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Introduction

Pendant mon stage dans le laboratoire Ampere j’ai travaillé dans I’équipe
de génomique microbienne environnementale sur les biopiles
microbiennes. L’objectif était de montrer ’influence du débit
d’alimentation et des forces de cisaillement exercées sur le biofilm, sur
le rendement de la biopile en terme d’efficacité coulombique et de
puissance délivrée.

Pour cela, dans un premier temps j’aborderai la nature des biopiles et
leur importance dans le futur recyclage de l’eau utilisé. Puis je
continuerai par expliquer le mode de fonctionnement du réacteur Taylor

et ses avantages pour le fonctionnement d’une biopile.

1.1 Les biopiles

Les biopiles microbiennes sont des cellules électrochimiques qui
permettent de produire de 1’énergie électrique en utilisant les

microorganismes comme biocatalyseurs pour l’oxydation de la matiére

organique.
Electrical power
a/ generation
Organic e
donor
0,
co, H,0

Figure 1 - biopile avec anode, cathode et membrane
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Il existe différentes structures de biopiles mais elles sont toujours
formées d’une anode, d’une cathode et d’une membrane. Dans la
construction que j’ai utilisée, ’ordre differe. A cause de la solubilité
limitée de l’oxygéne dans l’eau et parce que la membrane crée une
résistance, la cathode et la membrane sont reliées et la cathode est a
l’air. Cela nous a aussi permis une installation plus simple dans le
réacteur. L’anode est un tissu de carbone sur lequel un biofilm va se
développer. D’autres matériaux peuvent étre utilisés comme l’acier,
I’inox, des métaux précieux ou le carbone activé. Les MO vont oxyder la
matiére organique carbonée et transférer les électrons a 1’anode. Les
électrons circulent jusqu’a la cathode ou l’oxygéne est réduit en eau.

Entre I’anode et la cathode on peut utiliser I’énergie produite.

“s.4<  Electrical power
generation

diffusion of oxygen

membrane

Figure 2 - biopile a l'air

Cette technologie permettrait de produire de I’électricité en recyclant les
eaux usées et ainsi diminuer le colit énergétique du traitement des eaux
usées. L’objectif est donc double: d’une part avoir une production
d’énergie importante et d’autre part réduire la concentration de matiére
organique dans l’eau. L’avantage des biopiles est qu’il n’y a pas besoin

d’une alimentation en oxygeéne sous pression puisque les
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microorganismes impliqués dans la production d’énergie sont des
microorganismes anaérobies.

Dans la majorité des usines pour recycler et préparer ’eau, la méthode
utilisée actuellement est la filtration et la réduction de la concentration
de la matiére organique par les MO qui produisent du méthane ou CO, et
des substances non solubles qui peuvent étre briilées pour la production
de chaleur. Pendant ce processus beaucoup de CO, est produit et
P’efficacité est tres faible, parce que les MO utilisés ont besoin d’oxygéne
pour réduire la concentration de matiére organique dans l’eau utilisée.
L’alimentation et la préparation de l’oxygéne consomment aussi de
I’énergie. Avec un nouveau processus anaérobique il y a beaucoup de
potentiel pour récupérer plus d’énergie de substances organique de I’eau

utilisée.
1.1.1 Réactions dans les biopiles

Dans une biopile il y a une réaction redox. Les MO utilisent le substrat
organique et oxydent le carbone. Pendant cette réaction, ils produisent
des électrons qui vont étre transférés par différentes méthodes a I’anode
et par une connexion a la cathode. La le courant et la tension sont
mesurables. A la cathode, I’oxygéne de l’air va étre réduit.
CmH,0, > mCO, + e~ + nH*
n
0,+e” +nH* - §H20

Dans le composé de substrat le carbone n’est pas aussi négatif que dans
le composé de CO,. Dans le CO, la valence de C est de -IV. L’oxygéne qui
est élémentaire dans l’air n’a pas de charge. Mais apres la réduction la
valence est -II. La quantité de H,O qui est produit correspond

directement a la quantité des électrons produits.

1.1.2 Transfer des électrons de microorganismes a anode

Le transfert des électrons est trés important dans la biopile pour
produire un courant et permettre 1’utilisation du substrat. II1 y a
différents types de transport entre les MO et I’anode. On différencie trois

types de transfert. Il y a le transfert direct [(a) Figure 3] des MO sur le
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tissu de carbone. Les électrons sont transférés directement de la
membrane cellulaire au tissu de carbone (TC). Les MO peuvent
également transférer leurs électrons indirectement par l’intermédiaire
de médiateurs redox. Les molécules sont réduites par les MO et oxydées
sur le TC [(b) Figure 3]. La troisiéme méthode de transfert est réalisée

via des nanowires [(c) Figure 3]. Les nanowires sont des pili conducteurs

qui relient les MO au TC.

(a) (b)

Figure 3 - transfert d'électron entre MO et TC

1.1.3 Autre applications des biopiles

On peut encore utiliser les piles a combustibles microbiologique (PCM)
dans le traitement de l’eau. Avec les électrons, des complexes peuvent
former des colloides qui sont plus faciles a récupérer que les colloides
non complexés. Les PCM peuvent étre utilisés pour la réduction de la
pollution dans le sol ou d’autres substances non solubles dans l’eau.
Cependant, les PCM peuvent étre aussi utilisées d’une autre fagon que le
recyclage de I’eau utilisée. I1 y a des applications ou les MO donnent des
électrons pour 1’électrolyse - production d’hydrogéne - et pour former
des complexes avec d’autres molécules données. Dans ces applications, le
substrat donné n’est pas forcement l’eau utilisée mais une source

spécifique de carbone, par exemple le glucose. Avec quelque chimiques
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les PCM peuvent étre utilisées comme indicatrices pour des sources de
carbone dans l’eau, le sol ou autres milieux liquides. (Arends, et al.,

2012) (Clauwaert, et al., 2008)

1.2 Le réacteur utilisé

Le réacteur qui était utilisé est un réacteur de Vortex de Taylor (VT) qui
est fabriqué a base de Polypropyléne. Un réacteur de VT est normalement
utilisé pour des expériences qui concernent l’influence des forces de
cisaillement sur une surface. L’écoulement de VT est un écoulement tres
particulier qui créer des vortex opposés qui sont tangentiels a la
direction du mouvement des surfaces dans le réacteur. Avec les VT le
milieu est bien mélangé et il n’y a pas de gradient de concentration dans
le réacteur. Dans ce cas-la, le cylindre intérieur est le cylindre en
rotation, le cylindre extérieur est fixe. L’application la plus connue de
cette construction est le viscosimétre rotationnel ou viscosimeétre de

Couette.

1.3 Les Expériences

Pour les expériences il y a plusieurs facteurs qui sont influencés par le
changement du débit d’alimentation de substrat. L’hypothése est que si
les MO sont bien fourni avec substrat, les MO changent leur métabolisme
en comparaison qu’il y a une rareté de substrat. Il est proposé que
I’énergie produite corresponde a la concentration de substrat avec une
cinétique monod (Logan, 2014). Ca peut influer ’efficacité de réduction
du COD mais aussi ’efficacité coulombique et la puissance de la biopiles.
L’EC correspond au courant et a la différence du COD. Si le courant et la
différence du COD augmente assez fort I’EC change pas. Pour un
changement de I’EC, une doit varier et l’autre doit rester constante ou
doit changer dans ’autre direction. La puissance de la biopile correspond
a la loi d’Ohm, parce que la résistance reste constante et seulement la
tension sur une résistance externe de 1000 Ohm est mesurée.

Un changement du débit d’alimentation change aussi le temps de séjour

du liquide dans le réacteur. Les MO peuvent aussi s’adapter au
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changement du temps de séjour pouvant affecter la composition du
biofilm et la résistance interne du réacteur. La résistance est la
résistance de l’eau entre l’anode et la cathode, qui vient de la
conductivité de 1’eau. La conductivité dépend aussi de la concentration
de substrat parce que le substrat existe sous forme de sel, pouvant
augmenter la conductivité. Le biofilm peut affecter le débit
d’alimentation, cela étant dii a I’épaisseur de ce biofilm. Il y a aussi la
résistance du TC et la résistance des connections entre les cathodes,

I’anode et les fils.
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Dans cette partie-la, je vais faire une présentation du réacteur qui était
utilisé et les différentes méthodes de mesure, I’Oxitop®, EasyLog, le
courant et la tension, qui ont été utilisées pendant les expériences. Je

vais expliquer et mettre en contexte I’EC et le temps de séjours.

2.1 Le réacteur Vortex de Taylor

Pour les expériences, un réacteur VT est mis en place et alimenté avec
I’eau utilisée par l'unité de controle Biostat B de B. Braun Biotech
International. Le cylindre de réacteur est actionné par le moteur de
I'unité de controle. Le réacteur est spécialement construit pour les
expériences dans I’atelier de I’institut Ampere.

Le réacteur consiste en deux cylindres, un intérieur qui tourne et ’autre
extérieur dans lequel les cathodes a air sont installées. I1 y a huit
cathodes a air. Une est toujours arrangée face a face d’une autre, les
cathodes sont arrangées sur quatre différentes hauteurs. Il y a des fils
qui connectent les téles connectant les fils et les cathodes a I’air. Pour le
développement d’un biofilm il y a une résistance de 1000 Ohm entre
I’anode et les cathodes qui est plus grand que la résistance interne. Pour

calculer le courant et calculer ’efficacité coulombique, la tension sur la

résistance est mesurée en fonction du temps.

2.1.1 Dimensions de réacteur

La géométrie du réacteur peut étre divisée en intérieure et extérieure. Le
cylindre extérieur a une hauteur de 380 mm et un diametre intérieur de
189 mm. Le cylindre intérieur a aussi une hauteur de 380 mm mais un
diameétre extérieur de 160 mm. La distance entre les cylindres est donc
de 14.5mm. Le moteur qui actionne le cylindre intérieur est controlé par
I’unité de contréle Biostat B qui peut changer la vitesse entre 25 et
1200 rpm, la zone intéressante pour les expériences est située entre 25
et 300 rpm. Cette zone est déterminée avec un calcul de cisaillement et

d’écoulement. Dans ce calcul il a été montré qu’avec une vitesse plus
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rapide que 300 rpm, I’écoulement est turbulent et il n’y a pas encore

I’écoulement de VT qui est essentiel pour le mélange dans le réacteur.

2.1.2 Ecoulement de Vortex de Taylor

L’écoulement de VT est un phénomeéne de transition entre I’écoulement
laminaire et I’écoulement turbulent qui se forme entre deux surfaces en
mouvement. L’avantage de VT sur I’écoulement laminaire, c’est que les
vortex permettent un mélange de l’eau dans le réacteur et évite des
gradients de concentrations et de pH. Ca nous a permis de développer un
biofilm sur notre TC. Pour évaluer quel type d’écoulement prédomine

dans le réacteur la formule proposée est :

2

Ta:4.Rez.M=4.(ﬂ) 'R?t'w
Rext + Rint m Rext + Rint
Re = @ Rint * (Rext — Rint)3
e = 1;2

Pour différencier les différents types d’écoulement (Barbouche, 2008)

propose des différents nombres de Taylor (Ta) critiques :

e Ecoulement de Couette Ta<Ta. =50
e Ecoulement en vortex de Taylor Ta, <Ta<Ta,
e Ecoulement turbulent Ta,, =40000

Pour assurer que les chiffres proposés sont bien une simulation
d’écoulement, nous avons travaillé avec COMSOL Multiphysics. Nous
avons utilisé différentes vitesses de cylindre pour calculer les nombre de
Reynolds, le nombre de Taylor et le cisaillement sur le TC.

La géométrie du réacteur est enregistrée dans COMSOL et les calculs
pour les différentes vitesses sont faits automatiquement. Le logiciel a

donné des images afin de visualiser les résultats.
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Figure 4 - champ des vitesses et nombre de Reynolds

Time=50 s Surface: spf.sr*spf.mu (Pa)
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Figure 5 - Cisaillement dans 1'espace entre cylindre intérieur et extérieur

2.1.3 Temps de séjours

Le temps de séjours c’est un nombre caractéristique d’un réacteur qui

correspond au débit d’alimentation et au volume de réacteur.
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Le parametre plus connu des réacteurs en continu est le taux de dilution

D.

Le temps de séjours c’est un indicateur pour combien de temps l’eau
reste dans le réacteur et combien de temps il prend pour changer le
milieu dans le réacteur en respect de concentration de substrat et de

cellules.
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2.2 L’eau utilisée

Pendant les expériences, I’eau usée qui est utilisée vient d’une station de
traitement des eaux usées. L’eau était stockée dans le congélateur pour
quelques semaines. En fin d’avril 40L de ’eau ont été dégelées dans le
réfrigérateur. Apres la filtration de I’eau pour éviter un blocage de la
pompe péristaltique de 1'unité contréle Biostat® B, la concentration de

cellule et de matiere organique a été mesurée.

2.2.1 L’OxiTop®

L’OxiTop® est un appareil pour mesurer la diminution de la pression
dans une bouteille. Dans la bouteille, il y a I’eau avec des MO et du
substrat, des tablettes d’hydroxyde de sodium dans un empiécement en
gomme et un agitateur magnétique. Les MO utilisent le substrat et
produisent du CO, et peut-étre du méthane. Le CO, réagit avec
I’hydroxyde de sodium et forme du carbonate de sodium et de I’eau.
CO, + 2NaOH — Na,C0O5; + H,0

La capture du CO, résulte d’une diminution de pression dans la bouteille
qui est mesurée par ’'OxiTop®. L’OxiTop® donne une valeur entre O et
40. En fonction du volume d’eau dans la bouteille, la valeur donnée est
multipliée par un facteur entre 1 et 100. La valeur calculée correspond a
la concentration de matiere organique dans l'eau en mg/L. la
concentration maximale peut étre 4000 mg/L. Le Volume dans la
bouteille est dépendant de la concentration de matiére organique.

La mesure est faite a 20°C, dure cinq jours et nous donne une valeur qui
est connue comme demande biochimique en oxygéne (DBO5) ou
biochemical oxygen demand (BOD5). La valeur de BOD5 correspond aussi
a la demande chimique en oxygéne (COD). L’approximation c’est :

COD ~ 2-BODs

Avec I’0OxiTop® la concentration de matiére organique avant et apres le
passage dans le réacteur peut étre déterminée. Avec les valeurs on peut
calculer la variation de COD dans le réacteur, important pour déterminer

I’efficacité coulombique.
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2.2.2 Concentration de matiére organique et cellules

Pour s’assurer que ’eau utilisée est bien préparée pour les expériences,
des mesures de concentration de matiére organique et de concentration
des cellules ont été faites. Nous avons utilisé deux bouteilles d’eau
utilisée qui était filtrée par un filtre a papier et deux bouteilles d’eau
utilisée qui ont été encore filtrées par un filtre de PTFE de 45 ym. La
concentration déterminée était seulement de 16 mg/L dans les premieres
bouteilles. Dans les autres bouteilles rien était mesuré parce qu’il ne
reste pas assez de MO pour consumer le substrat.

Pour les expériences, la concentration de 16 mg/L était trop faible : I’eau
a été préparée et 20 mM/L d'acétate de sodium (NaAc) ont été ajoutés.
Apres ca la concentration de matiére organique est mesurée avec
I’OxiTop® pour vérifier la quantité de matieére organique ajoutée. Avec
20 mM/L une concentration d’environ 1200 mg/L de NaAc a été espérée.
C’est aussi la valeur qui est vérifiée par les mesures d’OxiTop®. Pendant
les mesures et le changement de débit, I’'OxiTop® est utilisé pour
mesurer les différences entre la concentration de DBO avant et aprés le
réacteur. Cette valeur est trés importante pour calculer ’EC

Pour étre siir qu’il y a assez des MO pour développer un biofilm sur le TC
dans le réacteur, un comptage du nombre des cellules est nécessaire. Le
nombre déterminé est 3200 cellules/pL. Finalement pour les expériences
il est important de rappeler que presque toute de la matiere organique

est artificiel que donne plusieurs possibilité pour les expériences a venir.
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2.3 Efficacité coulombique

L’EC est utilisée pour comparer les électrons qui sont produits par les
MO avec le nombre des électrons qui pourraient étre produits. La
différence est a cause des MO qui ne produisent pas seulement des
électrons par I’oxydation de substrat mais aussi croissent et utilisent le
substrat pour produire quelques sous-produits. La formule utilisée prend

en compte plusieurs parametres.

o= M1

F-b-q-ACOD

M représente la masse molaire du substrat, I est le courant, F est la
constante Faraday, b est le nombre des moles d’électrons produits par
mole de substrat, q est le débit d’alimentation et la COD représente la
concentration de substrat.
L’objectif c’est de faire des mesures avec différents courants et
différents débits d’alimentation pour trouver le point maximal de I’EC en
fonction des deux. Ca doit nous donner un graphe a la facon de
Diagramme exemplaire de space time yield (Page 31). Apres les mesures
des graphes ou la puissance est multipliée avec le ratio de dilution et
divisée par le volume de réacteur. Mais aussi la consommation de
substrat, ¢a veut dire le changement de la concentration de matiére
organique, sur le volume et le temps.
EC dépend aussi de la résistance dans le réacteur, la résistance interne
Rin:. La résistance interne consiste de plusieurs termes qui

correspondent a différents parts du circuit électrique.

Rint = R + Reathode T Ranode

C’est la somme des résistances ohmique, qui consiste de la résistance des
contacts, des fils et la résistance de 1’eau, la résistance de cathode et la
résistance de ’anode. Pendant le développement de biofilm, la résistance
de I’anode ou ils se placent les MO augment. Quatre mesures du potentiel
ont fait pour déterminer la résistance interne. Ils ont fait a deux
différent jours et avec le réacteur en tournant et sans tournant. Avec eux
on peut déterminer la résistance interne exacte et déterminer la

puissance maximale du réacteur. Les formules donné par approximation
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des valeurs mesurés peut étre utilisé pour calculer les valeurs on

cherche.

Puissance surfacique de 05.06.2015 a O rpm

P
— =P"=-188,6-1"%+ 902,08 1" — 23,338

A
P _ 377,2-1" + 902,08 = 0
dA - ) ’ -
" mA P 174
I"=2392 — - — = 1055,3—
m max m
U -33898-1" + 163,39
Rine = 7= A = 181,100
Puissance surfacique de 05.06.2015 a 80 rpm
P
yini P"= —6,183-1"* + 149,43 1" — 8,1362
P _ 12,366-1" + 149,43 =0
a7 S
" mA P uw
["=12,084 — - — =894,72—
m?  Amax m
U -6,0188-1" + 146,12
Rine = 7= T = 31,960

Puissance surfacique de 11.06.2015 a O rpm
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Parce que l’installation et lancement du réacteur ont pris beaucoup plus
de temps qu’espéré les expériences n’ont pas avancées rapidement.
Seulement apres plusieurs semaines le réacteur était finalement prét
pour commencer avec quelques mesures. Les premiéres mesures ont été

faites pendant la derniére semaine de mon stage dans le laboratoire.

3.1 Mis en place du réacteur

Avant commencer avec les expériences le réacteur devrait mettre en
place. Pour des raisons de praticabilité et pour étre capable a déplacer le

réacteur plus tard le réacteur est placé sur une table mobile.

Figure 6 - réacteur Taylor Vortex sur table mobile

Le réacteur est monté sur un plateau et au-dessus il y a le moteur qui
tourne le cylindre intérieur. A cause d’inétanchéité quelques
changements au design original ont été faits. En bas du réacteur un

capteur est installé pour récupérer ’eau qui sort le réacteur vers I’axe de
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rotation. L’eau est collectée dans une bouteille et est alimentée par une
pompe péristaltique dans le bidon ou l’eau qui sort du réacteur est
récupérée. Pour étre capable de nettoyer et changer les tuyaux un
systéme des connecteurs et robinets ont été installés. Avec ce systéme-1la,
on peut prendre des échantillons de I’eau qui entre dans le réacteur mais
aussi nettoyer les tuyaux qui connectent le substrat avec le réacteur.
Vers le té on peut aussi injecter des substances subliminaires comme un
colorant. Pour assurer qu’il n’y a pas de I’air dans le réacteur la sortie du
réacteur est plus haute que le réacteur. A cause de ca les gazes comme
carbone dioxyde et méthane qui sont produit par les MO peuvent aussi

sortir le réacteur plus facilement.
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3.2 Calibrations de pompe péristaltique

Pour s’assurer que le débit d’alimentation est exact des mesures avec la

pompe péristaltique qui est utilisée sont faites. Pour déterminer la

différence entre le débit avec et sans réacteur deux mesures sont faites.

Une fois les différents débits sont mesurés. Parce que 'unité de controdle

S

travaille avec les pourcentages les mesures sont faites a 100%, 90%,

70%, 50%, 30%, 20%, 10%, 9%, 7%, 5%, 3%, 1%. La masse de I’eau qui

était pompée est déterminée par une balance. Le débit était mesuré

pendant cinq minutes et apres multiplié par 12 pour arriver au débit

pour une heure.

Les deux graphes faits montrent le débit en mL/h sur le pourcentage de

la pompe.

1800,0

1600,0

y =17,011x - 1,237
R2=0,9995

1400,0
1200,0

1000,0

800,0

R2 =0,9999

Débit en mL/h

600,0

400,0 /
200,0

0,0 wf .

== débit sans réacteur

40 60 80 100

——Linear (débit sans réacteur) —— Linear (débit avec réacteur)

% de la pompe

== débit avec réacteur

Graphe 1 - débit d'alimentation sur % de la pompe

La différence entre les deux graphes vient de la hauteur de l’eau

d’alimentation. Apres le réacteur était mis en place le réservoir avec

I’eau d’alimentation est placé sur ’'unité de controle pour donner un peu

de pression hydraulique pour assurer que la pompe n’a pas des

problémes a cause de la hauteur du réacteur.

Débit sans réacteur : V = 16,178 - % + 9,6249, [V] = mL/h

Débit avec réacteur : V = 17,011+ % — 1,237, [V] = mL/h
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Avec les formules données par Excel le temps de résidence et le ratio de
dilution sont calculés, mais c’est aussi possible maintenant de choisir un
débit qui correspond a un spécifique temps de résidence ou ratio de

dilution qui fait faire des expériences plus facile.
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3.3 Mensuréerent de temps de séjours

Pour s’assurer que le réacteur est bien mélangé des mesures de temps de
séjours sont faits avec un colorant qui est injecté dans le tuyau
d’alimentation. La concentration est mesurée par un photometre. Le
colorant utilisé est E122 - Azorubine duquel le maximum de la longueur
d’ondes est a 515 nm. Pour déterminer la concentration une référence est
faite avec une concentration de 2 uL de colorant dans 2 mL d’eau
distillée. L’absorbance de cette concentration est 0,523 qui représente
une concentration de 1 mL/L.

Parce que le volume du réacteur est 3,5 L, 3,5 mL de colorant sont
injectés dans le réacteur pour arriver a la concentration de référence.
Apreés l’injection les premiéres 10 minutes la concentration est mesurée
chaque minute. Entre minute 10 et 30 minutes la concentration est
mesurée tous les deux minutes. Apres ca la concentration est mesurée
chaque cinq minutes jusqu’a 110 minutes.

Avec la concentration de référence les mensuréerent de ’absorbance sont
transformés a la concentration. Les valeurs sont mises dans un graphe

qui donne la concentration en fonction du temps.

0,5000

0,4500 -\ \
0,4000

=
3
E 0,3500 AN
% 0,3000 \ -~
5 y = 0,47940.017%
5 0:2500 X R?=0,9868
= 0,2000
c \
80,1500 ~
c
S 0,1000 \
0,0500
0,0000 : : : : : : .
0 20 40 60 80 100 120 140

Temps en minutes

== concentration rouge en 1 mL/L
= concentration rouge en 1 mL/L

—— Expon. (concentration rouge en 1 mL/L)

Graphe 2 - concentration de colorant sur le temps
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3.4 Lancement de réacteur

Apreés la mise en place et les premiéres mesures fait, le réacteur est vidé
et apres alimenté avec l’eau utilisée pour la premiere fois. Comme
calculé, on avait besoin de 3,5 L d’eau usée pour remplir le réacteur. Le
réacteur a tourné a 80 rpm et une boucle avec 1 L de I’eau usée est créée
pour laisser le biofilm se développer sur le TC. A 80 rpm le nombre de
Reynolds est estimé a 9718, ca correspond a un nombre de Taylor de
4137. La force de cisaillement arrive & 0,05 N/m? sur la surface de TC.
Apres cinq jours l’eau est changée et deux mesures d’OxiTop® sont
lancées pour vérifier que les MO ont utilisés tout le substrat qui était
dans I’eau usée. L’eau qui remplace ’eau dans la boucle est un mélange
de 400 mL ’eau usée et 400 mL ’eau frais. A cause de pertes trois jours
plus tard, 175 mL d’eau usée sont ajoutées. Trois jours plus tard encore
210 mL d’eau usée sont ajoutées. Les mesures ont donné une valeur
BOD5 de 100 mg/L pour ’eau qui était dans le réacteur, ca correspond a
la valeur minimale de 100 mg/L proposée dans une recherche récente
(Logan, 2014). La tension sur la résistance est mesurée tout le 10 s par le
data logger EL-USB-ACT de LASCAR. Les résultats sont exportés en Excel

et un graph et mis en place avec la tension sur le temps.

3.4.1 Premiére expérience - débit a 5% - 05.-08.06.2015

Apres le réacteur était totalement préparer et le biofilm a se développé,
la premieére manipulation était commencée. Le débit choisi était 5%, ca
corresponde a 2,012 L/jour I’eau usée qui était ajouté avec 20 mM/L de
NaAc comme expliquer avant (Page 11). Le temps de résidence est

1,735 jour et le ratio de dilution est 0,024 1/h. La concentration des

Ce”ules, le comptage est fait

cellules dans le sortir de réacteur est 1,38 - 10° —

avec la cellule de Malassez sous le microscope. La concentration de
substrat qui est alimenté dans le réacteur était mesurée et une
diminution significative a été vérifiée, qui est probablement a cause des
MO qui utilisent déja le substrat quand il est stocké dans le réfrigérateur
et pendant l’expérience. La concentration de BOD, était vérifié

a600+50 %, le BOD; apres le réacteur était aussi mesuré : BODs = 80 +
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20 %. La concentration était vérifiée par deux mesures. La tension sur la

résistance était en moyenne 157 mV pendant les mensuréerent, avec la loi

d’Ohm le courant peut étre calculé.

UMV 0,157mA
R 10000
La surface des cathodes est 1900 cm?.
o 1 _0157mA A
A 1900cm? m?
Avec la différence des concentrations de BOD; et le courant ’EC peut étre
déterminé.
EC M-I 32-0,000157 — 107510

“F-b-q-ACOD 9648534-4-2,329-10-8- (600 — 80)

3.4.2 Deuxiéme expérience - débit a 10% - 08.-09.06.2015

Apres avoir rempli le bidon d’alimentation avec de nouvelles eaux usées
auxquelles était ajoutée du NaAc, le débit d’alimentation a été augmenté
a 10%. Ca correspond a 4,053 L/h et 2,815 mL/min. Le temps de
résidence est 0,861 jours et le ratio de dilution et 0,048 1/h. Apres le
changement du débit d’alimentation la tension sur la résistance a été
beaucoup augmentée de 135,5 mV a 178,7 mV, en moyenne ca fait

157,06mV. Pour le courant la loi d’Ohm est appliquée.

_U_015706V _
R~ 10000 " mn

Avec la surface des cathodes, qui est 1900 cm?, le courant surfacique est

calculé.

144

I 1,5706-10"*A-10000cm? 4 A
= — = 2 = 8,27 " 10 _2
A 1900cm? - m m

Des échantillons pour mesurer la concentration au sortir sont pris

quelques minutes aprés le changement, un autre aprés 4 heures et un
denier avant le changement de débit. Les OxiTops® sont lancée mais les
résultats ne vont pas arriver a I’heure pour calculer ’EC des expériences
pour ce rapport final. Ils vont étre présentés pendant la soutenance.
L’eau qui sort du réacteur est moins claire qu’avec le débit de 5%. Si ¢a
vient d’une concentration de substrat plus grand ou d’une concentration

des cellules plus grand n’est pas slir mais la concentration des cellules au
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05 cellules

débit 10% est 5,25 - 105 XS o 566 -1
mL mL

qui est plus grand que

pendant le débit de 5%.

3.4.3 Troisiéme expérience - débit a 8% - 09.-10.06.2015

Quand le courant est fortement augmenté le débit était diminué le matin
du prochain jour. Le débit d’alimentation de 8% corresponde a 3,236 L/h
et 2,247 mL/min. Le temps de résidence est 1,078 jours et le ratio de
dilution et 0,039 1/h. avec un minimum de tension de 178 mV et un

maximum de 224,4 mV, la moyenne est 199,8 mV. La concentration des

5 cellules

cellules est 5,15 - 10 . Le courant et le courant surfacique sont aussi

calculer.
U 0,1998V
= E = m = 0,1998mA
o I _ 0,1998mA — 105-10-3 A
A 1900cm? ’ m?

Pour les mesures de BODs; deux échantillons sont pris. Un Apres le
changement de débit et ’autre avant le changement de débit le martin du

prochain jour. Les résultats sont prévus pour la semaine de 15. Juin.

3.4.4 Quatriéme expérience - débit a 13% - 10.-11.06.2015

Le débit d’alimentation de 13% corresponde a 5,278 L/h et
3,665 mL/min. Le temps de résidence est 0,661 jours et le ratio de
dilution et 0,063 1/h. avec un minimum de tension de 225,5 mV et un
maximum de 285,1 mV, la moyenne est 258,9 mV. Le courant et le

courant surfacique sont aussi calculer.

U 10,2589V
I = E = m = 0,2589mA
g1 _02589mA 4
A 1900cm? ’ m?

Deux échantillons sont pris. Un apres le changement de débit de 8% a
13% et ’autre avant le changement de débit de 13% a 8%. Les résultats

sont prévus pour la semaine de 15. Juin.
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3.4.5 Cinquiéme expérience - débit a 8% - 11.-12.06.2015

Pour ajuster le débit pour le weekend et jusqu’au mercredi, le débit est
encore diminué a 8% pour assurer qu’il y a assez de substrat pour
nourrir les MO pendant le weekend. Le débit d’alimentation de 8%
correspond a 3,236 L/h et 2,247 mL/min. Le temps de résidence est
1,078 jours et le ratio de dilution et 0,039 1/h. Le courant a se stabilisé a
282 mV et le débit reste au méme niveau pour les jours a venir. Le

courant et le courant surfacique sont aussi calculer.

U 0282V
== = Toooq = %282mA
pr=l_0202mA . ie10- A
A 1900cm? 7 m?

Pour les mesures de BOD; un échantillon est pris apreés le changement de
débit. Le résultat est prévu pour la semaine de 15. Juin. L’idée de
rechangement de débit était de regarder, si ’augmentation de tension
était a cause de la concentration de substrat dans le sorti du réacteur ou
que les MO ont eu besoin de plus de temps pour s’ajuster a les conditions
dans le réacteur. Parce que la vitesse de cylindre interne était constant
on peut présumer que la composition des biofilm était la méme pendant

tous les manipulations.
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Les expériences ont nous montrées que le mis en place d’un réacteur VT
est trés compliquer et il y a beaucoup de parametres et influences
externe qui change les résultats dans une facon ne pas revue. Parce que
le montage apparent n’est pas encore optimal et il y a beaucoup de

possibilité pour perfectionnement.

4.1 Analyse des expériences

Pour I’analyse des expériences la tension qui est mesuré sur la résistance
est un indicateur plus utile que prévu. Spécialement avant des
manipulations la tension nous donne une idée qu’est-ce qui se passe dans
le réacteur. L’augmentation tres faible pendent les premieres jours est
un indicateur que les MO ont besoin de beaucoup de temps pour
s’adapter aux les nouveaux conditions de vie. Les fluctuations de tension
correspondent a I’heure de jour. Ca c’est un indice que la température est
aussi une influence qui change le métabolisme des MO ou la vitesse avec
laquelle les MO consument le substrat. C’était aussi vérifier quand le
bidon du substrat était rempli avec nouveau substrat froid qui était dans
le frigo. Ca a laissé baisser la tension un dixiéme de mV. Que ’on peut
voir le 26.05., le 01.06., le 02.06. et tres fort le 08.06. Les interruptions
ou les chutes de la tension viennent des interruptions de la connections
entre le circuit et l'instrument de mesure pendant des mensures de
potentiel (le 05. et le 11.06.) ou a cause des court-circuits qui sont
produisent par des accumulations de I’eau entre les fils. Apres tous les
fuites sont trouvé et bouché les court-circuits sont évités.

Les différents débits d’alimentation et I’augmentation de la tension nous
ont montrés qu’une alimentation avec assez de substrat est essentielle
pour la croissance des MO et aussi pour le développement du biofilm. A
cause des mesures d’OxiTop®, qui ne sont pas encore finis, ’hypothése
que la tension augment avec la concentration de substrat utilisée n’était
pas vérifier. Non plus l’influence de débit d’alimentation a I’EC.
Néanmoins c’était possible a montre qu’avec le développement de biofilm

et la stabilisation de la tension a 282 mV, la puissance surfacique est
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augmentée beaucoup de 894,72 pW/m? a 4122,68 yW/m? (Page 13)
pendant les manipulations. Mais si on fait un graphe avec la tension en
moyenne sur le ratio de dilution on peut proposer une tendance de
l’augmentation de la tension avec ’augmentation de débit d’alimentation
(Page 33).

Le lancement du réacteur nous a montré que les MO ont besoin de
beaucoup de substrat au début du développement de biofilm sur le TC. Le
boucle qui était fait pour le développement a nourri les MO mais pas
avec assez de substrat pour un rapide développement de biofilm. Les MO
sont consumeées tout le substrat et ¢a a dilué la concentration de substrat
dans le boucle et a donné un caractéristique d’une fermentation de batch
avec un cinétique de Monod. Pendant le bassement de la concentration la
croissance des MO a diminué et le développement de biofilm est
progressé moins vite. Quand il y avait le réacteur avec une alimentation
de substrat en continue il n’y avait pas de limitation de substrat et le

développement de biofilm pourrait avancer sans interruption.
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4.2 Conclusion

Les mesures et manipulations ont montrés que le system avec le réacteur
VT et les différents débits d’alimentation n’est pas assez simples a
manipuler qu’espérer. Pendant les expériences il se monte des
complications qui sont enrayés ’avancement de projet et finalement le
temps est été trop court pour arriver a des résultats pour fortifier mon
hypothése et il manque encore des résultats qui monte l’influence de
débit d’alimentation sur I’EC.
Le premiere et encore seule valeur pour I’EC est tres petite. C’est peut-
étre a cause de la croissance des MO qui ont eu entrain de
développement de biofilm et n’ont pas produit d’énergie électrique parce
qu’ils ont utilisés le substrat pour s’adapter aux nouveaux conditions
mais aussi pour la multiplication. Je pense que les mesures qui vont
arriver cette semaine-la vont nous donner plus des informations si le
développement de biofilm a intervenu de la production d’énergie
électrique.
Finalement il y a trois parametres qui sont identifiés qu’important :

e Concentration de substrat dans le réacteur

e Temps de séjours dans le réacteur

e Température de réacteur et autours
A grace des mesures de la tension, la température était identifiée comme
une influence. On sait maintenant que la production des électrons est
aussi une fonction de la température de réacteur et milieu. Ca donne la
nécessaire de mesurer la température en continue dans la futur pour étre
capable de analyser les mesures plus détaillé. Le graphe de la
température suggérer qu’une température haut est mieux pour la
production de 1’énergie électrique. Pour la futur ca c’est bien parce que
dans l’application des biopils dans le métier de traitement de l’eau
refroidissement est une application tres chere et a cause de c¢a
impossible a appliquer.
Par contre de la Diagramme de mesures de tension (Page 33) finalement
la croissance de la tension est diminué et a se stabilisé a une valeur fixe.
Je me pose la question si le point stable est a cause de le temps de

séjours ou a cause de la concentration qui est alimenté dans le réacteur
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parce que les résultats ne sont pas conclusifs. Pour vérifier lequel des
deux facteurs est le plus signifiant on a besoin des nouveau séries de
mesure. Dans ce contexte-la l’influence dans I’EC est en fin plus
intéressant que la production de I’énergie électrique parce ’objectif des
biopils est le traitement de I’eau et ’énergie électrique est seulement un
sous-produit qui va nous aider a réaliser et financer dans les applications
a venir. C’est trés important de préter ’attention a I’indépendance de
temps de séjours et concentration de substrat pendent les nouvelles

manipulations.
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4.3 Perspectives

Pour les manipulations, expériences et mesures a venir il y a plusieurs
facteur on doit observer. Quand déja marquer les mesures de la
température pendant des manipulations est trés important de validation
et reproduction des expériences. L’alternative est de placer le réacteur
dans un endroit isotherme ou réfrigérer.

Pour regarder la croissance il est aussi important de mesurer la
concentration de oxygene dans ’entrée de réacteur et peut-étre dans le
sorti de réacteur pour assurer que les conditions dans le réacteur sont
vraiment anaérobique et les MO vont produire de I’énergie électrique.
Des manipulations avec différent débit d’alimentation et différent
concentration de substrat qui sont vraiment intéressant a regarder apres
les mesures qui ont déja faits. Les mesures faites ont montrés qu’il y a
une corrélation entre le débit d’alimentation qui corresponde finalement
au temps de séjours et la concentration de substrat dans le réacteur.
Mais en ce moment-la il n’est pas possible a distinguer quel est le facteur
plus important.

Pour nouveau manipulations il est aussi important de rappeler que le
lancement de réacteur avec une boucle de substrat est bien pour utiliser
peu de ’eau. Mais en effet il est mieux de l'utiliser une structure ou le
substrat n’est pas encore utiliser pour éviter des problémes
d’insuffisance de substrat. C’est aussi important de n’avoir pas une
concentration trop grand de MO dans le débit d’alimentation qui entre le
réacteur pour étre slir que la concentration de substrat dans le réservoir

est la méme que dans I’entrée de réacteur.



BOD
BODs

COD
DBO
EC
MO
NaAc
PCM
TC
VT

biological oxygen demand
biological oxygen demand apres cing jours

chemical oxygen demand

demande biochimique en oxygéne
efficacité coulombique
Microorganisme

acétate de sodium

piles & combustibles microbiologique
tissue carbonique

Vortex de Taylor

Tableau d'abréviations
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Annexe

Diagramme exemplaire de space time yield
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Diagramme de potentiel a 0 rpm du 05.06.2015
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Diagramme de potentiel a 80 rpm du 05.06.2015
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Diagramme de potentiel a 80 rpm du 11.06.2015
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Diagramme de mesures de tension
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Annexe

Diagramme de tension de 05.-13.06.2015
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Diagramme de tension de 23.05.-13.06.2015
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