue : panne machine, casses-papier entrafhanst relarguages de produits, arréts, relances de
production,...Les conséquences de ces évenements sur I'effliettée de station de traitement sont
tres variables comme le montre le tableau 1.4 gem@ I'exemple des évenements rencontrés aux
Papeteries de Lancey. La concentration des mapetkgntes au sein de I'effluent est principalemen
touchée mais ces événements de production peugalenéent agir sur le pH ou le débit. Il est
également a noter que pour deux évenements de tgpmécasse-machine par exemple), I'impact sur
I'effluent pourra étre tout a fait différestins pour autant étre prévisible du fait des actens entre

la machine mise en cause, le type de papier prtmsitle la casse, la durée de I'arrét.

Evénement sur le procédé de fabrication Influenceus I'effluent

arréts techniques pour maintenance (vidange p

e . L
cuvier) augmentation des MES, DCO, DB@H et débit

suivant la casse : aucune influence ou augmentgtion
des MES, DCO, DB9®

changements de production difficile & déterminer

casse-machine

Tableau 1.4 : Influence des événements de la chaiadabrication du papier sur I'effluent.

1.3. Les grandes étapes du traitement

Nous venons de voir que la composition d'une e&@e &st trés diversifiée suivant son origine
et chaque installation est par conséquent concug p&pondre a un besoin spécifique. Les
technologies utilisées se développent et se pafesnt constamment par la recherche de
technologies ou de procédés nouveaux et par lagniggace de nombreux automatismes. Les quatre
étapes principales du traitement sont détailléeslasdigure 1.2 et décrites dans les paragraphes
suivants.

1.3.1. Le pré-traitement

Le pré-traitement a pour objectif I'extraction demtieres les plus grossieres (brindilles,
feuilles,
tissus, ...) et des éléments susceptibles de génétdpes ultérieures du traitement. Il comprend :

- le dégrillage : pour retenir les déchets voluminéuXaide d’'une succession de grilles
(2 & 4) de plus en plus fines. Les résidus regsisitint déposés en décharge ;

- le dessablage : pour prévenir les dépbts dans deslisations, protéger les organes
mécaniques (pompes) contre I'abrasion et évitgretieirber les autres étapes de traitement.
Les sables, recueillis généralement par raclagerghde bassin, sont recyclés ;

- le dégraissage-déshuilage : pour éviter I'encrasserde la station par des corps gras.
Effectuée dans le méme bassin que I'étape de dagsalba récupération des graisses et
huiles se fait en surface. Les composés colle@émsalors incinérés (cas du traitement
d’'un effluent urbain) ou recyclés pour la fabrioatide savons ou détergents (cas de
certains effluents industriels) en fonction de lgualité.
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EAUX USEES *
Prétraitement
Nature Procédés Matieres éliminégs
Dégrillage Déchets volumineux| /,/ Déchargé\\\
Physique Dessablage Sables —— (’ Incinération
Déshuilage Graisses et huiles \\ Recyclage/,’
Eaux usées apres prétraite
Traitement primaire
Nature Procédés Abattement
. . MES
) Décantation naturellg
Physico- _ DBO
o Flottation B
chimique i . o DCO Boues
Décantation assistée primaires
Azote
Eaux usées apres traiteme
Traitement secondaire Traitement des boues
Nature Procédés Abattement Epaississement
Boues activées DBO Boues Déshydratation
secondaires
Lagunage DCO Séchage
Biologique Lit bactérien MES (Colloides) I Compostage
biodisque Azote Digestion anaérobie
anaérobie Phosphates Incinération
Epandage
Eaux usées aprés traitement
. . Boues
Traitement tertiaire tertiaires
Nature Procédés Abattement
) Coagulation )
Physico- ) Micropolluants et
o Floculation i
chimique i ] colloides restants
_____________________ Décantation
Echange d’ions
o Ozonation Désinfection
Chimique )
Chloration Phosphates

Précipitation

T

EAUX EPUREES =P  Milieu naturel

o

T~

Figure 1.2 : Etapes d'une filiére de traitement deaux (Source : [Hadj-Sadok, 1999]).
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1.3.2. Le traitement primaire

Le traitement s’effectue par voie physico-chimicaxec pour but d’extraire le maximum de
matieres en suspension et de matieres organiquiésniant décantables. Trois voies de traitement
sont possibles :

- la décantation (processus physique): le princige séparation solide-liquide est la
pesanteur, les matiéres en suspension ou colleidatelent & se séparer du liquide par
sédimentation ;

- la flottation (processus physique) : par oppositéola décantation, la flottation est un
procédé de séparation solide-liquide ou liquideitie qui s’applique a des particules dont
la masse volumique réelle ou apparente (flottadissistée) est inférieure a celle du liquide
qui les contient ;

- la décantation associée a l'utilisation d’un coagtH floculant (voie physico-chimique) : le
principe est ici de favoriser I'agrégation des roalés en suspension grace aux techniques
de coagulation et de floculation de fagcon a augerdatsédimentation grace a I'obtention
de flocs plus gros.

Durant la phase de traitement primaire, une quéartitportante de la pollution totale est
éliminée (abattement des Matiéres En Suspensioivapbuatteindre 90 % et de la Demande
Biochimique en Oxygéne de l'ordre de 35 % [Card®99]). La DCO et la concentration en azote
peuvent également étre réduits durant cette phaséraitement. Les matieres solides extraites
représentent ce que I'on appelle les boues primaire

1.3.3 Le traitement secondaire

Le traitement secondaire a pour objectif princlfgdimination des composés solubles d’origine
organique. Parallélement, la floculation de la kAgee permet de piéger les matiéres en suspension
restant a l'issue du traitement primaire.

Le principe de ce traitement est de mettre en cotdamatiére organique contenue dans les
eaux useées avec une population bactérie@adle-ci assimile alors la matiére organique psoin
propre développement. Ces dispositifs permetténtedisifier et de localiser sur des surfaces réduit
les phénomeénes de transformation et de dégraddéi®matiéres organiques tels qu'ils se produisent
en milieu naturel. lls sont la reconstitution d'@osysteme simplifié et sélectionné faisant intarve
une microfaune de bactéries, de protozoaires etédazoaires.

Deux grandes familles peuvent étre distinguées: geocédés a cultures fixes (micro-
organismes fixés sur des supports) et les procadadture libre (micro-organismes maintenus en
suspension dans le mélange a épurer). Plusielmsigges sont associées a chacune de ces fanelles, |
choix de I'une ou l'autre est fonction de I'empla@nt disponible pour le procédé de traitementade |
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charge de l'effluent, de la quantité de pollutiotraiter. Nous pouvons citer les plus courantesifiSa
et Belmi, 1999 ; Degrémont, 2005] :

- le lit bactérien ou granulaire (culture fixe) :ssllement de 'eau a traiter sur le support, ne
nécessite pas de clarificateur en ce qui concertie granulaire, colts de fonctionnement
faibles, rendement moyen pour un lit bactérienogt pour un lit granulaire, chocs toxiques
supportés, fonctionnement stable, risque de colypata

- les biodisques (culture fixe) : biomasse fixéedasg disques tournants au sein du mélange a
traiter, colts de fonctionnement faibles, efficackible charge uniquement, sensible aux
conditions climatiques (lessivage du biofilm paplaie) ;

- le lagunage (culture libre) : concentration faibfeorganismes épurateurs, de la dimension
d'un étang, utilisé lorsque de grands espacesdispbnibles, colts de construction et de
fonctionnement faibles, rendement éleve, fonctiomera relativement stable ;

- les boues activées (culture libre) : traitementlenx phases, contact de la biomasse et de
'eau usée dans un réacteur puis séparation detesale la phase liquide épurée par
décantation. Le processus d’épuration par boueagéast est le plus répand60 % des
unités de dépollution en France [Cardot, 1999])n StEveloppement est di a ses
excellentes performances de dépollution (rendersapérieur a 95 %) par rapport aux
autres procédés existants. En contrepartie, suleatype d’'effluents a traiter, ce procédé
peut étre difficile & maitriser notamment pourrsétément de I'azote et du phosphore ou en
cas de variations importantes des flux a traiter.

1.3.4. Les traitements tertiaires

La législation sur les seuils de rejet en miliedurel se durcissant régulierement, de
nombreuses études sont menées afin de proposéradements tertiaires permettant d’éliminer les
composeés restant aprés le traitement secondairgpapeteries [Kworet al., 2004 ; Temmink et
Grolle, 2005], ces composés peuvent étre des métilsxcomposes organiques non-biodégradables
ou encore des odeurs apparues durant le traiteseenindaire. lls sont généralement éliminés par
ozonation, coagulation / floculation, filtrationrp@embrane ou encore adsorption (carbone activé ou
échange d’ions). Leur rendement est en généralstisfaisant puisque ces procédés permettent
d’abattre de 75 a 95% de la DCO restante aprésiternent secondaire, jusqu'a 97% des composés
aromatiques et 98% de la couleur.

1.3.5. Le traitement des boues

Les techniques actuelles d’épuration des eaux wesstiques ou industrielles, ainsi que les
seuils de rejet de plus en plus exigeants et lastiés a traiter de plus en plus grandes, entigiaa
cours des différentes phases de traitement, uneriamge production de boudses boues contiennent
en général 95 % a 98 % d’eau. Les traitements iggpasix boues s'effectuent classiquement en
différentes étapes : épaississement, digestionrariaé déshydratation, séchage et valorisation. La
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valorisation est soit agricole (épandage direct@upostage), soit énergétique (incinération, digest
anaérobie).

1.3.6. Efficacité du traitement d’'un effluent pager

Le traitement des effluents papetiers s’effectue joritairement par la méthode
classique présentée ci-dessus : un traitement peimahysico-chimique suivi d'un traitement
secondaire biologiqué.e traitement primaire est effectué par sédintemtaou flottation. Il permet la
suppression de plus de 80% des MES mais n'a quedjaetion sur la matiere organique (DCO,
DBO). Le traitement par boues activées est le pi®dé plus couramment employé pour la phase de
traitement secondaire. D’autres procedés tels gu@glinage ou encore les bioréacteurs & membrane
sont utilisés mais de maniere plus ponctuelle [Raklet Viraraghavan, 2004]. Le traitement
secondaire biologique permet d’éliminer la majodés composés organiques biodégradables (jusqu’a
90% de la DCO et 99% de la DBO [Thompseinal., 2001]) mais ne permet pas de traiter les
composés métalliques Na, K et Ca. En revancheyihpt de diminuer la concentration en Fe, Mn, Zn
et Cu. Ces derniers étant présents principalenmrg forme particulaire, ils sont éliminés avec les
boues secondaires [Zhang et Hynninen, 2000].

2. Le traitement secondaire a boues activées

Le principe du procédé a boues activées reposke sumstat suivant : un effluent, dans lequel
on insuffle de l'air, est le lieu du développemgmbgressif d’'une flore bactérienne et cela au
détriment des matieres organiques polluantes agped@bstrat. Aprés avoir détaillé les processus
bactériens mis en jeu, nous présenterons la chid@niaitement ainsi que les caractéristiques de
fonctionnement.

2.1. Les boues activées a I'échelle microscopique

2.1.1 Microfaune et microflore

La faune et la flore bactérienne, appelées encamadsse représentent I'ensemble des étres
vivants, animaux et végétaux, qui sont présents tiamilieu considéré. Les bactérgmt les actrices
principales du traitement mais les autres formedobiques gravitant autour d’elles (protozoaires,
métazoaires,...) sont indispensables au bon équitibreécosystéme. Les especes varient suivant le
type de station de traitement et sont caractéuesiqdu fonctionnement d’une station [Pugtlal,
1990 ; Canleret al., 1999]. Entre toutes ces especes se créent alorseldi®ns de compétition,
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certaines vont se développer plus facilement adnagnt d’autres qui resteront minoritaires ou
tendront a disparaitre.

Les propriétés acides ou basiques du milieu peuentparticulier donner lieu a des
développements préférentiels. Chaque type de Imatét caractérisé par un pH «optimal » qui
conviendra le mieux a sa croissance et a son depehoent. Il existe par conséquent des limites
inférieure et supérieure de pH au-deld desquetlebaktérie ne peut pas se développer. Pour le
traitement de la majorité des effluents, un pH reedbit étre maintenu.

Les bactéries utilisées dans les procédés a botieSes sont classées en deux catégories :

- les bactéries hétérotrophesuvant se développer en milieu aéré (aérobiehau aéré
(anoxique) : elles utilisent du carbone organigamme substrat et, selon leur type et le
milieu considéré, peuvent dégrader la matiere cabou les nitrates-nitrites ;

- les bactéries autotrophes se développant qu’en milieu aéré (aérobidgs eltilisent du
carbone minéral (C£ comme substrat, elles ne dégradent pas les esiti@arbonées mais
permettent d’éliminer les composés azotés.

2.1.2 Les éléments nécessaires au développemsnndzo-organismes

Le terme «substrat désigne les substances constituant la nourritueessaire au
développement des micro-organismes, les compogasiques a dégrader représentant la majorité de
ces substances. Si le substrat n'est pas sousotme flirectement assimilable par la bactérie,rih se
hydrolysé a I'extérieur de la cellule bactérienae gees exoenzymes.

L’azote ammoniacatt les phosphatesont utilisés en tant que nutrimeits ils entrent dans la
composition des composés cellulaires (protéinesnbnane cellulaire, ADN). L'oxygene dissoast
également indispensable au développement des ieacaérobies. Suivant la composition de I'effluent
a traiter, il sera nécessaire de rajouter I'un dusipurs de ces composardfin de favoriser le
métabolisme des bactéries. C'est le cas des effiympetiers particulierement pauvres en matieres
azotées contrairement aux effluents urbains.

2.1.3. Les processus métaboliques

La connaissance de ces processus métaboliquessesitielle car elle permet d’expliquer les
phénoménes observés d’'un point de vue macroscofdigumétabolisme de la cellule bactérienne se
divise en trois processus (figure 1.3) :

- le _catabolismeorrespondant au processus de fragmentation desasabs nutritives en
éléments plus simples (pyruvate). Il représentesbenble des réactions d'oxydation et de
dégradation enzymatique. C’'est une activité exatigpre qui libére I'énergie qui servira a
la croissance cellulaire et a I'entretien de ldubel;
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- l'anabolismereprésentant 'ensemble des réactions de syntesseonstituants cellulaires.
C'est une activité endothermique qui utilise I'égier libérée par les processus de
catabolisme pour développer la croissance celtuktita division cellulaire ;

- la respiration endogéneeprésentant I'étape d’oxydation des composésilagts. Leur
dissociation en produits résidus (matieres carboemée) permet de satisfaire les besoins
des cellules vivantes en cas de carence en substrat

Substrat
insoluble

Hydroylse
(prédigestion)

| Substrat soluble{\ADiffusion

Transport
ou perméation

Catabolisme

-

Substances dé
réserve
interne

Produits Anabolisme

résidus

Nouvelles
cellules

BACTERIE
v

Figure 1.3 : Métabolisme d’'une bactérie hétérotroplou autotrophe.

Les réactions de catabolisme et d’anabolisme sestgénérales et sont, en fait, constituées de
plusieurs réactions élémentaires. C'est la raismur faquelle on préfere s'intéresser directemert au
réactions aboutissant a la réduction de la teneumnatieres polluantes et engendrant la croissagse d
bactéries sans faire de distinction entre cataeliet anabolisme. Cinq réactions principales sont
répertoriées :

- I'hydrolyse des chaines complexede matiére organique biodégradable: série de
réactions enzymatiques extra-cellulaires appliquei®s substances absorbées (matiéres
organiques colloidales et azote organique parire)lat qui ont lieu & la surface des micro-
organismes. Les molécules organiques complexes cmmeerties en molécules plus
simples qui peuvent pénétrer dans la cellule pan@ation ou transport ;

- l'oxydation de la matiere organique biodégradable (croissance des bactéries
hétérotrophes en phase aérobie): une partie deEresa absorbées par les micro-
organismes est utilisée pour fournir I'énergie 138e@e afin d’accomplir leur fonction
biologique ;

- I'ammonification : premiére étape de la dégradation des déchet®sazmganiques.
L'azote organique est converti en ammoniaque N NH;) par réaction chimique, cette
réaction chimique est compléte en milieu bouevées ;
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- la nitrification (croissance des bactéries autotrophes en phasl@edéren environnement
aérobie, les bactéries autotrophBi#rosomonaset Nitrobacter transforment I'azote
ammoniacal (NH) en présence d’oxygene pour se développer et peodies nitrites

(NGy) puis des nitrates (NQ ;

- la dénitrification (croissance de bactéries hétérotrophes en phasgiqae): en
environnement anoxique, certaines bactéries héw@loes consomment les nitrates, a la
place de 'oxygene, et le carbone pour se dévelogiparoduire de I'azote gazeuxJN

- la mort cellulaire : une fraction des produits de mortalité est bjpddable (matiere
organique colloidale ou azote organique particeagt entre alors dans la boucle de
dégradation des composés, I'autre partie reprégesitésidus endogénes inertes.

Les figures 1.4 et 1.5 présentent les dégradatimspectives de la matiére organique
biodégradable et de I'azote organique au traveredalifférentes réactions.

Matiéres organiques
colloidales

Hydrolyse enzymatique

v

Matiéres organiques
solubles

Assimilation par
oxydation

A

Biomasse
hétérotrophe

Figure 1.4 : Mécanisme de dégradation des matie
organiques biodégradables dans les procédés
biologiques (d’'apres [Cardot, 1999]).

Azote organique
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Hydrolyse
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Ammonification

Azote ammoniacal N-NH4

Nitrification
(aérobie)

NO2, NOs

v

Dénitrification
(anoxie)
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e§igure 1.5 : Mécanisme de dégradation des matiéres
azotées dans les procédés biologiques.
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2.2 Le fonctionnement du procédé a boues activées

Le procédé de traitement est dit « a boues activéas_I'ensemble des conditions favorables a
une activité maximale des bactéries est mis en @eunt apport en oxygene suffisant, un apport en
nutriment si I'effluent ne contient pas tous lesnposés nécessaires au développement des bactéries,
une agitation permanente afin de favoriser le airgatre bactéries et pollution, une concentration
élevée en bactérie pour augmenter l'efficacité rditeiment. La chaine de traitement est composée
d’un bioréacteur, d’'un clarificateur et d'une baude recyclage des boues (figure 1.6).

Effluent apres

tzaetlitrir;i?ent CLARIFICATEUR

Eau épurée
Qo BIOREACTEUR P

Ligueur mixte

e = Q
oot atarata

s
e e e e e e

Extraction des
boues en exces

Qu
(X ey

Figure 1.6 : Schéma de principe du procédé de eaient secondaire.

Recyclage des boueQr ®

Le bioréacteur

Le mélange, appelé "liqueur mixte", se composeedpmase solide (micro-organismes, débris
organiques, matieres minérales) et d'une phasildiquontenant les matiéres dissoutes. Pour éliminer
la matiére azotée, le réacteur biologique peut®paré en deux zones distinctes aérobie et arxiqu
(figure 1.7). Dans la majorité des cas, la zon@pe est placée en amont de la zone aérobie, juste
I'entrée de I'effluent dans le réacteur, pour oee thactéries aient suffisamment de matiére organiqu
biodégradable pour effectuer la réaction de déiciition. Le recyclage de la liqueur mixte de lameo
aérobie vers la zone anoxique permet I'éliminaties polluants azotés oxydés. Pour n’éliminer que la
matiére organique (cas de I'effluent papetier)|esene zone aérobie est nécessaire (figure 1.7).

Zone anoxique Zone aérobie Agitateur

\ I
\

. Effluent
Liqueur

mixte

Liqueur
mixte

Aérateur

\i4

WX

recirculation interne

Cas d’un effluent industriel
Cas d'un effluent urbain ou industriel (chargé uniquement en matiére
(chargé en matiere azotée) organique biodégradable)

Figure 1.7 : Configuration du réacteur en fonctiode la composition de I'effluent.
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Le clarificateur

En sortie de réacteur, nous obtenons une liquextensomposée de boues floculées et d'eau
épurée préte a étre rejetée en milieu naturels Bt séparées au sein du clarificateur qui a une
fonction de_séparation de phaseune fonction d’épaississemeafin de ramener la boue la plus
concentrée possible dans le réacteur biologiquefalule I'absence d’oxygéne, le temps de passage
des boues doit étre le plus faible possible poiteégu’elles ne se trouvent en phase anaérobia. Ce
aurait pour conséquence l'apparition d’'odeurs ajn&iine détérioration de la qualité mécanique de la
boue perturbant tant le traitement biologique dad’ que le traitement ultérieur des boues.

Le recyclage des boues

La croissance de la biomasse au sein du bioréattestrpas suffisante pour compenser la perte
engendrée par le débit de sortie de la liqueuremiRbur_conserver une concentration en biomasse
constantedans le réacteur, une partie des boues du chgfic est recyclée vers le réacteur. Des
purges ont également lieu afin d’extraire la quandie boues en excés dans le procédé. Les taux de
recyclage et de purge permettent également deiseaitiAge des bouesg, temps au bout duquel la
biomasse est entierement renouvelée. Ce tempga@asada forme physiologique de la biomasse dans
le réacteur mais aussi la composition de celldcenons I'exemple du traitement de la matiere
azotée : les bactéries autotrophes responsablasrélaction de nitrification ne seront présentes sju
I'age des boues est supérieur a 6 jours (pour igneudr mixte a 20 °C), leur temps de duplication
étant de 4 jours.

2.3  Caractéristiques de fonctionnement

2.3.1 Définitions

Les caractéristiques usuelles de fonctionnemertt céfimies ci-dessous. Elles seront utilisées
pour dimensionner le pilote (chapitre 3).

La charge volumique ¢
Encore appelée charge organique, elle représemadae de pollution arrivant chaque jour sur
la station par unité de volume de réacteur. Sonesspn est :

_ Q,.DBO,

v (Kgoz.m>j ™) Eq. 1.1

C,

ol Qo (m’.j™) est le débit journalier d’eau brute & traiter.
DBOs (kgo..m™) est la Demande Biologique en Oxygéne de I'efftieaing jours.
V (m’) est le volume du réacteur
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La charge massique &
Appelée également charge de boues, elle corresgomndpport entre la charge volumique et la
concentration en biomasse dans le réacteur. SaaEsipn est :

o _C _QDBO

-1 -1
"UMVE  V.MVS (kgoxkGuvs 1) Eq. 1.2

Les procédés sont classés en trois catégoriesratifls suivant leurs valeurs de charges
volumique et massique (tableau 1.5). L’éliminatide la seule pollution organique biodégradable
permet de fonctionner & moyenne ou forte chargetelzanche, les performances actuelles exigées
pour le traitement de l'azote et du phosphore rsitegd des installations a faible charge. Les
rendements épuratoires dépendent donc de la ctargastallation.

Chsse duprocsss | IUEIIASCy | Charge Tassu
Aération prolongée <0,3 <0,07
Faible charge 0,3-0,4 0,07 -0,15
Moyenne charge 0,5-15 0,15-0,4
Forte charge 15-3 >0,4

Tableau 1.5 : Classification du procédé en fonctide G, et G, (Source : [Alexandre et al., 1997 ; Grandjean,
2006])).

Le temps de passage

Le temps de passage, ndie représente le temps nécessaire pour qu'une gdattiéquide
traverse le réacteur, c’est une caractéristiqueawidue du réacteur. Il integre donc I'ensemble de
débits transitant dans le réacteur. Le temps dsagasest égal au temps de séjour moyen pour un
réacteur ne comprenant pas de court-circuit owode morte. Il est défini par :

Vo) Eq. 1.3

ol V est le volume du réacteur {m
Q est la somme des débits traversant le réactebit (dé I'effluent, de recyclage, d’ajout des
nutriments,...) (Mj™).

Le « temps de passage fictif » basé sur le débittdee de I'effluent

Contrairement au temps de passage défini précédetnree temps de passage fictif », n@té
ne prend en compte que le débit de l'effluent emten station [Alexandret al, 1997]. Il est
couramment employé dans la littérature ou sur mitkistriel pour caractériser une station de
traitement mais sans représenter toutefois le tedpilement passé par I'effluent dans le réacteur
biologique. Il n’est donc présenté ici que comm#éer de comparaison de différents sites de
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traitement. Il varie de 4 & 5 jours dans les basaiaération prolongée a quelques heures seulement
dans les bassins a forte charge. L’expressiontdmps de passage fictif » est :

6 =Y Eq. 1.4
Qo

ol Q est le débit de I'effluent en entrée de statiohj(th

L’age des boues

L'age des boues, noté., caractérise la «forme physiologique » des balsess le bassin
d’aération. Il représente le rapport entre la madseboues présente dans l'aérateur et la vitesse
d’extraction des boues par le systeme de purge.

M) E
)
AT
ou M est la masse de biomasse présente dans le systemkIVS . V) (kguvs)
% est la vitesse d’extraction des bouesy(kg™)

Le taux de recyclage
Le taux de recyclage, notéreprésente le rapport entre le débit de recyaade débit d’entrée
de l'effluent en station.

r:% Eq. 1.4
Qo
Il conditionne le volume occupé et le temps de agssde la boue dans le clarificateur. Ce
coefficient est généralement compris entre 1 et 1,5

2.3.2 Application & une station de traitement d'effluent papetier

Le tableau 1.6 regroupe les caractéristiques detitomement habituellement rencontrées sur
les stations traitant les effluents papetiers [Thsomet al, 2001]. Elles fonctionnent principalement a
moyenne charge et ont un temps de passage fitgtivement court par rapport au cas urbain pour
lequel le temps de passage fictif est d’au mininuma journée. Les caractéristiques de la station de
traitement des Papeteries de Lancey sont prochesilteu de chaque intervalle, ce qui confirme
l'intérét de considérer cette station comme étapiésentative des industries papetiéeres.
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Caractéristiques ollgfse;\t/:tlilgzsc:fjsgiuéer; Papeteries de Lancey
Charge volumiqu€, (kgo,.m3j™) 05-1,4 0,73
Temps de passage ficif (j) 0,25-2,1 0,75
Age des boueé. (j) 5-30 13
Concentration en oxygéne dissous gxig®) 1-5 3

Tableau 1.6 : Caractéristiques de fonctionnemensdgritements par boues activées d’effluents pageti
(Source : [Thompson et al., 2001], Papeteries deteay).

3. Le suivi d’'une station de traitement des effluen  ts papetiers

3.1. Le suivi actuel

Le suivi d’'une station s’effectue a quatre nivedifférents :

- les mesures en ligne (pH, température, débits, erdration en oxygéne dissous) et les
mesures hors ligne réalisées quotidiennement (IMEY, azote ammoniacal, phosphates)
ou de maniere hebdomadaire (DB®ur des échantillons moyennés en entrée et simtie
station;

- les boucles de controle sur le systéme d'aératenpH ou sur les pompes chargées du
cycle de recyclage / extraction (commande PID, duve tout ou rien, ...) ;

- l'outil de supervision apportant affichage des mesuen lignes, alarmes concernant
certains dysfonctionnements matériels, historigeedbnnées, ...

- la gestion globale de l'installation par I'opératdnformé par I'outil de supervision.

L'opérateur doit donc faire appel a sa propre eéepée : observer visuellement les différents
bassins, réaliser des observations microbiennesgpnéter les mesures pour évaluer I'état du pracéd
conduire la station (cycle d’extraction des boumsut de nutriment, ajustement des boucles de
contrble locales), anticiper le comportement ducédg et enfin détecter et localiser I'ensemble des
défauts.

3.2. Influence des fluctuations des effluents papet iers sur la qualité de
traitement

La composition de l'effluent fluctue de maniére omante suivant les aléas de la production
papetiere amont. Ces fluctuations engendrent steliiité permanente du procédé de traitendéoni
des difficultés accrues pour maintenir une qualéd’'eau épurée satisfaisante. Différentes études o
été menées afin de déterminer de quelle maniésdit@ive et quantitative) les variations de I'efht
pouvaient agir sur le fonctionnement du procédéueb activées :

49



Chapitre 1 Problématique du traitement des efflsgrapetiers

- Concentration des polluants au sein de l'effluent 'augmentation de la concentration
des polluants au sein de I'effluent peut étre dueemyclage interne des eaux blanches au
sein de 'unité de production qui se charge alarsatiéres polluantes. Cette augmentation
semble ne pas affecter le taux d’abattement duépkoae traitement [Elliott et Voss,
2004]. Cependant, les concentrations en polluardss dl'eau épurée augmentent
proportionnellement et peuvent ainsi dépasserdetssde rejet autorisés.

- Variations du pH de l'effluent : les effets d’une diminution de pH sur l'efficacit
traitement biologique sont fonction de la températle I'effluent. Si cette température est
proche de 30°C (température courante d'un efflyapetier), les effets sont faibles, la
résistance des bactéries étant importante a estigérature [Baldwin et Campbell, 2001].
En revanche, lorsque la température atteint 15fChi{eer par exemple), les bactéries sont
directement touchées, ce qui affecte les qualitgsudation du procédé.

- Présence de composés chimiquese nombreux additifs chimiques sont utilisés lezdad
fabrication du papier. L'influence de ces addists le procédé de traitement est fonction
de leur concentration, de leur nature, de la duféeposition (durée de présence de
I'additif au sein de l'effluent). Les principaux ditifs ayant un impact négatif sur le
traitement sont les colorants, les solvants deyagies, les biocides, les acides résineux et
les polymeres. Les effets peuvent se reporter aswquhlité de la décantation, I'activité
microbienne (diminution de la consommation d’oxygeaugmentation de la DCO en
sortie) ou encore la toxicité de I'eau épurée. Ladudonctionnement normal de 'unité de
production, le procédé de traitement est capablesuggorter et d’éliminer ces produits
chimiques en faible concentration. En revanchegande dysfonctionnement ou d’arrét /
redémarrage machine, la concentration peut augmeapéement se traduisant par un
choc toxique. Plus ce phénomene sera long dar@ripst plus I'impact sur la qualité du
traitement sera important pouvant atteindre unseskeade 50% de I'activité microbienne.
Cette baisse d’activité peut se traduire par difi€&s phénomenes tels que perte de matiéres
en suspension, détérioration de la décantationardjgm d’écume, noircissement de la
biomasse par certains colorants,... [Saréh al., 1999 ; Keechet al, 2000]. Ces
phénoménes surviennent généralement sans quedtepen’ait pu les anticiper et prendre
de mesures préventives et il est souvent diffidien déterminer I'origine exacte [Lacorte
et al 2003].

- Variation de la température de l'effluent: les variations de température (température
variant entre 15°C et 45°C) sont dues aux variatgmsonnieres, aux modes opératoires
batch, aux arréts et redémarrages de la productioe. augmentation des MES, une
diminution de I'abattement de la DCO, une chargsutéace des flocs plus faibles sont les
conséquences remarquées par [Morgan et Allen,]2805 un passage de la température
de 30 a 45°C.
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Les procédés traitant les effluents papetiers seégalement _plus propicesaux
dysfonctionnements rencontrés occasionnellementesustations urbaines tels que le phénomeéne de
bulking, encore appelé « gonflement des boues » génédraledll a la présence de bactéries
filamenteuses. Des études ont permis de montreutre’ les conditions opératoires reconnues pour la
prolifération de ces bactéries (manque d’oxygendeuutriments, gradient de nutriments au sein du
réacteur, modification de I'dge des boues, varatide température...) [Thompseh al., 2001], la
présence en quantité importante de carbohydrategaficétre une cause du phénomeéne [Widsten
al., 2003]. Il a également été montré que le bulking {diéte d'épingle »), pouvait apparaitre en
absence de bactéries filamenteupEsompson et Forster, 2003]. Dans ce cas, lirtd@ié de la
charge de I'effluent, de la température ou encaésence de composés toxiques ou métalliques sont
mises en cause. En effet, ces événements sembtentas_effets sur la décantabilité des boues et |
charge de surface des fla@sdice de cohésion du floc).

Outre ces problémes de défloculation et de bulkimgg autre difficulté est liée a I'ajout des
nutriments et particulierement de l'azote. En effies valeurs de DCO et DBO de l'effluent étant en
constante évolution, il est difficile d'ajuster ncentration en nutrimentsu sein du réacteur
biologique de maniére optimale. La présence d'aantenoniacal au sein de I'eau épurée est donc
récurrente et peut entrainer sous certaines condifpH élevé) des problemes de toxicité [Kowlcs
al., 2004].

3.3 Problématique associées aux mesures

Problématique associée aux mesures pour la carasséion de I'effluent et de I'eau claire

Les méthodes normalisées proposées pour la casatigm de la pollution présente au sein des
effluents (DCO, DB@ MES, MVS) comportent plusieurs inconvénients :

- nécessité de prélevement d’échantillons ;

- protocoles opératoires contraignants ;

- délais d’obtention du résultat de mesure importants

Ce dernier point rend ces méthodes d’analyse inédamour un suivi régulier et efficace des
stations de traitemenPour contrer ce probléme, plusieurs capteursgger teposant sur les principes
physiques tels que l'optique (UV, absorption, fesrence), les ultrasons ou encore la spectrométrie
diélectrique [Vanrolleghem et Lee, 2003 ; ThomasCenstant, 2004] ont été développés. Les
biocapteurs représentent également une importaigede recherche, notamment en ce qui concerne
les mesures de DBO [Rastogi al, 2003 ; Kwoket al, 2005]. Ces nouveaux capteurs autorisent
I'obtention de résultats en trés peu de temps empacaison des méthodes traditionnelles (tableau
1.7). Le gain de temps engendré par I'utilisatiercdpteurs en ligne est donc tres important etgterm
par conséquent I'utilisation de I'information obtenpour la supervision du procédé.
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Toutefois, toutes les méthodes développées ne dépbrpas aux criteres d’exigence des
utilisateurs : faible codt, facilité d'utilisationportabilité, maintenance réduite, durée de vigylen
précision, fiabilité, reconnaissance du résultatyree norme... Ces nouvelles techniques voient peu a
peu le jour sur les stations réelles principalenugbéines a forte capacité. Leur expansion estrenco
limitée au profit des méthodes traditionnelles. Leur aapilon est également freinée par des
contraintes techniques et budgétaisst le cas notamment des stations urbaineaidke fdimension
et des stations industriellestamment papetieres

DBOs DCO MES MVS
3h00 >24ha105°C
. (15min si materiel | 5 15min apres MES
{\:Iae(;:licz)dnenznes 5 jours gtemps de spécifique : P
”prepa_rano_n de chauffage infra-
I’échantillon inclus) rouge, ..)
5—30 min quelques minutes quelques minutes -
%apteurs.en Iigljne pour pour pour
[Bourgeoiset al, effluent urbain, ead  effluent urbain, effluent urbain
2001] o
de riviere, effluent effluent
synthétique, synthétique,
effluent d’industrie | effluent d’industrie
alimentaire, alimentaire
pharmaceutique ou
papetiére

Tableau 1.7 : Comparaison des durées d’'obtentios désultats d’analyse
en fonction du type de méthode utilisée

Ces dernieres ne disposent pas toujours des mfipamgiers nécessaires a un investissement
conséquent pour linstrumentation de leurs statiaes traitement. De ce fait, les mesures
indispensables a la caractérisation de l'effluérdesl’eau épurée sont généralement effectuée grac
aux protocoles expérimentaux traditionnefar ailleurs, étant donné les contraintes mdiesie
associées a la réalisation de ces mesures et adepéemps dont les opérateurs disposent pour
effectuer leurs différentes taches, la périodidés mesures imposées par laloi sur les instaiktio
classées pour la protection de I'environnementréfarspécifique aux industries papetiéres) est
généralement conservée (tableau 1.8). Malheureudeteedélai entre deux mesures est trop long
pour que I'opérateur puisse se rendre compte d@ellidon dynamique du procédé. Des événements
majeurs (diminution de la concentration en biomaksea la présence de composés toxiques, manque
de nutriments) peuvent avoir lieu entre deux irtstale prélévements sans que I'opérateur ne s’en
apercoive ou des dysfonctionnements peuvent égateamparaitre sous forme de dérive et étre
détectés tardivement
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Mesure MES MVS | DCO DBO DBOy Azote
ammoniacal
P?”Odlc.'te des MESUres 1/jour 1/jour| 1/jour| 1/semaine _ 1 /jour
(échantillon moyenné)

Tableau 1.8 : Périodicité des mesures.

Par ailleurs, l'information apportée par les mesure correspond pas toujours a I'information
nécessaire pour I'opérateur. Prenons I'exempledadsure de MVS. Elle est utilisée pour déterminer
la concentration en biomasse dans un réacteur.e@®e enesure prend également en compte la
biomasse morte et certaines matiéres non biodégexdeDe ce fait, la part de biomasse vivante au
sein de cette mesure n'est pas connue avec exgtgaule une approximation en est donnée. Choisir
une autre mesure permettant de connaitre directelmegquantité de biomasse vivante serait plus
intéressante pour I'opérateur car elle indiquakdllement I'état de la biomasse active. Par asleu
les protocoles opératoires, la nature méme desramgoas de la mesure de DBO en particulier)
entrainent généralement un manque de précisiomédeftats. La constitution des échantillons peut
également étre source d'imprécisions comme le radettableau 1.9 qui met en avant le risque de
dégradation de I'échantillon avant analyse ou de neprésentativité de la partie soluble de
I’échantillon en fonction du mode de prélevement.

Avantages Inconvénients

La phase liquide de leffluent pouvantas d'information dynamique sur I'état glu
Echantillon moyenng étre trés variable dans le temps, | lerocédé.
sur une journée moyennage permet d’homogénéiserisque de dégradation de I'échantillpn
I'échantillon. entre le prélevement et I'analyse

Dégradation de I'échantillon limitée si |e
délai avant analyse est faible. Si le volume prélevé est trop faibje
Information dynamique sur I'état du(quelques cri), risque d’obtenir une phage
procédé si fréquence de prélévemefiguide non représentative.
élevée.

Echantillon par
prélévement unique

Tableau 1.9 : Implication du mode de constitutioesl échantillons sur la qualité de I'échantillon.

L’information apportée a I'opérateur par les mesuest donc insuffisante pour une bonne
gestion de linstallation, étant donné :

- le temps d’obtention et la faible fréquence desltéss ;

- le manque de capteurs,

- le manque de pertinence de certaines mesures.
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L’absence de données

Afin d'acquérir des connaissances, comprendre $#éwnt de quelle maniere les
dysfonctionnements s’installent et ainsi pouvos éticiper, il est nécessaire d’avoir recours & de
bases de données retracant la dynamique du prosdédéles périodes relativement longues.
Malheureusement, ce type de données n'existe paslgm stations industrielles papetieres. Méme si
des relevés journaliers sont disponibles, la fragaales mesuresst_insuffisantgpour en extraire une
information exploitable. Par ailleurs, aucune megéguliéren’est réalisée sur I'effluent entrant dans
la phase de traitement secondaBeules les informations concernant I'effluenttl@ul’eau épurée
sont disponibles ce qui n’est pas suffisant poudiét le fonctionnement du traitement secondaire.

Le bilan dressé ici met en avant le manque d’infdiom brute sur I'effluent et le procédé de
traitement mais également d’outils d’aide a I'opéwa pour interpréter les données. Cette absence
pénalise ainsi I'efficacité des actions employées He la détection de dysfonctionnements. Dans le
cadre des stations disposant de ressources lingtéamyant pas accés aux nouveaux systemes de
mesures en ligne, une approche basée sur la meta#igles connaissances phénoménologiques, la
reconstruction de données non mesurées et l'irtion de I'ensemble des données apporterait une
aide précieuse a l'opérateur.

3.4. L’apport d'un systéme avancé d’aide a I'opérat  eur
3.4.1. Introduction

Différents mots-clés faisant référence au domamkaditomatique ont été cités précédemment :
systéme dynamique, maitrise du procédé, anticipapdse de décision, contraintes, ... Les outils
disponibles en automatique sont & méme d’apposdsrsolutions a I'opérateur. Celui-ci a en effet
besoin d'un systéme qui assure a la fois :

- le suivi de l'installation,

- l'analyse des mesures pour obtenir une informgieninente,

- Il'anticipation de I'état du procédé,

- la détection de dysfonctionnement,

- la proposition d’action pour améliorer le fonctiemment.

Tout ceci peut étre réalisé grace a un outil d'aadéa décision favorisant la coopération entre
'opérateur humain et la machin@renons un exemple afin de déterminer les avastdgin tel outil

lors d’'un dysfonctionnement. L’événement choisilagbaisse de concentration en biomasse dans le
réacteur due a un dysfonctionnement du systemeedelage des boues (colmatage au niveau de
'aspiration des boues dans le clarificateur) oladrésence d'un composé toxique au sein de
I'effluent. L'enchainement des différents étatsdesiné sur la figure 1.8 (colonne du milieu).
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En utilisant un systeme de supervision classiqudofime de gauche), seules les mesures
élémentaires sont fournies. Pour détecter le dgtiftimement pris pour exemple, I'opérateur peut :
- se rendre directement sur le procédé, constatgpdt@nce des boues (couleur, taille des
flocs) et conclure grace a son expérience,
- attendre les résultats de mesures hors-ligne pracigr le défaut et établir son diagnostic.

En revanche, le systéme d'aide a la décision (o@ote droite) apporte non seulement les
mesures élémentaires mais estime également deséatonmon mesurées retournant ainsi une
information essentielle sur I'état du procédé (emtation en biomasse par exemple). L'aide a
I'opérateur se poursuit en proposant des indicatsupplémentaires telles que :

- anticipation du comportement du procédé en faissgsortir les tendances des données,

- évaluation de l'efficacité de traitement,

- proposition d’actions de correction avec indicatilenleur efficacité attendue.

L'opérateur peut également introduire ses propeesarques (apparence des boues, ...) afin d’affiner
le jugement de l'outil d’aide a la décision. Deteetnaniére, le dysfonctionnement est détecté et
corrigé des les premiers signes perceptibles.

Evénements

Colmatage sur la boucle
de recylage ou présence
d’un produit toxique

v

Systeme habituel Systéme de coopération

Apparence des boue$

" s Chute de la Estimation de la concentration
b esures des 11 < concentration en > ol b|oma§s§
obtenues apres 1 jour B —— Anticipation des événements
minimum Proposition d’action
\ 4
?'“f?_'”““_?ﬂge Evaluation de I'efficacité
e’[rE;(i:tEé(;:]gnte du traitement
v
Mesures de DBA Rejet de pollution
obtenues aprés b au-dessus des seuils Estimation des rejetd
jours Iégaux

Figure 1.8 : Scénario de dysfonctionnement et comgigon entre le systeme de décision classique et le
systéme basé sur la co-opération.

Bien que cet exemple constitue un cas idéal quienadvant I'efficacité des outils d’aide a la

décision, il souligne tout de méme le manque ctutiaformations transmises par les systemes de
supervision traditionnels et I'intérét que peutiawm outil avancé d’aide a la décision.
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3.4.2. Revue bibliographique

Le développement d’outils d’aide a la décisiondgstisif et primordial pour une bonne maitrise
du procédé. Outre le fait de favoriser le respezd deuils de rejet, ces outils permettent une
diminution des colts de fonctionnement du procéddé&eg a un meilleur contrdle de I'apport en
nutriments ou en oxygene, une diminution égalengenta quantité de boues produites et donc a
traiter. Les outils de supervision avancée coratittdonc un véritable enjeu pour les industriels
[Dochainet al, 2001]. Les principales approches proposées jagugdsent se basent sur des systémes
experts. Leur but est généralement d’analyserofmftion disponible afin de déterminer I'état du
procédé et d'améliorer ainsi son fonctionnement

Une réelle coopération entre I'opérateur et I'odel supervision est proposée dans [Surtiki
al., 1997]. La détection de défauts est réalisée arpditth arbre de défaut en utilisant uniquement
l'information provenant des mesures en ligne syprlecédé. Lorsque I'outil de supervision ne peut
fournir une conclusion sur l'origine d’'un dysforminement ou I'état du procédé, I'opérateur est
guestionné sur les actions qu’il @ menées et liesnmations qualitatives (odeur, couleur, aspect des
boues) qu'il a récoltées. Ce systeme a été proglowssté en simulation, biomasse et nutrimentd étan
supposes mesurés en ligne.

Une approche plus globale a été proposée par fameset al., 1999], inspiré des travaux de
[Sanchezet al, 1996] en s'intéressant a les étapes de traiterdent effluents (prétraitement,
traitement primaire, traitement secondaire etdraént des boues). L'outil est ici divisé en trois
modules hiérarchisés : un premier niveau pour Ugition des données (mesures en ligne, mesures
hors ligne, information qualitative), un secondeau incluant la simulation du procédé (vérification
de la validité des mesures), les boucles de cengrbles bases de connaissance et de régle pour le
diagnostic et un dernier niveau manageant I'enserdhl systeme (gestion des différentes boucles
locales pour répondre a des objectifs et critetebagix) et diagnostiquant I'état du procédé. Dans
[Paraskevast al.,1999], seul le principe de la démarche est présenté

Nous citerons pour exemple un dernier systéme gergision, appligué a un procédé de
détoxication d’effluents [Szafniclet al.,2005]. Fondé sur une modélisation dynamique duégaté@c
ce systeme peut étre aussi bien utilisé comme idieedda décision (détection de dysfonctionnements
a l'aide d'une base de régle) que comme un oudippfentissage et d’entrainement de conduite du
procédé.

L'intelligence artificielle distribuée, utilisée da ces applications, intégre un ensemble
coordonné de procédés, appelés modules, baséscanraissance expert, et qui interagissent spit pa
coopération soit par co-existence pour atteindreobjectif commun [Sancheet al., 1996]. Par
ailleurs, ces systemes utilisent de plus en plusteon de logique floue permettant ainsi d’évallaer
gravité d'un dysfonctionnement ou d’un état etcdtte maniére, rendant I'information plus pertirent
pour I'opérateur [Evsukofét al.,2000].
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Cependant, les problemes liés au manque de mesuge$a non pertinence de I'information
apportée ne sont pas résolus et restent I'une ifiisultes majeures pour une bonne maitrise du
procédé de traitement. Le probléme associé par @eetnla mesure de la biomasse n'est jamais
évoqué. C’est pour répondre a cette question que aeons choisi de traiter ce sujet dans sa gtébali
en cherchant tout d’abord a obtenir une informattompléte et régulierement actualisée puis en
s'intéressant a l'utilisation de cette informatipaur la transmettre de maniere la plus exploitable
possible a I'opérateur. De plus, les développemsarsnt réalisés dans I'objectif d’'une applicatin
traitement biologique d’effluents papetiers étamin les difficultés rencontrées par I'opérateursda
ce type de station de traitement.

3.4.3. Démarche proposée

La démarche de développement de l'outil d’aide déaision a été concue afin d’aboutir & un
outil apportant des solutions aux principales diffies établies précédemment: [I'évolution
dynamique est prise en compte au sein du moddigi;aeermettant de suivre au cours du temps
I’évolution du comportement du procédé de traitetmiea difficulté liée a I'acquisition de mesureg es
surmontée grace a I'utilisation de capteurs lotgg@ur accéder a I'information manquante. Enfn, |
suivi du procédé, impliquant le maintien des cdod#g opératoires, est favorisé grace aux étapes
d’anticipation dynamique et de proposition d’action

La structure de l'outil d'aide a la décision queus@roposons est basée sur une succession
d’étapes, chacune nécessitant des études appredorides étapes que nous proposons sont les
suivantes [Bassompieret al.,2006a] :

- Modélisation du comportement du procédé (phénoménes biologiques et
hydrodynamiques) : socle de la démarche globatte ééape apporte I'élément permettant
de simuler le comportement du procédé dans difféseronditions de fonctionnement.

- Estimation des données non mesuréesétape essentielle pour la constitution d’une
information compléte et pertinente pour I'opératalie est basée sur un observateur non-
linéaire établi a partir de la modélisation du @& (développements présentés en annexe
C).

- Anticipation dynamique par extraction de tendance premiére analyse des données,
cette phase facilite la tache de I'opérateur esafdi ressortir de I'ensemble des données
archivées l'information essentielle pour comprendieolution de I'état du procédé. Cette
extraction permet ainsi de prédire le comporterderprocédé. La technique proposée pour
cette tache est la méthode d’extraction dévelopaéd¢Charbonnieet al.,2004] qui a été
appliguée a différents procédés (unités de soitensifs, procédé d'évaporation dans
I'industrie sucriére, systéme de bacs en cascade).
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- Proposition d'action : phase finale de I'analyse des données, desnactiont proposées a
'opérateur pour améliorer le fonctionnement ducgaé (modification de consignes, du
cycle de recyclage / purge, utilisation de nutritagrarticuliers, ...). Le choix des actions
est réalisé a partir des données obtenues sumpartement présent et futur (utilisation
d’'un systeme expert) et a pour but de respecteompromis (utilisation de critéres) entre
taux d’abattement de la pollution, colt de fonatiement et maintien de la biomasse.

Le travail réalisé dans cette thése a été orieet® ka connaissance des phénomeénes papetiers
au moyen de I'établissement d’'un modéle et laséatin d’expérimentations appropriées. Le modéle
proposé doit contenir I'information essentieleapporter a 'opérateua savoir I'état de la biomasse,
le taux d’abattement de la pollution et les besa@nsnutriments. Il doit par ailleurs apporter une
représentation précise des phénomenes biologiquds/deodynamiques tout en conservant une
structure simple pour étre identifiable sur situistriel.

4. Conclusion

De par la variété de sa composition, la polluti@mtenue dans les effluents ne peut étre
éliminée que par une chaine de traitement comgiagant intervenir plusieurs types de procédé. Le
bon fonctionnement de chaque étape est primordi@nmment la phase de traitement biologique qui
est la phase la plus difficile & maitriser. En effgon fonctionnement est basé sur le développedeen
micro-organismes vivants et nécessite des conditipératoires contraignantes,

Le traitement des effluents papetiers représenteasparticulier de par sa spécificité. La
composition de l'effluent, les fluctuations liéea procédé de fabrication, les caractéristiques de
fonctionnement des stations, le peu de moyendadtsia I'instrumentation conférent a ce procédé une
problématique tout a fait autre que celle du tra@nt des effluents urbains.

Le manque d’information et d'outils de supervisifficaces rend la tAche de suivi encore plus
délicate pour I'opérateur qui doit alors faire dp@eson expérience personnelle. Plusieurs outils de
supervision et d'aide a la décision ont été propees derniéres années, principalement fondésesur d
systémes experts. lls permettent de trier les imdtions recueillies sur le procédé et d’en déduire
I'état du procédé, en faisant appel, si nécessaire,connaissances de I'opérateur. Cependant, ces
outils ne répondent pas a la préoccupation prengjgreest le manque d’information en temps réel
permettant d’anticiper les variations du fonctiomeat liées, entre autre, aux fluctuations de Lefit
a traiter (débit, composition).
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Nous proposons donc une démarche globale permettbautir & un outil d’aide a la décision
complet en quatre étapes (modélisation du comperterdu procédé, estimation des données non
mesurées, anticipation dynamique par extractiontetwlance et proposition d’action). Seule la
premiére a été abordée en détail au cours dealtidous avons tout d’abord étudié la modélisatio
du procédé a boues activées pour effluents papediar la base du modéle ASM1 en simulation.
Paralléelement, nous avons concu un pilote semisindll qui nous a permis de valider
expérimentalement I'étape de modélisation danasepapetier.
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Chapitre 2

Modélisation du procédé a boues activées
pour effluent papetier

Ce chapitre est dédié a la modélisation des proséde traitement a boues activées pour
effluent papetier. Notre objectif est d'obtenir ommodéle suffisamment prédictif pour décrire avec
précision I'évolution des variables pertinentes sun domaine de fonctionnement large et
représentatif des cas réels papetiers. Nous noiaglarons a obtenir un modele simple malgré la
complexité des phénomenes a représenter.

Une premiere partie présente les différentes étgpmsnettant d’aboutir & I'écriture d’un
modéle biologique a partir de bilans de matiére, sbbhémas réactionnels et de cinétiques. Nous
présentons également le modele biologique le plusacnment employé, le modéle ASMdtivated
Sludge Model n®l mis en place par un groupe de I'International d@ation on Water Pollution
Research and Control (IAWPRC) en 1987. Etant daanstructure complexe, de nombreux modeles
réduits sont proposés dans la littérature afin dabr un modéle plus exploitable en situation réell
Les différentes techniques de réduction de ce raélt donc exposées.

Dans un second temps, nous cherchons a définiragielm « générique » pouvant s’appliquer a
la fois au traitement d’'un effluent urbain et awaf’'un effluent papetier sans nécessité d’adaptati
particuliere. Nous proposons donc un premier modétkiit représentant le traitement de la pollution
azotée et carbonée. L'identification et la validatide ce modéle sont alors menées en simulation sur
la base d’'un modéle de référence défini par le herark COST 624 [Copp, 2002].

! [Henze et al, 1987]. Le groupe IAWPRC (International Associatim Water Pollution Research and Control)
a proposé plusieurs modéles biologiques pour bactagges appelés ASM (Activated Sludge Model) et
numéroté de 1 & 3. Le modéele ASMn°1 est le pluséti

61



Chapitre 2 Modélisation du procédé de traitememipeffluents papetiers

Les résultats de I'analyse de sensibilité paramgae de ce modéle sont ensuite décrits. Un
certain nombre de parametres posent clairement mebléemes d’identifiabilité pratique. D’autre
part, la base de données pour l'identification ditite trés complete compte tenu du nhombre important

de parametres a identifier. Ce modeéle réduit net ginc étre appliqué en supervision sur site
industriel papetier.

Nous décrivons enfin 'adaptation de ce modéle @aractéristiques du procédé papetier pour
aboutir a un modeéle dédié. Nous vérifions a I'aitke différents outils (étude de la cohérence du
modéele, Analyse en Composantes Principales), quetile papetier proposé répond aux objectifs.
Une base de données papetieres est ensuite céeséitpartir des informations fournies par la statio
des Papeteries de Lancey afin d'effectuer lidé@atfon paramétrique du modéle papetier en
simulation. Etant donné la nécessité d'utiliserrnadele autonome, le clarificateur est ensuite iréég
dans la modélisation. Le modéle de la boucle compulé traitement est alors simulé et comparé a la
base de données papetieres. Une discussion stgdekats obtenus clbt cette partie.
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1. Les modéles des procédés a boues activées

1.1. Introduction

La précision du modele ainsi que sa structure abiggant tout correspondre a I'objeqgtibur
lequel le modele a été construit. Pour un objaicommande, les modeles « boite noire » (utilisant
entre autre les réseaux de neurones, ...) [€6tdl., 1995 ; Belancheet al, 1999] ont été testés.
Lorsque le but est d’expliquer et de prédire I'énimn du systémececi nécessite de faire appel aux
modéles de connaissandee type de modélisation, contrairement a la nisalbn « boite noire »,
permet de conserver l'information physique issug riables d'état et ainsi d’expliquer ce qui se
passe au sein du procédé. Pour cela, le comportagiodral du procédé biologique est défini grace a
des bilans de matiére. Cependant, les lois disfEmipour caractériser I'évolution des micro-
organismes sont principalement des lois empiriguies spécifiques et de domaine de validité moins
étendu que les lois physiques classiques. L'étdfient d’'un modeéle de ce type nécessite donc une
bonne connaissance des phénomeénes se produisaeiradu milieu. De ce fait, le modele sera
différent selon le procédé étudié et I'origine tdfluent ((Winkler et al, 2001 ; Fikaret al.,2004 ;
Ponset al., 2004] pour les procédés Sequencing Batch Red8uicker et Racault, 2005] pour le
traitement des vinasses).

La modélisation des systémes biologiques, du faitcaractére « vivant » du procédeé et de
l'interaction entre les phénomeénes biologiques yetrddynamiques, se heurte cependant a quatre
difficultés principales:

- la complexité des réactionsises en jeu ;

- la méconnaissance des phénomenes hydrodynamimtiednant I'utilisation de modeles
hydrodynamiques relativement simples ne permetiaas de représenter justement
I'influence de I'hydrodynamique sur le rendementptocédé de dépollution [Metcalf et
Eddy, 2003 ; Potieet al, 2005] ;

- le faible nombre de mesures disponibles, souvernpréaises, et un manque de
reproductibilité des expérimentations, ce qui feela constitution de bases de données
conséquentes, représentatives du fonctionneméiabks ;

- I'évolution au cours du temps des paraméthesnodele, révélateur de I'insuffisance d’'une
approche macroscopique du fait de variations dutalbodéisme bactérien ou encore de
phénoménes microscopiques non perceptibles [Doetiah, 2001].

Le verrou principal est l'identification des pardmed de ces modeéles. C'est la raison pour
lagquelle la minimisation du nombre de paramétredeetariables d’état est recherchée. Toutefois, le
nombre de parametres détermine également la dyoandiggmodéle. Il est donc nécessaire de réaliser
un compromisafin de respecter a la fois une simplicité decétme et une représentation dynamique
répondant aux objectifs du modele.

63



Chapitre 2 Modélisation du procédé de traitememipeffluents papetiers

1.2. Modélisation des procédés biologiques

Bilan de matiére
Les modeles, formés d’'un ensemble d’équations réffiielles non linéaires, sont obtenus a
partir des équations dynamiques de bilan sur lebiieur. Un bilan de matiere définit la variatimn
la quantité d’'un composé comme étant la somme dgiicest apporté ou produit, diminué de ce qui
est soutiré ou consommeé, soit :
Accumulation = (Entrée + Production) — (Sortie +oisommation) Eq. 2.1

L'écriture d'un bilan pour chaque composé aboul#t proposition d’'un modéle global du procédé. La
partie traduisant les réactions biologiques esésemtée par les termes Production et Consommation.

Schéma réactionnel

En résumant de maniére synthétique et d’'un poinva® macroscopique I'ensemble des
réactions biologiques et chimiques, le schéma idrawt| permet de définir les termpeoductionet
consommatioru bilan de matiére. Ce sont ces réactions gerchient la dynamique biologique du
procédé, leur vitesse correspondant généralemkentviesse de croissance de la bactérie impliquée.
Le schéma réactionnel est donc construit & pagsrabnnaissances phénomeénologiques disponibles.
De plus, son degré de complexité est fonction derézision que I'on souhaite obtenir : choix des
réactions jugées prépondérantes pour le procédéetles composés présents,... Son écriture n'est
donc pas unique_es réactions principales intervenant dans ucqué de traitement biologique sont
schématisées ci-dessous :

- la croissance de la biomasse par oxydation de laemacarbonée, nitrification ou

deénitrification :

. P ,
substrat-biomasse ——>biomasse produits
oup est la cinétique de la réaction.

On peut écrire de maniere plus synthétique cedéetioh, selon [Bastin et Dochain, 1990],

par : P
substrat biomasse produit:

La fleche de retour signifie que la biomasse @tiles substrat pour produire de la nouvelle
biomasse (biomasse a la fois produit et catalyseur)d’autres termes il n'y a pas de
croissance de biomasse sans biomasse initiale

- la transformation d’'un composé en un autre compuese réaction enzymatique, les
enzymes jouant le réle de catalyseur (hydrolysecdeyposés a I'extérieur de la cellule) ou
par réaction chimique (ammonification) :

p .
substrat ——> produits
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- lamort de la biomasse :
biomasse % produits

Chaque réaction est caractérisée par_les condengatles composééubstrat, biomasse,
produits), la cinétigue de réactipret les taux de conversioh

Le taux de conversiovi représente la quantité théorique de produit farpértir d'une quantité
donnée de réactif. Il dépend donc de la naturedemosés (substrat, biomasse,...) impliqués dans la
réaction. Il existe un taux pour chaque réactiatogique et composé impliqué : nous trouvons ainsi
un taux de conversion de la biomasse morte en pisoidiertes, un taux de conversion du substrat en
produits formés mais le taux de conversion le maaramment utilisé est celui du substrat en
biomasse. Leur valeur peut étre déterminée paeypérimentation en mode batch : on laisse évoluer
librement les composés de la réaction étudiée danmgacteur fermé sans ajout ni soutirage. Le taux
est alors déterminé par la quantité de produitsésr (biomasse, produits) divisée par la quantité de
réactifs consommeés (substrats, biomasse).

Pour chaque réaction biologique, les vitesses desartomation et de production des composeés
impliqgués sont données par le prodditx p, précédé respectivement du signe — et du signe +.
L'ensemble des vitesses agissant sur le comjpaé correspondant au termroduction —
Consommationdu bilan de matiére est appelé la vitesse biolemigiobale notéer;. Son expression
est:

r=>Y,.0 Eq. 2.2
i

Le schéma réactionnel permet donc de définir :
- les variables d’état qui sont les composés intemedans les réactions ;
- les cinétiques associées a chacune des varialélies éh fonction des réactions biologiques
dans lesquelles elle intervient.
Il peut étre également mis sous la forme d'un diagne fonctionnelqui contient la méme
information mais qui, visuellement, permet de mieurttre en évidence les enchainements de
réaction [Farza et Chéruy, 1991].

Cinétiques des réactions

Les cinétiques sont un élément important de la mjaae du systéme. Cependant, la maniére
dont chaque composé influe sur la cinétique detiokraest_difficile a évaluerlL’écriture de ces
cinétiques sous forme d’équation est issue de dérations souvent empiriques et ces formulations ne

constituent donc que des relations approximatives.
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L'expression d’'une cinétiques est :
p= ,u><[biomass]3 Eg. 2.3

4 est un parameétre pouvant étre exprimé par unetay@@sou un parametre variant dans le
temps ou encore un produit des autres variabldatdi® systéme. Dans le cas de la mortalité de la
biomasse, un coefficient constant est suffisant :

p=-DbXg Eq. 2.4

ol b est le coefficient de mortalité de la biomass (j
Xg est la concentration en biomasse ¢grig).

Remarque les unités affectées aux composés de la mat@ganique (biomasse, matiére
carbonée, ...) sont exprimées erpmig (paragraphe 1.3.2).

Le parametréd a I'avantage de pouvoir étre mesuré directemennpEhode respirométrique
[Spanjers et Vanrolleghem, 1995], ce qui n'est géleénent pas le cas des coefficients cinétiques.

Cependant, cette écriture (Eq. 2.3) n'est passauffe pour décrire les cinétigues complexes
(oxydation de la matiére organique biodégradabigfication, dénitrification, hydrolyses) puisqule
ne permet pas la représentation des phénoménedudaton ou d’inhibitionLa mise en équation de
cinétiques complexes nécessite donc de détermingr sompose, suivant sa concentration dans le
milieu réactionnel,_inhibe, active ou limite la céan et dans quelle proportion. Les modéles
empiriques de Haldane et de Monod [Edeline, 19§8Joetent des solutions a ce probleme. lls
s'intéressent principalement a la réaction de sesise de la biomasse qui est I'une des réactians le
plus complexes du procédé de traitement.

Afin de déterminer I'action du substrat sur la tiepde de croissance bactérienne, un test
expérimental en mode batch peut étre réalisé. Dastigeés données de substrat et de biomasse sont
mises en contact dans un environnement favorabgéaaloppement de la biomasse (agité, aéré, a
température requise) a un insténtL’évolution au cours du temps de la concentragarbactéries,
notéeXg, est alors enregistrée (figure 2.1). Cingq phasasrgpertoriées :

- une phase de latence (1) : adaptation des bac#trissuveau milieu ;

- une phase de croissance exponentielle (2) : présooe quantité importante de substrat

entrainant une multiplication cellulaire avec umxtae croissance maximal ;

- une phase de ralentissement (3) : multiplicatiéentée des cellules ;

- une phase de stabilisation (4) : concentrationutistsat nulle ou apparition d’inhibiteurs,

maintien des bactéries grace a leur réserve interne

- une phase de déclin (5) : décroissance par « mibetla biomasse du fait de I'épuisement

du milieu en substrat.
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XB

> temps

Figure 2.1 : Evolution de la concentration des bacies pour une culture en mode batch
(Source : [Edeline, 1988]).

A partir de ces résultats, une loi a été proposse [Wlonod, 1942], inspirée de travaux
antérieurs [Michaélis et Menten, 1913]. Elle permiettraduire la phase de croissance exponentielle
(2) correspondant a la saturation du taux spédfitpicroissance :

0= 1.Xg Eq. 2.5

[substrai

avec = —_—
H= Hmax K¢ +[substral

ol u est le taux spécifique de croissanc®, (j
Umax €St le taux maximal de croissancd (j
Ks est la constante de demi-saturation en substgh( ™),

La constante de demi-saturatig représente la concentration en substrat lorsquaube de
croissance: est égal a la moitié de sa valeur maximale (figug. La valeur attribuée au coefficient
Ks détermine ainsi le moment auquel la concentragiorsubstrat voit son caractére saturant devenir
prépondérant, ce qui infludonc directement sur l'allure de la courbe de lade Monod. La
connaissance de la valeur de ce paramétre estedseatielle car elle exprime de quelle maniere la
concentration en substrat se situe par rapporiwaau de saturation. Malheureusement, I'estimation
de ce type de parametre nécessite la mise en aewiests expérimentaux particuliers et reste trés
sensible aux conditions opératoires [Heatal.,1987].

2N

Hmax \Loi de Monod

1
Umax! 2_f_____ s Loi de Haldane

KSl Monod [Substrat]

Figure 2.2 : Représentation graphique des lois dehdd et de Haldane.
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Certains composés peuvent également inhiber uméio®dorsque leur concentration est trop
élevée. La loi de Monod ne permettant pas de reptés ce phénoméne, il est alors préférable
d’utiliser la loi de Haldane :

[substrai Eq. 2.6
[substrai?

/'I = :umaX'
Kg +[substraj +
inhib

oU Kimio (Mg.L?h) est la constante d’inhibition.

Pour permettre une croissance bactérienne, outrenddiere organique biodégradable,
interviennent les éléments nutritifs tels que I'gage (dans le cas des réactions en milieu aérobie),
I'azote ammoniacal, les nitrates et nitrites,... lpeession du taux spécifique de croissance doit teni
compte de ces éléments sous forme de facteursifitaiet prend alors la forme :

[composé] E
H= Hmax Ii_I[Ki +[composé]

La formulation des cinétiques de réaction n’esagptoximative étant donné la complexité des
réactions et la difficulté d’identifier avec préois I'action de chaque composé sur la dynamiquiade
réaction. Par conséquent, la formulation des tauxahversion biologiques au sein d'un modele est
relativement fiable tandis que la formulation degtiques reste imprécise.

1.3. Le modele biologique ASM1

Le modéle ASM1 [Henzet al.,1987 ] constitue un modéle général capable de septér de
facon précise le comportement du procédé lorsaiteiment d’'un effluent chargé en matiéres azotées
et carbonées

1.3.1. Phénomeénes biologiques et variables d’'état

L’ensemble des réactions décrites lors de la ptéSen du schéma réactionnel est pris en
compte dans ce modéle :

- la croissance de la biomasse au travers de laggatoxydation de la matiere carbonée et

des réactions de nitrification et de dénitrificatio

- la mort de la biomasse ;

- I'ammonification de I'azote organique ;

- I'hydrolyse de la matiére organique en suspensiantée ou carbonée).
L’hydrolyse représentant un ensemble de réactionsptexes, une unique expression globale a été
proposée afin de simplifier sa modélisation. Cettalélisation suppose que seule la partie rapidement
biodégradable de la matiére organique biodégragahle étre utilisée par la biomasse. L'expression
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de I'hydrolyse permet donc d’introduire une dynaméidente pour l'utilisation de la partie lentement
biodégradable.

Ces phénomenes biologiques font appel a différgpiss de composés représentés par treize
variables d’'état. La lettr&X est proposée pour les composés particuladteka lettreS pour les
composeés solubledlous pouvons classer ces variables d’état engrimapes :

- les substrats le substrat rapidement biodégradaBlgmg,,.L™) et le substrat lentement
biodégradableXs(mgo..L™). Ce dernier est considéré comme étant partieulpar le
modéle ASM1 bien que des fractions solubles ebidles soient également présentes ;

- les biomassesla biomasse hétérotroph&, (mgo..L™), responsable de I'oxydation des
matiéres organiques et de la dénitrification, etbiamasse autotroph¥sa (Mgoz.L™),
responsable de la nitrification. La croissanceliemasses est décrite par la loi de Monod.
Une troisiéme variable d’état, not¥g (mgo..L™), représente les produits issus de la mort
de la biomasse ;

- les composés azotédazote organique biodégradable particula¥ig (mgy.L™), 'azote
organique biodégradable solutfigy (mgy.L™), I'azote ammoniacaBy (mgy.L™?) et les
nitrates-nitritesSyo (Man.L ™) ;

- l'oxygéne dissous, (Mgoa.L™);

- les états biologiqguement inertekes composés organiques inertes soluSlémgo,.L™) et
particulairesx, (mgox.L™), I'alcalinité Sy (mol.L™?).

Les paramétres utilisés dans ce modéle sont défams le tableau 2.1.

1.3.2. Ecriture du modeéle

Les équations du modéle sont présentées sous ffume matrice (figure 2.3). La premiére
ligne de cette matrice contient les variables d'dtamodéle. La premiére colonne indique le nom des
cinétiques biologiques dont I'expression est dorgedes la derniére colonne. Dans chaque dagg (
le taux de conversiolY;; apparait. La vitesse globale d'une variable d'ésttdonc décrite par la
colonne associée qui indique 'ensemble des réactidervenant sur cette variable d’état (cf. E2).2.

Bien qu'ils soient de nature différente, les phéaoes biologiques présents au sein des phases
anoxigues et aérobies sont simulés sous un unigquelm Ceci est possible grace a I'utilisation de

fonctions de commutation :
- les cinétigues ayant lieu uniquement en phase gunexicomporteront le terme
K

__Tou  jnhibant la réaction en phase aérobie ;
SO + KOH
- les cinétiques ayant lieu uniquement en phaseeéocomporteront le terme_So__ ou
SO + I‘(OH

le terme__ S0 inhibant la réaction en phase anoxique.
So + Koa

69



Chapitre 2 Modélisation du procédé de traitememtmpeffluents papetiers

Notation Signification Valeur Unité
- Ya Taux de conversion substrat / biomasse autotrophe .24 0 G2 xba- oG
% -% Yy Taux de conversion substrat / biomasse hétérotrophe0.67 @2 xbh- goz_sgl
>< S
5 g Fraction de DCO inertes générés par la biomasse
C = fp 0.08 -
[ 3 morte
ixg Fraction d’azote dans la biomasse hétérotrophe 008 gv- goz'l
A Taux de croissance maximal de la biomasse 40 1
H hétérotrophe ' J
A Taux de croissance maximal de la biomasse 05 1
Ha autotrophe ' J
by Coefficient de mortalité de la biomasse hétéroteoph 0.3 it
ba Coefficient de mortalité de la biomasse autotrophe  0.05 it
Ks C_oefflment de demi-saturation en susbtrat rapidegme 10.0 Mg, L™
” biodégradable
Q - . . N
S Coefficient de demi-saturation de I'oxygéne pour la 1
% Kon biomasse hétérotrophe 0.2 M2 - L
% K Coefficient de demi-saturation du nitrate pour la 05 m Lt
% No biomasse hétérotrophe ' Gios -
[
.g K Coefficient de demi-saturation de I'azote ammoriiaca 10 m Lt
= NH pour la biomasse autotrophe : GH3N -
)
O . . ._ . 3y Y
O Kon Cpefﬂment de demi-saturation de I'oxygéne pour la 0.4 mg,. L
biomasse autotrophe
K Coefficient de demi-saturation pour I'hydrolyse du 0.1 1
X substrat lentement biodégradable ' B2 xs oz _xbn
Ng Facteur de correction poyy,, sous condition anoxie 0.8 -
Facteur de correction pour I'’hydrolyse sous coadit 0.8 i
I anoxie '
kn Taux maximal pour I'hydrolyse 3.0 | o8xs.(Joz xbh- it
Ka Taux d’ammonification 0.05 (goz. j)*

Tableau 2.1 : Définition des parameétres utilisésriale modéle ASM1.

Remarque le parametrey, signifie que seule une partie de la biomasse bétgghe est nitrifiante, le
paramétreyy, indique que la réaction d’hydrolyse sug &st plus lente en phase anoxique
gu’en phase aérobie.
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1.4. Approches basées sur le modele ASM1 —revue bi  bliographique

Le modele ASM1 a été bien accueilli par la commté@agientifique et largement utilisé mais
le plus souvent de maniére indirecte. En effeg@aplexité (grand nombre de variables d’état et de
parameétres, non-linéarités) ne permet pas de biepl facilement a des fins de commande,
d’'observation des états non mesurés ou de supmrviBbur toutes ces raisons, de nombreux modeles

dits « modéles réduits ont été proposes.

La réduction du modele ASM1 peut étre réalisée aguivdeux approches distinctes : une
premiere approche basée sur le choix du schéméoree, une seconde approche basée sur la
linéarisation L’objectif commun est de conserver le meilleumpoomis entre facilité d’utilisation
(identification, colt de calcul,...) et précision.

1.4.1. Approches basées sur le choix du schématiéanel

Les phénoménes biologiques macroscopiques misuetiajes un procédé a boues activées sont
relativement nombreux. Le modéle ASM1 décrit laarigg d’entre eux pour se rapprocher au plus
pres du comportement réel. Cependant, suivantligtipn souhaitée, la modélisation ne nécessite
pas de représenter tous les phénomeénes, soit palit® ne sont pas présents dans l'application
considérée, soit parce qu'’ils n'ont pas d’influesae le comportement que I'on souhaite modéliser.

Sélection des phénoménes prépondérants selon idatilon du modéle

L’application principale des modéles réduits patecenéthode est le contrdle de I'élimination
de l'azote en milieu urbain. [Jeppsson, 1996] dlétan modéle en fonction des mesures supposées
disponibles (DCO, composés azofks et Syo, débits). Ce modéle reste relativement complexes a
5 variables d’état, dont deux concentrations emmbgses et dix parametres a estimer. L'oxygéne
dissous est supposé régulé a une valeur constante.

[Julien, 1997] a proposé un modele réduit dans hjectif de contrdle de I'élimination de
I'azote par ajout de matiere carbonée. Le modé&era de base a la construction d’un estimateur de
I'azote ammoniacal a partir des mesures de nigatBoxygene dissous et ne conserve donc que les
variables d’'état utiles a cette estimatidh, Sio etS. Les autres variables d'état ont été considérées
comme invariantes (par exemple les biomasses)iotenviennent plus dans les bilans conservés, les
cinétiques réactionnelles associées étant consilé@rénstantes. [Gomez-Quintexb al, 2000] ont
adapté ce modele a un procédé batch dans le mgewifotble commande. Une équation de bilan de la
matiére organique facilement biodégrada®ja été ajoutée au modele afin d’avoir une inforamati
sur la concentration en nutriments.

Une autre technique revient a ne considérer quphHéaomenes se produisant dans la phase
considérée, anoxique ou aérobie. Ainsi, la croissales bactéries autotrophes ne se fait que dans un
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systeme aéré. Il est donc intéressant de sépasedagx environnements et de créer deux sous-
modéles : le premier comprenant les équations \d@dril’évolution des substances en milieu
anoxigue, le deuxieme concernant les équations ideunaérobie. [Jeppsson, 1996 ; Julien, 1997 ;
Cadetet al, 2003] ont utilisé cette démarche, ce qui leueanis d’accéder a un modéle plus simple
et plus approprié a chaque environnement, les Hiogtions étant significatives pour la partie
anoxique. [Levstelet al, 2006], quant a lui, a choisi de conserver les sg€ndactions dans chacune
des phases mais en prenant des jeux de paramiéfidesnts.

Cette approche permet de réduire considérableraemtodéle ASM1 tout en conservant une
bonne précision dynamique. Elle permet de respectetaines contraintes liées aux mesures
disponibles tout en gardant la cohérence du mo&igM1. Les modeles établis sont principalement
dédiés a la commande ce qui permet de s’afframlgsirfluctuations de la concentration en biomasse,
qui est difficilement mesurable, pour ne conseruer les polluants. Cependant, ces modeles sont trés
ciblés sur le traitement de I'azote. Comme I'efflu@apetier en contient en tres faible quantité, la
démarche doit étre adaptée a ce cas

Sélection des variables d’état suivant leur écheleetemps
Une autre maniére de sélectionner les phénomerasgigjues est de s'intéresser a leur
dynamique. C’est cette méthode qu’ont employédfiSteet al.,1997 ; Weijers, 2000 ; Cadet al,
2004]. Les modeles biologiques contiennent géndehe des variables d'état évoluant dans des
échelles de temps différentes. Il est donc possijpéee a la méthode des perturbations singulidees,
les séparer en deux groupes distincts suivantdgoamique : un groupe des états variants lentement
(échelle de temps t) et un groupe des états vaniaptdement (échelle de tempsvec t >r). On peut
alors construire pour chaque groupe un modelecpéigi selon le groupe choisi pour référence :
- lorsque le groupe variant lentement est pris pétérence, les variables d’état du groupe
rapide atteignent instantanément leur état finabat considérées comme constantes ;
- lorsque le groupe variant rapidement est pris péférence, les variables d’'état évoluant
lentement sont considérées comme des constantes.
Ainsi, nous obtenons un systeme algébro-différerBien que la précision dynamique des états ainsi
obtenus soit excellente, cette méthode ne permst guaur les boues activées de simplifier
significativement le modéle, les échelles de temiptant pas suffisamment éloignées. En outre, on
aboutit & un systéme algébro-différentiel plusicilf a manipuler que le systeme différentiel de
départ.

1.4.2. Approches basées sur la linéarisation
Linéarisation de la loi de Monod

Les non-linéarités du modele ASM1 proviennent ppalement de I'expression des cinétiques
de réaction. Suivant les conditions de fonctionm#nd procédé étudié et de la composition de
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I'effluent & traiter, la loi de Monod peut n’étrélisée que sur une partie restreinte. Cette copeus
alors étre approximée suivant la valeur du composéerné :
- soit par une approximation linéaire de la forajeomposgdans le cas d’'une concentration
faible;
- soit par une approximation de la saturatign.y si le composé est en concentration
importante.
Cette hypothése permet de simplifier le modéle gpsmant une partie des non-linéarités et des
parametres, elle est donc couramment employéedegsdémarches de réduction [Jeppsson, 1996 ;
Smetset al., 2003 ; Gomez-Quinteret al, 2004]. Toutefois, cette approximation ne peut étilisée
que sur des effluents dont les variations en coitippsont relativement restreintes. Dans le caldre
notre étude, nous pourrons donc veérifier la pentieede I'information apportée par la loi de Monod
vis-a-vis de notre base de données

Les modeles LTI

L’intérét principal des modeles d’état linéairesI(Linear Time Invariant) est leur facilité
d'utilisation pour une application en commande. teshniques de linéarisation des modeles autour
d’'un point de fonctionnement (comme le développdandenTaylor par exemple) sont peu employées
étant donné la grande variabilité autour du pomtfahctionnement réel induisant un domaine de
validité du modéele linéarisé tres restreint. Dehbéques alternatives sont donc utilisées dansge ¢
des procédés biologiques.

[Smetset al, 2003] ont suivi une démarche originale en utilidas valeurs moyennes des états
sur une période, apres avoir linéarisé la loi dedth selon :

ol X et S sont les valeurs moyennes des variables &€& sur la période concernée.

Dans le cas d'un procédé pouvant fonctionner dags cbnditions opératoires variées
(composition de I'effluent, concentration en oxygélissous, en nutriments,...), un jeu de parametres
doit étre calculé pour chacune des valeurs destéaistiques de condition opératoire. Le modéle
représentant les conditions opératoires réellegssstde I'association de ces jeux de paramétres. L
nombre de sous-modéles a manier peut donc rapideteeenir tres important.

1.4.3 Les modéles pour effluents papetiers

Les performances de modéles plus ou moins compléegsrocédé de traitement par boues
activées appliqué a la dégradation de la matieganique biodégradable (cas des effluents papetiers)
ont été comparés par [Shahriagt al.,2006]. Cette étude a permis de conclure qu'un neodel
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comportant que trois variables d'état (biomasseini@, biomasse morte et substrat) constitue le
meilleur compromis de modélisation lorsque les migés d'identification paramétrique sont
limitées. En revanche, les modeéles ASM apportemt vigion plus détaillée du comportement du
systéme. De ce fait, les études proposées daitigtature tendent généralement a proposer un rodeél
conservant les facilitées d’identification du modedanple tout en maintenant linformation des
modeles ASM

L'ensemble des modeles proposés pour les efflymystiers ne considére que la dégradation
de la matiére organique biodégradable en phasdiaéMiennent ensuite s’'ajouter différents choix
selon le degré de précision ou de complexité stéihffiioran et Chen, 1998] ont par exemple
conserveé trois réactions biologiques : I'hydrolgsdoxydation de la matiere organique biodégradabl
et la mort de la biomasse. Ayant une structure Isimge modele, utilisé en simulation, a favorisé
I'optimisation de la station industrielle étudiée &availlant sur deux points d’équilibre différent
[Lindblom et al.,2004] ont ajouté au modele ASM1 deux variables upentaires : le phosphore et
la biomasse prédatrice, dans le but de contrégout de nutriments. [Barafiao et Hall, 2004] ont
appliqué directement le modéle ASM n°3, recommapuldr les effluents tres chargés en pollution
carbonée, a une installation industrielle.

Ces études montrent que, comme pour les effluebtins, les considérations biologiques sont
les plus pertinentes pour établir un modéle. Cepeatadiapproche de [Horan et Chen, 1998] ne permet
pas effectivement de contrdler I'ajout de nutrinsest les approches de [Lindbloet al., 2004 ;
Barafiao et Hall, 2004] sont trop complexes pour apglication en ligne. Un développement
spécifigue de modélisation est donc nécessaire igpandre a nos objectifs d'aide a la décision en

ligne.

2. Etudes préliminaires : modéle réduit urbain

Le but de cette étude préliminaire est de propeserréduction du modele ASM1 respectant au
maximum le schéma réactionn€le modéle sera donc forcément valable pour fegeefs urbains, ce
qui nous permet de le valider dans le cadre dulabewr urbain (annexe G) et de conserver une phase
anoxique. En effet, ce modéle pourra étre validés dsautres études sur des effluents urbaMeus
appellerons ce modéle : « modele réduit urbainm.eBet, nous avons voulu éviter, sans retour
d’'expérience sur pilote, de faire des hypothéseg importantes comme supprimer l'activité des
bactéries autotrophes. Son adéquation pour unécatiph sur un effluent papetisera analysée dans
les deux derniéres parties de ce chapitre.

2 Dans le cadre du LAFMAA (Laboratoire Franco-Meiit d’Automatique et d’A...) avec le centre de
recherche CINVESTAV de Guadalaraja, ce modéle fa@ié 'objet d'une validation sur un site de teaitent
des eaux urbaines.
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2.1.

Hypotheses de réduction

2.1.1. Tentatives de linéarisation des lois de Mdn

Dans le but de réduire les non-linéarités du mqdaldéinéarisation de chaque loi de Monod
associée a chaque variable d’état a été étudiée.deta, nous avons traceé I'allure de la loi de blbn
puis nous avons sélectionné la plage de variatitisée par les données du simulateur (annexe G)
pour chaque variable d’état en phase anoxiquerebiaé

La figure 2.4 représente les plages parcourueseqrtines des variables d’éteéi; et Syo en
phase anoxique €&, Swo et S en phase aérobie. Les expressions de Monod ligesaatres
variables d’état couvrant une plage tres rédultes esont indiquées littéralement sous la figurk 2.
Nous constatons que les valeurs de la loi de Matezdvariables d'éték, et Ss en phase anoxique
(respectivement inférieures a 0,005 et 0,232 dueseafaible concentration en composé) et des
variables d'états et Sy en phase aérobie (respectivement inférieures 24 6;Xfaible concentration
en composé — et supérieures a 0,92 — forte comati@mren composé) correspondent & une partie
approximativement linéairde la loi de Monod. De ce fait, la linéarisationwen uniqgue morceau est

possible. En revanche, la linéarisation est diffiéi établir pour les autres c&&n et Sio €n phase
anoxique,Syy et S, en phase aérobie). Les zones parcourues sonfedriref incurvéesce qui ne
permet pas d’obtenir une linéarisation unique gmrge importante d'informations. Une linéarisation
par morceaux (2 au minimum) serait alors nécessaais ceci impliquerait I'ajout de nombreux
parameétres (4 x nombre de lois a linéariser aurmini). Or, dans le cadre de notre étude, I'objectif
principal est de simplifier la structure du modglet en conservant le maximum d’information.
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Figure 2.4 : Plage de variation du simulateur sua loi de Monod.
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Nous venons de constater que seule I'expressioMateod utilisant la variablé peut étre
linéarisée a la fois en phase anoxique et en mEsbie, I'information apportée par la formulatiben
Monod ayant trop d’'importance vis-a-vis de la bdeedonnées considérée pour les autres variables
d’état. Or, la linéarisation de la loi de Monodst'@ne solution avantageuse que lorsqu’elle peet ét
appliguée a I'ensemble des variables d'état. Paséguent, comme ce n’est pas le cas pour cette
étude, nous conserverons I'expression de Monotlesisemble des variables d'état.

2.1.2. Simplification du schéma réactionnel parpgport a ASM1

Pour représenter les composés azotés, quatre learidltat sont utilisées dans le modele
ASML1. Les variables d'étafyp, Sio et Sy vont étre rassemblées sous une unique varilikdle que
Sy = Xnp t Sup + Sue- De ce fait, les réactions d’hydrolyse de I'azotganique et d’'ammonification,
trés complexes, sont masquées. L'indifférenciagioine les composés directement assimilables par les
bactéries &) et ceux qui doivent subir des dégradations préadalyp, Sip) entraine un
ralentissement des cinétiques de croissance dembses. La variable d’étdi, est conservée afin de
distinguer les réactions de nitrification et deittéication.

De méme, les variables d'étét et S; sont rassemblées sous une seule variable d'étst X6
telle queXs = Xg + S Ceci permet de masquer la réaction d’hydrolysdadmatiere organique
lentement biodégradable qui est une réaction corapleinétique comportant trois parameétres a
identifier). Toutefois, comme dans le cas des megi@zotées, I'association e a Ss va ralentir la
réaction de croissance de la biomasse hétérotrophe.

Nous avons choisi de ne pas tenir compte de laetdration en oxygéne bien qu’elle varie au
cours du temps sur les données du simulateur. fé) efle est en général régulée par une boucle de
commande ce qui réduit potentiellement I'informatapportée par sa mesure en ligne.

Les variables d’état représentant les composéesigret X, sont supprimées. Ces composés ne
faisant que traverser la phase de traitement sagen@ se retrouve dans I'eau épuréeXetlans les
boues extraites), leur conservation pour notreettudsein du modéle biologique n’a pas lieu d’étre.

C’est également le cas de la variable d'éatqui est une variable d'état terminale pour le
modele biologique (uniguement cumulée).

Nous n’avons donc conserveé que les réactions desarxe et de déces de la biomasse :

- la croissance de la biomasse hétérotrophe en muaegae (nitrification)p, et aérobie
(oxydation des matiéres organiques biodégradabies)

- la croissance de la biomasse autotrophe en modbiaddénitrification)s;

- lamort de la biomasse hétérotrophet de la biomasse autotrophe
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Le schéma réactionnel traduisant ces choix estileust :

4 P1
X% ><BH

XSs +Syo * Sy @H

< Sy Q?BA-'_SNO
Xoy —22> XSs
Xgn —2> XS

~

Il comporte cing variables d'étéXS;, Xsr, Xea Svor S)-

Ce modele permet d’apporter les informations egstad a I'opérateur :

- I'état de la biomasse, qui est apporté par lesalbes d’'étalizy et Xga. La distinction entre
ces deux variables d'état est importante puisqeebiemasses représentées n’'ont pas le
méme rble et utilisent des composés différents ;

- le taux d’abattement de la pollution, qui est reprdé paXS;, Sy etSvo.

On ne peut pas réduire davantage la modélisatierrédetions biologique sans supprimer une
partie de l'information sur la dépollution ou sardomportement de la biomasse.

Une simplification supplémentaire peut étre faile:séparation en deux sous-modéles en
fonction des conditions d’aération. En effet, opmuse que les conditions d’anoxie et d’aérobie de
chaque zone sont valables en tout point. Deux smdgles distinctsont donc proposés afin de ne
prendre pour chague milieu que les cinétiques bigles présentes et ainsi simplifier la structwes d
équations. Le sous-modele de la phase anoxique€figy5) comporte les cinétiques de dénitrification
et de mort des biomasses. Le sous-modéle de |& pigasbie (figure 2.6) comporte les cinétiques de
nitrification, d’oxydation de la matiere organiqgbedégradable et de mort des biomasses. Afin de
différencier les variables d’état du compartimendxdque de celles du compartiment aérobie, nous
utiliserons dans la suite du texte les indi@s pour le compartiment anoxique ae pour le
compartiment aérobie.

Mort dexBH ar (/34)

Croissance hétérotrophe

v
> (o)
anoxique p,) I::I
@ 7\| XBH_an |
@ || XBA_an

Figure 2.5 : Diagramme fonctionnel du sous-modélssacié au compartiment anoxique.

Mort deXga_an(05)
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Mort deXay_ae (04)

l Croissance hétérotrophe

_>< ) aérobie ) X
_ae
Croissance @
autotrophe
phe &) —>|| Xea ae 4oissance
autotrophe £s)

S\l_ae

Mort de Xga a0(05)

Figure 2.6 : Diagramme fonctionnel du sous-modélssacié au compartiment aérobie.

2.2. Equations du modele réduit urbain

La vitesse biologique globale associée a la varidhidtatXS; que ce soit en phase anoxique ou
aérobie a été obtenue en sommant les vitessegigjoés globales des variables d’éitet Xs du
modele ASM1 de la maniére suivante :

rXSSfan = rXSian + rSSfan r.><SS_ae = rXS_ae + rSS_ae
1 1
=[- fp )0, + 05) - 07] {-Y-pz +p7} =[-p)(o4 +p5)-p7]+{—Y 01 +p7}
H H
1 1
==y 2+ (1= )0y + ) ==yt fe)los+p5)
H H
- = - -
perte des création deXs perte de5s création deXs

Par conséquent, les paramétrgset fr conservent leur signification physique et leureualdu
modele ASM1.

La vitesse globale de la variable d’égta été obtenue de maniére identique, la quantité de
matiere apportée par la mort de la biomasse siariable d'étafXyp est négligée. Les parametigs
etixg sont donc eux aussi maintenus a leur valeur dwetagsiSM1.
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Les expressions des vitesses globales pour chasucodnpartiments sont donc :

1
( Txsg o = _T-pz +(1_ fp)'(p4 +ps)
H

MXen o — P2 7 Pa Eq 2.0
o g. 2.
Compartiment anoxique < MXeaan = Ps5
A O C
SO _an 2,86YH 'pZ
sy = ixe-P2
(s =g o oo o)
I Y., -1 p\Ps T Ps
rXBH ae:’ol_'o4 Eq. 2.10
o g. 2.
Compartiment aérobie < MXen oo — P37 Ps
1

"Svo_ee ~y P2

. . 1
" sy e = Thxe-P1 _[IXB + Y_J-ps

A

On peut s’étonner que pour les cinétiques de @woigs de la biomasse hétérotrophest p,,
I'azote Sy ne soit pas limitant. Nous avons conservé la démidu modele ASM1 qui considére que
I'effluent a traiter est saturé en azote (loi dendad proche de 1) ce qui est le cas d’'un effluebiur.
Cette hypothese sera revue pour I'effluent papetier

Afin d’adapter le modele aux nouvelles variablestat XS et S, certains parameétres des
cinétiques doivent étre redéfinis :

- les coefficients de demi-saturatiBRs etKy ;

- les taux de croissance des bactérjest uia.

Les cinétiques pour chacun des compartiments st d

XSS_ an SNO _an

Kxs + XSs_an Ko + Sno_an

(P2 =Hy - XgH _an

_ _ Eq. 2.11
Compartiment anoxique < p, =by Xgy an
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[ p=u ==
1 H KXS+XSS e BH _ae
Sy
P3=Hp——— Xpp e Eqg. 2.12
. , . KN +SN ae
Compartiment aérobie <

Une écriture matricielle de ces deux sous-modédepmposée en annexe D, les parameétres
utilisés sont spécifiés dans le tableau 2.2.

Notation Désignation
" IH Taux maximal de croissance des bactéries hététmeofj')
é— Ua Taux maximal de croissance des bactéries autotsofpfje
% by Taux de mortalité de la biomasse hétérotrophe (j
g ba Taux de mortalité de la biomasse autotropH (j
é Kxs Coefficient de demi-saturation en substrat bioddajoée (mg, L™
§ Kno Coefficient de demi-saturation des nitrates-nisrigegyos-n - L'l)
Kn Coefficient de demi-saturation de I'azote ¢nd-™)
° 5 fp Fraction de DCO inerte générée par la biomasseenfgrt
g -g Yy Taux de conversion substrat / biomasse hétérotr@iasn. gozfxsgl).
& § Ya Taux de conversion substrat / biomasse autotragfiexfa. ).
ixg Fraction d’azote dans la biomasse hétérotropfe ggzﬂr{l).

Tableau 2.2 : Parametres utilisés dans le modéléuié urbain

2.3. Validation du modeéle réduit urbain

2.3.1 Mise en ccuvre

L'ensemble des simulations a été réalisé sous decitd Matlab 7.1 Le procédé réel est
représenté par le simulateur urbain de référenfipi ¢ar le benchmark COST 634nnexe G) pour
lequel le modeéle du réacteur biologique est caréstitu modéle ASM1 pour la partie biologique et
d’'une succession de cing compartiments parfaiteagitds dont deux en conditions anoxiques et trois
en conditions aérobies.
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Notre modele utilise une structure plus simple grégeant les bassins pour ne former_qu'un
unique bassin anoxiquet un unique bassin aérolffeyure 2.7).

REACTEUR BIOLOGIQUE

ENTREE > Sortie anoxique _ _
EFFLUENT ! a r> Sortie aérobie
I | [
. Qo ' !
ENTREE —_ * i
RECYCLAGE —
EXTERNE Qg r

RECIRCULATION INTERNE

Figure 2.7 : Configuration hydrodynamique du modeétéduit urbain.

Dans les simulations qui suivent, le recyclage reg@st considéré comme une entrée mesurée
afin d’étudier le comportement du réacteur biologigndépendamment de I'influence du clarificateur
et de sa modeélisation. Le vecteur des entrées ajelage est obtenu par simulation du modéle de
reférence (jeux de donnéeSauecyciage PlUi€ecyciage OraY8ecyciagd, dES Précisions sur cette constitution
sont fournies en annexe G. Les autres jeux de @snuélisés lfeaunyee, PlUi€nrse Ora0&nmse
beauacteur PlUICcacteus Ora06eacten) SONt €galement définis en annexe G.

Les équations du modéle réduit urbain sont :

dz

—or = [ZO 'QO +Zg 'QR + ZaérO'QA - Zanox-(QO + QR + QA)] /Vanox + Z anox

dt Eq. 2.13
dz_.
% = [Zanox'(QO + QR + QA) - ZaérO'(QO + QR + QA)] /Vaéro + I’Z_aléro

ou Z = [XS Xgn XsaSwo S\l
Zanox €St le vecteur d’état du compartiment anoxique.
Zasro €St le vecteur d’état du compartiment aérobie.
Zo représente les concentrations des composeés @ffhseiht d'entrée.
Zr représente les concentrations des composés deuldebde recyclage externe (biomasse
provenant du clarificateur secondaire).
Z, représente les concentrations des composés dedtelde recirculation interne.
Qo, Gk Qa sont les débits volumiques respectifs de l'efftyesiu recyclage externe, de la
recirculation interne.
Vanow Vaero SONt les volumes respectifs des compartimentsiqnexet aérobie.
z anox Tz aero feprésentent l'apport des phénoménes biologiquespectivement pour le
compartiment anoxique et le compartiment aérobip PEL1 et 2.12).
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2.3.2 Identification des paramétres

L'identification a été réalisée a I'aide d’'une nmadle d’optimisation (Levenberg-Marquardt), le
critere adopté étant le critére des moindres can@dsnné donné par :

p Zn:(yj,mes(k) - yj,Sim(k))z

3= kL Eq. 2.14
3

oU Y, mes€St la mesurg
Y sim €St la sorti¢ du modéle.
p est le nombre de sorties du modele.
n est le nombre de points de mesures.

On considere que toutes les variables d’état duetecgbnt mesurées. Des onze parameétres du
modele réduit urbain, seuls les paramétrgsua, Kxs et Ky sont identifiés sur la base de données
beaun¢e les autres conservent leur valeur d'origine dudéh® ASM1, comme justifié dans le
paragraphe 2.2. Les valeurs des parametres idsnsidint indiquées dans le tableau 2.3.

Paramétres Valeur identifiée Valeur du modéle ASM1 Unités
Kxs 568 10 (mg2L™)
Kn 13,2 1 (mg.L ™D
e 3,89 4 @)
sn 0,55 05 @)

Tableau 2.3 : Valeurs des parametres du modéle iédrbain aprés identification.

Nous constatons qu€sa trés fortement augmenté du fait de la nouvelt@ble d’'étatXSs. Il
est possible de calculer un ordre de grandeuf,dele maniére directe en remarquant que la loi de
Monod surXSs et I'ancienne loi de Monod si& doivent conserver la méme valeur moyenne. On en
déduit I'expression d&ys :
X ;
Kys = Ks. 1+28 | =10 1+ﬁ =540 mgOZ.L1 Eq. 2.15
Ss 1,46
Les valeurs sont prises au point de fonctionnersitigue pour le compartiment anoxique. Les

résultats sont similaires sur le compartiment dérabette valeur calculée (540 gad.™), trés proche
de la valeur identifiée (568 rpglL™), justifie donc la valeur identifiée.

Le méme calcul effectué sur les lois de Monod desables d'étaS, et Sy nous conduit a
obtenir une valeur pour le paramékg beaucoup plus faible de I'ordre de 3\ig' que la valeur
identifiée (132 mg.L™). Cette différence peut s’expliquer soit par lannuise en compte de la
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dynamique dans le calcul de I'ordre de grandelt,par une faible identifiabilité de ce paramétre.
Dans ces deux cas, la dynamique de la cinétigugsque d'étre modifiee et donc d’entrainer une
mauvaise représentation des variables d’'état iédmitement de I'azote.

Les taux de croissangg etu, restent trés proches de leur valeur d'originerdraarque posée
au paragraphe 2.1.2 sur le ralentissement desquirétde croissance des biomasses est vérifiée pour
le parametrey, (valeur identifiée inférieure a la valeur du mad@ISM1). En revanche, le fait que la
valeur deus soit supérieure a la valeur de référence laisssager des difficultés lors de
I'identification de ce parametre. Nous approfondgrdes problémes d'identifiabilité paramétrique
soulevés ici par une étude de sensibilité des @@tsrapport aux parametres lors de I'étude de
I'application du modele réduit urbain au cas papeti

2.3.3 Validation

Le modele réduit a été validé sur le jeu de donoéagen¢ jeu de donnéedifférent de celui
ayant été utilisé pour l'identification. Seuls rniers jours de la simulation sont représentiésdaf
mettre en évidence les phénomenes orageux se pand@intre les instants: 23 j ett = 27 j (figures
2.8 et 2.9). Le comportement des variables d'éattrés proche de celui du modele de référence
méme durant la période de perturbation due auxesrdges dynamiques autant que les amplitudes des
variations sont trés bien conservées. En revanatgynamique de la variable d'ét8i, .. n'est pas
satisfaisante ce qui rejoint les problémes d’idiitilité soulevés précédemment.

Figure 2.8 : Validation du modéle réduit urbain sue jeu de données oraggs.— Compartiment anoxique
(trait plein : modele de référence, pointillés : méle réduit urbain).
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19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30

Figure 2.9 : Validation du modéle réduit urbain sue jeu de données oraggs.— Compartiment aérobie
(trait plein : modele de référence, pointillés : méle réduit urbain).

Ces remarques sont renforcées par I'informatiorod@p par les erreurs relatives moyennes
sur chacune des variables d’état (tableau 2.4).viaeisbles d'étalXgy et Xga ainsi queXS et S
présentent peu de différence avec le modéle deeréfé. On voit nettement que l'erreur relative
moyenne d&o €St importante. Cette erreur semble due a un neageuynamique qui peut étre la
conséquence de la concaténatiorggd.es écart-types sur chacune des variables détdatcependant
raisonnables.

XSs XgH Xea Svo Sy

g 3 | emeurrelative | g g, 022% | 020%| 505% 6,6 %
@ moyenne
< O
~ 5 écart-type 6,1 8,02 0,39 0,67 0,99
@& | emeurrelative | g g 0,34 % 0,59 % 16,3 % 14,1 %
TS moyenne

‘Q
“ écart-type 6,38 14,55 0,93 1,88 1,42

Tableau 2.4 : Erreurs relatives moyennes et écayte des variables d’'état
lors de la validation du modeéle réduit urbain

Au vu de cette validation, certains résultats sutrditement de I'azote sont & approfondir. Le
modéle réduit urbain doit encore étre étudié deatte optique.
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3. Peut-on appliquer le modéle réduit urbain a un e ffluent
papetier ?

Nous allons maintenant étudier I'applicabilité dodale réduit urbain proposé précédemment
au cas des effluents papetidPeur que ce modeéle soit applicable, une conditégessaire est que les
parametres soient identifiables. Pour déterminerdemier point, nous avons mené une étude
d’identifiabilité pratique des parameétres. Noustoret en ceuvre les fonctions de sensibilité afin de
définir le nombre de parametres ayant une influgmépondérante sur les sorties du modéle réduit et
devant étre identifiés. Cette étude permet de prévbavance une démarche pour valider le modéle
de maniére efficace et d’en connaitre les limitesigeau de la précision alors que nous ne disgoson
pas de mesures papetieres.

3.1. Objectifs des études d’identifiabilité

La réalisation d’'une étude d’identifiabilité pratig] peut étre menée pour répondre a deux

objectifs différents :

- objectif 1: déterminer si, disposant d'un jeu de mesuredleggecomportant des
imperfections spécifigues au procédé modélisé (dans notre camueade précision,
dynamique insuffisante), il est possible de déteemiun jeu de parametres optimal
minimisant un critere traduisant I'écart entrensssures réelles et les mesures estimées par

le modele. Il est donc tout a fait envisageablebtpir un modele identifiable
théoriquement (de maniére structurelle) mais pequel I'identifiabilité pratique devient
tres difficile ;

- objectif 2: déterminer les parametres ayant la plus granfleence sur les sorties du
modeleet proposer une classificatiol®e ceux-ci en se reposant sur le constat suivaos:
une variable d’'état est sensible a la variatiofiudedes paramétres, plus celui-ci doit étre
connu avec précision. Cette étude permet de déterrtés parameétres les plus importants
et est largement utilisée préalablement a l'idertifon des modéles biologiques [Weijers
et Vanrolleghem, 1997 ; Dochagt al., 2001 ; Brunet al, 2002 ; Smetst al., 2002 ;
Barafiao et Hall, 2004].

Souhaitant déterminer les paramétres devant értifiés dans le cas d’'un effluent papetier, nous
nous placons ici dans le cadre de ce deuxiémetidbjec

Les fonctions de sensibilit@présentent I'influence des variations de I'ua gdarametres sur les
variables de sortie et sont définies par la déripédielle de la variable de sortie par rapport au
parametre. L'information apportée par les fonctidasensibilités est de deux ordres :

- information sur l'influence des paramétrekes fonctions de sensibilité sont calculées pour

différentes variations des parametres autour des lgaleurs nominales tandis que les
valeurs des variables de sortie sont fixes et égalen point d’équilibre. De cette maniere,
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il est possible de déterminer I'influence de chadas paramétres sur les sorties du modéle
et donc de classer les parameétres suivant leurrtanpee Ce classement définit un ordre de
priorité pour I'identification ;

- information sur la qualité de l'identificationles fonctions de sensibilité sont ici calculées
pour une valeur de parameétre fixe et égale a sauvalominale mais pour un jeu de
données dynamiques. L'allure de la courbe de siitésien fonction du temps permet de
choisir la ou les plages de tempsndant lesquelles l'identification d’'un paramédeza la
plus précise. En effet, plus une fonction de séditgitprésente une amplitude élevée sur
certaines périodes de temps, plus l'identificationparametre sera précise en cet endroit
[Béteau, 1992].

3.2. Mise en ceuvre

Etant donné l'absence de phase anoxique dans lelicdagitement des effluents papetiers
considéreés, cette étude est uniguement réalisda partie aérobie du modéle réduit urbain.

Expression des fonctions de sensibilité

Les fonctions de sensibilité ont été calculées pmmsemble des variables d’état et des
parametres du modéle réduit urbain. Etant donngprdéssion sous forme d’équations différentielles
du vecteur d’état, les fonctions de sensibilitét saeégrées sous la forme :

dSZj'p :E Eﬂ :E é E Eg. 2.16
dt dtlz | Z |pl dt o

]

ou S, est la fonction de sensibilité de la variable at' &t associée au paramepe
P et Z sont les valeurs nominales respectivep eeZ permettant de normaliser la fonction de
sensibilité afin de ne pas influencer les résulpatsla différence d’échelle des paramétres et des
variables d’état.

Définition du point d’équilibre

Le point d’équilibre pour I'étude est obtenu en lap@ant comme entrée du modéle réduit
urbain le point initial des jeux de donndEsiu.sc€tbeayeyciage; €S Valeurs des variables d’état sont
répertoriées dans le tableau 2.5.

XSs (MGozL™) | Xen (MGozL™) | Xea (MGo2Ll™ | Swo (Mgu.L?) S (Mon.L™)
50,19 2559 150 10,4 5,94

Tableau 2.5 : Valeurs des variables d’état au poitéquilibre.
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Variations des paramétres

Les valeurs nominales des parameétres (tableau sb6) celles obtenues a lissue de
l'identification précédente (paragraphe 2.3.2). li@gations des parametres ont été effectuéesgzar p
de 10 %, dans la gamme de 50 % a 150 % de lewrvadeninale. Les valeurs extrémes de la gamme
parcourue par chaque parametre sont égalementéeticsur le tableau 2.6.

Parameétre Valeur nominale | Valeur minimale | Valeur maimale Unité
Yy 0,67 0,335 1,00 & xonloz s+
Ya 0,24 0,12 0,36 & xpaOn™
f, 0,08 0,04 0,12 -
ixg 0,08 0,04 0,12 902"
by 0,3 0,15 0,45 B
ba 0,05 0,025 0,075 N

Kno 0,5 0,25 0,75 ML
Kn 13,2 6,6 19,8 M@n.L?
Kxs 568 284 852 mep L™
U 3,89 1,94 5,83 3

LA 0,55 0,27 0,82 3

Tableau 2.6 : Valeurs nominales, minimales et maxiles des paramétres du modéle réduit urbain.

3.3. Résultats et discussion

La figure 2.10 présente les fonctions de sengbjdur la variable d’étXS du modeéle réduit
urbain en mode aérobie. La figure de gauche maypeequatre parametreg,( by, fr etuy) influent
principalement sur I'évolution de la variable difdS. lls sont directement liés aux réactions
biologiques agissant sur la concentration en n&ti#ganique biodégradable. En effet, ayant une
grande influence sur la variable d’é¥;, une erreur d’estimation entrainerait un biaisangmnt sur
cette variable d'état. Les autres parameths igs, ba, ua, Kxs Ky €t Kyo) sur la figure de droite
influencent peu la variable d’étd&;, ils nepeuvent étre identifiés grace a la variable d’Ett

La méme démarche est faite pour I'ensemble deablas d’état. Quatre classes ont été définies

selon la valeur de la fonction de sensibilité cé pprmet de synthétiser les résultats de maniére
visuelle sur le tableau 2.7.
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Figure 2.10 : Sensibilité de la variable d’'état XBar rapport aux parameétres dans le compartimentatse.

KN KXS KNO

Tableau 2.7 : Sensibilité au point d’équilibre deariables d’état du modéle réduit urbain en mili@érobie.

Légende :

|sensibilité] < 1

1< |sensibilité| < 10
10< |sensibilité| < 100
100< |sensibilité|

De ce tableau, on peut voir que :

- les coefficients de demi-saturation ont une infaeemégligeable sur les variables d’état.
Leur identification pourra étre envisagée en dereides valeurs précédemment identifiées
sont a priori suffisantes ;

- ua a une faible incidence, ce qui confirme les remesqposées lors de l'identification
paramétrique (paragraphe 2.3.2) ;

- les huit autres parameétreg( Ya, fe, ixs, un, by €tba) sont influents, les trois parametres qui
ressortent sonty, ixg etby.

Par ailleurs, on peut observer un premier groupéodetions de sensibilit&ss et S pour

lequel 'influence des paramétr¥s, fs, un, by st prépondérante. Ces parameétres semblent farteme
corrélés,Yy etby étant les plus facilement identifiables.
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Le deuxiéme groupe de fonctions de sensibiitg, S, et S, montre une influence plus
homogéne des parametres sur les variables d'é&amahque de discernement entre les parametres
risque d’entrainer plusieurs jeux de solutions.

Si I'on souhaite conserver ce modele, il est nésessd’affiner I'étude des fonctions de
sensibilité et surtout de disposer d’'une base amdéles riche en information, ce qui sera déterminant
pour obtenir un modéle suffisamment précis. Nous/pos remarquer que les fonctions de sensibilité
mises en cause correspondent au traitement ded’agh est spécifiquement urbaiar conséquent,
pour le traitement des effluents papetiers, singplife modéle en sélectionnant les phénoménes
spécifiques devrait augmenter sa pertinence

4. Proposition d’'un modele papetier

4.1. Ecriture du modele papetier

4.1.1. Hypothéses de réduction

Phase de traitement
Le traitement des effluents papetiers ne s’effequien phase aérobie. Par conséquent, seul le
sous-modéle correspondant a la zone aérdiiini lors de I'étude préliminaire, est conservé

Choix des variables d’état

Dans l'effluent urbainS, représentait la pollution azotée a éliminer. Liazprésent en tres
faible quantité dans un effluent papetier se troweeis forme d’azote ammoniacal et plus
minoritairement de nitrates et nitrites. En revandiazote organique est absent. Pour le traiterdent
I'effluent papetier, I'azote ammoniacal devient dam nutrimentet non plus un composé polluant a
traiter. Cette information est donc conservée ¢ @nstitue un bon indicateur de I'état de la
biomasse et est facilement mesurable en ligne. Ntlisons par conséquent la variable d’'ébf
telle qu’elle est définie dans le modéle ASM1 alkce de la variablg, du modéle réduit urbain.

Par ailleurs, comme le montre la figure 2.11, ltazammoniacal n’est transformé en nitrates-
nitrites que par l'intermédiaire de la biomasseotaphe lors de la réaction de nitrification. Oefte
biomasse se développe lentement et n'est préseatpayr des ages de boues élevés, ce qui n'est pas
le cas de notre étude. De plus, la quantité d’azotenoniacal n’est pas assez importante pour
permettre la croissance de cette biomasse. Nosgnfidonc I'hypothése de I'absence de biomasse
autotropheau sein de la liqueur mixte.
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Casalggg::nel < : ) > Développement de la
biomasse hétérotron
Peu deSyy

Développement de la
biomasse hétérotrop

Cas urbain
Beaucoup d&y Développement de la|
biomasse autotrophe|

Figure 2.11 : Utilisation de I'azote ammoniacal stant la quantité présente dans I'effluent

De cette premiére hypothése en découle une secdesiaitrates-nitrites’’étant produits que
par l'intermédiaire de la biomasse autotrophe, nuégligeons également leur présemacesein du
procédé de traitement.

Remarqgue la validation de ces deux hypothéses est préseau chapitre 4.

Par ailleurs, lors de I'étude préliminaire sur @it urbain, la concentration en oxygene dissous
a été supposeée sans influence sur les cinétiqueéadtions propre a chaque phase, anoxique ou
aérobie. Dans le cadre de notre étude, le mod#&keapipé doit permettre de simuler le maximum de
comportements physiquement envisageables sur Eg#o Les problémes spécifiques au manque
d’oxygéne ou a la suroxygénation devant étre déteda variable d'éta®, est réintroduite dans le
modele papetier. De plus, ceci permet d’obtenir waeable d'état supplémentaire facilement
mesurablece qui représente un atout pour I'utilisationndodele en observation.

Limitation des nutriments

L’azote ammoniacal est un composé essentiel auboiétme des bactéries hétérotrophes. Sans
ce composeé, la réaction d’oxydation de la matiégamique biodégradable est fortement ralentie. Pour
tenir compte de ce phénomeéne et se retrouver aal fploche de la réalité, nous avons choisi
d’introduire la variable d’étafy dans I'’équation de la cinétique d’oxydation degiénas organique
biodégradable sous la forme d’'une loi de Man@dtte modification du modéle ASM1 est également
proposée dans le modéle ASM2 [Henzalgt2000].
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4.1.2. Equations du modéle papetier

Les hypothéses énoncées ci-dessus permettentla’@alnodéle dont le nombre de variables
d’état et de cinétiques biologiques est tres riggtr®u fait de la seule présence de la biomasse
hétérotrophe, seules deux cinétiques biologiges a prendre en compte :

- la croissance de la biomasse hétérotrophe au $raderla réaction d’oxydation de la

matiére organique biodégradable ;

- la mort de la biomasse hétérotrophe.

Ceci se traduit par les équations :

XSS SO SNH
= U, . . X
P = Hn Ks +XSs Koy +So Ky + Sy o Eq. 2.17
P4 =by Xy
Les vitesses hiologiques globales sont alors danpée:
1
v, =~ AT (1_ fp)'lo4
Y,
ry =0 -
Xen = P17 P Eq. 2.18

Is,, = “Ixg-@

_ (1Y,
rg, == Y. yo)

Une écriture matricielle de ce modéle est propeséannexe D.

Le modele biologique comporte donc quatre variabllétat dont deux pouvant étre facilement
mesurées en lign&(, etS) et huit parametres (trois parametres stoechioguési et cing parametres

cinétiques).

Le modéle complet s’écrit donc :

dX
S S[XS, 0 Q0+ XS5, QXS5 (@ +QIIV +1y
dX
ﬁ =[Xgn_0-Qo+ Xpu_-Qr = Xpy Qo +Q)I/V +ry Eq. 2.19
d
(S:RH =[S\n_0-Qo + Sy - Qr =San (Qo +Q)I/V +rg,
d .
j? =[So 0:Qo*+So -Qr =S5-(Qp +Q)I/V +rg +k a-(So _SO)
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N

ou Zy=[XSo Xsno SwHo S d représente les concentrations des composants leédiisent
entrant.

Zr = [XS, Xenr S S représente les concentrations des composantslaédwucle de
recyclage.

Z=[XS Xsn Sy ) est le vecteur d’état.

V le volume du réacteur fin

r; les réactions biologiques intervenant sur chaciesevariables d’état.

ka le coefficient de transfert de I'oxygéné)(j

S la concentration de saturation en oxygéne disgugs, L ™).

4.1.3 Preé-identification des parametres

L’étude de sensibilité paramétrique précédente peuset d’identifiefyy etby puisfs, ixs etuy
et enfin la constante de demi-saturatidg;, les constantes de demi-saturation restantes tént é
conservées a leur valeur du modéle ASM1. En attéritdtention des bases de données papetiéres,
nous avons choisi d'identifier le modéle réduit gizgr sur les jeux de données urbddesiy et
beausone MEme si les conditions de fonctionnement repr&ssnne sont pas identiques, cette
simulation permet d’obtenir un jeu de parameétredéjmart. Les valeurs des parametres identifiés sont
indiquées dans le tableau 2.8. Les valeurs desngar@sYy etby sont restées relativement proches de
celles du modele ASM1. En revanche, I'absence daables d'étaXza, Sio, Sio €t Xap est absorbée
par la variation des parameétrés (diminution pour compenser I'apport manquant dentzisse
autotrophe morte sur la variable d'éx&) etiyg (diminution pour compenser I'apport manquant de la
réaction d’ammonification). Les variations des pagtiesuy et Kys sont dues aux hypothéses de
réduction du modéle (concaténation des variallest Xs, ajout d’'une limitation paiSy de la
cinétique d’oxydation de la matiére organique bgvdéable).

Paramétres Valeur identifiée Valeur du modéle ASM1 Unités
Yh 0,65 0,64 (82_xbh- Go2_s3)
fo 0,04 0,08 )
ixg 0,056 0,08 @ %)
. 3,53 4 @
by 0,53 0,3 )
Kxs 129 10 (@2 xss 9oz_xbh l)
Ko 0,2 0,2 (Mg, . L)
KnH 1 1 (MGan - L)

Tableau 2.8 : Valeurs des paramétres du modéle piapepres identification
sur la base de données beaupic.
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4.2. Analyse du modéle

4.2.1. Etude de la cohérence du modeéle

Nous avons tout d’'abord vérifié qu'en cas de cazation des composés, 'activité biologique
devient nulle et seule I'hydrodynamique interviddaus avons ensuite défini de maniere exhaustive
les perturbations pouvant intervenir sur :

- I'entrée du bioréacteur par la composition de lteffit ;

- le bioréacteur lui-méme par les variations de cotraon en biomasse et en oxygéene

dissous.
Pour chaque cas, une simulation a été effectuéeqmmparée au comportement réel attendu, cette
comparaison est uniguement qualitative et non dfasine. Les résultats sont indiqués dans le
tableau 2.9. Au vu de ces résultats, le modélega@est capable de représenter une large gamme de
fonctionnements du procédé de traitementnprenant également certains dysfonctionnenggates
(absence d’oxygéne par exemple). Ceci permet dmtiala cohérence des informations apporfeas
le modele pour I'outil d’aide a la décision, ménmecas d’'éventuels dérives du modele.

Adéquation avec
Nature de la perturbation Comportement observé enimulation le comportement
réel attendu

Augmentation de la croissance de la biomasse
d’'ou une hausse importante dEzy se
stabilisant a une nouvelle valeur d’équilibre Oul

Diminution deSy et S qui deviennent alor
limitants pour la croissance des bactéries.

Augmentation dXS& au
sein de l'effluent.

|72}

Croissance de la biomasse limitée d’ou une
baisse importante dé&. Oul

Augmentation d&§y et .

Diminution deXS$; au sein
de I'effluent.

Augmentation de la croissance de la biomasse
Augmentation d&y au | d’'ou une hausse d¥s, se stabilisant a une
sein de l'effluent. nouvelle valeur d’équilibre

Tres légére baisse & etSs .

Oul

Croissance de la biomasse limitée par
Diminution deSy, au sein | 'absence de§ d'ou une baisse importante
) Oul

de l'effluent. de Xa.

Augmentation importante deXet S,

Réactions biologiques fortement réduite djou

Diminution deXe, dans le | | augmentation de 'ensemble des substrats ~ OUI

réacteur.
XS, Sy So)-
Diminution deS, dans le | Croissance de la biomasse limitée d'ou une
réacteur et passage en modeaisse d&ay. Ooul
anoxie. Augmentation d&XSs et Syy.

Tableau 2.9 : Cohérence du comportement du modelpatier en cas de perturbation.
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4.2.2. Analyse du domaine de validité du modélpegieer par la méthode ACP

Pour compléter I'étude sur la cohérence du moales allons analyser le domaine de validité
du modele réduit papetier en analysant les pr@wistatistigues du modéle de référence en diff@érent
points de fonctionnement et en comparant les asuitla structure du modele réduit.

Technigue d'analyse statistique, la méthode d’Asealen Composantes Principales (ACP)
permet de déceler les liens existants entre lewvidhud constituant un ensemble de données
multidimensionnelles afin de comprendre leur intBeen. Une description de la méthode ACP est
proposée en annexe E.

Une base de données constituée de 2520 pointsilibégulifférents a été construite. Pour cela,
des perturbations sous forme d’échelon ont étdqm@s aux variables d’entrée non nulles du modéle
de référence en conditions nominales en ne comsitdgue les conditions aérobies pour étre conforme
au traitement des effluents papetiers. Dix écheldifférents ont été réalisés pour chaque variable
d’entrée, le nombre de simulations a été augmentéombinant les perturbations deux a deux. Les
points d’équilibre obtenus dans le réacteur (véegb’'entrée du modele, valeurs des variablestd’éta
en sortie du dernier compartiment aérobie) ontsa#té sauvegardeés.

L'analyse en composante principale montre que ri@s premieres composantes principales
contiennent 70% de l'information du modéle de m&fée (figure 2.12). Nous présenterons donc dans
cette étude les cercles de corrélation associéss&rois composantes (figures 2.13 et 2.14). Les
variables d'indice0 correspondent aux variables d’entrée du modéfe aldres variables sont les
variables d’'état en sortie du dernier compartinabbie. Les regroupements de variables d’état ont
été mis en évidence par des encerclements.

45

40 +

35¢

30+

25}

20+

15+

% d'information apportée

10+

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Composantes principales

Figure 2.12 : Pourcentage d’'information apportée pehaque composante principale.
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CERCLE DE CORRELATION

0.8+

0.4

0.2

u2, deuxieme composante principale
o
T

L L
-1 0.5 0 0.5 1
ul, premiere composante principale

Figure 2.13 : Cercle de corrélation de la premiegede la seconde composantes principales.

CERCLE DE CORRELATION

0.6

0.2+

u3, troisieme composante principale
o
T

1 !
-1 -0.5 0 0.5 1

ul, premiére composante principale

Figure 2.14 : Cercle de corrélation de la premiegede la troisieme composantes principales.
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Un regroupement de variables d’état est observétmgun des cercles :
- groupe du cercle ul / uZ;, Xs, Xan, X\p |
- groupe du cercle ul / uE; Xs, Xnp-
Les autres variables d’état sont dispersées st difficile de proposer des regroupements.

Au vu de cette disposition, nous pouvons donnecdeslusions suivantes :

- les variables d'étaiXsa, Sio et Syp Se trouvent séparées des autres variables d'état d
modéle. Ceci indique qu’elles n'interviennent quangl la réaction de nitrification et
gu’elles n'ont par conséquent pas d'influence deesur les autres variables d'état. En
supposant I'absence de nitrification, la suppressie ces variables d’état dans le modéle
papetier est tout a fait validée ;

- la proximité des variables d'ét&; et Xs valide le choix de sommer ces deux variables
d’état en une unique variable ;

- la proximité des variables d'états et Xyp peut étre due a la similarité des réactions
d’hydrolyse pour la matiére organique biodégradattiel’'azote organique. Ces deux
variables d’état ont donc le méme comportementoqyueekoit le point de fonctionnement
considéré. De plus, I'absence d'azote organigusedn de I'effluent papetier permet de
s'abstenir de la prise en compte de la variableatbg.

- les variables d'étaXgy dans le second cercle®tdans le cas des deux cercles sont isolées
des autres variables d’'état, aucune autre variald¢at ne peut donc représenter
l'information apportée. Par ailleurs, ces varialideprésentent des composés présents au
sein du procédé de traitement des effluents papetieest par conséquent indispensable de
conserver ces variables au sein du modéle.

- la séparation des variables d’'éfa; et Syo indiqgue que I'azote ammoniacal n'est pas
directement lié aux nitrates-nitrites par la réactie nitrification mais qu'il intervient dans
d’autres réactions telles que la croissance d@fadsse. Il est donc tout a fait pertinent de
conserver la variable d'ét&y malgré I'absence de nitrification ;

- enfin, bien que la variable d’étd- soit également séparée des autres variables ,d’état
indiquant gu’elle devrait étre spécifiquement prise compte dans le modéle réduit
papetier, nous avons choisi de ne pas la modéleichoix devra étre surveillé afin de
revenir dessus si nécessaire.

Nous pouvons donc en conclure que les hypothéesesddetion du modele papetier, horXis
correspondent a l'analyse statistique des progriétémodele de référence pour un ensemble étendu
de points de fonctionnement. Notre modele réduitbde donc apte & décrire un vaste domaine de
validité et donc rendre compte d’'un grand nombreageréels industriels
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4.3. Tentative d’identification sur une base de don  nées papetieres

4.3.1 Création dune base de données papetiere rpda simulation et
I'identification paramétrique du modele papetier

La base de données papetiére a été établie dansde tester le modele papetier sur le procédé
auquel il est dédié.

Les informations qualitatives et quantitativeslsuromposition moyenne de I'effluent en entrée
du réacteur biologique et l'implication d’évenenterde la chaine de production du papier sur
I'effluent (chapitre 1, paragraphe 1.2.3) ont &gueillies par un retour d’expérience des opérataer
la station de traitement des Papeteries de LamNmys avons alors proposé une séquence de données,
nommeéepapetietwee POUr les variables d’entrée du modéle ASM1 epmigant sur le modele de
mesures indirectes présentés dans le chapitre goibe nominal (tableau 2.10) est défini & parésd
valeurs moyennes de caractérisation de 'effluargrgrée de traitement secondaire. Nous remarquons
que XS o est beaucoup plus élevé que dans le cas urbaln8(2Tg,.L™) étant donné la pollution &
traiter de nature carbonée. La valeurSig ,prend en compte a la fois I'azote ammoniacal pitésen
dans l'effluent et 'azote ammoniacal ajouté ert e nutriment. La concentration en biomasse a été
supposée nulle dans I'effluent (chapitre 4, pampigee?) e, o mesuré a 0,1 g L™

XSs0(MGo2L™) | Xaro (MPozL™) | Swro (ML) | Soo(MgorL™)
783,4 0 54 0,1

Tableau 2.10 : Valeurs nominales des variables dtée de la base de données papetirt

L'évolution des variables d’entrée est indiquée kurfigure 2.15. Cette base de données
comporte deux évenements types casse-machine guides évenements non prévisibles mais se
produisant en moyenne deux fois par mois sur Eudé production du papier. Nous avons choisi ici
de les placer & une semaine d’intervalle afin diiré la durée de simulation. Leur influence porte
sur la concentration en matiere organique biodédpiadde I'effluent (variable d’entré¥S ). La
durée et 'amplitude de ces événements ont étésielsodle maniére a représenter une casse-machine
dont linfluence sur l'effluent est forte sur unenfue durée ainsi qu'une casse-machine dont
l'influence sur 'effluent est plus faible a la $oén amplitude et en durée.
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Figure 2.15 : Jeu de données papetigke

Le modele de référence urbain, représentant didddadégradation de 'azote et des matiéres
organiques biodégradables, englobe le traitemest efftuents papetiers. Il est donc utilisé pour
construire les jeux de données de la sortie dug@abiologique et de la boucle de recyclage. Reur
faire, les valeurs urbaines des parametres du mod&8M1 ont été conservées. Elles ne sont
probablement pas adaptées au cas papetier maisiatenl'impossibilité de les identifier pour cesca
(absence de mesures), nous supposerons qu’ellesatisfaisantes pour notre étude. Les jeux de
donnéespapetiefsacieur €t PAPEti€fecyciageObtENUS SONt dONC Utilisés en tant que référebomme dans
le cas de la base de données urbaines, les varidiBlat et de recyclage obtenues a partir du reodel
de référence ont été adaptées aux variables diétahodele papetier (concaténation Xieet S,
maintien deXgny, Swv et ). L'évolution des variables de recyclage du jeapeti€fecyciage €St
représentée sur la figure 2.16. Nous constatonsl’queemble des variables est touché par les
fluctuations de I'effluent.
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Figure 2.16 : Jeu de données papetigfciage
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Les valeurs des parametres obtenues aprés idatitificsur le jeu de donnéespetiefsacteur
sont indiquées dans le tableau 2.11. Les parametregpeu varié des valeurs obtenues lors de
I'identification sur la base de données urbainesggraphe 4.1.3), excepté le param&tidus élevé
pouvant traduire une modification de la compositierla biomasse (répartition différente des praduit
issus de la mort de la biomasse).

Paramétres Valeur identifiée Valeur du modéle ASM1 Unité

YH 0,61 0,64 82 xbh- Goz_ss
fp 0,35 0,08 82 xbh- Go2 ss-
ixg 0,046 0,08 oot

Un 2,82 4 it

by 0,27 0,3 I8

Kxs 563 10 @2_xss Joz_xoh
Kon 0,2 0,2 mg,. L*
Knr 1 1 MGz - L

Tableau 2.11 : Valeurs des paramétres du modeélegb@p apres identification
sur la base de données papetigfe.r.

Les courbes obtenues aprés identification paragu&trdu modéle papetier sont présentées sur
la figure 2.17. Nous constatons que les dynamigieamplitudes des variables d’état du modele
papetier correspondent précisément a celles dulmddaéférence, excepté 'amplitude de la variable
d’état Sy qui se trouve plus faible lors des événementsi @ad étre di a la non prise en compte de
I'azote organique provenant des composés de biemasee.

LY

L
0 1 2 3 4 5 6 7 g temps (j)

Figure 2.17 : Simulation du modéle de référencedftrplein) et du modele papetier (pointillés) slerjeu de
données papetigkiee

100



Chapitre 2 Modélisation du procédé a boues aetvgour effluents papetiers

Le modeéle biologigue papetier semble donc apte pgésenter I'évolution dynamique des
composeés présents dans un procédé de traitemdfhields papetiers

4.3.2. Intégration du clarificateur dans le modémapetier

Afin d’'obtenir un modéle complet et autonome nécessitant pas la construction préalable
d’'une base de données a partir du modele de réEnaain pouvant donc étre source d’erreur, un
modéle du clarificateur est associé au modeéle jfgap@lous avons pour cela choisi de prendre le
modéle le plus simple qui soit : le modéle du @ilzateur parfaitreprésentant une simple séparation
Ce modeéle est un modéle statique, la séparatioe égg phases solide et liquide étant supposée
instantanée. La figure 2.18 représente les enttéamrties du clarificateur.

Q,Z Qeo Z ouQ=Q+Q
—> -ﬂb Qec = QO - QN
ZR = ZW
Z; = [X;i Si]

\/ Xii représentant les composés particulaires

X =10,98 xXS Xgy].
Si représentant les composés solubles
DU S =[0,02 xXS Sw S|
Qr Z Qw: Zw Qo Q, & Q, et Q.. sont respectivement |
deébits d’entrée de l'effluent, de sortie réact

Figure 2.18 : Schéma entrées et sorties du claafieur.

Les hypothéses de fonctionnement sont les suivantes

- la concentration en matiére soluble est identiqueni@eau des trois entrée — sorties :
clarificateur, sortie eau claire et boucle de réaye ;

- la matiere particulaire se répartie entre la satia claire et la boucle de recyclage. Le
facteurFssreprésente le rapport des concentrations en eae sur celles du recyclage. Si
ce facteur est nul, le clarificateur est considémname étant un décanteur parfait.

Ces hypothéses se traduisent par les équations :

{ S.c=S
Eqg. 2.20
Xec = I:SS'Xr
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En réalisant un bilan de matiére sur le clarifinateous obtenons :

{ Q'S:QeC'Sec+Qr Sr +QW'Sr g { (QO +Qr)'S:(Q0 _Qw)'SeC +QI’ Sr +QW'SF
Q'X = QeC'Xec +Qr 'xr +QW'xr (QO +Qr)'x = (QO _Qw)'xec +Qr 'xr +QW'XI‘
o { (Q +Q)S=(Q +Q,)S
(Q +Q)-X = (FssQo + 1= Fs) Q, + Q). X,
S =S
@l Q,+Q) « Eq. 2.21

- (Fss-Qo +(1- Fss)-Qw + Qr) .

Nous poserons pour la suite :

_ (Q+Q) doi _
rapp = ou X = rapp.X Eq. 2.22
(Fss-Qo +(1- Fss)-Qw + Qr)

Le modele de la boucle compléete de traitementis’donc :

d);f’ﬁ =[XSs_.Qp *+ XSs.rapp.Q, = XSs.(Qp +Q,)]/V +ryg.

d);?H =[Xan_0-Qo *+ Xgu rappQ, = Xgy .(Qo +Q)/V +ry Eq. 2.23
d?\tm =[Sun_0-Qo ~ Sy -Qol/V +1s,,

ddsf =[So_0-Qo =So-Ql/V +rg +k a.(SO* ‘So)

Fssa été pris égal & 0,002, ce qui nous place daresld’'un clarificateur quasi-parfait.

Les valeurs des paramétres du modele papetier mhartiques a celles identifiées
précédemment (paragraphe 4.3.1). La figure 2.18epté les courbes d’évolution des variables d’état
du modele papetier associé au clarificateur stat@usi que celles du modéle de référence. Nous
constatons que les dynamiques des variables &X&atSy et S sont trés bien représentées. En
revanche, un écart statique est présent sur lablari’étaiXs, et sa dynamique ne correspond pas a la
dynamique du jeu de donnépapetiefsacierr EN effet, la variable d’étaXgsy a une dynamique du
second ordre avec un premier ordre dominant tamuasl’analyse du jeu de donnéempeti€feacteur
montre la présence d’'un dépassement supplémentaingourrait étre expliqué par un zéro dans la
fonction de transfert de cette variable. Ce mandeeprécision du modéle papetier incluant le
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clarificateur statigue ne peut étre expliqué parpuabléeme d’identification mais plutét par un
probleme structurel.

1 I I I I I I I
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Figure 2.19 : Simulation du modéle de référenceditrplein) et du modéle papetier associé au claateur
statique (pointillés) sur le jeu de données papetig.

Plusieurs simulations ont été réalisées afin dalier ce probléme structurel. En explorant tous
les couplages possibles des modéles du réactdogioige (modéle ASM1 et modéle papetier) et du
clarificateur (modéle statique et modele de Tak@iakacset al.,1991]). Le tableau 2.12 récapitule les
résultats obtenus. L'utilisation du clarificatedatgjue, quelque soit le modéle biologique employé,
engendre une dynamique incompleteX@q et un écart statique. L'utilisation du modéle psgre
quelque soit le modéle du clarificateur employé&ecégalement une dynamique incompléteXgle
bien que l'utilisation du modele de Takacs (cax@)duise a une identification plus satisfaisante
(écart statigue minimisé et dynamique plus proobdadréférence) qu'avec le clarificateur statique
(cas 4).

Clarificateur

3 Modele de Takacs Modele statique
Reéacteur
Modéle ASM1 Cas 1 - Référence de I'étude Cas 2 - Dynamkyel® ordre
dominant

Modéle papetier Cas 3 - Dynamiqu¥gy 1° ordre Cas 4 - Dynamiqu&gy 1* ordre
dominant dominant

Tableau 2.12 : Localisation du probléme de dynamegsur Xy
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Au vu de ces résultats, nous constatons que légmnebsemble avoir deux causes distinctes :

le modele statique du clarificateur : celui-ci teachacun des composés particulaires de
maniere séparée, ils conservent donc leur dynangippjge. Dans le modéle de Takacs, les
composeés particulaires sont associés en une sansble au sein du clarificateur, ce qui
leur confére une dynamique globatdr, la comparaison des simulations des cas Inedt2
en évidence le rble prépondérant de la variadesur la dynamique des composés
particulaires au sein du clarificateur, ce qui renthodéle de Takacs plus pertinent ;

la structure du modéle papetier: les résultatssidmulation du cas 1 montrent que la
dynamique deXgy . dépend fortement de la prise en compteXde Au sein du réacteur
biologique, cela a pour conséquence une influemoesée forte entreXp et Xgy. Par
conséquent, il semble indispensable de prendrecempte dans le modéle papetier la
variable d'étatX, si I'on souhaite modéliser la boucle de traitemeampléte Cette
remarque rejoint le résultat de I'étude ACP poqukd la variableXy était isolée des autres
variables d’état.

Afin de proposer un modéle de la boucle de traiten@mpléte (réacteur biologique +
clarificateur), il est donc nécessaire d’approfores deux pistes de recherche.

5.

Conclusion

Apres avoir présenté la démarche générale a spowe I'écriture d’'un modele biologique et
établi le lien entre ses paramétres et leur sigatibn physique, le modéle biologique ASM1 a été
décrit. Nous avons alors exposé les difféerentenigoes de réduction de ce modeéle généralement
employées afin de simplifier sa structure et dectere exploitable sur procédé réel. Ces techniques
sont principalement basées sur des considératiodrsoménologiques afin de conserver I'information
physique apportée par les équations initiales sgikuvent également faire appel a des techniques de
linéarisation appropriées afin de rendre la stmectiu modele favorable a I'utilisation d’outils pdes
systemes linéaires (en commande notamment).

Dans le cadre de notre étude, le modeéle doit &fiaigpour une application en supervision. Il
est donc nécessaire de réaliser un compromis sinygicité de la structure (peu de parametres) et
précision des résultats. Notre premier objectiféad® proposer un modéle pouvant étre appliqué a la
fois sur un effluent urbain et sur un effluent pagye Pour cela, nous avons choisi de sélectiotager
phénomeénes prépondérants lors du traitement degipos carbonées et azotées. L'intérét de ladoi d
Monod vis-a-vis de la base de données employéecatem été vérifié. Bien que la modélisation de la
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partie azotéeS,c en particulier) soit a approfondir, les résulididentification et de validation de ce
modele réduit urbain sur une base de données ehaont satisfaisants.

Nous avons ensuite cherché a déterminer le degpplitabilité de ce modele réduit urbain au
cas papetier. Plusieurs parametres se sont awdtdenfient identifiables. De plus, il semblait trés
difficile d’obtenir une base de données assez itapte pour permettre I'identification des nombreux
parameétres du modéle réduit urbain. Ce modelearia gu étre appliqué a un effluent papetier.

Nous avons alors adapté le modeéle réduit urbamddiprendre en compte les spécificités du
traitement des effluents papetiers : I'azote amamali est considéré comme un nutriment et non pas
comme une matiére polluante, la biomasse autotrophtervient pas dans le traitement du fait de
I'absence du cycle de traitement de I'azote,...i @emonduit a la proposition d'un modéle dédié aux
effluents papetiers de structure trés simple (guadriables d’état et deux cinétiques biologiques).

La pertinence de I'information qualitative apporfie le modele papetier a été vérifiée grace a une
étude de la cohérence du modéle en fonctionnermeaturpé. Afin de compléter ces résultats, une
analyse statistique des propriétés du domaine ligitgadu modele a été réalisée grace a une étude
ACP pour un ensemble étendu de point de fonctioenenCeci a permis de montrer que le modéle
papetier est apte a représenter des conditionstopés variées.

Une base de données papetiéres a ensuite été @eopopartir des informations données par les
Papeteries de Lancey. L'identification du modélegir sur cette base de données a aboutit a des
résultats trés satisfaisants. Enfin, dans le bolttdhir un modéle autonome du procédé de traitement
le clarificateur a été modélisé et associé au neodélréacteur. La simulation de ce modele complet a
cependant soulevé un probléme structurel lié @ilad la modélisation du clarificateur mais aussi a
'absence de la variabk dans le modéle papetier.

Ces pistes de recherche devront étre exploréesiafpproposer un modéle global de la boucle
de traitement en regard des expérimentations qutié&toe décrites par la suite.
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Chapitre 3

Pilote semi-industriel : conception et caractérisat ion

Le pilote semi-industriel a été concgu afin d’obtaim outil autonome permettant de recréer les
conditions opératoires des stations réelles. Soreld@pement et sa mise en ceuvre sont présentés
dans ce chapitre. Il sera ensuite utilisé pour abtéa base de données nécessaire a la validation d
modéele réduit papetier (chapitre 4).

La premiéere partie de ce chapitre est consacréa présentation de la conception du pilote.
Apres avoir défini le cahier des charges, nous idéass les choix de conception associés a chacun des
éléments du pilote : réacteur, clarificateur, syséde recyclage principalement. L’environnement
indispensable au fonctionnement du pilote (captesuperviseur, ...) est également présenté. Nous
détaillons aussi le fonctionnement du superviseupitbte et sa programmation.

La seconde partie présente les études expérimsensalele fonctionnement du pilote afin de
déterminer certaines de ses caractéristiqgues (hgygliamiques, aération). Ces expériences ont été
menées avec de l'eau claire, l'introduction d'efffis réels faisant I'objet des deux derniers
paragraphes. Le fonctionnement du pilote avecaitiuéel a permis de finaliser la mise au point du
pilote et des conditions opératoires.
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1. Conception et réalisation du pilote

1.1. Définition des objectifs

La conception du pilote a été orientée pour répmadx criteres cités ci-dessous.

1. Le pilote doit représenter la chaine compléte ditetment secondair@pres le traitement
primaire). Aussi, il doit comporter un réacteurlbgique, un clarificateur et un systeme
de circulation des fluides et des boues.

2. Le critére de modularitdu réacteur a été le point d’orgue de la conceptebut étant de
pouvoir adapter sa configuratiafin d'étre_représentatif de différents types @dignsde
traitement (urbaine, industrielle, de type RPAGyatau carrousel, ...). Cette modularité
doit également favoriser I'étude de problématigsegntifiques variées (influence de la
répartition des zones anoxiques et aérobies suiorietionnement, influence de la
configuration hydrodynamique sur le rendement gmtiétion, ...).

3. La taille du réacteur et du clarificateur doivemteésuffisamment importantes (semi-
industrielle) afin de favoriser la_transpositionsd@sultatsobtenus sur pilote a échelle
industrielle, de rendre_significatif l'influence d#ydrodynamiquesur I'efficacité du
traitement comme c’est le cas a échelle indugtriet| enfin, de limiter l'influence de
micro-perturbationgvariation de faibles durée et amplitude sur le, e débit... de
I'effluent) sur le comportement du procéedé.

4. L’alimentation du réacteur doit permettre un foostiement autonomsur plusieurs
jours.

5. L'utilisation du pilote doit étre fiable et ergonomigulesera donc instrumenté et équipé
du matériel nécessaire a son pilotage temps réal lat sécurité des personnes et du
matériel.

1.2. Stations industrielle et urbaine support de I étude

Une station industrielle et une station urbaine&gtchoisies comme support de la conception
du pilote. Ayant des caractéristiques dimensioeseltt de fonctionnement standard, ces stations
constituent une référence pour le dimensionnemenpildte, permettant ainsi de proposer un outil
apte a recréer la configuration et les caractgtiet de fonctionnement des stations réelles.

1.2.1. Station industrielle support

Comme introduit au chapitre 1, il s'agit de la istatde traitement des Papeteries de Lancey.
Elle a été choisie du fait de la stabilité relatiless caractéristiques et des flux du papier praztysar
conséquent des caractéristiques de I'effluent astimnnement normal (nature et concentration des
composeés présents). Cette station comporte unaégreephase de traitement primaire puis une phase
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de traitement secondaire par boues activées (scliEmia station fourni en annexe B.2). Les
caractéristiques de I'effluent en entrée de tragi@nsecondaire et les caractéristiques généralés de
station sont rappelées dans le tableau 3.1. Lanitiéfi de ces caractéristiques est fournie dans le
chapitre 1, paragraphes 1.1 et 2.3.1 en ce quiecnad’effluent et le réacteur et dans le parageaph
1.3.4 du chapitre 3 en ce qui concerne le clatifiza

Débit journalier moyen 5300 it
DCO; moyenne 1150 mg.L™
Caractéristiques 4
effluent entrée DBOs 550 m@..L
traitement MES 150 mg.L*
secondaire
MVS 85 mg.L*
Température 23-35°C
Volume 4000 m
MES 9,2¢g.L!
MVS 5¢.L"
[0,] 3mgy.L™?
o (o 0,15 kgho-kguvs ™™
Caracteristiques 5.1
réacteur Cv 0,73 kgho.m™
T?mps de passage fictif dans |le 18.1h
réacteur,
Temps de passage dans le réadteut 8,2h
Age des boueb 13
Configuration carrousel
Volume 2124 M
o Surface 708 M
Caractéristiques
clarificateur Hauteur 3m
secondaire .
! Vitesse ascensionnelig 0,31 m.K
Taux de recyclage 1,2

Tableau 3.1 : Caractéristigues moyennes de la staindustrielle support sur une durée de trois mdimai
2006 a juillet 2006) (Source : Papeteries de Layce

De par la nature de mise en ceuvre du procédé pagptiase de lavage, changement de
production avec phase d’arrét, incident, ...), lgpprtion des différents composants de I'effluenttpeu
varier sensiblement. La DCO, par exemple, fluctoavant atteindre des pics a 1700 my.te qui
représente une augmentation de charge a I'entréee station de plus de 47% de la valeur moyenne.
D’autre part, les valeurs de charge massique (Rgbskagws™j™) et volumique (0,73 kg.m>j™)
présentées dans le tableau 3.1 indiquent que tiarstadustrielle travaille dans des conditions de
moyenne charge. Nous rappellerons qu’étant donisé caeactéristiques dimensionnelles et les
caractéristiques de son effluent, cette statiorsisee dans la moyenne des stations industrielles
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papetieres comme il a été expliqué au chapitreolisNappellerons également que I'effluent a traiter
de par sa provenance, est un effluent carencé térenazotée et en phosphates.

1.2.2. Station urbaine support

La station urbaine, ayant servi de simulateur pmsg travaux de développement théoriques
(chapitre 2), est choisie ici comme station suppmtrr la conception du pilote. Cette station
représente une station type obtenue grace a urieésgndes caractéristiques de différentes stations
urbaines [Copp2002]. Par ailleurs, seule la phase secondairgaiiernent est décrite. Le réacteur
biologique est composé de deux compartiments anegigquivis de trois compartiments aérobies. Les
caractéristiques dimensionnelles sont rappeléesldaableau 3.2.

Nombre d’Equivalent Habitant 100 000
Caractéristiques effluent
entrée traitement Débit journalier moyen 20 000t
secondaire
DBOs moyenne 300 mg.L*
Volume d’'un 'comparnment anoxique 1000 i
(deux compartiments)
Volgme d un compartiment aéroble 1333 i
(trois compartiments)
Volume total du réacteur 6000°'m
MES 3,27 g.l"
MVS 2,95 g.LI'!
Caractéristiques [Oz]aérob_ie (va!eur_ moyenne des 1,5 mgyL?
réacteur compartiments aérobies)
Cn 0,34 Kgho-kguvs ™
Cv 1 kgop.m3jt
Temps de passage fictif dans le réacteur
P 7.2 h
|
Temps de passage dans le réadkeur 3,6h
Age des boue& 10
Volume 6000
Caractéristiques Surface 1500 nf
clarificateur secondaire Vitesse ascensionnelle 0,56 f.h
Taux de recyclage 1

Tableau 3.2 : Caractéristiques moyennes de la statirbaine support (Source [Copp, 2002]).
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1.2.3. Conclusion

La comparaison des caractéristiques de fonctionnedeeces deux stations met en évidence un
écart notable entre les valeurs de la stationsimighlie et les valeurs de la station urbafdébit et
composition de l'effluent, concentration de la bé&sse au sein du réacteur, temps de passage
fictif,...). Les plages de valeurs couvertes para@sctéristiques apparaissent comme étendues. Il es
donc nécessaire d’intégrer cette réalité dans taegtion du pilote afin d’obtenir un outil adaptbl
permettant d’étudier le traitement des différeiyiges d’effluents ainsi que des configurations de
traitement diversifiées.

1.3. Conception, réalisation et mise en ceuvre du pi  lote

Le dimensionnement et la construction du pilotgufé 3.1) ont fait appel aux connaissances
techniques et scientifigues des équipes du LAGueL@P2. Le schéma complet du procédé est
présenté sur la figure 3.2. L'effluent est stocké&te de procédé dans un réservoir agité et éafidl
est alors acheminé par une pompe vers le bassipotamu ont lieu un apport en nutriment, un
ajustement du pH et une mise a température d'ederésation. De ce bassin, I'effluent s’écoule dans
le réacteur biologique par surverse. Nous retrosharsuite les éléments principaux de la chaine de
traitement biologique : réacteur — clarificateuscticle de recyclage. Chaque élément va étre dcrit
analysé dans les paragraphes suivants. Les étapezmlcul du dimensionnement ainsi que les
caractéristiques techniques de chacun des élémempitote sont fournies en annexe F.

Figure 3.1 : Vue d’ensemble du pilote
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Figure 3.2 : Schéma de principe du pilote
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1.3.1. Le stockage de l'effluent

Le réservoir de stockage joue le r6le_de bac detitation Il doit étre capable d’accueillir une
guantité importante d’effluent tout en assurantaeglitions favorables de stockage.

Pour cela, nous avons choisi un « tank a laitgu(é 3.3) :

- capacité de 2000 L, ce qui permet d’avoir une autoe de trois jour&n moyenne (pour
un débit nominal de 12,7 L;

- agitationpour éviter une décantation des matiéres en ssigpede I'effluent ;

- groupe froidcapable de maintenir I'effluent a une températiea® °C, ceci permet de créer
des conditions dans lesquelles 'activité bactémese trouve trés ralentie, ce qui diminue
les risques de fermentation due aux sucres conteaus l'effluent. Ce phénoméne
entrainerait alors une diminution du pH et une tication de I'effluent en terme de charge
(nature, DCO, DBO, ...), ce qui est a éviter si I'snuhaite conserver les mémes
caractéristiques de l'effluent que lors de songw&ent et ainsi étre au plus proche du
fonctionnement réel d’'une station mais aussi neppasirber |'utilisation du pilote.

Durant les tests, nous alimenterons le pilote d\effluent de la station industrielle support
prélevé sur site aprés la phase de traitement pama

Figure 3.3 : Bassin de stockage de I'effluent.
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1.3.2 Le bassin tampon

Placé en amont du réacteur, le bassin tampon demultiple :

- ajustement du pHie I'effluent pour qu’il corresponde au pH de fooenement de la
biomasse ;

- ajout de nutrimenten cas de carence de l'effluent ;

- ajout de coagulant et floculapbur améliorer la décantation des flocs (si bgsoin

- remise de l'effluent a la températud@ntrée de station de traitement.

Dimensionnement

Les coagulants et floculants nécessitent un terepsodtact minimum avec l'effluent variant
entre 2 et 5 mn suivant les réactifs utilisés atdture de I'effluent. Nous avons donc considéré un
temps de contact de I'ordre de 5 mn, ce qui cor@luih volume de 5,2 L pour un débit maximal
d’effluent de 62,5 L.i. Cette valeur a ensuite été portée & Bour compenser les volumes occupés
par les sondes et autres actionneurs (agitatalmauéeurs) (figure 3.4a). La géométrie choisiergeu
bassin est le cylindréorme qui permet de favoriser le mélange. Le @i@enest de 16 cm et la hauteur
utile de 30 cm. Des chicanesit été installées pour éviter la formation deteoret un mouvement
d’ensemble du fluide lors de I'agitation.

(b)

Figure 3.4 : (a) Bassin tampon  (b) Réchauffeurs

Nutriments

Les effluents de type papetiers étant carencéza@e at phosphore, un ajout de nutriments est
nécessaire afin de favoriser le métabolisme déolmdsse. Les nutriments utilisés sur sites indelstri
ont été choisis : l'uréeet I'acide phosphorigu@pportent respectivement I'azote et le phosphore
nécessaires au métabolisme de la biomasse, le utiigé étant le ratio classiquement admis :
C/N/P = 100/5/1. Par ailleurs, le pH de l'effluegdt ajusté avec une solution de bicarbonate de
sodium.

115



Chapitre 3 Pilote semi-industriel : conception et caractétiea

Les solutions d’'urée, d’acide phosphorique et darbonate de sodium sont contenues dans des
bassins individuels agités de 4 L. La solution é&a une concentration de 133 g4t la solution
d’'acide phosphorique a une concentration de 20,¢ck qui permet de satisfaire le ratio C/N/P par
ajustement des débits des pompes doseuses d'aioent.'ajout des différentes solutions s’effectue
a l'aide de pompes péristaltiques afin d’obtenirddtit goutte a goutte (faible quantité a apparter)
Dans une premiére phase d'utilisatitajout des nutrimentgt I'ajustement du ptbnt été effectués
manuellement directement dans le réservoir de atgckle I'effluent aprés chaque rechargemiest
calcul permettant d’obtenir la quantité de nutritsednajouter en fonction de la charge de I'efflussit
indiqué en annexe F.1.

Systeme de chauffage

L’effluent est stocké a une température de 6 °G téehauffeurs (figure 3.4b) sont chargés
d’amener celui-ci a une gamme de température cagmmmntre 20 °C et 30 °Correspondant a la
température des effluents industriels et urbairetteCaction de mise a température de l'effluent
permet de se replacer dans les conditions réellgse dstation de traitement qui correspondent aux
conditions favorables au métabolisme des bactéries.
Le systeme des thermoplongeurs adapté a des voletmiEbits semblables a ceux de la gamme de
fonctionnement du pilote a été utilisé. Ce systétaé le plus adéquat a notre procédé étant dammé s
faible colt et sa simplicité de mise en ceuvre lgaidmnsommation électrique, aucun appareil de
sécurité nécessaire en amont). Son dimensionnemegtE réalisé en régime permanent et en
négligeant les pertes thermiques au niveau durbdasipon. La puissance utile nécessaire pour
travailler dans les conditions nominales de fometement du pilote, a savoir un débit d’entrée dé& 12
L.h" et une température de 20°C, est de l'ordre de PLONous avons donc choisi trois
thermoplongeurs de 100 W chacqealcul fourni en annexe F.1). Ce systeme est afjplest
manuellement, il n'existe pas de boucle de commaafde de réguler la température du réacteur
biologique.

1.3.3 Le réacteur biologique

Plusieurs caractéristiques découlent des objaetifiserchés pour le fonctionnement du pilote :
le réacteur doit étre de volume suffisamment graowlr reproduire les conditions hydrodynamiques
d’'une station industrielle et ne pas étre influepe& des micro-perturbations, modulafifn de
reconstituer la configuration des stations réekesfacilement accessible pour linstallation de
différents capteurs

Dimensionnement

Une cuve d’'une capacité de 250 L utiles a été @hfigure 3.5a). Ce volume est suffisant pour
recréer les conditions hydrodynamiques d’un bassliostriel. La cuve est de forme rectangulaire, de
dimensions intérieures 10@®00x 600 mm (IxIxH). Sur la base d’un volume mis en ceuvre de 230 L
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et du temps de passage nominal de la station mellestsupport (8,2 h), on obtient un débit nominal
d’entrée pour le pilote de 12,7 [*h

Elle est fabriqué en plexiglamatériau transparent et peu fragile, ce qui petme observation
visuelle du milieu de réaction tout en conservamt @arois une rigidité parfaite contrairement alCPV
qui donnerait une souplesse trop importante ave @isque de fluage).

Une premiere borduréordure 1, figure 3.5b) encadre le périmetre reatié du réacteur dans le but
d'y fixer des barres en inox, barres qui permettémtallation des capteurs ou la mise en place de
chicanesUne seconde bordure (bordure 2, figure 3.5bjlisponible pour fixer une jupe au-dessus du
réacteur et ainsi extraire les gaz en vue de leailyse.

Entrée par surverse

Sonde en Barre de bordure 1

I”ie\ /-ﬁxation L
T

prdure 2

=

(b)

Figure 3.5 : Réacteur biologique : (a) vue d’enselap(b) coupe transversale

Configuration de I'hydrodynamique et des entréeoftse

L'installation de chicanesdans différentes configurations entraine la modifon de
I'’écoulementdu fluide (figure 3.6). Il est alors possible de rapprocher d’'un écoulement de type
piston ou d'un réacteur parfaitement agité en pasg@r une cascade de RPAC (Réacteur
Parfaitement Agité Continu). La mise en mouvementigide est réalisée a I'aide d’une hélipkacée
horizontalement au sein du fluide au niveau der&mnde I'effluent.

Les entrée (fleches rouges) et sortie (flecheseskdnt été positionnées aux endroits proposés
sur la figure 3.6. Une entrée et deux sorties tihtéalisées afin de conserver le maximum de at@ix
configuration. La configuration actuelle du pil@errespond aux deux fleches pleinésntrée se fait
par surverse du bassin tampon et la sortie par pagenpu tiers de la hauteur du niveau de liqueur
mixte (figure 3.5a). Le passage de la liqueur mokderéacteur vers le clarificateur au moyen d'une
pompe a été préféré a un systeme de surverse efgowvoir travailler avec différents volumes de
ligueur mixte, soit différent niveau de liquidkans le réacteur. La variation de la fréquencdade
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pompe permet de maintenir a niveau constant ldeéaquelque soit le débit d’entrée de I'effluent e
le débit de la boucle de recyclage, la mesure kani dans le réacteur étant réalisée par un cageeur
pression différentielle.

Type canal Type carrousel Type carrousel chicané

— — T

Figure 3.6 : Différentes configurations de circulan du fluide dans le réacteur

Systeme d’aération

L'aération est primordiale pour le métabolisme deiero-organismes dans les procédés
aérobies a boues activées. Sans apport d'oxygemey B pas de développement bactérien et la
dégradation de la pollution est inhibée. Lors dddfinition des objectifs de fonctionnement du fgl|o
nous avons vu que la configuration du réacteuridpeavoir s’adapter aux différentes configurations
des stations urbaines et industrielles. Cet olfjstthpose donc également au systeme d’aération.
Outre le fait d’apporter de I'oxygéneelui-ci doit aussi entrainer la mise en suspende la biomasse
de maniére homogene.

Le systeme d’aération par rampe de bulléfyge bulle), facilement déplacables, permet de
modifier aisément la quantité d’air insufflée ehdale la contrbler. Cette solution a été choisiectia
permet de modifier le schéma d’aération du réacikest alors aisé d’adapter la configuratjpour
tester celle des stations réelles. De plus, seulystéme était envisageable étant donné les faibles
dimensions de notre réacteur vis-a-vis d’aératelersurface mis en place dans certaines stations
industrielles ou urbaines. Toutefois, 'un des maénients de ce systeme est le risque de colmatage
des diffuseurs.

Le systeme d’aération est composé d'une vanne piopoelle commandable incluant un
débitmétre massique, des vannes manuelles et dgmsade bullage (figure 3.7). Les rampes de
bullage(figure 3.8), uniquement lestégmuvent étre facilement déplacéesvant les zones aérobies a
créer. Les vannes manuelles permettent d’affinegdeage de chague rampe de bullage.
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>4 vanne manuell

Vanne proportionnelle
commandable

sortie (€ —]
lquedf == =1 Rampe de bullage
mixte
q Arrivée réseau
air comprimé
Entréeg)
effluent | —

Figure 3.7 : Schéma de principe du systéeme d’aéatdu pilote.

Figure 3.8 : Rampes de bullage.

Le calcul du débit d'oxygene nécessaire dans lexlitons nominales (calcul détaillé en
annexe F.1) a été réalisé en prenant :
- une quantité de DBO a éliminer de 550 mglL™ avec un débit dentrée
de 12,7 L.H, soit 0,167 K@ ¢imincel " ;
- une concentration de biomasse dans le réacteugdé' Hour un volume de 230 L soit une
guantité de biomasse de 1,15 kg ;
- un besoin de 0,6 kg(Kdo simned” pour dégrader le substrat et d'un besoin
de 0,1 kga.kguvs *.j™* pour le maintien de la cellule [Degrémont, 2005];
ce qui aboutit & un débit nécessaire en oxygén@, 25 kg..j™" soit 8,96 g,.h". Disposant d’air
comprimé et non d’oxygéne, le débit d’air en enttéeilote doit étre de 38,7,gh" soit 29,8 NL.H.
Nous avons donc choisi d’utiliser une vanne — aédiite massique de gamme 2 — 100 NL.h
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1.3.4 Le clarificateur secondaire

Le clarificateur (figure 3.9a) a pour but de sépdaephase liquide (eaux traitées) de la phase
solide (biomasse). Pour cela, la liqueur mixte pé&néans le clarificateur (figure 3.9b) a l'aideuxé
pompe dont les caractéristiques sont présentégmmagraphe 1.3.5. L'eau claire est éliminée par
surverse ; les boues sont aspirées pour étre gviches vers le réacteur ou extraites.

Liqueur mixte Eaux clarifiées

Racleu [ Biomass
(b)

Figure 3.9 : (a) Clarificateur (b) Schéma du cldicateur.

Choix de la forme et dimensionnement

Deux formes géomeétriques étaient possibles patoraeption du clarificateur :

- un cylindre haut de faible rayon dont le fond emtigue de pente 45°, dispositif qui se
rencontre habituellement sur les pilotes de laboet cette forme permet de créer une
colonne d’eau de hauteur suffisante pour une bdéoantation ;

- un cylindre de rayon beaucoup plus grand que léebauont le fond est conique mais de
faible pente (15°), un systéme de raclage est @jdiigure 3.9b). Cette géométrie se
rapproche de celle des clarificateurs industriels.

Au-deld de l'aspect biologique du traitement, ldotei est également concu pour I'étude des
phénomenes de décantation. Le rapprochement dtidonement de ce clarificateur vers celui des
clarificateurs industriels est donc recherché. Nausns par conséquent retenu la deuxieme forme
géométrique.

Le dimensionnement a été effectué en s’appuyantesqression de la vitesse ascensionnelle
vo dans le cas d'un clarificateur parfait [Beaudi984] :

Vo =% :% (m.HY Eq. 3.1

-

ol Q (m’.h™) est le débit en entrée du clarificateur.
Qr (M*.h") est le débit de recyclage des boues.
Qo (m2.h?) est le débit de I'effluent en entrée de station.
S () est la surface de clarification.
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La vitesse ascensionnelle utilisée est celle piééenpar le Cemagref [Proncat al, 2002 ;
Canler et Perret, 2005] qui est de 0,6 h.kaleur correspondant aux valeurs habituellement
rencontrées sur les stations urbaines (cas de statien urbaine support, tableau 3.2). En utilisan
I'équation 3.1, nous aboutissons a une surfacelatéication de 0,104 mpour un débit d’entrée
maximal de 62,5 L;h Cependant, nous avons fait le choix de surdimensr la surface de
clarification en basant le calcul sur le débit glbbntrant dans le clarificateur (débit de recyelag
inclus avea = 3), ce qui conduit & une surface de clarificatite 0,42 rh Ceci permet de pouvoir
fonctionner avec une vitesse ascensionnelle plildefgcas de certaines stations industrielles
notamment celle des Papeteries de Lancey, tabléaetd’'assurer ainsi la bonne décantation desfloc
Iégers dont la présence est parfois observée spiltees de laboratoire.

Les caractéristiques dimensionnelles principaleslatificateur sont donc (figure 3.10) :
- pente d'inclinaison de 15°,

- diameétre extérieur de 76 cm,

- volume de 107 L,

- hauteur; de 19,7 cm,

- hauteum, de 7,5 cm.

Déversoir eau
épuré

Récles
/ Ouverture pour Racle
I'aspiration dis boue
h; =19,7 ¢cn
h,=7,5¢cn
20c
@76 cn

Figure 3.10 : Coupes du clarificateur.

Systeme de raclage

Un systeme de raclage (figure 3.10) constitué dex daas en PVC munis de joints en
caoutchouc pour améliorer le contact dans le fandldrificateur a été ajouté. Ce systeme permet de
faciliter la convergence des boues vers le poiasgirationde la boucle de recyclage. Sa vitesse de
rotation est de 3 trh
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1.3.5 Systéme de circulation des liquides

Trois pompes sont nécessaires a la circulation :

- une pompe entre le bassin de stockage et le asspon de capacité moyenne 30L;h

- une pompe entre le réacteur et le clarificateucagmcité moyenne 60 L:h

- une pompe en sortie de clarificateur, de capadcitgenme 45 L.1.
Ces pompes sont des pompes volumétrigues a visfisaadin de_ne pas casser les floce qui
pourrait étre le cas avec des pompes centrifuges.

Deux vannes TOR pneumatiques permettent de répestivoues décantées entre la boucle de
recyclage et la purge.

Un pressiostat a été installé en aval de la pongpeedyclage afin d'éviter toute montée en
pression en cas de fermeture non souhaitée dasn2y@neumatiques.

Les canalisations ont un diametre de 12 mm, comigr@mtre risque d'obturation (diametre
trop petit) et risque de décantation (diametre g@md).

1.3.6. Instrumentation du pilote

Le procédé pilote a été équipé d'un certain nont@ecapteurs correspondant aux capteurs
rencontrés classiqguement sur les stations indlieriet urbainesLes données recueillies par ceux-ci
permettent de fournir des informations sur le fmmrtement du procédé. Les capteurs choisis sont
(caractéristiques en annexe F.2) :

- pH (WTW, Sensolyt 700 IQ) ;

- température (WTW, Sensolyt 700 IQ) ;

- redox (WTW, Sensolyt 700 I1Q) ;

- conductimétrie (WTW, TetraCon 700 1Q) ;

- oxygene dissous (WTW, TriOxmatic)) ;

- azote ammoniacal (WTW, AmmoLyt 700 1Q).

Deux autres types de capteurs sont utilisés :

- des capteurs de débit volumigue (en amont du b#ssipon et sur la boucle de recyclage
des boues) et massique (arrivée d’air comprimé) ;

- des capteurs de niveau tout ou rien (tank a laéaatteur)

- un capteur de pression différentielle (réacteur).

Le schéma Tl (Tuyauterie et Instrumentation, nofiraecaise NF E 04-203) présenté a la figure
3.11 décrit la position des différents capteursotibnneurs sur le pilote.
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Figure 3.11 : Schéma Tuyauterie & Instrumentatiorudoilote.
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1.3.7. Conclusion

Le tableau 3.3 présente les caractéristiques dtepiLes deux derniéres lignes correspondent
aux caracteristigues permettant le changement ellécéntre le pilote et les stations de référehes.
caractéristiques du fonctionnement nominal du @iloht été ajoutées, elles ont été déterminées a
partir des données de la station industrielle stppo a permis de tester le pilote (colorthéoriqud.

La colonnemise en oeuvréndique les valeurs effectives lors de la premignase d'utilisation du
pilote, les causes des écarts observés sont déattparagraphe 2.3 de ce chapitre.

Pilote
Fonctionnement Station Station
Caractéristiques Gamme de nominal industrielle urbaine
fonctionnement | iceen| SuPPOT support
théorique beuvre
Temps de paels?rz]a)ge fictif réacteyr 1.6- 288 181 19 181 72
Temps de passage réactiy(h) 0,4-14.4 8,2 4,9 8,2 3,6
Taux de recyclage 1-3 1,2 29 1,2 1
Périodicité purge(h) / recyclage(h) 0/24-24/0 05/6 1/5 - -
Charge volumique€, (kgo,.m3j™) 0,46 — 8,2 0,73 0,69 0,73 1
[02] (MgozL™) 0,5-8,9 2,5 25 3 15
MVS (g.L™) 2-8 5 15-2 5 2,95
Volume du réactewv (m°) 0,1-0,3 0,23 0,23 4000 6000
Débit d’entréeQ, (m*.j™) 0,25-1,5 0,3 0,29 5300 20000

Tableau 3.3 : Caractéristiques de fonctionnement giocédé pilote.

La modularité du procédé pilote est démontrée pmartableau. Les gammes de valeurs
parcourues englobetut a fait les valeurs des caractéristigues @ex dtations supports’objectif
d’obtenir un pilote qui permette de transposerciasditions opératoires urbaines et industrietles
stations supports de I'étude est atteint.

1.4. Supervision du pilote

L'objectif de la conception du pilote a été de dépper un outil représentatif du
fonctionnement d'une large gamme de stations imdllss et urbaines. De ce fait, malgré la
différence d’'échelle, nous rencontrons les mémeaegraimtes de fonctionnement que sur les stations
réelles a savoir : un fonctionnement fiable et,siiin suivi du comportemert travers I'historisation
des données, la présence _de boucles de commanti@st donc nécessaire de faire intervenir un
systéme de supervision de l'installation pour &itis ces contraintes.
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Nous rappellerons dans un premier temps le rolgeteutil. Puis, nous présenterons le matériel
utilisé et les méthodes employées pour sa coneeptine description de I'outil développé conclura
cette partie.

1.4.1 ROle de la supervision

Dans le cadre de notre application, les tacheystérme de supervision sont multiples :

- permettre l'utilisation du pilote dans différentedes de fonctionnement

- détecter la présence de défaut et choisir un medenli adéquat

- faire le lien entre I'opérateur humain et les autieurs(envoi de consignes, calcul de
commandes dans le cas de boucles de régulatiomragosant une interface fiable,
compréhensible et simple d'utilisation ;

- archiverles données issues des capteurs, des envois dearwi®s et consignes ;

- assurer la sécurites personnes et du matériel.

Cet outil se trouve a linterface entre I'opératéwmain et le procédé comme le montre la
figure 3.12, la communication (échange d’informafi@entre les éléments étant représentée par des
fleches.

Armoire électrique I

Alimentation / puissance
Sareté 1
|
|

Procédé physique

I
I
|
I
1
.
Rack supervision ;V/F
\ |
Entrées /
4K
I
I
I
I

)

=0

Sorties ¢

I
I
[
I
I
I
I
I
— |HM
I
I
[
I
I
I
I
I
I
I
I

SUPERVISION

Figure 3.12 : Architecture matérielle de l'instaltéon et flux d’information.

Cet outil est composé de :

- une armoire électrique afin d’assurer une sécordgimale ;

- un rack de supervision contenant des cartes ehg@édie et une carte mére contenant un
OS temps réel (Operating System) sur lequel edtiméle programme de gestion ;

- une Interface Homme-Machine.
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1.4.2. Matériel et méthode

L’armoire électrique

Ce dispositif a pour fonction d’alimenter en puissa le piloteet d’intervenir immédiatement
en cas de dysfonctionnement non détecté et réswllepsuperviseufBuche, 2005]. Cette armoire
assure en outre la sécurité des personnes et éuiehatectrique.

Le superviseur
La supervision de I'ensemble du procédé est assyae I'outil industriel PC3000
commercialisé par la société Eurotherm®. L'archiiez de la programmation est réalisée en 2
niveaux :
- un premier niveau définissant des blocs élémemstaicgrespondant chacun a une tache
précise : contréleur, acquisition d’'une donnéepéediune consigne, ...
- un second niveau mettant en relation 'ensembleate blocs par I'intermédiaire d'un
grafcet. Ce niveau final permet de gérer les flirfarmation entre les différents blocs
(flux de données et flux de contréle).

Ce superviseur est composé d’'une carte mere, patotkage des données et I'exécution des
programmes, et de différentes cartes entrée egoetimettant la communication entre le procédé et |
superviseur. Il est également pourvu de ports R84R5485 afin d'étre relié a I'lHM.

Les liens existants entre les différents composdetsette installation sont rappelés sur la figure
3.12. L'information fournie par un capteur (ou wmposant électrique de I'armoire principale) entre
tout d’abord sur l'une des cartes d’acquisitionp(f) du PC3000, est interprétée et, si demandé,
analysée par la carte mere (Local Controller Modplés est transmise via le port série a l'inteefac
homme-machine. Lorsque I'opérateur souhaite envogerconsigne sur un actionneur, I'information
suit le chemin inverse.

Lors du fonctionnement du pilote, la prise de dénisest répartieentre |'opérateuret le
superviseur(choix pré-programmés). Le choix du mode de famrtement, des consignes sera par
exemple attribué a lI'opérateur. En revanche, lsgges en mode dégradé lors de la détection d'un
dysfonctionnement ou encore le changement préprogéa d’'une consigne seront associés au
superviseur.

Cet outil a été choisi pour les nombreuses po#séibitie supervision offertes. Bien qu'il soit
aujourd’hui utilisé de facon standard, le supemvisgpermettra, grace a l'ensemble de ces
fonctionnalités, l'implantation de boucles de comiha avancées ou d'observateurs sur le pilote. I
existe par exemple des blocs élémentaires permettafaire intervenir des programmes en langage
C. Cet outil répond donc tout a fait a nos besoins.
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Gestion des modes de fonctionnement

La programmation du superviseur a été réalisée l§atexface WinP®, spécialement dédiée
au PC3000. Ergonomique, elle permet de choisicégactéristiques de chaque port entrée / sortie
selon les actionneurs ou capteurs auxquels ilsagbitiués. La construction du grafcet de gesties d
modes de fonctionnement est également facilité@ipainterface windows.

BN

Pour mener & bien cette programmation, une réflexgtobale a été effectuée sur le
fonctionnement du piloten s’appuyant sur la méthode du GEMM@uide d’Etude des Modes de
Marche et d'Arrét [Moreno et Peulot, 1997]. Dévedép par 'ADEPA (Agence pour le
DEveloppement de la Productique Appliquée), le GEMRgst un guide graphique structuré qui
propose des modes de fonctionnement types. Cezpnatiregroupés en trois familles :

- famille F : procédures de fonctionnement ;

- famille A : procédures d’'arrét ;

- famille D : procédures de défaillance.

Il ne s’agit pas d'un outil figé, il est modulabsiivant les spécifications a obtenir. Une
attention particulierea été apportée au probleme des dysfonctionnemémnis effet, chaque
dysfonctionnement peut avoir des conséquencescplagties qui peuvent étre préjudiciables aux
actionneurs ou au maintien de la biomasse. Il est dndispensable de référencer 'ensemble des
dysfonctionnements pouvant se produire sur le gilba liste des conséquences possibles associées
permet de déduire un mode de fonctionnement dégrddpté afin de minimiser les impacts sur le
pilote. Chaque élément (actionneurs, réacteurjbéssipon, clarificateur, tuyaux) a été analysé Le
résultats sont précisés en annexe F.3.

L’Interface Homme-Machine

L'IHM a été développée grace au logiciel PCVUEZ2roduit par la société ARC Informatique.
Répondant aux normes de fiabilité et de performaeckindustrie, il s’agit d'un outil flexible desié
a la supervision de procédés industriels.

1.4.3. Présentation de I'outil proposé

Les modes de fonctionnement

Comme tout procédé industriel, le pilote peut é&maployé sous différents modes de
fonctionnement pour une plus grande souplessdigation. Sont disponibles :

- mode automatique ;

- mode manuel ;

- mode de fonctionnement dégradé ;

- phase de préparation ;

- phase d’arrét du procédé.
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Le mode automatique
Ce mode de fonctionnement correspond_au fonctioenemormaldu procédé. Le procédé
comporte ici_trois boucles locales de régulatiaont les consignes par défaut correspondent au
fonctionnement nominal présenté au paragraphe 1.3.7
- régulation du pHle I'effluent en agissant sur la pompe doseuse ;
- régulation du_niveau d’eadans le réacteur en agissant sur la pompe situémrtie du
réacteur afin de fixer le débit de sortie au ddi@nhtrée ;
- régulation de la concentration en oxygene disslauss le réacteur en agissant sur la vanne
proportionnelle d’'arrivée d’air.
L’opérateur peut faire varier librement la valegsdaonsignes en fonction des conditions opératoires
recherchées. Il peut également agir sur les aaimsmon concernés par les boucles de commande en
choisissant leur état (marche ou arrét) ou en riamdifes valeurs manuelles des commandes associées
a chacun. Par la suite, ce mode de fonctionnenmtiendra des taches plus complexes (boucles de
commande avancée, observateur,...).

Le mode manuel

Ce mode est généralement employé lors de phadestdst de mises au poioti pour résoudre
un dysfonctionnement. Contrairement au mode auiqu®tle mode manuel permet a I'opérateur
d’agir sur I'ensemble des actionneurs, il n’y asptie boucles de régulation. Par conséquent, méme si
les dysfonctionnements détectés par le supervisanuirannoncés a l'opérateur, le superviseur ne se
place pas en mode de fonctionnement dégradé. Lelepne doit étre résolu par I'opérateur. En
revanche, les dysfonctionnements qui mettent enlgesecurité des personnes et du matériel, non
percus par le superviseur, seront directementefatomme en mode automatique, par I'armoire
électrique.

Le mode de fonctionnement dégradé

Au cours du fonctionnement en mode automatiquesiglus dysfonctionnements peuvent
survenir. Il peut s’agir d’'un simple arrét du racl®u, plus grave, d’'une coupure de 'alimentaton
air. L’ensemble des dysfonctionnements et desractissociées est répertorié en annexe F.3.
Lorsqu'un tel phénomene survient, la détectiort@st d’abord faite par le PC3000. Celui-ci se place
alors en mode de fonctionnement dégradé et chd@stdonserver tel ou tel actionneur tandis que les
autres sont arrétés afin de limiter d’éventuellggravationgde la situation. Le but est en premier lieu
la protection des personnes, puis du matériel i eie la biomasse. L'opérateur n’a alors plus la
possibilité de modifier les consignes ou I'état desonneurs. Il doit tout d’abord arréter le prd&ge
résoudre le probléme puis acquitter le défaut adentpouvoir redémarrer. Un message d’erreur
apparait a I'écran indiguant la nature du dysfametement. Cependant, dans le cas ou le superviseur
ne détecterait pas I'un de ces dysfonctionneméatspoire électrique prendra en charge I'arrét des
actionneurs et la mise en sécurité du procéedé.

En outre, lorsque le procédé est en mode de fanatiment dégradé pour une raison déterminée
et quun autre dysfonctionnement survient, le P@30fendra prioritaire la gestion du
dysfonctionnement le plus grave.
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Phase de préparation et d’arrét

Au démarrage, le procédé doit passer par une plagpeéparation avant d’étre opérationnel.
Cette phase permet la mise a jour de la gestiodéfesits, la vérification de la hauteur d’eau dass
différents bassins, ainsi que, pour le mode autiomratla mise en route de 'ensemble des actiosneur
a une consigne de référence.

Inversement, la phase d'arrét entraine l'arrét'@lesemble des actionneurs avant de se trouver dans
I'état arrét.

L’Interface Homme-Machine
Le synoptique de I'lHM est présenté sur la figure33
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Figure 3.13 : Synoptique de I'Interface Homme-Magte du pilote.

L'ensemble des composants du pilote est représsaumtéce synoptique : réservoir, bassin
tampon, réacteur, clarificateur, boucles de citoata des liquides, capteurs et actionneurs. Riusie
caractéristiques sont associées a chaque actionétirde fonctionnement (arrét — marche — en mode
dégradé), les consignes et mesures. Un code deucautté proposé pour faciliter la lecture.

Les boutons situés en haut a droite de I'écran gemt le changement de mode de
fonctionnement ainsi qu’un certain nombre d’aufoggtions, a savoir :

- l'affichage des courbes sous forme d’historiquéethelances ;

- l'acquittement de défaut lorsqu’un dysfonctionnetreegté résolu ;

129



Chapitre 3 Pilote semi-industriel : conception et caractétisa

- la sauvegarde des données recgues des capteurs d@iffdeentes consignes, la période de
sauvegarde étant de une minute mais elle peutn@tdéiiée en fonction des besoins ;
- le choix des parametres de recyclage et de purge.

Une description compléte de [l'utilisation du syrigpé est proposée dans le « Guide
utilisateur » [Bassompierre, 2006].

1.5. Mesures effectuées par prélevement

Choix des points de prélévement

Les points de prélevements ont été choisis de me@ied’'une part, dissocier I'influence de
chacune des phases de traitensemtla composition de I'effluent et, d’autre patbtenir 'information
nécessaire a la validation du modele établsavoir les compositions de I'effluent d’entrée, la
ligueur mixte provenant de la boucle de recyclagieda sortie du réacteur et de I'eau épurée.r®uat
points de prélevements sont présents sur le figiere 3.14) :

- point® : entrée du bioréacteur ;

- point®@ : sortie du bioréacteur ;

- point® : boucle de recyclage des boues ;

- point@® : sortie de I'eau épurée.

Figure 3.14 : Emplacement des points de préléeventnpilote

Mesures réalisées

Les mesures réalisées ont été choisies en fonc®ra concordance avec les mesures
habituellement utilisées sur site réeé la richesse de I'informaticapportée et du matériel opératoire
disponible Elles sont au nombre de sept :

DCOr DCOs DBG DBG; MES MVS  azote ammoniacal

L’indice de Molhman a également été réalisé afwbtEnir une indication sur la décantabilité
de la boue. Les protocoles opératoires adoptés gmaune de ces mesures sont indiqués en annexe
A2
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Remargue nous considérerons pour notre étude que les osé® organiques biodégradables
« particulaires » sont majoritairement pris en cdmplans les mesures de DE& de
DBO. En effet, leur faible taille leur permet deuerser le filtre lors de la filtration de
I'échantillon et donc de se retrouver dans la parsioluble. En outre, comme nous le
verrons par la suite (paragraphe 2.3.1), I'effluéntraiter contient trés peu de matiéeres
particulaires, nous pourrons donc négliger au sdim la variable X§les composés
organiques biodégradables particulaires non présefans la partie soluble.

Fréguence des mesures et protocole de prélevement

Le suivi de I'état du procédé au travers des masakté fait a 3 niveaux différents :

- un premier niveau N1 pour vérifier I'état glolthl procédé (abattement de la pollution et
état de la biomasse), réalisé durant toute la gérite fonctionnement du pilote ;

- un second niveau N2 pour connaitre I'état complepitbte a un instant donrn@oint de
fonctionnement dans le cas d'un régime stabili)temps de passage des différents
éléments (réacteur et clarificateur) a été prisccempte dans ce niveau en décalant les
instants de prélévement t€sacteuretts ciarificateur;

- undernier niveau N3 dédié aux campagnes de mesugeiperposant au niveau N1.

La fréquence de réalisation des mesures et le ™edarélevement sont fonctions du niveau
auquel on se trouve. Le tableau 3.4 présente |ssine® réalisées et leur fréquence en fonction du
niveau de suivi et du point de prélévement.

Niveau N1 Niveau N2 Niveau N3
Fréquence Au chargement + 2h Ponctuellement
] DCOyr, DCGy DCOy, DCOs DBOs,
Point ® Mesures DBOs, DBO,; DBO2 Id. niveau N1
MES, MVS MES, MVS )
Azote ammoniacal Azote ammoniacal
Fréquence 1/jour Ponctuellement 1/4h
DCOy, DCOg
Point @ | sures MES, MVS DBO:, DBOy, DC?AT,EZCOS
’ MES, MVS )
Azote ammoniacal Azote ammoniacal
Fréquence 1/jour Ponctuellement 1/4h
] DCOy, DCOs DBOs,
Point @ M MES, MVS DBO, MES
esures ' MES, MVS
Azote ammoniacal
Fréquence 1 /jour Ponctuellement 1 /jour
Point @ DCOy, DCOs DBOs,
oint DBO,; Id. niveau N1 + DB@
Mesures DC® DCOs MES, MVS MES, MVS
Azote ammoniacal

Tableau 3.4 : Mesures réalisées en fonction du gale prélevement et du niveau de suivi.
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Le prélevement des échantillons a été fait manmelfe pour les pointsD et @ (volume
d’échantillon: 1 L). En ce qui concerne les poifliset @, le prélevement était manuel pour les
niveaux N1 et N2 (volume déchantillon: 1 L) ett@matique pour le niveau N3 (volume
d’échantillon : 500 mL). Le prélévement automatiqaeété effectué grace a des préleveurs
automatiques non réfrigérés (caractéristiqgues amamF.2). Par ailleurs, les prélevements au gint
ont été réalisés deux heures aprés rechargemelieffleent dans le tank afin de s’assurer de
I’'hnomogénéité de I'effluent entrant dans le réactgalogique.

Les échantillons prélevés manuellement ont étéya@sldans un délai d'une heure apres
prélevement. En revanche, les échantillons prélauésmatiquement et stockés dans les préleveurs
automatiques n’ont été récupérés qu’une fois par jts couvraient donc une période de 24 heures de
prélevements. Aussi, une éventuelle dégradation édbantillons due a leur conservation durant
plusieurs heures a température ambialates les préleveurs avant analyse a été étudide stitere
de pollution utilisé pour la constitution de la bage données, les MES. La concentration de MES
obtenue a lissue d'un prélévement automatiquenalyaée au bout d’'une durée de 12h en moyenne
est plus faible de l'ordre de 50 % que celle obgejuste aprés un préléevement manuel. Cette
différence de résultat a été prise en compte p@ariture des bases de donnédédiées a
l'identification et la validation du modele papetiaune pondération par un facteur deux a été placé
sur chaque mesure de MES

Remarque étant donné la fréquence des prélévements, lasen@le biomasse extraite dans les
échantillons est négligeable par rapport a la madsebiomasse extraite en sortie de
clarificateur par la purge : dans le cas du nivelld, la masse de biomasse extraite
guotidiennement dans les échantillons représer2® e la masse de biomasse extraite
pour la purge ; dans le cas du niveau N3 ajouté rweau N1, la masse extraite
représente 4,6%. De ce fait, les prélevements digtdlons au sein du réacteur et du
clarificateur n’ont pas perturbé I'équilibre de l@omasse et, par extension, le traitement
de l'effluent

2. Etudes préliminaires et fonctionnement du pilote

L’objectif de ces études préliminaires est_de déréger le fonctionnement du pilote et ainsi
valider sa conceptionNous nous sommes intéressés dans un premier tanli@scaractérisation
hydrodynamiguedu réacteur et a la caractérisation du systemératian Le fonctionnement de la
chaine de traitement (boues + effluent) a enstét@ttidié, ce qui a permis d’améliorer certain®{soi
de fonctionnement (aération, raclage, points dieypeénents, supervision ...). Cette étape a également
permis de caractériser I'effluent papetigitisé et de déterminer les performances du ilot
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2.1. Etude hydrodynamique
2.1.1 Introduction

L'objectif de cette étude est de déterminer leada@ristiques hydrodynamiques du réacteur afin
de vérifier que le modele hydrodynamique proposesda chapitre 2 (un unique compartiment
parfaitement agité) est représentatif de la réalité

Les caractéristiques hydrodynamiques d'un réactemt généralement analysées au travers
d’une étude de Distribution de Temps de Sé[@IrS) [Potier, 1993 ; Villermaux, 1993]. Le pripe
utilisé pour déterminer le temps de passage estallguer les particules entrant dans le bioréaeteur
de les observer en sortie afin de connaitre lenpsede passage et leur concentration. Cette taghniq
appelée «tracage » consiste a ajouter au déhitré& un traceur, substance inerte n'ayant pas
d’interaction chimique ou physique avec le réactensis qui posséde les mémes propriétés
physicochimiques que le fluide, & I'exception d’'useule, telle que la couleur, la conductivité ou
encore la radioactivité. Le traceur peut étre aassnent injecté sous forme d’'impulsion (Dirac) ou
d’échelon, la premiere forme étant la plus couraninélisée car plus simple a mettre en ceuvre sur
les procédés a boues activées. L'observation désivas de la concentration en trac@(t) en sortie
de réacteur permet alors de déterminer la distabute temps de séjour notég) :

Et)= mc(t) Eq. 3.2
[clt)at
0
E(t) vérifiant : TE(I)_dtzl Eq. 3.3

Outre le fait de_ modéliser le comportement hydnzagigue du réacteunous souhaitons au
travers de cette analyse vérifier que I'hydrodyramidu pilote en configuration carrousélpour les
débits appropriés est représentative de celle dstdéion industrielle support de notre étude
[Bassompierret al.,2005].

2.1.2 Protocole expérimental

La caractérisation de la DTS a été réalisée damsemier temps en eau claire (sans effluent et
biomasse) et sans aération. Du fait d'imprévusriggies entrainant des retards, les expériences en
milieu aéré n'ont pu étre réalisées. Cependant,nmous allons le voir, ces premiers résultats
obtenus sur le pilote se rapprochent de ceux obtemusite industriel en milieu aéré.

Le traceur utilisé ici est une solution de KCI 38bn injection a été réalisée sous forme d’'un
pic de Dirac(injection dans un temps trés court de 75 mL deetnr dans le débit entrant). La figure
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3.15 présente la configuration expérimentale deidié. L'injection est réalisée en entrée du réagcteu
directement dans le bassin, et la sonde de condéctist placée juste devant la sortie du réacteur
(2 cm), l'installation sur la conduite de sorti@ardtimpossible physiquement dans un premier temps.
Le réacteur est en configuration carroukel/olume d’eau de 200 (hauteur d’eau de 40 cm), le débit
d’entréeQ, de 30 L.A auquel vient s’ajouter un débit de recyclayede 60 L.A' (correspondant a un
taux de recyclage de 2).

Sortie Agitateur
Qo+ Qr ' c Qa=1,37.10°L.h*
vA=0,038ms™

50cm

’@ Qo+ Qr +Qa

Entrée du bioréacteur
Qo=30Lh*+Qr=60L.h™ v

A
v

100 cm

@ Position de l'injection o Position de la sonde

Figure 3.15 : Configuration expérimentale pour la @sure de DTS.

L'enregistrement des données a été réalisé a l'didesuperviseur a raison d'un point par
seconde. La durée d’acquisition a été fixée a umésdmaximale de 5 h pour des raisons techniques et
logistiques.

L’exploitation des données brutes a été faite airpdu logiciel DTS Pr8 version 4.2 Ce
logiciel permet de construire le modele hydrodyrprai du réacteur en utilisant des modéles
élémentaires représentant des cas idéaux. Un uéaékel est donc modélisé par une succession de
réacteurs idéaux tels que Réacteur Parfaitemené Agéacteur a Ecoulement Piston, Volume Mort,
Court-circuit, ... [Villermaux, 1993]. Le logiciel identifie alors deparametres de ces modeles
élémentaires (temps de passage, volume) afin mdnaer au maximum I'écart entre les points
simulés et les points mesurés.

La reproductibilité des essass été_veérifieeen réalisant 6 mesures de DTS dans des conditions
expérimentales identiques.

2.1.3. Reésultats et discussion

Les résultats obtenus sont présentés sur la fg® l'instant initialt = 0 s correspondant a
I'instant d’injection du traceur dans le flux d’eé¢. La fonction de DTS tracée correspond au d#io
la_concentration instantanée en traceur sur laardration totale retrouvée en sor@re sous la
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courbe expérimentale). Comme indiqué précédemnfierpérimentation a été arrétée avant que la
concentration en traceur dans le réacteur aitnatteie valeur nulle. De ce fait, la quantité totade
traceur en sortie de réacteur est inférieure & eglportée par l'injection.

Apres avoir réalisé plusieurs essais de modélisagidbien que le résultat ne corresponde pas
avec précision aux mesures, principalement au eefgrla courbe, un modéle hydrodynamique du
réacteur a été proposée. Ce modeéle est composéédiareur a écoulement piston suivi d'un réacteur
parfaitement agité

1,60E-04

+ courbe expérimentale
=== courbe théorique

1,20E-04 A

8,00E-05

E® (™

4,00E-05

0,00E+00 ; ; T T i
0 3600 7200 10800 14400 18000

Temps (s)

Figure 3.16 : Distribution du temps de séjour E)Comparaison des courbes expérimentale et modélisé

La figure 3.17 présente une vue rapprochée desbesulors des premiéres secondes de
'expérimentation. On peut ainsi se rendre compte rdtard d0 a I'écoulement pistoavant
homogénéisation de la concentration en traceur ein du réacteur (52 s). Les parametres
caractéristiques du modeéle hydrodynamique, obtames le logiciel DTS PfY sont regroupés dans
le tableau 3.5.

Temps de séjour Débit traversant
moyen (s) Volume (L) (L.h™h
o Réacteur piston 52 1,3 90
S S B R
= Réacteur
= eac . 7750 193,75 90
parfaitement agit§
Réacteur réel 8000 200 90

Tableau 3.5 : Tableau récapilutatifs des paramétmsactéristiques
du modéle hydrodynamiqu et du procédé physique.
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Figure 3.17 : Zoom de E(t) sur le début de I'exp@entation.

Les résultat®btenus sont cohérents avec les observationsiegéaleset les caractéristigues
dimensionnelles du réacteur biologiqéénsi, la somme des volumes des réacteurs du lmedé tres
proche du volume réel du réacteur (2,5 % d’errelative). Le |éger écart observé est expliqué par
larrét de I'expérimentation avant I'obtention d&irconcentration en traceur nulle en sortie de
réacteur, ce qui a entrainé une sous-estimatidgardps de séjour moyen dans le RPAC et donc de son
volume. Par ailleurs, la présence d’un réactedopidans le modéle permet de simuler le retardud( a
temps nécessaire pour parcourir le chemin entgatie. Lors de I'estimation expérimentale de la
vitesse de circulation a l'intérieur du bassin, si@vions observé que les premiéres molécules de
traceur coloré mettaient environ 72 s a atteinaieohde de conductivité. La faible différence eog®
deux résultats provient probablement d'une dispardu traceur au sein du réacteur avant d’atteindre
la sonde de mesure, dispersion visible a I'ceil dansas du traceur coloré. L'augmentation de la
concentration lue par la sonde n'est alors pasl@uais plus étalée comme le montre la figure.3.17
Lors de l'optimisation des paramétres du modelkagdrithme propose donc un temps de séjour
intermédiaire. Ce résultat a par ailleurs permisstimer le débit global de circulation au sein du
réacteur & 1,38.2Q.h™, mettant ainsi en évidence les trés faibles valdas débit€§), et Qg vis-a-vis
du débit de recirculation interrg.

Le temps de passage estimé pour le réacteur pantit agité (7750 s) est trés proche de la
valeur réelle de 8000 s. Le réacteur se compone diobalement comme un réacteur parfaitement
agité Une étude de DTS en configuration aérée s’appracprobablement de ce méme résultat étant
donné I'homogénéisation supplémentaire du milieu Ipa bulles d’air. Par ailleurs, les résultats
obtenus sont_conformes aux données expérimentaela dtation industrielle suppoftonnées
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confidentielles). Le premier test d’adaptation @ednfiguration du pilote & une station réelleazos
la station industrielle support, est donc satigfiatis

Ces résultats pourront étre complétés et affinéscensidérant d'autres configurations
d’écoulement du réacteur et ceci en eau claire masi lors du traitement de l'effluent (présenee d
liqgueur mixte). En effet, différentes analyses omintré que I'hydrodynamique exerce un rble non
négligeable sur le traitement de I'effluent. Airlsitaux de conversion de l'effluent vers la biossas
semble étre plus important dans un réacteur a @o@uit piston que dans un réacteur parfaitement
agité [Grieveset al, 1964 ; Villermaux, 1993]. Cependant, comme le trefiToerberet al., 1974],
ces conclusions dépendent fortement des conditipésatoires. Il sera donc intéressant d’étudier
l'influence de la mise en place de chicasasl’hydrodynamique [Potiezt al, 1998] et I'efficacité du
traitement.

2.2. Caractérisation de 'aération

2.2.1 Introduction

Le but de cette étude est de caractériser lesrpmafes du systeme d’aération par diffuseurs
fines bulles (transfert de I'oxygéne vers la phipgide). Le taux de transfert de I'oxygéne du mili
gazeux vers le milieu liquide est donné par I'émunatie diffusion de Fick, appliquée au travers é’un
paroi liquide. Pour un réacteur complétement mé&ang bilan de matiere permet d’écrire I'évolution
de la concentration en oxygene dissous en fondticiemps selon I'équation [Roustan, 2003] :

%ozkla(so* -S) Eq. 3.4

ol kaest le coefficient de transfert volumique de I'oépe ().
S est la concentration en oxygéne dissous (Hg.L
S est la concentration en oxygéne dissous a I'deilihermodynamique dans le milieu liquide
étudié (mg.r").

Afin d'utiliser cette équation au sein de notre ®ed ce qui apportera I'information sur la
quantité d'oxygene présente dans le milieu et dikpe pour la biomasse, il est nécessaire d'idientif
le paramétreka qui dépend directement du systéme physique irsufftle I'air mais aussi des
conditions opératoires. Du fait de la diversité dgstémes employés, ce parameétre peut varier de
maniere importante. Dans notre cas, la quantit& digportée, et par extension le paraméjae est
fonction du pourcentage d'ouverture de la varifiasieurs tests ont donc été réalisés afin d’obteni
I'allure de la courbé&a =1(% ouverture vanne).
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2.2.2. Protocole expérimental

Pour simplifier le protocole expérimental, I'étudeété réalisée en eau claire, en conditions
normales de fonctionnemenV¥ (= 230 L, agitation, réacteur fermé) et a tempéeatambiante
(avoisinant les 18°C). Les emplacements des rahpdsillage et de la sonde d’'oxygéne dissous sont
indiqués sur la figure 3.18.

Sortie
liqueur

mixte X

Entrée
effluent

Rampe de bullage X Sonde d'oxygéne dissous

Figure 3.18 : Configuration expérimentale pour la esure de }a.

La détermination du parameétk@ s’effectue en 3 étapes aprés avoir préalablensmpli la
cuve d’eau [Roustan, 2003] :

1. désoxygeénation de I'eau a l'aide d’'une solutionsdéfite de sodium N&O; (7,9 ppm de
NaSQ;) pour 1 ppm d'oxygene, soit 14,5g pour un volume288 L saturé en O Cette
réaction de désoxygénation est accélérée par alysaitir, le chlorure de cobalt CoQCo™ a
1,5 ppm minimum soit 0,35 g de CoL]

2. apres désoxygénation compléte du milieu, la vammer@lant I'apport d’air est ouverte a un
pourcentagex, l'acquisition des points est réalisée toutes r@autes par le superviseur
jusqu’a I'obtention du niveau de saturation en @ngdissous (figure 3.19a) ;

3. l'analyse des données s’effectue en estimant pgession linéaire la pente de la droite
d’équation (figure 3.19b) :

In (SO* - So(t)):—kla.t Eqg. 3.5

Ces trois étapes ont été realisées plusieurs fioisla balayer la gamme de valeur d’ouverture
de la vanne et de vérifier la reproductibilité desultats.

Remarque 1 Aprés avoir vérifié la concordance des résultatgre $ (9 mg.L* & 20°C, [Lide,
2003]) et $ a saturation en fin d’'expérience, nous avons a#g que ces deux
valeurs étaient équivalentes pour notre étude. Nawmns donc utilisé la valeur a
saturation obtenue a la fin de chaque expérience.

Remarque 2 L’homogénéité de la concentration d’oxygénealissdans le réacteur a été vérifiée par
déplacement de la sonde d’oxygéne (chapitre 4,gvaphe 2).
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Figure 3.19 : Tracé des courbes expérimentale @)traitée (b)
pour un pourcentage d’ouverture de vanne de 6Qk@ = 34 j*a 18°C)

2.2.3. Reésultats et discussion

La variation duka en fonction du pourcentage d’ouverture de vanh@résentée sur la figure
3.20. Les valeurs dea obtenues sont de I'ordre de grandeur des valencentrées dans la littérature
[Roustand, 2003]. Les points obtenus suivent unéeadce qui permet de définir une relation directe
entre le pourcentage d’ouverture appliqué a la e@aginle paramétr&ga de précision satisfaisante
(coefficient de régression de 0,94). L'apport erygene du systeme d’aération peut donc étre
modélisé par :

dj:) =0,523. (%ouverturedevanng. (SO* - SO) Eq. 3.6
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Figure 3.20 : Valeur de fa en fonction du pourcentage d’ouverture de la van
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2.3. Fonctionnement du pilote

Afin de réaliser les expériences citées précédem(BEFS et détermination dija), le pilote a
fonctionné en eau durant 3 mois (de septembre 20@8vembre 2005). Ceci a permis de tester le
fonctionnement de chaque élément du pilote et derda gestion des modes de fonctionnement par
le superviseur. A partir de janvier 2006, nous avofalisé I'ensemencement du pilote ; il a alors
fonctionné en continu jusqu’en juillet 2006. Duramtte seconde phase, nous avons pu a la fois
caractériser I'effluent industriel utilisé pourlilaentation du réacteur et obtenir une base de éksn
sur le fonctionnement du pilote. Nous avons égatenmmdapté certaines caractéristiques de
fonctionnement pour que le pilote réponde aux difgeinitiaux.

2.3.1. Caractérisation de I'effluent papetier alentant le pilote

Les valeurs fournies dans le tableau 3.6 ont étienoles en analysant I'ensemble des
prélévements effectués en sortie du traitementgrénde la station industrielle pour alimenter le
pilote sur la période février — juillet 2006. llaractérisent I'effluent d’entrée du pilotees valeurs
entre parenthese indiquent le nombre de mesuréstas pour cette caractérisation. Le pH de cet
effluent est relativement constant (entre 6,8 £} & la température au moment du prélevementesur |
site industriel varie entre 30 et 35 °C.

Mesure Valeur moyenne Ecart-type
DCOr (Mgoz. L) 1074 23744)
DCOs (Mgo2. LY 929 245(46)
DBOs (Mgl ™) 630 261(36)
DBO,; (Moo L™ 727 356(14)

MES (mg.L% 170 100(16)
MVS (mg.LY) 110 60(10)
Azote ammoniacal (mgL™) 18,28 9,0925)
DCOs/ DCOr 0,84 0,09
DBOs/ DCO; 0,59 0,36
MVS / MES 0,58 0,21
DBOs/ DBOy; 0,78 0,16

Tableau 3.6 : Caractéristiques de I'effluentnombre de mesures (Source : mesures du pilote).

Ces mesures caractérisent un effluent chargé eiermatarbonée (DCO= 1074 mg,.L™) et
contenant peu de matiére azotée (concentratioriénfé a 20 mgL™) nécessitant donc un ajout de
nutriments. L’évolution de chacune des caractéuiss (DC®, DCOs, DBOs et MES) est représentée
sur la figure 3.21. La valeur moyenne relevée parPRapeteries de Lancey sur la période étudiée
(moyenne des mesures effectuées sur échantillogermeés journaliers) est également indiquée par
les traits en pointillés noirs (DG& 1150 mg,.L™, DBO;s = 550 mg,.L™" et MES = 150 mg.t). La
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correspondance entre ces valeurs moyennes foyrarelindustriel et nos valeurs guotidiennes qui
oscillent autour valide nos protocoles de mesetra ailleurs, les variations recensées autounde
valeur moyenne, quelgue soit I'analyse considé&éet, nombreuses et d'amplitude relativement forte.
L’effluent dont nous disposons pour le démarrageithie est donc instable ce qui freine la posiséil
d’établissement d’'un régime permanent du fonctiorerd.
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Figure 3.21 : Evolution des différentes mesures sein de I'effluent papetier alimentant le pilote,
pointillés : valeurs moyennes des Papeteries dadey (Source : mesures du pilote, Papeteries dedey).

En outre, le ratio DB®/ DCOy étant élevé (0,59 comparé a 0,4 typiguement reréeaen
urbain), ces matiéres sont majoritairement biodéajrkes, et de plus, rapidement biodégradables.
Nous pouvons donc attendre un bon rendement ddlalipo grace au procédé a boues activées. Par
ailleurs, les mesures de MES et MVS indiguent @esentrations trés faibles, I'effluent étant prélev
en sortie du traitement primaire de la station gtdelle. Cependant, la proportion de matiéres
minérales est non négligeable (> 50 %) en comparaiix valeurs habituelles obtenues sur un
effluent urbain. Ces valeurs ont été confirméeslpardonnées de la station industrielle. Enfin, la
variabilit¢ de la proportion de chaque composé ‘éffluent ne permet pas de définir une
décomposition stable de la DCO comme c’est le cas |es effluents urbains [Sperandio, 1998]. Par
conséquent, l'analyse de la composition de I'efftugrdce aux mesures de DCO, DBO, MES et MVS
sera nécessaire a chaque prélevement
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2.3.2. Maodifications et adaptations du pilote etsdconditions opératoires

Une premiére adaptation a été réalisée sur la gasenfienctionnement des pompssargées de
la circulation des liquides au sein du pilote. Bigre les pompes aient été choisies pour balayer une
large gamme de débits, celle-ci est apparue trofélé pour représenter la station industrielle de
référence utilisée comme exemple. L'ajout de réslusta donc été effectué afin d’augmenter la
gamme des débits accessibles et ainsi pouvoirgept@r le fonctionnement d’'un plus grand nombre
de stations. La commande, le délai de réceptiole etontage ont entrainé un retard de plusieurs
semaines sur l'utilisation du pilote et ont forternieiné la réalisation de I'étude de DTS.

Une seconde modification a concerné la vanne dégitation en airAprés avoir été remplacée
une premiere fois (défaillance d'un composant ékpoe), nous avons constaté que son
dimensionnementétait insuffisant pour fournir la quantité d'air réellement nécessaiau
développement de la biomasse. Ouverte &1 @lle ne permettait pas d’assurer une concentraiin
oxygéne dissous de 2,Bgo,L?, la concentration plafonnant en permanence a 0g5,.bt.
L'utilisation des caractéristiques de consommatiame biomasse urbaine pour le dimensionnement
théorique de la vanne est peut étre a l'origineateécart. En effet, une biomasse traitant un efiiu
industriel papetier semble avoir un comportemegs tifférent (aspect, évolution) de celui d’'une
biomasse urbaine ce qui peut influencer ses besoaimxygéne. Ce phénoméne est également observé
aux Papeteries de Lancey I'apport en oxygéne est supérieur a 'appagbtigue nécessaire. Nous
avons par conséquent été obligés_de raccordertatineat les rampes de bullage au réseau dair
comprimé l'ajustement de la concentration en oxygene dissse faisant ensuite manuellement a
I'aide des vannes situées sur chaque paire de sadepkullage.

La guantité de nutrimentjoutée a également été modifiée, de I'azote arfanahse trouvant
en trop grande quantité dans I'eau de sortie. Gagheéne témoigne d’'une activité biologique plus
faible que prévue pouvant étre expliquée par umpéeature de I'effluent et de la liqueur mixte trop
basse (environ 22°C), une modification de la corntippsde la biomasse du fait de la stabilité de
I'effluent durant plusieurs jours (rechargementpilote en effluent deux fois par semaine) ou encore
une éventuelle toxicité de I'azote ammoniacal e d= forte concentration. La différence entre les
biomasses traitant un effluent papetier et cetltant un effluent urbaipeut également expliqué ces
rejets éleveés. En effet, ce phénomeéne_est égalevhservé sur la station industrielle suppoour
laguelle la concentration en azote ammoniacal etheseau claire atteint des valeurs similaires aux
nétres. Nous avons donc ramené le ratio & 20@6Hui a permis de diminuer Iégerement les reets
nutriments dans les eaux épurées. Toutefois, ldtaé®’a pas été aussi efficace que prévu ce eui p
étre d0 a un manque d’activité biologique dansaooglitions opératoires.
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2.3.3. Maodifications sur le clarificateur et le @uit de recyclage

Deés le début du fonctionnement du pilote avec ¢emlisse, nous nous sommes rendus compte
du manque d’efficacité de la boucle de recycldgyeeffet, le liquide rejeté dans le réacteurt &tair
et ne contenait que tres peu de biomasse. Cepemdanpté un aspect « collant » de la biomasse, la
décantation dans le clarificatee présentait aucun dysfonctionnement particuNierus avons donc
mis en cause le systéme de raclage des boues effe@tité a ramener les boues vers le centre du
clarificateur ainsi que le systeme d’aspiration beses. Plusieurs modifications ont été réaliséias a
d’améliorer ce recyclage, a savoir le retour dagebaen forte concentration dans le réacteur, sties
répertoriées dans le tableau 3.7 suivies des iatpits constatées sur le fonctionnement du pilote.

Amélioration

Modification
du recyclage

Objectif Conséquence observée

Augmentation du débi
de recyclage

e (cette  modification g
également entrain
'augmentation du tau
de recyclager;, = 2,9)

[ Aucune conséquence directe si |ce
n'est une légére amélioration de |la
concentration dans le réacteur du fait
gde la quantitté de matiere plus
importante apportée par unité (e
temps.

Attirer les boues vers |

centre du clarificateur NON

Modifier I'aspect « collant »
des boues en freinant le
vieillissement et élimine
'accumulation trop impor
tante de boues dans
clarificateur (figure 3.22)

Diminution de la hauteur du voile d
! boue

e, .. . o ,
Amélioration de la qualité de l'eau
claire

JrAugmentation de I3
fréquence du cycle d

Purge

NON

Empécher I'accumulatiof
des boues devant les racl
(figure 3.23)

]eDiminution de la hauteu
des racles (figure 3.24)

Accumulation moins importante mal
toujours présente, pas d’augmentat
de la concentration dans le recyclag

r

is
on
e

NON

Améliorer le rapprochemer
de la biomasse vers le cent
du clarificateur - Empéchg
'accumulation des boue|
devant les racles

tAugmentation de |3
reitesse de
rracleur  (passage

s3 tr.ht & 30 tr.K)

d

rotation du

< <

Vitesse trop élevée, perturbe
maniére importante le phénoméne
décantation

=> Retour & une vitesse de 31.h

D

de
de

NON

Eviter
rentiel entre Il'entrée d
clarificateur et la sortie d
recyclage placées face
face

un chemin préfét

| Déplacement de I'entrée
a

Aucune amélioration, perturbation ¢
phénomene de décantation

=> Retour a la position initiale

lu

NON

Eviter un chemin préfé
rentiel de l'eau claire ver
I'aspiration des boues

Obstruction des deu
orifices les plus éloigné
'Sdes racles afin d
privilégier ceux placés a

des boues (figure 3.24)

niveau de I'accumulation modification puis arrét du pilote don

xSemble avoir des conséquenc
sfavorables non négligeables ma
b effets  directs non observés ¢
L évenement de défloculation lors de

résultats a confirmer

es
AiS
ar
la

Ooul ?

Tableau 3.7 : Modifications effectuées sur le clficateur pour améliorer son fonctionnement et

conséq

uences.
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Figure 3.22 : Grande quantité de boues dans le dilaateur.  Figure 3.23 : Accumulation de boues devant
les racles.

Diminution de |8
hauteur des racl

:4/

Ouverture obstruée \\

Ouverture libre pour
le passage de la boue

/

Figure 3.24 : Modifications matérielles effectuéesr le clarificateur.

Différentes solutions ont été testées sans tosgtefpporter d’amélioration majeure. Plusieurs
discussions ont permis de mettre en cause la géermdéme du clarificateur. Lors de la phase de
conception, nous nous sommes attachés a respeémsament la géométrie du clarificateur de
stations industrielles ou urbaines. Or, dans noaee il semble que cette géométrie ne soit pakifa p
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pertinente. En effet, le peu de hauteur d’'eau mengepas de créer une pression suffisante pour
entrainer les boues vers le centre du clarificasemrune faible pente. Des essais doivent donc étre
effectués afin de vérifier I'influence de la demsiénodification énoncée dans le tableau. Si autfeh e
positif n'est apporté, il faudra alors penser_aregadre la géométrie du clarificateusoit pour
augmenter la hauteur d’eau, soit pour augmenteiglkade la pente. Toutefois, la solution d'un
clarificateur haut et muni d’'un céne de pente 45%era pas envisagée étant donné les problémes de
recyclage rencontrés sur ce type de clarificateasgage préférentiel de I'eau a travers un litaleed
trop compact), ce qui avait en particulier motiws ithoix d'un clarificateur muni d’'un fond de fadbl
pente. Par ailleurs, la biomasse papetiére sengl@rés collante et donc difficile a déstabiliapres
décantation par rapport a de la biomasse urbaingapetiere fraiche. L'influence de I'aspect de la
biomassepourra donc étre étudié en comparant le fonctiovremt du clarificateur avec de la biomasse
de station urbaine (exopolyméres et adhésifs nisents) et de la biomasse de station papetiére.

Ce mauvais fonctionnement du clarificateur a ené&ae nombreuses difficultés pour maintenir
une concentration en biomasse suffisante dansatdendr : la biomasse a due étre renouvelée a cing
reprises et nous avons été contraint de mettréaee pn recyclage manuel ponctuel en plus d’un taux
de recyclage augmenté de 1409 @,9 au lieu de 1,2).

2.4. Performances du pilote

Le pilote a permis I'abattement de la pollution isme dans I'effluent d’entrée malgré les aléas
rencontrés lors de son fonctionnement. La courB®& et en paralléle les mesures de RGO
I'effluent d’entrée et de la sortie eau clairetdax d’abattement de la DG@st présenté sur la figure
3.26. Nous constatons que la dynamique de la mesusertie eau claire n’est pas identique a celle d
I'effluent. Certains événements, tels que les déflations ou augmentations de débit d’entigmt
remarqués sur cette courbe par une augmentatida BDEQ; en sortie eau claird_es périodes de
fonctionnement stablelu procédé sont également visibles avant chaggenentation du débit
d’entrée. Le_taux d'abattement de la DCEst plus bagautour de 75 — 80 % en moyenne en
fonctionnement normal) en comparaison des tauxtim@ment rencontrés sur ces types de procédé
et en particulier sur la station industrielle (en®0 et 95%). Ceci peut étre expliqué par la difféc
que nous avons eu_a maintenir une concentratidiopmasse satisfaisante dans le réactemire 1,5
et 2 g.L* au lieu de 5 g.t) mais aussi par un temps de passage plus faide débnné le taux de
recyclage supérieur a 1,2. Toutefois, pour un peendémarrage, les résultats obtenus sont
satisfaisants.
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Figure 3.25 : Evolution de la DC@dans l'effluent d’entrée et en sortie eau claire.
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Figure 3.26 : Taux d’abattement de la DG@ntre I'entrée du réacteur et la sortie eau claire
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3. Conclusion

L’outil pilote congu et développé durant le doctoaaété présenté dans ce chapitre. Devant
répondre a des objectifs spécifiques (modularitdtoraomie, dimensions semi-industrielles), la
conception et la réalisation de chaque élémerd aaticulierement soignée et longue en faisantlapp
aux connaissances et moyens techniques du LGRRL&A@. La construction du béti et 'assemblage
des différentes pieces se sont déroulées sur umzaipe de mois, la conception de l'armoire
électrique et son cablage ont duré 5 mois, deus ot été nécessaires a la mise en place de lamutil
supervision. La réalisation de ce pilote s’est détendue sur une durée de 2 ans.

Les dimensions semi-industrielles du pilote aingé da configuration modulable du réacteur
favorisent le rapprochement avec les conditionsraipi#es des installations réelles. L'outil de
supervision développé permet en outre un suivintkesures en continu, la gestion de différents modes
de fonctionnement et garantit également la sécdetiénstallation et du matériel.

Des études préliminaires ont permis de détermiegaines caractéristiques de fonctionnement.
Le comportement hydrodynamique du réacteur en ega@arfaitement agité a été mis en évidence
grace a une étude de DTS. L’évolution de la valdurparamétreka, linéaire par rapport au
pourcentage d’ouverture de la vanne, a été obtanlissue d’expérimentations effectuées sur le
systéme d’aération. Les phases de fonctionnemestabilisation du pilote a été, par ailleurs, riche
d’'informations. Elle a, d’une part, favorisé I'adajion de certains éléments du pilote pour obtenir
fonctionnement satisfaisant et opérationnel etjtdeapart, permis la caractérisation de I'effluent.

Toutefois, 'amélioration du recyclage des boug¢siamc du fonctionnement du clarificateur et
du systéme de raclage, est apparue comme un varteuwer pour un fonctionnement optimal du
pilote. La configuration initiale ne permet pas &ffet un recyclage efficace des boues. Plusieurs
adaptations ont été testées sans apporter d’aatéiornotable. D’autres pistes sont en cours
d’exploration.

Notre étude théorique portant sur le réacteur biglee, nous pouvons tout de méme exploiter
le pilote pour la validation du modele, a conditida connaitre les concentrations des différents
composeés dans la boucle de recyclage.

Nous pouvons conclure que le pilote représentecpaséquent un outil propre a la mise en
ceuvre de tests expérimentaux diversifiés dont dssiltats pourront étre transposés sur site réel.
L'importance du dispositif de mesure et I'expldbat de I'ensemble des ressources du superviseur
permettent d’envisager de nhombreuses utilisatidfférentes.
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Chapitre 4

Validation du modeéle papetier

Ce chapitre présente la validation du modéle papedi partir de mesures effectuées sur le
pilote alimenté en effluents papetiers. La premigaetie développe la démarche adoptée dans son
ensemble. Afin d’établir une base de données |a plompléte possible, nous avons cherché a
optimiser le nombre de mesures en proposant d’eansituer certaines trop longues ou colteuses
par des mesures indirectes. A cette fin, un maiimesures indirectes est établi.

Nous expliquons ensuite de quelle maniere noussaehnisi les conditions opératoires des
campagnes de mesure afin d’obtenir une base deédsnta plus adéquate possible pour une

identification des paramétres du modéle papetier.

Enfin, I'identification paramétrique et la validath du modéle papetier sont abordées dans les
deux derniéres parties.
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1. Démarche de validation du modéle papetier

La validation d’'un modéle doit étre réalisée sue lbase de données entrainant une variation
significative des états du modele. Celle-ci estégélement obtenue en appliquant des perturbations
sur le procédé a partir d’'un état stabilisé du @déc Or, la constitution d’'une base de donnéesrsur
procédé biologique de traitement est particuliergnulicate et longueu fait du temps important
nécessaire a la stabilisation du procédé et demass de déstabilisation lors d'introduction de
perturbations. Il est aussi important d’optimiserdot des mesures qui est autant di au délais
d’obtention qu’au nombre de mesures, d’autant phportant que les prélevements sont effectués en
plusieurs points et a intervalles réguliers.

Afin d'assurer la validation du modele papetieré&nt donné la durée des campagnes de
mesures (6 mois), il est nécessaire d’évaluer élalgle la pertinence de l'information recueilliedet
choisir avec précision les mesures a réali8ecet effet, une méthodologie est mise en oepod
rendre la validation du modéle papetier la plusciedse possible. La figure 4.1 retrace les difiéze
étapes parcourues.

Matériels disponibles ~
Temps de réalisation

Vérification Etablissement
des hypothéses d’'un modéle de

|

1

|

|

|

|

| —p » . .

| pour le modéle mesures pOSS|bIe.en.fc.)nct|on de

: papetier indirecte: la périodicité des

! 'y mesures ?

|

|

|

|

! PHASE 1

Ir_ __________ :______________________________________T __________'_:_'___'___'___'_____'___'___'___'___'_ .:

' PHASE 2 1 1 PHASE 2 .
I

! Lancement des i Choix des conditions :

: campagnes de mesurs t+ opératoires et planificatior|« |

I ] : : des évenements I

I | I

L L e e

I~ T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T e S S S S s |

1 . |

| Constitution de la . ﬁgmg'tcriat&“ i Validation du !

: " base de données > paramelrique « modéele papetier |

| modéele papetier "

1 |

1 PHASE 4 !

Figure 4.1 : Méthodologie suivie pour la validatiotu modeéle papetier.
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Sur la figure 4.1, on distingue quatre grandesgsas

- phase 1 : vérification des hypothéses posées éofFgtdblissement du modele papetier puis
établissement d’'un_modele de mesures indirepsnettant d’établir le lien entre les
mesures du procédé et les variables d'état du malyglamique tout en minimisant le
nombre de mesures a réaliser ;

- phase 2: _choix des conditions opératoipesir obtenir une base de données riche en
informations et planification des évenements ;

- phase 3 : réalisation des campagiesnesures ;

- phase 4: constitution de la base de données.ifidatibn paramétrigueet validationdu
modéle papetier.

2. Vérification expérimentale des hypothéses pour | e modéle
papetier

Nous allons veérifier par I'expérimentation la vékd de certaines hypotheses du modéle
papetier :

- absence de biomasse dans l'effluent a traiter ;

- réacteur parfaitement agité ;

- homogénéité de la concentration en oxygene distmus le réacteur ;

- absence de biomasse autotrophe (pas d’activii@arite dans le réacteur).

Absence de biomasse dans I'effluent & traiter

La concentration en MVS au sein de I'effluent dtéraest trés faible (110 mg). Elle est, de
plus, constituée de différents composés tels qaardeieres inertes, des matieres oxydables ou@ncor
des matieres organiques biodégradables particsia@empte tenu de ces résultats, nous pouvons
supposer que la concentration en biomasse esgaeable au sein de I'effluent.

Réacteur parfaitement agité
Cette hypothése a été validée expérimentalementigpanesure de DTS dans le réacteur
(chapitre 3, 2.1). Elle est confortée par I'isocamtcation en oxygene au sein du réacteur.

Homogénéité de la concentration en oxygeéne dissdass le réacteur

Le réacteur est supposé se trouver en état aateliszon homogéene. L'apport en oxygene doit
donc étre réparti de maniére similaire dans leteéaet I'information apportée par la sonde daie ét
représentative de la concentration en chaque plintacteur. Pour vérifier cette hypothese, nous
avons mené une série de mesures de la concenteti@mxygene dissous sur différents jours de
fonctionnement nominal, le pilote fonctionnant awffluent papetier. Un exemple des résultats
obtenus est présenté sur la figure 4.2.
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Figure 4.2 : Cartographie de la concentration enygéne dissous (exprimé en mgd-") au sein du réacteur
sur un plan horizontal (croix : emplacement des nuess, point : emplacement de la sonde en ligne).

La différence de concentration entre les pointsndsure est de l'ordre de 3 %, ce qui est de
I'ordre de grandeur de I'erreur de mesure de laleohes mémes résultats ont été obtenus en faisant
une cartographie verticale sur trois hauteurs wifftes. Par conséquent, ayant balayé I'ensemble du
réacteur, nous considérerons que la concentratiooxggéne dissous est uniforree que la mesure
retournée par la sonde en ligne est représentdgiVensemble du réacteur

Absence de biomasse autotrophe dans le réacteuogique

Seule la biomasse autotrophe est capable de tramsfd’azote ammoniacal présent (si sa
concentration est supérieure a la concentratioegsdire a I'anabolisme des bactéries) en nitrates —
nitrites en environnement aérobie. Le tableau 4ékgnte les concentrations en nitrites et nitrates
obtenues sur quatre échantillons de I'effluent btude la sortie du réacteur (respectivement l@ggpo
de prélevemen® et @, chapitre 3, paragraphe 1.5). Les valeurs entrengfzése présentent le taux
d’abattement de la concentration considérée efaffubnt et la sortie du réacteur. Le temps de
passage dans le réacteur a été pris en comptelgminstants de prélevement des échantillons. La
diminution sensible des concentrations en nitrtiesn nitrates observée entre I'entrée et la sdttie
réacteur biologique nous permet de conclure guil ax pas de biomasse autotrophe. En effet, la
présence de biomasse autotrophe en aérobie antaing® une augmentation des concentrations en
nitrites et nitrates. La diminution observée pawt-@ue a une réaction de dénitrification en caookt
anoxiques passageéres. Bien que la concentratioryg@ne dissous soit homogéne dans le réacteur, le
réglage manuel de I'apport en oxygene a pu entradréains passages en condition anoxique.

Echantillon 1 | Echantillon 2 | Echantillon 3 | Echantillon 4
Effluent brut [Nitrites] 4,2 1 3,8 0,9
- point - [Nitrates] 0,333 0,216 0,142 0,16
Sortie réacteur; [Nitrites] 0,8 (80%) 0,7 (30%) 0,8 (79%) 0,7 (22%)
“PoINt® - i ates] | 0191 (42%)|  0.195(10%) 0,135 (5%)  0,058%)

Tableau 4.1 : Concentrations (mg1) de nitrates/nitrites sur effluent brut et sortigacteur, (%) taux
d’abattement.
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3. Proposition d'un modeéle de mesures indirectes

Ce modele permet de reconstituer les variableatd'éu modéle papetier a partir des grandeurs
mesurees

3.1. Lien entre mesures et variables d’état des com  posés organiques (XSs, Xgn)

Le modéle papetier contient quatre variables d:&X&;, Xgn, Svh €t So. Les deux dernieres sont
mesurées de maniére directe : leur valeur est @gatésultat de mesure (en ligne ou hors ligne). En
revanche, I'obtention d’une valeur pour les delenpigres variables d’étxlS; et Xgy est reconstituée
a partir de combinaisons de mesures globales.

Les mesures généralement rencontrées sur les podédraitement des eaux sont la RA®
DCOy, la DBQ, la DBO,y, les MES et les MVS, comme présenté au chapitparhgraphe 1.1.

Le tableau 4.2 indique les variables d'état prisescompte par chacune des mesures (cases
grisées). Les deux premieres variables d’état Emnwariables d’'état du modéle papetier, les trois
derniéres sont des variables d’état associées aélendSM1. Les variables du modéle ASM1 non
représentées dans ce tableXpa( Svo, Sio et Xyp) sont liées au traitement de I'azote, phénoméne
absent du procédé papetier étudié. De ce fait, oonsidérons que les mesures réalisées dans ke cadr
de notre étude ne contiennent pas ces cCOmposes.

Variables d'état du Autres variables d’état du modéle Autres
modéle papetier ASM1 composeés
XS Xan S X Xp matieres
(Mgoo L™ | (Mgoal™ | (Maoal™ | (MgozL™) | (MgoaL™) | minérales

DCOs (Mgl Y

DCOr (Mgop L)

DBOs (Mgoz L) uniqt?tsement

DBO,; (MgbL™Y)

MES (mg.L})

MVS (mg.L?

Tableau 4.2 : Lien entre mesures et variables dtéirganiques.

Nous constatons que la valeurXig est directement fournie par la mesure de BBBn ce qui
concerne la variable d’étagy, il est impossible de la distinguer des autrespmsés particulaireX,
et Xp avec les mesures disponibles. Les variables d@&ttX, sont donc considérées dans un premier
temps comme quantitativement négligeables par rappé, ce qui a été vérifié pouq; étant donné
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la faible concentration en composés particulaisesd effluent a traiter (chapitre 3, paragrapt®D.

La mesure de MVS est alors choisie pour détermiagr En outre, étant donné la définition de la
variable d’étatXgy en mg,.L™" dans le modéle ASM1, le résultat de la mesure ¥S Moit étre
convertie en mg.L™. La valeur théorique du facteur de conversion itButformule cellulaire de la
biomasse : §4;0.N) est de 1,42 @/ Gmatiere organique secrdrvVine et Bryers, 1985].

A partir de ces relations, les états du modeéle tiap@nsi que ses variables d’entrée (effluent et
boucle de recyclage) pourraient étre déduits direent des mesures des Composes :

XS =DBO, (mgo2/ L)
Xsn = MVS (converti en équivalentp (M@o2/ L) Eq. 4.1

Toutefois, les mesures utilisées nécessitent démisdd’obtention du résultat tres longs
(plusieurs jours) et du matériel de laboratoireu(bitle Oxytop, four & moufle), disponible dansreot
casen quantité limitée. Ceci est incompatible avecdastitution d’une base de données dynamique
nécessitant une périodicité de 4 h sur 4 poinréiévements.

Etant donné la difficulté d’obtenir du matériel mesures supplémentaires, comme c’est le cas
dans le cadre industriel, nous allons cherchenaaitreXSs :

- par la DBQ, ce qui suppose une proportionXigconstante dans la DBQ

- puis par la DCQa partir de la DBE) ce qui suppose une proportion@eonstante dans la

DCOs.

Plusieurs solutions vont donc étre évaluées, netisndrons la plus rapide. De méme, nous allons
chercher a déterminégy par la mesure de MES ce qui suppose une propa@tianatieres minérales
constante dans les MES. Enfin, le coefficient dadfert entre la MVS et la DGQera évalué.

3.2. Optimisation des mesures
3.2.1. Détermination de fonctions de corrélation

Quatre corrélations ont été testées [Bassompiteaie 2006c¢] :

- DBO,; vs. DBQ pour obtenir une approximation de la concentratiten la matiére
organique biodégradable en 5 jours au lieu de 21 ;

- DBOs vs. DCQ pour éviter une mesure de DBO longue ;

- MVS vs. MES pour obtenir une approximation de lanaamtration en biomasse en
3 jours au lieu de 6 (durées correspondant au rahtkr laboratoire disponible pour notre
étude) ;

- DCOs vs. MVS pour obtenir le coefficient de transferitre les unités mg.L™ et
Mbiomassek. . La DCQs est donnée par la différence entre la @0la DCQ.
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Ces corrélations ont été établies a partir de & lole données compléte du pijatbtenue de
février 2006 a juillet 2006 grace au niveau deguéinent N1 (chapitre 3, paragraphe 1.5). Le pilote
ayant fonctionné dans des conditions opératoire®es les gammes parcourues par chacune des
mesures sont étendues ce qui apporte de la paxtirzerx corrélations obtenues.

Corrélation DBO,; vs. DBG
Les points de prélevemenis, @ et ® ont été analysés. La figure 4.3 présente les esutle

corrélation entre les mesures de DB de DBQ, pour l'effluent et la sortie réacteur. Une bonne
concordance entre les mesures de PBODBQ,; est visible que ce soit dans le cas de I'effluent
(courbe de gauche) ou de la sortie réacteur (codebdroite). Il en est de méme pour le point de

préléevementd.

Effluent Sortie réacteur
1400 500
y=1,23x+ 45,35 y=151x+9,41
1200 - 400 R? = 0,95 *
3 1000 - =
X S 300 -
[e] o
£ 800 - E
o S 200 -
S 600 Q
m [a)
400 100 4
200 ‘ ‘ 0 ‘ ;
0 500 1000 0 100 200 300
DBOs (mgo,/L) DBOs (Mgpa/L)

Figure 4.3 : Corrélation DBQ; vs. DBQ — effluent (point®) et sortie réacteur (poin@).

Une relation linéaire entre les mesures de BBPde DBQ peut donc étre proposée pour ces

points de prélévements :

® Effluent : DBQ,;=1,23xDBQ@+ 45,3 Eq. 4.2
@ Sortie réacteur : DBR=1,51 x DBQ+ 9,4 Eq. 4.3
® Boucle de recyclage : DBO= 1,49 x DBQ + 21,6 Eg. 4.4

A partir de ces équations, nous pouvons évaluqudatité de matiére lentement biodégradable
(Xs) dans la mesure de DB{en combinant I'équation 4.5 présentée ci-dessanséquations 4.2 a

4.4.
DBOs = DBO,; — Xs Eqg. 4.5

Nous constatons alors que les composés organiqessgrés par la DB£) sont constitués de
plus de 18 % de matiére organique lentement biadiéiple. En sortie eau claire, cette proportion
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dépasse les 41 %, du fait de l'assimilation pardastéries des composés organiques rapidement
biodégradableS). De plus, le faible temps de passage dans ldedra(4,9 h) ne permet pas a la
matiere organique lentement biodégradable d'étréérement hydrolysée. Viennent s’ajouter
également les composés organiques lentement badtidges provenant de la mort cellulaire.

Corrélation DBGQ, vs. DCQ

La différence entre ces deux mesures représentntntration des matieres organiques inertes
(S) et la concentration des matieres lentement biadiadples. Comme précédemment, les points de
prélevementd, @ et @ ont été analysés. Les résultats obtenus ne ssnagsez satisfaisants pour
établir des corrélations pertinentes. Des fluctuetide la qualité de I'effluent papetier étudi@dié
des changements de production peuvent étre ailierige ce constat. En effet, la proportion de
matiéres inertes semble étre trés fluctuante audsel'effluent.

Corrélation MVS vs. MES
La biomasse étant absente dans I'effluent et dieseau épurée, cette corrélation a été étudiée
uniquement sur la sortie du réacteur et la boueleedyclage (points de prélevemédtet ®@). Le
tracé des courbes de corrélation entre les megslgeMES et MVS pour ces deux points étant
semblables, une corrélation unique a été propdisged 4.4):
MVS = 0,49 x MES Eq. 4.6

Par conséquent, les MVS représentent 49% des M&Spattie complémentaire (51%)
correspondant aux matiéres minérales. La propodisomatiéres minérales est ici tres importante. Ces
résultats ont été confirmés par les données deateors industrielle pour laquelle cette proportion
atteint une valeur similaire durant les 6 moisatecfionnement du pilote.
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3000
5000 +
2500 A
2000 -~ 4000
2
£ 1500 T 30001
@ 8
% 1000 - Q 2000 -
500 A 1000 -
] T T T 0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 2000 4000 6000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000
MES (mg/L) MVS (mg/L)
Figure 4.4 : Corrélation MVS vs. MES Figure 4.5 : Corrélation DCQ vs. MVS
croix : sortie réacteur (point@), losange : boucle de croix : sortie réacteur (point@), losange : boucle de
recyclage (point®). recyclage (point®).

157



Chapitre 4 Validation du modele papetier

Détermination du coefficient de transfert entre DG@t MVS

Comme dans le cas précédent, nous ne nous sont@ESEES ici qu’aux points de prélevement
@ et®. Outre le fait de diminuer la durée d’obtentionrdaultat, cette corrélation était indispensable
pour le modele papetier. En effet, la concentragonbiomasse hétérotrophe (variable d'éfat
déterminée par la mesure des MVS) est expriméegenli, ce qui correspond a la mesure de RCO
Il était donc impératif de connaitre le coefficiamliant ces deux mesures. Les résultats obtenus
(figure 4.5) permettent d’obtenir une corrélatiamrecte entre ces deux mesures :

DCOs = 1,81 x MVS Eq. 4.7

La valeur obtenue dans notre étude est supérieurela avaleur théorique de
1,42 @2/ Omatiere organique sectl @UX autres valeurs obtenues dans la littér@@ostreraset al, 2002)]. Ce
phénomeéne peut étre expliqué par la nature deolmdsise étudiée qui est spécifique a un effluent
papetier, les résultats de la littérature caresdéti quant a eux des bactéries provenant de ailture
pures ou encore de l'industrie de la pomme de.terre

3.2.2. Equivalence des mesures de I'azote sutdefcateur

N

Nous souhaitons a présent vérifier I'équivalence desures de l'azote prises aux points
d’entrée et sortie du clarificateur afin de minietiee nombre de mesures a effectuer. Outre laléit
valider une partie de la modélisation du clarifezat ceci doit permettre de s’affranchir des mesure
d’azote ammoniacal en sortie eau claire et suolecle de recyclage. Ces données ont été obtenues a
partir d’'une dizaine d’échantillons prélevés ertieatu réacteur (poir®), boucle de recyclage (point
®) et sortie eau claire (poi®) a différents instants pour différentes conditiexpérimentales. La

figure 4.6 présente I'équivalence des points déepeinents@ et ® (courbe de gauche) & et®
(courbe de droite).
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Figure 4.6 : Equivalence sur @ entre les point de prélevemen@ et @ puis @ et @.

158



Chapitre 4 Validation du modele papetier

Les courbes obtenues indiquent une tres bonne wmtaee entre les différents points de
prélevement malgré une légere imprécision qui @g due aux caractéristiques de séparation du
clarificateur. Ce résultat aboutit aux relationsantes :

S\IH_recycIage: 1,06 XS\IH_réacteur (R*=0,74) Eq. 4.8
SWH_eau claire= 0,91 XSuH _réacteur (R?=0,89) Eq. 4.9

Une étude similaire a été réalisé pour la mesurB@6s pour laquelle les relations obtenues
sont :

DCOS_recycIage= 1101 x DC@_réacteur EQ- 4.10
DCOS_eau claire— 1104 x DCQ_réacteur Eq- 411

L’obtention de relations linéaires et proches defide le bon fonctionnement du clarificateur
vis-a-vis des composeés solubles. Comme dans leléakdu clarificateur parfait, la concentration de
ces composeés est identique quel que soit le panprélevement considéré. Le clarificateur se
comporte donc comme un simple diviseur de flux €dresle lieu de réactions biologiques.

3.2.3. Mesure de I'oxygéne dissous

Les concentrations en oxygéne dissous dans l'effllbeut (point®) et dans la boucle de
recyclage (point®) sont difficiles a mesurer du fait de I'absencesdade en ligne. Nous avons donc
SuUppose que ces concentrations étaient invarigotdkes que soient les conditions opératoires. IQuat
mesures effectuées dans des conditions opérathffésentes permettent de valider cette hypothese.
Les concentrations moyennes obtenues sont :

&)_efﬂuentz O,l mg)z.l__l i 0,02 m@Z.L-l et S)_recydage: 0,2 m@Z.L_li 0,02 mg)z.l__l
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3.3. Le modéle de mesures indirectes

Le modéle de mesures indirectes qui sera utiliskeesiivant :

Z (sortie réacteur) : X§=1,51 x DBQ@+ 9,4 (mgoz/ L)
Xgn = 1,81 x (0,49 x MES) (mg/L)
S\ = mesure directe (mg L)
(manuelle ou sonde en ligne)
S = mesure en ligne (rag/ L)
Z, (effluent) : XS 0=1,25xDBQ@o+453 (Mmgo,/L)
Xgno=0 (Mg /L)
SwH_ o= mesure hors ligne (md L)
$0=0,1 (Mm@ /L)
Zr (recyclage) : XS =149 xDBQ +21,6 (Mmgo,/L)
Xgn = 1,81 x (0,49 x MES) (mg/L)
Swh r = 1,06 xSy (mgy /L)
S.=0.2 (M@ L)

4. Constitution de la base de données pour la valid  ation du modéle
papetier
4.1. Choix des événements

4.1.1. Evenements réalisables sur le pilote

Puisque nous disposons d'un pilote, un « événemenu perturbation, peut étre créé
volontairement sous forme d’échelon ce qui faciitg¢ache d'identification paramétrique ultérieure.
Avant chaque perturbation le fonctionnement dutgikst stabilisé. Une modification des conditions

opératoires (échelon de perturbation), est alors effectude &é faire_évoluer dynamiguemels
procédé vers un nouvel état d’équilibre.

L’ensemble des perturbations réalisables est @p&rtlans le tableau 4.3. Elles interviennent
sur chacune des entrées du proc@atbits d'entrée et de recyclage) ainsi que ssirclenditions
opératoires (ajouts de nutriments, aération). Ligatian de concentration de l'effluent par dilutjon

bien que peu précise, est aussi possible.
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Type de perturbation Actionneur Valeur nominale ?/Zr:i]ar:t]igr?e
yp P calculée(chp3, § 1.3.7) .

possible

Variation du débit d’entrée Pompe d’alimentation ,71.h? 10 - 62,5 L.H

Variation du débit de recyclage Pompe de recyclage 15,3 L.k 25 — 250 L.i

Variation de la concentration Pompe doseuse nutrimert 10 mt.h 0 - 50 mL.K

en nutriment
Variation de l'apport en Vanne proportionnelle 29,8 NL'h 2 — 100 NL.H
oxygene

Variation de la concentration| Ajout d’eau dans le bassin Environ Difficile a
de l'effluent entrant tampon (non précis) 1000 mg, . L™ évaluer

Tableau 4.3 : Perturbations réalisables sur le gio

Le choix des événements a réaliser pour l'idemtifon puis la validation du modele réduit a été
limité par une contrainte principale : ne pas énamla mort de la biomasse du fait du changemesit d
conditions opératoires a chaque campagne. En é&faemps de stabilisation du pilote étant d'au
minimum 2 semaines, il n'était pas envisageableajlmuter ce délai avant le démarrage de chaque
campagne. Nous avons donc choisi de créer uneripationn sur le débit d’entrée de I'effluent qui
peut correspondre par exemple & un arrét techmuque maintenance sur la chaine de production du
papier et qui est 'évenement le plus simple aiséal L’amplitude de I'échelon a été fixée a 100%
afin d’étre sdr d'obtenir une modification de I'é@du procédé dont I'amplitude soit suffisante pour
l'identification paramétrique.

4.1.2. Simulation d'un échelon de débit d’entrée

Nous avons cherché a avoir une idée préalableimftuénce de la perturbation sur I'état du
procédé. Pour cela, nous avons simulé I'évolutien’éat du procédé obtenu a 'aide du modéle
papetier en utilisant le point nominal de la baseldnnées papetieres (chapitre 2, paragraphe.4.3.1)

Une perturbation sur le débit d’entrée sous forro@ é@chelon correspondant a 100% du débit
initial a été appliquée au modéle biologique papelette perturbation induit une charge volumique
double alors que le temps de passage fictif essélipar 2 ce qui doit entrainer des difficultés de
traitement. De plus, le taux de recyclage est égaie divisé par 2 d’ou une diminution prévisible de
la concentration en biomasse dans le réacteur.

La figure 4.7 représente I'évolution des varialdéstat en sortie du réacteur. Le vecteur de
recyclage, entrée indépendante, a été reconstiéadaplement grace au modeéle de référence (annexe
G) auquel a été appliqué la perturbation a paatipoint nominal papetier. Les valeurs des parametre
du modéle papetier sont celles pré-identifieesaant mominal papetier (chapitre 2, paragraphe 4.3.1
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Un échelon haut est réalisé sur I'ent@@epuis supprimé. L'échelon haut entraine une trée fo
augmentation dXSs (augmentation de la charge volumique), une dindmutle Xgy (diminution du
taux de recyclage, lessivage), ce qui conduit alégere augmentation d&y (I'azote ammoniacal
apporté par leffluent n'est pas entierement comséjn La diminution deS, suggere une
augmentation de la consommation des bactéries dimigmentation de la charge volumique. La
concentration en oxygéne dissous devenant limitailtesera nécessaire de surveiller cette
concentration au cours de I'expérimentation. Le portement observé lors de la suppression de
I'échelon suiQ, est symétrique au comportement précédent.
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Figure 4.7 : Simulation de l'influence sur les étatde la perturbation sur le débit d’entrée.

Afin de définir une stratégie d'identification dparamétres du modele, une étude des fonctions
de sensibilité sur le point nominal a été réalipéar cet évenement. Le tableau 4.4 présente les
sensibilités des variables d’état par rapport aaraimeétres (variation de 50 a 150% de leur valeur
nominale). Trois classes de sensibilité ont éténidsf: plus la sensibilité est forte, plus la eulest
sombre. Les parameétres induisant une influence &t les variables d’état sont dofig fp, ixg etby
tandis queun, Kyn, Koy et Kyxs ont une influence faible. Nous constatons égalémeme fo sera
identifiable parXS;, ixg par Sy, by par XS et Xgs. Yy est un paramétre auquel les états sont trés
sensibles, il devra donc étre identifié en priglémesure d&, permettant en outre de lidentifier
indépendamment des autres parametres.
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Tableau 4.4 : Sensibilité des variables d'état papport aux parametres.

Légende :
|sensibilité] < 10
10< |sensibilité| < 100
100< [sensibilité|

La figure 4.8 présente I'évolution dynamique dewcfions de sensibilité au cours de
I'évenement de perturbation, deux allures types sbtenues. Sur la courbe du haut, nous notons une
bonne sensibilité globale et des pics sont obseabs instants d’application des échelons. La
précision du résultat d’identification paramétricasa donc plus élevée a ces instants. C'est ldesas
parametre¥y, fp, ixg €tby. Sur la courbe du bas, la sensibilité@g est quasi-nulle pendant I'échelon
de débit d’entrée. Le paramejrg ne sera donc pas identifiable par cette pertubaCe résultat est
aussi valable pour les constantes de demi-satar&ieci compléte donc l'information apportée par le
tableau 4.4, a savoir une forte influence des pana&®Yy, fp, ixs €t by et une faible influence des
paramétresy, Kyn, Kon etKxs

5 10 temps (j)

5 10 15

Figure 4.8 : Allures des fonctions de sensibilité.

En conclusion, nous proposons l'ordre d’identificat suivant : le parametr®y dans un
premier temps, puis les parametiiesys etby, et enfin les parametras,;, Koy, Knn €tKys

Ces résultats montrent que linformation apportée® pet événement est suffisamment
pertinente pour I'identification des principaux @aretres du modéle.
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4.2. Constitution d’'une base de données

Premiére campagne du 10 avril 2006 au 18 avril 2006

La premiére campagne de mesures a duré huit jhes.fréquences de prélévement des
échantillons correspondent au niveau N3 de suhlagditre 3, paragraphe 1.5). La base de données
résultante est présentée sur la figure 4.8. Les geuvariables d’entrée pour chacune des entrées du
modele papetier, effluent et boucle de recyclage, &é construits grace au modele de mesures
indirectes (paragraphe 3.3). Les croix représergmnpoints de mesures, les cercles représentnt le
points obtenus par le modéle de mesures indirectes.

Les caractéristiques de l'effluent dans le résergoint supposées constantes entre chaque
rechargement d’ou les variations par palier visigeurXSs oetSyy o Les variables d’entréés o et
S o sont définies par le modele de mesures indire@gsst mesuré en ligne via le superviseur.

L'ensemble des points de la sortie du réacteurobsénu grace au modele de mesures
indirectes :X& par la mesure de DBOXgy par la mesure de MESy par mesure directe sur
échantillon etS, par une sonde en ligne. En outre, les valeursatedsse obtenues par mesures des
MES d'un échantillon prélevé automatiguement ot éajustées selon la méthode proposée au
chapitre 3, paragraphe 1.5 puis lissées. On pmdropier :

- le nombre de points de mesure Xig est limité par le colt du matériel nécessairecbe
fait, seule une mesure par jour ouvrable a étéildesse qui ne permet pas de rendre
compte de la dynamique de cette variable d’état ;

- une dégradation de la concentration en biomXggeest visible sur la courbe les quatre
premiers jours. Une diminution importante de cattncentration est prévue par la
simulation mais elle doit se stabiliser rapidentantlis que dans le cas expérimental cette
diminution se prolonge. Il semble que le fonctiomeat du clarificateur soit en cause. Pour
éviter une perte trop importante de biomasse, out apanuel de biomasse du clarificateur
dans le réacteur a été effectué au quatrieme dais ceci n'a pas permis de stabiliser la
biomasse a un niveau suffisant ;

- le sens de variation de la variable d’&at est conforme a celui obtenu en simulation ;

- une forte diminution de la concentration en oxygédigsous est notée les trois premiers
jours de la campagne, ce qui était prévu par lailsition. Afin d’éviter la perte de la
biomasse du fait du passage en mode anoxie, naums augmenté I'ouverture des vannes
manuelles afin d’apporter une quantité plus impaeal’air.

En ce qui concerne le recyclage, les varia&s, et Xgy  sont obtenues par le modele de
mesures indirectes. La varialfig, , est déterminée grace a la corrélation proposée laveariable
détat Syu. S ¢ est défini par le modele de mesures indirecteQreest mesuré en ligne via le
superviseur. L'ordre de grandeur X8 , est similaire a celui d€Ss. La variableXgy , reste faible par
rapport aXgy montrant ainsi les difficultés de fonctionnemeutdiarificateur (chapitre 3, paragraphe
2.3.3). De plus, la forte montée visible au quatggour peut étre expliquée par le réensemencement
du réacteur biologique.
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Figure 4.9 : Base de données des entrées du mogigpetier — £ campagne de
mesures (croix : mesures, trait plein : points inplés, rond : points reconstitués a
partir du modele de mesures indirectes).
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Nous constatons ici que la dynamique des variathlémt est fortement corrélée a celle du
recyclage, lui-méme dépendant du fonctionnemematificateur.

Deuxiéme campagne du 19 juin 2006 au 28 juin 2006

Nous avons choisi pour la seconde campagne de veleou’augmentation du débit d’entrée
afin de conforter le premier jeu de données. Qigtexieme campagne s’est déroulée durant 9 jours.
Les bases de données pour chacune des entréesdélerpapetier, effluent et boucle de recyclage,
ainsi que la base de données des variables dématisdiquées sur la figure 4.10. Elles ont été
construites de la méme maniere que les bases deée®rde la premiere campagne. Nous ferons
remarquer le cas particulier des variables d’enX8, XS, et de la variable d'étaXSs pour
lesquelles certains points (croix encerclées sdiglae 4.10) ont été obtenus par extrapolation des
séries de mesures de DBO archivées au cours dtidionement du pilote. En effet, de nombreux
orages ont entrainé des coupures de courant ati@p@erturbant alors les mesures de RE&Tét
de l'agitation et du maintien de la température8CJ}, ce qui va entacher ces mesures d'une
incertitude plus grande sur leurs valeurs.

Outre l'augmentation de débit en entrée, d’autrgnéments sont a noter sur les variables
d’entrée : une forte augmentation ¥& oat = 7 j (concentration plus forte de la pollutionnda
I'effluent prélevé sur la station industrielle),eudiminution puis une augmentation de la conceotrat
en azote ammoniacal aux instants respeictifg j ett = 4 j.

Comme c’était le cas lors de la premiére campagne,augmentation d€Ss et XS, est notee
des les premiers jours du fait de la hausse du dé&hbitrée. En revanche, la tendance de la biomasse
est tres différente puisque aprées une rapide diibimsa concentration augmente pour atteindre un
maximum au troisieme jour puis décroit & nouveaam@e dit précédemment, l'influence du
clarificateur sur la dynamique des variables d'éttimportante, une variation de son fonctionngémen
a donc pu étre la cause de ce phénoméne non paéva gimulation. Le passage du réacteur en phase
anoxie & inférieur & 0,5 mg.L™) a également pu influencer la décroissance déolmdsse. Nous
pouvons également expliquer certaines variationsales de la variable d'ét& : le premier saut
visible a linstantt = 2 j est probablement d a la diminution de l@appen nutriment en entrée de
réacteur. En revanche, le dernier saut 7 j), accompagné d’une augmentation de la biomas,
étre expliqué par l'augmentation ¥&s (entrainant une amplification du métabolisme baenér
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5. Identification des parametres biologiques du mod ele papetier

L'identification des paramétredu modele papetier a été réalisée sur la prem@rgagne de
mesuregavril 2006), la deuxiéme campagne étant utiliséer ia validation (juin 2006). Les vecteurs
associés aux variables d’entrée et aux variablesajelage sont utilisés comme entrées mesurées.

Le modele identifié comporte 3 variables d'étXS;, Xgy et Syp. En effet, 'alimentation en air
étant ajustée manuellement durant les expérierfoesie@ garantir une teneur en oxygene suffisante
(paragraphe 4.2), la corrélation entre le paraniedret le % d’ouverture de la vanne, déterminée au
chapitre 3, 2.2, ne pouvait étre utilisée. Nousnavdonc choisi de considérer cette variable d’état
comme une variable d’entrée mesuiées équations utilisées sont :

dX
" =[XSs Q0+ XS5, Qr ~XS5.(Q +QIIV
_i'ljh' XSS . SO . SNH 'XBH +(1_ fp)'bH 'XBH
Yy Kxs+XSs Koy +So Kyy + Sy
dX
TBH:[XBH_OQO"'XBHJ-Qr_XBH-(QO"'Qr)]/V Eq. 4.12
Kxs+XSs Kon +So Kyn * Syn
d
j\t‘H =[Svu 0- Qo+ Snn r-Qr =Syn (Qo +Q)I/V
G XSS sy,
BN K s+ XSs Koy +So Ky +Su o

L'identification paramétrique a été réalisée ad&id’'un critere a minimiser (Eq. 4.14). Les
variables d’état mesurées utilisées par ce crit@neXgy et Syy. La variable d’étakS n’a pas été prise
en compte car d’'une part, trop peu de points sispbdibles (cing), ce qui ne permet pas d’avoir une
information dynamique suffisante pour l'identificat et, d'autre part, la confiance accordée a cette
variable d’état est faible. Par ailleug, n’étant pas considéré comme une variable d’&gtafameétre
Yy est identifié sur ce méme critéte critére utilisé pour I'identification est défipar :

m

2 2
(X BH_mesuré ™ XgH _estimé) Z (SNH _mesuré SNH _estimé)

n
J =12 + 6500 Eq. 4.13
n m
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Une pondération a été ajoutée sur le teGyeafin que I'erreur apportée p&y soit du méme
ordre de grandeur que celle apportéeXpar

Les parametres ont été identifiés dans l'ordre @sépa lissue de I'étude d’identifiabilité
précédente (paragraphe 4.1.2). Leur valeur esjuedi dans le tableau 4.5. Les paramétres conservent
leur sens physique en respectant la contraintesigiyité et, si nécessaire, la contrainte d’irdété a
1 (cas ddp, ixg et by). Les paramétre¥,, by et Koy ont peu varié de leur valeur de référence. En
revanche, la valeur des autres parameétres a semeibi évolué :

- fp a augmenté, ceci peut étre probablement expliquéimpa différence de la nature de la
biomasse traitant les effluents papetiers et dore répartition différente de la biomasse
morte entre les matieres organiques biodégradables matiéeres inertes ;

- ixg a diminué ce qui indique une consommation de metnis plus faible de la part de la
biomasse ;

- up a également diminué ce qui traduit une activédalbiomasse et par conséquent une
conversion de la pollution plus lente pour un efflupapetier que pour un effluent urbain ;

- Kysa augmenté, ce qui est di a l'utilisation de K variableXSs pour la représentation
de la matiere organique biodégradable comme daresldu modeéle réduit urbain ;

- Kon etKyy ont peu varié de leur valeur de référence.

Paramétre Valeur identifiée Valeur du modéle ASM1 Wités
YH 0,62 0,67 82 xbhJo2 xss'
fo 0,38 0,08 -
s 0,016 0,08 g.0oz™
by 0,33 0,3 T
L 2,64 4 it
Kxs 167 10 mg,.L*
Kow 0,1 0,2 mg,.L*
Kn 1 1 MGHan-L™

Tableau 4.5 : Valeur des parameétres du modele pegpetpres identification.

Nous constatons que les variations de valeur desngdres par rapport au modéle ASM1 sont
principalement dues a la nature de la biomassetipeggui semble avoir un métabolisme plus faible
gue celui de la biomasse traitant les effluentsing

Sur la figure 4.11 apparaissent les courbes d'éenludes variables d'état, seuls les points
modélisés correspondant aux instants de mesurepr&sentés pour la variable d’éxss étant donné
I'impossibilité d’analyser sa dynamique. L'initigéition est réalisée au premier point de la base de
données. Le modele suit globalement les points eire que ce soit en dynamique ou en amplitude.
En ce qui concern&gy, les variations dynamiques, méme les plus rapisiest reproduites par le
modele. A noter, un écart d’amplitude durant lanpége journée probablement di aux incertitudes
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liées a l'initialisation du modéle alors que le g&dé ne se trouve pas en état stabilisé. La matiéhis
de la variable d'éta§ est dynamiquement correcte bien que les amplitsdésnt Iégerement
amorties. Malgré I'absence de la variable d’'&& dans le critére et I'incertitude sur la mesurs, le
points modélisés sont corrélés avec les pointsakira.

400 F

X x x X
—~ 25F i
3 xoxox X
% 4 20 X x -
(7)) g xx X
15+ x _
~ xx’& x %
10 L | | L L L L
0 1 2 3 4 5 6 7 8

Figure 4.11 : Courbe d’identification du modeéle réd papetier (trait plein : modeéle réduit,
croix : points de mesure).

Le tableau 4.6 regroupe les erreurs relatives #&es®a@ ces résultats ainsi que les écart-types.
Nous constatons que les écart-types sont relativemgortants, ceci provenant principalement de

I'écart entre la modélisation et les points de

meslurant la premiére journée pour les variablgs

et Xgy. Toutefois, I'erreur relative moyenne reste saffisnent faible sur chacune des variables d’état

pour considérer ces résultats satisfaisants.

XS XeH Sw
Erreur relative moyenne (%) 24,6 34,6 16,71
Erreur relative minimale (%) 14,3 1,8 0,14
Erreur relative maximale (%) 45,7 68,0 36,2
Ecart-type 213 2857 5

Tableau 4.6 : Erreurs et écart-types associés aésultats de I'identification du modele papetier.

Ces résultats concordent avec les objectifs du lmodééme si un Iéger écart est a noter entre
modele et mesure, la dynamique est bien représamé@pii est le but principal du modele.
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6. Validation du modele

La validation du modele a été réalisée sur la dgungi campagne de mesures. Les courbes
d’évolution des variables d’état sont indiquées lsuffigure 4.12. L'initialisation est réalisée au
premier point de la base de données (maintieri €etice point sur une durée de un jour précégent

0)).

300 ‘ _

—~ ¢

= 200} 763 o \ i
m(l) \N 0 %
X Y X X *

o 100, i

g © x

X x
0 | | | | | |
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Figure 4.12 : Courbe de validation du modele rédpapetier (trait plein : modeéle réduit, croix : pais de
mesure, croix encerclées : points extrapolés)

La dynamique de la variabkS; ne peut étre validée étant donné le faible nordbrpoints de
mesure. Toutefois, la modélisation obtenue ne semdd aberrante, I'écart entre celle-ci et lestpoin

de mesure pouvant étre expliqué en partie par f@eipion sur certains points de mesures du fait des
coupures d'électricité.

En ce qui concerne la variable d'é¥a, la dynamique est trés bien conservée ce qui lirediq
que le modéle prend en compte I'ensemble des ph&mesraffectant la biomasse. Le biais observé,
plus important que dans le cas de I'identificatiest, probablement d( a la méthode de réajustereent d

la mesure de MES par prélevement automatique (rhapj paragraphe 1.5) moins précise dans ce
cas.
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La modélisation de la variable d’ét&t, est trés proche des mesures tant en dynamique qu'e
amplitude. Comme dans le cas de lidentificatiom, léger amortissement de I'amplitude des
variations est observé.

Le tableau 4.7 regroupe les erreurs associées @s@sats, il valide les conclusions énoncées
précédemment, les erreurs relatives moyennes iamtes sur les variables d'éta®S et Xay
provenant de I'imprécision sur ces mesures. Leswald'écart-type confirment le biais présent aur |
variable d'étafXg.

XSs Xen S
erreur relative moyenne (%) 134,9 70,4 11,1
erreur relative minimale (%) 4,3 29,4 0,4
erreur relative maximale (%) 316,4 83,6 22,71
écart-type 64 2838 4,9

Tableau 4.7 : Erreurs et écart-types associés aésultats de la validation du modéle papetier.

Nous retrouvons donc, pour cette validation, lesnm@&aractéristiques que celles obtenues lors
de l'identification paramétrique, a savoir une tbemne modélisation dynamique et un biais qui ne
peut étre réduit du fait des incertitudes sur lesumes.

7. Conclusion

Un modele de mesure indirecte répondant aux cotésai la fois matérielles et temporelles et
pouvant étre utilisé durant les campagnes de mesurété établi & I'aide de nombreux résultats
expérimentaux. De nombreuses hypothéses ont djp@sees afin d’aboutir a un modele réaliste. Ce
modéle a l'avantage de n'utiliser qu'un trés faillembre de mesures (DBQMES et azote
ammoniacal) pour reconstruire les données nécessaia simulation du modeéle dynamique.

Lors d'une seconde étape, nous avons défini letunbations influencant la dynamique du
procédé. Nous avons alors choisi d’expérimenterawggnentation du débit d’entrée de I'effluent par
rapport a sa valeur nominale. Une étude d'idetiiiid paramétrique en simulation a permis de
proposer une stratégie d’identification des parasseét

Deux campagnes de mesures reproduisant la mémehation de débit d’entrée de I'effluent

constituent la base de données dynamique. L'ideatibn paramétrique a été menée sur les données
de la premiere campagne de mesures, séglest Sy, ont été utilisés car nous disposons de trop peu
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de mesures suKSs. Les valeurs identifiées restent cohérentes aeegucon peut attendre. La
validation du modéle a été effectuée avec les dmnbtenues lors de la deuxiéme campagne de
mesures. Les courbes obtenues montrent une trée lmoadélisation de la dynamique du procédé ce
qui répond a I'objectif initial de notre étude. NMopouvons donc conclure que le modele papetier
répond aux exigences nécessaires pour une utlsati aide a la décision.

D’autres campagnes de mesures pourront venir @rfaes résultats, elles devront comporter
les améliorations expérimentales suivantes :
- lintégration deS en tant que variable d’état dans le modéle peranetutiliser cette
information dans le critere d'identification et dode préciser les résultats de cette étape ;
- l'augmentation du nombre de points de mesure ppwatiable d'étaXSs est nécessaire
afin d’obtenir une information dynamique ;
- linfluence du clarificateur sur I'état général guocédé ayant été mis en évidence, son
fonctionnement devra étre amélioré pour pouvaitégrer dans la modélisation.
Des évenements tels que diminution de I'aérationindition de I'apport de nutriments, augmentation
du débit d’entrée mais d’amplitude plus faible wount ainsi étre testés afin d’obtenir un ensemble d
données représentatives du comportement d’un péaoédstriel.
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Conclusion générale et perspectives

L'objectif de ce travail de recherche était de meetin place les bases d’'un outil d’aide a la
décision dédié au traitement biologique par boetisees d’effluents papetiers : un modeéle validé su
effluents industriels papetiers. Une premiére amioh est que cette objectif est atteint.

Nous nous sommes attachés dans la premiere pagticeed manuscrit a apporter les
connaissances nécessaires sur le traitement ljolegies effluents en décrivant les différents tyjges
polluants existants, le principe du procédé deemaent et ses caractéristiques de fonctionnement, |
métabolisme bactérien. Il est apparu que le fonoement d’une station de traitement des effluents
papetiers est trés différent de celui d’une stationr le traitement des effluents urbains que deeso
terme de structure du réacteur biologique, de eéhatgencore de maintien des conditions opératoires
(ajout de nutriments), ceci étant imposé par la pusition de l'effluent a traiter. Par ailleurs, la
problématique spécifique au suivi du traitement efflsients papetiers est principalement liée aux
fluctuations de l'effluent et a la difficulté d’adtion d’une information précise, rapide et complét
sur I'état du procédé. L'apport d’outils d'aide & diécision au suivi de ces procédés serait donc
bénéfique. Les outils proposés dans la littéraftaat généralement fondés sur des systemes experts,
ils permettent d'analyser l'information obtenue $irprocédé mais n’'apportent pas de solution au
probléme du manque de mesures.

Nous proposons l'utilisation de plusieurs outils l@eitomatique afin d’apporter une réponse
globale aux difficultés de suivi: la modélisatippur décrire I'évolution dynamique du procédé,
I'observation pour reconstruire les états non masutanticipation par extraction de tendance dén
prévoir I'évolution du procédé et de détecter peéoaent les dysfonctionnements et enfin l'aide a la
décision pour I'analyse et la mise en forme dddiimation et la proposition d’actions a I'opérateur

La modélisation a été effectuée par réduction ddétebiologique ASM1 grace au choix du
schéma réactionnel. Cette démarche est celle guigbda plus importante réduction de I'ordre du
modéle tout en conservant I'information essentigtiar expliquer le fonctionnement du procédé. Une
étude initiale a été réalisée sur les procédésraiternent des effluents urbains aboutissant a la
proposition d’'un modele réduit urbain comportant faible nombre de variabled’état et de
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parametres. Ce modele générique a la particuldstéeprésenter les phénomenes principaux de
dépollution des effluents, qu'ils soient urbainspapetiers. Son applicabilité a un effluent papetie
donc éteé testée par une étude de sensibilité parqueequi a montré que le nombre de paramétres
reste trop important pour une identification exp@mtale précise. Ceci aurait en effet pour
conséquence de pénaliser les performances dynasniduiemodéle. Par conséquent, ce modeéle
générique a été adapté au cas papetier : il ne artenplus que quatre variables d'état et deux
cinétiques (huit paramétres). L'étendue du domaieevalidité du modele papetier a été mise en
évidence grace a une étude ACP ainsi que sa caleéeancas de conditions opératoires extrémes.
Nous pouvons donc conclure que le modeéle papettarremodeéle biologique suffisamment simple et
représentatif des phénomeénes prépondérants d’'eaggale traitement d’effluent papetier.

Une base de données papetieres, créée a partinfdeasations recueillies aux Papeteries de
Lancey pour I'entrée de l'effluent et par le simtala urbain pour le recyclage, a été utilisée pour
adapter les valeurs des paramétres du modele papetieffluent papetier. Les résultats sont tres
satisfaisants. Cependant, pour s’affranchir entiérg du simulateur urbain, le clarificateur a été
modélisé et associé au modeéle papetier. Les résdkasimulation ont mis en évidence un probléme
structurel lié a la fois a la modélisation du dledteur et & 'absence dans le modele papetier des
composeés particulaires issus de la mort de la BemalLa modélisation de la boucle compléete de
traitement nécessite donc une étude approfondferditionnement du clarificateur dont I'importance
du réle dynamique a été montrée.

La conception et le développement d’'un pilote,iséalen parallele des travaux de simulation,
ont permis de I'utiliser pour la validation du méel@apetier. Ses principales caractéristiques eésid
dans ses dimensions semi-industrielles permettant mise a I'échelle des résultats et dans sa
modularité favorisant I'adaptation de sa configiorata différentes stations réelles. Ce pilote est
entierement supervisé par un outil industriel. Apagoir caractérisé le fonctionnement du pilots, le
phases de démarrage et d’exploitation ont été miges. Les conditions opératoires du pilote oét ét
ajustées afin d’optimiser son fonctionnement. Lactéur biologique et le systeme d’alimentation
donnent des résultats tres satisfaisants, le famotiment du clarificateur et du systéme de recgclag
des boues peuvent étre améliorés.

Outre le suivi quotidien du procédé, deux campagitesmesures ont été menées afin de
constituer une base de données pour la validatianatiéle. Ces campagnes ont fait I'objet d’un suivi
assidu de I'état du pilote.

Une démarche méthodologique a été mise en ceuvralafrecueillir une base de données la

plus pertinente possible pour la validation du ned@pres avoir vérifié expérimentalement les
hypotheses établies pour le modéle papetier, noussgproposé un modele de mesures indirectes afin
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d’établir le lien entre les variables d'état du mledpapetier et les mesures directement accessilnes

le pilote tout en minimisant le nombre de mesuresaliser. Les campagnes de mesures a réaliser ont
alors été définies dans le but d’apporter le marintiinformation dynamique pour lidentification
paramétrique. Malgré certains aléas expeérimentéas,résultats obtenus en identification et en
validation sont tout & fait pertinents et satidats. Les difficultés liées a l'identifiabilité des
parametres ont été minimisées. Les dynamiques teitbien représentées par le modele, seul un
léger biais est a noter sur certaines variabdlé$at biais pouvant étre d( aux incertitudes liées aux
mesures.

Ces travaux ont donc permis de développer un modétké au traitement des effluents
papetiers. La conception et le développement d'ulotep représentant pour cette étude le
fonctionnement d’'une station industrielle papetiggge ont aboutit a la constitution d’'une base de
données expérimentale. La validation du modéle tpapsur cette base de données a montré que la
dynamique de ce modéle est particulierement peténee qui est le plus important pour les futures
étapes de l'outil d'aide a la décision, notammegitecd’extraction de tendances mais aussi pour
reconstruire I'état de la biomasse a 'aide d’useskiateur des états non mesurés.

Ce travail ouvre de nombreuses perspectives. Tabbrl, les résultats obtenus peuvent étre
directement renforcés et étendus par :
« I'amélioration du fonctionnement du pilote : I'arghtion du fonctionnement du clarificateur et
de la boucle de recyclage doit étre poursuivie @éipermettre la maitrise de la concentration en
boues dans le réacteur et assurer ainsi une @uaslgstabilité du fonctionnement du pilote ;

I'obtention de résultats expérimentaux plus étendus

- la mise en ceuvre de configurations hydrodynamigdiégrentes dans le réacteur
biologique permettrait a la fois d’évaluer I'influge de I'hydrodynamique sur l'efficacité
de traitement et de tester la partie biologiquenthdele dans d’autres configurations
géométriques ;

- il serait intéressant de réaliser des campagnesederes supplémentaires impliquant des
variations des conditions opératoires autres glle sar le débit d’entrée de l'effluent.
Ces nouvelles bases de données pourraient aleratiisées afin de vérifier la validité du
modéle sur différentes gammes de fonctionnemenpildte ;

« I'amélioration du modéle :

- les pistes de recherche proposées sur le modéletigraroncernant les composés
particulaires doivent étre explorées afin de prepasme modélisation compléte de la
boucle de traitement ;

- linformation apportée par d'autres types de captelen ligne (redox, UV,
conductivité,...) permettrait de disposer de donmégaliéres sur le procédé. Il sera donc
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nécessaire d’'évaluer la qualité de l'informationsaiobtenue et de déterminer un lien
eventuel entre celle-ci et les variables d’étatthaele.

L'un des résultats important de ce travail a éténadtre en évidence I'importance du réle du
clarificateur dans le fonctionnement du procédéueb activées. La maitrise du fonctionnement de ce
clarificateur par une meilleure connaissance phémaogique reste une voie a explorer et viendrait
compléter ce travail de modélisation.

Les perspectives pour les étapes restantes dé tHaitle a I'opérateur :

- un observateur, basé sur I'approche a horizonagitssaa été développé pour le modéle
urbain [Bassompierret al, 2006b]. Il est maintenant possible de le réaleur les
effluents papetiers, en utilisant uniquement lgstaas en ligne existants sur site réel.
Nous pourrions alors lever une partie du verrourduinque d’information sur le procédé.
Dans ce méme objectif, le modéle de mesures iridsepourrait s'avérer fort utile.
Associé aux techniques des observateurs a horiliesagt, un observateur a entrées
inconnues pourrait aussi étre une voie intéressante

- les étapes d'anticipation et de proposition d’actimourront ensuite étre développées ;

- une extension a la boucle compléte de traitemembpeenant le clarificateur, devra étre
envisageée ;

- loutil finalisé d'aide a la décision pourra alomtre validé sur le pilote. Des
démonstrations pourront étre présentées aux inelsgpapetiers.

L'outil ainsi réalisé permettra alors une réelleitmse de la qualité des eaux issues du
traitement biologique par boues activées d'efflagrapetiers.
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Annexe A Mesures et protocoles

Annexe A

Technigues de mesures pour les procédés biologiques de
traitement et protocoles opératoires utilisés sur le pilote

1. Techniques de mesure

1.1. La Demande Chimique en Oxygene (DCO)

Cette mesure a pour objet de quantifier I'ensend@le composés organiques, présents sous
forme solide, colloidale ou dissoute d’'une eaudiésire. Exprimée en ragl™, elle représente
directement la quantité d’'oxygéne nécessaire pryder complétement I'ensemble des composants
oxydables présent dans I'échantillon, y compribitanasse. Différentes méthodes ont été proposées
depuis le 19™siécle, chacune ayant ses avantages et limitestjas, 1995].

Une méthode normalisée est actuellement dispofib&hode normalisée AFNOR, NF T 90-
101). Cependant, la mise en ceuvre est lourde ekeuwsdl et nécessite l'utilisation de réactifs
dangereux pour le manipulateur et I'environnemantde sulfurique, chlorure mercurique). Plusieurs
méthodes alternatives ont été développées afinmiawkr ces contraintes : elles sont basées soit su
la réduction des volumes de réactifs et du tempgédetion [Ballingeret al., 1982], soit sur
I'utilisation de réactifs moins dangereux [Jirkada@arter, 1975]. La procédure est généralement
simple et le dosage final se fait par spectrophétam afin d’accroitre la sensibilité de la méthode
Aujourd’hui, la mesure de DCO est généralementséala I'aide de tubes de réactifs préconditionnés,
la manipulation est donc réduite au minimum, d’'atgain de temps.
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1.2. La Demande Biochimique en Oxygene (DBO)

Le but de la DBO, exprimée en md. ", est de mesurer la quantité de matiére organique
carbonée (et d’azote organique dans le cas d'Uoeeff urbain) pouvant étre consommée par la
biomasse dans un échantillon.

Le principe est de mesurer la quantité d’oxygéaeorter par litre d’effluent pour dégrader parevoi
biochimique la pollution initiale. La réaction sérdule pendant 5 jours a 20 °C et a I'obscuritér peou
DBOs. Cette valeur donne accés a la partie rapidemmuégradable de la matiére organique
carbonée. En continuant la mesure au-dela de §,jaupartie lentement biodégradable de la matiere
organique carbonée va étre prise en compte a son(figure A.1). On considére que la mesure
obtenue au ZT®jour prend en compte la totalité de la pollutisésente dans I'échantillon.

DBO (mg. L) ,

7

s

DBO,; i

DBO;s

/A
\

10 temps (j; 21

o
o f--------\----

Figure A.1 : Evolution temporelle de la DBO.

La méthode normalisée (méthode normalisée AFNORTNIB-103), établie en 1975, prévoit
l'introduction, dans une eau de dilution saturéeogypgéne, d'un volume d’échantillon tel que la
consommation en oxygene au bout de cing jourofsturité et & 20 °C) soit de I'ordre de 50 % de la
teneur initiale. La DBQ@est alors calculée a partir de la différence desceotrations initiales et
finales et du facteur de dilution. Par son prin@peon mode opératoire, de nombreuses critiquies on
été émises du fait de I'impossibilité de suivrecaurs du temps la concentration en oxygene mais
aussi de la mauvaise reproductibilité et donc d'wmeuvaise précision du résultat (de l'ordre
de 20 %).

Du fait de I'importance de l'information apportéarette mesure, certaines méthodes alternaties on
vu le jour, notamment au travers des techniqugsroesétriques, largement utilisées que ce soit dans
le cadre industriel ou de la recherche. Des agdpawat ainsi été spécialement congus pour la mesure
de la DBO : ils mesurent I'évolution de la press#fiintérieur d'un flacon contenant I'échantillon,
cette évolution étant directement liée a la dimowtde la concentration en oxygéne. Certains
biocapteurs commencent également a étre dével¢Bpstogiet al., 2003 ; Kwoket al, 2005] mais

les inconvénients associés (codt, entretien, falbtée de vie) limitent leur utilisation.
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2.2. Les Matiéres En Suspension (MES)

Les MES représentent 'ensemble des matiéres sotidetenues dans une eau usée et pouvant
étre retenues par filtration ou centrifugation. ité de cette mesure est le mg.L
Il existe deux grands types de mesure des MES :

- les méthodes gravimétriques résultant d'une séparatphysique (filtration,
centrifugation). Le principe est de calculer la stasle matiére seche obtenue aprés
séparation et déshydratation a 105 °C d’'un échamtiDeux méthodes normalisées sont
disponibles (méthode normalisée AFNOR, NF T 90-108)isant soit la centrifugation,
soit la filtration sur disque en fibre de verre. ibése en ceuvre des méthodes de filtration
impose de trouver un compromis entre la précisienlad mesure (masse minimale de
solide a recueillir) et le risque de colmatage itttef De plus, le temps de réalisation est
important ;

- les méthodes optiques, dont la mesure de turbid@e.particules possédent la propriété
d’absorber tout rayonnement lumineux. L'absorbaslces mesurée dans ces conditions
est fonction de la concentration en MES mais égatende la nature et de la
granulométrie des particules. Le principal probléseecette méthode est I'encrassement
des fenétres de la cellule de mesure.

2.3. Les Matiéres Volatiles Seches (MVS)

La mesure des MVS permet de distinguer la partiamigue des MES de la partie minérale.
Les MVS ne représentent que les particules de lEsejavivante ou morte, ainsi que certaines
particules organiques n’intervenant pas dans legasus de dépollution. La procédure (méthode
normalisée AFNOR, NF T 90-029) prévoit, aprés deibeation des MES par I'une des mesures
énoncées précédemment, une calcination des matiggasiques dans un four a moufle & 550 °C. La
différence de masse, exprimée en rig.kntre les MES et les matiéres résiduelles (miegra
représente
les MVS.

2.4. Produits azotés

La mesure des produits azotés fait intervenir déthaaes beaucoup plus complexes et variées
gue les mesures précédentes.
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Azote organigue et azote ammoniacal

La mesure d’azote Kjeldahl regroupe ces deux coamfieselle est réalisée en deux étapes : une
premiére étape de minéralisation en milieu acide @taud, puis une seconde étape de détermination
de I'azote ammoniacal formé.
Différentes méthodes existent pour réaliser la preétape :

- une méthode normalisée (méthode normalisée AFNCOREN 25663), généralement
utilisée, nécessitant un milieu sulfurique et lagence d’'un catalyseur (sélénium) dont la
durée peut atteindre plusieurs heures ;

- des méthodes alternatives basées sur la digestigphptodégradation UV en présence de
persulfate, ou encore sur la microdigestion avegdation acide en présence deau
oxygenée.

De méme la seconde étape peut étre effectuée par :

- méthodes normalisées : acidimétrique, colorimégrifja plus utilisée) et donnant lieu a
des tests en tubes, néphélométrique (mesure tensité lumineuse a un certain angle
d'un rayon issu de la diffusion d'un rayon inipar la particule) ;

- méthode éléctrochimique grace a I'utilisation d'w@tectrode sélective, cette méthode est
simple de mise en ceuvre mais sensible a quelqtestenents.

Nitrites et nitrates
Les ions nitrites sont trés rarement mesurés éanné leur faible concentration que ce soit
dans I'eau résiduaire ou au cours des différertegseé de traitement (forme temporaire entre I'azote
ammoniacal et les nitrates). Par conséquent, pesedeodes sont disponibles. Nous citerons toutefois
la méthode normalisée (méthode normalisée AFNORENR3395) basée sur la spectrophotométrie
qui a également permis le développement de tegtshen
Les ions nitrates peuvent étre mesurés par de musbs méthodes. Nous ne citerons que les plus
importantes qui sont basées sur :
- la spectrophotométrie : largement utilisée (métbatmmalisées AFNOR, NF T 90-045,
NF EN 33395), a permis le développement de méthaltiematives basées sur les tests en
tube ;
- I'électrochimie : par I'utilisation d’électrodes.
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3. Protocoles opératoires utilisés sur le pilote

Le choix des protocoles de mesures s’est basé sespect de trois contraintes principales :
- un temps opératoire faible et une mise en oeuwnplsi;
- l'utilisation de réactifs non dangereux ;
- l'utilisation de matériel opératoire déja disporilblu de faible codt.

3.1. Protocole opératoire pour la mesure de la DCO  oae

Cette mesure est effectuée grace a la méthodeirnétoque rapide. Cette méthode est plus
simple que la méthode normalisée, comme expliqugasagraphe 1.1, apportant de bons résultats tout
en limitant les risques opératoires. L'échantilléagit avec un fort agent oxydant, le dichromate de
potassium. Le résultat est ensuite obtenu avegeaatrephotometre Hach DR 2500 a 620 nm. Le
réactif est fourni dans des tubes préconditiont®@gamme 0-1500 mgla été choisie pour notre
étude.

Protocole
1. Préparer le tube témoin en placant 2 mL d’eaulldistdans un tube.
Agiter le tube.
Mettre 2 mL d’échantillon dans un tube d’analysafne
Agiter le tube.
Placer le tube de mesure et le tube zéro dansibeteur a 150 °C pendant 2 heures.
Effectuer le zéro sur le spectrophotometre a I'aideéro.
7. Mesurer la DCO de I'échantillon.
Erreur relative estimée : £5 %

o0~ wN

3.2. Protocole opératoire pour la mesure de laDCO  gouple

La mesure de la DCQupe S'effectue sur le méme schéma que la mesure de RC&vec une
filtration préliminaire pour ne conserver que latigasoluble de I'échantillon.

Protocole
1. Filtrer un volume de 10 mL d’échantillon a l'aideid filtre en fibre de verre, de porosité
0,45um et de diamétre 47 mm.
2. Effectuer les étapes 1 & 7 du protocole de mesut@ ACQyae
Erreur relative estimée : +5 %
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3.3. Protocole opératoire pour la mesure de la DBO

Comme pour la mesure de DCO, une méthode alteenat&té utilisée pour la mesure de DBO
basée sur les techniques respirométriques. Le ielat@kytop produit par WTW constitué de
bouteilles et de capuchons de mesure a été emplayfatériel réalise une acquisition de la mesure
toutes les 24 heures pendant 5 jours ce qui pedemebnnaitre I'évolution de la DBO. Au-dela de 5
jours, la valeur courante peut étre lue a chagstaimh mais aucune sauvegarde n’est réalisée. @race
ce systeme, la courbe de DBO peut étre tracéeajunés jour.

Afin d’obtenir un résultat le plus précis possibie,plage de mesure doit étre préalablement
choisie en fonction du résultat attendu (estim® &8de la valeur de la DCO). Cette plage détermine
le volume d’échantillon & placer dans la bouteiléemesure (tableau A.1). Ceci permet d’éviter des
dilutions de I'échantillon initial. Le résultat fahest alors obtenu en multipliant la valeur affietpar
le systeme de mesure par le facteur correspondartdiame introduit initialement.

Volume réactionnel, Vigactionnel Gamme de mesure (mg/l) Facteur
(ml)
432 0-40 1
365 0-80 2
250 0 - 200 5
164 0 -400 10
97 0 - 800 20
43.5 0 - 2000 50
22.7 0 - 4000 100

Tableau A.1 : Volume d’échantillon & utiliser en ftion de la gamme de mesure de DBO.

La mesure de DBO prend également en compte |legastet nitrites. Or, dans notre étude, leur
concentration étant négligeable, nous n’avonsitasduits de produits limitants leur biodégradation

Protocole

Pour les échantillons prélevés en sortie de réaetesur la boucle de recyclage (respectivement
point @ et point® de la figure 3.14), une filtration préalable sitrd en fibre de verre est nécessaire
afin d’éliminer les MES. L’échantillon analysé estrs le filtrat.

1. Rincer la bouteille de mesure avec I'échantillon.

Introduire dans la bouteille 90 % du volumg.Mome@vec I'échantillon.

3. Ensemencer en ajoutant 10 % du volumgy¥nner @vec un échantillon d’'eau épurée
prélevé en sortie de (poifi, figure 3.14).

4. Placer un agitateur dans la bouteille.

5. Introduire un capuchon en caoutchouc contenant dastilles de soude.

n
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6. Fermer la bouteille a I'aide du bouchon de mesure.
7. Placer la bouteille sur un « agitateur » a I'obgéwgt & 20 °C (armoire DBO).

8. Lancer l'acquisition de la mesure (DBQurs)-
Erreur relative estimée : + 20 %

Le protocole est mené en paralléle avec 100 % digawee (DBQ.,¢pued- La valeur de DBO
de I'échantillon est alors obtenue par :

DBOmesurée~ 01.DBO;
09

auépurée (mgoz.L'l) Eq. Al

DBOgch =

3.4. Protocole opératoire pour la mesure de MES
Le protocole choisi correspond a la méthode nos@al{(NF T90-105, juin 1978).

Protocole
1. Peser un filtre en fibre de verre, de porosité @ebet de rayon 47 mm, préalablement
passé a I'étuve.
2. Filtrer un volume de 20 mL d’échantillon.
3. Placer le filtre a I'étuve a 105 °C jusqu’a ce tpenasse du filtre ne varie plus.
Erreur relative estimée : £ 10 %

La valeur de MES est alors obtenue en soustraggmtitls final au poids du filtre :

MassSg,, mes ~ MaSSye

: _ (mg .L'Y Eq. A2
volumeéchantillmn

MES=

Lorsque la mesure de MES est prolongée d'une metutdVS, le volume d’échantillon est
de 100 mL afin d’améliorer la précision de la mesuua filtration d’'un tel volume étant difficile ne
phase de centrifugation préalable est nécessaire.

3.5. Protocole opératoire pour la mesure de MVS

La mesure de MVS prolonge celle de MES. Elle egtrulee par différence entre les MES et la
masse de matiere minérale récupérée aprés chauffageotocole choisi correspond a la méthode
normalisée (NF T90-105, juin 1978).
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Protocole
A l'issue de la mesure de MES :
1. Placer le filtre dans un four & moufle & 550)dshu’a ce que la masse du filtre ne varie
plus.
Erreur relative estimée : £ 10 %

La valeur de MVS est alors obtenue en faisantl®uta

Mass§,, mvs ~ MaASSGyye

MVS = MES- (mg .LY Eq. A3

volumeéchantillan

3.6. Protocole opératoire pour la mesure d’azote am  moniacal

Comme dans le cas de la DCO, la concentration ete aammoniacal d’'un échantillon est
mesurée grace a une méthode colorimétrique. L'étloanréagit ici avec du salicylate pour formé
du 5-aminosalicylate, qui est alors oxydé par ddisn nitroprusside. La présence d'azote
ammoniacal est traduite par une couleur verte dguide de réaction. Une mesure
spectrophotométrique a une longueur d’onde de 6b&pporte le résultat final.

Protocole
1. Préparer le tube témoin en placant 0,1 mL d’eatilldesdans un tube.
2. Ajouter 0,1 mL d’échantillon dans un tube neuf.
3. Ajouter 1 sachet prédosé d’ammonium salycilate ddracun des tubes, puis 1 sachet
prédosé d’'ammonium cyanurate.
Agiter.
Attendre 20 mn de réaction.
Effectuer le zéro sur le spectrophotometre a I'aidéube témoin.
7. Effectuer la mesure.
Erreur relative estimée : £ 5 %

o g &

3.7. Protocole opératoire pour la mesure de nitrite s

Une méthode colorimétrique est également emplogéelLes ions nitrites contenus dans
I'échantillon réagissent en solution acide avecadesnes primaires et aromatiques pour donner des
sels diazonium. Ces derniers forment alors avecdesposés aromatiques un colorant azoique de
couleur intense.
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Protocole

1. Placer 4 mL d’échantillon dans un tube d’analys&f.ne

2. Visser immédiatement le bouchon vert (au lieu ducbon bleu clair) sur le tube.

3. Mélanger le contenu du tube en le retournant plusitis jusqu’a dissolution compléte

du réactif.

4. Aprés un délai de 10 min nécessaire a la réadgiter de nouveau le tube.

5. Effectuer le zéro sur le spectrophotométre a I'aidéube témoin

6. Effectuer la mesure

Erreur relative estimée : £ 5%

3.8. Protocole opératoire pour la mesure de nitrate s

Comme dans le cas de la majorité de nos mesuresnéthode colorimétrique est utilisée. Les
ions nitrates contenus dans I'échantillon réagisagac de I'acide chromotropic dans des conditions
acides fortes pour donner un produit jaune, I'abance maximale étant de 410 nm.

Protocole
1.
2.
3.
4.
5.

Placer 1 mL d’échantillon dans un tube d’analysg.ne

Fermer le tube et agiter en le retournant 10 fois.

Effectuer le zéro sur le spectrophotometre a l'aieee tube.
Insérer un sachet de réactif en poudre dans le tube

Aprés un délai de 5 min nécessaire a la réactftextaer la mesure.

Erreur relative estimée : £ 5%

3.9. Protocole opératoire pour la mesure de lI'indic e de Molhman

Protocole

1. Placer 1 L d’échantillon homogénéisé dans une égttaigraduée.
2. Attendre 30 mn.
3. Relever le volume occupé par les boues.

L'indice de Molhman est alors donné par :

volume,,..
MES,

échantillan

IM = (mL.g" Eq. A4
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Annexe B

Présentation des Papeteries de Lancey :
de la chaine de fabrication du papier a la station de
traitement de I'effluent

Les Papeteries de Lancey constituent 'une descipdles industries papetieres du bassin
grenoblois. L'usine de Lancey se distingue en étaséul fabricant indépendant de papier couché en
France. Employant plus de 300 personnes, elle essue production de 120000 tonnes de papier
couché par an. Nous allons présenter ici les @iffias étapes de la chaine de production ainsiague |
station permettant de traiter les effluents.

1. La chaine de fabrication

1.1 La fabrication de pate

L’atelier de fabrication de pate mécanique assarprbduction annuelle de 20000 tonnes de
pate a partir de 80000 steres de rondins de résilancs. Une premiére étape d’écorcage permet de
préparer les rondins pour la raperie, les écortzad @alorisées en compostage. Les rondins sord alo
défibrés sur des meules afin de produite la pateebCelle-ci est alors classée, épurée, épaisa a
d’étre blanchie a I'eau oxygénée. A cette pate mioa qui apporte la main et I'opacité au papi¢r es
ajoutée de la pate chimique pour la blancheur eid&stance.

1.2 La fabrication du papier

Le papier fabrigué aux Papeteries de Lancey eglagier double couche, brillant, semi-mat et
mat dont le grammage varie de 90 a 220°glma figure B.1 présente la chaine de fabricatian d
papier. La machine a une longueur de 110 m, uree lde 3,94 m et une vitesse maximale
d’entrainement de 870 m.minNous retrouvons les principales étapes présedtes le paragraphe
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1.2.1 du chapitre 1 : la caisse de téte envoi@te gur la toile de la table de formation (longudaiB0

m), une partie de I'eau est alors extraite parigFau aspiration. La feuille de papier traverssuite
I'atelier des presses dans lequel le papier estsécentre des rouleaux entourés de feutres ce qui
favorise I'élimination de l'eau. La sécherie consdila derniere étape de la chaine de fabrication
classique du papier. Viennent ensuite s’ajouter depes de précouchage et de couchage qui
consistent & enduire la feuille d'une sauce. Deanches sont alors appliquées et séchées par Infra-
Rouge. Le papier est ensuite enroulé en bobine-pa&rkenrouleuse.

Des scanners placés au cours de la chaine deafadmipermettent de vérifier la qualité du papier
produit (épaisseur, humidité) et de réguler difféseactionneurs de la chaine, notamment au niveau d
I'application de la pate en téte de chaine.

_.7}1:1“1]36“;‘.{1@5 de [ancey

enrouleuse

precoucheuse

presses

présecherie

e

Table de formation

l Controle papier par scanners en continu.

Figure B.1 : Schéma de la chaine de fabrication gdapier.

Au cours de la chaine de fabrication, une impoetauotantité d’eau est récupérée. Une partie est
recyclée au sein de la chaine de fabrication galement pour la préparation de la suspension
fibreuse, l'autre partie est envoyée vers la statie traitement (figure B.2).
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Figure B.2 : Devenir des eaux blanches et provenarte I'effluent .

1.3 Lasalle d'apprét

L’aspect du papier est donné au niveau de la sédipprét par un systéme de calandres qui
consiste a lustrer le papier a chaud afin de Idreebrillant. La bobine-mére est ensuite découpée e
bobines de largeur réduite afin de conditionngrdpier pour I'expédition.

2. La station de traitement de I'effluent

La station de traitement recoit les effluents isdeda raperie (atelier de fabrication de la pate
mécanique) et de la machine a papier. Elle est osé®d’'une phase de traitement primaire physico-
chimique, suivie d’'une phase de traitement secoadddlogique puis du traitement des boues.

Les caractéristiques de chaque phase sont repgésentr les figures B.3et B.4.
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Machine Chateau d'eau — Sulfate d’alumine
—— Acide sulfurique
ER2RE )
— Retour bio

Dégrillage

. — Station anionique
Réaperie q

—— Station cationique

|_ - v
Cuisine — ‘
-1 l J _ _ Mélangeur

Bac Relevage
tampon .
Décanteur
Bassin de sécurité - -

Reprise

&

Bac a boues <

Figure B.3 : Schéma du traitement primaire physi@timique.

Clarificateur Traitement physico-chimique
1 | |-| |-| |-| —— Effluent physico
L: —— Urée
Boues — Acide phosphorique

—— Anti-mousse
— Chlore

Milieu naturel

Aération (air et Q)

Figure B.4 : Schéma du traitement secondaire.

Les données caractéristiques de l'effluent a chaipase de traitement sont présentées sur la
figure B.5.
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Débit : 155 000 m*mois )
MES : 437 t/mois Machines
DCO : 395 t/mois Raperie
DBO : 116 t/mois

Traitement physico - Boues
chimique primaires

Traitement des
boues

Débit max : 233 m>.h™*
MES : 180 mg.L™
DCO:1200g.L"

Boues Boues traitées
secondaires 267 t/mois

\ 4

Traitement
biologique

Epandage

Débit : 155 000 m*/mois
MES : 4 t/mois
DCO : 16 t/mois
DBO : 1 t/mois

Milieu naturel

Figure B.5 : Caractéristiques de la STEP de Lanasetyde son effluent (données 2004).
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Annexe C

Proposition d’'un observateur des états non mesurés

Le développement proposé dans cette annexe aafigérdans un premier temps sur la base de
données urbaine et le modele réduit papetier (dppél dans le chapitre 2) étant donné I'absence de
base de données papetiére. Toutefois, I'adaptatiocadre papetier pourra s’effectuer en adoptant la
méme démarche de calibration des parametres deelbaditeur, calibration qui sera probablement
facilitée du fait d'un faible de nombre de variabtéétat.

l. Introduction

Une étude comparative des deux observateurs lescpliramment utilisés pour les procédés a
boues activées, a savoir I'observateur asymptotigastin et Dochain, 1990] et le filtre de Kalman
étendu, a été menée par [Cadet et Plouzennec, 2@03] des travaux antérieurs. Les conclusions
obtenues sont les suivantes :

- I'observateur asymptotique, dédié aux procédésbigles, permet de s'affranchir de la
connaissance des cinétiques biologiques, ce quireséel avantage car les parametres de
celles-ci et leur structure sont généralementailié & identifier. Cependant, son principal
inconvénient provient de la nécessité d’avoir umbie de mesures supérieur ou égal au
nombre de cinétiques pour assurer la convergenceéslultat. Dans notre étude, cing
cinétiques biologiques doivent étre prises en ci#mation pour assurer la pertinence du
résultat vis-a-vis de I'objectif d’application. Rorespecter la contrainte, il faudrait donc
avoir au minimum cing mesures, ce qui est égal @mbme de variables d'état. Cette
méthode d’observation n’est donc pas adaptée a nuaideéle ;

- le filtre de Kalman étendu a permis d'obtenir désuttats plus satisfaisants. Mais la
principale limitation de cette méthode est qudri@drisation du modéle en chaque instant
peut compromettre la convergence du résultat esrmkesures réelles.

C’est pour ces raisons que nous nous sommes touemésune autre méthode d’estimation,
I'approche de I'observateur & horizon glissant, ajéité appliquée avec succes sur différents precédé
biologiques [Bogaerts et Hanus, 2001 ; Raiskial, 2005]. Cette approche est basée sur la
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minimisation de I'erreur de prédiction de la sottielong d’'un horizon passé. Le principal intérét
réside dans l'indépendance avec la structure duetao®ar ailleurs, cette méthode est robuste aux
erreurs de modélisation et au bruit de mesure.

Dans le cas des procédés linéaires, une approtdesnsante est proposée par [Raal.,
2001]. Pour le cas non-linéaire, I'approche de datateur a horizon glissant améliore le résultat
d’estimation vis-a-vis du Filtre de Kalman Etendw détriment du colt de calcul [Haseltine et
Rawlings, 2005]. Cet inconvénient restreint I'apation aux procédés ayant peu de variables d’état
[Cadetet al.,1999], ce qui n’est pas le cas des procédés slamiiwées.

Par conséquent, nous allons utiliser I'approchesldbppée par [Alamir, 1999] qui est basée sur
le principe de la méthode d’'optimisation & direwsiode descente mais sans utilisation directe
d’algorithme d’optimisation ni de Hessien. La comgence de cet observateur est mathématiquement
prouvée sous certaines hypotheses.

2. Principe
2.1  Principe général

Soit le modeéle non-linéaire :

K0 = 1(40)
{Y(t) =h(x(t)) Eq. C.1

ou xOO" estle vecteur d'état.
yOOP est le vecteur de sortie.

Les fonctiond eth sont supposées continment différentiables.

Cette approche transforme I'estimation d’état daystéme dynamique en une optimisation
statiqgue a pas unique d’'un probleme actualisé guehinstant de mesure. Le nouveau probleme est
donc d’estimer la condition initial&t-T) qui a amené le procédé a I'état présgitdepuis le début de
I'horizon (t-T) en tenant compte des mesures (variables de)s@igiere C.1).

Le critére & minimiser est donné par :

30 = [Vmesl?) = 90 ., Fr Eq. C.2

t-T

oU VYmes€St le vecteur de sortie mesuré du modele.
y est le vecteur de sortie estimé.
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passé i futur
Conditions initiples +——>

z(t-T)?
. Sortie préditey (D

~——— /_ / Y Oen

——
-
-~
—

ymes(t'T)
N Vines (1)

Sortie mesurégnes(7)

A
v

Longueur de I'horizon glissafit

Figure C.1 : Principe de I'observateur a horizonigéant.

Le vecteurz(t-T) est ajusté en résolvant le modéle d’équationa@duel un terme de correction
a été ajouté :
2t-T) = f(zt-T))-yG(t) [G(t)G(t)T]_lq/J(tj Eq. C.3
X(t) = f (%)) s,

2.2  La post-stabilisation

Afin de réduire le colt de calcul tout en consetvame précision finale satisfaisante, une
nouvelle démarche d’estimation est proposée [Alab®99] ne mettant a jour le critére et son gradien
gu’'a une période d’échantillonnageDe cette maniére, le nombre de calcul @G en est fortement
réduit.

L’algorithme se déroule en deux étapes principales

1. Calcul de I’étatznﬂp en intégrant I'équation ci-dessous enjrett, ., :
2.

A(t) = 1 () - v, o, o ) A3, Eq. C.4

ou J(t,) est le critere calculé entre le début de I'haried I'instantt,.

3. Calcul de I'état estimé par I'observatezyr; en ajoutant un terme de correctionZ@lp,

dépendant du critere et de son gradient réactsalisé
4.

Zn+1 = En+lp - éT (tn+l)'[(—?"~T (tn+l)'(—?"~T (tn+l)]_l'3(tn+l) Eq' C.5

ou 3(tn+1) est le critére calculé entre le début de I'horigohinstantt,., avec y(t,.,) = Z,.," -
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3. Implémentation

Choix des variables d’état mesurées

Le choix des variables d’état mesurées a été faimdniere la plus réaliste possible. La
complexité du comportement de I'azote ammonia&l)(et des nitrates-nitritesS(o) associé a
I'existence de capteurs en ligne a entrainé lexctleices deux variables comme états mesurés. La
matiere carbonéeXS) au sein du compartiment aérobie est supposéeréeeggalement grace a la
mesure de DCO en sortie du clarificateur. Troisades d’état sur dix sont par conséquent mesurées.

Discrétisation du critéere
Etant donné le caractére échantillonné de l'infdioma le critere (Eq. C.2) a été échantillonné :

th

)= Y (ymes(i)—§/(i)|2(tn_T))2 Eq. C.6

i=t,-T

Ceci n'implique aucune autre modification sur l@alighme.

Ajustement des parametres de I'observateur

Seuls deux paramétres doivent étre ajustés :

- lalongueur de I'horizonT) pour lequelun compromis délicat doit étre fait : la longueer n
doit pas étre plus importante que le temps de s®paiu procédé sous risque que I'état
estimé atteigne un point d’équilibre qui ne cormrgppas a I'état a estimer ; mais elle ne
doit pas étre trop courte afin d’obtenir suffisamminel’informations. Etant donné la
périodicité de 15 min de la base de données du Imalderéférence, nous avons choisi, a
l'issue de plusieurs tests, un horizon contenaatrgipoints, soil = 1 heure ;

- le gain de I'observateuy)( fixant la rapidité de convergence de I'algorithrha valeur doit
étre suffisamment grande pour que I'observategosgorte differemment du modéle mais
pas trop afin de ne pas avoir de trop grandesti@fsur le résultat. Ce paramétre a été
ajusté en réalisant des variations sur les comditioitiales.

Remarque étant donné le délai de 3 heures pour I'obtemtitune mesure de DCO, I'état du procédé

sera connu avec 3 heures de retard. Toutefois, ¢t dét bien plus court que celui
imposé par la mesure traditionnelle des MVS notantroe de la DB@
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4. Résultats

Afin de tester les performances de I'observateurdle du procédé réel a été joué par le modéle
réduit, partiellement modifié pour simuler une éifnce de conditions opératoires [Bassompietre
al., 2006b]. Les entrées de I'observateur sont donpéeta base de donnélesauy«cdu modele de
référence.

La figure C.2 présente I'évolution des variablegtal en sortie de compartiment aérobie.
L’observateur est tout d’abord initialisé a 80% ldevaleur du point d’équilibre afin de mettre en
évidence la vitesse de convergence. A partir destbint 0,22 j, certains parametres cinétiques du
modéle (modele permettant d’obtenir les mesures) aogmentés de 25% par rapport a leur valeur
nominale. Cette action peut simuler par exemple éléwation de la température et donc une
modification du métabolisme de la biomasse. La énatorganiquéss, variable d’état mesurée, est
parfaitement estimée. Les biomasXgs et Xga, malgré une vitesse de convergence relativematd,le
sont tres bien estimées elles aussi. En ce quiecnades fractions azoté8gso et Sy, 'efficacité de
I'observateur est bien visible : I'estimation edblmlement proche des mesures. Ces résultats de
simulation montre que I'observateur est capableatapenser les erreurs d'initialisation et permet
d’estimer les variables d’état non mesurées.

L
0.2 0.4 0.6 0.8 1 12 Temps (j) -

0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 14

Figure C.2 : Convergence de I'observateur en phasggobie — trait plein ; variables d’état réellegets :
modéele réduit seul, pointillé : variables d’'étastemnées.
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Nous allons a présent valider ces résultats ssimalateur du modéle de référence, jouant alors
le role du procédé réel, pour les base de donOEERsacteur €t PlUi€eacews LA figure C.3 présente
I'ensemble des variables d’état estimées sur la Haslonnéegluies.ceus LES résultats de simulation
montrent que I'observateur a horizon glissant agpane estimation précise des états du procédé.
Méme si de légers biais sont visibles sur certai@emmbles d'état telles quésy, la dynamique est
respectée avec une trés bonne précision pour tigriseedes variables d’état. Le bruit présent sur la
variable d'étaSo ,cpeut étre expliqué par un gaiassocié éleve.

Kgy anox  XSsanox
(M) (MadL)

Xga @NOX
(moed/L)

XgH @erc
(mgd/L)

Xga @€ro
(ML)

S aero
(mayL)

S+ aero
(may)

Figure C.3 : Validation de I'observateur sur la bagle données pluigce. (trait plein : variables d'état
réelles, pointillé : variables d’état estimées).

Ces résultats sont donc tout a fait encouragedtstgpermettent de valider le choix de cette
méthode d’estimation de variables d'état, simpheedtre en ceuvre, et concluante.
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Annexe D

Ecriture des modeles réduits sous forme matricielle

1. Modele réduit urbain

Compartiment anoxique

XS57.3mox xBHfanox xBAﬁanox S\Iofanox S\IHfanox Cinétiquepi
2 Croisgance 1 1 [ 1-Y, j _ixs B XSq
anoxique VE - H D oe
hétérotrophe Yy 286\, Kxs + XSs
(dénitrification) Sno
T~ .o \BH
Kno *Sno
4 Mort 1-f -1 b, X
hétérotrophe P H B
5 Mort 1-f -1 b,.X
autotrophe P ATTTBA
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Compartiment aérobie

X&faero XBHfaero XBAﬁaero S\lofaero S\lHiaero Process ratﬂ
Croissance 1 1 —iyg XSg X
aérobie v Hu-T——oc ~sH
+
hétérotrophe M Kxs + XS
(oxydation de la
matiére carbonée
Croissance 1 1 . 1 y S
. : — =i + — .
aérobie YA XB YA A_aero KOH +So
autotrophe
(nitrification) Ny,
Ky + Sy
Mort hétérotrophd 1- f, -1 b, . Xz,
Mort autotrophe | 1- f, -1 b, Xga

2. Modele réduit papetier

XS XaH SwH S Cinétiquep;

1 | Croissance 1 1 —iyg 1-Y, XSs SNH
aérobie Y V] | M Ks xSs K + S
hétérotrophe H H %
(oxydation de W-X BH
la matiére oH
carbonée)

4 | Mort 1- f -1 b. .X
hétérotrophe P H7BH

5 | Mort 1-f b,.X
autotrophe P ATTTBA
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Annexe E

L'analyse en composantes principales

L'analyse en composantes principales (ACP) estesteique d'analyse statistique concue par
Karl Pearson en 1901. C'est une méthode utilisée déceler des liens entre variables dans un
ensemble de données multidimensionnelles afin depoendre leurs interactions et faciliter leur
étude. Une étude détaillée de I'ACP est préserdas [lLebart et al., 1995; Escofier et Pagés, 1998;
Morineau et Aluja-Banet, 2003].

1. Le principe de lI'analyse en composantes principa  les

Pour expliquer le principe de I'ACP, nous allonpmaser qu'on dispose d'un ensemble de
données constitué aepoints représentés dans un espapealiinensions. L'objectif de cette technique
est d'avoir une image ou une représentation deaess dans un espace plus facile a visualiser avec
une perte minimale d'information. Lespoints sont appelés individus et fgslimensions variables.
Ces derniéeres représentent les différentes vasiaplecomposent un vecteur d’état par exemple, les
individus correspondent aux mesures disponibles gloacune des variables.

Pour pouvoir appliquer la technique de I'ACP, lasiables ne doivent pas étre indépendantes
les unes des autres. En d'autres termes, le nod&neriables sera réduit au nombre minimum
possible des composantes principales qui maintiefdrmation essentielle de I'ensemble originad de
données. Les composantes principales seront adsreambinaisons linéaires des variables initiales.
Le probleme est donc de trouver les composantesusgeprésentatives de I'ensemble des données.
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2. Formulation mathématique

Les données qui sont analysées par cette appraihent étre stockées dans une matrice de
données, noté€. Les p variables sont représentées en colonnes et ieslividus en lignes. Les
éléments de la matrice correspondent aux valeussgpar chaque variable, pour chaque individu.
Ceci estillustré par I'expression suivante :

Eq. E.1

Un pré-traitement des données, qui consiste a Higendes €léments de la matricedoit étre
réalisé pour réduire I'effet des variations d’élehehtre les variables. Pour cela, chaque élénetd d
matriceI” est modifié et stocké dans une nouvelle matrigeekde matrice normalisée ou matrice
centrée réduite, notdg. L'élémentj de cette matrice est calculé par l'expression :

M, =—= Eq. E.2
i J(UJ- i

ou g; estla moyenne de la variahlet o(g, ) I'écart type de la variabje

L’étape suivante est de calculer la matrice de Gamee, notéé ., des éléments dg puis la
matrice de corrélations, notég L'élémentj de cette derniére est calculé par |'expression :

ncov;
My = Eq. E.3
ij I—

ncov; 'rncovjj

Ensuite, les vecteurs propres Hgsont calculés et classés dans l'ordre décroissaméuts
valeurs propres associées pour construire aimsataceo.

Enfin, la matrice des composantes principdigsest déduite a partir de la matrice normalisée
et de la matrice des vecteurs propres :

M, =T

o0 =T Eq. E4

La matrice des composantes principales est dorie cgii contient les coordonnées des
individus dans I'espace formé par les composamiesiales.
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Par ailleurs, la quantité totale d'information $eirmodeéle peut étre définie par la somme des
valeurs propres associées a la matr¢e Il est donc possible de déterminer la proportion
d’information du modéle apportée par chaque compesarincipale grace a I'expression :

% d’information de la composante k90 valeurpropreassociék Eq. E5
> valeurpropre

3. Représentation graphique

Le rble de cette étape est de présenter les résdial'analyse d'une maniere graphique en un
plan a deux ou a plusieurs axes, selon le nomlwea®posantes principales. Dans de nombreux cas,
deux dimensions sont suffisantes pour représeatetalité de l'information. Dans les représentetio
graphiques, les composantes principales sont desim#eées aux axes. Ainsi, pour une représentation
des données dans un espace a deux dimensions, désxeabscisses représentera la premiére
composante principale (celle qui explique la pltenge partie de l'information d'origine) et l'avesd
ordonnées sera la deuxieme composante principalée (qui expliqgue la plus grande partie de
l'information restante).

Deux représentations graphiques sont possiblesi®F4\CP : le diagramme de dispersion et le
cercle de corrélations. Dans le diagramme de disperl'intérét est focalisé sur les individus. En
effet, ces derniers sont représentés sous formeudges de points dans des plans a deux ou trois
dimensions (deux ou trois composantes principalesdiagramme de dispersion permet de montrer
comment chaque individu est situé par rapport aumposantes principales. De cette maniére les cas
isolés peuvent étre identifiés. La figure E.1 fasun diagramme de dispersion.

2 :
—

. + Cag ilbe
! ) _‘_d_ﬂ—;
a1 . .
T At : .
c - *
E- ' B i+
E al o . - ‘t e i
E = . " =% A PO
o I - s
E fe . = & i
u O TR H
- L L b=
H o k) I |
g af R
=1 EE
"o |
4t ] ]
Fagioupernerts
B 1 1 1 1
18 -10 -5 ] & 10

ul, premi&n corpeeants prncipsle

Figure E.1 : Exemple de diagramme de dispersion.
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En revanche, le cercle de corrélation s'intéredaeréprésentation des variables dans des plans
a deux dimensions avec un cercle de rayon 1 qungteune meilleure interprétation des résultats.
L'objectif du cercle de corrélation est de rendtes @isée la visualisation des relations existattee
les variables de l'ensemble de données afin deirsguelle composante principale peut mieux
expliquer ces relations. Le cercle de corrélatistrilkistré par la figure E.2.

La maniére d'établir des conclusions a partir dagidimme de dispersion et du cercle de
corrélation se fait suivant certaines régles d'prtgtation qui seront détaillées dans le paragraphe
suivant.
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-1 05 ] 153 1
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=

4 & & &
(=)

Figure E.2 : Exemple d’un cercle de corrélation.

4. Interprétation des résultats

La derniére partie de l'analyse en composantesipailes est l'interprétation des représentations
graphiques résultantes. Il s'agit de donner un sens graphigues en fonction de linformation
d'origine afin de déterminer la nature des relatientre individus exprimées dans le diagramme de
dispersion et entre variables données par le ceteleorrélation. Ainsi, pour linterprétation des
résultats, des méthodes empiriques, humériqueseoeoohplément peuvent étre évoquées. Dans la
plupart des cas, les méthodes empiriques sontgmiges car ces méthodes permettent de donner un
sens réel aux résultats basés sur la connaissar@efarmation d'origine. Ces méthodes se basant s
l'observation des graphiques. Les trois principedgtes d'interprétation empirique sont alors :

1. Plus une variable est proche de la périphériecetgle et d'un des axes (plus sa
coordonnée sur cet axe est proche de 1 ou -1) gfiugst corrélée a cet axe (plus cette
composante principale explique cette variable).

2. Plus deux variables ou individus sont prochedesgraphe, plus leur lien est fort.
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3. Plus un ensemble d'individus est proche plusimdividus ont des caractéristiques
similaires.

Dans l'exemple de la figure C.2, les variables 2 sont fortement corrélées car elles sont trés
proches l'une de l'autre. De plus, elles sont diggrites par la premiére composante principale car
elles sont trés proches de I'axe des abscissesoRtae, |la variable 1 n'est pas corrélée aveaug®s
variables, mais elle est bien décrite par la dengi€omposante principale car elle est tres proehe d
l'axe des coordonnées. Pour sa part, la variatast 4iécrite par la premiére composante principale.
Cette variable n'est pas non plus corrélée aveauderes variables mais elle est anticorrélée asgc |
variables 2 et 3.
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Annexe F

Caractéristiques du pilote

1. Dimensionnement

1.1 Systeme de réchauffage de I'effluent

Le dimensionnement des réchauffeurs installés tharmssin tampon a été réalisé avec les
hypothéses suivantes :

- effluent a réchauffer : eau ;

- bassin tampon : Réacteur Parfaitement Agité Comtitimbatique.

Un bilan enthalpique sur le bassin tampon en régmeermanent conduit a I'expression de
puissance absorbée par I'effluent selon :

Pabsorbée= Qm Cp (TS - Te) Eq. F.1

ol Q, (kg.s") le débit massique de I'effluent
C, la capacité calorifique de I'eau supposée constam180 J.kg.°C™*
Ts et Te, respectivement la température de sdrtiptrée du bassin tampon (°C)

Ainsi, en considérant le débit maximal pouvant éraer le bassin tampon, 62,5 L.fet une
augmentation de température de 6°C a 30°C, lagnissa fournir a I'effluent serait de 1740 W.

Dans un premier temps, compte tenu des contraitéeEombrement, nous avons choisi trois

thermoplongeurs de 100 W chacun qui étaient suffispour travailler dans les conditions nominales
du pilote, a savoir 12,7 Let une température de 20°C.
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1.2. Systeme d’aération

Les besoins en oxygéne des bactéries pour I'éltmimae la matiére polluante se décomposent
en:
- besoin nécessaire a la synthése cellulaire de rorganismes a partir de la matiere
organique assimilée ;
- consommation due a la respiration endogene dade=l|
Ceci se traduit par I'équation suivante [Satin elnd, 1999] :
0oz = @' % quantité de DB62liminée + b’ x quantité de biomasse dans le egact Eq. F.2

Dans le cas du traitement d’'un effluent industtes, valeurs des paramétestb’ sont :
a' = 0,6 kg2 (Kgosos simined
b' = 0,1 kg)z.kgMVS_l.j_l

En prenant comme caractéristiques de notre instaila
- une quantité de DBA éliminer de 550 mgLavec un débit d’entrée de 12,7 L. Isoit
0,167 K@gos eiminéel * ;
- une concentration de biomasse dans le réacteurgdeSour un volume de 230 L soit
une quantité de biomasse de 1,15 kg ;
I'équation F.2 aboutit & un débisade 0,215 kg,.j ™ soit 8,96 g,.h™.

Or la masse molaire de I'oxygéne dissous étan@dgBol’, go, = 8,96 / 32 = 0,28 mgh.h™.

Disposant d’'une alimentation en air et non en orggenous devons poursuivre le
dimensionnement en fonction de ce gaz. Une mole damtient 0,21 mole d’oxygéne. Nous avons
donc un besoing= 0,28 /0,21 = 1,33 mgl.h™". La masse molaire de 'air étant de 29 g:mal; =
38,7 gir.h™.

Le volume molaire, dans les conditions normalestatapérature et de pression, de [lair,
assimilé & un gaz parfait, étant de 22,4 Lnt# débit volumique d’air nécessaire au dévelopgem
de la biomasse et au traitement de I'effluent esné par : 1,33 x 22,4 = 29,8 NL.h

1.3. Détermination du fonctionnement nominal du pil ote

Un fonctionnement nominal du pilote a été choisadaptant les débits afin de se rapprocher au
plus prés du fonctionnement nominal de la staties Bapeteries de Lancey, station industrielle
support de I'étude.
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Le débit de recyclage est 1,2 fois le débit d’entlé I'effluent ce qui conduit a un temps de
passage de 8,2 h. Nous avons conservé pour le pitte valeur afin de déterminer les débits armett
en ceuvre.

tg=— Eq. F.3
Q

Q=Q, +Qr =2,2xQ, Egq. F.4

Q v 230 =127L.h"t=0,305m3j* Eq. F.5

T 22xt, 22x82

Q:=1,2 xQ,=15,3 L.i* = =0,366m°* Eq. F.6

En considérant une concentration en biomasse daméacteur de 5 glLet en négligeant
I'apport de DBO de la boucle de recyclage, les gimmassiques et volumiques sont :

C,y= 2APBI_ O30X08 - 146 kgoskguns ™1 Eq. F7
V.MVS 0,23x5
¢, =QIDBO]_0805x085_ oy s s Eq. F8
\Y, 0,23

Ces valeurs sont représentatives de I'exemple si&aten industrielle support de I'étude.

1.4. Ajout de nutriments

Les nutriments utilisés sont I'urée pour I'appotzibte ammoniacal et I'acide phosphorique
pour I'apport de phosphates. Le ratio C/N/P util®®d du démarrage du pilote était de 100/5/1.1&ar
suite, ce ratio a été modifié afin d’adapter I'appte nutriment aux résidus obtenus dans les eaux
épurées (chapitre 3, paragraphe 2.3.2). Les caprésentés ci-dessous sont établis pour ce dernier
ratio de 100/2/1.

La masse molaire de I'urée (NEIONH,) est de 60 g.md| la masse molaire de I'azote est de
14 g.mol". Afin de respecter le ratio C/N/P, il faut appoi®02 g d’azote par gramme de DC@e
I'effluent, soit 0,02 x 60/ 14 = 0,0857 g d’'uréargramme de DCP

De maniére identique, la masse de I'acide phosgher(HPQ,) est de 98 g.mdl la masse
molaire du phosphore est de 31 g.fd\fin de respecter le ratio C/N/P, il faut appor@01 g de
phosphore par gramme de DE@e I'effluent, soit 0,01 x 98 / 31 = 0,0316 g dde phosphorique par
gramme de DC@ La solution d’acide phosphorique étant concen&&5%, il faut apporter 0,037
mL de solution par gramme de DEO
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Les nutriments ont été ajoutés dans le tank aalaiés chaque rechargement en effluent. La
guantité de nutriments a ajouter a été calculéenertenant compte que du volume d’effluent
nouvellement ajouté au tank (I'effluent du chargetrrécédent restant dans le tank étant considéré
comme répondant au ratio C/N/P). En prenant une D@enne de I'effluent de 1000 mg)Let la
guantité moyenne d’effluent ajouté a chaque chaegerfl200 L), nous avons déterminé la quantité
de nutriments a ajouter de la maniére suivante :

Masse de DCE=1 x 1200 = 1200 g.
Masse d'urée a ajouter = 1200 x 0,0857 = 102,8 g.
Volume de solution d’acide phosphorique a ajout&60 x 0,037 = 44,4 mL.

Ces guantités ont été adaptées lorsque le volumtflugnt ajouté s’écartait de sa valeur
moyenne de 1200 L.

2. Caractéristiques technigue des éléments du pilot e

Pour une plus grande facilité de lecture, les éigseont classés par ordre alphabétique.

= Agitateurs

o Bassin tampon
- constructeur : IKA
- référence : RW20.n
- vitesse de rotation : 60 a 2000 tr/min,
- moteur protégé en IP42 disposant de son propreondigur contre le
surchauffage

o Réacteur
- constructeur : Heidolph
- référence : RZR 2102 control Z
- 2 plages de vitesse de rotation : 4 & 108 tinjgouple de 70 N.ci) et 17 &
540 tr.min' (couple de 140N.ct)
- commandable en 4-20mA

= Capteur de pression différentielle
- constructeur : Ahlborn
- référence : FD8214MO1R
- gamme de mesure : 1 — 100 mbar relatif
- alimentation : 15 Vdc — 30 Vdc

= Détendeur air comprimé
- corps : aluminium
- joints : NBR
- pression amont maximale : 16 bars
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=  Flotteurs

pression avale : réglable de 0,5 & 10 bars
filtration : 25 microns

constructeur : Pepperl +Fuchs

référence : LFL2-BK-U-PV

diameétre : 86 mm

commutateur miniature incorporé dans un flotteuP&) commute dés que sa
position n’est plus horizontale

= Pompes a vis excentrée

constructeur : Seepex, matériel dédié aux procdeléitement des eaux usées

o Pompe entrée de I'effluent

référence : MD 006 12

débit : ajustable de 10 a 62,5 1Lh
débit nominal ;: 30 L.1h

rotor : inox, stator : NBR (Perbunan)
vitesse de sortie : 177 tr.min
moto-réducteur : 0,37KW — 230/400V
protection : IP 55

o Pompe réacteur => clarificateur

référence : BN 025 12

débit : ajustable de 30 a 300 L, haprés installation du second réducteur : 20
L.h"a 100 L.H

débit nominal : 180 L.

rotor : inox, stator : NBR (Perbunan)

vitesse de sortie 200 tr.min

moto-réducteur : 0,37KW — 230/400V

protection : IP 55

o Pompe recyclage/purge

=  Préleveurs

référence : BN 025 12

débit : ajustable de 25 a 250 L, aprés installation du second réducteur : 10
L.h*a60 LK

débit nominal : 150 L.

rotor : inox, stator : NBR (Perbunan)

vitesse de sortie 170 tr.min

moto-réducteur : 0,37KW — 230/400V

protection : IP 55

constructeur : Buhler Montec

référence : XIAN 1000

contient 24 échantillons de 500 mL, possibilitéfidetuer des échantillons
moyenneés

matériel dédié au procédé de traitement de I'eau,
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= Pressiostat

constructeur : Schneider Electric
référence XML B010 A2 S11

plage du point haut de 0,7 & 10 bars
contact unipolaire

= Sondes
constructeur : WTW
o Oxygéne
- référence : TriOxmatic

2 plages de mesure : 0 — 20 mg.{résolution 0,01 mg.t) et 0 — 60 mg.L
(résolution 0,1 mg.t)
épaisseur de la membrane ;|26
temps de réponse 90s

o pH
référence : Sensolyt 700 IQ, électrode Sensolyt SE
plage de mesure : 2-12 pH
résolution : 0,01 pH

o Redox

référence : Sensolyt 700 1Q, électrode Sensolyt PtA
plage de mesures : + 2000mV
résolution : 1 mV

o Conductivité

référence : TetraCon 700 IQ,

cellule de mesure de conductivité numérique avetesye a quatre électrodes
(évite lintervention d'effets de polarisation primes ou secondaires, ce qui

garantie une grande précision des mesures)

plage de mesures : {18.cni' & 500 mS.cih

résolution : 1uS.cm’

constante cellulaire : 0,917 &m 1,5 % en solution libre

o Azote ammoniacal

= Vannes
o Air

référence : AmmoLyt 700 1Q

2 plages de mesure : 0,1 — 1000 rig(késolution 1 mg.L) et 0,1 — 100

mg.L™ (résolution 0,1 mg.t)
durée de vie de I'électrode 3 a 8 mois

distributeur : Faure Automatisme
référence : F-201C-FGB-33-V
gamme 2-100NL/h
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régulateur de débit massique EL-FLOW
matériau de construction : inox

commandable en 4-20
24V DC

o Pneumatique TOR
distributeur : Faure Automatisme

référence : 141459

mA

commandée par piston (commande électromagnétique)

NF ou NO
corps PVC
pression 0/8 bars

3. Définition des modes de fonctionnement dégradé

Apres avoir identifié les dysfonctionnements pouvaarvenir sur chacun des éléments du
pilote et les conséquences associées, nous avenshéhquels pouvaient étre les indicateurs de ces
dysfonctionnements visibles par le superviseur e &ctions correctives qui pouvaient étre
déclenchées. Le tableau présente l'aboutissemertette réflexion en indiquant I'ensemble des
dysfonctionnements détectés par le superviseesdbhctionnements dégradés associés.

N° de défaut Indicateur Description N° d’action
1 Niveau tank bas Niveau tank bas 1
2 Niveau réacteur haut Niveau réacteur haug 3
3 Pressostat déclenché Sortie P3 bouchésg 3

Fuite réacteur ou bassin
Fréquence P2 diminue et H1 tampo.n'ou ouverture noi
4 souhaitée vanne purge qu 3
cte et P3 cte .
ouverture non souhaitéq
vanne recyclage
5 Niveau reacteur augmente pt Probleme régulation P2 3
consigne P2 non nulle
6 Mesure P3 nulle et consigne Probleme P3 3
non nulle
7 Mesure P1 nulle et consigne Probleme P1 >
non nulle
8 pH > 8 Effluent basique 2
9 pH<5 Effluent acide 2
10 Niveau réacteur bas Niveau réacteur ba 4
11 Défaut agitateur Défaut agitateur 0
12 Défaut variateur Défaut variateur 3

Tableau F.1 : Dysfonctionnements perceptibles parsuperviseur et actions associées
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Action 1 Action 3
- diminuer du débit de Igpompe 1 - arrétdes pompes 1, 2 et 3,
puis arrét complet au bout de - arrét du réchauffeur.
heures,
- ajustement des pompes 2 et 3. Action 4
- arrétdes pompes 1, 2 et 3,
- arrét du réchauffeur,
Action 2 - arrét de l'agitateur du réacteur.
- arrétde la pompe 1,
- ajustement des pompes 2 et 3, Action 5

arrét du réchauffeur.
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Annexe G

Le simulateur

Les simulations ont été réalisées sous les logidatlab 7.1 et Simulink.

G.1 Le modele de référence

Le groupe de travail du programme européen COSTab@bposé un simulateur complet du
traitement secondaire par boues activées d’'unegfflwrbain [Copp, 2002]. Ce simulateur a été
développé dans le but de fournir un outil objed&d comparaison de différentes stratégies de
commandeet donc de stimuler les recherches sur l'optirisatdes performances des procédés
d’épuration. Ce simulateur est largement utiliséem outil de référence.

La configuration de cette station est indiquée figiare G.1. Elle est composée d’'un réacteur et
d’'un clarificateur, le réacteur étant scindé emdassins : deux bassins anoxiques parfaitemetésagi
et trois bassins aérobies parfaitement agités igaie Une boucle de recirculation interne de déRit
représente le retour de l'effluent du dernier cortipeent aérobie vers le premier compartiment
anoxique. Les boues en sortie de clarificateur spimaites a un déb@,, et recyclées a un délid.

REACTEUR CLARIFICATEUR
\ Wt
}

—

I\
4
ENTREE Q, Iil—'ltl-’l I 1 1 1
A o ol A Rl =
I Qa

RECIRCULATION INTERNE

Qr

RECYCLAGE EXTERNE \ Qu
BOUES extraites

Figure G.1 : Configuration hydrodynamique de la gtan urbaine de référence.
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Pour modéliser les phénomeénes biologiques et Iéagrhénes de décantation au sein de ce
procédé de traitement, deux modeéles ont été emplogémodele ASM1, décrit précédemment, pour
la partie biologique et la formulation proposée [fakacset al, 1991] appliquée a un clarificateur 10
couches pour la décantation. Pour la partie biglogile nombre global de variables d’état est det65
le nombre de parametres (rendements et cinétiqgsesédctions biologiques) de 19.

La modélisation globale du procédé est donnée pamhilan de matiére sur chacun des
compartiments:

Compartiment n°1 : O:TZtl :Vi_(Qo_zO +QrZg +Q 2, +1V, _Ql'zl) Eg. G.1
1
Compartiment iR (2<k<5): ddztk = Vi Qs -Zis 1 Vi - Qi 2, ) Eq. G.2
k

ou Z: vecteur contenant les 13 variables d’état aéssciu compartimekt
Zo : vecteur contenant les 13 variables d’'état agéssa |'effluent d’entrée.
Zy : vecteur contenant les 13 variables d’état aéssc la boucle de recyclage.
Z, : vecteur contenant les 13 variables d'état aéssadi la boucle de recirculation interne.
Vi (m®) : volume du bassik
I : vecteur des vitesses globales biologiques maompartimenk.
Q. (M’ ™) : flux traversant le premier compartime®,= Qo + Qg + Qa.
Qc (M%) : flux traversant le compartimektQ, = Q..

Du fait de I'apport d’oxygéne dans les compartirse@ta 5, I'équation différentielle d&,
comporte un terme supplémentaire<(B< 5) :

o _ L
dt Vv,

Qk-1-Sok1 + s Vi ~ Qk 'SOk)+ Ki a(So* - Sok) Eq. G.3

ou ka: coefficient de transfert de 'oxygéne contennsiies bulles d’air vers I'effluentj.
S : concentration d’oxygéne dissous & saturation ailliége thermodynamique (ragL™).

G.2 Constitution des bases de données urbaines

Nous avons vu dans le chapitre 1 que la composition effluent urbain et son débit étaient
soumis a des fluctuations connues (fonction deufdest du jour) mais aussi aléatoires (phénomeénes
météorologiques). Les jeux de données proposésgeomodeéle de référence, au hombre de trois, sont
représentatifs de cette dynamique, chacun étanediurée de 14 jours :

- beau temps cas nominal, fluctuation du débit et de la cosition de I'effluent suivant

I'activité humaine ;
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- pluie: sur la base de la dynamigbeau tempsun évenement de pluie est présent, d’'une
durée de 2 jours durant lesquels le débit de Uefit est doublé et la concentration des
différents composeés polluants est diminuée (ditutle I'effluent) ;

- orage: sur la base de la dynamigheau tempsdeux évenements orageux successifs ont
lieu d’'une durée de quelques heures chacun emtalim@ augmentation forte et bréve du
débit associée a une baisse de la concentratiodiffie®nts composés de I'effluent.

L’exactitude de notre simulateur a été validée emmarant les valeurs des variables d’état
obtenues aux valeurs préconisées par [C2PP2] a I'issue de 100 jours en entrée statiqumet des
conditions initiales des variables d'état difféentdes conditions initiales nominales proposées par
[Copp 2002]. A I'issue de ce test, nous avons consiiégéeux de données complets nécessaires a
notre étude. Ayant pour conditions initiales, lesditions initiales du modele de référence, I'égud
statigue est atteint instantanément. Nos jeux daéks sont donc composés de :

- 1jour: entrée statique ;

- 14 jours : entrée dynamique correspondant au lerapst ;

- 14 jours: entrée dynamique correspondant a unggragiculier (beau, pluie ou orage).

Dans ce qui suit, les term&®au,mee PlUienrse Oragenyee désigneront ces jeux de données
d’entrée complets de 29 jours.

Les jeux de référence pour les variables d'étatiéseone anoxique, sortie zone aérobie) et les
variables de recyclage ont ensuite été constitnésneulant le modéle de référence complet avec les
trois jeux d’entrédealnyee PlUi€nrse Orag&nmse LES jeux ainsi obtenus constituent les mesures de
référence de notre étude. lls seront appelés ridgpmentbeaunoie PlUiCnoxie 0ra0noxie! D€AWErobie
pIUieaérobie Orag%érobie/ bealr'ecyclage pIUieecycIage Orageecyclage

Chacun contient les valeurs associées aux 13 Vesigbntrée, état ou recyclage) du modéle de
référence. Seules les variables (entrée, état oycleme) correspondant aux variables d'état
sélectionnées pour les modéles réduits seront altilisées. Les autres variables ne seront pas
considérées dans notre étude.
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Résumeé

Le suivi des procédés a boues activées est ddlicaiit de leur dynamique lente, de la
complexité de leur comportement mais surtout duquard’information sur leur état. Ce constat est
d’autant plus vrai pour les procédés de traiterdesteffluents papetiers étant donné le peu de msoyen
disponibles pour leur instrumentation alors quevédaiabilité des effluents est beaucoup moins
prévisible que sur les eaux urbaines. Les opémtleumains sont en attente d’outils efficaces les
aidant dans leur prise de décision afin d’amélitaeualité du traitement. Nous avons donc défird u
démarche en quatre étapes pour le développementdliti d’aide a la décision : modélisation,
estimation, anticipation dynamique, proposition ctien. Les bases de cet outil ont été
développées dans ce travail : un modele papetiétéavalidé sur des données expérimentales
papetiéres. Afin de s’affranchir des spécificitédes contraintes liées aux procédés industrigls, u
pilote modulable, semi-industriel et supervisééréts en place pour mener a bien différentes études
expérimentales. La modélisation a été effectuéedaiuction du modéle biologique ASM1 grace au
choix du schéma réactionnel. Il a été montré qstl nécessaire de développer un modéle spécifique
aux effluents papetiers. La validation du modélpepiar a été menée a bien sur les données obtenues
sur le pilote, celui-ci étant alimenté par un effit papetier réel. Ces résultats étant tout a fait
satisfaisant, le modéle peut donc étre intégré autxes étapes de l'outil d’aide a la décision,
permettant alors une réelle maitrise de la qudkte eaux issues du traitement biologique par boues
activées d'effluents papetiers.

Mots-clé: traitement des effluents — procédé a boues éadiv- aide a la décision — modélisation —
observation — pilote — stratégie de mesures — tndysapetiere

Abstract

Activated sludge processes monitoring is diffictdt manage altogether because of their slow
dynamics, their complex behavior but especially aose of the lack of available information
regarding the process state. This assessmentirisneoee real for papermill effluents, because of the
few means available for instrumentation. Human afpes need efficient tools to assist them for
taking decisions to enhance treatment quality. ¥ &ieps approach is therefore proposed to dewelop
relevant tool for decision aid: modelling, estimati behavior prediction, and action proposal. Bases
of this tool have been developed in this work: pgsamill model has been validated on experimental
data obtained with industrial papermill effluemt.drder to avoid specificities and constraints diciko
industrial processes, a modular, semi-industrialesand supervised pilot plant has been carriednout
order to perform a large range of experimentalissidModel design has been realised by reduction of
the ASML1 biological model, thanks to the choiceataf reaction scheme. The need of disposing of a
specific papermill model has been pointed out. d&lon of the papermill model has been carried out
on data collected from the pilot plant, fed witleal papermill wastewater. As the results are yeall
satisfying, the model can be now included in theeptsteps of the decision aid tool, leading to an
actual control of the quality of the treated wassued from the activated sludge biological treatime
process with papermill effluent.

Keywords wastewater treatment — activated sludge process ia decision task — modelling
— observation — pilot — measurement strategy —mpagkindustry



