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RESUME

Les installations de méthanisation (a la ferme ou centralisées) recoivent généralement plusieurs flux de
matiéres, et ce d'une maniére réguliere ou ponctuelle. La nature de ces déchets organiques est
hautement variable :
- ils peuvent étre facilement dégradables et fermentescibles, il s’agit par exemple des cultures
intermédiaires, résidus d’élevage ou certains déchets agro-alimentaires,
- ils peuvent également étre plus difficilement dégradables a I'exemple des résidus
lignocellulosiques (i.e paille, canne de mais).

La gestion de ces flux impose aux porteurs de projets, aux concepteurs d’installations, ainsi qu’aux
exploitants la mise en ceuvre de stratégies de stockage de courte ou moyenne durée afin de préserver
la matiere et son potentiel méthane.

La collecte et le transport des matiéres doivent étre organisés pour réduire au maximum le délai entre la
production et le traitement. L’introduction dans le digesteur se fera le plus rapidement possible aprés
réception permettant de limiter :
- la perte de matiére organique (MO) facilement biodégradable et donc le potentiel methane,
- les risques, pour les opérateurs, associés aux émissions de gaz de fermentation (NHs, H2S,
- les émissions pendant le stockage (odeurs, pollution de l'air...),
- les volumes et surfaces de stockages (réduction des codts) (2).

Certaines pratiques sont a privilégier pour limiter les pertes et les nuisances inhérentes au stockage. Afin
de maximiser la rentabilité de la future unité de méthanisation, il est important de sensibiliser a la fois les
porteurs de projet et les exploitants aux techniques de stockage afin de ne pas impacter la rentabilité
générale de l'unité.

Ce guide a pour objectif d’aider les concepteurs, exploitants et spécialistes d’installations de
méthanisation (a la ferme ou centralisées) dans la définition de stratégies de stockage des intrants.
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LEXIQUE

AAMF Association des Agriculteurs Méthaniseurs de France
ADEME Agence de I'Environnement et de la Maitrise de I'Energie
AFSSA Agence Francaise de Sécurité Sanitaire des Aliments
APESA Association pour I'Environnement et la Sécurité en Aquitaine
Cc Carbone

CIVE Culture Intermédiaire & Vocation Energétique

CPG Chromatographie Phase Gazeuse

CSR Combustibles Solides de Récupération

DCO Demande Chimique en Oxygéne

DEEP Laboratoire Déchets, Eaux, Environnement, Pollution
DOSTE Déchets Organiques retour au Sols Traitements et Energie
HAP Hydrocarbures Aromatiques Polycycliques

ICPE Installation Classée pour la Protection de I'Environnement
Idele Institut de I'élevage

INERIS Institut National de 'Environnement industriel et des RISques
INRA Institut National de Recherche Agronomique

INSA Institut National des Sciences Appliquées

LNE Laboratoire national de métrologie et d'essais

MES Matiére En Suspension

MS Matiére Séche

MO Matiére Organique

MOD Matiére Organique Dégradable

MTD Meilleures Techniques Disponibles

MV Matiére Volatile

N Azote Kjeldahl

OMR Ordures Ménageéres Résiduelles

P Phosphore

PB Poids Brut

PBM Potentiel Bio-Méthanogéne ou BMP : Biochemical Methane Potential
RSD Reéglement Sanitaire Départemental

SAM Stockage Avant Méthanisation

STEP Station d’Epuration
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1. Introduction : le stockage avant méthanisation

Les installations de méthanisation (a la ferme ou centralisées) regoivent généralement
plusieurs flux de matiéres, et ce d’'une maniére réguliére ou ponctuelle. La nature de ces
déchets organiques est hautement variable :

- ils peuvent étre facilement dégradables et fermentescibles, il s’agit par exemple
des cultures intermédiaires, résidus d’élevage ou certains déchets agro-
alimentaires,

- ils peuvent également étre plus difficilement dégradables a 'exemple des résidus
lignocellulosiques (i.e paille, canne de mais).

La gestion de ces flux impose aux porteurs de projets, aux concepteurs d’installations, ainsi
gu’aux exploitants la mise en ceuvre de stratégies de stockage de courte ou moyenne durée
afin de préserver la matiére et son potentiel méthane.

La collecte et le transport des matiéres doivent étre organisés pour réduire au maximum le
délai entre la production et le traitement. L’introduction dans le digesteur se fera le plus
rapidement possible aprés réception permettant de limiter (2):

- la perte de matiére organique (MO) facilement biodégradable et donc le potentiel
méthane. Pour le fumier, I'essentiel des pertes intervient pendant les 50 premiers
jours et, pour le lisier, pendant les 30 premiers jours (1). Au-dela de ces durées, la
matiére a perdu prés de 90% de son potentiel méthanogéne ce qui nécessite de
réduire au maximum la durée du stockage (1) ;

- les risques, pour les opérateurs, associés aux émissions de gaz de fermentation
(NHs, HzS, ...);

- les émissions pendant le stockage (odeurs, pollution de l'air...) (2);

- les volumes et surfaces de stockages (réduction des codlts) (2).

Cependant, les durées de stockage ne peuvent pas toujours étre optimisées. C’est le cas en
particulier des productions saisonniéres de matiéres (certains fumiers équin, résidus de
cultures, issues de céréales, menues pailles, marcs de raisins, ...) intervenant sur des
périodes courtes. Elles doivent par conséquent étre stockées pour alimenter le méthaniseur
de maniére constante.

Certaines pratiques sont alors a privilégier pour limiter les pertes et les nuisances inhérentes
au stockage. Afin de maximiser la rentabilité de la future unité de méthanisation, il est important
de sensibiliser a la fois les porteurs de projet et les exploitants aux techniques de stockage
afin de ne pas impacter la rentabilité générale de l'unité.

Ce guide a pour objectif d’aider les concepteurs, exploitants et spécialistes d’installations de
méthanisation (a la ferme ou centralisées) dans la définition de stratégies de stockage des
intrants.

Il présente les bonnes pratiques de stockage selon que les intrants sont solides ou liquides et
détaille les méthodes de stockage en conditions aérées ou confinées (ensilage).

En fin de guide, des fiches techniques présentent de maniere synthétique les pratiques de
stockage a mettre en ceuvre pour les fumiers, végétaux et lisiers.

Ce guide de bonnes pratiques est réalisé dans le cadre du projet SAM (Stockage Avant

Méthanisation) partenariat entre 'APESA et le laboratoire DEEP — INSA Lyon, projet
accompagné par TADEME (Appel a projet DOSTE).
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2. Caractérisation des matieres

Chaque intrant dispose d’une composition biochimique qui lui est propre, intrinséquement liée
au type de matiere et a la méthode de production amont. La connaissance de cette
composition est essentielle pour évaluer I'évolution de la matiére lors du stockage et maitriser
l'alimentation d’un digesteur.

Pour cela, il est trés utile de connaitre plusieurs caractéristiques de base, notamment la teneur
en Matiére Séche (MS), en Matiére Volatile (MV), 'azote Kjeldahl et le phosphore. Le pH et |a
concentration en sucres solubles seront mesurés pour évaluer la possibilité de stabiliser
I'évolution de la matiére pendant le stockage. Les tests de détermination du potentiel
biométhane (PBM) sont également nécessaires : ils permettent d’accéder a des informations
trés utiles telles que la production maximale de méthane. lls permettent ainsi de déterminer
les quantités quotidiennes a introduire dans le digesteur (charge organique appliquée au
systéeme lors d’introductions) et de s’assurer du fonctionnement optimal de l'unité.

Ces mesures, dont la présentation détaillée est réalisée dans les paragraphes §2.2 et 2.3,
doivent si possible étre réalisées sur des matiéres fraiches. Il convient toutefois de coller au
plus prés a la stratégie de collecte qui sera mise en place réellement. Dans le cadre des projets
en développement, il sera alors plus judicieux de réaliser des analyses au stade auquel une
collecte est envisagée. De plus, les analyses réalisées périodiquement pendant la durée du
stockage peuvent permettre de mesurer l'intérét de techniques visant a améliorer la
conservation de la matiére.

Ces analyses sont indispensables (2) :
- pour tout nouvel intrant (nouvelle matiere, changement de fournisseur ou de mode de
stockage...),
- lorsque des dysfonctionnements de la biologie sont suspectés : diminution de la
production de biogaz ou de la proportion CH4/CO,, dégradation des indicateurs
biologiques (phénomeéne d’acidose ou d’alcalose)...

Cette caractérisation des intrants passe par une premiere étape d’échantillonnage parfois

délicate en raison de I'hétérogénéité des matieres. Des préconisations sont présentées ci-
aprés pour échantillonner les matiéres solides ou liquides.

2.1. Echantillonnage

La représentativité des analyses est ainsi dépendante de la qualité de I'’échantillonnage.

L’échantillonnage a pour objectif de constituer un échantillon le plus représentatif possible de
la matiere a caractériser (lot). Le protocole d’échantillonnage doit étre adapté aux
caractéristiques physiques du produit (solide, liquide, pateux, hétérogénéité), son volume, son
mode de stockage et le matériel disponible pour réaliser cet échantillonnage.

2.1.1. Définitions

- Lot : quantité stockée dans des conditions supposées identiques et constituant une
unité ayant des caractéristiques présumées uniformes. |l s’agit d'un volume
représentatif de la matiére a caractériser. Il peut étre identifié en fonction :

¢ Du mode d’élevage ou d’entretien des animaux (pour des effluents d’élevages),
¢ Du mode de production (pour des déchets industriels),
o De la période considérée,
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¢ Du mode de stockage,
o De tout autre paramétre pouvant avoir une influence sur I’hétérogénéité de la
matiére.
- Prélévement élémentaire : quantité prélevée en un point du lot par un coup de griffe
a trois dents ou tout autre moyen,
- Echantillon global : ensemble de prélevements élémentaires effectués sur le méme
lot,
- Echantillon final : échantillon constitué par fractionnement de I'’échantillon global. Il
correspond a I'échantillon destiné aux laboratoires d’analyse.

2.1.2. Prescriptions générales

Le choix de l'identification du lot doit se faire par une personne compétente, capable d’estimer
I'hétérogeneéité du gisement sélectionné. Il est possible que cette hétérogénéité soit limitée, il
s’agira alors de choisir le lot pour qu’il soit le plus représentatif possible de 'ensemble de la
production.

A linverse, si cette hétérogénéité est importante, I'ensemble du gisement devra étre
échantillonné.

Différentes étapes sont a réaliser pour cet échantillonnage :

o Contacter le laboratoire d’analyse pour connaitre le volume d’échantillon
nécessaire en fonction des analyses a réaliser. Une liste des laboratoires proposant
des analyses de matiéres entrantes ou de digestats est présentée en Annexe 1,

o Préparer le matériel de prélevement et les contenants destinés a recevoir les
échantillons (flacons ou poches hermétiques selon le type de matiére). lls doivent étre
propres et secs,

o Prélever les échantillons en suivant les bonnes pratiques d’échantillonnage présentées
ci-apres,

e Etiqueter chaque contenant,

e Conserver les échantillons au froid (4°C) jusqu’a I'envoi (qui doit se faire rapidement),

e Envoyer les échantillons dans une glaciére avec des blocs froids (pas de glagons) en
transport rapide (<24 h).

Les bonnes pratiques de prélévement et d’échantillonnage sont détaillées ci-aprés pour les
échantillons solides et liquides.

2.1.3. Sur matiéres solides

Dans un premier temps, il s’agit d’effectuer un échantillon global pour chaque lot.
L’échantillonnage se fera en réalisant des tranchées de prélévement dans les tas de matiéres
stockées. Si ce mode de prélévement n’est pas possible, un protocole de prélévement par
forage dans le tas peut étre mis en place.

Les 20 premiers cm en surface ne doivent pas étre prélevés afin de ne pas échantillonner une
matiére potentiellement lixiviée par la pluie ou moisie sous une bache d’ensilage.
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B Prélévement par tranchées

Il faut en premier lieu quantifier le volume du stock de produit (généralement il s’agit d’'un tas
plus ou moins haut et long) et déterminer 'emplacement des tranchées de prélévement. Le
prélevement va consister a ouvrir le tas sur toute la hauteur et jusqu’au centre du tas. Une
tranchée sera réalisée dans le tas tous les 5 a 6 métres selon la longueur du tas (Figure 1).

Ouverture au godet
jusqu’au centre du tas

10 m maximum

Prélévements élémentaires sur
toute la hauteur

Figure 1 : lllustration du préléevement par tranchée

Au niveau de chaque front de tranchée, des prélévements d’environ 1L sont ensuite réalisés
sur toute la hauteur de la tranchée. lls peuvent étre effectués a I'aide d'une griffe a dents.
L’ensemble des prélevements est déposé dans un récipient de 100 litres (type poubelle) ou
sur une bache plastique afin de constituer un échantillon global d’environ 50 litres. L’échantillon
final sera réalisé par fractionnement de I'échantillon global selon la méthodologie présentée
ci-apres.

B Préléevement par forage

Des tarieres de prélévement congues spécialement pour le prélévement de matiéres
organiques solides (compost, tourbe, fumier...) sont disponibles dans le commerce. Elles ne
sont pas toujours adaptées en particulier pour I'échantillonnage de matiéres trés compactes
de type fumier ou matiéres végétales.

Dans ce cas, une griffe de jardinage hélicoidale peut permettre de réaliser ces prélévements.

Photo 1 : Griffe de jardinage hélicoidale

Les prélévements doivent se faire a différentes hauteurs du tas (au moins 3) et a différents
endroits du tas (idéalement 10). Les prélévements sont déposés dans un récipient de 50 litres
(type poubelle) ou sur une bache plastique afin de constituer un échantillon global d’environ
30 litres. L’échantillon final sera réalisé par fractionnement de I'échantillon global selon la
méthodologie présentée ci-aprés.
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Constitution de I’échantillon final par fractionnement (Matiéres solides)

L'échantillon global donnera lieu, aprés réduction par quartage a l'obtention de I'échantillon
final qui sera envoyé au laboratoire pour analyse. Le schéma suivant illustre la démarche a
mettre en ceuvre (Figure 2).

Ouverture au godet
jusqu’au centre du tas

10 m maximum

T
Homogénéisation H i / (501 minimum)
\—Q‘té Ecarté
Echantillon global
(501 minimum) Homogénéisation

Ecarté \—K CV/
Homogenﬂw%

Homogenelsatm%

Echantlllon final

Prélévements élémentaires sur

toute la hauteur

Figure 2 : Methode de prélevement sur matiéres solides
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2.1.4. Sur matiéres liquides

L’échantillonnage de matiéres liquides doit étre précédé d’une période de brassage suffisante
pour éviter les phénoménes de séparation de phases (par décantation) et garantir 'obtention
d’'un échantillon représentatif. Cette opération peut durer plusieurs heures pour favoriser
’homogénéité du mélange a prélever. Les méthodes de prélévement sont multiples et
dépendent du type de stockage a échantillonner.

En fosses circulaires ou en lagunes, le prélévement a l'aide d’'une canne est conseillé. Son
utilisation permet d’aller chercher la matiére loin des bordures de fosses ou le brassage peut
engendrer des concentrations en MS Iégérement supérieures.

Dans l'idéal, une dizaine de prélevements de volume équivalent sont réalisés a différents
endroits du stockage et en particulier a différentes hauteurs pour constituer I'échantillon global
(50 litres idéalement).

Si l'installation de stockage dispose d’un robinet en aval de la pompe de reprise, il peut étre
indiqué de réaliser I'échantillonnage a ce niveau en particulier lorsque I'accés a la matiére est
trop compliqué ou en absence de canne de prélévement. Il conviendra alors d’attendre
suffisamment longtemps aprés I'ouverture du robinet pour ne pas prélever un échantillon qui
a stagné dans la tuyauterie mais un échantillon représentatif de la fosse (tout en gardant des
conditions de brassage a lintérieur de la fosse). Les premiers litres prélevés pourraient
contenir des excés de matiéres particulaires piégées dans le piquage et des matiéres déja
dégradées.

Constitution de I’échantillon final par fractionnement (Matiéres liquides)

L'échantillon global donnera lieu, aprés réduction par quartage a l'obtention de I'échantillon
final qui sera envoyé au laboratoire pour analyse. Le schéma suivant illustre la démarche a
mettre en ceuvre (Figure 3).
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Schéma de principe de I'échantillonnage d’un lot représentatif

Prélévements élémentaires sur

toute la hauteur

Homogénéisation {501 minimum)
(500 minimum)

Ecarté

Echantillon global
{501 minmimum)

o W H

Ecarté Ecarté

Homogénéis:%

o

"
A
W

Homogénéisation

Echantillon final de 2 4 3 litres
pour envoi

Figure 3 : Méthode de prélevement sur matiéres liquides

2.2. Caractérisation de la matiére organique

Les analyses les plus couramment réalisées sur les intrants comprennent la MS, MV, 'azote
Kjeldahl et le phosphore. Elles sont développées dans les §2.2.1 et 2.2.2..

En fonction du contexte du site et des caractéristiques des gisements traités par
méthanisation, d’autres analyses peuvent étre réalisées:
- pH: lacidité initiale de la matiére a stocker est un facteur favorable a la conservation
de la matiére organique,
- Sucres solubles : la présence de sucres solubles contribue a l'acidification de la
matiére organique, condition favorable a I'ensilage de biomasses,
- Soufre qui est un indicateur de la production potentielle d’'H>.S au cours de la
dégradation.
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A noter que d’autres parameétres sont nécessaires a I'exemple des métaux pour I'évaluation
de la composition du digestat. lls ne sont pas abordés dans ce guide dédié au stockage de la
matiére.

2.2.1. Taux de MS/MV
La matiére est constituée d’eau et de MS, elle-méme constituée de MV et de Matiére Minérale

(MM).

Exemple :
Effluents d’élevage a 30% MS

1T de matiére brute

= 300 kg de MS
= 240 kg de MO
Matiére
brute
6 % Matigre

mingrale

30%

Matiere
seche volafl\e

Figure 4 :Composition des matiéres

La MS est déterminée par séchage a 105°C et la MV par calcination a 550°C (perte au feu).
Dans le cas de produits organiques ne contenant pas de plastiques ou de composés
organiques de synthése, il est couramment admis que la MV est équivalente a la Matiére
Organique (MO).

La Figure 5 présente la répartition des taux de MV, MM et eau pour différents substrats

agricoles.
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Figure 5 : Composition brute de matiéres dédiées a la méthanisation (Source : Données internes
APESA)
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Cette figure illustre la variabilité de composition des matiéres entrantes en méthanisation. Le
passage par lanalyse physico-chimique est par conséquent indispensable pour les
caractériser.

La mesure des taux de MS et de MV permet d’évaluer la concentration en matiére organique
des différents intrants et son évolution au cours du stockage. Ces informations sont aussi
nécessaires pour préparer le mélange d’introduction du digesteur (ration). Elles permettent par
ailleurs de sélectionner judicieusement le matériel de transfert des matiéres entrantes et de se
projeter sur les volumes de digestats a recirculer en téte de procédeé.

Pour les effluents liquides peu chargés (contenant moins de 1% de MS), la mesure de MS/MV
sera remplacée par la mesure de Matiére En Suspension (MES) et la Demande Chimique en
Oxygéne (DCO).

2.2.1. Rapport C/N et C/P

Le rapport carbone organique sur azote Kjeldahl dit rapport C/N indique la proportion de
carbone organique par rapport a I'azote total de la matiére organique. Il peut étre un indicateur
pertinent de la biodégradabilité de la matiére organique. Le carbone organique est estimé
comme la teneur en MO/2. Il est exprimé en g/kg de produit sec et/ou de produit brut. Plus le
rapport C/N d’'un produit est élevé, plus il se dégrade lentement (3).

Ce rapport C/N est utile pour évaluer la biodégradabilité de la matiére lors de son stockage
mais aussi lors de son traitement en méthanisation. Un rapport C/N compris entre 15 et 30 est
généralement adapté pour la digestion anaérobie (4).

Un rapport plus élevé entraine une consommation rapide de l'azote et le carbone est
difficilement biodégradé. A l'inverse, un rapport plus faible peut conduire a une accumulation
d’ammoniac. Sa présence doit étre contrélée du fait qu’il présente un caractére inhibiteur pour
les micro-organismes anaérobies au-dela de quelques grammes par litre principalement lié a
la forme libre NH3 (5).

Le phosphore est aussi un élément nutritionnel indispensable au bon fonctionnement de la
méthanisation; un rapport optimal C/P de 150/1 est généralement admis (6).

2.1. Mesure du Potentiel BioMéthanogéne - PBM

2.1.1. Protocole de mesure

Le test de potentiel biométhane permet de déterminer, en condition optimale (pH, T°C, ratio
substrat/inoculum...), la production maximale de biogaz et de méthane qui peut étre attendue
a l'issue de la méthanisation d’'un substrat. Il est applicable sur tout type de matiére, liquide ou
solide : effluents d’élevages (lisiers, fientes, fumiers...), déchets agroalimentaires (résidus
lignocellulosiques, graisses, boues ...), déchets de collectivités (biodéchets, boues de
STEP...), Cultures Intermédiaires a Vocation Energétique (CIVEs : plante entiére, ensilage,
foin...) ainsi que tout autre résidu ou sous-produit organique.

Le biogaz produit au cours du test est quantifié (mesure manométrique ou volumétrique) pour
mesurer la production de biogaz au cours du temps. La composition du biogaz est déterminée
généralement par analyse du méthane (CH.), du dioxyde de carbone (CO-) et de '’hydrogéne
sulfuré (H.S) soit par détecteur IR ou par chromatographie en phase gazeuse (CPG). La
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production de méthane est calculée a partir du suivi de la production de biogaz et I'analyse de
sa composition.

Le mode opératoire est le suivant : I'échantillon (substrat) est mis en contact avec un inoculum
anaérobie appauvri contenant une flore bactérienne anaérobie. Une complémentation avec
une solution nutritive et/ou tamponnée peut étre nécessaire en fonction de la nature de
linoculum utilisé. Fermés hermétiquement, les réacteurs d’essais sont maintenus a 35-38°C
(conditions mésophiles) ou 50-55°C (conditions thermophiles) pendant toute la durée de
I'essai. Des réacteurs témoins (blancs), ne contenant pas de substrat, sont utilisés en paralléle
afin de déduire de la production globale, la production de biogaz de I'inoculum utilisé pendant
'essai.

L’'essai de fermentation se poursuit jusqu’a l'arrét de la production de biogaz ce qui peut
nécessiter de 2 a 5 semaines voire plus selon le type de matiére et sa biodégradabilité. Les
résultats sont exprimés en volume de méthane par unité de masse de substrat exprimée en
produit brut, matiére organique ou DCO (pour les effluents liquides peu chargés).

Cinétique de production de biogaz

IS
Q
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——Biogaz ——CH4 02 Temps (j)

Figure 6 : Exemple de production cumulée de biogaz au cours d’un test PBM

Le test PBM permet notamment de connaitre :
o le volume de biogaz produit par unité de volume / masse ;
o sa concentration en CHg;
o le volume de méthane produit par unité de volume / masse ;
o le taux de biodégradation de la matiere organique, dans la mesure ou la DCO
de I'échantillon a été préalablement déterminée (1 g de DCO dégradée
correspond a la production de 0,35 L de méthane).

2.1.2. Apport de la mesure du PBM pour I'exploitation d’un site

Selon le substrat et les conditions de stockage notamment, la quantité totale de méthane
produit peut varier en fonction de :

- lateneur en MO du produit testé, intrinséquement liée a sa teneur en MS,

- la composition biochimique de la MO (lignine, cellulose, hémicelluloses, composés
organiques solubles dont les sucres) qui évolue plus ou moins rapidement selon sa
biodégradabilité. Des substrats riches en fibres auront plus de mal a se dégrader que
des substrats riches en composés solubles. De plus, la lignine du fait de ses propriétés
présente un caractére récalcitrant a la dégradation par digestion anaérobie.

Des substrats de méme nature peuvent présenter des valeurs de potentiel méthane trés
différentes. C’est par exemple le cas des fumiers et des lisiers dont les caractéristiques varient
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