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Résume

Résumé

La législation (CE n°1069/2009) impose une étape d'hygiénisation (traitement
thermique a température > 70 °C pendant une durée > 60 min sans interruption) avant
méthanisation des sous-produits animaux. Ce traitement, consommateur d’énergie, réduit la
rentabilité globale des installations de méthanisation. L’étude bibliographique montre que, en
Europe, la consommation énergétique du procédé d’hygiénisation thermique représente 6 2 25%
de I’énergie primaire générée par les unités de production de biogaz. Dans le cadre des travaux
de theése présentés, des solutions alternatives d’abattement microbien, notamment les
électrotechnologies (ex. Champs Electriques Pulsés, CEP) ont été étudiées. Ces technologies
sont essentiellement développées pour I’inactivation athermique des micro-organismes des

denrées alimentaires.

Les souches Enterococcus faecalis ATCC 19433 et Escherichia coli ATCC 25922 ont
été sélectionnées comme bactéries indicatrices. Une étude des cinétiques d'inactivation des
indicateurs a différents parametres ¢lectriques dans les procédés en batch et en continu a été
réalisée. L’évaluation de I’efficacité du couplage des CEP et d’un chauffage ohmique, I'effet de
la quantité d’énergie utilisée pour le traitement par CEP, la régénération cellulaire des bactéries
endommagées et la modélisation cinétique et numérique du procédé sont également abordés.
Les résultats obtenus confirment la capacit¢ des CEP a hygiéniser les sous-produits
animaux (i.e. une réduction de 5 logl0 d’Ent. faecalis) dans les systemes en batch et en
continu. Ainsi, le couplage du traitement par CEP et du chauffage ohmique peut

significativement réduire la consommation énergétique du procédé.

Mots clés : Hygiénisation, Déchets alimentaires, Champs Electriques Pulsés, Sous-produits

animaux, Méthanisation, Prétraitement
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Abstract

Abstract

The European Union regulation (CE n°1069/2009) imposes a step of hygienization
(thermal treatment at temperature > 70 °C for a treatment time > 60 min without interruption)
before anaerobic digestion of certain biowaste issued from the agricultural and food processing
industries. This energy-consuming treatment reduces the profitability of biogas production
facilities. The literature review shows that, in Europe, the energy consumption of the thermal
hygienization process accounts for around 6 to 25% of the primary energy produced by biogas
plants. In the present PhD thesis, the alternative solutions for the microbial pasteurization,
namely the electro-technologies (e.g. pulsed electric field, PEF) were studied. These
technologies are essentially developed for the athermal inactivation of pathogens in food

products.

The bacterial strains Enterococcus faecalis ATCC 19433 and Escherichia coli ATCC
25922 were selected as indicator bacteria. A systematical study on the inactivation kinetics of
the indicator bacteria treated at different electrical parameters in batch and continuous system
was realized. The efficiency of the treatment coupling PEF and ohmic heating, the effect of the
specific energy delivered by PEF, the recovery of the injured bacteria and the kinetic and
numeric modeling of the process were investigated as well. Results confirm the ability of PEF
to hygienize animal by-products (i.e. a reduction of 5 logl0 of Ent. faecalis) in batch and
continuous system. The PEF treatment coupled with ohmic heating could significantly reduce

the energy consumption of the process.

Keywords: Hygienization, Food-industry waste, Pulsed electric field, Animal by-products,

Anaerobic digestion, Pretreatment
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Nomenclature

Abréviations

ACV Analyse du cycle de vie
ADN Acide désoxyribonucléique
AGV Acides gras volatils

AMPTS I  Automatic Methane Potential Test System 11 (Bioprocess Control Co., Suéde)

APOH Bactéries acétogeénes productrices obligées d’hydrogene
ASTM American Society for Testing and Materials
ATCC American Type Culture Collection
BMP Potentiel méthanogene (en anglais, Bio-méthane potential)
BN Bouillon nutritif ordinaire
CE Commission européenne
CEP Champs électriques pulsés
CO Chauffage ohmique
C/N Rapport massique carbone / azote
DAgri Déchets agricoles
DAlim Déchets alimentaires
DAM Digestion anaérobie mésophile
DAT Digestion anaérobie thermophile
DCO Demande chimique en oxygene
EnR Energie(s) renouvelable(s)
FMAT Flore mésophile aérobie totale
G+ Bactérie a Gram positif
G- Bactérie a Gram négatif
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GES

GRA

HPH

HYG

kJe Ou th

MB

MO

MS

MV

MW

NPP

n.d.

OM

POM

PTFE

SEM

SPAN

STEP

TBX

TEM

TN

TP

UE

UFC

Gaz a effet de serre

Genes de résistance aux antibiotiques

Haute pression hydrostatique

Hygiénisation

Kilojoule électrique ou thermique

Matiére brute

Matiere organique

Matiere seche

Matiere volatile

Micro-ondes (en anglais, Microwave)

Nombre le plus probable (en anglais, Most probable number)
Non détecté

Ordures ménaggres

Polyoxyméthyleéne

Polytétrafluoroéthyléne

Microscopie €lectronique a balayage (en anglais, Scanning electron microscope)
Sous-Produit Animaux

Station(s) d’épuration

Agar Tryptone Bile X-Glucuronide

Microscopie électronique a transmission (en anglais, 7Transmission electron

microscopy)

Azote total (en anglais, Total nitrogen)
Phosphore total (en anglais, Total phosphorus)
Union européenne

Unités formant de colonies
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UK Royaume-Uni

UK APHA  Animal and Plant Health Agency du Royaume-Uni

US DA Department of Agriculture des Etats-Unis

US EPA Environmental Protection Agency des Etats-Unis

US FDA Food and Drug Administration des Etats-Unis

USP Ultrasons de puissance

Alphabets latins

A Paramétre du modeéle secondaire au Modéle de Weibull (us™! ou s)

a Paramétre du Modéle (kV-cm™! ou adimensionnelle)

aw Activité d’eau (-)

B Paramétre du modéle secondaire au Modéle de Weibull (kV-cm™ ou K)

BMP., Potentiel méthanogéne expérimental du substrat (Nm? CHs-kg DCO™! ou Nm?
CHskg MV™1)

BMP, Potentiel méthanogéne du substrat (Nm? CHs4-kg DCO™! ou Nm?® CHy4-kg MV™!)

BMP(t) Production cumulée de méthane a I'instant 7 (Nm® CH4-kg DCO™! ou Nm? CHy kg
MV

C Nombre d’échantillons dans lesquels le nombre de bactéries peut se situer entre
m et M, I’échantillon étant toujours considéré comme acceptable si le nombre de
bactéries dans les autres échantillons est inférieur ou égal a m (-)

Cdl Capacitance de solution (nF)

Cy(T) Capacité thermique du fluide a la température T (J-kg™!-K™!)

Dr Temps de réduction décimale a la température 7' du Modele premier ordre (s)

d Distance entre deux ¢€lectrodes de la cellule de traitement CEP (cm)

de Longueur ou le diamétre caractéristique du microorganisme considéré (cm)
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di Diamétre intérieur (mm)

E Intensité du champ électrique appliquée (kV-cm™ ou V-m™)

E Vecteur de I’intensité du champ électrique, égale a —Vo (V-m™)

E, Energie d’activation (kJ-mol™)

E. Intensité du champ électrique critique (kV-cm™! ou V-m™)

E%, Potentiels standard par rapport a I’¢électrode standard a hydrogene (V)

e exp(1) =2,7182818...

F Valeur de pasteurisation a la température de référence (min)

f Fréquence de répétition (Hz)

f Résultante des forces volumétriques s’exergant dans le fluide (N-kg™)

h Coefficient d’échange thermique par convection (W-m=2-K-!)

1 Intensité du courant électrique (A)

i Indice de sommation / multiplication (-)

J Vecteur de la densité du courant électrique (A-m™)

Jj Indice de sommation / multiplication (-)

K1) K(?) est une fonction dépendant du temps t (K(¢) = 1 au moment de I’impulsion
et = 0 en absence de I’impulsion) (-)

k Facteur de la forme de la cellule microbienne (—)

ke Parametre des Modeles Fermi et Hiilsheger (—)

[ Longueur (mm)

log10 Réduction décimale (—)

M Valeur maximale du nombre de bactéries. Le résultat est considéré comme non

satisfaisant si le nombre de bactéries dans un ou plusieurs échantillons est

supérieur ou égal a M (UFC)

28

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Nomenclature

N
No
N(t)

N(zi, ry)

n

np

p

QBiogaz
Quvyc

0,

0 (1)

R

Rchambre
Rcommutateur

Rgazparfait
Rint

R

Rs

Rtotale

Valeur-seuil pour le nombre de bactéries. Le résultat est considéré comme
satisfaisant si le nombre de bactéries dans la totalité des échantillons n’excede

pas m (UFC)

Nombre de trains appliqués (-)

Concentration en microorganisme cible initiale (UFC-mL™"! ou NPP-mL"!)
Concentration en microorganisme cible a I’instant # (UFC-mL"! ou NPP-mL™")

Concentration de bactéries survivantes sortant de I’anneau de coordonné (z; 7;)

(UFC-mL™)

Nombre d’échantillons ou mesures / Nombre de cas pris en compte (—)
Nombre d’impulsions envoyées (—)

Nombre de paramétres du modéele utilisé (—)

Pression thermodynamique (Pa)

Energie primaire produite par le biogaz de usine (J)

Chaleur requise par I’hygiénisation (J)

Débit volumique de fluide (mL-s™!)

Débit volumique de particule sortant d’un anneau de rayon » (mL-s™)
Résistance ¢électrique (Q)

Résistance électrique de la chambre (Q)

Résistance ¢électrique du commutateur (Q)

Constante universelle des gaz parfaits (8,314 J-mol!-K!)

Rayon intérieur (m)

Vitesse maximale de production de méthane (Nm* CH4-kg DCO™!-jour! ou Nm?

CHskg MV-1-jour?)
Résistance ¢électrique de la solution (Q)

Résistance électrique totale (Q)
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Nomenclature

Rtransmission
RZ
R? ajusté

RMSE

S()
Sr
Sa()
Stot
SSE
T
Tétha
Trer

Ts

tc
tcep

tcep(z, 1)

ts
tiot

tirain

U

Uch

Résistance électrique des lignes de transmission (Q)

Coefficient de détermination (—)

Coefficient de détermination (—)

Erreur moyenne quadratique (en anglais, Root Mean Squared Errors)
Rayon considéré pour les calculs (m)

Rayon moyen de I’anneau j (m)

Réduction décimale a I’instant 7 (log10) :

Section du passage de courant électrique (m?)

Section d’anneau de rayon intérieur rj (m?)

Section de passage total (m?)

Somme des erreurs au carré (en anglais, Sum of Squared Errors)
Température (°C ou K)

Températue de la méthanisation (°C)

Température de référence (°C)

Temps de séjour (ms)

Temps du traitement hygiénisation ou méthanisation (s, min, h ou jours)
Temps critique (s)

Temps effectif du traitement par CEP (ms ou ps)

Temps effectif du traitement par CEP recu par les bactéries de I’anneau de

coordonnée (z, 7) (ms ou us)

Temps de séjour (s)

Temps total réel de traitement CEP (s)
Temps réel de traitement par un train (s)
Tension électrique appliquée (V ou kV)

Tension électrique recue par la chambre du traitement (V ou kV)
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Nomenclature

Un Potentiel transmembranaire

V Volume d’échantillon traité (mL)

Vinaitie Volume d’une maille (m?)

% Vitesse de fluide (m's™)

v Vecteur de vitesse de fluide (m's™)

va(7) Vitesse de fluide de fluide au rayon r (m-s™!)

U, Vitesse de fluide moyenne (m-s™!)

Weep Energie spécifique envoyée par CEP (J-mL")

w Parametre du Modg¢le logistique (—)

y Moyenne des mesures

Vi Valeur expérimentale de la mesure n° i

V. Valeur estimée par le modele de la mesure n° i

Z Valeur Z (°C)

z Abscisse a 'origine de I’anneau

5-D Temps de traitement nécessaire pour une réduction microbienne de 5 log10
(ms ou s)

Alphabets grecs

o Parametre de I’échelle du Modéle Weibull (pus, ms ou s)

S Paramétre de la forme du Modéle Weibull (-)

B Moyenne des paramétres de forme du Modele Weibull ()

Bo.12 Parameétre du Mode¢le réponse quadratique (—)

Bi1,22,12 Parameétre du Mode¢le réponse quadratique (—)

0 Parameétre du Modg¢le logistique (—)
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Nomenclature

% Orientation du champ électrique (°)

A Temps de la phase de latence (jour)

Ad(T) Conductivité thermique du fluide a la température 7 (W-m™-K1)
w(T) Viscosité du fluide a la température 7 (Pa-s)

p Masse volumique de fluide (kg'm™)

o Conductivité électrique (S'm™ ou pS-cm™)

o(T) Conductivité électrique du fluide a la température 7 (S'm")

T Durée d’une seule impulsion (ps)

® Potentiel électrique (V)

Ppulse Potentiel électrique de I’impulsion (V)

Opérateurs mathématiques

)y Symbol somme

v Opérateur divergence

Y Opérateur gradient

(Vv)t Transposition du gradient du vecteur vitesse
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Introduction générale

Introduction générale

Les sous-produits animaux (SPAN), tels que définis par le réglement de 1’Union
européenne CE N° 1069/2009, sont les produits d'origine animale ou ceux dérivés de procédés de
transformation animale, qui ne sont pas destinés a la consommation humaine. Les SPAN incluent
les sous-produits d'abattoir (carcasses d'animaux, sang et os, par exemple), les déchets provenant
d'usines de traitement d'animaux (boues d'eaux usées d'abattoirs, par exemple), le lisier, etc. Ces
types de déchets peuvent héberger de grandes variétés d'agents pathogeénes infectieux tels que
Salmonella enterica, Listeria monocytogenes, Escherichia coli O157:H7, Cryptosporidium,
Giardia, des agents de I'encéphalopathie spongiforme bovine et des virus dangereux. Des études
ont également montré que la transformation, la gestion et 1’élimination inappropriées des SPAN
¢taient susceptibles d'entrainer des épidémies de maladies humaines et animales menagant la santé

publique.

La digestion anaérobie est I'une des technologies prometteuses qui permet de récupérer
I’énergie de la biomasse a partir de déchets organiques dans les installations de production de
biogaz. Elle utilise des bactéries méthanogénes, dans des conditions contrdlées, pour transformer
la matiére organique biodégradable en biogaz. Le réglement UE N° 142/2011 exige que seuls les
sous-produits animaux classifiés des catégories II et III (par exemple fumier, guano non
minéralisé, contenu du tube digestif et autres résidus animaux a risque modéré) puissent servir de
substrats pour la production de biogaz, a condition qu'ils soient correctement hygiénisés avant
méthanisation. Ce réglement propose une hygiénisation thermique a 70 °C pendant 1 heure sans
interruption des sous-produits animaux de taille inférieure a 12 mm avant leur introduction dans
les méthaniseurs. Le méme réglement confére aux pays membres de I'UE le pouvoir d'adopter
une technologie alternative a la pasteurisation thermique pour l'hygiénisation des SPAN, a
condition que cette nouvelle approche permette de réduire d’au minimum 5 log10 Enterococcus

faecalis ou Salmonella Senftenberg et de réduire les virus thermorésistants d’au moins 3 log10.

Les champs ¢électriques pulsés (CEP) sont une technologie innovante qui a fait 1’objet de
nombreuses recherches dans I’industrie de transformation des aliments afin d’intensifier I’effet
de transfert de masse (par exemple, séchage, extraction) et la destruction athermique des micro-
organismes. Ils inactivent les microorganismes pathogeénes en provoquant un effet
d'électroporation irréversible sur leur membrane cellulaire. Cette technologie innovante s'avere

étre une bonne alternative ou un complément a la pasteurisation thermique traditionnelle en raison
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de son temps de traitement court de l'ordre de quelques millisecondes et de son efficacité

énergétique élevée.

Cette thése de doctorat contribue a une initiative de recherche sur la faisabilité des CEP
comme alternative a I’hygiénisation des SPAN et discute de sa conformité avec la réglementation
européenne susmentionnée. Elle a été financée par le Conseil régional de Bretagne et le Conseil
départemental du Morbihan. La Société d’Economie Mixte Locminé Innovation et Gestion des
Energies Renouvelables (SEM LIGER, Locminé) a contribué au financement des travaux de la
these. Un investissement dans un générateur de champs électriques pulsés haute tension a pu étre
réalis¢ dans le cadre du CPER SMARTAGRI-APIVALE « Approche intégrée des filieres de
valorisation des effluents organiques » 2015 — 2020 financé par des fonds Etat, Région Bretagne,

Pontivy Communauté et par le Fond Européen de Développement Régional (FEDER).

Dans le Chapitre I, une revue bibliographique a été réalisée. Elle concerne 1'état de l'art
du traitement des déchets de l'industrie alimentaire, avec un accent particulier sur le risque
sanitaire et les différentes méthodes de valorisation des biodéchets. Un état des lieux des
réglementations actuelles mondiales vis-a-vis de I'hygiénisation des déchets a été réalisé en
considérant leurs impacts sur le potentiel méthanogeéne des biodéchets et sur la réduction des
agents pathogenes. Différentes technologies alternatives pour la pasteurisation des biodéchets
sont décrites. Les mécanismes des différentes technologies innovantes, dont les CEP, sont
discutés. Certaines sections de ce chapitre ont été traduites en francais de I’article de review en

anglais paru dans la revue « Journal of Cleaner Production, 2019 ».

Le Chapitre II décrit les méthodologies et les matériels utilisés pour la réalisation de cette
these. La méthodologie et les systémes réalisant l'application de la pasteurisation thermique et
électrique de bactéries indicatrices (Enterococcus faecalis ATCC 19433 et Escherichia coli
ATCC 25922) ensemencées dans le mélange des SPAN sont détaillés. Les équations permettant
de modéliser les cinétiques d’inactivation ainsi que des équations spécifiques concernant la

modélisation numérique de I'hygiénisation électrique en continue sont présentées.

Le Chapitre III sert a I’é¢tude de I’hygiénisation thermique. Dans la premiére partie, un
protocole mis en ceuvre pour obtenir les cinétiques de destruction des microorganismes par
traitement thermique en milieu artificiel a différentes températures est décrit. Cette étude
caractérisant la résistance des bactéries indicatrices a la chaleur permet d’approfondir les
connaissances sur les microorganismes cibles. Ces données aideront a la compréhension, dans les
chapitres suivants, du comportement des deux bactéries indicatrices lors du traitement €lectrique

avec l’effet couplé ou non du chauffage ohmique. La deuxiéme partie présente les tests de
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méthanisation réalisés afin d’étudier I’impact de I’hygiénisation thermique sur les cinétiques de
la production de biogaz de différents biodéchets. L’effet de la pasteurisation thermique est
compar¢ avec ceux de la thése du Dr Mohamad Amr Chamaa concernant I’effet du prétraitement
par CEP sur I’intensification du BMP des substrats organiques. La deuxiéme partie du chapitre a
¢été traduite en francgais de I’article en anglais paru dans la revue « AIMS Environmental Science,

2018 ».

Dans le Chapitre IV, les souches Enterococcus faecalis ATCC 19433 et Escherichia coli
ATCC 25922 ayant été sélectionnées comme bactéries indicatrices, une étude systématique est
présentée. Elle concerne la cinétique d'inactivation de ces bactéries a différentes intensités du
champ électrique, la modélisation cinétique a l'aide d’un modele de Weibull, I'effet de I'apport
énergétique des CEP et la récupération des bactéries endommagées. Ces travaux préliminaires
ont été réalisés afin de déterminer la capacité des CEP a hygiéniser des SPAN en respectant le
taux de réduction bactérienne exigé par I’'UE. Ce chapitre a été traduit en frangais de I’article en

anglais paru dans la revue « Chemical Engineering Journal, 2019 ».

Le Chapitre V est dédi¢ a la mise en ceuvre au sein du laboratoire d’un générateur de
haute tension (22,5 kV) permettant une étude expérimentale, de I’hygiénisation dans un procédé
en continu. Les cinétiques d'inactivation des deux bactéries indicatrices traitées par couplage des
CEP et d’un chauffage ohmique ont été réalisées pour quatre intensités du champ électrique. Le
comportement des bactéries indicatrices est comparé avec les études précédentes réalisées en
batch. Une analyse de la consommation énergétique du procédé est également discutée. Ce
chapitre a été traduit en francais du manuscrit en anglais a soumettre a la revue « Waste

Management ».

Le Chapitre VI traite du sujet de la modélisation numérique du procédé. Ce travail de
recherche s’appuie sur une collaboration avec le Pr Philippe Mandin (IRDL-UBS, Lorient) et
M. Florent Struyven, stagiaire en Master 2. Les différents modeles (électrique, thermique,
dynamiques des fluides) développés a 1’aide du logiciel FLUENT® permettent de simuler le
traitement par CEP et d’effectuer des calculs paramétriques. Il s’agit ici d’une étude préliminaire
permettant d’aborder, a I’échelle locale de la chambre de traitement, la compréhension des

phénomeénes multiphysiques impliqués dans 1’hygiénisation par CEP.

Cette thése se termine par une conclusion générale accompagnée des perspectives de

recherche qui semblent les plus pertinentes.
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1.1 Déchets alimentaires et risque sanitaire

1.1.1 Définition et caracteristiques physico-chimiques des déchets alimentaires

Les déchets alimentaires sont des résidus issus des activités agro-alimentaires et/ou des
restaurations collectives. Il s’agit par exemple des déchets des procédés industriels de
transformations alimentaires (ex. déchets d’abattoir), des rejets fécaux des ¢élevages d’animaux
(ex. lisiers, fumiers et fientes), des résidus de la préparation et des restes de repas (ex. déchets
des restaurations). En 2016, la production de déchets alimentaires d'origine animale et mixte au
sein de I’Union Européenne (UE) a été estimée a la hauteur de 26,03 Gt, dont 4,36 Gt produits
par la France. La méme année, 13,83 Gt de matiéres fécales animales (lisier, fumier, etc.) ont
¢galement été générés en Europe [1]. En France, la production des effluents d’¢élevage peut
atteindre 270 Mt chaque année. Les régions du Grand-Ouest (Pays de Loire, Bretagne et
Normandie) contribuent pour presque un tiers de cette production importante [2]. Les déchets
alimentaires sont chargés en matie¢re organique (MO), en azote et en phosphore, qui peuvent

entrainer la dégradation de la qualité environnementale de ’eau, de I’air et des sols.

Les propriétés physico-chimiques des déchets alimentaires peuvent étre caractérisées
par le pH, les teneurs en matieére séche (MS), matiere volatile (MV), demande chimique en
oxygene (DCO) et azote total (TN). Leur composition chimique se présente souvent sous forme
d’hydrates de carbone (glucides), de protéines et de lipides. Le Tableau I-1 résume les
caractéristiques physico-chimiques de dix différents types de déchets alimentaires étudiés dans
la littérature. Dans ce tableau, on constate qu’il existe une grande variation dans leur
composition chimique en fonction des origines de production. Une différence importante peut
¢galement étre constatée pour les déchets de méme origine, par exemple pour les déchets
d’abattoir et les effluents d’élevage. Ces grandes variations dépendent de la nature du déchet,

des procédés de production, du mode de collecte, de la durée de stockage, etc.

Les déchets des fruits et Iégumes proviennent des différents maillons de la chaine de
production jusqu’a la consommation de ces végétaux. Ils ont souvent un pH acide et sont riches

en fructose et hémicellulose (75%) [3].

Les déchets d’abattoir font partie des sous-produits animaux définis par le réglement CE
N° 1069/2009 relatif aux sous-produits animaux (SPAN) [4]. On entend par déchets d’abattoir,
des morceaux des carcasses animales abattus (ex. corps, cuirs et contenu de 1’appareil digestif)
et tout coproduits dérivés non destinés a la consommation humaine (ex. le sang issu de saignée,

la graisse et les eaux résiduelles collectées a partir des processus d’abattoir). Les propriétés
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physico-chimiques de ce type de déchets varient grandement en fonction des types d'animaux

abattus et de la nature des déchets collectés.

Au cours du processus de fabrication de la biere, de nombreux déchets sont générés, tels
que les grains brassés, le malt chaud et les résidus de brassage. Aprés fermentation par la levure,
les déchets de brasserie sont souvent acides et contiennent une grande quantité¢ de maticre
organique insoluble. La présence de résidus de levure peut apporter une forte teneur en azote et

donc modifier le rapport C/N [5].

Les déchets laitiers sont des résidus générés lors de la transformation du lait en différents
produits laitiers (fromage, yaourt, créme). Ils sont généralement dilués et chargés en azote,

sucres, protéines et lipides.

Les résidus de restauration et d’alimentation animale sont des déchets liés a
I’alimentation humaine et animale. Ce dernier présente une mati¢re séche pouvant atteindre 93%
(cf. Tableau I-1). Ces déchets alimentaires sont couramment ¢équilibrés en matieres

nutritionnelles.

Les mélanges graisseux y compris d’huile sont issus d’industries agroalimentaires (ex.
résidus des bacs a graisse et d'huile provenant de la séparation des eaux usées industrielles). Ils
sont chargés de mati¢re organique, principalement de lipides (représentant plus de 75% de la
maticre seéche). La forte acidité est également une caractéristique générale de ce type de déchet,

en raison de la présence significative des acides gras a longue chaine.

Les effluents d’¢élevage animal sont I’un des principaux déchets organiques issus des
activités agroalimentaires. Ils sont généralement basiques (pH > 7), modérément chargés en
matiere organique et trés riches en éléments nutritionnels (N, P, K, Ca, Mg, efc.). Ils
représentent un autre type de sous-produits animaux (SPAN) réglementés par 1’Union

Européenne au niveau des contrdles sanitaires.
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Tableau I-1 Caractéristiques physico-chimiques de différents déchets alimentaires dans la littérature.
Type de déchet pH MS MV/MS DCO ; TN . C/N Glucides  Protéines Lipides Références
) (%) (%) (g O2kgMB™") (g NkgMB™) ) (% sur MS) (% sur MS) (% sur MS)
Déchets des fruitset  3,7-4,2 6,8—-17,9 83,4-953 65— 136 1,29-2,8 152-342 75 10,5-17,8 0,8-52  [3,6]
légumes
Déchets d'abattoir 6,9-7,1 2,0-283 56,3-93,6 332,2 0,2-2,6 3-6 0-27,7 2,0-389 1,0-40,5 [6,7]
(N-NH4")
Déchets de brasserie 4,6 —6,9 14,1-29,2 87,6—-97,0 1092-1308 7,48-12,7 5,1-54,9 28,6 11,4-32,0 5,7-10,6 [5,6,8]
Déchets laitiers 4,5-11 0,1-7 84 28,5-128,3 0,9-12 11,4-13,6 3-809 1,40-335 0,1-11,6 [6,9,10]
Résidu d’alimentation - 86-93  74,6-94,5 530,4 - 10-25 - 6,0-345 1,0-30,8 [6,9]
animale
Déchets des 33-57 4,0-41,5 88,7-951 90,9-934 2,72-3,01 11,4-36,4 33-552 14-228 4,0-41,5 [69,11,12]
restaurations
Graisse et huile 42-56 1,3-26,7 86,0-100  290—600 0,48 22,1 0,8 10,2 75,4-100 [6,7,9]
(N-NH4")
Effluents bovins 78-92 98-20 557-94,0 68,5-274 1,7-5,3 16-25 165-64 57-21,8 2,6-16,1 [9,11,13—
17]
Effluents porcins 73-7,7 9,55-29,2 80,3-86,8 28,2-105 6,66 — 10,5 6-14 38,2-47,6 149-24,0 10,1-14,5 [13,17,18]
Fientes volailles 73-74 7,0-385 58,7-740  104-201 6,81 — 13,1 3,9-15 0,48 1,2 4,3 [13,19-22]

MS - Matiére séche ; MV - Matiére volatile ; MB - Matiére brute; DCO - Demande chimique en oxygene ; TN - Azote total ; C/N - Rapport massique carbone sur azote
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1.1.2 Valorisation des déchets alimentaires

Les déchets alimentaires sont considérés comme un gisement de matiére organique
(sucres, protéines, lipides, efc.) et d’éléments nutritionnels (N, P, K, Ca, Mg, efc.). En Europe,
la politique intégrée des produits [23] et la stratégie de bio-économie pour 1I’Europe [24]
encouragent la minimisation des déchets a toutes les étapes de la vie des produits. Le concept
d'économie circulaire, en particulier « du berceau au berceau », a été étudiée pour 1'éco-
innovation, visant a une société « zéro déchet ». Cette stratégie souligne que les déchets sont
utilisés comme mati¢res premicres pour de nouveaux produits et applications. La grande
quantité¢ de déchets produits par l'industrie alimentaire constitue non seulement une perte
importante de matiéres, mais aussi un grave probléme de gestion, tant du point de vue
¢conomique qu'écologique. Une grande proportion de ces résidus alimentaires peut Etre
valorisée dans d'autres systémes de production, notamment dans les bioraffineries et le secteur

énergétique.

Déchet des fruits et
légumes ; : Molécul
g — Bioraffinerie
interet
Déchets d’abattoir Jﬁ
A

Déchets de brasserie Jﬁ Compostage
Déchets laitiers l( D echet.s 1 Biologiques Fermentation
| ) alimentaires |

(7 B = 2 Y
Résidu d’alimentation
animale Méthanisation

Biogaz
Digestat

A

Déchets des

L restaurations Y Fn s Chaleur

N . SulEL s Electricité
Graisse et huile — o

L ) — Thermochimiques

Effluents d’¢levage ]‘ Gazéification

Figure I-1 Résumé de technologies disponibles pour la valorisation des déchets alimentaires.

La Figure I-1 présente un résumé de technologies utilisées pour la valorisation des
déchets alimentaires. L’extraction des molécules d’intérét fait I’objet de la premiére étape de la
valorisation matérielle des déchets alimentaires. Les déchets végétaux (légumes et fruits)
contiennent une quantit¢ importante de celluloses, antioxydants, polyphénols, biofibres,

pectines, efc., qui sont généralement des matieres essentielles a 1’industrie pharmaceutique et
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nutraceutique. La gélatine, les protéines, les lipides, les enzymes ainsi que les produits lactiques
(ex. lactulose, acide lactique) peuvent étre potentiellement extraits et bioraffinés a partir des
sous-produits animaux et laitiers mais sous de stricts controles sanitaires [25]. L utilisation de
certains déchets alimentaires (le pain par exemple) a des fins d’alimentation animale est

¢galement une option privilégiée a cet effet.

Le compostage, la fermentation, la digestion anaérobie (i.e. méthanisation), la
gazéification et l’incinération constituent une autre voie du management des déchets
alimentaires [26]. Il s’agit d’une valorisation finale des matiéres nutritionnelles ou d’une
récupération de I’énergie biosourcée a partir des déchets organiques non valorisable par d’autres
méthodes, comme des sous-produits animaux reglementés (ex. les fumiers et lisiers, des pailles,

etc.).

Le compostage est une transformation aérobie de la matiére organique des déchets
alimentaires en produits fertilisants, qui peuvent étre utilisés comme des engrais ou des
amendements agricoles. Ce procédé biologique peut atteindre a la fois la stabilisation de la
matiere organique, le séchage du déchet, I’hygiénisation microbiologique, la production des
maticres fertilisantes ainsi que la minimisation de I’émission des gaz a effet de serre (GES) et

de ’ammoniac (NH3) [27,28].

La fermentation et la méthanisation font partie du traitement biologique des déchets
organiques par voie anaérobie. La fermentation est réalisée par les activités métaboliques
d’oxydo-réduction dans lesquelles 1’oxygene n’est pas le seul accepteur ultime d'électrons. Les
produits finaux des réactions fermentatives (ex. mati¢re organique et COz) peuvent également
recevoir les électrons émis par les processus. La fermentation des déchets alimentaires vise a la
production d’acides gras volatils (ex. acide acétique), des alcools (ex. bio-éthanol) ou d’autres
petites molécules d’intérét (ex. acide lactique) [29]. La production de 1’éthanol biosourcé a
partir du mais et de la paille est un exemple de valorisation énergétique des déchets agricoles

par voie fermentative [30].

La digestion anaérobie (ou la méthanisation) est un processus complet de fermentation
qui transforme la matiére organique en biogaz. Le biogaz est composé principalement du
biométhane (CH4, 50% — 70% v/v), dioxyde de carbone (CO2, 30% — 50% v/v) et de quelques
traces (ex. NH3, Na, H2S). C’est le méthane qui lui octroie ses vertus énergétiques renouvelables.
Aprées raffinage, le biométhane peut étre injecté dans le réseau du gaz naturel pour une

valorisation matiére ou énergétique ultérieure. De plus, la cogénération réalisée par un moteur
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a gaz (ou une turbine) permet la production simultanée d’électricité et de chaleur sous forme
d’énergie renouvelable au sein méme des locaux de I'unité de méthanisation. Ce qui reste dans
le digesteur est appelé digestat (résidu issu de la méthanisation riche en matiére organique et en
¢léments minéraux, ex. N, P, efc.). Il est ensuite possible de le valoriser en tant que fertilisant

pour les activités agricoles [6].

La gazéification et 1’incinération sont des traitements thermochimiques des déchets
organiques. La gazéification permet la décomposition des mati¢res carbonées a 800 °C —
1 200 °C en présence d’une faible quantité d’oxygene pour produire du gaz de synthése (appelé
« syngaz »). Ce dernier est combustible grace a ses composants monoxyde de carbone (CO) et
dihydrogéne (H>). Il est utilisable en tant que carburant pour la production énergétique ou en
tant que matiere primaire pour la production de produits chimiques [31]. En ce qui concerne
I’incinération, c’est une technologie largement développée et appliquée pour la récupération
énergétique (chaleur et ¢électricité) a partir de déchets organiques. Elle permet une réduction
importante de volume de déchets. Par contre, cette technologie est de moins en moins
privilégiée par plusieurs pays de ’'UE a cause de ses émissions importantes de polluants

toxiques comme les métaux lourds et les dioxines [31].

1.1.3 Digestion anaérobie - méthanisation

Face au défi du réchauffement climatique et a la demande croissante d'une
consommation d'énergie plus propre, I'Union européenne s'est engagée a transférer ses besoins
énergétiques totaux de 20% en énergies renouvelables d'ici 2020 [32]. En réponse a 1’ambition
de I’UE, la digestion anaérobie (méthanisation) est 1’une des solutions possibles pour la
valorisation des déchets alimentaires. Elle permet a la fois une valorisation matiére des résidus

et une production d’énergie renouvelable (EnR) a partir de la biomasse.

Le procédé¢ de méthanisation est constitué de quatre étapes principales : hydrolyse,
acidogénése, acétogénése et méthanogénése (Figure I-2). Durant 1’étape d’hydrolyse, la
maticre organique non-soluble est décomposée par les bactéries hydrolytiques qui transforment
les substances complexes en monomeres solubles (acides aminés, monosaccharides et acides
gras a longue chaine) a I’aide d’enzymes hydrolytiques extracellulaires. Durant 1’étape
d’acidogénése, les monomeres sont majoritairement dégradés en produits intermédiaires
comme les acides gras volatils (AGV) (ex. acide propionique et acide butyrique) via des

activités métaboliques fermentatives. Lors de la troisiéme étape (acétogénése), les bactéries

43

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Etude bibliographique Chapitre 1

acétogenes productrices obligées d’hydrogéne (APOH) métabolisent les AGV en acide acétique
en produisant H» et CO,. Il existe une petite quantité¢ de bactéries homo-acétogeénes qui
consomment H> et CO; produits par les bactéries APOH pour synthétiser de 1’acide acétique.
Enfin, tous les produits finaux de 1’étape acétogénése sont convertis en biogaz (notamment en

CHs4 et CO») par les microorganismes méthanogenes hydrogénotrophes et acétotrophes.

Déchets alimentaires

v 1 o

Protéines Glucides Lipides

l

Acides aminés Peptides Disaccharides
l Acides gras
Monosaccharides a longue chaine

| J
— Acides gras volatils

/

Acide acétique H,/ CO,

Biogaz

(CH,/ CO,)

Hydrolyse

7

o

|Méthanogénése| Acétogénése I Acidogénése I

Figure I-2 Chaine trophique de la méthanisation et ses différentes étapes (schéma adapté de
Liet al., 2019 [33]).

Comme évoqué dans la Section I.1.2, en plus du biogaz, il est obtenu également un
deuxiéme produit le digestat anaérobie issu de méthaniseurs. Il est constitu¢ de matieres non-
biodégradables (ex. lignine), de matieres dégradables qui n’ont pas encore été converties en
biogaz, de mati¢res minérales (N, P, K, efc.) et d’eau. La politique du « retour au sol » permet
que le digestat soit valoris€, aprés une séparation de phases et éventuellement un séchage [34],

comme engrais (phase liquide) ou amendements agricoles (phase solide).

1.1.4 Risque sanitaire de la politique « retour au sol »
Les ¢études des deux derniéres décennies ont révélé la présence élevée de divers

microorganismes pathogenes dans les biodéchets épandus sur le sol. Les coliformes fécaux,
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Salmonella enterica, Listeria monocytogenes, Escherichia coli O157: H7, Campylobacter spp.,
Cryptosporidium, Giardia, Hépatite B / E, Norovirus et Rotavirus ont été identifiés dans les
effluents d’élevages britanniques [35], le lisier porcin au cours de son traitement et de son
stockage [36], les sols préalablement épandus avec des fumiers ou des lisiers [37,38], les boues
de stations d’épuration [39], les déchets d’abattoirs [40] et le digestat anaérobie [41]. Ces
microorganismes infectieux peuvent étre transmis des déchets a l'environnement lors de
I'épandage sur le sol et, par conséquent, entrainer la contamination des aliments et l'apparition
de maladies humaines [42]. La propagation du géne de résistance aux antibiotiques (GRA) a
partir de déchets alimentaires, sous-produits animaux en particulier, suscite également une
attention croissante [43]. Des résultats récents montrent que le traitement conventionnel des
déchets ne peut constituer un obstacle suffisant a 1'élimination des GRA dans les déchets
alimentaires [44].

Occurrence des agents pathogénes dans les déjections animales (%)
0 20 40 60 80 100

n 1 1

Comploteser 1
Jjejuni

Escherichia coli |
0157:H7

Listeria | -

monocytogenes
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Cryptosporidium | -

parvum

lamblia

Figure I-3 Occurrence des agents pathogeénes dans les déjections animales (données
compilées a partir de [35,45-58)]).

Les déchets biologiques contiennent une grande variét¢ de microorganismes parmi
lesquels on pourrait trouver presque toutes les espéces d'agents infectieux identifiés comme
dangereux pour l'homme. La Figure I-3 résume [’occurrence de six especes d'agents
pathogenes identifiés dans les déjections de bovins, de porcins et de volailles. Les plages de
prévalences de Campylobacter jejuni, Escherichia coli O157: H7, Listeria monocytogenes,
Salmonella spp., Cryptosporidium parvum, Giardia lamblia dans ces déchets animaux

s’étendent respectivement entre 11,9 et 97%, 0 et 78%, 19,8 et 30%, 0 et 71,4%, 53 et 66,7%
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et 7 et 93,3%. On peut conclure de la figure qu’il est trés probable que les déjections animales
soient contaminés par divers agents pathogeénes [59]. Au niveau mondial, des agents pathogenes
peuvent étre accumulés dans les sols lorsque de mauvaises pratiques d’épandage [60,61] ou
d’hygiene dans les exploitations [62]. Le transport de déchets est également considéré comme
une autre source potentielle de recontamination [63]. Bicudo et Goyal (2003) ont également
souligné que les bactéries dérivées de déjections animales, qu'elles soient pathogénes ou non,
peuvent étre responsables de I’introduction de GRA dans l'environnement [64]. La santé

publique peut donc étre menacée si les biodéchets ne sont pas correctement traités et gérés [65].

Ce commentaire est encore renforcé par Hutchison ef al. (2004) [35] qui ont compar¢ la
concentration de certains agents pathogénes dans les déjections d’animaux britanniques (ovins,
volailles, porcs et bovins). La Figure I-4 donne la visualisation des résultats obtenus par leurs
travaux. Il indique que les concentrations des cinq types d'agents pathogenes ¢tudiés dans les
effluents d’élevage animal sont généralement élevées, de 1'ordre de 10% 4 10° UFC-mL™. Cela

constitue un défi majeur de santé publique pour la valorisation des déjections animales.

Log;, (UFC-mL™)
0 1 2 3 4 5 6 7

Campylobacter
Jjejuni

Escherichia coli

0157:H7
Listeria
monocytogenes
Salmonella
spp.
Cryptosporidium _ Ovins
parvum Volailles
% Porcs
Giardia # Bovins

lamblia

Figure I-4 Exemple de la concentration d'agents pathogenes dans les déjections animales
(données extraites et remises en forme a partir de Hutchison et al., 2004 [35]).

L’Agence de Protection Environnementale des Etats-Unis (US EPA) a révélé au public,
pour la premiere fois en 2002, les interactions entre les agents pathogeénes présents dans les
boues d’épuration et les maladies des résidents vivant a proximité d’épandage. Leurs

conclusions ont été présentées sous la forme d'une bréve communication [66] et d'un article de
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recherche [67], attirant ainsi de plus en plus l'attention des mondes médicaux, politiques et
scientifiques sur cette question. Apres un an, la réglementation américaine « US Environmental
Protection Agency Part 503 » relative a la lutte contre les agents pathogénes dans les boues
d’épuration est apparue [68]. Dans le méme temps, I’UE a publié son premier réglement CE N°
1774/2002 sur les régles sanitaires relatives a I’hygiénisation obligatoire (stérilisation) des sous-
produits animaux (SPAN) avant la digestion anaérobie, qui unifiait divers parameétres

opérationnels proposés par les pays membres européens [69].

1.2 Hygiénisation thermique des déchets alimentaires

1.2.1 Réglementations européennes et mondiales
Afin de maitriser le risque sanitaire dii aux déchets alimentaires, une étape
d’hygiénisation est généralement requise avant la digestion anaérobie. Elle est dédiée a

I’inactivation des agents pathogeénes, comme illustré par la Figure I-5.

Présence potentielle
des agents pathogénes

Sous-produits animaux
: Mélange avec
Autres déchets alimentaires d’autres
: substrats

Boues de stations d’épuration

Digestion

i Biogaz Purification
anaérobie

Socue.te Digestat
humaine

Cultures Animaux

Activité agricoles

Environnement

Figure I-5 Voie de transmission des agents pathogénes lors de la valorisation de biodéchets
par digestion anaérobie.

Les biodéchets subissent généralement une étape de pasteurisation thermique a des fins
sanitaires. Ce traitement thermique peut étre séparé des principales unités de transformation ou
y étre intégré. Le Tableau I-2 récapitule les paramétres opérationnels du processus

d’hygiénisation réglementés par certains pays et leurs autorités pour différents déchets cibles.
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Les types de biodéchets a hygiéniser et les parameétres opérationnels dépendent fortement des

pays concernes.

Le réglement de la Commission européenne UE N° 142/2011 exige que les sous-
produits animaux définis comme appartenant a la catégorie II ou III (comme les déchets
d'abattoir et de bétail) soient d'abord mélangés et broyés pour atteindre une taille de particule
inférieure a 12 mm, puis pasteurisés thermiquement a 70 °C pendant au moins 60 minutes avant
d'entrer dans les digesteurs anaérobies [70]. Le réglement donne également aux pays membres
de I'UE le pouvoir de choisir d'autres procédés que le traitement thermique pour hygiéniser les
SPAN, uniquement si ces procédés peuvent permettre une réduction de 5 log10 d'Enterococcus
faecalis ou de Salmonella Senftenberg (775W, HaS négatif) et une réduction de 3 logl0 des
virus thermorésistants tels que le parvovirus. Par exemple, le Conseil Suédois de I'Agriculture
a approuvé un traitement d’hygiénisation intégré dans des digesteurs thermophiles, maintenus
a 52 °C, pendant une durée minimale de 10 h et un temps de séjour hydraulique minimum de 7

jours [71].

Aux Etats-Unis, 1'US EPA (United States Environmental Protection Agency) précise
que les boues d’épuration doivent étre traitées thermiquement en appliquant différents barémes
temps-température en fonction de la suspension cible (par exemple, 30 min sont nécessaires
pour un traitement a 70 °C des boues de stations d’épuration avec au moins 7% de solides). La
grande variété de baréme de traitement proposée par ces pays rend difficile la comparaison de
l'efficacité de pasteurisation d'un procédé a 1’autre. Par conséquent, le concept de valeur
pasteurisatrice (valeur F) développé en génie alimentaire a été utilisé. Il est défini comme le
temps de traitement requis a la température de référence pour obtenir la méme efficacité de
pasteurisation (taux de réduction des agents pathogenes cibles) que celui obtenu par une
pasteurisation a une autre température, en supposant un profil d'inactivation log-linéaire du

microorganisme de référence [72]. La valeur F est calculée en utilisant I’Equation I-1.
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Tableau I-2 Résumé de la durée et de la température de I’hygiénisation thermique réglementées.

Autorités Type de Parametres opérationnels de 1’hygiénisation thermique Références
déchet HYG + DAM?* HYG + DAT® HYG intégrée®
UE SPAN 70 °C, 1 h (60 min)® pour tous les procédés [70]
Autriche & SPAN 70°C, 1h 70 °C, 0.5h 55°C,24h (73]
Allemagne (60 min) (30 min) (10 min)
Danemark SPAN 55°C,7,5h 55°C,5,5h 55°C,6,0 h [74]
(3,2 min) (2,4 min) (2,6 min)
60°C,3,5h 60°C,2,5h 52°C,10h
(7,8 min) (5,6 min) (1,6 min)
65°C,1,5h 65°C,1,0h -
(17 min) (12 min)
Etats-Unis Biosolides 70 °C,0,5h 70 °C, 0,5 h - [68]
(30 min) (30 min)
Irlande SPAN 60 °C, 48 h, 2 fois (214 min) or 70 °C, 1 h (60 min) [75]
Chine Biosolides - - 55 °C, 5 jours [76]
(52 min)
Royaume-Uni  Déchet des 57 °C, 5,0 h (4,1 min) [77]
restaurations
Suede SPAN - - 52°C,10h [71]
(1,6 min)

*HYG + DAM : L’hygiénisation et la digestion anaérobie mésophile sont opérées dans des unités séparées

" HYG + DAT : L hygiénisation et la digestion anaérobie thermophile sont opérées dans des unités séparées

¢ HYG intégrée : L hygienization est intégrée a la digestion anaérobie

4 Valeur F est présentée entre parenthéses, supposant 7,.,= 70 °C et Z =7 °C dans I’Equation I-1, impliquant
’inactivation thermique de la souche Ent. faecalis

SPAN : Sous-produits animaux

- Tref

F =f0th 7z dt Equation I-1

ou F' (min) est la valeur pasteurisatrice a la température de référence, 7 (°C) est la température
de traitement, T,.r(°C) est la température de référence (7,.r= 70 °C dans notre cas), ¢ (min) est
le temps de traitement initial a 7 et Z (°C) est I’¢lévation de température requise pour une
réduction de 1 log10 du temps de réduction décimale de I’agent pathogéne ciblé (ici, la valeur

Z est fixée a 7 °C pour la pasteurisation d’Enterococcus faecalis) [78].

En Suede, par exemple, I’hygiénisation thermophile opérée a 52 °C pendant 10 h a le
méme effet de destruction sur la souche Ent. faecalis que celle a 70 °C (T,) pendant 1,6 min
(valeur F). Les valeurs F' de l'efficacité de pasteurisation des parameétres d'hygiénisation
correspondants apparaissent en italique et entre parenthéses dans le Tableau I-2. On peut
constater que 1'UE est plus prudente dans 1'établissement des parameétres d'hygiénisation en
comparaison a ses membres et a d'autres pays du monde. Il convient de noter que I’Irlande a

proposé un procéd¢ de paramétrage de la pasteurisation thermique qui semble extrémement
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prudent (60 °C pendant 2 fois 48 h) sur I’hygiénisation du SPAN, équivalent a une valeur F de
214 min a 70 °C [79].

Outre les parametres opérationnels, les réglementations controlent généralement la
concentration microbienne dans le produit final aprés méthanisation, notamment dans le
digestat avant retour au sol. Le Tableau I-3 donne plusieurs exemples de critéres microbiens
pour la valorisation du digestat dérivé de la méthanisation des SPAN, des boues d'épuration et
de déchets agricoles réglementés respectivement par I'Union européenne, les Etats-Unis et 1’état
de Californie. E. coli, Enterococcus spp., Salmonella spp. et les ceufs d’helminthes sont souvent

choisis comme microorganismes indicateurs caractérisant la qualité du digestat.

Il faut tenir compte du fait que le processus de méthanisation, en lui-méme, constitue
une ¢étape d'hygiénisation des déchets. Un certain nombre d'études ont montré que la
méthanisation, en particulier thermophile, pouvait entrainer une réduction significative des
agents infectieux ou des microorganismes indicateurs traditionnels, tels que les coliformes
fécaux, Salmonella spp., E. coli, Enterococcus spp. dans les boues d'épuration [80], le lisier
[81], les carcasses et le fumier de porc [82] et le lisier de ferme [83] (cf. Annexe I). Une
syntheése récente est parue concernant cet aspect [84]. Cette réduction des agents pathogenes
pourrait s'expliquer par les conditions de stress créées par la méthanisation pour la sélection des
microorganismes méthanogenes. Cependant, Campylobacter spp. peut survivre pendant la
digestion anaérobie mésophile du fumier bovin [83]. Certaines bactéries sporulantes, telles que
Bacillus spp. et Clostridium spp., sont beaucoup plus résistantes au prétraitement par
hygiénisation thermique [85] et au procédé¢ thermophile [86]. La présence des virus infectieux

dans le digestat est toujours négligée [84].

L'¢limination des agents pathogenes résistants et des endospores bactériennes dans les
déchets biologiques devrait, dans 1’avenir, constituer un axe de recherche du domaine de

'hygiénisation.
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Tableau I-3 Critéres de concentrations de microorganismes indicateurs réglementés par
différentes autorités pour des digestats issus de la méthanisation de biodéchets.

Quantité de déchet

Indicateurs n ¢ m M L
considérée

UE - Réglement N° 142/2011- ANNEXE V - II1.3.1 relatif aux sous-produits animaux [70]
Escherichia coli ou Enterococcaceae 5 1 1000 5000 lg
Salmonella spp. 5 0 0 0 25¢g

US EPA - Réglement sous 40 CFR Part 503 — Section 4 relatif aux boues de STEP [68]

Coliformes fécaux - - 1000 — 4 ¢ MS
Salmonella spp. - - 3 - 4 g MS
Virus entérique - - 1 - 4 ¢ MS
(Eufs d’helminthes viables - - 1 - 4 g MS

Californie - Réglement Titre 14 — Section 17896.60 (b) relatif au digestat anaérobie [87]
Coliformes fécaux - - 1000 — 4 ¢ MS

Salmonella spp. - - 3 - 4 g MS

n =nombre d’échantillons a tester (—)

m = valeur-seuil pour le nombre de bactéries. Le résultat est considéré comme satisfaisant si le nombre de
bactéries dans la totalité des échantillons n’excéde pas m (UFC)

M = valeur maximale du nombre de bactéries. Le résultat est considéré comme non satisfaisant si le nombre
de bactéries dans un ou plusieurs échantillons est supérieur ou égal a M (UFC)

¢ =nombre d’échantillons dans lesquels le nombre de bactéries peut se situer entre m et M, I’échantillon étant
toujours considéré comme acceptable si le nombre de bactéries dans les autres échantillons est inférieur ou
égalam (-)

MS : Matiere séche ; STEP : Stations d’épuration

1.2.2 Hygiénisation avant, pendant et apres la méthanisation

Les processus d'hygiénisation avant (pré-hygiénisation), pendant (inter-hygiénisation)
ou apres digestion anaérobie (post-hygiénisation) jouent un role important dans I'efficacité de
réduction des agents pathogenes, la consommation énergétique et la qualité finale du digestat

[88].

La plupart des réglementations imposent un processus de pré-hygiénisation des déchets
avant la digestion anaérobie. D'une part, un apport d'énergie supplémentaire peut étre nécessaire
pour chauffer plusieurs substrats réglementés a une température souhaitée (par exemple, 70 °C
en Europe). D'autre part, le substrat hygiénisé¢ peut également préchauffer les digesteurs
lorsqu'ils sont mélangés avec d'autres matiéres premieres. Aucune autre étude n'est disponible

concernant les bilans énergétiques associés. La pré-hygiénisation peut modifier la cinétique de
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production de biogaz du substrat. En outre, en termes d'efficacité de réduction des agents
pathogénes, elle inactive les agents pathogeénes avant d'entrer dans les digesteurs, permettant
ainsi une hygiénisation plus poussée pendant la digestion anaérobie. Elle empéche la
multiplication des microorganismes inactivés, comme indiqué dans de trés nombreuses

publications scientifiques (cf. Section 1.2.1 et Annexe 1).

La post-hygiénisation qui suit le processus de digestion anaérobie peut paraitre comme
la plus efficace d’un point de vue économique [63] : elle nécessite moins d’énergie pour
chauffer le digestat déja chauffé a la température de digestion. Cependant, le chauffage de la
totalité¢ du digestat au lieu de celle des seules intrants réglementés pourrait limiter son attrait.
Astals et al. (2012) [89] ont réalisé un bilan énergétique de la post-hygiénisation et ont conclu
qu'un excédent énergétique positif ne pouvait étre atteint qu'avec la mise en place d'un systéme
de récupération de chaleur. Keller (1983) [90] a constaté que le digestat post-hygiénisé était
plus vulnérable a la repousse des agents pathogenes. L'auteur a expliqué ce phénomene par le
fait que le post-traitement pourrait induire une dégradation supplémentaire des maticres
organiques favorisant la croissance bactérienne. Clements (1983) [91] a recommandé la pré-
hygiénisation du substrat afin de minimiser les risques sanitaires des boues de STEP malgré la
plus grande consommation énergétique. Enfin, la post-hygiénisation peut entrainer une perte

excessive de NH3 qui influe sur la qualité finale fertilisante du digestat [88].

L'inter-hygiénisation est peu étudiée. Elle permet 1’hygiénisation du digestat entre le
digesteur primaire et le post-digesteur avec un apport de chaleur inférieur a celui de la post-
hygiénisation. Cependant, ce chauffage intermédiaire peut détruire les microorganismes
méthanogenes présents dans le digestat et aurait donc une influence sur les performances de la

post-digestion [88].

1.2.3 Consommation énergétique de I’hygiénisation thermique

L'hygiénisation thermique des biodéchets est souvent réalisée dans les unités de
méthanisation, en utilisant la chaleur générée par la cogénération du biogaz produit localement.
Le Tableau I-4 résume la consommation de chaleur de I'hygiénisation thermique au regard de
la production totale d'énergie de plusieurs unités de méthanisation en Europe. En régle générale,
le procédé consomme 6 a 25% de la production d'énergie primaire locale, a I'exception de
I'Irlande qui, comme indiqué dans la Section L1.2.1, a proposé un procédé d'hygiénisation tres

stricte (60 °C pendant 48 h, 2 fois) et donc plus énergivore. Dans cet article [79], les auteurs
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ont compar¢ la consommation énergétique des normes d'hygiénisation européenne et irlandaise
d'une unité de production de biogaz située en Irlande. Ils estiment que, dans le cas du traitement
avant la digestion anaérobie, 57% et 4 544% de la production énergétique du biogaz serait
utilisée pour les paramétres de I’hygiénisation de ’'UE et d’Irlande respectivement. Quant a la
post-hygiénisation, elle nécessiterait environ 30% et 1 900%.

Tableau I-4 Demande en énergie de I’hygiénisation thermique dans les unités de méthanisation
en Europe.

Pavs Capacité Substrats Paramétres T Quyg Référen
Y (kt-an™) HYG Métha —QBiogaZ éférences
Suede” 20-60  Divers selon - - 6-17% [92]
les installations

A]]emagneT 10-20 DAgI'l, OM 70 °C, 1 h — 10 - 15% [93]
Irlande’ 10,8 Lisiers 70%, 70°C, 1h 40 °C 30 -57% [79]

Légume 30%

60 °C, 48 h, 40 °C 1 893 —4 544%
2 fois

Royaume-Uni” 5,1 Lisiers 50%, — 40 °C 17% [94]

DAgri 50%
Suede’ 25,2 OM 82%, 52°C,10h 52 °C 9% [71]

SPAN 15%,

DAIlim 3%
Suedet 28 DAIlim 72°C,1h 52 °C 20% [95]

* La consommation de chaleur globale de I’unité de méthanisation est prise en compte.

" La consommation de chaleur de I’hygiénisation est prise en compte.

DAgri : Déchets agricoles ; DAlim : Déchets alimentaires ; OM : Ordures ménageres ; SPAN : Sous-produits animaux
HYG : Hygiénisation ; Tmema : Températue de la méthanisation

Quva : Chaleur requise par I’hygiénisation ; Qgioga, : Energie primaire produite par le biogaz de I’unité de méthanisation

La demande de chaleur du traitement peut varier en fonction de la taille de I’unité de
méthanisation et la recette des intrants a hygiéniser. Les déchets les plus humides (tels que les
boues et les déchets de restauration) nécessitent plus d'énergie pour atteindre la température
souhaitée pour I’hygiénisation en raison de la capacité calorifique élevée de 1’eau. La différence
entre les exigences thermiques du processus d’hygiénisation dans les unités de méthanisation
peut également étre expliquée par les différentes méthodes de calcul utilisées. Certains
documents sont basés sur l'aspect de l'audit énergétique au sein de 1’unité, tandis que d'autres
le sont sur les principes de 1'analyse du cycle de vie (ACV). Différentes fronti¢res du systéme
sont donc considérées pour I'évaluation. Par exemple, certaines études prennent en compte

l'efficacité énergétique primaire de la génération de chaleur pour I'hygiénisation, tandis que
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d'autres non. De plus, les paramétres opératoires d’une unité¢ de méthanisation peuvent différer
considérablement d’une installation a une autre. La consommation d’énergie calculée dépend
fortement des différentes hypothéses concernant le taux de récupération de chaleur, de

l'efficacité des échanges thermiques et des conditions d'isolation [71].

1.2.4 Effet de la pré-hygiénisation thermique sur la production de méthane des intrants de
méthanisation

L'hygiénisation thermique des biodéchets est généralement effectuée a une température
inférieure a 100 °C pendant plusieurs heures. Ce traitement thermique modéré peut également
servir d’étape de prétraitement des substrats avant leur transformation et influer ainsi sur la
production de biogaz. La Figure I-6 résume les études concernant le prétraitement a
température modérée (< 100 °C) en ce qui concerne 'amélioration de la production du méthane
de 4 types de biodéchets, a savoir les déchets d'abattoir (n = 13), les boues d'épuration (n = 9),

le lisier porcin (n = 1) et le lisier bovin (n = 4).
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Figure I-6 Résumé de I’effet de prétraitements thermiques modérés (< 100 °C) sur
l'augmentation de la production de biogaz ou de méthane de biodéchets
(données de la figure collectées de [7,15,71,96—-108]).

Le graphique est présenté sous forme de boites a moustaches qui impliquent les
médianes, les 25 (Q1) et 75°™ centiles (Q3) comme lillustre la Figure I-7. Pour une

population qui suit une distribution normale N(0, 6°), la zone délimitée par les intervalles (les
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moustaches) doit contenir 99,3% des observations. Les observations aberrantes (dont les
valeurs atypiques ne se situent pas dans D’intervalle des moustaches [Q1-1,5 X IQR ;
Q3+1,5%IQR]) sont marquées par des cercles évidés et les observations aberrantes extrémes
(dont les valeurs extrémement atypiques dépassent trois fois la hauteur des boites IQR) sont

marquées par des astérisques [109].

IQR
=
Q1 Q3
Q1 — 1.5 x IQR l Q3 + 1.5 x IQR
e .
Median
40 30 -20 -lo 0o 10 200 30 40
—2.6980 —0.67450 0.67450 2.6980

24.65%  50%  24.65% ,

—ﬁo —-30 —20 —io Oc lo 20 30 40

Figure I-7 Représentation en boite a moustaches et fonction de densité de probabilité d’une
population qui suit une distribution normale N(0, %), figure adaptée de Wikipédia [110].

L’augmentation du rendement en méthane induite par un prétraitement thermique léger
varie dans la plupart des cas entre 0 et +50%, alors que plusieurs études rapportent un effet
négatif et un effet extrémement positif (entre +50 et +500%, marqués comme valeurs aberrantes
ou atypiques). Le prétraitement thermique augmente la solubilisation de la DCO dans les
substrats et convertit les substances chimiques complexes en substances plus simples (ex.
transformation des acides gras a longue chaine en acides gras volatils et transformation des
protéines en acides aminés). Le traitement peut également entralner une modification
morphologique des particules de substrat, rendant le processus d'hydrolyse beaucoup plus facile
[100]. En plus de I’effet d’hygiénisation, le traitement thermique pourrait également augmenter
le surplus maximum de la production de méthane de certains biodéchets, tels que les abats de
bovins, de porcs et de poulets [107], le digestat d'hydrolyse, les boues d'épuration municipales,

le foie de porc et les déchets de tamisage d'abattoir [15,111].
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1.3 Technologies alternatives non-thermiques

1.3.1 Technologies disponibles

1.3.1.1 Electrotechnologies

Les technologies électriques impliquent un ensemble de traitements sur les substrats
cibles, notamment les champs électriques pulsés (CEP), les décharges a haute tension (plasmas
froids) ou toute autre technologie électrique permettant la désintégration cellulaire. Ces
technologies ont été largement étudiées pour l'ingénierie de procédés alimentaires depuis les
années 1960 [112], dans un objectif de pasteurisation non thermique, de l'intensification des
procédés d'extraction et de séchage des produits alimentaires. Les électrotechnologies les moins
séveres visent principalement a désintégrer la membrane cellulaire des bactéries cibles en créant
des pores permanents a partir desquels s'échappent le cytoplasme et les organites des
microorganismes. Des études récentes montrent que les électrotechnologies peuvent également
entrainer la formation de radicaux toxiques tels que les radicaux superoxydes (Oz) et

hydroxyles (-OH) exergant un effet sublétal sur les microorganismes cibles [113].

1.3.1.2 Micro-ondes

L'irradiation par micro-ondes (MW) est un chauffage dit volumique des matériaux cibles
par le réalignement oscillant des molécules dipolaires (I'eau dans la plupart des cas) induit par
la pénétration des micro-ondes. La fréquence exploitée des MW est 0,9 ou 2,45 GHz. Ce sont
principalement les molécules d'eau qui vibrent a ces deux fréquences [114]. En plus de 'aspect
thermique, un effet athermal a également pu étre observé lors du prétraitement par MW qui
dénature les macromolécules comme les protéines et 'ADN en rompant leurs liaisons
hydrogéne [115]. Ces effets combinés favorisent I’hygiénisation / pasteurisation de la matiére

premicre des substrats.

1.3.1.3 Pressurisation

La pressurisation est un groupe de technologie non thermique utilisant une pression
extrémement élevée pour atteindre la pasteurisation de produits. La haute pression
hydrostatique (HPH) est une technologie innovante qui permet d’atteindre une pression
isostatique a 100 — 900 MPa dans un systeme liquide. Le temps de maintien des produits a haute

pression mais aussi le nombre de cycles de montée / descente en pression sont des parametres
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importants du procédé. Ce traitement non thermique permet la pasteurisation des produits en
provoquant une transition de phase des bicouches lipidiques des microorganismes [116]. Une
autre forme de technique de pressurisation consiste a utiliser un gaz neutre sous pression
(comme le CO3) injecté dans un liquide confiné pour atteindre un niveau élevé de pressurisation

(apres dissolution du gaz dans le liquide).

1.3.1.4 Ultrasons de puissance

Les ultrasons de puissance (USP) ont été largement étudiés pour détruire les
microorganismes dans les produits alimentaires. L ultrasonication provoque des phénomeénes
de cavitation en émettant des ondes de choc soniques alternées (généralement a une fréquence
de 20 a 100 kHz). Ces ondes ultrasonores donnent naissance a des bulles de gaz qui implosent,
engendrant des températures et pressions trés élevées dans la bulle, des chocs sphériques
divergents dans son voisinage proche, et des jets liquides supersoniques au voisinage des parois

solides. L’ensemble de ces phénomenes conduit a 1’inactivation des microorganismes [117].

1.3.1.5 Traitement chimique

Le traitement chimique en tant que méthode de pasteurisation alternative implique le
traitement par addition d'alcalin, d'acide, d'ozone et d'autres produits chimiques aux substrats.
Il est souvent associ¢ a d'autres approches pour améliorer l'efficacité de l'inactivation des
microorganismes. Le prétraitement alcalin ou acide modifie le pH du milieu a un niveau
extréme qui peut stresser les microorganismes ou inhiber leurs activités. Les variations de pH
peuvent également provoquer différentes réactions physico-chimiques, telles que la coagulation
des particules, la dégradation de la membrane cellulaire et la décomposition de la lignocellulose,
etc. Le traitement a 1'ozone crée une forte concentration de radicaux libres oxydants toxiques

pour les activités bactériennes.

1.3.2 Efficacité sur I’hygiénisation des intrants de méthanisation

Pour remplacer I'hygiénisation thermique des biodéchets, une technologie alternative
doit au moins avoir la méme efficacité de débactérisation que celle obtenue par traitement
thermique. En fait, les technologies proposées dans la Section 1.3.1 peuvent atteindre des

niveaux de destruction bactérienne satisfaisants selon les études dans le domaine de la
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pasteurisation des aliments [112]. Cependant, peu d'articles scientifiques ont été¢ publiés sur

I'hygiénisation des biodéchets.

Le Tableau I-5 présente une synthése de la littérature sur I’application de plusieurs
technologies d’hygiénisation émergentes (CEP, MW, USP, HPH et traitement chimique) a
divers déchets biologiques a des fins d’inactivation des agents pathogenes. L'apport d'énergie

nécessaire a été reporté ou calculé a partir de différents articles lorsque cela était possible.

Les coliformes fécaux, Salmonella spp. et Escherichia coli sont généralement choisies
comme bactéries indicatrices pour caractériser l'efficacité d'hygiénisation des nouvelles
technologies. L’essentiel des résultats de recherche disponibles est consacré a I’hygiénisation
des boues d’épuration. Peu de connaissances sont accessibles pour les autres types de
biodéchets (déchets d'abattoir, effluents d'animaux, déchets de I’industrie alimentaire, ezc.). Le
traitement par micro-ondes s'est avéré l'approche la plus efficace, compte tenu de la forte
réduction des bactéries indicatrices. Cela pourrait étre di aux effets thermiques et athermiques
couplés induits par l'irradiation des micro-ondes qui renforcent l'inactivation bactérienne. Les
¢tudes sur les technologies électriques et la pressurisation pour 1’hygiénisation des biodéchets

sont rares et nécessitent davantage d’attention.

L'énergie électrique consommée par ces technologies varie de 3,6 klerg MS! a
11,4 kJe'g MS™!. En comparaison, Coultry ef al. (2013) [79] indiquent un apport de chaleur de
5,23 47,85 kJi-g MS™! pour I'hygiénisation thermique a 70 °C pendant 60 min pour des matiéres
séches du substrat variant entre 10% et 15%. Grim et al. (2015) [71] rapportent une
consommation de 2,2 kJi'g MS™! pour I’hygiénisation thermophile intégrée a 52 °C pendant

10 h.
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Tableau I-5 Synthese bibliographique de l'efficacité de plusieurs technologies alternatives pour 1'hygiénisation des biodéchets.

Technologie

Type de déchet

Parametres opérationnels

Indicateurs

Réduction microbienne

Références

CEP
MW

USP

Pression
Chimique

Boues activées
Boues primaires
Boues activées
Boues de digestat
Boues STEP
Boues primaires
Boues activées
Boues de digestat
Boues primaires
Boues activées
Boues activées
Boues activées

Boues activées
Boues activées
Boues STEP
Boues activées
Boues épaissies

50 Hz, 0,6 — 1,2 kV-cm'!
7,27 kleg MS™, 85 °C
11,4 kleg MS™, 85 °C
10,1 kleg MS™, 65 °C

0,4 — 1,2 klemL™, refroidies a 45 °C

4,86 kg MS™!, 65 °C
7,60 kJe-g MS™, 65 °C
10,1 kle-g MS™, 65 °C
1 kWe, 2450 MHz, 110's

3,49 kJeg MS™, 80 °C, 9 min

20 kHz, 0,1 — 0,3 We'mL!, 120 min

527 kleg MS™!

3,16 kJe'g MS™!, 20 kHz, 10 min

2800 kPa CO2, 23 h

35-157 gNaOH'kg MS™!, 24 h
pH 10-12, 0 —4 jours

Salmonella spp.

Coliformes fécaux
Coliformes fécaux
Coliformes fécaux
Coliformes totaux
Coliformes fécaux

Coliformes fécaux
Coliformes fécaux
Salmonella spp.
Coliformes fécaux
Coliformes totaux
Hétérotrophes
Escherichia coli
Coliformes fécaux
Escherichia coli
Escherichia coli
Coliformes fécaux
Salmonella spp.

1,4 log10

6,8 logl0

6,5 logl0

5,6 logl0
Destruction compléte
~5,6 log10
~5,4 1ogl0
~3,51logl0
4,2 logl0
2,0 logl0

~2 1logl0

3 logl0

2,4 logl0

4 logl0

~1 logl0
Non effet

4 logl0

2 —-4,5logl0
2 —41logl0

Streptocoques fécaux 2 —4 logl0

[118]
[119]

[120]
[121]

[122]

[123]
[124]

[125]
[123]
[126]
[125]
[127]

CEP : Champs ¢électriques pulsés ; MW : Micro-ondes ; USP : Ultrasons puissants
SPAN : Sous-produits animaux ; Boues STEP : Boues de station d’épuration ; kJ. ou kJ; : kilojoules électriques ou thermiques ; MS : Matiere séche

59

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Etude bibliographique Chapitre 1

Il convient de noter que la simple comparaison entre l'apport énergétique sous forme de
chaleur de I'hygiénisation thermique et celui sous forme électrique des technologies alternatives
n'est pas appropriée. En effet, ces procédés n'ont pas le méme rendement de récupération de
I'énergie primaire. En France, les énergies nucléaires, renouvelables et fossiles représentent
respectivement 75%, 15% et 10% de la production totale d'électricité. L'efficacité énergétique
de ces trois sources d'énergie est estimée a 33%, 100% et 38%, soit une efficacité énergétique
moyenne nationale de 43,6%. En supposant 5% de perte d'énergie primaire lors de la
distribution via le réseau électrique, le facteur de conversion de I'électricité en énergie primaire
réglementé par I’arrété francais [128] est de 2,58 — 2,59, soit l'inverse de 38,6% (44,6% moins
5%). Ce facteur est de 3,34 aux Etats-Unis et de 2,60 en Allemagne selon la structure
énergétique de chacun des pays considérés [129]. Cela signifie qu'en termes de consommation
d'énergie, I'hygiénisation thermique est un moyen plus économe en énergie que les technologies
alternatives qui consomment de I'énergie ¢lectrique. Cet avantage se réduira au fur et a mesure
que 1'¢lectricité sera davantage produite par les €nergies renouvelables. Ainsi, grice au
développement des sources d’énergies renouvelables, le facteur de conversion de la Suede a été

réduit de 1,92 en 2005 [130] a 1,60 en 2018 [131].

La plupart des substrats étudiés pour les technologies alternatives sont des boues
d'épuration dont la teneur en eau dépasse généralement 90%, tandis que les substrats a
hygiéniser dans les unités de production de biogaz ont une teneur en eau inférieure a 85%
(comme les déchets d'abattoir et le lisier). Cela implique que dans les installations de production
de biogaz, 'application des technologies alternatives peut étre intéressante lorsque les substrats
contiennent moins d'eau. Il est constaté que la consommation d'énergie du prétraitement des
boues de STEP dépend fortement de sa teneur en eau [132]. Des conclusions ne peuvent pas
étre précisément obtenues sans analyses quantitatives énergétiques, exergétiques, économiques

et du cycle de vie.

1.3.3 Effet sur la production de méthane des intrants de méthanisation

Plusieurs synthéses bibliographiques concernent 1’effet des technologies de
prétraitement sur l'amélioration du potentiel méthanogene (BMP), sur I’amélioration de la
déshydratation des boues d’épuration [133,134], sur la faisabilité énergétique [132], la stratégie
de gestion des déchets [135] ainsi que les mécanismes détaillés du prétraitement de
méthanisation [33]. Elles résument les avantages et les inconvénients de chaque technologie.
Les résultats présentés, dans ces synthéses, sont complétés dans la présente section par les
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données issues des travaux les plus récents. Les substrats concernés sont non seulement des
boues d’épuration mais également d’autres biodéchets devant étre hygiénisés tels que les

déjections animales, les boues industrielles et les déchets d’abattoir, etc.

La Figure I-8 illustre I'amélioration du rendement en biogaz / méthane des déchets
biologiques induite par différentes technologies de prétraitement. Bien que l'efficacité¢ du
traitement dépende de I'origine des substrats et des parameétres opérationnels appliqués, la figure
en forme de boite & moustaches permet une comparaison de ces technologies et donne une idée
générale des plages d'amélioration atteignable de la production de méthane. On peut résumer,
a partir de la figure, que les médianes d’amélioration de la production du biogaz ou du méthane
sont généralement inférieures a 50% pour la majorité des procédés d’hygiénisation alternatifs.
Le nombre de documents utilisés pour la figure varie d’un procédé a I’autre : 12 pour les
¢lectrotechnologies, 10 pour les micro-ondes, 20 pour les ultrasons de puissance, 6 pour la haute
pression hydrostatique et 7 pour le traitement alcalin couplé a un chauffage. Seules 2 études
sont disponibles sur le traitement acide couplé a un chauffage. Ces dernicres indiquent une
augmentation de la production de méthane de 14,3% et 17,5%. La technologie d'oxydation (9
documents) a permis d'observer une valeur médiane supérieure, correspondant a un surplus de

production de méthane de pres de 100%.
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Figure I-8 Synthése de diverses technologies alternatives liées a 1'amélioration de la
production du biogaz ou du méthane des biodéchets (données de la figure collectées de
[106,111,124-126,133,134,136-183]).
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En outre, plusieurs valeurs rapportées ont été identifiées comme valeurs aberrantes, ce
qui indique qu'elles se situent au-dela des intervalles probables de 99,3% estimés par la méthode
de la cartographie par boite a moustaches. Ces valeurs sont marquées par les cercles évidés. Les
valeurs aberrantes extrémes (dont les valeurs dépassent trois fois la hauteur des boites) sont

marquées par les astérisques.

1.4 Technologie alternative - Champs électriques pulsés (CEP)

1.4.1 Mécanisme des CEP

La technologie des champs électriques pulsés (CEP) est un traitement émergent utilisé
comme un prétraitement des substrats pour I’intensification de procédés extractifs et la
pasteurisation a froid. Ainsi, dés la fin du 19°™ siécle, les électrotechnologies ont été employées
pour une pasteurisation des produits laitiers par chauffage ohmique. En 1949, le champ
¢lectrique a été adopté pour faciliter I’extraction du jus en augmentant la perméabilité des fruits.
Depuis les années 1960, la technologie €lectrique a été systématiquement étudiée sous forme
impulsionnelle (CEP) pour la débactérisation des produits alimentaires [112]. En vue de la
maitrise du procédé, Hiilsheger er al. (1983) [184] ont développé un premier modéle
mathématique regroupant les paramétres importants du procédé de CEP pour estimer les

cinétiques de destruction microbienne.

Le procédé de traitement par CEP consiste a soumettre un produit ayant une structure
cellulaire (bactéries, tissus végétaux, etc.) avec des champs électriques dits modérés (400 V —
2500 V-em™) jusqu’ a des champs de trés intensité (15— 50 kV-cm™), de maniére répétée
(pulsée) et pendant un temps de traitement trés court (de I’ordre de la microseconde). Cet effet
entraine I’augmentation du potentiel transmembranaire (U,) de la membrane cellulaire [185],
qui est connu pour y permettre la formation d’ouvertures nanométriques et faciliter, ainsi, les
procédés d’extraction et de débactérisation. Ce descriptif a été enrichi par la théorie dit du « pore

critique » décrite par Weaver et Chizmadzhev (1996) [186].
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Figure I-9 Changements dans une membrane cellulaire soumise a un champ électrique (figure
adaptée de Barsotti et Cheftel, 1999 [185]).

La Figure I-9 illustre que ce potentiel transmembranaire est défini comme la différence
de potentiel électrique entre les milieux intracellulaire et extracellulaire. La membrane, selon
le modele électromécanique, est considérée comme un condensateur ayant une faible constante
diélectrique. Lorsqu’elle est exposée a un champ électrique, l'attraction entre les charges
opposées des deux cotés de la membrane induit un amincissement de la membrane. Par suite,
cet amincissement provoque a son tour l'attraction électrostatique. A un moment et pour un
endroit donnés, I'électrocompression va dépasser le module élastique de la membrane. Une
rupture locale de la membrane avec formation de pores a alors lieu. S’il dépasse une valeur
critique (U. = 0,7 — 1,1 V, qui dépend de la température, selon Zimmermann, 1986 [187]), une
rupture permanente de la membrane cellulaire peut étre obtenue par ces forces

¢lectrocompressives.

Le potentiel transmembranaire de la cellule sous CEP peut étre calculé selon I’ Equation

I-2:
m =k-d. E-cosO Equation I-2

ou k (—) est le facteur de la forme de la cellule microbienne étudiée, d. (cm) est la longueur ou
le diamétre caractéristique du microorganisme considéré, E (kV-cm™) est I’intensité du champ
électrique appliquée et 0 (rad) est I’orientation du champ électrique. A partir de cette équation,
on constate : (i) que plus une cellule sera grande, plus elle est sensible aux CEP ; (ii) les pores

ont tendance a se situer a I’équateur de la cellule (cos 8 = 1).
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La Figure I-10 montre le phénoméne d'électroperméabilisation a 1’échelle de la
molécule d’une cellule soumise aux champs électriques pulsés. La formation des pores par CEP

au niveau de la membrane cellulaire est composée de 3 étapes [188] :

a) Electroporation : le champ électrique entraine la formation de pores dans la bicouche

lipidique, représentée ici en deux étapes.

e Dans un premier temps, les molécules d'eau pénétrent dans la bicouche et
forment ainsi un pore hydrophobe instable ;
e Les tétes polaires des lipides adjacents se réorientent ensuite vers ces molécules

d’eau en formant ainsi un pore hydrophile métastable.

b) Modification chimique : les réactions chimiques induites par CEP telles que la
peroxydation déforment les queues des lipides membranaires et ainsi augmentent la

perméabilité de la bicouche a I’eau, aux ions et aux petites molécules.

¢) Modulation des protéines membranaires : un canal « voltage-dépendant » est formé
grace a la modulation de la fonction des protéines membranaires. Cela permet de renforcer

I’¢électroperméabilisation en laissant passer les molécules plus grandes.
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Figure I-10 Schéma conceptuel des mécanismes d'électroperméabilisation a 1’échelle
moléculaire. Figure extraite de Kotnik e al. (2019) [188] avec autorisation de reproduction
d’Annual Reviews, Copyright (2019).
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L’intensité du champ électrique externe (E) est un parametre clé pour atteindre ce

potentiel critique. Elle est définie par I'Equation I-3 :
E=U/d Equation I-3

ou U (kV) est la tension électrique appliquée et d (cm) est la distance entre deux électrodes de

la cellule de traitement CEP.

Le traitement par CEP consiste en une application de tensions non continues (pulsées)
comme le montre la Figure I-11. Un traitement CEP est également caractérisé par un temps
effectif de traitement, calculé selon I’Equation I-4. C’est le temps effectif pendant lequel

I’échantillon recoit effectivement les impulsions de champs électriques :
tcep =N 1 T=N-ftpuin T=f tiy T Equation I-4

ou fcep (ms ou ps) est le temps effectif du traitement par CEP, N (—) est le nombre de trains
appliqués, n; (—) est le nombre d’impulsions envoyées par train, 7 (us) est la durée d’une seule
impulsion, /' (Hz) est la fréquence de répétition, tsix (s) est le temps réel de traitement par un

train et ./ (s) est le temps réel total de traitement.
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Figure I-11 A gauche, schéma caractéristique illustrant les paramétres d’un traitement CEP.
A droite, enregistrement lors d’un traitement réel. Rouge : tension de sortie ; Jaune : courant
dans la charge de test ITHPP, Thégra, France).

En plus des paramétres électriques mentionnés ci-dessus, la forme des impulsions joue
¢galement un réle important au niveau de I’efficacité du traitement. La Figure I-12 en donne

deux exemples.
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Figure I-12 Formes typiques des impulsions (en bas) en fonction de la configuration du
circuit électrique (en haut). A) forme carrée, B) et C) formes exponentielles. Figure extraite de
Roodenburg et al. (2005) [189] avec autorisation de reproduction d’Elsevier, Copyright
(2019).

La forme de I'impulsion résulte de la conception des générateurs de CEP. Ils sont
généralement composés d’un générateur électrique de haute tension, d’un sous-systéme pour la
génération des impulsions envisagées et d’une chambre de traitement contenant les produits a
traiter (Figure I-13). Les systémes qui générent des impulsions exponentielles sont meilleur
marché que ceux destinées aux impulsions carrées mais ces derniéres permettent de délivrer

une plus grande densité d’énergie [190].
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Figure I-13 Deux circuits électriques simplifiés pour la génération d’impulsions.
A) formes carrée et B) formes exponentielle. Figures extraites de Zhang et al. (1995) [190]
avec autorisation de reproduction d’Elsevier, Copyright (2019).
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1.4.2 Débacterisation par CEP

1.4.2.1 Effet sur la flore microbienne

Dans la Figure I-14, sont présentées des photographies réalisées en microscopie
¢lectronique a transmission de cellules de Saccharomyces cerevisiae et Lactobacillus brevis,
traitées ou non par CEP. On peut observer une séparation entre la membrane et la paroi
cellulaire et une structure cytoplasmique dénaturée de la cellule traitée par CEP. Une fuite des

matériels intracellulaires, due a la lyse cellulaire, a ainsi conduit a la mort du microorganisme.

De nombreux produits alimentaires ont été étudiés au niveau de la pasteurisation a froid
réalisée par CEP, comme les jus de fruit, le concentré de tomate, la purée de fruit, la sauce
spaghetti avec morceaux de viande, les yaourts, les confitures, les boissons, le vin, les ceufs
entiers, les sirops, les laits entier ou écrémé, la viande hachée, efc. Certains articles de synthése
ont compilé les effets des CEP sur I’inactivation de divers microorganismes dans différents

produits.

Qin et al. (1995) [191] ont résumé I’impact des CEP sur I’inactivation de levure
Saccharomyces cerevisiae dans le jus de pomme. Les auteurs y discutent, en particulier, de la

consommation énergétique des CEP pour une réduction de 6 logl0 de S. cerevisiae.

SEM SEM
Controf HIPEF-treated Control HIPEF-treated

TEM TEM
Control HIPEF-treated Con HIPEF-treated

— !r,

B\ @, J >5"s\ @‘%

S. cerevisiae L. brevis

Figure I-14 Comparaison de cellules de Saccharomyces cerevisiae et Lactobacillus brevis
avant et apres traitement par CEP. Control : sans traitement ; HIPEF-treated : avec traitement
CEP a haute intensité. SEM : microscopie ¢électronique a balayage ; TEM : microscopie
¢lectronique a transmission. Figures extraites d’Elez-Martinez ef al. (2004 & 2005) [192,193]
avec autorisation de reproduction d’International Association of Milk, Food, and
Environmental Sanitarians et d’Elsevier, Copyright (2019).
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Zhang et al. (1995) [190] et Barsotti & Cheftel (1999) [185] se sont focalisés,
respectivement, sur le dimensionnement des systemes de CEP et sur les aspects biologiques en
liaison avec I’efficacité de I’inactivation des levures, des bactéries de type « Gram négatif » ou
« Gram positif ». Leurs travaux ont porté sur les milieux de culture artificiels, les jus de fruit,
le lait et les ovo-produits. Mosqueda-Melgar et al. (2008) [194] et Pan et al. (2017) [195] ont

plus récemment complétés cette série d’études.

Jeyamkondan et al. (1999) [196] et Ho & Mittal (2000) [197] ont introduit des
connaissances fondamentales liées au traitement CEP, notamment concernant le
développement des matériels expérimentaux, de la conception de la chambre de traitement et

de la modélisation des courbes de destruction microbienne.

Rastogi (2003) [198] a réalisé un état de 1’art de la technologie CEP et évalué son
potentiel pour d’autres procédés industriels comme le séchage, I’extraction, la déshydratation

osmotique et la réhydratation des produits alimentaires.

Pour les produits alimentaires, le Département de I’ Agriculture des Etats-Unis (US DA)
[199] a établi et publi¢ des critéres relatifs aux méthodes alternatives équivalentes a la

pasteurisation thermique, dont les CEP.

Gerlach ef al. (2008) [200] et Huang & Wang (2009) [201] ont compilé les travaux sur
la modélisation numérique de la distribution du champ électrique dans diverses chambres de

traitement pour optimiser 1’efficacité du traitement par CEP.

Wang et al. (2018) [113] ont rédigé une syntheése concernant 1’effet sublétal des cellules
traitées par CEP. Dans leur travail, les mécanismes protecteurs et métaboliques impliqués sont
résumés. En outre, sont discutées en détail, certaines technologies, qui peuvent étre combinées

aux CEP pour renforcer I’effet de débactérisation.

D’autres synthéses traitent de la question de la pasteurisation a froid des produits laitiers,
des végétaux, des ceufs et de la viande [202-206]. Quelques ouvrages du génie alimentaire ont
¢galement regroupé des informations intéressantes sur I’utilisation de cette nouvelle
technologie a des fins de débactérisation non thermique et de 1’amélioration des procédés

d’extraction [112,186,207-209].

68

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Etude bibliographique Chapitre 1

1.4.2.2 Parametres influencant ’efficacité de la pasteurisation assistée par CEP
v' Paramétres microbiologiques

o Nature du microorganisme cible

La majorité des microorganismes n’est pas affectée par les CEP si I’intensité du champ
électrique est faible (£ < 10 kV-cm™) en considérant que cela ne conduit pas a un potentiel
transmembranaire suffisant pour la lyse des cellules. Une intensité de champ électrique plus
élevée (E =15 — 50 kV-cm™) est nécessaire afin de réaliser la désinfection des produits. Ici, on
introduit la notion d’un paramétre champ électrique critique (E.). Il correspond a la valeur du
champ électrique au-dela de laquelle on observe une destruction significative des

microorganismes indicateurs.

La Figure I-15 montre que ce champ critique théorique dépend de la souche
microbienne, de la forme des cellules et de leurs tailles. On constate que les levures sont moins
résistantes que les bactéries. De plus, les bactéries de type « Gram positif » (G+) sont plus
résistantes aux CEP que celles de type « Gram négatif » (G—) [113]. La forme de la cellule

bactérienne (spheres, batonnets) peut également avoir un impact sur le champ critique.

-+ L. monocytogenes

100¢ —e Y. enterocolitica

—e L. brevis B. subtilis
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Figure I-15 Champ électrique critique en fonction de la taille des cellules de micro-
organismes. 4 a E : différentes formes de cellules et de leurs orientations dans le champ
¢lectrique. Figure extraite de Heinz ef al. (2001) [210] avec autorisation de reproduction

d’Elsevier, Copyright (2019).
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o Charge initiale

Les résultats dans la littérature montrent 1’effet contradictoire de la charge initiale sur le
taux de I’inactivation des microorganismes cibles dans les produits alimentaires traités par CEP.
Certaines études indiquent que l'inactivation microbienne ne dépend pas de la concentration
initiale en microorganismes [211,212]. D’autres études concluent que l'inactivation
microbienne est inversement corrélée a la concentration cellulaire initiale [213-216]. Les
chercheurs émettent I’hypothése d’un mécanisme de protection di a la formation d’agrégats de
cellules bactériennes. Les cellules microbiennes a l'intérieur des agrégats peuvent étre protégées
par les couches externes de cellules. L’intensité de champ électrique subit est donc hétérogene.
Certaines cellules peuvent ne jamais étre inactivées sous une certaine intensit¢ de champ
électrique, méme si plus d'impulsions sont appliquées. Contrairement a leurs résultats, d’autres
¢tudes [217,218] montrent que le taux d’inactivation de L. brevis et S. cerevisiae a été renforcé
lorsque la charge initiale de bactéries a augmenté. L hypothése est, que selon la théorie du
champ ¢électrique critique proposée par Ziermmann (1986) [187] (cf. Section 1.4.1), la
formation des agrégats conduit a un plus grand diameétre lors de I’exposition aux CEP, qui

diminue le potentiel transmembranaire critique pour la destruction cellulaire.
o Phase physiologique

Les études trouvent que les bactéries en phase de croissance logarithmique sont plus
sensibles au traitement CEP que celles en phase stationnaire [219-221]. Les microorganismes
incubés a 4 °C sont moins tolérants aux CEP que ceux incubés a 35 °C, quelle que soit leur

phase physiologique [220].

v" Paramétres électriques

o Intensité du champ électrique

La réduction microbienne est renforcée lorsqu’on augmente [’intensité du champ
électrique appliquée (E). Huang ef al. (2013) [222] relatent que la réduction de la souche
S. cerevisiae dans le vin de riz est de ~ 1 logl0 pour 12 kV-cm! contre ~ 4,5 logl0 pour
21 kV-cm™!. Masood et al. (2018) obtiennent un taux d’inactivation de la souche E. coli de
moins de 1 logl0 a 10 kV-cm! et plus de 5logl0 a 20 kV-cm™! dans un tampon citrique-
phosphate [223].
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o Temps effectif du traitement CEP

Le temps effectif de traitement CEP (¢cep) est le produit du nombre d’impulsions et la
durée d’impulsion comme le montre I’Equation I-4 dans la précédente section. Ce paramétre
permet de calculer le temps effectif pendant lequel I’échantillon recoit les impulsions des
champs électriques. Il est admis que le taux d’inactivation microbienne augmente lorsque le

temps effectif est prolongé [222]. Par contre, cette corrélation n’est pas forcément linéaire [224].
o Durée d’impulsion (largeur d’impulsion)

La durée d'impulsion (7, généralement entre 1 et 100 ps [225]) est définie comme le
temps nécessaire pour réduire, lors du retour a 0, la tension appliquée a 37% de sa valeur de
créte [190]. Pour méme temps effectif de CEP, la durée unitaire des impulsions a un effet limité
sur D’efficacité de ’inactivation des microorganismes [224]. Les études montrent qu’aucune
influence significative ne peut étre identifiée quand on augmente la durée d’impulsion pour
I’inactivation de Listeria innocua dans du tampon phosphate (t = 2, 3 et 3,9 us) [226], pour
Yersinia enterocolitica dans le tampon citrique-phosphate (t = 1— 15 ps) [227] et pour

Lactobacillus plantarum dans les boissons a base de lait et de jus d’orange (t=2,5 — 4 us) [228].

o Fréquence d’impulsion

Evrendilek et Zhang (2005) [229] ont étudi¢ 1’effet de différents intervalles entre deux
impulsions (3, 5, 20, 80, 200, 500, 100 et 1 430 ps) sur 'inactivation d’E. coli O157 : H7. Ils
ont trouvé que Dintervalle inter-impulsion de 20 ps était la meilleure condition pour
I’inactivation de cet agent pathogene dans le jus de pomme et le lait écrémé, étant donné que,
lorsque la durée entre deux impulsions est vraiment courte (haute fréquence), le fluide considéré
comme un condensateur n'a pas eu le temps de se décharger et de se recharger. Il est également
possible qu’aux faibles fréquences, I’intervalle de temps entre deux impulsions ait été tellement

long que les cellules bactériennes n’aient pas été suffisamment stressées par les CEP.

Picart et al. (2002) [230] ont modifié la fréquence de répétition de 1,1 a 100 Hz et
montrent que pour une méme énergie délivrée (900 J-mL!), une réduction de 1,7 log10 de L.

innocua a été obtenue a 100 Hz contre 0,67 logl0a 1,1 Hz.
o Forme des impulsions

Comme évoqué dans la Section 1.4.1, il existe principalement deux formes d’impulsion :

I’impulsion exponentielle et I’impulsion carrée. Zhang et al. (1995) [190] constatent que, d’une
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part, pour le premier type, I’existence d’une longue « queue » avec un champ électrique effectif
faible, génére un exces de chaleur dans les produits traités sans effet bactéricide. D'autre part,
les impulsions carrées maintiennent une tension de créte plus longue que les impulsions
exponentielles et sont donc énergétiquement plus efficaces. Une autre étude, des mémes auteurs,
constate que 1’efficacité énergétique des générateurs est de 64% pour la forme exponentielle et

de 91% pour la forme carrée [213].
o Energie spécifique délivrée

La loi d'Ohm (I’Equation I-5) établie la liaison de la résistance électrique (R), la tension

¢lectrique (U) et I’intensité du courant électrique (/).
R=U/I=d/ (5, d) Equation I-5

ou d (m) est la distance entre deux électrodes, S, (m?) est la section du passage de courant

électrique et o (S-m™) est la conductivité électrique.

L’énergie délivrée par CEP par rapport au volume d’échantillon traité est calculé selon

les équations suivantes [213].

Wegp = | OZCEP UTI dt Equation I-6

ou Wegp (JJmL') est I’énergie spécifique envoyée par CEP et V' (mL) est le volume

d’échantillon traité.

On applique la loi d’Ohm (I’Equation I-5):

tcep 2 tcep 2 tcEP ]2 'S0
P P L (o
o RV 0 L-V 0 d-v

S0

ZCEPUZ'Sr'd'O'

Weep = |, ——— dt Equation I-7

Etant donné que I’intensité du champ électrique £ = U/ d et que le volume d’échantillon
traité V' =S, - d, I’énergie spécifique délivrée par les CEP peut donc étre calculée a partir de

I’équation suivante (I’Equation I-8) :

Wegp = fOZCEPEZ- odt Equation I-8
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Si I’on développe encore I’équation ci-dessus en replagant le temps effectif CEP (zcep)

par I’Equation I-4, on obtient :
Wepp=E? 0 f ty 1=E*> 6 N ftyyn T Equation I-9

ou Weep (J-mL") est I’énergie spécifique envoyée par CEP, E (V-m™) est I’intensité du champ
électrique appliquée, o (S'm!) est la conductivité électrique, #or (s) est le temps total réel de
traitement CEP, N (—) est le nombre de trains appliqués, 7 (s) est la durée d’une seule impulsion,

f(Hz) est la fréquence de répétition et #,4in (s) est le temps réel de traitement par un train.

Cette énergie spécifique regroupe les paramétres opératoires d’un traitement CEP et
permet d’évaluer la consommation d’énergie €lectrique du procédé. Il est recommandé que ce
paramétre, accompagné de ’intensité du champ électrique appliquée, soit présenté avec les
résultats obtenus afin que 1’on puisse réaliser la comparaison des résultats entre travaux utilisant

des parametres et équipements différents [231].

La Figure I-16 donne un exemple de I’effet de 1’énergie spécifique délivrée par CEP
sur I’abattement des souches Salmonella Typhimurium et Staphylococcus aureus dans de 1’ceuf
entier liquide. On constate que les microorganismes réagissent d’une facon différente au

traitement CEP pour différentes énergies spécifiques.
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Figure I-16 Abattement de cellules de A) Salmonella Typhimurium B) Staphylococcus
aureus, endommagées apres traitements par CEP a différentes intensités de champ et énergies
spécifiques dans 1’ceuf entier liquide. 20 kV-cm™ (0); 25 kV-cm™! (m); 30 kV-cm™ (D);
35kV-cm! (e); 40 kV-cm! (0); 45 kV-cm™! (). Figure extraite de Monfort et al. (2010) [232]
avec autorisation de reproduction d’Elsevier, Copyright (2019).
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v Paramétres physico-chimiques

o Conductivité électrique, osmolarité et activite d’eau du milieu

La conductivité électrique caractérise la capacité des charges électriques a se déplacer
librement dans une solution d'électrolytes. Elle est un paramétre indirect de la teneur en ions
présents dans un milieu. Une basse conductivité électrique correspond a une basse
concentration en ions et conduit donc a un stress osmotique des microorganismes en suspension.
D’aprés I’Equation I-8, il est admis que I’énergie spécifique délivrée par le procédé augmente

quand on augmente la conductivité électrique du milieu.

L’osmolarité du milieu est la mesure directe de la pression osmotique d’une solution.
Cela permet la caractérisation de la diffusion des solvants a travers la membrane cellulaire du
microorganisme [231]. L’osmolarité d’un liquide cytoplasmique varie autour de 300 mOsm-L"!
pour la plupart des étres vivants. Une diminution de la pression osmotique externe (basse
osmolarité¢ du milieu) provoque un afflux d'eau et un gonflement ou méme une lyse cellulaire,
alors qu'une augmentation de la pression osmotique externe (haute osmolarit¢ du milieu)
provoque une déshydratation. Ces flux d'eau perturbent presque instantanément de nombreuses

propriétés cellulaires [233].

L’activité d’eau (aw) cytoplasmique est une fonction de la pression osmotique du milieu.
La majorité de bactéries ne peuvent pas survivre pour des activités d’eau trop faibles [224]. Par
contre, une activité d’eau relativement basse (ex. aw = 0,93 — 0,94) confére un effet protecteur
aux bactéries par rapport au traitement CEP [227,234]. La présence de substances chimiques
non ¢lectrolytes comme saccharose, glycérol dans les produits a traiter peut réduire 1’activité
d’eau [235] et donc influer sur la performance de la pasteurisation par CEP. Aronsson et Rénner
(2001) expliquent ce phénomene par le rétrécissement des cellules induit a basse aw ce qui
provoquerait un €paississement de la membrane cellulaire, suivi par une perméabilité et une
fluidité réduites de la membrane. La réduction de taille cellulaire aussi augmente le champ
critique (E.) qu’il faut atteindre par le traitement pour une inactivation significative des

microorganismes cibles [234].

Le stress osmotique, qui impact I’état physiologique, diminue la résistance des bactéries

au traitement CEP [236-238].
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o Composition chimique

Comme évoqué dans le précédent paragraphe, la présence de certaines substances non-
¢lectrolytiques peut baisser ’activité d’eau et protéger des microorganismes de I’effet
d’électroporation. La composition chimique des produits a traiter est donc un parameétre non
négligeable pour évaluer I’efficacité de débactérisation par CEP. Il est prouvé que cet effet a
¢été identifié pour le traitement des produits riches en protéines (ex. lait écrémé) [239], en lipides
(ex. lait entier) [240] ou en polysaccharides (ex. gomme de xanthane) [237]. Par contre, des
remarques contradictoires ont été rapportées : un effet protecteur non significatif pour
I’inactivation d’E. coli, L. monocytogenes, L. innocua dans de la créme (émulsion d’huile dans
I’eau), de I’ovalbumine et du lait écrémé [241-243]. Ces résultats contradictoires implique que
lorsque I’on compare I’efficacité de pasteurisation par CEP issue de différentes publications, il
faut tenir compte de tous les paramétres biotiques et abiotiques comme les microorganismes
cibles, les conditions opératoires étudiées, la composition chimique des produits traités, etc.

[231].
o pH du milieu

Différentes valeurs de pH peuvent provoquer le stress cellulaire des bactéries ce qui a
un effet synergique avec les CEP sur I’inactivation microbienne. Il convient de noter que le pH
du milieu de traitement détermine la survenue cellulaire de la lésion sublétale, qui varie en
fonction du microorganisme étudié : les bactéries a Gram négatif présentent une résistance aux
CEP plus élevée dans des conditions acides qu'a pH neutre. Ce phénoméne peut étre expliqué
par la capacité de réparation des membranes cytoplasmiques endommagées. Dans les cellules
a Gram positif, l'inverse est vrai : a pH neutre, une résistance renforcée aux CEP a été détectée.
Ces résultats indiquent que le mécanisme d'inactivation microbienne pourrait ne pas étre
exactement le méme, en fonction du microorganisme étudié¢ et du pH du milieu de traitement

[244].

o Température du traitement

Il est admis que la température du traitement joue un role important dans la
pasteurisation par CEP, méme pour les températures légerement élevées (< 50 °C) auxquelles
aucun effet de I’inactivation des microorganismes ne peut étre obtenu par le traitement
thermique conventionnel. Plusieurs travaux ont rapporté cet effet synergique. Huang et al
(2013) [245] ont testé I’effet de la température du vin de riz (25, 30 et 35 °C) sur I’inactivation

de la levure S. cerevisiae et trouvé qu’une réduction de plus de 5,5 log10 a été obtenue a 30 et
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35 °C par rapport a 4,5 logl0 a 25 °C aprés un traitement par CEP a £ =21 kV-cm™!' pour
tcep = 180 ps. Dans I’étude de Walking-Ribeiro et al. (2011) [246], les auteurs ont constaté une
réduction de 3,8 log10 a E =35 kV-cm! pour tcep = 574 us dans la biére a 15 °C. Masood et al.
(2018) [223] ont également rapporté I’effet synergique entre une température modérée et
I’intensité du champ électrique dépassant le seuil critique (£.) pour la destruction d’E. coli dans
le tampon citrique-phosphate. La température peut influencer I’efficacité du traitement par
modification des propriétés physico-chimiques du milieu (conductivité électrique, viscosité,

etc.) et celles de la membrane cellulaire des microorganismes.

1.4.2.3 Effet sur I’inactivation des spores

Par définition, la pasteurisation thermique n’a aucun effet sur I’inactivation des spores
bactériennes. Il en va de méme pour les traitements par CEP qui ne sont pas supposés
endommager les parois de spores. Néanmoins, quelques études présentent un effet positif, sur
I’élimination de spores bactériennes, d’un traitement intensif par CEP (soit pendant un temps
de traitement prolongé, soit pour une haute intensit¢ du champ électrique, soit pour un
traitement combiné avec une température élevée du milieu) [247-249]. La Figure I-17 donne
un exemple du dommage des spores conduit par un traitement de 10 000 impulsions. Le

mécanisme physique a 1’origine de ces observations reste a ce jour inexpliqué.

a b

Figure I-17 Spores de Bacillus pumilus a) intactes b) traitées par 10 000 impulsions a
7,5 kV-cm!, visualisées par microscope électronique a balayage. Barre d’échelle : 250 nm.
Figure extraite de Pillet ez al. (2016) [249] avec autorisation de reproduction sous
licence CC BY 4.0.
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1.4.3 Commercialisation du procédé

L’adoption commerciale de la pasteurisation par CEP a commencé au début des années
2000. La société Genesis Juice Corporation a introduit pour la premiere fois un jus de fruit
pasteuris¢ par CEP dans le marché américain en 2005, apres ’accord de la Food and Drug
Administration des Etats-Unis (US FDA) pour I’emploi de ce procédé alternatif & la place de la
pasteurisation thermique pour leurs produits alimentaires. L’équipe de recherche de
I’Université d’Etat de 1’Ohio a participé a la conception et la fabrication du systéme de

traitement par CEP a I’échelle industrielle (2000 L-h™") [250].

La société Diversified Technologies, Inc. a développé un systéme CEP a I’échelle pilote
qui permettait de traiter 100 — 500 L-h"! de produits liquides en continu. Ce pilote a été fourni
a plusieurs laboratoires en Europe, Australie et aux Etats-Unis pour les études de recherche et

les projets de pré-production industrielle [250].

Une installation d’équipements CEP a grande échelle a été réalisée dans une station
d’épuration aux Etats-Unis (Mesa Northwest Water Reclamation Plant, Arizona, USA). Le
projet a été porté par la société OpenCEL® qui a développé une unité du traitement Focused

Pulsed pour le prétraitement de boues activées avant méthanisation [152].

En Europe, la premic¢re commercialisation de la pasteurisation par CEP a été réalisée
par ’entreprise Hoogesteger aux Pays-Bas. En 2012, ce leader européen du jus de fruit a intégré
un systéme CEP dans son procédé de pasteurisation [251]. Cela a permis une extension de la
durée de conservation jusqu’a 21 jours pour les jus de fruit. Ce projet a été réalisé par la société
allemande Elea Technology a Quakenbriick [252]. En outre, il existe plusieurs installations a
I’échelle pilote en Allemagne et en France pour I’intensification des procédés d’extraction a
partir de marcs de raisin et de betteraves a sucre. Les CEP sont également utilisés dans d’autres

industries de transformation des produits alimentaires comme la pomme de terre [253].

1.5 Microorganismes indicateurs caractérisant I’efficacité du traitement

1.5.1 Criteres de sélection
Les biodéchets contiennent une grande variété de microorganismes, pathogénes ou non.
Au cours du traitement d'hygiénisation, nous ne pouvons pas retracer l'évolution du

dénombrement microbien de toutes les espéces de bactéries inactivées. Par conséquent, la
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sélection de certains types de bactéries comme indicateurs est donc nécessaire pour caractériser

l'efficacité de pasteurisation du procédé d'hygiénisation.

Il est crucial d’établir un critere sélectif pour un choix pertinent de la bactérie indicatrice.

D’apres la norme européenne UE N° 142/2011, il faut que le microorganisme indicateur soit :

— systématiquement présent en grand nombre dans les matieres a étudier,

— ne pas étre moins thermorésistant aux aspects 1étaux du procédé de conversion,
sans toutefois y étre beaucoup plus résistant que les agents pathogenes qu’il sert a
controler,

— relativement facile a quantifier, a identifier et a confirmer.

L’¢tude de Sahlstrom (2003) [63] ajoute qu’un indicateur doit étre non pathogéne.
Sobsey et al. (2006) [42] ont proposé que les indicateurs doivent présentés un temps de survie
similaire aux agents pathogénes et soient distribués aléatoirement dans 1I’échantillon a étudier.

(Figure I-18).

Le Tableau I-6 présente plusieurs exemples de microorganismes indicateurs utilisées

dans la caractérisation des biodéchets.

Systématiquement
présent en grand

nombre
Résistance Bonne
appropriée a i corrélation avec
I’hygéinisation [pdicateurs agents

pathogenes

Facile a identifier,
quantifier et
confirmer

Figure I-18 Quatre facteurs principaux pour le choix des microorganismes indicateurs.
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Tableau I-6 Quelques exemples de microorganismes indicateurs recommandés pour la
caractérisation le procédé hygiénisation dans les biodéchets [42,63,254].

Organisme Coloration  Commentaires
de Gram
Coliformes fécaux ou G- Entérobactéries comprenant E. coli

thermo-tolérants

Escherichia coli G- Représente plus de 90% des coliformes fécaux
Indicateur de contamination fécale et d’efficacité de
traitement

Entérocoques G+ Indicateurs de contamination fécale et d’efficacité de

intestinaux traitement
Plus résistants aux procédés de traitement des eftfluents
que E. coli

Clostridium G+ Bactérie formant des spores, utilisée comme indicateur

perfringens d’efficacité de traitement.

Plus résistante que les entérocoques aux procédés de
traitement des effluents

Bactériophages — Phages bactériens susceptibles de représenter le
(ex. coliphages) comportement de virus entériques lors du traitement
des effluents

1.5.2 Enterococcus faecalis

Les entérocoques sont des cocci @ Gram positif pouvant se présenter séparément, par
paires ou sous forme de chaines courtes. Enterococcus faecalis (Figure. I-19), anciennement
classée dans le systéme des streptocoques du groupe D (appelé Streptococcus faecalis, Figure
1-20), est une espéce d’entérocoques commensale & Gram positif colonisant le tractus gastro-
intestinal de 'homme et d'autres mammiferes. Il appartient au méme groupe que les souches

Ent. faecium, Ent. casseliflavus, Ent. mundtii et Ent. gallinarum [255].
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Figure I-19 Photographie d’Enterococcus faecalis, visualisée par microscope électronique a
balayage, extraite de Kristich et al. (2007) [256] avec autorisation de reproduction de I’US
National Academy of Sciences, Copyright (2019).

Ent. faecalis est un microorganisme non mobile qui fermente le glucose sans produire
de gaz et qui est « catalase — » pour le peroxyde d'hydrogene. Il montre une croissance constante
dans le bouillon nutritif, ce qui est cohérent avec le fait d'étre un anaérobie facultatif. Les
entérocoques survivent dans des environnements difficiles, notamment un pH extrémement
alcalin (pH = 9,6) et pour des concentrations en sel significatives. Ils sont plus résistants aux

détergents, aux métaux lourds, a 1'éthanol, aux azotures et a la dessiccation [255].

Streptocoques
Groupe Entérocoques Source non-humaine Source non-fécale
S. bovis S. mitis
S. faecium S. equinus S. salivarius
S. gallinarum
S. avium

Figure 1-20 Famille des Streptocoques [257,258].

Ent. faecalis a été largement étudié pour ses résistances a la pasteurisation thermique et
non-thermique dans les produits alimentaires. Sa présence est corrélée significativement a
Listeria monocytogenes. Comme évoqué dans la Section L2.1, il a été retenu par la norme
européenne UE N° 142/2011 comme le microorganisme indicateur pour caractériser 1’efficacité
d’un traitement alternatif autrement que 1’hygiénisation thermique a 70 °C pendant une heure

des sous-produits animaux.
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1.5.3 Escherichia coli

E. coli (Figure I-21), est une bactérie coliforme du genre Escherichia qui est anaérobie
facultative. On le trouve couramment dans l'intestin inférieur des organismes a sang chaud
(endothermes) avec d’autres bactéries faisant partie de la famille Enterobacteriaceae (Figure
I-22). La plupart des souches d'E. coli sont inoffensives, mais certains sérotypes (ex. E. coli
O157:H7) peuvent provoquer de graves intoxications alimentaires chez leurs hotes et sont
parfois responsables de rappels de produits alimentaires. E. coli est expulsé dans

l'environnement par les maticres fécales.

Figure I-21 Photographie d’Escherichia coli, visualisée par microscope électronique a
balayage, extraite d’Annous et al. (2009) [259] avec autorisation de reproduction de John
Wiley and Sons, Copyright (2019).

E. coli est le meilleur indicateur de contamination fécale pour les déchets humains et
animaux. Dans les féces humaines et animales, E. coli constitue 90 a 100% des organismes
coliformes isolés. Dans les échantillons d’eaux usées et d’eaux contaminées, le pourcentage
descend a 59% [258]. E. coli est fréquemment utilisée comme organisme modele dans les études
de microbiologie. Il a été I'un des premiers organismes a avoir son génome séquencé en 1997.
Il est souvent utilis¢ comme bactérie indicatrice caractérisant la performance des procédés de

débactérisation des produits alimentaires.
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Enterobacteriaceae
Non-Coliformes
Shigella spp.
Yersinia spp. < .
Providencia spp. Coliformes Coliformes
Sa/mo.nella PR, Escherichia spp. Escherichia coli
Serratia spp. Citrobacter spp. Citrobacter freundii
Proteus spp. Klebsiella spp. Klebsiella pneumoniae

Enterobacter spp.

Figure 1-22 Famille des Enterobacteriaceae [257,258].

1.6 Modélisation des courbes de destruction microbienne

1.6.1 Modélisation cinétique
La cinétique de destruction de microorganismes cibles se traduit par 1’évolution de la
réduction décimale de concentration microbienne en fonction du temps de traitement

("Equation I-4) :

S@) = loglom Equation I-10

No
ou S(#) (-) est la réduction décimale a I’instant ¢z, N(z) (UFC-mL"' ou NPP-mL') est la
concentration en microorganisme cible a I'instant # et Ny (UFC:mL"! ou NPP-mL™) est la

concentration en microorganismes cibles initiale.

Différents modeles mathématiques ont été développés dans la littérature pour une
modélisation de la cinétique de destruction microbienne en fonction de I’allure des courbes et
en s’appuyant sur différentes théories. Le Tableau I-7 liste les six modeles principaux
disponibles aprés une analyse bibliographique. Chaque modéle a ses propres particularités et

contraintes d’application.

Le modele réactionnel d’ordre un est utilisé pour une modélisation de courbes rectilignes
(Figure I-23 A). Il suppose une population de microorganismes quasiment homogene du point

de vue de sa résistance au traitement électrique [224].

Le modéele de Weibull (Figure I-23 C) considére une distribution du temps
d’inactivation a I’échelle cellulaire. Cette répartition de la résistance cellulaire individuelle aux

CEP conduit a différentes allures de cinétique de débactérisation [260].
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Tableau I-7 Résumé des modéles cinétiques pour I’inactivation des microorganismes par

champs électriques pulsés.

N°  Modeles Parametres Equations
1 Modgele réactionnel d’ordre un Dr log,, N/ Ny=—1t/Dy
2 Mode¢le de Weibull a f log, N/ No=—(1/a)F /2303
3 Modéle de Fermi Eo ke NNy = L
1+exp (S )
\ . _E-E
4 Modg¢le de Hiilsheger te, Eq, ke N/N,=(t/t,) %
log, N /Ny=a+ v
5 Modele log-logistique aw,é,A BT (4 5 (/1 _logt ))
exp|—,—
. 2 2
Modele de réponse quadratique , b1, B2,
6 ponse q q Po, B1, 2 N/N0:ﬁ0+2/3,-x,-+ B 24P,y %1%
(deux effets combinés) i1, B2z, P12 = =

Les mod¢les de Hiilsheger et Fermi (Figure 1-23 B) s’appuient sur la notion de champ

¢lectrique critique (E¢). Il s’agit d’une identification de cette valeur critique a partir de la

modélisation mathématique de la courbe de destruction d’un microorganisme en fonction du

champ ¢électrique appliqué. En plus du champ électrique critique, Hiilsheger et al. (1983) [184]

ont également proposé d’introduire un temps critique (%) qui est le temps effectif minimal pour

que la bactérie puisse étre affectée par le traitement électrique. Le modele log-logistique

(Figure I-23 D) permet, comme le modele de Weibull, de caractériser les courbes avec

¢paulement mais peu d’informations physiques peuvent en étre déduites [261]. Le sixiéme

modele (modele de réponse quadratique) est issu de la méthodologie des plans d’expériences.

Il permet de caractériser les effets linéaires, quadratiques et les interactions entre les parametres

opératoires du traitement par CEP [261].
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Figure 1-23 Formes typiques de différents modeles : A) Mode¢le réactionnel d’ordre un [262],
B) Modge¢les de Hiilsheger et Fermi [263], C) Modé¢le de distribution Weibull [260] et D)
Mode¢le log-logistique [264]. Autorisations de reproduction d’Elsevier, de John Wiley and
Sons et de Springer Nature, Copyright (2019).

1.6.2 Modélisation numérique

En plus de ces modéles cinétiques, il existe aussi des études travaillant sur la
modélisation dynamique et numérique du procédé de CEP au niveau de la chambre de
traitement. Les phénomenes électro-hydrodynamiques se produisant dans la chambre de
traitement des systémes PEF peuvent étre modélisés, classiquement, en appliquant les équations

de conservation de masse, de quantité de mouvement, de chaleur et de charge.

La conservation de masse est gouvernée par 1’équation de continuité en supposant que

le produit traité dans la cellule CEP est un fluide Newtonien.

%+V-(pv)=0 Equation I-11

ou 7 (s) est le temps, v (m-s!) est le vecteur de vitesse, p (kg'm™) est la masse volumique du

fluide traité par CEP et V- est I’opérateur divergence.

L’aspect de mécanique de fluides est caractérisé par le bilan de conservation de quantité

de mouvement d’un fluide incompressible (I’Equation I-12) en négligeant la force de gravité.
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p[%+(v-V)v]=—Vp+V{,u(T) [(Ww+(Vv)T)]} Equation I-12

ou V est I’opérateur gradient, p (Pa) est la pression thermodynamique, x(7) (Pas) est la viscosité

du fluide a la température T et (Vv)7 est la transposition du gradient de vitesse.

L’équation qui gouverne le bilan thermique prenant en compte le chauffage ohmique

apporté par I’envoie du courant électrique peut étre décrite par I’Equation I-13.
p C,(T) (Z—f ty- VT) —V-[A(T)-VT]+6(T)E*  Equation I-13

ou Cy(T) (J'kg!-K!) est la capacité thermique du fluide a la température T, A7) (W-m™-K!)
est la conductivité thermique du fluide a la température 7, o(7) (S'm™) est la conductivité
électrique du fluide a la température T et E (V-m™!) est I’intensité du champ électrique appliquée

par le systeme CEP.

Le transfert électrique au sein de la cellule de traitement est caractérisé par 1’équation

de Laplace (I’Equation I-14)
V-J=V:-[o(T)Vel=V-[-0(T)E]=0 Equation I-14

ou J (A'-m2) est le vecteur de densité du courant électrique, ¢ (V) est le potentiel électrique et

E(V-m™') est le vecteur de I’intensité du champ électrique, égale a —Vo.

Gerlach et al. (2008) [200] ont contribué¢ a une synthése sur la simulation numérique
des CEP en prenant en compte les effets de la dynamique des fluides, les équations de transfert
de chaleur et de I’¢lectricité. La Figure 1-24 donne un exemple de la distribution du potentiel
électrique et de I’intensité du champ électrique dans une chambre de traitement ayant un rayon
de 2,2 mm et une longueur de 4,0 mm. Ces approches contribuent a I’optimisation de la

conception des cellules de traitement CEP avec une meilleure efficacité de traitement.
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Figure 1-24 Distribution du potentiel électrique (a) et de I’intensité du champ électrique au
sein d’une chambre du traitement CEP (b). Figure extraite de Gerlach et al. (2008) [200] avec
autorisation de reproduction d’Elsevier, Copyright (2019).

1.7 Conclusions

Les occurrences ¢levées d'agents pathogénes dans les biodéchets constituent une
préoccupation croissante pour la santé publique. La relation entre l'application du digestat
anaérobie sur le sol et l'infection humaine reste floue. Beaucoup de pays et autorités imposent
une hygiénisation des déchets organiques. Les parametres opérationnels et les types de déchets
nécessitant hygiénisation varient selon les pays. Bien que 1’hygiénisation apparaisse comme
efficace vis-a-vis de la plupart des agents pathogenes, 1’introduction de génes résistants aux
antibiotiques ainsi que la survie des spores bactériennes nécessitent des recherches plus
poussées sur I’efficacité des traitements dans les installations de méthanisation et la dispersion

dans I’environnement des contaminants biologiques.

Le présent chapitre a présenté les technologies de pré-hygiénisation thermique,
électrique, mécanique et chimique en vue de la valorisation des biodéchets méthanisés. La pré-
hygiénisation, thermique ou non thermique, a un effet sur la réduction des agents pathogenes
(réduction élevée des bactéries) et sur le rendement en biogaz (augmentation de 0 a 50% du

BMP dans la plupart des études).

Les analyses du bilan énergétique et des impacts environnementaux évaluent la
faisabilité technique et économique des procédés d'hygiénisation disponibles. L'hygiénisation

thermique représente 6 a 25% de l'énergie primaire totale produite par les installations de
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production de biogaz en Europe. Ce bilan d’énergie dépend largement de la teneur en eau des
intrants de méthanisation. De nombreux articles scientifiques traitent des boues d'épuration
ayant de faibles concentrations de solides. Pour ’instant, les technologies innovantes, comme
les champs électriques pulsés (CEP), n’ont pas été mises en ceuvre pour étudier leur efficacité
sur ’hygiénisation des déchets alimentaires, qui ont généralement une plus faible teneur en eau.
Le traitement CEP est une technologie largement étudiée dans le domaine de la pasteurisation
a froid des produits alimentaires. Les parameétres influencant 1’efficacité du traitement et les
avancements de ces dernicres années ont été décrits dans ce chapitre. Une étude de la mise en
place de I’hygiénisation des sous-produits animaux assistée par CEP a donc été menée dans le

cadre de ce travail de these.

Le choix du microorganisme indicateur est crucial pour la caractérisation du procédé de
débactérisation. Ent. faecalis et E. coli sont des microorganismes souvent utilisés a cet effet.
Gram positif (G+) ou Gram négatif (G-), ces bactéries représentent deux groupes différents de

résistance au stress induit par les CEP.

La modélisation de I’évolution du taux d’abattement microbien peut étre réalisée par
des modeles cinétiques empiriques ou par modélisation numérique. Le premier sert a la
caractérisation de I’efficacité du traitement et le second est utile a I’optimisation des contacteurs
(cellules et électrodes de traitement). Ils sont tous deux indispensables en vue de I’amélioration

du procédé d’hygiénisation €lectrique.
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ILI.1 Caractérisation de la résistance des microorganismes indicateurs au

traitement I’hygiénisation thermique

11.1.1 Préparation de suspension

Des cultures pures d'Enterococcus faecalis ATCC 19433 (Institut Pasteur, France) et
d'Escherichia coli ATCC 25922 (Institut Pasteur, France) ont ¢té choisies comme bactéries
indicatrices pour caractériser l'efficacité du traitement de 1'hygiénisation assistée par CEP. Ent.
faecalis ATCC 19433 (G+) a été sélectionné par le réglement de I’'UE comme bactérie
indicatrice pour valider une technologie alternative d’hygiénisation. C'est également un
indicateur appropri¢ pour cette étude, ni trop résistant ni trop fragile au traitement
d'hygiénisation [63]. L'autre souche, E. coli ATCC 25922 (G-), a été sélectionnée parce qu'elle
a été largement reconnue comme un bon indicateur de la contamination fécale dans les études

environnementales [254].

Les souches Ent. faecalis et E. coli ont été cultivées dans le bouillon nutritif ordinaire
(CM0001, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) a 37+ 1 °C pendant 24 h et 20 h
respectivement pour atteindre leur phase stationnaire pour laquelle ces deux souches sont les

plus résistantes aux traitements d’hygiénisation [265-267].

Des tubes capillaires micro-hématocrites de 75 mm de longueur, 1,15 mm de diamétre
intérieur de 0,2 mm d'épaisseur de verre ont été utilisés (Figure II-1). Les tubes capillaires ont
été stérilisés par autoclave, remplis avec 24,3 + 0,8 puL de suspension de bouillon nutritif incubé
avec le microorganisme cible. Les deux extrémités de tube ont été scellées par micro-flamme
au bec Bunsen. La population microbienne d'un tube capillaire variait de 10% a 10’ UFC-mL"".

Les tubes capillaires ont été préparés extemporanément pour les traitements thermiques.

v d;=1,15+ 0,05 mm

[=75+0,5 mm

Figure II-1 Schéma du tube capillaire micro-hématocrite sans héparine de sodium (Brand™,
Wertheim, Allemagne).
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11.1.2 Protocole expérimental

Les tubes capillaires contenant la suspension bactérienne ont été soumis a différentes
températures (55, 60, 65 et 70 °C) pendant différents temps de traitement. Ils ont été plongés
simultanément dans un bain-marie maintenu a la température souhaitée par une plaque
chauffante (Stuart Co., Stone, Royaume-Uni) (cf. Figure II-2). La modélisation par transfert
thermique de travaux précédents [268,269] nous a conduit a évaluer le temps nécessaire pour
que le milieu dans le tube atteigne la température envisagée soit 2,8 s. Ce court temps de montée
peut donc étre considéré comme négligeable par rapport aux temps de maintien en température

pour 1’établissement des cinétiques.

Les temps de traitement ont été prolongés pour assurer une destruction des bactéries
indicatrices au moins équivalente a cinq réductions décimales (5 logl0). De nombreux
intervalles de prélévement ont été utilisés pour donner une cinétique d’inactivation bactérienne
la plus précise possible. Aprés chaque pas de temps, trois tubes capillaires ont été retirés et
refroidis par immersion dans 1'eau glacée. Les tubes ont été rincés a 1’alcool puis a I'eau distillée
stérile. Les tubes capillaires ont ensuite été conservés dans 1’eau glacée et utilisés pour le
dénombrement des fractions cultivables du microorganisme cible dans les deux heures suivant

les manipulations.

Température de
traitement

Sonde de température

Bain-marie

Agitation magnétique

Tubes capillaires a traiter

Figure II-2 Photographies de tubes capillaires plongés dans un bain-marie chauffé a 60 °C
par la plaque chauffante (Stuart Co., Stone, Royaume-Uni).
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11.1.3 Dénombrement des bactéries cultivables par NPP

11.1.3.1 Nombre le plus probable (NPP)

Les tests de dilution en série mesurent la concentration d'un microbe cible dans un
¢chantillon a 'aide d'une estimation dénommée nombre le plus probable (NPP, en anglais most
probable number, noté « MPN »), particuliérement utile pour les faibles concentrations (< 100
UFC-g™), en particulier dans le lait, 1'eau et les sols, d’aprés Food and Drug Administration et
Department of Agriculture des Etats-Unis (US FDA et US DA) [270,271]. Seuls les organismes
cultivables sont dénombrés par le NPP. 1l est possible que les bactéries d’un échantillon peuvent
étre agrégées ou sous forme de chaines qui ne sont pas séparées par la préparation et la dilution.
Le NPP est donc une estimation d’unités de croissance ou unités formant des colonies (UFC)

et non un dénombrement de bactéries individuelles.
Les hypothéses suivantes sont nécessaires pour réaliser la méthode NPP :

e Les bactéries sont distribuées au hasard dans 1'échantillon.

e Les bactéries sont séparées et non regroupées.

e Dans un tube (ou une plaque, etc.) dont l'inoculum ne contient qu’un seul
microorganisme cultivable, une croissance ou un changement sont détectables.

e Chacun des tubes de I'échantillon est indépendant des autres.

Le principe de la méthode NPP consiste a diluer 1’échantillon a un degré tel que la
suspension dans les tubes contient parfois, mais pas toujours, des organismes viables. Le
« résultat », c’est-a-dire le nombre total de tubes et le nombre de tubes avec croissance a chaque
dilution, permet une estimation de la concentration initiale de bactéries dans 1’échantillon

original non dilué.

Le NPP est basé sur l'application de la théorie de la probabilité aux nombres de réponses
de croissance positives observées dans une série de dilutions standards d’un échantillon, dans
un nombre défini de tubes de milieu de culture. En fonction du type de milieu utilisé, une
réponse positive de la croissance aprés incubation peut étre indiquée par des observations telles
que la production de gaz ou une turbidité dans des tubes de bouillon. L'échantillon doit étre
dilué de maniére a ce que des dilutions les plus élevées de 1'échantillon entrainent moins de
réponses positives dans la série. Le nombre de dilutions d'échantillons a préparer est

généralement basé sur une estimation de la population de I'échantillon.
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Les résultats les plus fiables se produisent lorsque tous les tubes a la dilution inférieure
sont positifs et que tous les tubes a la dilution supérieure sont négatifs. Des dilutions décimales
en série sont souvent utilisées a 3, 5 ou 10 tubes par dilution. Lorsqu'un plus grand nombre de
tubes est inoculé dans la série, les intervalles de confiance du NPP sont réduits et le résultat est
plus précis. Pour les populations microbiennes particulierement élevées, les valeurs obtenues
par NPP ne sont généralement pas considérées comme aussi précises que les dénombrements
réalisés sur boites. De nouveau, il convient de souligner que les valeurs de NPP ne sont que des
estimations exprimées en NPP-mL"! et que les dénombrements sur boites sont des comptages

directs d'organismes vivants exprimés en UFC-mL"!.

11.1.3.2 Dénombrement de la fraction survivante

Les tubes capillaires, sans traitement (témoins) ou apres traitement, ont été cassés dans
une microplaque stérile (PS-96 puits, Corning®, Etats-Unis) pré-remplie de 216 uL de bouillon
nutritif autoclavé (CM0001, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) par puits. Les dilutions en
série ont été réalisées par micropipettes et cones stériles (VWR™, Pennsylvanie, US). Avant
chaque dilution, les suspensions ont été agitées plusieurs fois grace la micropipette afin
d’obtenir des milieux homogenes. Les microplaques ont été ensuite placées dans une étuve et
mises a incuber pendant 24 h a 37 °C. Des blancs (bouillon nutritif sans microorganismes dans
les tubes capillaires et dans les microplaques) ont été faits en paralléle pour vérifier I’absence

de contaminations potentielles.

Aprées 24 h d’incubation, les résultats (« trouble » ou « absence de trouble ») sont relevés
puis saisis dans le logiciel développé par Dr Blodgett de I’'US FDA (Division of Mathematics)
[270]. La Figure II-3 donne un exemple de I’estimation du NPP rendu par le logiciel.
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Figure I1-3 Logiciel « BAM-MPN USFDA » développé par I’'US FDA, le NPP étant 1,12 10°
NPP-mL! pour un résultat de 3/3, 3/3, 3/3, 3/3, 3/3, 2/3, 1/3, 0/3 et 0/3 (dilutions décimales
allant de 10! a 10" respectivement).

11.1.4 Modélisation cinétique et traitement statistique

11.1.4.1 Modele primaire - Modele de Weibull
Les courbes d'inactivation des microorganismes indicateurs (taux d’abattement vs.
temps de traitement) ont d'abord été modélisées par le modele de distribution de Weibull, selon

I'Equation II-1:
log N(£) /Ny == (t/a) 12,303 Equation II-1

ou ¢ (s ou min) est le temps du traitement thermique, N(z) (NPP-mL!) est la concentration
estimée en microorganisme cible cultivable a I’instant ¢, Ny (NPP-mL™) est la concentration
estimée en microorganisme cible initiale, a (s ou min) est le paramétre d'échelle du modele de

Weibull et § (—) est le paramétre de forme du modele de Weibull.
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11.1.4.2 Modele de Weibull couplé avec modeéle secondaire en fonction de la température

Un modele secondaire décrivant la relation entre la température du traitement (7) et les
paramétres du modele de Weibull (a et ) a été développé. 11 sert de modele complémentaire a
la distribution de Weibull afin de simuler la cinétique d'inactivation des bactéries indicatrices a

l'aide d'une seule équation qui tient compte de la température étudice.

Le parametre d'échelle a a été supposé comme une fonction log-linéaire de I’inverse de

la température étudiée, selon Equation I1-2, adaptée de la loi d’Arrhenius :
Inl/a=InA — B/ T Equation II-2

ou T est la température du traitement étudiée (K), 4 (s!) et B (K) sont les paramétres du modéle

secondaire en fonction de la nature du microorganisme cible.

Le paramétre de forme f est indépendant des conditions externes [260]. Par conséquent,
les valeurs de /8 dans ce modéle secondaire ont été fixées a I'aide de la moyenne f des valeurs
[ extraites des quatre courbes d'inactivation de chaque bactérie indicatrice traitée a différentes

température (7).

En intégrant le modéle secondaire dans I'Equation II-1, un modéle couplé a été obtenu

tel que présenté dans 'Equation II-3, utilisé¢ pour prédire les courbes d'inactivation :
log, (N(t)/Ny = — [ t-A-exp (=B/T) 172,303 Equation I1-3

ou ¢ (s ou min) est le temps du traitement thermique, N(f) (NPP-mL!) est la concentration
estimée en microorganisme cible cultivable a I’instant ¢, Ny (NPP-mL™) est la concentration
estimée en microorganisme cible initiale, 4 (s!) et B (K) sont les paramétres du modéle
secondaire en fonction de la nature du microorganisme cible, 7' (K) est la température étudiée

et 8 (—) est la moyenne des paramétres de forme f.

11.1.4.3 Calcul de valeur 5-D

La valeur du parameétre 5-D est proposée afin d’estimer le temps de traitement nécessaire
pour obtenir une réduction de 5 logl10 du microorganisme indicateur cible [265]. Le 5-D d’Ent.
faecalis est le temps nécessaire pour 1’hygiénisation bactérienne du produit selon le réglement
européen UE N° 142/2011 [70]. Les valeurs 5-D en fonction de la température du traitement et

du microorganisme cible ont été calculées dans le Chapitre III.1 selon 1’équation suivante :
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5-D=0-(5%x2303) /7 Equation I1-4

ou a (s) est le parameétre d'échelle du modele de Weibull et S (—) est le paramétre de forme du

modéle de Weibull, les deux paramétres sont obtenus a l'aide des Equations II-1 et I1-3.

I1.1.4.4 Evaluation de qualité de modélisation

La qualité¢ de modélisation réalisée par le modele de Weibull primaire et le modele de
Weibull couplé a été évaluée par le coefficient de détermination ajusté (R’ ajusté), la somme
des erreurs au carré (Sum of Squared Errors, SSE) et I’erreur moyenne quadratique (Root Mean
Squared Errors, RMSE) [222], comme montrées par les Equations II-5, I1-6, II-7 et II-8. La
modélisation a été traitée par R studio® (R Studio Inc., Massachusetts, Etats—Unis) et mise en
forme par Microsoft Office 2016® (Microsoft, Washington, Etats-Unis). La Figure II-4

présente un exemple de modélisation réalisée par R studio®.

2 Y (v -5 -
R=1 - W Equation 1I-5
=1\
R ajusté=1 - (1 = R?)- ——— Equation T1-6
n—np-—
SSE=Y",(y, — 9.)° Equation I1-7

(=)

n

RMSE = Equation II-8

ou R’ est le coefficient de détermination, R ajusté est le coefficient de détermination ajusté, i
est I’indice de sommation, #n est le nombre de mesures, 7, est le nombre de paramétres du
mod¢le utilis¢, y: est la valeur expérimentale de la mesure n° 7, y. est la valeur estimée par le
modele de la mesure n° 7, y est la moyenne des mesures, SSE est la somme des erreurs au carré

et RMSE est I’erreur moyenne quadratique.
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Figure I1-4 Capture d’écran de I’interface R studio® lors d’une modélisation de courbe
d’abattement microbien par le modéle de Weibull.

I1.2 Effet de I’hygiénisation thermique sur la production de méthane

11.2.1 Matrice des substrats

L'inoculum frais et le digestat de la cuve d'hydrolyse ont été obtenus d'une unité de
méthanisation (LIGER, Locminé, France) qui traite des déchets organiques agricoles et
industriels mixtes par digestion anaérobie. Le lisier de bovins et le lisier de raclage (en « V »)
de porcs ont été récupérés dans des fermes locales. Les boues de STEP de collectivités et les
boues de STEP industrielles ont été collectées dans 2 stations d'épuration de différentes
communes. Les boues et le refus de tamisage d'abattoir de porc ont été obtenus aupres d'une

unité de transformation située en Bretagne (France).

L'inoculum de méthanisation a été filtré a travers un tamis de 800 um. Tous les
échantillons recueillis ont ét¢ homogénéisés séparément avec un mixeur de cuisine. Les
maticres séches (MS) ont été mesurées dans une étuve a 105 °C. Les maticres volatiles (MV)

ont été¢ déterminées en utilisant un four a moufle a 550 °C (calcination pendant 2 heures).

La demande chimique en oxygene (DCO) a été mesurée a 1'aide du test Spectroquant®

(Merck KGaA, Darmstadt, Allemagne) analogue a la norme US EPA 410.4, UK APHA 5220D
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et ASTM D1252-06B. Tous les résultats caractéristiques de l'inoculum et des 7 déchets

organiques testés sont présentés dans le Tableau II-1.

Tableau II-1 Caractéristiques de I'inoculum et des 7 substrats étudiés.

Echantillons MS MV/MS DCO

(%) (%) (g O0xkg MB )
Inoculum 5,67 +0,03 70,5+1,9 58,8+ 3,4
Lisier de raclage 20,5+0,6 55,7+1,1 151 £1
Lisier bovin 11,2 +£0,2 82,8+ 1,4 134 £ 1
Boues STEP industrielles 11,1+0,1 85,9+0,5 138 +2
Digestat de cuve d’hydrolyse 10,4 +0,3 84,0£0,5 149 +3
Boues d’abattoir 21,1 +£0,1 86,3 +0,2 332+12
Boues STEP des collectivités 11,9+0,1 87,3+2,0 144 +2
Refus de tamisage d’abattoir 26,7+ 1,9 98,0 +0,9 334+ 7

11.2.2 Prétraitement thermique

Le prétraitement thermique modéré (condition de 1’hygiénisation européenne : 70 °C
pendant 1 heure sans interruption) a été effectué¢ en utilisant un agitateur a plaque chauffante
(Stuart Co., Stone, Royaume-Uni) le jour méme des manipulations. Les échantillons non
liquides ont d'abord été dilués par de l'eau distillée avant le prétraitement pour faciliter
l'agitation. Une fois prétraités, les substrats ont été laissés a température ambiante, puis ajoutés

dans des digesteurs anaérobies remplis du digestat pour le test BMP.

I1.2.3 Evaluation du potentiel méthanogéne
Les tests BMP en batch de différents substrats prétraités ou non ont été réalisés en
duplicat dans les bouteilles en verre de 0,5 L incubées a 37 °C a l'aide d’un « Automatic

Methane Potential Test System II » (AMPTS 11, Bioprocess Control Co., Lund, Suede).

Le biogaz produit dans chaque bouteille est bullé dans une unité d’absorption
individuelle remplie de NaOH (3 M) afin de retenir les gaz acides tels que le CO; et le H>S. Un
compteur gaz a ensuite mesuré et enregistré le volume de CHy4 produit (Figure II-5). Dans cette

étude, c’est la production de méthane qui est étudice.

Le rapport initial Substrat/ Inoculum (S/I) par rapport a la matiere volatile a été
maintenu entre 0,35 et 0,5. Au moins 2 bouteilles du controle remplies d'inoculum (blancs) ont
été préparées pour chaque expérience de I’AMPTS II. Le pH initial et final était compris entre

7,5 et 8,3.
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Figure II-5 AMPTS II avec (a) Bain-Marie et réacteurs avec 1’agitation (b) Unité de capture
de CO; (c) Compteur de méthane et (d) Acquisition et stockage des données (photographie
extraite de Chamaa, 2017 [111]).

11.2.4 Modélisation des courbes de méthanisation et traitement statistique

Le modéle de Gompertz modifié [272] a été utilisé pour modéliser les courbes de
production de méthane de différents substrats, a I’aide de R studio® (Massachusetts, Etats-Unis).
Le modele de Gompertz modifié¢ présente de meilleures performances pour la modélisation des
courbes de production du biogaz grace a la prise en compte d’un temps de latence. C'est un

modéle & 3 paramétres présenté dans I’Equation IT-9.

BMP (1) = BMP, - exp{ —exp [II;TPZ (4 = 0)+1]}  Equation 119

ou BMP(t) (Nm? CHskg DCO™! ou Nm?® CHskg MV!) est la production cumulée de méthane
a l'instant £, BMPy (Nm? CHs-kg DCO™! ou Nm? CHskg MV-!) est le potentiel méthanogéne du
substrat, R,, (Nm? CHs-kg DCO™!“jour! ou Nm? CHa-kg MV-!-jour™) est la vitesse maximale de
production de bio-méthane, 4 (jour) est le temps de la phase de latence, e est exp(1) et ¢ (jour)

est le temps de digestion.

La qualité de la modélisation a été évaluée par le coefficient de détermination R? ajusté
(Equation II-6) et la somme des erreurs au carré (SSE, Equation II-7). Les données obtenues
d’AMPTS II ont d’abord été traitées par Microsoft Office 2016® (Microsoft, Washington, US)
et les analyses statistiques (modélisation, test de Student et test de corrélation Pearson) ont été
réalisées a 1’aide de R studio®. Les tests de Student (t-test) et de corrélation Pearson ont été
réalisés pour un niveau de significativité o = 0,05. La Figure II-6 présente un exemple de la

modélisation des courbes de méthanisation en utilisant R studio®.
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Figure II-6 Capture d’écran de I’interface R studio® lors d’une modélisation des courbes de
production de méthane par le modele de Gompertz modifié.

I1.3 Hygiénisation des SPAN par CEP en batch

11.3.1 Sous-produits animaux

Les sous-produits animaux ont été collectés chez notre partenaire SEM LIGER
(Locming, France). Il comprenait des déchets de la péche locale et du lisier de porc. Les maticres
premiéres ont d'abord été mélangées et broyées industriellement a 10 mm, puis le mélange a été
pasteurisé thermiquement par I'unité de méthanisation conformément a la norme européenne
N° 142/2011 (70 °C, 1 h) [70]. Le produit issu de I'unité d'hygiénisation a été collecté avec des
matériels stériles. L'échantillon a été divisé en plusieurs bouteilles stériles dans des conditions
d'asepsie et stocké a —18 °C pour les études ultérieures. Les propriétés physiques, chimiques et

microbiologiques détaillées de ce mélange hygiénisé sont présentées dans le Tableau I1-2.

Les teneurs en azote total (TN) et phosphore total (TP) ont ét¢ mesurées a I'aide du test
Spectroquant® (Merck KGaA, Darmstadt, Allemagne). La méthode pour la détermination de
TN est analogue a la norme EN ISO 11905-1 et DIN 38405-9. La méthode pour TP est analogue
a la norme EPA 365.2+3, APHA 4500-P E et DIN EN ISO 6878.
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Tableau II-2 Caractéristiques du sous-produit animal (SPAN).

Paramétres moyenne * écart-type®

Paramétres physico-chimiques

pH () 6,75°
Teneur en eau (%) 85,1 +£0,1
MS (%) 14,9+0,1
MV/MS (%) 94,5+0,1
Conductivité électrique (uS-cm™) 14 000b
Paramétres biochimiques

DCO (g O2kg MB™) 231 +1
TN (g N'’kg MB) 6,02 £ 0,64
TP (g P-kg MB™) 0,75+0,01
Populations microbiennes

FMAT® (10° UFC-mL™") 1,07 £ 0,09
Enterococcus spp. (UFC-mL™") n.d.d¢
Escherichia coli (UFC-mL™") n.d.¢

2 déterminés en triplicat sauf pour le pH et la conductivité électrique
b mesurés a 20 °C

¢ FMAT : Flore Mésophile Aérobie Totale

4n.d. signifie « non détecté »

Il convient de noter que le dénombrement de la flore mésophile aérobie totale de ce
mélange donne environ 1,07 10° UFC-mL"! (Figure II-7) malgré I’hygiénisation thermique,
alors qu’aucune colonie d’Enterococcus spp. ou d’Escherichia coli n’a été dénombré sur des

milieux sélectifs.

Figure II-7 Photographies de culture de la flore mésophile aérobie totale du SPAN sur le
milieu « standard plate count agar » (CM0463, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) pour
deux dilutions.
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11.3.2 Préparation de suspension

Des cultures pures d'Enterococcus faecalis ATCC 19433 (Institut Pasteur, Paris, France)
et d'Escherichia coli ATCC 25922 (Institut Pasteur, Paris, France) ont été choisies comme
bactéries indicatrices pour caractériser l'efficacité du traitement de I'hygiénisation assistée par

CEP.

Les souches Ent. faecalis et E. coli ont été cultivées dans le bouillon nutritif ordinaire
(CM0001, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) a 37+1 °C pendant 24h et 20h
respectivement pour atteindre leur phase stationnaire [265-267]. Puis, 1 mL de bouillon de la
culture pure incubée a ét¢ mélangé dans un tube de 9 mL de solution peptone-sel (CM0733,
Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni). On a ensuite ajouté 0,5 mL de la solution diluée et
0,5 mL de 1'échantillon SPAN dans de l'eau distillée stérile pour ajuster la conductivité
électrique finale a 2000 uS-cm™ et 4 un pH compris entre 6,8 et 7,2. Le dénombrement des
suspensions initiales est de ~ 5,0 10 et ~ 1,0 10’ UFC-mL™! respectivement pour Ent. faecalis

et E. coli.

11.3.3 Systeme de CEP

Comme l'illustre la Figure II-8, le systéme de traitement CEP était composé d'un
générateur d'impulsions (TGP 110, TTI Thurlby Thandar instrument, Bruz, France), d'un
générateur d'énergie haute tension (SR2.5-P-600, Technix, Créteil, France), d'un modulateur
(AHTPM2.5, Effitech, Pau, France), d’un module de mise a la terre et d’'une chambre de
traitement. Le systéme pouvait fournir des impulsions carrées monopolaires avec une tension
maximale de 2,5 kV, une largeur d'impulsion de 1 a 100 ps et une fréquence de répétition
comprise entre 24 et 240 Hz. Un oscilloscope (0X8022-20 MHz, Metcix, Paris, France) a été

utilisé pour réguler la largeur d'impulsion et la fréquence de répétition.
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Systéme du

{ Générateur

d’impulsion L m ()
A ~ (§

: { Modulateur Protection ]

(4) Cuve
Générateur : d’électroporation
haute tension :

g ]

(1) TGP 110, TTI Thurlby Thandar instrument, France (3) Misea la terre

.
*aa

(2) SR2.5-P-600, Technix, France (6) Cuve délectroporation 1 mm Gap, VWR, Belgium
@ OX 8022 —20 MHz Differential, Metcix, France @ LCR meter U1733C, Agilent, France
@ AHTPM2.5, Effitech, France Ventilation alimentée par un générateur DC

Figure II-8 Schéma du systéme expérimental de traitement par CEP en batch.

Des cuves d'électroporation stériles (I mm Gap-90 puL, VWR™, Louvain, Belgique,
Figure 11-9) ont été utilisées comme chambre de traitement [273,274], connectées au circuit

électrique du systéme CEP (Figure 11-10).

il
|
Distance
inter-électrodes
l el
el |9 u
L J
N\ /]
SN

Aluminium

Figure I1-9 Cuves d’électroporation (VWR™, Louvain, Belgique).

La distance inter-¢lectrodes permet d’obtenir un champ électrique compris entre 0 et
25kV-em! en fonction du paramétrage du générateur haute tension utilisé. Pour étudier
l'efficacité du traitement par CEP en évitant I’élévation de température due au chauffage

ohmique, une ventilation mécanique a été mise en place afin de refroidir la chambre.
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Figure II-10 Photographie de cuve d’¢lectroporation connectée au systéme.

11.3.4 Hygiénisation a [’aide des CEP

11.3.4.1 Traitement par CEP

Les cuves d'¢lectroporation ont été remplies avec 90 pL de la suspension SPAN puis
connectées au systtme CEP. La cinétique d'inactivation de la bactérie indicatrice cible a
différentes intensités de champ électrique (E = 10, 15, 20 et 25 kV-cm™!) a été étudiée avec un
temps de traitement effectif des CEP (¢czp) allant jusqu'a 30 ms. Le ¢czp a été calculé en fonction
de ’Equation I-4 (tcgp =N - '+ tyuim * T ) OU tcep (ms ou ps) est le temps effectif du traitement
par CEP, N (—) est le nombre de trains appliqués, 7 est la durée d’une seule impulsion fixée a 4
us, f'est la fréquence de répétition fixée a 40 Hz et tain () est le temps réel de traitement pour
un train. A I’aide du systéme de refroidissement et de 1’application intermittente de CEP par
des trains en série au cours d’un essai, la température de la suspension a été maintenue a une
température inférieure a 45 °C afin de minimiser les dommages thermiques causés aux bactéries.

La Figure II-11 présente 1’enregistrement d’une impulsion envoyée par le systeme.
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Figure II-11 Enregistrement d’une impulsion de durée 10 ps, extrait du manuel d’utilisation
du system AHTPM2.5 (Effitech, Pau, France). Bleu : tension de sortie ; violet : courant dans
la charge de test ; jaune : synchronisation des instruments de mesures.

Pour étudier I'effet du milieu de suspension sur l'efficacité de la débactérisation par CEP,
les réductions des deux bactéries indicatrices dans le bouillon nutritif ordinaire (BN, ajusté a la
méme conductivité électrique que celle de la suspension SPAN) ont été réalisées. Les
échantillons en BN ont été traités par CEP a 10, 15, 20 et 25 kV-cm™! pour un temps effectif du
CEP (tcep) de seulement 30 ms.

11.3.4.2 Dénombrement des bactéries cultivables

Aprées chaque essai, 1'échantillon traité a été rapidement refroidi dans de I'eau glacée.
Les analyses microbiennes standards correspondantes ont été effectuées en triplicat par la
méthode de dénombrement par étalement dans les 2 heures suivant le traitement. Selon Cunault
et al. (2011) [85], les colonies d’Ent. faecalis ont été dénombrés en utilisant le milieu Slanetz
& Bartley (CM0377, Oxo0id™, Basingstoke, Royaume-Uni) incubés a 37 °C pendant 48 h
(Figure II-12 A). Les colonies d’E. coli ont été comptés en utilisant le milieu Tryptone Bile X-
Glucuronide (TBX) (CM0945, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) incubés a 37 °C pendant
24 h (Figure 11-12 B).

105

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Mateériels et méthodes Chapitre 11

Figure II-12 Colonies de A) Ent. faecalis ATCC 19433 sur agar Slanetz & Bartley et B) E.
coli sur TBX.

11.3.4.3 Energie spécifique délivrée

Comme évoqué dans le Chapitre I, 1'énergie spécifique délivrée par CEP peut étre
calculée a l'aide de I'Equation I-9 (Wegp=E2 6 [ t,y, 1 = E> 6N f* t,u, - T). Trois
niveaux d'apport énergétique ont été choisis (300, 1 000 et 3 000 J-mL-"). Pour chaque niveau,
les taux de survie ont été étudiés a 10, 15, 20 et 25 kV-cm™! pour différentes durées de traitement

afin d'obtenir le méme apport d'énergie spécifique.

11.3.4.4 Récupération des bactéries indicatrices endommagées

Les échantillons traités a 25 kV-em™ par CEP pendant 15 a 30 ms ont permis la
récupération des bactéries indicatrices endommagées par CEP dans le SPAN et ont été
comparés a des échantillons non traités. Pour cela, 25 pL. de suspension SPAN traitée ont été
transférées dans une microplaque stérile (PS-96 puits, Corning®, US) avec 225 pL de bouillon
nutritif. Le bouillon a ét¢ incubé a 3 °C et des dénombrements effectués durant 7 jours pour

déterminer I'évolution de la fraction cultivable de Ent. faecalis et E. coli.
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11.3.5 Modeles mathématiques

11.3.5.1 Modele primaire — Modele Weibull
Les courbes d'inactivation des indicateurs (taux d’abattement vs. fcep) ont d'abord été

modélisées par le modéle de distribution de Weibull, en remplagant ¢ par tcz» dans 1’Equation

II-1:
log,, Mtczp)/ Ny = — (texp ! @)” 12,303 Equation II-10

ou fcep (ps) est le temps effectif du traitement CEP, N(¢czp) (UFC-mL™) est la concentration en
microorganisme cible cultivable a I’instant zcep, Ny (UFC-mL!) est la concentration en
microorganisme cible initiale, o (us) est le parametre d'échelle du modele de Weibull et 5 (—)

est le parametre de forme du modele de Weibull.

11.3.5.2 Modele de Weibull couplé avec modeéle secondaire en fonction du champ électrique
Un mod¢le secondaire décrivant la relation entre l'intensité du champ électrique (E) et

les paramétres du modele de Weibull (a et f) a été proposé. 1l sert de modele complémentaire

a la distribution de Weibull afin de simuler la cinétique d'inactivation des bactéries indicatrices

a l'aide d'une seule équation en fonction de l'intensité du champ électrique appliquée.

Le paramétre d'échelle o a été calculé selon Equation II-11 comme une fonction

similaire a 1'équation d'Arrhenius :
Inl/a=Ind — B/E Equation II-11

ou E (kV-cm™) est l'intensité du champ électrique étudiée, 4 (us') et B (kV-cm™) sont les

parametres du modele secondaire en fonction de la nature du microorganisme cible.

Le paramétre de forme f est indépendant des conditions externes [260]. Par conséquent,
les valeurs de /8 dans ce modéle secondaire ont été fixées a I'aide de la moyenne f des valeurs
[ extraites des quatre courbes d'inactivation de chaque bactérie indicatrice traitée a différentes

intensités du champ (E).
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En intégrant le modéle secondaire dans I'Equation II-10, un modéle couplé a été obtenu

puis utilis¢ pour prédire les courbes d'inactivation :
log,,N(tcep) / Ny = — [tcgp - A-exp (= B/E) 17/2,303 Equation II-12

ou zcep (ms) est le temps effectif du traitement CEP, N(¢cep) (UFC-mL™!) est la concentration
en microorganisme cible a ’instant zcgp, No (UFC-mL") est la concentration en microorganisme
cible initiale, 4 (us!) et B (kV-cm™) sont les paramétres du modéle secondaire en fonction de
la nature du microorganisme cible, £ (kV-cm™') est l'intensité du champ électrique étudiée et §

(—) est la moyenne des parametres de forme.

11.3.5.3 Calcul de valeur 5-D

La valeur du paramétre 5-D est proposée, elle correspond au temps de traitement
nécessaire pour obtenir une réduction de 5 logl0 du microorganisme indicateur cible, c’est-a-
dire I’hygiénisation bactérienne du produit [265]. Les valeurs 5-D en fonction de I’intensité du

champ électrique et du microorganisme cible ont été calculées selon 1’équation suivante :
5-D=a-(5%x2303) /4 Equation II-13

ou a (us) est le parametre d'échelle du modele de Weibull et S (—) est le paramétre de forme du

modéle de Weibull, tous deux obtenus & I'aide des Equations II-10 et II-12.

I1.3.5.4 Evaluation de qualité de modélisation

La qualité¢ de modélisation réalisée par le modele de Weibull primaire et le modele de
Weibull couplé a été évaluée par le coefficient de détermination ajusté (R’ ajusté), la somme
des erreurs au carré (Sum of Squared Errors, SSE) et I’erreur moyenne quadratique (Root Mean
Squared Errors, RMSE), comme cela est indiqué dans les Equations II-5, 11-6, I1-7 et II-8. La
modélisation a été réalisée avec R studio® (R Studio Inc., Massachusetts, Etats—Unis) et le
résultat mis en forme avec Microsoft Office 2016® (Microsoft, Washington, Etats-Unis). La

Figure II-13 présente un exemple de modélisation réalisée par R studio®.
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Console  Terminal

sse[i-1,1] <- sum(resid(mod_weibul1)A2)

r2[i-1,1] <- 1 - sse[i-1,1] / ss7[i-1,1]

r2adj[i-1,1] <- 1-((nomb_1in-1)/(nomb_1in-nomb_param)*(1-r2[
fit[,i] <- fitted(mod_weibull)

# enregistrer itérativement la commande de figure dans le "p|
p <- p + geom_point(aes_string(x[,1],x[,i]), size = 3) + ge|
3
# combiner le résultat dans un méme matrix "resultat"
resultat <- data.frame (No,alpha_res,beta_res,t_carac,r2,r2adj

# rendre le résultat obtenu et faire le figure
return (list(resultat,p))

Console

Vot ddd b+ttt ottt o+ttt

}
mod_weibul1(CEP. 25.Ent)
[nn

No alpha_res beta_res t_carac r2 r2adj SSE
1 1 6.305497 0.2920379 8.044941 0.9930583 0.9923641 0.2003004

5 Plots  Padages Help Viewer
A 200m Topot- O

Log,(N/Ny)

@
g

Temps de traitement (ps)

Environment  History  Connections

# |4 ~importoataset - o

~ 7 Global Environment ~

Dpata
CEP.25.EnT

Functions
mod_weibull

12 obs. of 2 variables

function (x)

Environnement

Figure II-13 Capture d’écran de I’interface R studio® lors d’une modélisation de courbe
d’abattement microbien par le modele de Weibull.

I1.4 Etude expérimentale de I’hygiénisation des SPAN dans un procédé en

continu couplant CEP et chauffage ohmique

11.4.1 Systeme de traitement par CEP en continu

Comme l'illustre la Figure II-14, le systéme de traitement par CEP en continu est

compos¢ d'un générateur haute tension pouvant atteindre une tension électrique au maximum

22,5 kV (MU-17-807-A-FR 22.5 kV, ITHPP, Thégra, France), une cellule permettant un

traitement en continu, un ordinateur pour régler les parameétres et enregistrer des données, un

systéme de refroidissement et un systéme d’alimentation de la suspension bactérienne (bouteille

de suspension, plaque d’agitation magnétique, pompe péristaltique et mesure de température

par thermometre infrarouge).
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@ MU-17-807-A-FR 22.5 kV, ITHPP, France
@ Latitude 5490, DELL, RPC

@ PD5006, Heidolph, Allemagne

@ Traceable®, VWR, Belgique

(5) s1019, STEGO, Allemagne
Dissipateurs de chaleur 10 °C/W, Aavid, US
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Figure II-14 Schéma du systéme expérimental de traitement par CEP en continu.

11.4.1.1 Générateur ITHPP MU-17-807-A-FR 22.5 kV

La structure du générateur (Figure II-15) repose sur le principe du générateur de Marx
unipolaire positif. Le générateur est composé de 3 modules de puissance réalisés a 1’aide
d’interrupteurs a semi-conducteurs adaptés a une utilisation en régime impulsionnel [275]. La

conception du générateur permet d’alimenter aussi bien des charges résistives que capacitives.

|
|
|
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Figure II-15 A) Photographie du générateur 22,5 kV et B) schéma d’implantation 3D.
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Les impulsions délivrées sont quasi-rectangulaires. La tension est programmable de
3,0kV a 22,5 kV, et le courant peut aller jusqu’a 170 A. Le temps de montée peut atteindre
250 ns sous charge résistive. Le générateur est protégé contre les courts-circuits et les
surcharges. La puissance maximale en sortie est de 10 kW. Le Tableau II-3 rassemble les

spécifications du générateur.

Tableau II-3 Spécifications du générateur ITHPP [275].

Paramétres Commentaires

Entrée

Tension 400 Vac triphasé avec neutre et terre

Sortie

Tension maximale 22 500 V pulsé. Valeur efficace max = 500 V
Polarité des impulsions Positive

Courant maximal 170 A puls¢, Valeur efficace max de 10 A
Puissance maximale en entrée 10 500 W

Fréquence maximale 200 Hz (limité par la puissance)

Temps de montée des impulsions 250 ns (selon le courant délivré et le type de charge)
Energie stockée 1 520J a4 840 V de charge du banc de condensateurs
Largeur d’impulsions Entre 2 ps et 200 ps (limité par la chute de tension)
Rendement énergétique > 90%

Autres informations

Protection Protection rapide contre les courts-circuits en sortie
Protection lente contre les surcharges
Protection de puissance de sortie maximale

Protection de température

Refroidissement Convection forcée
Indice de protection (IP) P54

Température d’utilisation —20a+45°C
Humidité 90%

Le systeme possede 4 modes opératoires :

e Impulsion seule — une seule impulsion est appliquée a la charge (Figure I11-16 A)
e BURST — un seul train d’impulsion est appliqué a la charge
e Impulsions multiples — un nombre prédéfini d’impulsions est appliqué a la charge

e Mode continu — les impulsions sont appliquées continuellement (Figure 11-16 B)
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Figure II-16 A) Interface du paramétrage du générateur pour une impulsion simple et B)
impulsions en continu.

Les sondes de la tension et du courant de sortie permettent la visualisation des formes
d’ondes envoyées. La Figure II-17 présente I’enregistrement d’une impulsion de durée 10 ps
4 6250 V a I’aide du logiciel oscilloscope PicoScope® 6 (Pico Technology Ltd., St Neots,

Royaume-Uni).
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4 125

- 4 100
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(V) I -)ueanod np isudjuy

-2.0 ' ' ' -25
0 5 10 15 20
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Figure II-17 Enregistrement d’une impulsion de durée 10 ps a 6 250 V, données collectées
par le logiciel PicoScope® 6 (Pico Technology Ltd., St Neots, Royaume-Uni).
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11.4.1.2 Cellule du traitement par CEP en continu

Le banc d’essai (Figure II-18) est composé de 12 chambres reliées en série par des
tubes flexibles Tygon® E-3603 de diamétre intérieur égale a § mm (Saint-Gobain, Charny,
France). La circulation du fluide est assurée par une pompe péristaltique (PD5006, Heidolph,
Schwabach, Allemagne). Le générateur de haute tension transmet le voltage en parallele
simultanément aux 12 chambres. Le polyoxyméthyléne (POM) est le matériau constituant le

corps principal de I’ensemble de I'unité de traitement.

Figure II-18 A) Schéma 3-D et photographie (B) de la cellule en continu.

Chaque chambre est composée de 2 connexions males inox 316 pour tube de diameétre
extérieur 8 mm - ISO male parallele 1/2" (Swagelok, France) faisant office d’anode et cathode
et isolées électriquement par une rondelle en polytétrafluoroéthyléne (PTFE). Les dimensions

de la cellule sont présentées sur la Figure 11-19.
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Figure II-19 Plan de la cellule en continu.

La zone soumise aux champs électriques pulsés mesure 2,58 = 0,04 mm d’épaisseur
(Figure I1-20). Aprés chaque passage dans un réacteur le tube est refroidi par un passage dans
I’air puis par une immersion dans de I’eau afin de limiter 1’élévation de température par
chauffage ohmique qui a un effet synergique sur la destruction des bactéries cibles

(Figure 11-21).

AV =

NN

COUPE aa

Figure II-20 A) Dimensions de la rondelle en PTFE et B) Electrode démontée et C) Coupe
longitudinale 3D de la cellule.
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Réduction de bactéries viables par CEP
Entrée Refroidissement par air Refr0|d|ssement parair Sortie
Chambre l o '
N°1
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Anode |- |
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Refrondussement par air Refr0|d|ssement par air Refroidissement par air
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=) Sens de circulation D,’Q\Application CEP température refroidissement

Figure II-21 Schéma descriptif de la réduction du nombre de bactéries par traitement CEP
dans la cellule en continu.

11.4.1.3 Systeme de refroidissement

Le refroidissement par bain-marie d’eau froide est effectué toutes les deux chambres de
traitement CEP par le passage du fluide dans un tube d’abord dans 1’air ambiant puis dans 1’eau
glacée avant de repasser enfin dans une portion d’air ambiant. Afin de renforcer le
refroidissement, des dissipateurs de chaleur ont été installés sur la surface des électrodes

supérieures et inférieures (Figure I1-22).

Dissipateurs| |
de chaleur

Dissipateurs
de chaleur

Figure II-22 Photographie de la cellule utilisée en continu équipée du systéme de
refroidissement A) Ventilateurs sans buse d’air et B) Ventilateurs avec buses d’airs congues et
imprimées en 3-D au laboratoire.
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Des dissipateurs de chaleur a ailettes de résistance 10 °C-W-! en aluminium (Aavid, New
Hampshire, Etats-Unis) ont été utilisés. Ils ont été d’abord percés afin de pouvoir étre installés
sur la surface des électrodes en acier inoxydable (Figure II-23). De la graisse thermique en
silicone 5 W-m-K'! (RS, Beauvais, France) a été utilisée pour établir la liaison thermique par
conduction entre I’¢lectrode et le dissipateur. D’autre dissipateurs non percés ont été collés sur
la plaque métallique de la cellule pour intensifier la dissipation thermique des plaques

métalliques.

Figure I1-23 A) Photographie du dissipateur de chaleur 10 °C-W! (Aavid, New Hampshire,
Etats-Unis), B) Dissipateur de chaleur percé et C) Dissipateur de chaleur install¢ sur
I’électrode a ’aide de la graisse thermique en silicone 5 W-m-K-! (RS, Beauvais, France).

Afin que la chaleur soit dissipée le plus rapidement possible, le transfert thermique entre
le dissipateur et I’air ambiant a été renforcé par six ventilateurs STEGOJET SJ 019 (STEGO,
Schwibisch Hall, Allemagne). Ils peuvent offrir un soufflage précis (flux d’air = 27,6 m>-h!)
sur les points critiques et éviter ainsi I’accumulation de chaleur. La Figure II-24 donne les
dimensions d’un ventilateur. Ils ont été fixés sur deux rails DIN 35 mm. De plus, des buses
d’air imprimés en 3-D par le FabLab du site universitaire de Pontivy (IUT de Lorient et Pontivy)
ont ét¢ montées sur les ventilateurs. Cette piece permet de diriger 1’écoulement d’air vers les
dissipateurs thermiques de fagon plus précise en permettant de faciliter le refroidissement des

électrodes.
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Figure II-24 Dimensions du ventilateur SJ 019 (STEGO, Schwébisch Hall, Allemagne).

11.4.2 Protocole du traitement par CEP en continu

11.4.2.1 Préparation des suspensions de microorganismes

Le méme mélange des sous-produits animaux mentionné dans la Section I1.3 a été
utilisé pour réaliser les suspensions. Les méme souches indicatrices Ent. faecalis et E. coli ont
été cultivées dans 100 mL de bouillon nutritif ordinaire (CM0001, Oxoid™, Basingstoke,
Royaume-Uni) a 37+ 1 °C pendant 24 h et 20 h respectivement pour atteindre leur phase
stationnaire. Ces 100 mL de bouillon de culture obtenus apres incubation ont été ensuite ajoutés
a 100 g de SPAN tamisé (800 pm) dans une bouteille de 1 800 mL d’eau déminéralisée stérile
afin d’ajuster la conductivité électrique finale (¢) a 2 000 uS-cm™! (a température ambiante).
Une population microbienne initiale allant de 5,0 10° a 2,5 107 UFC-mL"! pour Ent. faecalis et

E. coli a été obtenue par les dilutions en série.

La circulation de la suspension de SPAN en continu dans la cellule du traitement a été
réalisée par la pompe péristaltique réglée a 400 tr-min™! (soit une vitesse moyenne de 15 mL-s™!
et un nombre de Reynolds de 3 000 au sein du tuyau Tygon®). Six chambres de traitement ont

¢été utilisées afin d’obtenir un temps de séjour total du fluide de 31,2 ms dans I’installation.

La cellule du traitement et les différentes canalisations ont été désinfectées par une
solution de P3-Oxonia Active™ (2% v/v, ECOLAB®, Minnesota, US) et ensuite rincées par de
’eau déminéralisée stérile avant et aprés chaque manipulation. Le P3-Oxonia Active™ est une
solution contenant des peroxyacides (acide peracétique et peroxyde d'hydrogene) utilisée a des
fins sanitaires dans les industries agroalimentaires (avec effets bactéricide, fongicide et
sporicide). Dans les conditions habituelles d'emploi, il ne présente pas de comportement

corrosif vis-a-vis de la plupart des matériaux utilisés (en particulier I’acier inoxydable).
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11.4.2.2 Traitement couplant CEP et chauffage ohmique

Les cinétiques d'inactivation des bactéries indicatrices cibles a différentes intensités de
champ électrique (E = 15, 20, 25 et 30 kV-cm™) ont été étudiées avec un temps de traitement
effectif des CEP (¢cep) prolongé jusqu'a 1 ms. En conséquence, la tension délivrée par le

générateur variait de 3 750 a 7 500 V pour des rondelles de PTFE de 2,5 mm d’épaisseur.

Ce traitement par CEP a été couplé avec du chauffage ohmique (CO) provoqué par le
passage du courant électrique lors des impulsions. La température de la suspension dans la
bouteille a ét¢ maintenue inférieure a 55 °C. Le couplage du traitement par CEP et CO permet
d’étudier I’effet synergique de ces deux traitements. Les essais ont été divisés en plusieurs trains,
le temps de traitement d’un train (¢,4in) €tant fixé a 2,2 min (temps requis pour traiter 2 L de
suspension), ce qui correspond a un temps effectif de traitement CEP #czp égal a 0,06 ms. Apres
chaque train, la température de la suspension dans la bouteille a été¢ mesurée par un thermometre
infrarouge (Traceable®, VWR, Belgique). Un temps de repos entre 2 trains (10 min au
maximum) pouvait étre appliqué lorsque la température du milieu était lIégeérement au-dessus
de 55 °C. Pendant le temps de repos, la circulation du fluide a été maintenue afin de refroidir
I’ensemble de I’installation (les 6 chambres de traitement et les 2 litres de suspension) par le

systeme de refroidissement composé d’un bain-marie rempli d’eau glacée et de six ventilateurs.

Afin d’étudier le simple effet du traitement CEP de son effet couplé avec le chauffage
ohmique, des expériences de traitement CEP a 30 kV-cm™' en maintenant une température

inférieure a 35 °C ont été effectuées pour les deux microorganismes indicateurs.

11.4.2.3 Dénombrement des bactéries cultivables

Cinq millilitres de suspension traitée ont été prélevés dans la bouteille et mis dans I’eau
glacée pour des analyses microbiologiques. Les suspensions prélevées ont été diluées en série
par la solution peptone-sel (Maximum Recovery Diluent CM0733, Oxoid™, Basingstoke,
Royaume-Uni) en duplicat. Les colonies d’Ent. faecalis ont été dénombrées en utilisant le
milieu Slanetz & Bartley (CM0377, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) incubés a 37 °C
pendant 48 h. Les colonies d’E. coli ont été¢ dénombrées en utilisant le milieu Tryptone Bile X-
Glucuronide (TBX) (CM0945, Oxoid™, Basingstoke, Royaume-Uni) incubés a 37 °C pendant
24 h.
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11.4.2.4 Modeles mathématiques
Le méme modéle de Weibull (Equation II-10) utilisé pour la modélisation des
cinétiques en batch a été utilisé pour les résultats obtenus par les traitements continus. Le détail

li¢ au protocole de modélisation est fourni dans la Section I1.3.5.

I1.5 Modélisation numérique du procédé d’hygiénisation par CEP des SPAN

dans un procédé en continu

11.5.1 Discrétisation du systeme
La modélisation de la destruction bactérienne en I’amont et I’aval de la chambre de
traitement implique la prise en considération de 3 dispersions spatiales du groupe arrivant a un

instant donné : dispersion dynamique, électrique et thermique.

1/ Dispersion dynamique : les bactéries proches des parois ont une vitesse plus faible et donc

un temps de sé¢jour dans la chambre plus important que celles prés de 1’axe de symétrie ;

2/ Dispersion électrique : I’intensité du champ électrique prés des électrodes est beaucoup plus

importante que loin des électrodes et pres de 1’axe ;

3/ Dispersion thermique : le chauffage par effet Joule est plus important dans les zones a grande
intensité de champ électrique tout en étant sensible a la dispersion dynamique due au transfert

convectif.

Pour utiliser le modele de destruction bactérienne précédent, il est nécessaire de pouvoir
¢valuer les doses regues par chaque bactérie d’un groupe de bactéries lors de leur passage dans
la chambre de traitement. Certaines bactéries passent au raz la paroi et ont donc un temps de
sé¢jour important, qui plus est, dans des zones de forte intensité électrique et de haute
température. Au contraire, les bactéries circulant prés de I’axe de symétrie ont un faible temps
de séjour et traversent des zones moins intenses électriquement et moins chaudes. Ainsi, chaque
bactérie a une histoire en propre, essentiellement déterminée par sa position en section d’entrée
de la chambre, au voisinage ou au loin de la paroi. Chaque bactérie va absorber une dose qui
est égale a I’intensité du champ électrique E fois le temps effectif de traitement #czp qui est la
fraction du temps de séjour correspondant a la fraction temporelle active du champ pulsé. En
d'autres termes, I’histoire vécue par les bactéries est obtenue en calculant leur position a chaque

instant entre ’entrée et la sortie de la chambre. Ensuite, il faut modéliser I'intensité du champ
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¢lectrique et du champ thermique en tout point de la chambre. On suppose que les bactéries
sont des systémes lagrangiens indéformables qui se déplacent avec le fluide : leur vitesse est
donc tout simplement la vitesse de la ligne de courant sur laquelle elles sont situées en section
d’entrée. L’¢écoulement est supposé laminaire en accord avec les valeurs expérimentales de
débits et de diametre. Les phénomenes de collision et d'agrégation sont supposés étre
négligeables. La position de chaque bactérie peut étre déduite de la vitesse d'écoulement du
fluide. A chaque instant et moyennant la connaissance des champs électrique et thermique en
tout point de la chambre de traitement, on peut évaluer les doses recues par toutes les bactéries
du groupe malgré leurs dispersions spatiale et temporelle. On peut ainsi prédire 1'effet 1étal

obtenu par le procéd¢ CEP.

L’étude a été réalisée en considérant une seule chambre de traitement. Le profil de la
chambre est symétrique et cylindrique. La zone quadrillée en vert sur le schéma de la Figure
I1-25 permet de décrire la distribution de vitesse de 1’écoulement, du champ électrique et de la
température. Dans ce travail, la chambre de traitement supposée axisymétrique est discrétisée
en 450 (30 X 15) mailles rectangulaires respectivement pour les descriptions axiale et radiale.
Ce maillage permet de déterminer toutes les informations Eulériennes locales de I’écoulement
(composantes de vitesse axiale et radiale, pression relative, intensit¢ du champ électrique,
valeur de la température). Ces informations sont obtenues par calcul itératif (équations partielles
non linéaires, probleme multi-physique couplé fort) des équation bilans pour 1I’écoulement, le
champ électrique et 1’énergie. Les doses recues par les bactéries cibles peuvent ainsi étre
calculées a partir de ces parameétres physiques, de la connaissance de la fraction temporelle
d’activation du champ électro-pulsé et des modeles batch de Weibull (cinétiques de destruction

microbienne établies en batch pour les traitements électrique et thermique).

Figure II-25 Schéma de localisation de la mod¢lisation.
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11.5.2 Bilan de dynamique des fluides

Le flux de bactéries en suspension qui circule a I’intérieur de la chambre de traitement
est gouverné par les équations de Navier-Stokes. Les propriétés équivalentes du fluide étudié
sont supposées étre similaires a celles de I'eau. La suspension étudiée est supposée étre un fluide
newtonien incompressible. L’expression des équations de continuité et de Navier-Stokes peut

donc étre grandement simplifiée. On obtient alors les Equations II-14 et II-15.

V-v=0 Equation II-14
p[%“"'v)"]: ~Vp+uViv+pf Equation II-15

ou 7 (s) est le temps, v (m-s™!) est le vecteur de vitesse, V est I’opérateur nabla, p (Pa) est la
pression relative thermodynamique, u (Pa-s) est la viscosité du fluide, p (kg'm™) est la masse
volumique du fluide et f (N-kg™) est le vecteur résultante des forces volumétriques s’exergant
dans le fluide. On suppose que la force de gravité est négligeable, et qu’il n’existe pas d’autre
force volumétriques pouvant influencer I’écoulement (f = 0). Les équations de 1’écoulement
sous ces hypothéses sont résolues et meénent dans le cas d’un régime laminaire (Re <2 100), a
I’écoulement dit de Poiseuille pour lequel une solution analytique existe. Le profil de vitesse
est donc connu et est exprimé par I’ Equation II-16.

-\ 2 ,
v,(r)=2v," [ 1 — (;_e) ] Equation II-16

ou v.(r) (m-s!) est la composante suivant I’axe (Oz) du vecteur vitesse, » (m) le rayon considéré,
R (m) est le rayon de la conduite et v, (m-s™!) est la vitesse moyenne du fluide dans la conduite,
c’est-a-dire le débit divisé par la section du tuyau. La vitesse du fluide ne dépend donc que du

rayon dans notre cas.
On suppose que les conditions aux limites sont telles que :

r

2
. él’entrée:vz(r)=217z-[l — (E) ]etvr=0
e alasortie:p=0etv,=0

e absence de glissement aux parois

11.5.3 Bilan électrique
La chambre de traitement contenant la suspension de bactéries (conduite pleine) ne peut,

a proprement parler, étre considérée comme un milieu diélectrique pur. Les électrodes
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métalliques en contact avec le liquide vont provoquer un transfert de charge a I’interface. Le
milieu est donc a la fois faiblement conductif ionique et diélectrique. Dans cette partie, on le
supposera conductif ohmique. La distribution du potentiel électrique est alors donnée par

I’équation de Laplace (Equation II-17) :
V-[JI=V-[a(T)E]=V [ —a(T)Vepl=0 Equation I1-17

ou J (A-m) est la densité de courant locale, o(T) (S-m™") est la conductivité électrique du fluide
a la température T, ¢ (V) est le potentiel électrique et £(V-m™) est le vecteur de I’intensité du

champ électrique, égale a —Vg.
On suppose que les conditions limites sont telles que :

e al’anode : ¢ = @puise (selon I’alternance du champ électro pulsé soit 0 lorsqu’il est inactif,
soit 22,5 kV lorsqu’il est actif). La durée d’activité du potentiel imposé est notée t(s)
tandis que la période T (s) est égale a 1/f (fréquence CEP en Hz).

e 2alacathode:p=0

e sur la face externe de I’isolant : densité du courant J = 0

e 3 ’entrée et la sortie du fluide : densité du courant J = 0

11.5.4 Bilan de chaleur

La température au sein du milieu est régie par I’équation de la chaleur (Equation II-18).
orT : .
p C,(T) ( =ty VT) —V-[A,(T) -VT]+source ~ Equation II-18

Le terme source est li¢ au chauffage par effet Joule. Il dépend d’un certain nombre de

paramétres du procédé et des propriétés du produit comme montré par I’Equation II-19.
source=K(7) - o[ T(r,z) ] - E(r,z)* Equation II-19

ou K() (-) est une fonction dépendant du temps (K(#) = 1 au moment de I’impulsion et = 0 en
absence de I’impulsion), o[7(r,z)] (S'm™) est la conductivité électrique du fluide a la
température 7 de la maille (r, z) et E(r, z) (V-m™) est I’intensité du champ électrique pour la

maille (7, z) considérée a I’instant considéré.

Si on considére un CEP de haute fréquence, on s’intéresse alors a une valeur moyenne
du terme source qui est liée a la proportion de temps d’activation 7 (s) sur la période 7 (s) du

champ électrique pulsé. La moyenne temporelle de K(¢) vaut X f.
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11.5.5 Couplage des modeles

La Figure II-26 présente le modele numérique faisant intervenir simultanément 3
phénomeénes physiques couplés : la mécanique des fluides, le champ électrique et le champ
thermique, exprimés respectivement par les équations de Navier-Stokes, I’équation de Laplace
et I’équation de la chaleur convecto-diffusive avec chauffage ohmique. Ces trois phénomenes
physiques couplés ont été résolus a la fois en régime transitoire et permanent. L’aspect thermo-
¢lectro-bactériologique apparait alors comme un post-traitement des solutions ainsi obtenues.
Pour cela, le modele expérimental de destruction bactérienne obtenu en batch (modéle de

Weibull) a été utilisé.

—
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Figure II-26 Schéma décrivant les différentes grandeurs et lois utilisées.

La masse volumique p, la capacité thermique C,, le coefficient de conductivité
thermique 4, et la viscosité de fluide u, bien que dépendants rigoureusement de la température
et de la composition locales, ont été supposés dans ce travail constants lors des simulations. On
fait donc I’hypothése d’un couplage faible entre la mécanique des fluides et la thermique. Par
contre, 1’évolution de la conductivité électrique en fonction de la température a été mesurée et

prise en compte ce qui crée un couplage fort entre les champs électrique et thermique.
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Le Chapitre III sert a I’é¢tude de I’hygiénisation thermique. Dans la premiére partie, un
protocole a été mis en ceuvre pour obtenir les cinétiques de destruction des microorganismes
cibles par traitement thermique en milieu artificiel a différentes températures. Cette étude
permet de caractériser la résistance des bactéries indicatrices a la chaleur. Cela permettra
d’approfondir la connaissance sur les microorganismes cibles (Ent. faecalis et E. coli) et donc
aidera la compréhension du comportement de ces deux souches bactériennes lors du traitement

électrique qui provoque également des stress thermiques par chauffage ohmique.

Dans la deuxiéme partie du chapitre, des tests de méthanisation ont été réalisés afin
d’étudier I’impact de I’hygiénisation thermique sur les cinétiques de la production de biogaz de
différents déchets organiques. Ce résultat de la pasteurisation thermique est comparé avec la
these du Dr Mohamad Amr Chamaa qui a traité du sujet de I’effet du prétraitement par CEP sur

I’intensification du BMP des substrats organiques.

II1.1 Caractérisation de la résistance des microorganismes indicateurs a la

pasteurisation thermique

111.1.1 Cinétique de destruction des microorganismes indicateurs

Les cinétiques d'inactivation thermique des deux bactéries indicatrices ont été réalisées
a 55, 60, 65 et 70 °C. La fraction cultivable a été dénombrée en utilisant la méthode NPP et les
réductions décimales sont présentées en fonction du temps de traitement (7) dans la Figure I11-1
pour Ent. faecalis et dans la Figure III-2 pour E. coli. 1l est évident que la température de
traitement (7) a joué un role important dans l'efficacité de la pasteurisation. Cependant, les deux
bactéries indicatrices présentent un comportement différent lorsqu’elles sont exposées a un

méme stress thermique.

La bactérie Gram positive « G+ » Ent. faecalis est 1égérement inactivée a 55 °C apres
un traitement de 1,0 h (0,24 log10) et 1,5 h (1,28 log10) alors qu’a 60 °C, un traitement de
20 min est suffisant pour obtenir une réduction de 4,0 logl0. Lorsque la température de
pasteurisation passe de 65 °C a 70 °C, il ne faut que 150 s et 35 s pour une réduction de plus de

5 log10.
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Figure III-1 Inactivation thermique de la souche Ent. faecalis ATCC 19433 a 55, 60, 65 et
70 °C. A) Données complétes et B) Zoom sur les 5 premiéres minutes. Les points représentent
les données expérimentales. Les courbes représentent les valeurs modélisées par le modéle de

Weibull.

En ce qui concerne E. coli, qui est une bactérie Gram négative « G—», elle est plus
sensible a la chaleur et sa cinétique d'inactivation est totalement différente. Une pasteurisation
a 55 °C peut aisément conduire a une réduction de 5 log10 en 20 min. Lorsque la température
augmente, la cinétique est nettement plus rapide : a 70 °C, moins de 10 s suffisent pour une

réduction décimale supérieure a 6 log10.
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Figure III-2 Inactivation thermique de la souche E. coli ATCC 25922 a 55, 60, 65 et 70 °C.
A) Données complétes et B) Zoom sur les 2 premiéres minutes. Les points représentent les
données expérimentales. Les courbes représentent les valeurs modélisées par le modele de

Weibull.

Il convient de noter que la forme des courbes d'inactivation d’Ent. faecalis difféere de

celle d’E. coli. Ent. faecalis présente une forme concave alors que pour E. coli, la forme est

convexe. La forme concave peut étre due au fait que les bactéries, initialement résistantes au

stress thermique, accumulent les dommages thermiques sublétaux en début de traitement. Par

la suite et, petit a petit, les bactéries ne sont plus en mesure de survivre a la pasteurisation.

Au contraire, la forme convexe pourrait étre expliquée par la vulnérabilité de la majeure

partie de la population d'E. coli a 1a pasteurisation thermique alors qu’une fraction des bactéries

est plus résistante.
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111 1.2 Modélisation - modele de Weibull primaire

Les cinétiques de destruction ont ét¢ modélisées en utilisant le modele de Weibull
(Equation II-1). Ce modéle suppose une distribution non homogéne au stress externe dans une
population d’échantillons (population des indicateurs Ent. faecalis et E. coli dans notre cas).
Les courbes modélisées sont présentées dans les Figures III-1 et III-2. Le Tableau III-1
résume également les valeurs des parametres et la qualité de la modélisation du modele utilisé.
On constate que la modélisation des cinétiques de destruction microbienne est tres satisfaisante.

La modélisation des entérocoques est généralement meilleure que celle des coliformes.

Ce tableau donne également le temps pour atteindre la réduction bactérienne de 5 log10
(5-D, cf. Equation I1-4) qui correspond au critére de I’efficacité de pasteurisation fixé par I’UE.
On constate que la valeur 5-D d’Ent. faecalis est réduite d’un facteur 10 lorsqu’on augmente de
5 °C entre 55 °C et 65 °C alors qu’elle est réduite d’un facteur 5 entre 65 °C et 70 °C. Il est a
noter que la souche Ent. faecalis présente une résistance plus importante par rapport au stress
thermique. La pasteurisation a 55 °C n’a quasiment aucun effet sur I’inactivation de la souche
« G+ ».
Tableau III-1 Résumé de parametres du modele de Weibull primaire, paramétres caractérisant

la qualit¢ de la modélisation et valeurs du temps de réduction de 5 logl0 (valeurs de 5-D)
estimés par les modeles a différentes température pour Ent. faecalis et E. coli.

Modele de Weibull primaire

Température T Valeurso  Valeurs 5 R?ajustés SSE RMSE Valeurs 5-D
estimées
O (s) ) ) ) -) (s)

Enterococcus faecalis ATCC 19433

55 3463 1,300 0,798 0,214 0,124 22 689
60 177,7 1,144 0,927 0,844 0,306 1505
65 17,06 1,134 0,977 0,377 0,217 147
70 5,097 1,271 0,922 1,11 0,429 34,8

Escherichia coli ATCC 25922

55 8,902 0,5546 0,878 2,07 0,588 728

60 0,3277 0,4000 0,878 2,67 0,578 147

65 0,0769 0,4000 0,815 1,17 0,542 34,6

70 0,0300 0,4068 0,888 0,829 0,455 12,2
129
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111.1.3 Modélisation - modéle secondaire

La relation entre les paramétres du modele de Weibull et les températures de
pasteurisation a été étudiée. Lors du tracé du In(1/a) en fonction de l'inverse de la température
(1/T), une fonction linéaire décrite par I'équation d'Arrhenius (Equation I1-2) a été établie avec
de bonnes performances de modélisation. Cela implique la possibilité de calculer I'énergie
d'activation pour la pasteurisation des deux bactéries indicatrices (E, = 411,1 kJ-mol! et
348,2 kJ-mol! pour Ent. faecalis et E. coli respectivement, soit E, = B * Rgaz parfair). La différence
de 1'énergie d'activation suggere la différence de résistance des bactéries étudiées vis-a-vis a
'hygiénisation thermique. Les valeurs de £, comme évoqué dans le Chapitre II, ne varient pas
beaucoup en fonction de la température de traitement. Ainsi elles ont été moyennées (f) et ont

été fixées dans le modéle de Weibull secondaire a 1,121 pour Ent. faecalis et 0,4404 pour E. coli.

1/T(K) Température - 7 (°C)
0,00285  0,00290  0,00295  0,00300  0,00305  0,00310 50 55 60 65 70 75
6 . . . - 2,0 . . -
~ E. coli ATCC 25922
- 4| In 1/a=-41881/T+126.1 aE 2
3 * BT R2=0.927 <15k P = 1,212 pour Ent. faecalis ATCC 19433
: 2t ‘\’\ . < O (@)
“ =, AR RN N, /S g S SO ——. " SRp——.
i ¢ = o o
= ol b = 1,0
z \ z
D 2 L G 3 &
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3 ~e i & (o] v
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Figure III-3 Paramétres du modele de Weibull primaire en fonction de la température
¢tudiée. A) Parametre d’échelle In(1/a) vs. 1/T et B) Parametre de forme S vs. T.

La dérivée du taux d’inactivation des microorganismes cibles par rapport au temps de
traitement a été calculée a partir du modéle de Weibull couplé (cf. Equation II-3 du
Chapitre II). Le résultat obtenu correspond a la répartition de la vulnérabilité des populations
des deux indicateurs en fonction du temps de traitement. La Figure III-4 montre cette
distribution par rapport au temps pendant lequel les bactéries sont soumises a la pasteurisation
a70 °C. Dans cette figure, il est visible que la majorité de la souche E. coli (> 99%) est inactivée
au bout d’une seconde. En revanche, la souche Ent. faecalis présente un comportement plus
résistante a la chaleur. Le temps pour atteindre une réduction de 99% de la population, soit 2

logl0, est de 11,7 s pour Ent. faecalis et de 0,55 s pour E. coli.
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Figure II1-4 Distribution de la fraction microbienne vulnérable a 70 °C en fonction du temps
de traitement, calculée a partir du modéle de Weibull couplé.

111.1.4 Conclusions

Les deux bactéries indicatrices présentent des comportements différents par rapport au
stress thermique. La souche bactérienne « G+», Ent. faecalis, est plus résistant a la
pasteurisation thermique que la souche « G—», E. coli [113]. Un traitement 55 °C pendant 1
heure n’a quasiment pas d’effet sur I’inactivation de 1’entérocoque. Par contre, E. coli est
significativement inactivé a cette température. La pasteurisation a 70 °C pendant 1 heure est
largement suffisante pour 1’élimination des indicateurs bactériens dans le milieu artificiel. Cela
signifie que les paramétres d’hygiénisation thermique européens (70 °C, 1 h) sont fixés d’une

fagon tres prudente par rapport aux pathogénes bactériens dans les sous-produits animaux.
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I11.2 Effet de I’hygiénisation thermique sur le potentiel méthanogéne des

biodéchets

111.2.1 Intensification du potentiel méthanogene

111.2.1.1 Cinétique de production de méthane

Dans cette partie, sept substrats différents (lisier de raclage porcin, lisier bovin, boues
STEP industrielles, digestat de cuve d’hydrolyse, boues d’abattoir, boues STEP de collectivités
et refus de tamisage d’abattoir) ont été étudiés pour I’effet de ’hygiénisation thermique sur leur

potentiel méthanogene.

Les données de la production de méthane par jour acquises via AMPTS II ont été
exportées pour un traitement statistique ultérieur. La production nette de méthane des
échantillons a été calculée en retirant la production de méthane des bouteilles de digestat seul
(essais blanc sans substrat). La Figure III-5 donne les moyennes expérimentales de production
de méthane et les valeurs modélisées de divers substrats testés, prétraités ou non.

Tableau III-2 Potentiels méthanogeénes expérimentaux (BMP.,,) des substrats non-traités (O)

et prétraités thermiquement (+). Les chiffres en gras indiquent la différence significative au sein
du groupe selon le test Student (p < 0,05).

BMPeyy BMPey
Prétraitement (Nm3-kg DCO™) (Nm>-kg MV 1)
0 + 0 +

Lisier de raclage porcin 0,119 +£0,002 0,118 £0,003 0,157 £ 0,003 0,156 £ 0,004
Lisier bovin 0,179 + 0,009 0,183 + 0,007 0,260 + 0,013 0,265+ 0,011
Boues de STEP industrielle 0,176 + 0,002 0,169 + 0,001 0,255 + 0,003 0,245 + 0,002
Digestat de cuve hydrolyse 0,283 + 0,003 0,337 + 0,002 0,481 + 0,005 0,573 + 0,003
Boues d’abattoir 0,296 + 0,003 0,287 + 0,000 0,539 + 0,007 0,522 + 0,000
Boues de collectivités 0,168 + 0,007 0,187 + 0,013 0,234 + 0,010 0,260 + 0,018
Refus de tamisage d’abattoir 0,198 + 0,001 0,220 + 0,001 0,253 + 0,002 0,281 + 0,001

Les valeurs de potentiels méthanogenes expérimentaux des substrats ont été déterminées.
Dans la présente étude, la duplication des échantillons testés semble étre suffisante pour réaliser
le test de Student (test t), car les écarts-types au sein de chaque groupe ont été jugés relativement

faibles.
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Dans la Figure III-5 aucune intensification du BMP n’est relevée pour les substrats de
lisier de raclage porcin, lisier bovin, et boues de STEP industrielles. En revanche, les différences
significatives (p < 0,05) entre les substrats prétraités et non-prétraités sont marquées pour les
digestat de cuve d’hydrolyse (+19,1%), les boues d’abattoir (—3,0%), les boues de collectivités

(+11,3%) et le refus de tamisage d’abattoir (+11,1%), comme montré par le Tableau ITI-2.
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Figure III-5 Production cumulative de méthane de substrats prétraités ou non prétraités. Les
points marqués sont les moyennes expérimentales de production de méthane tous les 5 jours
avec les écart type (dont les valeurs sont trop faibles pour étre visibles dans certains cas). Les
courbes sont les valeurs modélisées de Gompertz modifié pour les substrats prétraités
(courbes pleines) ou non prétraités (courbes pointillées).
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111.2.1.2 Dégradabilité anaérobie

La biodégradabilité anaérobie des substrats a été calculée en utilisant I’Equation ITI-1
avec BMP.y, (Nm?> CHs-kg DCO™), la production de méthane mesurée expérimentalement et
0,35 Nm* CHs'kg DCO’!, la production de méthane maximale théorique garantissant la

dégradabilité totale de la DCO des substrats [276].
Dégradabilité (%) = =<2 x 100 Equation ITI-1

Tous les substrats ont atteint 95% du BMP., en 20 jours. La dégradabilit¢ des
échantillons est répertori¢ dans le Tableau III-3. La dégradabilité anaérobie des échantillons
intacts varie considérablement (de 33,9% pour les lisiers de raclage porcin a 84,5% pour les
boues d’abattoir). La dégradabilité anaérobie correspondante suit la méme tendance que le BMP
expérimental. Il convient de noter que la dégradabilité anaérobie des échantillons de digestat de
cuve d’hydrolyse, les boues de collectivités et le refus de tamisage d’abattoir sont
significativement améliorée par I’hygiénisation thermique.

Tableau II1-3 Dégradabilité anaérobie des substrats non-traités (O) et prétraités thermiquement

(+). Les chiffres en gras indiquent la différence significative au sein du groupe selon le test
Student (p < 0,05).

Dégradabilité anaérobie

Prétraitement (%)
(@) +

Lisier de raclage porcin 33,9+0,7 33,7£0,9
Lisier bovin 51,1 +£2,6 52,2+2,1
Boues de STEP industrielles 50,4+0,5 48,3+ 0,4
Digestat de cuve d’hydrolyse 80,7+ 0,9 96,4 + 0,6
Boues d’abattoir 84,5 +0,8 82,1 +0,1
Boues de collectivités 48,0 +1,9 53,8+ 3,6

Refus de tamisage d’abattoir 56,7+ 0,3 62,9 +0,0

111.2.1.3 Modélisation
Les cinétiques de production cumulative de méthane de divers substrats ont été
modélisées par le model de Gompertz, présentées par les courbes dans le Figure I11-4, pour

identifier les paramétres cinétiques (BMPy, R et 1).

Le Tableau I1I-4 récapitule les paramétres de modélisation cinétique du modele de

Gompertz modifié, accompagné des résultats du test statistique correspondant. De plus, la
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constante de temps 7 du modéle a été calculée. Cette constante de temps correspond au temps
(jour) nécessaire pour que la production de méthane atteigne 63,2% du potentiel méthanogene

modélisé (BMPy), a savoir 1 —e™!.

En ce qui concerne la production maximale de méthane (BMPy), une intensification
significative induite par un prétraitement thermique (p < 0,05) a été observée pour le refus de
tamisage d’abattoir (+11,1%), les boues de collectivités (+12,5%) et le digestat issu de cuve
d'hydrolyse (+18,0%). La vitesse maximale de production de méthane R, est augmentée par
64,0%, 50,0% et 13,5% par le prétraitement thermique pour les trois substrats mentionnés ci-
dessus (p < 0,05), ce qui signifie que la production de méthane est accélérée par le prétraitement

thermique.

Les valeurs négatives du temps de latence A ne sont pas prises en compte car cela signifie
que A sert de parametre mathématique auquel aucune signification physique ne peut étre
adressée. Cependant, un temps de latence positif correspond a la durée nécessaire pour que les
micro-organismes s'acclimatent aux conditions de la digestion anaérobie en présence possible
d'un inhibiteur [277]. La durée de la phase de latence est raccourcie pour le digestat provenant
de la cuve d'hydrolyse et les boues de STEP de collectivités (de 48,6% et 62,2% respectivement,
p <0,05). La constante de temps pour ces trois substrats mentionnés a également été améliorée
(diminution de la valeur) selon le test statistique, ce qui implique que le procédé de
méthanisation est favorisé. Il est intéressant de noter que les cinétiques de méthanisation sont
inhibées par un prétraitement thermique pour les boues issues d’abattoir en termes de potentiel
méthane BMPy (—3,82%, p < 0,05). Les 2 autres parametres cinétiques (BMPy et 1) n'ont pas
été influencés. Aucune amélioration significative de la cinétique de digestion n’est obtenue pour

le lisier bovin, le lisier de raclage et les boues de STEP industrielle.
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Tableau III-4 Résumé des résultats de la modélisation de production de méthane a I’aide du modele de Gompertz modifié. "O" et "+" représentent
respectivement des échantillons non prétraités et prétraités. Les données en gras indiquent la différence significative au sein du groupe (p < 0,05).

BMP,

BMPy R Tt R’ ajustés SSE
Prétraitement (Nm?-kg DCO™) (Nm?-kg DCO!jour™?) (jour) (oun) ) (1074
0 + 0 + 0 + 0 +

Lisier de raclage porcin 0,115+0,003 0,113+0,002  0,014+0,000 0,014+0,001  —1,36+0,11  —1,43+0,10 1,60+ 0,02 1,66 + 0,19 0,952 —0,964 7,38 9,89
Lisier bovin 0,178 £0,008 0,183+0,009 0,012+0,000 0,011+0,000 —0,985+0,100 0,100+0,049 4,10+0,12 4,63+0,37 0,981 —0,988 7,97 12,8
Boues STEP indust. 0,165+ 0,000 0,160+0,001  0,034+0,001  0,037+0,002 —0,512+0,061 —0,336+ 0,057 1,28+ 0,02 1,27 0,04 0,944 — 0,966 1,25-2,27
Digestat de cuve hyd.* 0,284 0,001 0,335+0,001 0,037 0,000 0,042 + 0,003 1,43£0,62  0,733+0,049 4,25+0,64 3,65+ 0,18 0,998 0,999 1,94 — 6,98
Boues d’abattoir 0,288 £0,002 0,277+0,000 0,073 +0,001 0,074 £ 0,001 0,195+0,022 0,162+0,040 1,64+ 0,06 1,54 £ 0,02 0,989 — 0,994 8,18 — 13,4
Boues de collectivités 0,160 0,007 0,180 +0,011 0,016 0,001 0,024 £0,000 0,386+ 0,118 0,146+0,011 3,98 0,17 2,92 +0,13 0,991 —0,995 3,21 -5,61
Refus de tamisage 0,189 0,001 0,210+0,001 0,025+ 0,002 0,041£0,000 —0,807+0,158 —0,082+ 0,092 1,95 0,06 1,81+ 0,08 0,965 —0,973 2,11 -2,29

2 Boues de STEP industrielles
b Digestat de cuve d’hydrolyse
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111.2.2 Discussion

L’effet positif de I’hygiénisation sur la production de méthane est obtenu pour les boues
d’abattoir et le refus du tamisage, ainsi que pour les substrats moins complexes dérivés du
traitement biologique, tels que le digestat provenant de la cuve d’hydrolyse et les boues de
STEP. Cette observation a également été rapportée par Luste et al. (2009) [7], Luste et
Luostarinen (2010) [100] pour I'hygiénisation des SPAN, en particulier des déchets de tamisage
des abattoirs, et par Edstrom et al. (2003) [96], Gavala et al. (2003) [278] et Climent (2007)

[97] pour des boues activées de STEP municipales prétraitées thermiquement a 70 °C.

L’augmentation du potentiel de méthane s’explique par le fait que les substrats prétraités
présentent une DCO soluble supérieure a celle des échantillons non traités, ce qui indique une
solubilisation des substances organiques qui transforme les composés chimiques complexes
(par exemple les acides gras a longue chaine et les protéines) en des produits plus simples
(comme les AGV et les acides aminés) [7]. Cette DCO soluble est beaucoup plus accessible
aux microorganismes et facilite donc les activités biologiques fermentatives dans les digesteurs
anaérobies. En outre, il a également été signalé qu'une modification morphologique peut avoir
lieu en termes de réduction de la taille des particules des échantillons. Cette transformation de
particules favorise I'étape d'hydrolyse, phase limitante lors de la dégradation des maticres

organiques par voie anaérobie [100].

Un équilibre entre les processus mentionnés ci-dessus rend la production de méthane
plus rapide ce qui réduit ainsi l'accumulation d'intermédiaires (ex. AGV) [279]. Tous ces
facteurs ont permis d’accroitre la production de méthane dans les déchets d’abattoir et les
déchets de procédés biologiques en augmentant les matiéres organiques dégradables (pour les
BMP), en facilitant I’acces des substrats aux microorganismes (la vitesse de production de

méthane, R,,) et en évitant I’accumulation d’inhibiteurs (le temps de latence, 7).

Les ¢études de Hejnfelt et Angelidaki (2009) [99] et de Luste et al. (2009) [7] montrent
une réduction similaire du potentiel méthane des boues de traitement de la viande induites par
un prétraitement thermique modéré. Dans leurs études, les substrats sont des déchets de
l'industrie de la transformation de la viande riches en graisse, en soies de porcs et en sang. Cet
effet négatif est peut-étre di a la formation de composés chimiques complexes toxiques pour le
processus méthanogene pendant le prétraitement, généralement avec une concentration élevée
en ammoniac et en lipides. Cependant, cette explication reste floue [135]. Dans notre cas, les

boues d’abattoir ont déja une biodégradabilité¢ élevée (84,5%). La légere diminution de
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dégradabilité apres le prétraitement doux pourrait s’expliquer par le fait qu’elles ont déja atteint

la limite maximale de biodégradabilité et donc aucune amélioration ne peut avoir lieu.

Nous obtenons des résultats contradictoires concernant le lisier de bovins par rapport a
Paavola et al. (2006) [280] et Luste et Luostarinen (2011) [102]. Ils ont atteint 0,180 — 0,290
Nm? CHs-kg MV-! pour les non traités et 0,210 — 0,340 Nm? CH4-kg MV-! pour les hygiénisés,
soit une amélioration d'environ 20%, tandis que nous avons obtenu 0,157 Nm* CHs kg MV-!
pour le lisier de raclage et 0,260 Nm* CHaskg MV-! pour le lisier de bovins ordinaire. Dans

notre ¢tude, aucune amélioration remarquable n’est constatée apres 1’hygiénisation thermique.

Il est a noter que le lisier de bovins et le lisier de raclage porcin dans la présente étude
¢étaient plus concentrées que celles étudiées par les auteurs en termes des teneurs en MS et DCO.
Cette différence pourrait étre due au fait que, dans notre étude, le lisier de bovins a été collecté
a |'état frais et a été placé dans des digesteurs juste apres la détermination de la MS, la MV et
la DCO. Bien que les deux études mentionnées ne spécifient pas leur protocole de collecte du
lisier, il est courant que les échantillons testés puissent étre collectés dans une installation de
stockage de fumier des fermes ou le contenu organique facilement biodégradable est réduit

pendant le stockage et, par conséquent, la MS et la DCO des échantillons sont diminuées [281].

Ainsi, les matieres organiques présentes dans nos échantillons ne sont pas facilement
dégradables et le prétraitement thermique modéré pourrait avoir moins d’effet sur eux que le
lisier de bovins frais contenant des matiéres organiques plus facilement dégradables. Il est
¢galement possible que nos substrats contiennent beaucoup plus de fibres de paille que d‘autres
études. Or, le prétraitement thermique a basse température n’a pratiquement aucun effet sur les

composés ligno-cellulosiques contenus dans les fibres de paille [282].

La présence de matieéres organiques non biodégradables qui ne peuvent pas étre
thermiquement dissoci¢es empéche l'intensification des BMP. C’est le cas de boues activées de

STEP qui traitent les effluents issus des industries mixtes.

111.2.3 Conclusions

Sept déchets organiques différents ont été testés concernant I’impact de ’hygiénisation
(servant de prétraitement thermique modéré) sur la cinétique de production de méthane. Les
résultats montrent que le potentiel méthanogeéne des déchets issus de viande et des procédés

biologiques est significativement amélioré. Le prétraitement thermique des déchets contenant
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trop de lipides et d'ammoniac, tels que des boues d’abattoir, pourrait former des maticres
organiques toxiques et non biodégradables qui réduisent dans une certaine mesure le potentiel
de méthane. Un prétraitement thermique doux a 70 °C pendant une heure a eu peu d’influence
sur le BMP des substrats riches en composés complexes ligno-cellulosiques des substrats.
Davantage d'études devraient étre concentrées sur l'hygiénisation de différents types de
substrats pour avoir une idée plus générale de l'impact de ce prétraitement sur, a la fois, la
réduction des agents pathogenes et la production de méthane. Les études sur les modifications
de la composition chimique des substrats aprés hygiénisation doivent également faire 1'objet

d'une étude particuliere.

I11.3 Conclusions

Dans le présent chapitre, les effets de I’hygiénisation thermique sur la pasteurisation des
microorganismes indicateurs et I’intensification du potentiel méthanogéne des biodéchets ont

été relevés.

L’étude microbiologique montre que la souche Ent. faecalis est plus thermorésistante
que la souche E. coli. Un traitement 55 °C pendant 1 heure n’a quasiment non effet sur
I’inactivation de I’entérocoque. Par contre, la souche E. coli est significativement inactivée a
cette température. La pasteurisation a 70 °C pendant 1 heure (condition européenne) est
largement suffisante pour I’élimination des indicateurs bactériens dans le milieu artificiel. Cette
caractérisation de la résistance thermique sert aussi de référence de température maximale
permettant les prochaines études sur I’inactivation des microorganismes indicateurs par CEP

en évitant les dommages excessifs induits par la chaleur.

Les tests BMP prouvent que I’effet de I’intensification du BMP induit par
I’hygiénisation (prétraitement) thermique dépend des substrats étudiés. Des effets positifs,
négatifs ou nuls peuvent étre obtenues en fonction de la composition chimique des substrats (en
raison, par exemple de présence de maticre organique facilement dissociée et présence

d’inhibiteurs comme I’ammoniac).

Une augmentation de BMP de 11% a 18% peut étre obtenue pour les biodéchets
(digestat de cuve d’hydrolyse, boues de stations d’épuration de collectivités, déchets d’abattoir).
La présente étude complete la thése de doctorat de M.A. Chamaa travaillant sur 1’effet du

prétraitement CEP sur I’intensification du BMP des biodéchets (ou il avait été montré une
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augmentation de 5% a 13% des BMP). L’effet sur le BMP induit par le prétraitement thermique
et par les CEP est donc comparable. Dans les prochains chapitres, les effets du traitement par
CEP sur I’inactivation des microorganismes cibles seront étudiés afin de pouvoir comparer
I’efficacité globale d’hygiénisation par CEP par rapport a I’hygiénisation thermique utilisant

les paramétres européens (70 °C, 1 h).
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Le Chapitre IV traite de I’hygiénisation des sous-produits animaux par CEP dans un
procéd¢ en batch décrit dans la Section I1.3. Il s’agit des premiers essais CEP, a des fins

sanitaires, mis en ceuvre sur des déchets alimentaires destinés a étre méthanisés.

Ce chapitre porte sur 1’étude des cinétiques d’abattement des indicateurs microbiens et
sur la modélisation correspondante. Les champs critiques des différentes bactéries indicatrices
sont déterminés et I’effet de 1’énergie injectée par CEP, du champ électrique et du temps effectif
de traitement sur I’inactivation bactérienne sont présentés. Enfin, la récupération des bactéries
indicatrices endommagées par CEP est aussi abordée en suivant la croissance bactérienne dans
des conditions données. Cette étude permet d’avoir une meilleure compréhension de la
faisabilité de mise en ceuvre de cette technologie innovante pour 1’hygiénisation des déchets
alimentaires et de fournir des informations fondamentales pour le passage a plus grande échelle

du procédé de traitement.

IV.1 Corrélation entre la conductivité électrique du milieu et la température

L’évolution de la conductivité électrique de suspension de sous-produits animaux
(SPAN) en fonction de la température a été réalisée. Les impulsions électriques ont été
envoyées aux cuves d’électroporation contenant la suspension SPAN. Ces impulsions
entrainent I’augmentation de la température du milieu par chauffage ohmique. La mesure de la
température apres chaque traitement était réalisée a 1’aide d’un thermocouple placé directement

a I’intérieur de la cuve d’électroporation.

La Figure IV-1 montre le résultat obtenu. Il convient de noter que la conductivité
¢lectrique (o) du milieu est une fonction linéaire de la température dans la plage étudiée (courbe
en bleu). Cela établie une fonction réciproque (courbe en rouge) entre la résistance électrique

(R) de la cuve d’¢électroporation et la température (7).

Ces deux relations (o vs. T et R vs. T) permettent la mesure indirecte de la température
du milieu dans la cuve sans contact direct avec des thermometres qui peuvent entrainer une

contamination microbiologique des milieux lors des manipulations.
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Figure IV-1 Conductivité électrique (o, courbe en bleu) et résistance électrique (R, courbe en
rouge) de la suspension des sous-produits animaux en fonction de la température (7).

IV.2 Cinétiques de destruction des microorganismes indicateurs

1V.2.1 Effet de l’intensité du champ électrique et du temps de traitement

La cinétique d'inactivation des deux bactéries indicatrices dans SPAN réalisée par CEP
a 10, 15, 20 et 25 kV-cm™ est présentée a la Figure IV-2 avec des symboles ouverts. Ent.
faecalis atteint une inactivation de 0,70 £ 0,04, 2,43 £ 0,03, 3,58 £ 0,02 et 5,02 = 0,03 log10
aux 4 champs électriques étudiés alors que les réductions décimales pour E. coli sont

respectivement de 2,15 £ 0,16, 2,74 £ 0,08, 3,47 0,18 et 4,30 = 0,01 log10.

A titre comparatif, les réductions des deux bactéries indicatrices dans le bouillon nutritif
ordinaire (BN) provoquées par CEP a 10, 15, 20 et 25 kV-cm™! pour ¢cep = 30 ms sont étudiées

et présentées a la Figure IV-2 avec des symboles pleins.

Les résultats montrent que, quel que soit le champ électrique étudié, nous obtenons une
réduction supplémentaire dans BN par rapport aux SPAN. Les taux d'inactivation sont renforcés
de 0,28 a 0,79 et de 0,18 a 0,74 log10 respectivement pour Ent. faecalis et E. coli, quand ils
sont exposés aux CEP dans bouillon artificiel plutét que dans le milieu réel 4 £ = 25 kV-cm™!.
Cela signifie que le milieu de suspension joue un rdle important dans les performances

d'inactivation des agents pathogenes assistée par CEP.

Les deux bactéries indicatrices dans le bouillon nutritif semblent étre plus vulnérables

au traitement par CEP que dans SPAN. Cela implique un effet protecteur de SPAN pour la
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survie des microorganismes lors de leur exposition aux CEP. Ce phénomeéne pourrait
s'expliquer par la présence de lipides, de protéines et d'autres substances chimiques complexes

présents dans SPAN qui proteégent les microorganismes au stress li¢ au traitement CEP [283].

Un champ électrique faible (10 kV-cm!) a peu d'effet sur l'inactivation d’Ent. faecalis
(0,5 log10) alors qu’E. coli est significativement inactivé (2,15 logl0) a ce niveau. Pour les
deux bactéries étudiées, une plus grande inactivation microbienne est observée lorsque

I’intensité du champ est accrue.

D'une part, Ent. faecalis s’avére plus résistante au traitement CEP au cours des cinq
premicres millisecondes qu'E. coli, considérant que les courbes de destruction de cette derniere
chutent plus rapidement. D’autre part, lorsque la durée de traitement effectif CEP (¢czp) est
prolongée, en particulier a 25 kV-cm’!, la souche Ent. faecalis devient plus vulnérable
qu’E. coli : la courbe de survie de la bactérie E. coli se stabilise avec une réduction d'environ
4,30 log10 pendant la période de 20 a 30 ms, mais la courbe d’Ent. faecalis continu a baisser,

dépassant ainsi une réduction de 5,0 log10.

Les deux bactéries indicatrices présentent des comportements différents de leur
cinétique d'inactivation induite par CEP. Ent. faecalis, comparé a E. coli, est plus résistant

pendant les cinq premieres millisecondes, quelle que soit 'intensité du champ testée.

Cela confirme les études précédentes concluant que les bactéries « G+ » sont
généralement plus résistantes au traitement CEP que les bactéries « G— » en raison des
compositions chimiques différentes de leur paroi et de leur membrane bactérienne [284,285].
Cependant, avec la prolongation de la durée du traitement, Ent. faecalis commence a étre
beaucoup plus vulnérable, montrant une réduction de 5,0 logl0 alors que la souche E. coli

n'atteint que 4,3 log10 a 25 kV-cm'!.

Au niveau biologique, le mécanisme 1ié a cette observation reste flou. Wang et al. (2018)
ont émis I’hypothése que les mécanismes de protection d'un microorganisme spécifique contre
l'exposition au champ électrique pouvaient dépendre de divers mécanismes biochimiques, tels
que, par exemple, la réparation de la membrane cytoplasmique ou les modifications d’activités

métaboliques [113].

De plus, Garcia ef al. (2006) [285] ont signalé la capacité de la bactérie E. coli a réparer

sa membrane cellulaire endommagée par CEP par la synthése de lipides durant l'exposition.
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Cela pourrait étre une explication possible du fait qu’E. coli a un taux d'inactivation élevé en

début de traitement, mais se révele progressivement plus résistant a la fin de celui-ci.

Concernant les courbes d’inactivation des deux bactéries indicatrices par CEP, la forme
des courbes présente une forme convexe qui différe de celles obtenues par traitement thermique.
En effet, lors du traitement thermique la courbe obtenue pour Ent. faecalis a une forme concave
et pour E. coli une forme convexe (cf. Figure III-2). Les formes convexes représentent une

vulnérabilité plus importante des bactéries étudiées par rapport a 'hygiénisation par CEP.
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Figure IV-2 Inactivation assistée par CEP des bactéries indicatrices dans les sous-produits
animaux (SPAN) en fonction du temps de traitement efficace des CEP (zcep) pour différentes
intensités du champ électrique (E). A) Ent. faecalis et B) E. coli. Les symboles ouverts
représentent la fraction de survie observée expérimentalement dans SPAN ; les barres d'erreur
représentent les écarts-types ; les courbes en tirets représentent les résultats de la modélisation
a l'aide du modele de Weibull primaire ; les symboles remplis représentent la fraction
survivante des bactéries indicatrices traitées aux champ électrique dans le bouillon nutritif
ordinaire (BN).
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L'inactivation microbienne s’avere fortement corrélée a l'intensité du champ électrique
et a la durée du traitement. Selon les attendus de la norme européenne N° 142/2011, un
traitement par CEP a 25 kV-cm™! pendant plus de 30 ms en batch serait suffisant pour réaliser
I'hygiénisation bactérienne du mélange de SPAN étudié (réduction de 5,0 logl0 de la souche
Ent. faecalis). En fait, cette réduction est attribuée au seul effet d'électroporation induit par CEP,
sans chauffage ohmique. Dans la pratique industrielle, la configuration avec chauffage ohmique

est préférable dans un objectif d’amélioration de l'efficacité de la pasteurisation [286,287].

En outre, des études montrent que le couplage des traitements électrique et thermique a
un effet synergique qui, en plus de I’inactivation des bactéries végétatives, pourrait réduire les
spores bactériennes, forme résistante qui ne peut généralement pas étre affectée par un champ
¢lectrique modéré ou par une pasteurisation thermique conventionnelle a 70 °C [248]. De plus,
une étude antérieure montre que les spores de Bacillus pumilus peuvent étre endommagées
aprés 10 000 impulsions d’un champ électrique (7= 5 us) a 7,5 kV-cm™! [249]. Néanmoins, dans

ces conditions de traitement modéré, la réduction de spores était de 0,7 log10.

Outre l'effet de I'inactivation des agents pathogenes, les conditions d’hygiénisation de
SPAN proposées par 'UE (70 °C pendant 60 min) se révelent étre une étape de prétraitement
susceptible d'influencer la cinétique de production de biogaz dans les digesteurs anaérobies.
Les études montrent que ce prétraitement thermique pourrait avoir des effets variables (positifs
a négatifs) en fonction de la nature de la matiére premiere [7,97,100]. De méme, plusieurs
études ont conclu que le prétraitement par CEP pourrait augmenter le potentiel méthanogeéne
des substrats. Il a été signalé une augmentation du potentiel de méthane de 58% et 80% pour le
fumier de porc [154,183] et de 10% pour le foie de porc [111]. Cela indique que I'application

des CEP dans le domaine de la production de biogaz est prometteuse.
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1V.2.2 Modélisation - Modele de distribution Weibull primaire
Les courbes d'inactivation ont été ajustées au modele de Weibull primaire, comme
indiqué dans 'Equation II-10. Les résultats de la modélisation (valeurs des paramétres et

qualité de la modélisation) sont résumés dans le Tableau IV-1.

Presque toutes les courbes sont parfaitement modélisées (R’ élevé, faible SSE et RMSE),
a I’exception de celles a 10 kV-ecm™ pour les deux bactéries indicatrices (R’ ajusté = 0,777 —
0,781). Le parametre d’échelle o dépend fortement de I’intensité du champ électrique alors que
pour une bactérie donnée, /5 reste relativement constant. Cela correspond aux études précédentes
ou le paramétre d'échelle a est influencé par les conditions extérieures (telles que le pH, la
température, le champ électrique) alors que le parametre de forme f reste constant pour un

microorganisme donné ou étre faiblement corrélé au milieu environnant [288].

Les valeurs 5-D correspondantes sont indiquées dans le Tableau IV-1. Pour les deux
bactéries indicatrices, les valeurs 5-D sont significativement réduites lorsque l'intensité du
champ est augmentée par pallier de 5 kV-cm!. La valeur 5-D est estimée a 29,24 et 58,77 ms

respectivement pour la pasteurisation assistée par CEP d’Ent. faecalis et E. coli a 25 kV-cm™.

1V.2.3 Modélisation - Modele de Weibull couplé avec modeéle secondaire

Les paramétres du modele de Weibull primaire des quatre courbes d'inactivation et pour
chaque bactérie indicatrice sont extraits afin de déterminer le modéle secondaire décrivant leur
dépendance a l'intensité du champ électrique. Le paramétre In(1/a) est tracé en fonction de
l'inverse de l'intensit¢ du champ appliquée (1/E) pour les deux bactéries indicatrices

(Figure IV-3 A).

Une régression linéaire utilisant I’Equation II-11 est réalisée et les résultats de la
modélisation ont été présentés dans le Tableau IV-2. On constate que pour les deux souches,
le modéle linéaire proposé modélise parfaitement les courbes avec un R? compris entre 0,988
et 0,991. En comparaison avec ce qui a été réalisé pour le traitement thermique en tragant In(1/a)
vs. 1/T qui permettait d’extraire une énergie d’activation (Equation II-2), nous observons ici
en tragant In(1/a) vs. 1/E, selon Equation II-11, que le phénoméne reste analogue a une loi de
type Arrhenius. Les constantes 4 (us™!) et B (kV-cm™) sont présentées dans le Tableau IV-2.
Comme mentionné dans la section précédente, la variation de S est faible. En conséquence, la
valeur de 8 dans le modéle secondaire est fixée a la moyenne () des valeurs extraites du modéle

de Weibull primaire pour chaque souche (Figure IV-3 B).
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Tableau IV-1 Résumé de paramétres du modéle de Weibull primaire, parameétres caractérisant la qualité de la modélisation et valeurs du temps de
réduction de 5,0 log10 (valeurs de 5-D) estimés par les modeles a différentes intensités du champ électrique pour Ent. faecalis et E. coli (moyenne
+ écart-type).

Modele de Weibull primaire

Champ électrique

Valeurs o Valeurs f R? ajustés SSE RMSE Valeurs 5-D estimées
(kV-cm™)
(us) ) ) ) -) (ms)
Enterococcus faecalis ATCC 19433
10 3045+160 0,2650 + 0,0071 0,781+ 0,148 0,055 + 0,031 0,081 + 0,024 31400 £9290
15 82,72 + 23,82 0,2975 +0,0115 0,960 + 0,031 0,129 £ 0,105 0,121 + 0,054 301,3 £8,0
20 26,88 + 6,081 0,3084 +0,0112 0,922 + 0,007 0,753 £ 0,057 0,274 + 0,010 73,73 +£4,35
25 5,767 £ 0,735 0,2865 +0,0078 0,981+ 0,014 0,388 + 0,272 0,174 + 0,065 29,24 + 3,03
Escherichia coli ATCC 25922
10 15,47+ 1,33 0,1775 +0,0035 0,777 + 0,041 0,496 + 0,122 0,248 + 0,031 14 882 +2 785
15 1,187 £ 0,547 0,1763 +0,0053 0,890 + 0,115 0,334+ 0,379 0,231+0,164 1187 +72
20 0,1601 +0,0874  0,1749 +0,0073 0,936 + 0,001 0,518 0,007 0,227 + 0,002 176,4 +4,7
25 0,0489 +0,0029  0,1746 +0,0011 0,966 + 0,008 0,484+ 0,116 0,192 + 0,023 58,77 = 1,50
148
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Chapitre IV
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Figure IV-3 Parametres du modéle de Weibull primaire en fonction de I’intensité du champ
électrique appliquée. A) Parameétre d’échelle In(1/a) vs. 1/E et B) Paramétre de forme S vs. E.

Le modéle secondaire obtenu pour deux souches est ensuite intégré dans le modele

primaire de Weibull afin d’exercer un modéle général (Equation II-11) pouvant prédire la

cinétique d'inactivation en utilisant une seule équation pour un microorganisme donné. La

qualité de modélisation correspondante utilisant le modele couplé est également présentée dans

le Tableau IV-2.
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Tableau IV-2 Résumé de paramétres du modele secondaire, parametres du modele de Weibull couplé avec le modele secondaire, parameétres
caractérisant la qualité de la modélisation et valeurs du temps de réduction de 5,0 logl0 (valeurs de 5-D) estimés par les modeles couplés a
différentes intensités du champ électrique pour Ent. faecalis et E. coli (moyenne + écart-type).

Modele secondaire Modele de Weibull couplé avec modéle secondaire

Indicateur ~ Valeurs4 ValeursB  R® Champ Valeurs o Valeurs § R ajustés SSE RMSE Valeurs 5-D estimées
électrique E
(s kVem™) () (kV-cm™) (us) ) ) ) ) (ms)
Enterococcus faecalis ATCC 19433
8,368 101,1 0,991 10 2927 0,2893  0,734+0,095  0,074+0,025 0,096+ 0,017 13 639
15 100,8 0,2893  0,902+0,056  0,365+0,227 0,208 £ 0,068 470,0
20 18,70 0,2893  0,927+0,005  0,282+0,005 0,282 + 0,005 87,15
25 6,807 0,2893 0,976 +0,006  0,529+0,111 0,209 = 0,022 31,72
Escherichia coli ATCC 25922
774,3 95,59 0,988 10 18,29 0,1758 0,763 +0,030  0,525+0,100 0,256 + 0,024 19911
15 0,7561 0,1758  0,891+0,117  0,515+0,548 0,292 +0,188 822,9
20 0,1537 0,1758  0,981+0,002  0,521+0,012 0,228 £ 0,002 167,3
25 0,0591 0,1758  0,991+0,002 0,528 +0,130 0,201 £ 0,025 64,32

2 Le paramétre de Weibull a a différentes intensités du champ électrique a été calculé par le modéele secondaire.
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Le R? ajusté varie de 0,734 240,976 et de 0,763 4 0,991 respectivement pour Ent. faecalis
et E. coli, indiquant une performance acceptable a bonne de la modélisation. Cette conclusion
est renforcée par la Figure IV-4, dans laquelle les résultats de modélisation du mod¢le primaire
et du modele couplé sont comparés aux valeurs expérimentales. Les résultats des deux méthodes
de modélisation s’averent similaires, ce qui signifie que le modele couplé permet de prédire de
manicre correcte la cinétique d'inactivation concernant I'hygiénisation assistée par CEP du

mélange de sous-produits animaux étudié.

5 I o &
*
3 4
22t ®
)
2
£-3
.
; @
g -4 : &,
P
-5 O Ent. faecalis - Modéle primaire 2> O E. coli - Modéle primaire
» Ent. faecalis - Modéle couplé A E. coli - Modéle couplé
_6 1 1 . B 1 1 _6 1 1 1 1 1
-6 -5 -4 -3 -2 -1 0 -6 -5 -4 -3 -2 -1 0
Valeur expérimentale Valeur expérimentale

Figure IV-4 Valeurs de fraction de survie observée de manicre expérimentale par rapport aux
valeurs prévues calculées a partir du modele de Weibull primaire et du modele de Weibull
couplés avec le modéle secondaire pour A) Ent. faecalis et B) E. coli.

IV.3 Energie délivrée par les CEP

1V.3.1 Intensité du champ électrique critique

La présente section concerne la détermination de l'intensité du champ électrique critique

a l'aide de la courbe de destruction microbienne au méme niveau d'énergie.

La Figure IV-S illustre les comportements des deux bactéries indicatrices traitées a
350 J'mL! a différents champs électriques, dans le bouillon nutritif ou dans les sous-produits
animaux. On peut en déduire que, pour les réductions décimales les plus importantes, les
traitements par CEP sont moins efficaces dans les SPAN que dans le bouillon nutritif artificiel.
Cela justifie les remarques de la Section IV.2 qui indiquent que les sous-produits animaux

conférent un effet protecteur aux microorganismes vis-a-vis du traitement électrique.
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Intensité du champ électrique - E (kV-cm™)
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Figure IV-5 Effet de l'intensité du champ électrique sur I'inactivation des bactéries
indicatrices avec le méme apport d'énergie (350 J'mL™).

Le modéle de Fermi (Equation IV-1) a été utilisé pour prévoir les valeurs de I’intensité
du champ électrique critique des bactéries indicatrices. Le Tableau I'V-3 résume les résultats
de modélisation. Les intensités du champ critique déterminées sont de 18,0 et 1,0 kV-cm™!
respectivement pour Ent. faecalis et E. coli. Elles sont proches des valeurs de 16,5 kV-cm™! pour
Ent. faecalis et de 3,34 kV-cm™! pour E. coli calculées par Heinz et al. (2001) (cf. Section 1.4.2.2)
[210].

log,, ME)/ Ny=—log,, [ 1 +exp ( Elfe ) ] Equation IV-1

a

Tableau IV-3 Résultat de la modélisation par mod¢le de Fermi.

Modele de Fermi
Souche
a (kV-cm™) E. (kV-cm™) R’
Ent. faecalis 2,12 18,0 0,81
E. coli 4,70 ~1,0 0,84

La dérivée des courbes d’abattement bactérien modélisées montre la répartition de la
fraction vulnérable aux CEP des deux bactéries indicatrices en fonction du champ électrique

(Figure IV-6). On peut constater qu’il existe une fraction résistante aux CEP beaucoup plus
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importante dans Ent. faecalis que E. coli. De plus, le mélange des sous-produits animaux

présente un effet protecteur en comparaison du BN.
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Figure I'V-6 Répartition de la vulnérabilité en fonction de I'intensité du champ.

1V.3.2 Effet de l’énergie délivrée par CEP

Dans cette section, trois niveaux d'iso-énergie (300, 1000 et 3 000 J-mL') ont été
sélectionnés. Les taux de survie des deux bactéries indicatrices sont étudiés pour le méme
apport d'énergie mais traités avec une intensité de champ électrique différente, a savoir £ = 10,
15, 20 et 25 kV-cm™ (illustrée par la Figure IV-7). Les résultats montrent que, avec le méme
apport énergétique délivré par CEP, pour les deux souches, 1'inactivation est renforcée lorsque
le champ électrique est augmenté. Cela implique que ’intensité du champ électrique est 1'un

des parameétres clés de I'hygiénisation des SPAN par CEP.

Cependant, en ce qui concerne la souche Ent. faecalis, une exposition a 10 kV-cm™! ne
pourrait donner lieu qu’a une inactivation d’environ 0,5 logl0, quelle que soit la quantité
d’énergie spécifique envoyée. Au contraire, une réduction allant de 0,73 a 2,15 loglO est
obtenue pour E. coli lorsque 1'énergie spécifique variait de 300 a 3 000 J-mL! a la méme
intensité du champ électrique (£ = 10 kV-cm™). Ce phénoméne est cohérent avec une étude
récente indiquant qu'un effet 1étal concernant la rupture de la membrane microbienne pourrait
étre obtenu a une intensité de champ électrique supérieure a 15 kV-cm™! et qu’une quantité
importante de microorganismes pourraient survivre lorsqu'ils sont exposés a une intensité de

champ modérée comprise entre 10 et 19 kV-cm™ [113].
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Il convient de noter que l'apport énergétique calculé dans la présente étude est
généralement 10 fois supérieur a l'apport énergétique nécessaire a la pasteurisation par CEP de
Lactobacillus plantarum dans un tampon phosphate a pH 4,5 [289] et d'E. coli dans du jus
d'orange [290]. Grahl et Mérkl (1996) ont rapporté que l'apport énergétique de la pasteurisation
par CEP du lait contenant 1,5% de matiére grasse atteignait 600 J-mL"! pour une réduction de
6,0 logl0 d'E. coli a 25 kV-cm™! [240]. Une inactivation d’E. coli de 5,0 log10 dans un tampon
phosphate de sodium (pH 7) a été obtenue avec un envoi d'énergie supérieur a 1 100 J'-mL! a

33,3 kV-cm! [243].

Intensité du champ électrique - E (kKV-cm!)
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Figure IV-7 Réductions décimales de A) Ent. faecalis et B) E. coli en fonction de l'intensité
du champ électrique a trois niveaux d'énergie spécifique injectés par CEP (les courbes en
pointillés correspondent aux résultats de la modélisation du modele de Weibull utilisés
comme courbes de tendance, aucune signification physique ne leurs est attribuée).
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Plusieurs explications peuvent étre données aux consommations énergétiques
importantes que nous avons constatées. Premicrement, les microorganismes peuvent étre
soumis a un stress sévere dans un environnement a pH faible (jus de fruit, tampon pH 4,5) qui
les rend plus vulnérables a I'exposition aux CEP. Inversement, le substrat a pH neutre (par
exemple, le tampon phosphate pH 7) et les produits gras (par exemple, SPAN et le lait)
pourraient conférer un effet protecteur aux microorganismes. Deuxi¢émement, [’apport
d’énergie calculé est surestimé car il était effectué avec les valeurs de la tension électrique de
sortie (U) réglée par la consigne du générateur haute tension et de 1’intensité de courant
¢lectrique (/) maximale obtenue lors de la fin d’un train d’impulsions (cf. Figure IV-8). D une
part, la tension électrique réelle est Iégerement inférieure a la tension de consigne. D’autre part,
le courant électrique augmente durant le temps de traitement CEP en raison du chauffage
ohmique qui diminue la résistance électrique du milieu. Ainsi, une mesure plus précise de la
consommation électrique nécessiterait une mesure, impulsion apres impulsion, de la tension et

du courant dans la cellule de traitement.
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Figure IV-8 Schéma indicatif de la différence entre les mesures électriques réelles (en bleu)
et les valeurs prises en compte pour le calcul (en rouge). A) évolution de la tension électrique

de sortie (U) durant une impulsion de 10 ps et B) évolution de I’intensité créte du courant
électrique (/) durant un train de 25 impulsions.
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IV.4 Récupération et croissance des bactéries indicatrices endommagées

Deux bactéries indicatrices incubées dans une suspension de bouillon nutritif-SPAN a
3 °C pendant 7 jours ont été examinées pour déterminer leur capacité de récupération apres un
traitement CEP de 25 kV-cm™! pendant 7czp = 15 et 30 ms. Les résultats sont présentés sur la
Figure IV-9. On y constate que les deux bactéries indicatrices présentent des comportements

différents pendant le temps de récupération.

La souche E. coli endommagée voit sa population diminuée jusqu'a la limite de détection,
respectivement, deux jours (fcep = 15 ms) et un jour (tcep = 15 ms) apres 'exposition aux
champs électriques. Une tendance a la diminution est également constatée au cours des 7 jours
d'incubation : réduction de 2,41 + 0,04 logl10 des bactéries dénombrables. On conclue alors a

I’absence probable de phénomenes de réparation durant cette période de 7 jours.

Au contraire, I’augmentation significative de la souche Ent. faecalis peut étre observée
pour tous les échantillons traités et non traités au cours des 7 jours qui suivent le traitement. I1
est observé une régénération d’Ent. faecalis traité pendant 30 ms a partir du 3°™ jour avec une
croissance de 0,64 log10, soit un jour plus tard que I'échantillon traité pendant 15 ms (a partir
du 2°™ jour avec une croissance de 0,31 log10). Le septiéme jour aprés le stress par CEP, les
entérocoques traités récuperent respectivement de 1,69 + 0,23 et 1,82 + 0,12 log10 par rapport
aux dénombrements initiaux. Une légere croissance (0,52 + 0,14 log10) est observée chez les

entérocoques non traités apres 7 jours d’incubation.

Les différentes courbes de récupération des deux bactéries indicatrices révelent que la
récupération bactérienne dépend fortement de la nature du microorganisme. La diminution de
la souche E. coli non traitée suggere 1'existence possible d'une compétition microbienne (cf.
Tableau II-2 avec présence d’une flore thermorésistante a 1,07 10° UFC-mL! dans le SPAN)
et des modifications de l'environnement (pH, composition chimique, carence possible en

nutriments, ...) [291] qui empéchent la régénération d'E. coli dans les SPAN.

En outre, bien que la bactérie « G—» s’averent plus résistante pendant une durée de
traitement plus longue (cf. Figure IV-2 B), les lésions induites par les CEP sont persistantes
pendant la période de récupération. Cela entraine une sur-mortalité bactérienne significative
(1,52 2,01logl0) au cours des deux jours qui suivent le traitement par CEP. Ce phénoméne est
plus rapide que la mortalité des échantillons non traités qui est de 1,19 logl0 aprés 2 jours

d’incubation (et limitée a 2,41 log10 apres 7 jours d’incubation).
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Figure IV-9 Récupération et croissance de bactéries non traitées et traitées par les CEP (a
25 kV-ecm™! pour le fcgp = 15 et 30 ms) dans le SPAN, incubées dans un bouillon nutritif
ordinaire a 3 °C pendant 7 jours et dénombrées par les milieux sélectifs). « Intact » représente
le stade initial avant I'exposition aux CEP.

En ce qui concerne Ent. faecalis, sa croissance lente indique une récupération /
régénération de la bactérie apres le stress li¢ au traitement CEP. Compte tenu de la tendance
similaire des échantillons intacts, on pourrait en conclure que les conditions du traitement CEP
(E=25kV-em’, tcep = 30 ms, /= 40 Hz) n’ont pas d’effet sur la fraction survivante des
bactéries. Un traitement plus puissant est donc nécessaire pour éviter la régénération
microbienne (un temps de traitement plus long et/ou une intensité de champ électrique plus

¢levée).

IV.5 Conclusions

La pasteurisation assistée par CEP a 25 kV-cm! pendant 30 ms peut permettre
d’hygiéniser le mélange de SPAN avec une réduction de 5,0 log10 d’Ent. faecalis. Ce traitement
est donc susceptible d’étre confronté au réglement européen UE N° 142/2011 afin de valider
une technologie alternative d'hygiénisation bactérienne. Le modele de Weibull couplé permet
d’estimer la cinétique d'inactivation des deux bactéries indicatrices. En outre, 1'étude sur la
récupération bactérienne indique que les bactéries traitées présentent un comportement

différent en terme de récupération aprés exposition au champ électrique. Les investigations
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ultérieures doivent donc étre axées sur 1’optimisation de 1’hygiénisation assistée par CEP des
SPAN en termes de mode de traitement (ex. systéme continu, couplage avec chauffage ohmique)
et de parametres opérationnels (ex. intensité du champ électrique, consommation d’énergie).
L’effet conjoint de cette technologie innovante sur [’efficacité de pasteurisation et sur
I’amélioration du potentiel de méthane peut également étre une perspective d’étude en

conditions industrielles.
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Chapitre V Hygiénisation des SPAN par CEP en continu couplé avec un chauffage
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Dans ce chapitre, la cinétique d'inactivation des deux bactéries indicatrices traitées par
couplage de CEP et chauffage ohmique (7 < 55 °C) a été réalisée a quatre intensités de champ
électrique (E = 15, 20, 25 et 30 kV-cm™). Cette étude se base sur le protocole expérimental
développé dans le Chapitre IV concernant I’hygiénisation des sous-produits animaux en batch
mais en transposant les expérimentations a plus grande échelle et en mode de traitement continu.
Le nouvel équipement présenté dans la Section I1.4 (générateur de plus haute tension 22,5 kV,

cellule de traitement en continu, efc.) a été utilisé pour la mise en place des manipulations.

V.1 Cinétiques de D’inactivation microbienne provoquées par CEP et

chauffage ohmique

La Figure V-1 représente 1’évolution de la température de la suspension SPAN lors du
traitement CEP qui provoque ainsi un chauffage ohmique de la suspension. La température
maximale a ét€¢ maintenue inférieure a 55 °C en effectuant des périodes de refroidissement (arrét

du traitement CEP et maintien de la circulation de la suspension).
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Figure V-1 Evolution de la température lors du traitement CEP pour différentes intensités du
champ ¢électrique A) Ent. faecalis B) E. coli.

La Figure V-2 illustre 1’évolution des fractions survivantes des bactéries indicatrices

données en fonction du temps effectif de traitement (¢cep) jusqu’a 1 ms.

La Figure V-2 A présente la cinétique d’Ent. faecalis étudié. Les réductions finales a

tcep =1 ms atteignent 0,8, 3,1, 5,0 et 5,2 log10 pour E = 15, 20, 25 et 30 kV-cm™!, respectivement.
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Il est clair que I’efficacité d’inactivation d’Ent. faecalis augmente avec l'intensité du champ

appliqué (E) entre 15 et 25 kV-cm™!. Cependant, les faibles différences observées entre les

\

points obtenus a

nécessairement a une efficacité plus favorable de la destruction bactérienne a partir de

25 kV-em™.

Réduction décimale - log,,(N/N,)

Réduction décimale - log,,(/N/N,)

Figure V-2 Cinétiques de réduction de la souche A) Ent. faecalis et B) E. coli dans la
suspension SPAN traité par couplage CEP et chauffage ohmique en fonction du temps effectif
du traitement (zcep) et a différentes intensité du champ électrique (£). Les symboles ouverts
représentent I’inactivation observée expérimentalement dans SPAN; les barres d'erreur
représentent les écarts-types; les courbes en tirets représentent les résultats de la modélisation

Il convient de noter que le traitement innovant associant les CEP et un chauffage

ohmique permet d’hygiéniser la suspension SPAN étudiée (réduction de 5,0 logl0 d’Ent.
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a l'aide du modéle de Weibull.
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faecalis selon la réglementation européenne) lorsque ’intensité du champ électrique appliqué
dépasse 25 kV-cm™! avec un temps effectif de traitement supérieur a 1 ms. La méme constatation
s’applique également a la souche E. coli (Figure V-2 B) ou le taux d'inactivation atteint 3,3,

5,0, 6,0 et 6,4 logl0 pour E = 15, 20, 25 et 30 kV-cm™.

La souche E. coli ATCC 25922 étudiée est donc plus vulnérable qu’Ent. faecalis ATCC
19433. En seulement 0,5 ms, la fraction cultivable d'E. coli est déja inférieure a la limite de
détection (réduction supérieure a 7,0 logl0) a 25 et 30 kV-cm! alors qu’Ent. faecalis ne peut
étre réduit que par un facteur de 10° (~ 3 logl0). Des études précédentes ont conclu que les
bactéries a Gram positif « G+» sont généralement plus tolérantes au stress CEP que les
bactéries a Gram négatif « G—» [244,284], car les bactéries « G+ », comme Ent. faecalis,
possedent des couches plus épaisses de peptidoglycanes qui forment une paroi cellulaire plus

rigide et plus résistante [208].

Des observations similaires sont formulées dans le Chapitre IV ou la cinétique
d'inactivation des mémes souches dans la suspension SPAN traitée par CEP est évaluée dans
un systéme en batch sans chauffage ohmique. Dans ce Chapitre IV, Ent. faecalis est plus
résistant au traitement par CEP qu’E. coli pendant les cinq premiéres millisecondes du temps
effectif de traitement. Cependant, sans chauffage ohmique, un traitement par CEP a 25 kV-cm’!
pendant plus de 30 ms est requis pour obtenir une réduction de 5,0 log10 d'Ent. faecalis, contre

1 ms, dans le présent chapitre, ou un chauffage ohmique est présent.

V.2 Effet du traitement CEP couplé ou non avec le chauffage ohmique

Afin d’examiner I’effet du traitement par CEP en continu et en dissociant le phénomene
de chauffage ohmique, des expériences de traitement de suspension de SPAN 4 30 kV-cm! ont

été réalisées pour deux bactéries indicatrices étudiées.

La Figure V-3 donne I’évolution de la température de la suspension SPAN traitée par
CEP avec ou sans chauffage ohmique. La température maximale a été maintenue inférieure a
55 °C pour le traitement avec chauffage ohmique et inférieure a 35 °C pour le traitement

considéré comme étant sans chauffage ohmique.
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Figure V-3 Evolution des températures lors des traitement CEP couplés ou non avec le
chauffage ohmique (CO) a 30 kV-cm™ pour A) Ent. faecalis et B) E. coli.

La Figure V-4 présente les courbes d'inactivation du traitement par CEP a 30 kV-cm'!

avec ou sans chauffage ohmique.

On peut en conclure que sans chauffage ohmique, le traitement par CEP avec un temps

de traitement court a une influence trés limitée sur l'inactivation bactérienne. Des réductions de

seulement 0,5 et 3,7 logl0 sont obtenues pour Ent. faecalis et E. coli respectivement. A

contrario, la présence d’un chauffage ohmique améliore de maniére significative l'inactivation

des deux bactéries indicatrices (5,2 log10 et > 7,0 log10 respectivement) pour tcep = 1 ms.

Il faut noter que les fractions survivantes des deux bactéries indicatrices arrivent a un

plateau (0,5 logl0 pour Ent. faecalis aprés tcep = 0,4 ms et 3,7 logl0 pour E. coli apres

tcep = 0,6 ms) ou aucune inactivation supplémentaire ne peut étre obtenue malgré une durée de

traitement prolongée. Il est ainsi montré que I’effet combiné des CEP et du chauffage ohmique

permet d’améliorer trés significativement les performances de pasteurisation et atteindre

I’hygiénisation du SPAN étudié.
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Figure V-4 Cinétiques de réduction de la souche A) Ent. faecalis et B) E. coli dans la
suspension SPAN traitée par CEP avec ou sans chauffage ohmique (CO) a £ =30 kV-cm™.
Les symboles représentent 1’inactivation observée expérimentalement dans SPAN; les barres
d'erreur représentent les écarts-types; les courbes en tirets représentent les résultats de la
modélisation a l'aide du modele de Weibull.

V.3 Modélisation cinétique

Les cinétiques expérimentales ont ét¢ modélisées par le modéle de Weibull comme
indiqué dans I’Equation II-10. Les courbes d'inactivation modélisées a chaque intensité de
champ électrique pour les deux bactéries indicatrices avec ou sans chauffage ohmique sont

illustrées dans les Figures V-2 et V-4.

Comme indiqué au Chapitre II, le parametre de forme de Weibull g est lié aux

comportements des bactéries étudiées et a peu de relation avec les conditions de traitement
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externes. Par conséquent, lors de la modélisation des courbes dans la Figure V-2, nous avons
fixé les valeurs de 8 pour les deux bactéries indicatrices aux valeurs 3, & savoir 1,50 pour
Ent. faecalis et 2,00 pour E. coli. Ces deux valeurs ont été déterminées sur la base du compromis
entre les premiers résultats de modélisation permettant d’obtenir la variation de £ et la qualité
de modélisation correspondante en fixant 8 (R’ ajusté le plus proche de 1 que possible, SSE et

RMSE les plus petits possibles).

Le Tableau V-1 présente les résultats et la qualité de la modélisation des cinétiques
d'abattement des deux bactéries indicatrices traitées par CEP avec ou sans chauffage ohmique.
On peut en conclure qu’en fixant les valeurs de f, les performances de modélisation sont

satisfaisantes au vu du R’ ajusté et des faibles valeurs de SSE et RMSE.

Les valeurs 5-D calculées impliquent que, comme évoqué dans la Section V.1, le temps
estimé nécessaire a I'hygiénisation bactérienne du SPAN étudié pourrait étre réduit de 3,56 ms
a 0,907 ms en augmentant l'intensité du champ de 15 a 25 kV-cm™!. Cependant, une l1égére
amélioration ne peut étre constatée entre les valeurs 5-D des deux bactéries indicatrices lorsque
’intensité du champ appliqué est portée de 25 a 30 kV-cm™!. La valeur 5-D pour Ent. faecalis
(c’est-a-dire le temps d’hygiénisation) avec I’effet couplé du chauffage ohmique (0,890 ms) est
24,5 fois inférieur a celui sans chauffage ohmique (21,8 ms). Avec chauffage ohmique, la valeur
5-D pour Ent. faecalis (« G+ ») est 2 fois supérieure a la valeur 5-D d’E. coli (« G—»). Cela
confirme la remarque précédente selon laquelle les bactéries « G+ » sont généralement plus

résistantes aux CEP que les bactéries « G— ».

Le paramétre d'échelle de Weibull a en fonction de l'intensité du champ électrique
appliquée a été tracé sur la Figure V-5, indiquant que la « vitesse de réaction » (I'efficacité de
I’hygiénisation dans notre cas) est améliorée lors de 1'application d'un champ plus élevé. La
courbe d’Ent. faecalis n’est pas réellement une droite. Il aurait été¢ possible d’obtenir une
meilleure modélisation en utilisant une loi non linéaire. On note également qu’aucune
amélioration de l'efficacité n’est obtenue lorsque l'intensit¢ du champ augmente de 25 a

30 kV-cm™.
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Tableau V-1 Résumé de parameétres du modele de Weibull, paramétres caractérisant la qualité de la modélisation et valeurs du temps de réduction
de 5,0 log10 (valeurs de 5-D) estimés a différentes intensités du champ électrique pour Ent. faecalis et E. coli (moyenne + écart-type) avec (+) ou
sans (O) chauffage ohmique.

Modele de Weibull
Champ Chauffage _
électrique ohmique Valeurs « Valeurs B R’ ajustés SSE RMSE 5-D
(kV-cm™) (ms) ) ) ) -) (ms)
Enterococcus faecalis ATCC 19433
15 + 0,698 + 0,007 1,50 0,894 + 0,033 0,069 + 0,022 0,099 + 0,016 3,56 0,04
20 + 0,261 + 0,004 1,50 0,957 + 0,009 0,403 + 0,011 0,272 + 0,021 1,33 +£0,02
25 + 0,178 + 0,000 1,50 0,930 + 0,004 1,86 £ 0,06 0,515 £ 0,009 0,907 = 0,003
30 + 0,175+ 0,001 1,50 0,937 + 0,007 2,41+0,17 0,491+ 0,018 0,890 = 0,005
30 o 1,04 £ 0,05 0,806 + 0,045 0,735 + 0,067 0,062 + 0,019 0,083 + 0,013 21,8+£2,6
Escherichia coli ATCC 25922
15 + 0,405 + 0,002 2,00 0,864 + 0,001 1,13 +0,06 0,434+ 0,011 1,38 +0,01
20 + 0,295+ 0,001 2,00 0,988 + 0,002 0,331+ 0,058 0,217 +0,019 1,00 + 0,00
25 + 0,126 = 0,000 2,00 0,792 + 0,046 5,51+£0,24 1,27+0,16 0,429 £+ 0,001
30 + 0,120 + 0,002 2,00 0,873 £ 0,044 5,14+2,31 1,00 £ 0,23 0,407 = 0,007
30 o 0,041 + 0,001 0,804 +£0,016 0,979 + 0,005 0,198 + 0,057 0,221 + 0,032 0,847 £ 0,024
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Figure V-5 Régression linéaire et non-linéaire (modele secondaire) du parameétre de 1'échelle
de Weibull a en fonction de l'intensité du champ électrique (E) pour Ent. faecalis (rouge) et
E. coli (bleu). Courbes continues : modele linéaire. Courbes pointillées : modele non-linéaire.

Un modele supplémentaire ayant une forme non-linéaire (Gompertz) a été également

utilisé pour la modélisation [292]. Un tel modele permet de mieux représenter 1’évolution de a

en fonction du champ électrique E. En particulier, le plateau entre 25 et 30 kV-cm™! est

correctement pris en compte. Pour valider ce type de modele, il serait nécessaire de disposer de

plus de points que quatre (au moins huit).

Les équations de modeles sont montrées ci-dessous :

e Fonction linéaire :

Ent. faecalis a=-0,033-E+1,067 R’=0,729

E. coli o=-0,020- E+0,698 R>=0,911
¢ Fonction non-linéaire (Forme Gompertz) :

Ent. faecalis a=0,1724276 ¢ ¢ 0T R?>=0,999

E. coli a=0,114+0,530 e ¢ 7" *  p2=0,999

167

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Hygiénisation des SPAN par CEP en continu Chapitre V

Bien que la mod¢lisation ne soit pas entierement satisfaisante en raison probablement
d’un contrdle approximatif de la température de traitement et du maintien de la valeur § a une
valeur fixée, une tendance d'évolution du parameétre o des deux bactéries indicatrices en
fonction de l'intensité du champ étudiée est observée entre 15 et 25 kV-cm™! sur la figure. Le
Chapitre IV a utilis¢ un modele secondaire de type Arrhenius (équation log-linéaire) pour
prédire les valeurs de a. Dans la présente étude, ce dernier complique I'équation et n'améliore

pas la qualité de la modélisation (données non présentées).

V.4 Effet de I’énergie délivrée

Chaque point expérimental de la Figure V-2 a sa propre consommation énergétique
calculée a I'aide de I'Equation I-9. Trois niveaux similaires d'apport d’énergie délivrée par le
traitement CEP avec chauffage ohmique ont été choisis. L’inactivation (représentée par les
fractions survivantes) pour chaque niveau d’énergie est tracée en fonction de I’intensité du

champ électrique appliqué (Figure V-6).

Nous pouvons dire a partir de I'Equation I-9 que l'apport d'énergie (Wcep) est une
fonction quadratique de l'intensité du champ appliqué (£). Dans la Figure V-6, I’absence de
points expérimentaux a 15 kV-cm™! et au niveau d’énergie le plus élevé (550 J-mL"! pour Ent.
faecalis ou 567 J'-mL! pour E. coli) est due a I’impossibilité de réaliser expérimentalement la
manipulation dans des durées raisonnables vis-a-vis du maintien du bon état physiologique des
bactéries. D'aprés la Figure V-6, il est clair que les réductions microbiennes sont
considérablement améliorées en augmentant I'apport d'énergie par CEP. Pour Ent. faecalis traité
avec le méme apport d’énergie, les ratios d’inactivation les meilleurs sont obtenus: a
25 kV-em™! plutét qu’a 30 kV-cm™ (0,7 — 3,6 logl0 vs. 0,1 — 2,7 logl0). Comme la courbe
d'inactivation d’Ent. faecalis a 30 kV-cm™! est trés proche de celle obtenue a 25 kV-cm, il est
évident que travailler a 25 kV-cm! est préférable (consommation énergétique moindre qu’a

30 kV-cm™! pour obtenir un taux de survie similaire).

L’influence de I’intensité du champ électrique sur E. coli est plus remarquable en raison
de la différenciation des courbes d’inactivation a différentes intensités du champ électrique
(Figure V-2 B). On peut affirmer qu’E. coli est plus sensible au stress des CEP et que la montée
de lintensité de champ de 25 a 30 kV-cm! ne cause pas de destruction microbienne

supplémentaire.
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Figure V-6 Inactivation de A) Ent. faecalis et B) E. coli en fonction de I'intensité du champ
électrique a trois niveaux de l'apport d'énergie spécifique. Les barres d’erreurs sont

représentées mais sont peu lisibles.

Le Chapitre IV a constaté que la suspension de SPAN avait un effet protecteur sur les

deux mémes bactéries indicatrices étudiées sous stress CEP. On explique ce phénomeéne par la

présence de certaines substances chimiques, telles que les lipides et les protéines, qui permettent

aux micro-organismes de survivre pendant l'exposition aux CEP. En éliminant I’effet Joule a

25 kV-cm’!, on a obtenu une réduction d'environ 3 logl0 d’Ent. faecalis et une réduction de

4 1ogl10 d'E. coli avec une consommation énergétique de 3 000 J-mL"!, ce qui est trop énergivore

en vue d’une application industrielle. Dans la présente étude, avec chauffage ohmique, des

réductions d’environ 3,5 et 6,0 log10 respectivement pour Ent. faecalis et E. coli sont obtenus

avec une consommation d'énergie réduite a 550 — 560 J-mL!. L’efficacité de I’hygiénisation

est ainsi largement améliorée.
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L'énergie consommeée pour une réduction de 5,0 log10 d’Ent. faecalis dans le SPAN est
de 831 J-mL'! a 25 kV-cm™!, combiné avec le chauffage ohmique. Cela correspond a une
consommation électrique de 5,58 kJeectrique'g MS™! pour hygiéniser le SPAN étudié. D'une part,
cette valeur est comparable aux consommations d'électricité (3,60 — 11,4 kJsiectrique-MS™)
utilisées par d'autres technologies alternatives de pasteurisation non thermiques telles que les
micro-ondes et les ultrasons (cf. Chapitre 1.3). D'autre part, il n'est pas approprié¢ de
simplement comparer la consommation électrique des électrotechnologies avec la chaleur
nécessaire a la pasteurisation thermique (entre 5,23 et 7,85 kJinermiquerg MS™!) car ils ne
possedent pas le méme rendement de récupération de la production d'énergie primaire, comme

expliqué dans le Section 1.3.2.

Les électrotechnologies pourraient étre privilégiées a condition que 1'électricité soit
significativement produite a partir d'énergies renouvelables. De plus, la chambre de traitement
pourrait également étre améliorée en permettant le fonctionnement en mode capacitif qui
minimise le passage du courant ¢lectrique, réduisant ainsi la puissance électrique consommée
par les générateurs de CEP. La minimisation du courant pourrait également réduire le colit
¢conomique de l'investissement sur I'équipement de CEP. En mode capacitif, bien que les CEP
génerent moins de chaleur par effet Joule, la valorisation de la chaleur perdue provenant des
installations de cogénération du biogaz pourrait préchauffer les SPAN avant hygiénisation, ce

qui permet d’exploiter la chaleur fatale au sein des usines de méthanisation.

Une recherche approfondie sur la modélisation numérique du systéme constitue
¢galement une perspective de recherche pour mieux comprendre les mécanismes et optimiser

les parameétres opérationnels.

V.5 Dégradation des électrodes

Il est intéressant de noter qu’un probléme pratique a été relevé lors des traitements

¢lectriques : la corrosion des électrodes dans les chambres de traitement.

Comme le montre la Figure V-7, aprés les expériences, la cathode (connectée a la phase
du générateur) a été séverement attaquée par le courant électrique. Une zone de forte densité de
courant a provoqué une fuite d’atomes métalliques issus de I'électrode en acier inoxydable a

cause des réactions électrochimiques.
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r

Figure V-7 Photos des cathodes A) neuve et B) apres service.

La Figure V-8 montre une couche d’éléments métalliques déposée a la surface de
l'anode (reliée a la masse du générateur). Ce dépdt est plus concentré pres des jonctions isolantes

électrode/fluide.

Figure V-8 Photos des anodes A) neuve et B) apres service.

Morren et al. (2003) [293] ont donné comme explication concernant cette dégradation
des ¢électrodes par la présence de réactions électrochimiques qui se produisent dans la couche
limite entre la surface de 1’¢lectrode et la suspension liquide a traiter par CEP. Lorsqu'une
¢lectrode est placée dans un électrolyte (suspension SPAN dans notre cas), une double couche
de charge se développe immédiatement, méme si aucune tension externe n'est appliquée a
I'¢lectrode. Des réactions électrochimiques se produisent immédiatement et des électrons sont
transférés entre l'électrode et 1'¢lectrolyte. Cela se traduit par la formation d'un champ électrique

entre 1'électrode et la couche d'ions qui peut provoquer d'autres réactions chimiques [293].

Lorsqu'aucune tension n'est appliquée, les deux réactions en compétition atteignent un
équilibre pour lequel les charges échangées sont égales. Les courants traversent l'interface dans

les deux sens, ce qui donne un courant net nul. Lorsque la tension appliquée est inférieure a une
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certaine tension seuil, quasiment aucune réaction électrochimique ne se produit, a l'exception
de certaines réactions de bas niveau dues aux courants d'échange. Lorsque la différence de
potentiel appliquée a la cellule dépasse la tension seuil, deux demi-réactions électrochimiques
indépendantes se produisent au niveau des deux électrodes comme montre le Tableau V-2

[189,294-296].

Lorsqu'une tension est appliquée et que la tension seuil a laquelle les réactions démarrent
n'est pas encore atteinte, le modele prend la forme de la Figure V-9 a et seul un courant de
charge non faradique circule dans le condensateur Cdl. Lorsque la tension seuil est atteinte, un
courant faradique se produit par la résistance Ry dans la branche parallele a Cdl et les schémas
de la Figure V-9 b ou de la Figure V-9 ¢ sont retenus, en fonction de la fréquence et de la

tension appliquée.

Tableau V-2 Demi-réactions de réduction avec leurs potentiels standard par rapport a
I’¢lectrode standard a hydrogéne. Tableau extrait de Roodenburg et al, 2005 [189] avec
autorisation de reproduction d’Elsevier , Copyright (2019).

E% (V) Réactif Produit N° de réaction
1.36 Clhg+2¢ P 2 Cl g 1
1,23 Oxg+4Hag+de o 2 Hx0q) 2
0,77 Fe¥ g + € - Fe?" () 3
0 2H'ag+2¢ - Ha) 4
- 0,04 Fe¥'ug +3 ¢ - Fegs) 5
-0,28 Ni*faq+2 ¢ < Nigs) 6
—0,41 Cr* g + & o Cr?* g 7
0,44 Fe? (g +2 ¢ o Fegs) 8
-0,74 Crifag+3 e > Crs) 9
-0,83 2H0p+2¢ > Ha(g) + 2 OH (aq) 10
~0,91 Crag +2 & o Cr(s) 1
~2.71 Na'g) + & o Na(s) 12

Les réactions dont le N° est grand oxydent plus facilement (<—). Les réactions dont le N° est petit
réduisent plus facilement (—).

Aux basses tensions et fréquences, le transfert de masse est I’étape limitante dans les
réactions et la limitation par la diffusion massique devient importante [296]. Le modéle

équivalent est alors celui du schéma de la Figure V-9 ¢, ou le symbole I représente la limitation
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de la diffusion de matiere. Lorsque la fréquence ou la tension augmente et que la limitation de
la diffusion n’est plus limitée, le modele équivalent est celui de la Figure V-9 b. Le courant qui
traverse Ry est alors dénommé faradique car il représente les réactions électrochimiques.
Lorsque la fréquence augmente encore, la tension seuil n’est plus atteinte car le temps pour
charger le condensateur a double couche Cd! est trop court. Le circuit équivalent prend alors la

forme de la Figure V-9 a et seul le courant non faradique circule [189,293].

Ces études permettent de conclure que la durée des impulsions appliquées doit étre
inférieure a une valeur maximale calculée a partir des équations données afin d’empécher la
dégradation des ¢électrodes. Une certaine quantité de charge est nécessaire pour atteindre la
tension seuil. Par conséquent, aprés chaque impulsion, la charge accumulée dans la double
couche (Cdl) doit étre évacuée avant l'application d'une impulsion suivante, sinon la charge
dans la double couche augmentera de maniére cumulative. La décharge automatique peut étre
réalisée en appliquant des impulsions sinusoidales ou bipolaires. Sil'on applique des impulsions
unipolaires et que le temps entre deux impulsions est suffisamment long, la capacité de la

double couche sera (partiellement) déchargée a la résistance de la solution R;.

Rs
— Cdl -
(a) 1
I
Rf
Rs
—{_}— Cdl —
(b) 1
1
Rf C\PE orW
Rs V' NV
e B Cdl —
(c) Il

Figure V-9 Circuits électriques équivalents pour une interface électrode-électrolyte d'une
cellule électrochimique pour (a) aucune réaction ; (b) réactions et limitation par le transfert de
charge ; (c) réactions et limitation par la diffusion de masse. Figure extraite de Morren et al.,
2005 [293] avec autorisation de reproduction d’Elsevier , Copyright (2019).

Dans notre cas, le générateur de haute tension délivre des impulsions monopolaires qui,

selon les remarques précédentes, vont inévitablement provoquer I’accumulation de charges
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dans la double couche et donner ainsi naissance aux réactions électrochimiques qui dégradent
les électrodes. La solution est de baisser la tension appliquée, diminuer la fréquence de
répétition et d’utiliser des impulsions bipolaires. Notre générateur d'impulsions ne peut générer
que des impulsions monopolaires et des tensions importantes sont nécessaires pour garantir
I’efficacité d’inactivation bactérienne. En conséquence, il est difficile de trouver un compromis
de configuration du générateur de CEP pour assurer a la fois les performances d’hygiénisation
et la minimisation de la corrosion des électrodes. D’autre part, la température joue un role non
négligeable lors de la corrosion. Ainsi, les températures élevées conduisent a des réactions

¢lectrochimiques plus importantes.

Comme évoqué dans la section précédente du chapitre, le traitement CEP fourni en
mode capacitif constituerait une bonne alternative pour satisfaire les contraintes mentionnées.
Le contact indirect des électrodes métalliques avec la suspension d'électrolyte pourrait réduire
les fuites des ions métalliques provenant des électrodes. Cet aspect reste a approfondir pour une

meilleure compréhension des phénomenes et 1'optimisation du procédé.

V.6 Conclusions

Le traitement continu par CEP a E > 25 kV-cm™!, pour une durée effective de traitement
(tcep) de 1 ms, combiné a un chauffage ohmique, peut réduire la population d’Ent. faecalis et
d’E. coli de 5,0 log10 lorsqu’elles sont inoculées dans une suspension de sous-produits animaux.
Une telle efficacité est conforme a la réglementation de 1'UE pour valider un traitement
bactéricide alternatif qui remplace la pasteurisation thermique a 70 °C pendant 60 min

(hygiénisation).

L'effet combiné des CEP et du chauffage ohmique permet de diminuer de manicre
significative les valeurs 5-D estimées par le modele de Weibull (0,8 ms) par rapport aux travaux
antérieurs sur le traitement CEP sans chauffage ohmique. Que ce dernier soit réalisé¢ en batch
(30 ms) comme dans le Chapitre IV ou bien en continu (21,8 ms), comme dans ce chapitre.
L'analyse de l'apport énergétique reléve que 25 kV-cm™ serait 1’intensité du champ électrique

optimale pour I'hygiénisation du mélange de sous-produits animaux étudié.

La corrosion des électrodes en acier inoxydable dans les chambres de traitement a été
observée lors des manipulations. Ce phénoméne s’explique par la présence de réactions

¢lectrochimiques au niveau de 1’interface électrodes/suspension, ce qui est li¢ de manicre
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significative au paramétrage du traitement CEP (intensité du champ électrique, fréquence de

répétition, largeur d’impulsion, forme mono-polaire ou bipolaire des impulsions délivrées).

Les perspectives d’études devraient porter sur I'amélioration du traitement CEP par
l'optimisation de la chambre de traitement a 1'aide de la modélisation numérique, la fourniture
d’impulsions en mode capacitif et l'utilisation de la chaleur fatale générée par les installations

de méthanisation dans le systéme de traitement.
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Le Chapitre VI présente la modélisation numérique du procédé¢ par champ électro-pulsé.
Ce travail de recherche s’appuie sur la collaboration avec le Pr Philippe Mandin (IRDL-UBS,
Lorient) et M. Florent Struyven, étudiant en Master 2, actuellement doctorant en cotutelle UBS

et Université de Canterbury (Christchurch, New Zealand).

Les différents phénomenes physiques (mécanique des fluides, électrique et thermique)
impliquées dans le procédé par CEP sont résolues par le logiciel ANSYS-FLUENT?®. 1l a fallu
par contre programmer des « user defined functions » (udf) en langage C pour prendre en
considération les particularités du procédé : calculer le champ électrique a partir du champ de
potentiel ; calculer le terme source de chauffage et surtout calculer les doses de champ
¢lectrique regues pour toutes les bactéries qui suivent I’écoulement. Le logiciel permet aussi
d’effectuer des calculs paramétriques. Cette étude préliminaire compléte les essais
expérimentaux décrits précédemment et met en évidence des hétérogénéités du traitement par
CEP al’échelle locale. Elle souligne ainsi I’importance d’une conception soignée de la chambre

de traitement.

VI1.1 Incertitudes et erreurs du modéle

Dans un premier temps, nous allons décrire d’'un point de vue macroscopique, le

comportement électrique et thermique du systéme.

VI 1.1 Aspect électrique

La Figure VI-1 présente le circuit de décharge du systéme de traitement par CEP de
fagon simplifiée. Le circuit électrique considéré aux bornes du générateur de haute tension
(constitué du générateur, de la résistance de charge et du condensateur) peut étre défini par la

somme des résistances dudit circuit, a savoir :

Riotate = Renambre + Reommutateur + Riransmission qulation VI-1
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résistance résistance
de charge du commutateur

—— ]

r T . p—— résistance
generateur

de la chambre
condensateur

résistance
des lignes de
transmission

Figure VI-1 Schéma simplifi¢ du systéme de traitement par CEP.

On en déduit que la tension électrique délivrée par le générateur U n’est pas celle recue

par la chambre de traitement Uchambre :

Ushampre = U - ~bantee Equation VI-2

Rivtale

En plus des incertitudes de mesures sur la tension réellement considérée par la chambre
de traitement, la résistance des lignes de transmission et celle du commutateur doivent étre

prises en compte pour calculer le terme source de chaleur.

VI 1.2 Aspect thermique

La validation du mode¢le thermique repose sur la mesure expérimentale de la température
finale du produit constatée apres 1’envoi des impulsions du champ électrique. La Figure VI-2
montre les résultats pour un traitement constitué d’une série de trains avec des impulsions de

4 us pendant 4 s a 40 Hz (160 impulsions).

Chaque point est défini par la température en entrée et en sortie, expérimentale et
modé¢lisée apres avoir fait subir a la chambre de traitement un train de 160 impulsions.
L’ensemble des points représente un traitement complet. On constate d’abord que les
températures finales sont légérement supérieures aux températures initiales: les points
expérimentaux sont positionnés au-dessus de la bissectrice représentée sur le graphique, ce qui
met en évidence I’échauffement du produit par chauffage ohmique. Cependant, les températures
modélisées (losanges et triangles) sont bien supérieures aux résultats expérimentaux (cercles

vides).
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Il existe plusieurs fagons de modéliser la valeur moyenne de la température en sortie.
La Figure VI-2 présente 3 résultats issus de 3 hypothéses de modélisation différentes. Il semble
d’abord qu’il soit nécessaire de prendre en compte une dissipation d’énergie par échange
thermique (pertes) avec I’environnement de la chambre de traitement. Les 2 premiers mod¢les
sont basés sur I’hypothése qu’une part de chaleur est perdue et qu’elle est définie par un
coefficient d’échange par convection # = 50 ou 200 W-m2-K"!. Les calculs avec un coefficient
d’échange convectif 4 de 50 ou 200 W-m2-K-! sont peu différents. Ces 2 valeurs correspondent
a des niveau d’échange surestimées, lorsqu’un systéme chaud se refroidit dans un air ambiant
au repos et on s’attendrait, au contraire, a une sous-estimation de I’échauffement. La
température de sortie modélisée est pourtant surestimée. Ce qui indique qu’il faut modéliser

autrement la basse température de sortie constatée expérimentalement.

Il a été alors décidé, dans une troisiéme hypotheése de modélisation, de plutot corriger la
modélisation du terme source moyen d’échauffement qui était théoriquement proportionnel a
7 x f. Tel quel, il semble que I’échauffement soit surestimé. Au contraire, la réduction du terme
source de 50% (la puissance délivrée, cf. Equation II-19) permet d’obtenir des températures
modélisées proches des résultats attendus. On identifie que pour étre en accord avec la mesure
constatée expérimentalement il faudrait un terme source d’échauffement égal a la moitié¢ de
I’estimation théorique. Cela implique que le champ électrique effectivement délivré dans la

cellule pourrait étre surévalué.
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Chapitre VI
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Figure VI-2 Mod¢élisation de la température obtenue a la fin du traitement pour des
impulsions de 4 ps et des un temps réel de traitement de 4 s (=200 Hz).

VI. 1.3 Erreurs du modele

La Figure VI-3 illustre l'analyse des erreurs possibles pouvant apparaitre lors de la

modélisation numérique du systéme. L'accumulation des différentes erreurs peut conduire a des

performances dégradées de la modélisation. Dans ce chapitre « Etude préliminaire de la

modeélisation numérique du procédé en continu d’hygiénisation des sous-produits animaux par

CEP », nous n’avons pas mené d’investigations destinées a réduire les erreurs décrites. En

particulier, nous n’avons pas réalisé d’expérimentations suffisamment nombreuses pour valider

le modele. L’étude de sensibilité paramétrique de la réponse du modele (comme pour le

paramétre / ci-avant) n’est que partielle.
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Figure VI-3 Identification des paramétres - Inventaire non exhaustif des erreurs.

VI.2 Traitement par CEP en continu

VI.2.1 Reépartition du champ électrique dans la chambre

VI.2.1.1 Distribution du champ

La configuration de la chambre de traitement définit certaines des caractéristiques
techniques du systeme de traitement CEP, telles que la distribution de I’intensité du champ
électrique au sein de la chambre lors de I’alternance d’allumage du CEP. La Figure VI-4
montre la distribution type du champ électrique au sein de la chambre de traitement. Le champ
¢lectrique atteint son intensité maximale au niveau des deux jonctions isolant électrode/fluide.
A ce niveau, I’électrode présente une aréte vive qui « concentre » le champ électrique (effet de
pointe). Le champ devient plus uniforme lorsque 1’on s’¢loigne des parois de la tubulure

d’écoulement.

La concentration de l'intensit¢ du champ électrique aux interfaces électrodes/isolant
n'est pas souhaitable, car elle provoque un traitement électrique non homogéne du fluide et en

méme temps conduit a I’accumulation, par effet Joule, de la chaleur localisée dans la zone.
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Cette observation numérique est a corréler a la corrosion des électrodes observée a cet endroit,
comme mentionné dans le Chapitre V. Une configuration de la chambre de traitement
permettant de distribuer le champ électrique de fagcon plus homogéne pourra donc minimiser la

dégradation des électrodes et limiter les points chauds au sein du fluide.

o 100% Champ électrique

50%

B

r

Electrode + Isolant Electrode —

W B Rint

O A 7

Figure VI-4 Distribution du champ électrique au sein de la chambre de traitement. La figure
représente la partie zoomée de 1’encart supérieur droit.

VI.2.1.2 Variation du champ électrique suivant [’axe (Or)
La Figure VI-5 décrit I’évolution de I’intensité du champ électrique en fonction de la
tension ¢€lectrique délivrée par le générateur en deux points A et B de la chambre de traitement

(situés a la mi-distance entre la cathode et I’anode).

Le premier point A (» =0 mm) est situé sur I’axe z et le deuxiéme point B (»=1,75 mm)
se trouve a mi-distance entre I’axe (Oz) et la paroi (Figure VI-4). Le champ électrique en ces
deux points permet d’évaluer sa valeur dans le reste de la chambre. L’objectif est d’obtenir un
champ ¢électrique efficace dans la chambre. Il doit donc étre supérieur au champ critique de la

bactérie considérée.

Pour Enterococcus faecalis, le champ critique est de 16,51 kV-cm™'. En conséquence, si
I’on veut que le liquide dans toute la section de la chambre de traitement soit effectivement
traité par CEP, la tension aux bornes du générateur doit étre au moins de 9 kV (soit une intensité

du champ de consigne a 36 kV-cm™).
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Figure VI-5 Valeur du champ électrique en deux points de la chambre de traitement en
fonction de la tension appliquée entre les électrodes.

VI.2.1.3 Variation du champ électrique suivant [’axe (Oz)

L’un des moyens d’augmenter le nombre d’impulsions électriques regu par les bactéries
dans le fluide est d’élargir la distance inter-électrodes et donc d’augmenter le temps de s€jour
des bactéries a I’intérieur du champ électrique. Cependant, en augmentant cette distance on
diminue le champ électrique. En conséquence, pour compenser cette perte du champ et atteindre

le champ critique, il faut augmenter la tension délivrée par le générateur.
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Figure VI-6 Variation du champ électrique pour une tension de 22 kV en fonction de la
distance entre les électrodes et pour trois positions radiales (0, 1,75 et 3,15 mm).

En fixant une tension de 22 kV aux bornes du générateur et en faisant varier la distance
entre les électrodes, on obtient les valeurs du champ électrique présentées sur la Figure VI-6.
On constate qu’en augmentant la distance inter électrode actuelle de 2,5 mm jusqu’a 10,75 mm,

on obtient un champ électrique au sein de la chambre de traitement supérieur au champ critique.

VI.2.2 Vitesse de fluide

Puisque le champ électrique délivré par le générateur de haute tension peut varier
pendant la durée d’impulsion (cf. Figures II-11 et II-17), le potentiel défini comme condition
limite au niveaux des €lectrodes est généralement une fonction du temps [200]. Par contre, il
convient de noter que les échelles du temps de montée des impulsions (250 ns), de la largeur
d’impulsion électrique (z=2-200pus) et de la durée «off» entre 2 impulsions
(1/f=5-1000 ms) ont des ordres de grandeur trés différents. La variation temporelle du
champ électrique durant I’impulsion est ainsi négligeable ; elle sera supposée instantanée. La
durée d’impulsion dite « on » ne représente qu’une tres petite partie de la durée du traitement
réel. Dans le cas ou le temps de séjour des particules dans le volume de traitement (en
millisecondes) est suffisamment grand par rapport a la durée effective du traitement CEP (en
microsecondes), on peut supposer que le champ électrique est appliqué de maniére instantané

dans la chambre lors des alternances « on ». L’équation de Laplace permet de résoudre le
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modele sans tenir compte de la dépendance temporelle du potentiel électrique. Ainsi, une
particule fluide (et donc une bactérie) pourra recevoir un nombre d’impulsions dont les tensions

¢lectriques sont stables dans le temps pendant son passage dans un volume de traitement donné.

La pompe péristaltique du banc expérimental permet d’assurer la circulation de la
suspension SPAN avec un débit volumique moyen (Qv) compris entre 0 et 23,3 mL-s’!
(84 L-h!). Le rayon au sein de la chambre de traitement étant de 3,15 mm, la vitesse maximale
moyennée du fluide (77,) au sein de la chambre est de 0,74 m-s™'. La plage de fréquence du
générateur de haute tension (f) s’étend de 1 a 200 Hz. En conséquence, le temps entre 2
impulsions peut varier entre 5 ms et 1 s. La viscosité cinématique de la suspension a 20 °C est
considérée comme égale a celle de 1’eau soit 10® m?-s”!. Comme le Tableau VI-I le montre,
jusqu’a 10 mL-s!, I’écoulement peut étre considéré laminaire et le profil de vitesse dans la
chambre est bin décrit par la parabole de Poiseuille. Par contre, au-dela de 15 mL-s,
I’écoulement du fluide traité dans la chambre est en régime turbulent (Re > 3 000) et nécessite
une modélisation adaptée de la mécanique des fluides.

Tableau VI-1 Nombre d’impulsions recues par un groupe de bactéries circulant dans une
chambre de traitement.

Débit volumique Vitesse  Nb. de Reynolds Temps de séjour Nb. d’impulsions
(mL-s™) moyenne () (ms) 2200 Hz
(m:s™) ()

0,3 0,010 61 260 51,9

5 0,160 1011 15,6 3,12

10 0,321 2022 7,79 1,56

15 0,481 3033 5,19 1,04

20 0,642 4 044 3,89 0,779

23 0,738 4 651 3,39 0,677

Pour des vitesses ¢élevées du fluide, le temps de séjour n’est pas suffisant pour que le
nombre d’impulsions soit significatif. Par conséquent, I’hypothése de continuité n’est pas
retenue. Nous nous sommes limités a 1’étude des cas ou I’écoulement est laminaire ou

transitoire (Re < 3 000).

La répartition du champ électrique selon 1’axe du tube (Oz) décrit sur la Figure VI-7

est représentatif de celui subit par des bactéries se déplacant au voisinage de la paroi. La vitesse
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d’écoulement du fluide y est lente et le champ électrique important. Il s’agit donc d’une

situation favorable a I’inactivation des micro-organismes.

Comme montré sur la Figure VI-7, deux groupes de bactéries situées a une méme
position axiale, mais étant a deux positions radiales différentes suivant I’axe (Oz) au moment
de I’impulsion ne vont pas recevoir la méme « dose » é€lectrique. Les 2 groupes ne vont
d’ailleurs pas a la méme vitesse. On étudie ainsi I’incidence du traitement sur deux groupes de
bactéries qui sont entrées a des instants différents dans le champ. Plus la fréquence des
impulsions est ¢élevée et plus la vitesse d’écoulement du fluide dans la chambre de traitement

est faible, plus la « dose » regue par les bactéries situées sur un méme rayon sera uniforme.

E Distance parcourue
' \ par une bactérie
I " on temps entre
R /\ P
I\ oy 2 impulsions.
BLis'y ,, \
\
! N 4 \ ]n'lllp\ de
] ~ s \ -« ‘s R
I Sane- il \ l'impulsion
/ \
< / \ ~ :
Ec 7 —r Amplitudes dun champ ¢lectrique
// ‘\ regu au moment de 'impulsion
/ \ par 2 groupes de bac téries
/ \ . Zos 2
’ \ i 2 positions difiérentes
’ N
s ~
7 ~
” \\ a
=k e 7 .+ Profil type du champ électrique
o1 en fonction de z pour un rayon
f ot une tension donnés
~—r - — . s -
s S A - e Lo e B o
< o .y » 5 P .

Figure VI-7 Schéma simplifi¢ décrivant I’amplitude du champ électrique subie par deux
groupes de bactéries (groupe bleu ou vert) situés sur le méme rayon, mais a des abscisses
différentes.

Les bactéries convectant pres de 1’axe de symétrie vont subir la dose la plus faible, car
leur vitesse y est la plus élevée, et le champ électrique est le plus faible (Tableau VI-2).
L’efficacité du traitement dépend du nombre d’impulsions électriques que vont subir les
bactéries lors de leur passage dans la chambre de traitement. Autrement dit, plus la fréquence
est élevée, plus le traitement sera efficace. Le nombre moyen de pulses recus par les bactéries
en fonction de la fréquence dans la chambre de traitement pour une vitesse moyenne de

0,01 m's™! et pour différents rayons sont repris dans le tableau ci-dessous.
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Tableau VI-2 Nombre d’impulsions regues par un groupe de bactéries en fonction du rayon

et de la fréquence pour une vitesse moyenne d’écoulement de 0,01m-s™".

Fréquence Rayon considéré (mm)

(Hz) 0 1 2 3
50 6 6 10 67
100 12 13 20 134
150 18 20 31 201
200 25 27 41 268

VI.2.3 Débit d’impulsions

Le débit volumique Qv traversant la chambre de traitement est exprimé par

I’Equation VI-3.
Qv = foRim v,(r) - 2m-rdr Equation VI-3

ou Qv (m? s7) est le débit volumique de fluide, Riy ( 3,15.10° m) est le rayon intérieur de la
rondelle PTFE servant d’isolant, v-(7) (m s) est la vitesse moyenne de 1’écoulement au rayon
r en supposant la vitesse nulle dans 1’axe (Or).

Dans un procédé en continu, le nombre d’impulsions regues par le volume de liquide

dans la chambre (ql,mpl) doit étre mis en relation avec le débit (comme montré par la Figure

VI-8). En multipliant I’Equation VI-3 par le nombre d’impulsions, on obtient I’Equation VI-4 :

sens d’écoulement

du fluide /

Rint
Dipr = -fo v.(r) - 2m-r -qimpl(r) dr

Equation VI-4

Figure VI-8 La surface gris¢e represente la
surface d’intégration de I’Equation VI-3.

Le graphique de la Figure VI-9 représente le rapport, en pourcentage, entre le débit
d’impulsions et le débit maximal d’impulsions en fonction du rayon intérieur d’intégration

(gimp(r)/qimpr X 100). Des bactéries se déplagant au voisinage de I’axe de symétrie (Oz) (valeur
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faible de ) vont recevoir peu d’impulsions. Par exemple, dans la Figure VI-9, la part des
impulsions recues par les bactéries traversant la chambre dans la section de rayon » = 1 mm ne
représente que 10% du total des impulsions (surface indiquée en bleue). Comme montré
précédemment, plus on s’éloigne de la paroi située a » = 3,15 mm de la chambre plus le champ
électrique est faible. Il en ressort qu’il y a peu d’avantage a avoir un champ électrique supérieur
au champ critique dans toute la section. Ainsi, une conception de cellule de traitement efficace
passe par la multiplication du nombre de chambres de traitement avec mélangeage entre les
chambres et non par une augmentation de la longueur des chambres. Dans le cadre d’un régime

turbulent, cette conclusion est & nuancer car les bactéries peuvent se déplacer selon 1’axe (Or).

3,15
3,00
2,85
2,70
2,55
2,40
2,25
2,10
1,95
1,80
1,65
1,50
1,35
1,20
1,05
0,90
0,75
0,60
0,45
0,30
0,15
0,00

- r (mm)

erieur

4

Rayon int

0,0 20,0 40,0 60,0 80,0 100,0
Débit d'impulsion (%)

Figure VI-9 Pourcentage cumulatif du débit d’impulsions regues par les bactéries situées
entre le centre d’écoulement (» = 0 mm) et la paroi (» = 3,15 mm).
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V1.3 Intégration du modele de Weibull

L’un des objectifs de la modélisation est d’étre capable d’y intégrer la loi obtenue en
réacteur batch de Weibull (cf. Chapitre IV). Cette loi, utilisée pour représenter les résultats

obtenus en batch, peut permettre de calculer I’effet bactéricide d’un traitement continu.

L’une des principales difficultés pour obtenir un traitement efficace est que le champ
électrique dans la chambre n’est pas homogene. Les bactéries recoivent donc différentes doses
¢lectriques selon leur trajectoire dans la chambre. Pour évaluer 1’hétérogénéité du traitement,
I’une des solutions est de réaliser des expériences en batch, pour différentes intensités de champ
électrique et températures, et caractériser 1’abattement microbien en fonction du temps par un

modéle de Weibull.

Pour I’étude présentée dans ce chapitre, réalisée simultanément aux expériences de
traitement des SPAN par CEP en batch (Chapitre IV), seuls des résultats expérimentaux

préliminaires ont pu été intégrés.

Ainsi, la simulation numérique reprend les parametres de la loi de Weibull établie pour
une durée d’impulsions de 1 ps, et une fréquence de 40 Hz. La vitesse moyenne du fluide
considérée est de 0,01 m's™'. Le logiciel ANSYS-FLUENT?® et son modéle DPM (Discrete
Phase Melange) permet d’obtenir le nombre d’impulsions effectives regues par chaque particule

durant le traitement.
Le maillage est rectangulaire, et la surface de sortie est divisée en 16 mailles.

En partant de la loi de Weibull, on peut calculer la réduction décimale de 1’espece
bactérienne considérée. La vitesse des particules permet de calculer le débit volumique
équivalent Q'"(r) sortant d’un anneau dont la largeur est déterminée par la taille des cellules
résultant du maillage. Le débit d’impulsions recu et le temps effectif de traitement (¢czp) sont

fonctions du rayon intérieur (7).

Le graphique de la Figure VI-10 permet de visualiser la distribution du champ

¢lectrique obtenu pour une tension de 3 300 V au sein de la chambre.
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13,37 kV-cm!

8,87 kV-cm’!
6,25 kV-cm™ 6,87 kV-cm!
; —
> 90% 9 impl
3,15 mm r=1mm
ra | T =
10% g,
4, [ qzmpl
L. , - : _

2,5 mm

Figure VI-10 Distribution du champ électrique pour une tension de 3 300 V.

Dans un premier temps, on écrit 1’évolution du nombre de réduction décimale In(N/ N)
en fonction du temps #cep en utilisant la loi de Weibull (on suppose que la concentration initiale

des bactéries est homogene a I’entrée de la zone de traitement) :
In(N/Ny)=—(tegp/a)? Equation VI-5
N(z;,7;)=Ny-exp [~ (teep(zi73) 1 0) P Equation VI-6

avec M(zi, r;)) (UFC-mL") la concentration volumique de bactéries survivantes sortant de
I’anneau de coordonnée (z;, ;) et Ny (UFC-mL™") la concentration de bactéries initiale. Les
paramétres du modele de Weibull a et £ sont définis comme une fonction du champ électrique
appliqué et de la nature de bactérie, comme décrit dans le Chapitre IV. L’effet de
I’augmentation de température induite par le chauffage ohmique sur I’inactivation microbienne
n’est pas intégré dans le modele car son interaction synergique avec les parameétres électriques
n’est pas encore identifiée. Seul I’effet du traitement par CEP en batch sur les deux
microorganismes indicateurs, présenté dans le Chapitre IV, est pris en compte. Par contre,
I’évolution de la conductivité électrique en fonction de la température est considérée lors du

calcul de la distribution du champ électrique dans la cellule de traitement.

Le temps effectif de traitement CEP pour que les bactéries traversent un anneau de

coordonnée (z;, 7;j) peut étre calculé a partir du temps de sé€jour # :

tegp(2i, 1) =T f - £ (23, 77) Equation VI-7
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avec fcpp(2;,17) (s) le temps effectif de traitement CEP dans I’anneau de coordonnee (zi, ),
(s) la durée d’impulsion, f(Hz) la fréquence de répétition et #, (z;,7;) (s) le temps de s€jour de

bactéries dans 1’anneau de coordonnée (z;, 7;).

Le temps de séjour moyen est une fonction du débit volumique de fluide comme le

montre I’Equation VI-8 :

ty (zjs 1)) = Vmaille(zia ’fj) / Qv(’fj) Equation VI-8
avec Viqitte (Zi,Tj) (m?) le volume de maille de coordonnée (z;, r;) et Qv(ri) (m3s!) le débit
volumique de fluide traversant I’anneau de rayon 7; calculé a partir de I’ Equation VI-3.

Le nombre total de bactéries sortant des anneaux de rayon intérieur 7; de la zone de
traitement (de z; a z3p comme montré par la Figure VI-11) est donc donné par les équations

suivantes en sommant sur les 30 mailles de I’axe (Oz) :

Nii(17) = Ny - 30 exp [ — ( Z‘CEP(Zi, rj) /a ) ﬂ] Equation VI-9
N’”]’v—(orj) = [12% exp [— ( Z‘CEP(Zi, rj) /a ) ﬂ] Equation VI-10

En introduisant les relations des parametres de Weibull a et f avec I’intensité de champ
électrique définies en batch (Equation II-14) du Chapitre II (In 1/ a=InA - B/ E et la

moyenne des valeurs de S, §) dans I’Equation VI-10, on obtient :

30

]Vtot } '
Ngrj B 1_[ exp {_ [ tcer(zi,7;) -4 - exp (- B/ E(z,,75) ) ]ﬁ}

i=1

Equation VI-11
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Chapitre VI
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Figure VI-11 Numérotation de mailles de modélisation.

En intégrant les nombres totaux de bactéries sortant des anneaux des 5 rayons intérieurs

(de r; & rs comme montré par la Figure VI-II), on obtient le taux d’inactivation microbienne

correspondant (Equation VI-12).

N, R,-mND .
tot f tt(j).znrdr
0

Ny B Ny

Equation VI-12

— Stot N()
j=1
5 2
B Zn (71 =77) Nige(r)
4 T Rizm N()
=1
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En développant I’Equation VI-12 pour expliciter le calcul, il vient :

1
Not 1 R, . Nmt(rj=0)Jr AnR}, mwR,  Nolr2=3Rin)
Ny =R 25 ) N, (%5 %5 ) N,
2 3
on-R2, 4n-R,?n,) Nm(rngm)Jr( 16mR2, 9n-R§m) Niolr4= 35 Rint)

+
(53 25 N, 25 25 N,

4
25nR%,  16nR:,  Niodrs=5 Rin)
s 25 ) N,

1 2
]th _ 1 ]th(l"j:()) + 3 ]\]l‘ot(r2=§Rint) + 5 ]Vtot(r3=§Rint)
N, 25 N, 25 N, 25 N,

3 4
+ 7 ]Vtot(r4=§Rint) + 9 ]\]l‘ot(r5=§Rint)
25 N, 25 N,

Equation VI-13

L’équation ci-dessus pourra servir a la modélisation locale de 1’abattement microbien
en tenant compte de la distribution du champ électrique et de la vitesse du fluide au sein de la
chambre de traitement. Elle pourra étre encore développée en y rajoutant les modéles de
destruction thermique des microorganismes cibles. Dans le cadre de cette these, les résultats
obtenus par le modéle n’ont pas pu étre confrontés a I’expérience. Dans le cadre de cette these,

les résultats obtenus par le modele n’ont pas pu étre confrontés a I’expérience.

V1.4 Méthodologie d’optimisation du procédé

La démarche illustrée par la Figure VI-12 permet de rechercher le point de
fonctionnement optimum du systéme du traitement continu par CEP. Pour maximiser les doses
d’impulsions regues par les bactéries, il faut prolonger le temps de séjour des bactéries dans la

zone efficace de la chambre et augmenter la fréquence de répétition en méme temps.

Au regard de 1’étude précédente (cf. Chapitre V), il s’avére que, méme pour un débit
faible, le nombre d’impulsions efficaces regues par les bactéries dans un traitement continu,
sans d’autres effets accompagnant le traitement (ex. chauffage ohmique), est trop petit pour

avoir un quelconque impact sur I’inactivation bactérienne.

194

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



Modélisation numérique du procédé Chapitre VI

Le générateur de haute tension (ITHPP) permet de délivrer les impulsions de tension de
22,5 kV aux bornes des électrodes. Il sera possible d’atteindre au sein de la chambre de
traitement une valeur de champ électrique supérieur au champ critique d’Enterococcus faecalis
(16,51 kV-cm™!) méme en multipliant par 3 ou 4 la distance inter-électrode actuelle. Cela
permettra d’augmenter le temps de séjour et le nombre d’impulsions électriques recues de ce

méme rapport.

Parametres

d’entrée

minimisation
de la fraction

survivante

distance :
) 3 o1l
inter-électrode

non

Figure VI-12 Récapitulatif des différents paramétres a prendre en compte pour optimiser
I’efficacité du traitement. L’indication T < 100 °C correspond a I’utilisation du modele pour
des bactéries sous forme végétative.

Par contre, la hausse de tension conduit & une consommation énergétique plus €levée
dans un systéme électrique en mode résistif (ou du courant électrique traverse la suspension
dans la chambre). L’envoi des impulsions capacitives en configurant la chambre de traitement,
comme ¢évoqué dans le Chapitre V, pourra réduire ce passage du courant électrique et donc
minimiser la consommation électrique. Ce procédé en mode capacitif n’a jamais été testé dans
le cadre de cette thése. L’¢étude de faisabilité de cette approche innovante s’appuiera également

sur la modélisation numérique du systéme.

V1.5 Conclusion

Dans le présent chapitre, une étude préliminaire sur la modélisation numérique du

traitement des sous-produits animaux dans un procédé en continu a été réalisée. La modélisation
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permet de visualiser les profils des parametres électriques (ex. champ électrique) et des
parametres mécaniques (ex. vitesse du fluide) lors du traitement par CEP. Un modéle
numérique qui comprend les effets localisés de I’hydrodynamique, de la distribution du champ
électrique et de la cinétique d’inactivation microbienne a été développé pour prévoir I’efficacité

du traitement.

Cette ¢tude préliminaire devra étre améliorée en utilisant plus avant certaines
fonctionnalités du logiciel ANSYS-FLUENT® puis validée par les résultats expérimentaux.
L’un des objectifs est de concevoir des chambres de traitement afin de limiter certains
phénomenes parasites tels que 1’électrolyse de 1’eau et la corrosion des électrodes. Un modéle
robuste permettra également de dissocier le phénomene d’électroporation du phénomene de
chauffage ohmique en déterminant leurs impacts respectifs sur I’inactivation bactérienne. Enfin,

est attendu une évaluation de la consommation énergétique du systéme.
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Conclusion générales et perspectives

L’hygiénisation permet 1’abattement des pathogenes présents dans les biodéchets pour
minimiser la dissémination des contaminants microbiologiques lors de 1’épandage. Cette thése
s’appuie sur la mise en ceuvre d’un procédé de traitement par Champs Electriques Pulsés (CEP),
une approche alternative a I’hygiénisation thermique traditionnelle, afin d’hygiéniser les sous-

produits animaux (SPAN) destinés a étre méthanisés.

L’analyse bibliographique des travaux réalisés a montré qu’en Europe, la consommation
énergétique du procédé d’hygiénisation thermique représente 6 a 25% de 1’énergie primaire
générée par les unités de production de biogaz. Cette consommation réduit I’intérét énergétique,
écologique et économique des installations de méthanisation. Pour les industries alimentaires,
il existe plusieurs technologies de pasteurisation non-thermique dont les CEP. On constate que
les gains potentiels, écologiques et économiques, des procédés innovants dépendent du mix
énergétique du pays concerné, de la valorisation possible de la chaleur fatale du site de

production de biogaz et de la teneur en eau des substrats de méthanisation.

Durant les travaux de thése du Dr M. A. Chamaa (menée par la méme équipe de
recherche), il a ét¢ montré que le prétraitement par CEP pouvait conduire a une augmentation
du potentiel méthanogéne (BMP) des intrants de méthanisation de +5,2 a +12,5%. Dans la
présente thése, il a été souligné que ’effet de 1’hygiénisation sur I’amélioration du BMP
dépendait des substrats étudiés et de leur composition chimique. Cette variabilité s’explique par
la présence de matiére organique sensible & ce prétraitement thermique doux et par la
concentration en inhibiteurs de méthanisation tels que NH3. Une augmentation du BMP de +11
a +18% peut étre obtenue pour les déchets issus des procédés biologiques (ex. digestat de cuve
d’hydrolyse, boues de stations d’épuration de collectivités, déchets d’abattoir). Ainsi, 1’effet sur

les BMP des deux traitements évoqués (thermique et électrique) est comparable.

En ce qui concerne I’abattement des bactéries indicatrices par traitement thermique,
I’étude microbiologique montre que la souche Ent. faecalis est plus thermorésistante que la
souche E. coli. Un traitement thermique a 55 °C pendant 1 h n’a quasiment aucun effet sur
I’inactivation de 1’entérocoque. Par contre, E. coli est significativement inactivé a cette
température. L’hygiénisation a 70 °C pendant 1 h (conditions fixées par I’Union européenne)

est largement suffisante pour 1’¢élimination des indicateurs étudiés dans le produit.
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Afin de comparer la réduction des bactéries indicatrices obtenue par traitement
électrique, deux systemes de CEP ont été mis en place. Le premier est réalisé en batch et le

second, en continu.

Dans le procédé batch, 1’hygiénisation assistée par CEP a 25 kV-cm! pendant
tcep = 30 ms permet d’hygiéniser le mélange de SPAN avec une réduction de 5 logl0 d’Ent.
faecalis, conformément a la norme européenne pour une technologie alternative d'hygiénisation.
Le modele de Weibull intégrant un modele secondaire estime en toute sécurité la cinétique
d'inactivation des deux bactéries indicatrices. En outre, I'étude sur la récupération bactérienne
a indiqué que les deux bactéries traitées par CEP présentaient un comportement différent. La
souche entérocoque a pu se régénérer a partir du deuxieme jour aprés le traitement alors que la

souche E. coli endommagée ne s’est pas régénérée.

Le traitement en continu par CEP a £ > 25 kV-cm'! pour une durée de traitement
effective (¢cep) de 1 ms, combiné a un chauffage ohmique, a permis de réduire de 5 log10 d’Ent.
faecalis et E. coli inoculés dans la suspension de SPAN. Cette réduction est conforme a la
réglementation de I'UE pour valider un traitement bactéricide alternatif qui remplace
I’hygiénisation a 70 °C pendant 60 min. L'effet combiné des CEP et du chauffage ohmique
permet de diminuer de maniére significative les valeurs 5-D (0,8 ms) par rapport aux valeurs
obtenues par traitement CEP en batch sans chauffage ohmique (30 ms). Le traitement dans le
méme systéme expérimental en continu par CEP sans chauffage ohmique est également moins
efficace (5-D=21,8 ms). L'analyse de l'apport d’énergie a révélé que 25 kV-cm™! serait
I’intensité du champ électrique optimale pour 1'hygiénisation des sous-produits animaux. Une
corrosion des électrodes en acier inoxydable dans les chambres de traitement a été observée
lors de manipulations. Ce phénomeéne s’explique par la présence de réactions électrochimiques
au niveau de I’interface électrodes/suspension. Son amplitude dépend, significativement, du
paramétrage du traitement CEP (ex. intensité du champ ¢lectrique, fréquence de répétition,

largeur d’impulsion, forme mono-polaire ou bipolaire des impulsions délivrées).

L’étude préliminaire sur la modélisation numérique du traitement des sous-produits
animaux dans un procédé en continu a été réalisée. Il permet d’estimer les distributions des
champs ¢électriques, thermiques et de vitesse. C’est une démarche importante en vue de

I’amélioration de la configuration des cellules du traitement pour optimiser le procédé.
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En ce qui concerne les perspectives des travaux réalisés, voici quelques points

importants a aborder.
1) Optimisation du procédé en continu

Comme évoqué dans le Chapitre V, le procédé d’hygiénisation en continu mis en place
au cours de la thése a une consommation énergétique comparable a d’autres technologies
alternatives mais n’est pas toujours rentable par rapport a I’hygiénisation thermique. Le
protocole reste donc a améliorer via une optimisation de la conception des cellules de traitement
CEP. Les impulsions fournies en mode résistif entrainent le passage d’un courant électrique
important a travers une suspension conductrice (les sous-produits animaux dans notre cas) ce
qui conduit a augmenter la puissance électrique requise par le systeme, d’apres la loi de Joule.
Par contre, le mode capacitif utilisable avec le générateur de haute tension (22,5 kV, ITHPP)
permet de minimiser le passage du courant électrique dans la suspension qui est considérée
alors comme un condensateur. Ce changement du mode de délivrance des impulsions réduirait

ainsi 1’énergie consommeée par le générateur.

L’optimisation du procédé se traduit également par une optimisation de la configuration
de la cellule de traitement au niveau de sa géométrie, de son dimensionnement et du choix des
matériaux. Cette optimisation pourra étre réalisée a partir des travaux de modélisation
numérique in situ développés dans le Chapitre VI, et permettra une visualisation préliminaire
de la distribution des parameétres importants (ex. champ électrique, température, vitesse de
fluide, efc.) au sein de la chambre de traitement configurée avant la fabrication de prototype.
L’intégration de I’impression 3-D dans la fabrication des cellules est aussi a privilégier afin de

pouvoir vérifier rapidement au laboratoire la validité des choix réalisés.
2) Couplage avec d’autres traitements innovants

Le Chapitre V prouve que le couplage des CEP avec le chauffage ohmique est

intéressant pour son efficacité d’abattement microbien et sa consommation énergétique basse.

Cet essai innovant ouvre la vision sur ’hygiénisation par 1’intégration des diverses
technologies thermique / non-thermique (ultrasons, haute pression, UV, microonde, efc.) dans

le procédé d’hygiénisation des sous-produits animaux.

L’effet synergique du prétraitement thermique et des CEP peut étre réalisé soit
directement par le chauffage ohmique généré par les électrotechnologies, soit en valorisant la

chaleur fatale des installations de production de biogaz ou encore en traitant directement les
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digestats chauds issus de méthaniseurs mésophiles ou thermophiles dans le but d’assurer un
processus d’hygiénisation plus robuste. Comme indiqué dans le Chapitre I, la récupération de
la chaleur produite par le biogaz (combustion, cogénération, etc.) pour chauffer les réacteurs
est la solution la plus efficace pour maximiser 1’intérét économique et environnemental des

unités de méthanisation.
3) Mise a échelle industrielle

Le traitement d’hygiénisation ¢électrique développé dans la présente these reste toujours
a I’échelle laboratoire. La mise a 1’échelle pilote (voir industrielle) est 1’ambition finale du
projet ce qui nécessite une vision et une analyse plus globale de tous les processus de la
méthanisation. Il a ét¢ montré que 1’hygiénisation, réalisée en amont des bioréacteurs, n’est pas
seulement un procédé d’abattement des pathogénes, mais aussi un processus influant sur la
production de méthane des entrants. L’analyse des bilans économiques et énergétiques doit
prendre en compte a la fois I’efficacité de I’hygiénisation et ’effet sur les BMP. Une analyse
de cycle de vie (ACV) devra aussi étre réalisée afin d’examiner le procédé d’une fagon plus

approfondie.

4) Emergence d’autres formes de contaminants biologiques et évolutions

réglementaires potentielles du type de déchets a hygiéniser

Les agents pathogenes potentiellement présents sur la filicre de la valorisation des
déchets peuvent étre résumés en pathogeénes zoonoses, phyto-pathogénes et champignons
thermotolérants [59]. Les réglements européens ne controlent que les teneurs en indicateurs de
pathogenes (Escherichia coli, Enterococcaceae, Salmonella spp., coliformes, virus
thermorésistants, ceufs d’helminthes, efc.) dans les effluents. Ce controle sanitaire ne couvre
pas tous les espéces de microorganismes pathogeénes potentiellement présentes. L’efficacité de

la destruction d’autres pathogenes par hygiénisation thermique ou alternative reste floue.

De plus, il est généralement admis que I’effet de ces traitements sur 1’élimination des
formes bactériennes résistantes a la chaleur et aux CEP est limité. Avec les préoccupations
croissantes concernant les risques sanitaires liés aux spores, il conviendra certainement de
renforcer le traitement d’hygiénisation afin tendre vers la stérilisation des intrants

potentiellement contaminés.

L’introduction des geénes de résistance aux antibiotiques (GRA) dans 1’environnement

a travers 1’épandage des déchets biologiques est devenue un sujet largement discuté dans le
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monde scientifique [38,297]. Les études récentes [44,298] relévent que le traitement
traditionnel a peu d’effet sur 1’inactivation des GRA dans les déchets alimentaires. Des études

sur une élimination des GRA par hygiénisation et méthanisation pourront étre envisagées.

La réglementation concernant I’hygiénisation des biodéchets sera probablement de plus
en plus stricte. En Europe, les sous-produits animaux doivent étre hygiénisés, tandis qu’aux
Etats-Unis, seules les boues d’épuration sont concernées. Il existe une forte possibilité que la
liste de produits nécessitant une hygiénisation soit élargie pour couvrir plus de biodéchets
potentiellement dangereux pour l'environnement et I'étre humain. Les évolutions réglementaires
doivent donc étre également prises en compte pour le développement de nouvelles technologies

d’hygiénisation.
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Résumé de I’abattement microbien par la digestion anaérobie Annexe-1
Annexe-1 Résumé de I’abattement microbien par la digestion anaérobie
Substrats Procédé de méthanisation Echelle d’expérience Microorganismes indicateurs Observations Références
Lisier de bovins DAM?®* a 35 °C pendant 10 —28 ]  Laboratoire en batch Mycobacterium paratuberculosis 4 1ogl0 [299]
DAT" 453 — 55 °C pendant <3 h  Laboratoire en batch Mycobacterium paratuberculosis 4 1ogl0
Lisier de porcins DAM a 35 °C pendant 13 j Laboratoire en continu Salmonella typhimurium ~41ogl0 [300]
et bovins DAM a 35 °C pendant 9 j Laboratoire en continu Escherichia coli serovar. O8 ~ 3,7 logl0
DAM a 35 °C pendant 2 j Laboratoire en continu Staphylococcus aureus ~ 51logl0
DAM a 35 °C pendant 8§ j Laboratoire en continu Enterococcus faecalis 3,6 logl0
Fiente de poulets DAM a 35 °C — Coliformes fécaux et Salmonella 50% inactivation [301]
DAT a 50 °C - Coliformes fécaux et Salmonella Inactivation compléte
DAM : Eimeria tenella ova 1 -21ogl0
DAT Eimeria tenella ova 3 logl0
Fumiers animaux DAT pendant 24 h Unité de méthanisation Salmonella et Ascaris suum eggs Inactivation compléte [302]
Racines de DAM a 35 °C pendant 2 semaines Laboratoire en batch Plasmodiophora brassicae Non effet [303]
salades DAT 4 55°C pendant 2 semaines ~ Laboratoire en batch Plasmodiophora brassicae 3 logl0
Fumiers animaux DAM pendant 140 j Echelle industrielle avec Escherichia coli 0,33 logl0 [304]
digesteur agité en continu
Salmonella typhimurium 0,73 logl0
Yersinia enterocolitica 1,39 logl0
Listeria monocytogenes 0,88 logl0
Campylobacter jejuni 0,05 logl0
Fumiers animaux DAM a 35 °C pendant ~ 35 j Laboratoire en batch Entérocoques fécaux 4 logl0 [305]
DAM a 35 °C pendant ~ 9 j Laboratoire en batch Bovine enterovirus 4 logl0
DAM a35°C Laboratoire en batch Porcine parvovirus Non effet
DAT a 55°C pendant 3.8 h Laboratoire en batch Porcine parvovirus 4 1ogl0
DAT a 55°C pendant 2.3 h Laboratoire en batch Bovine enterovirus 4 logl0
DAT a 55°C pendant 148 h Laboratoire en batch Entérocoques fécaux 4 1ogl0
Boues STEP DAM Quelques STEP Entérocoques fécaux 1-1,51ogl0 [306]
Boues STEP DAM STEP Listeria monocytogenes Sensible a la condition [307]
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Résumé de I’abattement microbien par la digestion anaérobie Annexe-1
Substrats Procédé de méthanisation Echelle d’expérience Microorganismes indicateurs Observations Références
Ordures Phase solide DAT a 52 °C pendant Laboratoire en batch Ralstonia solanacearum 8 logl0 [308]
ménageres 12h
Déchets verts DAM pendant 21 j Réacteur 300 L en batch Fusarium oxysporum sp. asparagi 2,9 10g10 [309]

Ralstonia solanacearum 6 logl0
Salmonella typhimurium 7 log10
Sclerotium cepivorum Non effet
Enterobacteriaceae 3 logl0
Biosolides DAT pendant 0.5—-6h Laboratoire en batch Ascaris suum ova ~4logl0 [310]
DAT pendant 0.03 -2 h Laboratoire en batch Poliovirus ~ 6 1ogl0
Biosolides DAT Réacteur en continu Salmonella spp.
Entérocoques fécaux 3,68 —4,89 logl10
Somatic et coliphages 0-2,361logl0
Ascaris suum ova > 2 1ogl0
Poliovirus 2,07 —5,76 logl0
Biosolides DAT Echelle industrielle Indicateurs microbiens pour biosolides Conforme au critére de [311]
Class A
Boues primaires  DAT Digesteur en 2 étapes en batch  Indicateurs microbiens pour biosolides Conforme au critére de [312]
et biosolides a I’échelle industrielle Class A
Fumiers DAM a 35 °C pendant months Digesteur anaérobie agité en Salmonella spp. Inactivation compléte [280]
continude 5 L
DAT a 55 °C pendant months Digesteur anaérobie agité en Salmonella spp. Inactivation compléte
continude 5 L
Ordures DAM a 35°C and DAT a 55 °C Digesteur anaérobie agité en Champignons 2 —17logl0 [313]
ménagere semi-continu de 45 L
Biosolides DAT 5-phases digesteur Indicateurs microbiens pour biosolides Conforme au critére de
Class A
Ordures DAM chargée en NH3 Réacteur en semi-continu Enterococcus faecalis 6 logl0 [314]
ménagere et Salmonella typhimurium > 51ogl0

sous-produits
animaux
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Résumé de I’abattement microbien par la digestion anaérobie Annexe-1
Substrats Procédé de méthanisation Echelle d’expérience Microorganismes indicateurs Observations Références
Biodéchets DAT pendant 24 h Unité de méthanisation de 750t Quatres pathogens bactériens Inactivation compléte [315]
Sous-produits DAM ou DAT Quelques usines de Bacillus spp. Légére réduction [86]
animaux méthanisation Clostridium spp. Non effet
Lisiers porcins DA°® psychrophile pendant 1 an Réacteur a I’échelle de ferme Coliformes totaux 6 logl0 [316]

Salmonella spp. 3 logl0
Campylobacter spp. 3 logl0
Yersinia enterocolitica 4 1ogl0
Clostridium perfringens Non effet significatif
Enterococcus spp. Non effet significatif
Fumiers de DA a25,37et52.5°C Laboratoire en batch Escherichia coli ~ 7,4 et 8 logl0 [317]
vaches pendant 60, 40 et 4 j
Boues STEP DAM ou DAT Laboratoire en batch Coliformes totaux 1,9-6,3 logl0 [318]
Escherichia coli 1,69 — 5,38 log10
Spores de Clostridium perfringens 0,48 — 0,93 logl0
Salmonella spp. Inactivation compléte
Déchets 2-étapes de méthanisation Laboratoire en batch Escherichia coli 6,4 logl0 [319]
alimentaires (DAT + DAM) Regénérer a 4 log10
Clostridium perfringens Non effet significatif
Coliphage 1,4 log10
Boues STEP DA 435 ou 55 °C pendant 60 j Laboratoire en batch Coliformes fécaux 5,13 1ogl0 ou 5,09 log10
Salmonella spp. Inactivation compléte [80]
Helminths ova Inactivation compléte
Lisiers de porcins DAM a 35 °C Laboratoire en batch Ascaris suum ova 65% survie apres 16 j et [320]
inactivation aprés 24 j
Fumiers et lisiers DAM pendant 11 mois Digesteur a I’échelle de ferme ~ Mycobacterium avium 88% inactivation [321]

de vaches

DAM pendant 11 mois
DA a24°C

Unité de méthanisation

Laboratoire en batch

Mycobacterium avium

Escherichia coli

Inactivation compléte

Inactivation compléte
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Résumé de I’abattement microbien par la digestion anaérobie Annexe-1
Substrats Procédé de méthanisation Echelle d’expérience Microorganismes indicateurs Observations Références
Carcasses et DAM a37°C Laboratoire en batch Escherichia coli Inactivation compléte [82]
fumlgrs de Salmonella Senftenberg Inactivation compléte
POTCIns Phage PhiX-174 1,8 log10 aprés 30 |

Phage MS2 and PCV2 Inactivation compléte et
3 logl0 apres 30 j
Lisiers DAM a 37 °C pendant 28 j Laboratoire en batch Coliformes totaux >3 logl0 [81]
Escherichia coli >3 1ogl0
Entérocoques > 2 1ogl0
Digestat MAD a 38 °C pendant > 30 j Usine de méthanisation Campylobacter spp. 98.7% réduction [83]
anaérobie Bacillus spp. 25.3% — 38.9% réduction

2 DAM : Digestion anaérobie mésophile
> DAT : Digestion anaérobie thermophile
¢ DA : Digestion anaérobie
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Hygienization reduces the public health risks involved in the application of biowaste to agricultural land.
Recent advances in the hygienization of treated biowaste have not been reviewed to date. In many
countries, the process involves using low temperature thermal pasteurization. Thermal hygienization
accounts for between 6% and 25% of primary energy production in European biogas plants. Hygienization
pretreatment can also influence the production of biogas by the treated substrates (from a slight negative
effect to a biogas yield surplus of 50% in most cases). Alternative athermal pasteurization technologies
(including electro-technology, microwave, pressurization, ultrasound and chemical treatment) have been
shown to be capable of considerably reducing the number of bacteria and increasing the methane yield.
The performance of these alternatives varies greatly and depends on the type of biowaste, the opera-
tional parameters studied, energy input and the method of interpreting the experimental results. Ana-
lyses of energy and exergy efficiency, of environmental impacts and of economic feasibility show that
thermal hygienization may be the most energy efficient and economical approach when it exploits the
wasted heat recovered from other processes. The present study also revealed that the research focus has
been confined to the sewage sludge. Studies on the other biowaste, including animal by-products, are
needed.

© 2019 Elsevier Ltd. All rights reserved.

1. Introduction

important raw material for the chemical synthesis industry, and
enables a reduction in global greenhouse gas emissions (Xu et al.,

The term biowaste covers a wide range of organic waste pro-
duced by human-based biological activities, livestock farming and
food-processing industries, including municipal solid waste
(MSW), sewage sludge and waste activated sludge (WAS) and ani-
mal by-products (ABP) such as animal slurry, animal manure and
slaughterhouse waste. Valorization of these kinds of biowaste to
recover material and produce energy (Mihai and Ingrao, 2018),
accompanied by efficient waste management, is attracting
increasing attention (Yong et al, 2016). Anaerobic digestion (AD),
one of the promising approaches to the production of biogas, is an
efficient source of renewable energy for the co-generation of heat
and electricity (Miltner et al, 2017). Bio-methane is also an

* Corresponding author.
** Corresponding author.
E-mail addresses: xiaojunliv92@gmail.com, xiaojunliu@univ-ubsitr (X, Liu),
thomas.lendormi@univ-ubs.fr (T. Lendormi).

https://dot.org/10.1016/j.jclepro.2019.06.356
0959-6526/© 2019 Elsevier Ltd. All rights reserved.

2018). Aside from biogas, the solid residue, or digestate, that re-
mains in the anaerobic digester, is rich in nutritional and mineral
components. The “return-to-soil” policy for treated waste as fer-
tilizer or soil amendment through application to agricultural land
means that waste can be fully exploited (Das et al,, 2019).
However, studies in the last two decades revealed the presence
of large numbers of various pathogenic microorganisms in bio-
waste destined for land application. Fecal coliforms, Salmonella
enterica, Listeria monocytogenes, Escherichia coli 0157:H7,
Campylobacter spp., Cryptosporidium, Giardia, Hepatitis B/E, Nor-
ovirus and Rotavirus were the main microorganisms found in
British livestock manures (Hutchison et al., 2004), in swine manure
during treatment and storage (Ziemer et al., 2010), animal manure-
amended soil (Jaffrezic et al, 2011), land-applied biosolids (Grant
et al., 2012), slaughterhouse waste (Franke-Whittle and Insam,
2013), anaerobic digestate (Maynaud et al, 2016) and swine
waste (Sui et al, 2019). These infectious microorganisms can be
transmitted from waste to the environment during application on
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ARTICLE INFO ABSTRACT
Keywords: The hygienization of animal by-products (ABP) assisted by Pulsed Electric Field (PEF) was studied as a transfer of
Hygienization the innovative athermal pasteurization technology developed in food engineering to replace the conventional
Animal by-product thermal hygienization process. The strains Enterococcus faecalis ATCC 19433 and Escherichia coli ATCC 25922

Pulsed Electric Field
Indicator bacteria
Weibull model

were selected as indicator bacteria. A systematical investigation was carried out concerning the inactivation
kinetics of the indicator bacteria at different electric field strength (10, 15, 20 and 25 kV:em ™), the kinetic
modeling using coupled Weibull model, the effect of PEF energy input and the recovery of PEF-injured bacteria
at 3°C for 7 days. Results show that a PEF treatment at 25kV-em " for an effective time over 30 ms would be
sufficient to achieve a 5-log10 reduction of Ent. faecalis. Tt complies with the EU regulation No. 142/2011 to
validate an alternative hygienization technology other than thermal pasteurization. The Weibull model coupled
with a secondary model proved efficient to estimate the survival kinetic curves of two indicator bacteria treated
by PEF. The injured E. coli could not regenerate after PEF exposure while Ent. faecalis could get self-recovery.
This preliminary work confirms that PEF was able to give the hygienization of ABP in terms of the bacterial
reduction requirement of EU.

1. Introduction (e.g. animal carcasses, blood and bones), waste from animal processing
plants (e.g. wastewater sludge from slaughterhouses), animal slurry,
Animal by-products (ABP), as defined by the regulation of European etc. In 2014, all 28 member countries of the European Union (EU)

Council No. 1069/2009, are the products of animal origin or those generated 23.26 Mt of animal and mixed food waste. Besides, the
derived from animal transformation processes, which are not intended production of animal faeces, urine and manure reached 12.83 Mt in the
for human consumption [1]. ABP include slaughterhouse by-products same year in EU [2]. These kinds of waste may harbor large varieties of

* Corresponding authors.
E-mail addresses: xiaojun.lin92@gmail.com (X, Liu), jean-louis.lanoiselle@univ-ubs.(r (J,-L. Lanoisellé).
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Abstract: The impact of hygienization as mild thermal pretreatment on the methane production of
various organic wastes was investigated, including digestate issued from hydrolysis tank, thickened
sludge from a municipal wastewater treatment plant (MWWTP sludge) and from a mixed
domestic-industrial wastewater treatment plant (D-I WWTP sludge), sludge from a meat-processing
plant (MP sludge), sieving rejection from a pork slaughterhouse, pork liver, cattle slurry, cattle
scraping slurry and date seeds. They were thermally pretreated at 70 °C for one hour and
subsequently put into AD digesters incubated at 37 °C for individual methane potential test. The
modified Gompertz model was employed to evaluate the kinetic parameters of methane production
curves (R? = 0.944-0.999). The results were compared with the untreated samples. Significant
enhancement of methane potentials induced by thermal treatment (p < 0.05) was observed when it
comes to the pork liver (+8.6%), the slaughterhouse sieving rejection (+11.1%), the thickened
MWWTP sludge (+12.5%) and the digestate issued from hydrolysis tank (+18.0%). The maximum
methane production rates of the 4 substrates mentioned above were increased by thermal
pretreatment as well (from 13.5% to 64%, p < 0.05). The lag time of the methane production was
shortened for the digestate from hydrolysis tank and the MWWTP sludge (by 48.6% and 62.2%
respectively, p < 0.05). No significant enhancement was obtained for the cattle slurry, the cattle
scraping slurry and the D-1 WWTP sludge. Additionally, the maximum methane production rate and
the methane potential were reduced by thermal pretreatment for the MP sludge and the date seeds
respectively (p < 0.05). In this paper, possible mechanisms were discussed to explain the different
methane production behaviors of substrates after the mild thermal pretreatment.

Keywords: mesophilic anaerobic digestion; hygienization; mild thermal pretreatment; experimental
study; modified Gompertz model
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This work reviews the application of the hygienization-related technology to the inactivation of pathogens in
biowastes prior to anaerobic digestion. First, the paper focused on the existing thermal pasteurization from the
perspectives of the worldwide regulations and its energy consumption in biogas plants. In addition, the study
attention was attributed to the emerging alternative pasteurization technologies (i.e. Pulsed Electric Fields, High
Hydrostatic Pressure, Power Ultrasound, Microwaves and chemical pretreatment). These technologies have
been developed and well-studied for food-processing industries. Finally, the effect of these technologies, either
traditional thermal treatment or emerging non-thermal treatment, on the methane potential of biowastes was
discussed.

1. Introduction

Thermal pasteurization has been a major solution to the pathogen inactivation in the food-processing industries
(Brennan and Grandison, 2012). This thermal technology has also been borrowed by numerous countries for
the purpose of the hygienization (HYG) of certain biowastes that present a potential source of biological risks to
public and animal health, which covers a variety of municipal solid wastes (MSW), agricultural waste (AW),
animal by-products (ABP) and waste activated sludge (WAS). It is a common practice that the biowastes, rich
in organic matters, are treated via biological transformation like composting and anaerobic digestion (AD).
Anaerobic digestion is a transformation of organic matters, under anaerobic conditions and by means of
fermentative microbiological activities, into biogas that serves as a source of renewable energy in a biogas plant
(BGP) (Guarino et al., 2016). The thermal hygienization of bio-wastes before entering AD units remains unclear
concerning its treatment efficiency, energy consumption and the impact on the biogas yield of the biowastes
treated. The major interest of BGPs is the maximization of the energy recovery of biogas from the wastes to
make financial profits and to reduce carbon footprint. Therefore, the heat dedicated to the thermal hygienization
may bring negative effect when realizing these economic and environmental goals.

However, many non-thermal pathogen inactivation technologies other than thermal pasteurization have been
developed for food-processing industries in recent decades, chiefly for the conservation of food quality and the
reduction of energy consumption during the treatment. Electrical pretreatment causes the electroporation on the
cellular membrane of microorganisms that are inactivated after a number of pulses during very short time (Zhang
et al., 1995). High Hydrostatic Pressure (HHP) can induce a phase transition of the lipid bilayers of pathogens
under the intensive pressurization (Martin et al., 2002). Power Ultrasound (PUS) creates cavitation to shock and
kill bacteria (Piyasena et al., 2003). Microwaves (MW) give rise to a volume heating of the products and bring
about the thermal pretreatment (Tyagi and Lo, 2013). Acid or alkali pretreatment stresses the pathogens by
modifying their living conditions. These pretreatment technologies could be a future research focus for the
hygienization of biowastes (van Fana et al., 2017). This paper contributes to a comprehensive review of the
existing thermal pasteurization from the perspectives of the worldwide regulations and its energy consumption.
The work also reviews the application of the emerging alternative pasteurization technologies on the biowastes.
Besides, the effect of these technologies on the methane potential of the biowastes was discussed.
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Résumé: La Iégislation (CE n°1069/2009)
impose une étape d'hygiénisation (traitement
thermique a température = 70 °C pendant une
durée = 60 min sans interruption) avant
méthanisation des sous-produits animaux. Ce
traitement, consommateur d’énergie, réduit la
rentabilit¢  globale des installations de
méthanisation. L’étude bibliographique montre
que, en Europe, la consommation énergétique du
procédé d’hygiénisation thermique représente 6 a
25% de I'énergie primaire générée par les unités
de production de biogaz. Dans le cadre des
travaux de thése présentés, des solutions
alternatives d’abattement microbien, notamment
les électro-technologies (ex. Champs Electriques
Pulsés, CEP) ont été étudiées. Ces technologies
sont essentiellement développées pour
linactivation athermique des micro-organismes
des denrées alimentaires.

Les souches Enterococcus faecalis ATCC 19433
et Escherichia coli ATCC 25922 ont été
sélectionnées comme bactéries indicatrices. Une
étude des cinétiques d'inactivation des
indicateurs a différents parameétres électriques
dans les procédés en batch et en continu a été
réalisée. L’évaluation de l'efficacité du couplage
des CEP et d’'un chauffage ohmique, I'effet de la
quantité d’énergie utilisée pour le traitement par
CEP, la régénération cellulaire des bactéries
endommagées et la modélisation cinétique et
numérique du procédé sont également abordés.
Les résultats obtenus confirment la capacité des
CEP a hygiéniser les sous-produits animaux (i.e.
une réduction de 5 log10 d’Ent. faecalis) dans les
systémes en batch et en continu. Ainsi, le
couplage du traitement par CEP et du chauffage
ohmique peut significativement réduire la
consommation énergétique du procédé.

Hygienization of food-industry waste for anaerobic digestion by electro-technology

Keywords: Hygienization, Food-industry waste, Pulsed electric field, Animal by-products, Anaerobic

digestion, Pretreatment

Abstract: The European Union regulation (CE
n°1069/2009) imposes a step of hygienization
(thermal treatment at temperature = 70 °C for a
treatment time = 60 min without interruption)
before anaerobic digestion of certain biowaste
issued from the agricultural and food processing
industries. This energy-consuming treatment
reduces the profitability of biogas production
facilities. The literature review shows that, in
Europe, the energy consumption of the thermal
hygienization process accounts for around 6 to
25% of the primary energy produced by biogas
plants. In the present PhD thesis, the alternative
solutions for the microbial pasteurization, namely
the electro-technologies (e.g. pulsed electric field,
PEF) were studied. These technologies are
essentially developed for the athermal inactivation
of pathogens in food products.

The bacterial strains Enterococcus faecalis ATCC
19433 and Escherichia coli ATCC 25922 were
selected as indicator bacteria. A systematical
study on the inactivation kinetics of the indicator
bacteria treated at different electric parameters in
batch and continuous system was realized. The
efficiency of the treatment coupling PEF and
ohmic heating, the effect of the specific energy
delivered by PEF, the recovery of the injured
bacteria and the kinetic and numeric modeling of
the process were investigated as well. Results
confirm the ability of PEF to hygienize animal by-
products (i.e. a reduction of 5 log10 of Ent.
faecalis) in batch and continuous system. The
PEF treatment coupled with ohmic heating could
significantly reduce the energy consumption of
the process.

Hygiénisation par technologie électrique de déchets alimentaires en vue de leur méthanisation Xiaojun Liu 2019



	Résumé
	Abstract
	Production scientifique
	Table des matières
	Liste des tableaux
	Liste des figures
	Nomenclature
	Introduction générale
	Chapitre I Étude bibliographique
	I.1 Déchets alimentaires et risque sanitaire
	I.2 Hygiénisation thermique des déchets alimentaires
	I.3 Technologies alternatives non-thermiques
	I.4 Technologie alternative - Champs électriques pulsés (CEP)
	I.5 Microorganismes indicateurs caractérisant l’efficacité du traitement
	I.6 Modélisation des courbes de destruction microbienne
	I.7 Conclusions
	Chapitre II Matériels et méthodes
	II.1 Caractérisation de la résistance des microorganismes indicateurs autraitement l’hygiénisation thermique



