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Résumé

Le traitement des eaux usées conduit a la formation de sous-produits sous forme de boues.
Dans les années a venir, la quantité de boues produites par les usines de traitement des eaux
résiduaires connaitra une importante augmentation, tandis que les voies de valorisation ou de
stockage sont plus restreintes. Dans le contexte actuel du développement durable, la valorisation des
boues d’épuration est au cceur des préoccupations environnementales. Dans le cadre de cette étude,
nous allons travailler sur deux types de boues issus de traitement des eaux usées domestiques de la
STEP de Khénifra et de Khouribga.

L’objectif principal de cette thése est donc de valoriser les boues d’épuration en matériaux
de construction. Deux filicres ont été mises en ceuvre a 1’échelle du laboratoire pour les deux
cendres de boues étudiées. La premiére filiére consiste en l’incorporation des boues dans la
fabrication de clinker de ciment, et la deuxiéme filiére présente 1’incorporation des cendres de
boues dans le béton et le mortier. Les résultats des caractérisations physiques, chimiques,
minéralogiques et géotechniques a permis de discuter de 1’adéquation cendres de boues aux filiéres
au regard des criteres d’entrée dans les voies de valorisation.

Les caractérisations physiques, chimiques, minéralogiques et géotechniques des deux boues
étudiées de la STEP de Khénifra et de Khouribga calcinées ont révélé des comportements
intermédiaires entre le ciment et le sable, aussi les deux cendres de boues d’épuration présentent
une nature minérale compatible avec un milieu cimentaire, proche du comportement de matériaux
pouzzolaniques. Les tests de lixiviation réalisés sur les deux cendres de boues ont montré que les
éléments présents dans les cendres sont solubilisés a des concentrations inférieures aux seuils
définis réglementairement pour les déchets inertes. L’étude des caractérisations en laboratoire a
démontré clairement la possibilité d’utiliser des cendres de boue d’épuration étudiées dans le
domaine de construction.

Les boues d’épuration calcinées a 950°C utilisées dans les crus fabriqués au laboratoire
présentent des caractéristiques de cuisson adaptées a leur incorporation aux constitutions de crus de
cimenterie. Les caractéristiques minéralogiques et chimiques des clinkers obtenus sont similaires a
des clinkers ordinaires. D’aprés 1’analyse des résultats des essais, on a conclu que le taux
d’incorporation optimale des cendres de boues dans les crus est de 5% pour les deux cendres de
boues étudiées.

Concernant 1’évaluation technique des produits de la valorisation des boues comme matériau
de construction surtout dans le mortier et le béton, les éprouvettes de mortier a différents taux de
substitution ont été fabriquées, il a montré que la résistance du mortier diminue quand le taux de
substitution augmente. Apres la comparaison des résistances pour toutes les formulations, un taux
de substitution de 10% a été retenu, car la résistance est comparable a celle de mortier témoin.
L’essai de durabilit¢ des matériaux cimentaires incorporant les cendres révele une forte diminution
de résistance mécanique sous I’effet de la sollicitation au gel/dégel.

Une évaluation environnementale de ces matériaux a été réalisée par 1’essai de lixiviation a
I’échelle du laboratoire. Les quantités relarguées cumulées des éléments polluants sont inférieures
aux seuils sans impact environnemental, mondialement acceptables en construction et au Maroc.

Donc, I'utilisation des cendres de boues dans le domaine de construction est 1’une des
facettes importantes du développement durable. En effet, elle permet la préservation des ressources
naturelles, aussi peut-elle réduire la pollution qui engendre par ces déchets des boues d’épuration.

Mots-clés : Cendres de boues, caractérisation, valorisation, cru, mortier, béton

Vi



Abstract

Wastewater treatment leads to the formation of by-products in the form of sludge. In recent
years, the quantity of sludge produced by wastewater treatment plants will increase significantly,
while the valorization or storage methods are more limited. In the current context of sustainable
development, the re-used of sewage sludge is at the heart of environmental concerns. As part of this
study, we will work on two types of sludge from domestic wastewater treatment from the WWTP in
Khénifra and Khouribga.

The main objective of the thesis is to value sewage sludge by construction materials. Two
sectors were implemented and investigated in laboratory conditions using tow sewage sludge ash.
The first scenario consists of the incorporation of sludge in the manufacture of cement clinker, and
the second scenario presents the incorporation of sludge ash in concrete and mortar. Results of the
physical, chemical, mineralogical, and geotechnical characterizations were conducted, allowing
weighing sewage sludge ash industrial sectors, considering input specifications of re-use objectives

The physical, chemical, mineralogical and geotechnical characterizations of the sludge
calcined produced from the two wastewater treatment plant the Khenifra and the Khouribga
revealed intermediate behaviors between the cement and the sand As a result, the two ashes of
sewage sludge have a mineral nature compatible with a cementitious medium, which is close to the
behavior of pozzolanic materials. The leaching test that is carried out on the two sludges showed
that the present elements in the sludge are solubilized at lower concentrations than the thresholds,
which is defined by regulation for the inert waste. The study of the characterizations in the
laboratory clearly demonstrated the possibility of using sewage sludge, which is studied in the field
of construction. Two ways of valorization were studied in this study, namely, the addition of
calcined sludge ash at 950°C as a raw material component of the cement, also the integration of
calcined sludge ash at 550°C in the concrete and the mortar.

The sewage sludge calcined at 950°C, which is used in laboratory-made crus, have shown
characteristics that are adapted to their incorporation into cement raw materials constitutions. The
mineralogical and chemical characteristics of the clinkers obtained are similar to ordinary clinkers.
Based on the analysis of the test results, it was concluded that the optimal rate of incorporation of
sludge ash into the raw meal is 5% for both sewage sludge ash studied.

Concerning the technical evaluation of sludge upgrading products as a construction material
especially in mortar and concrete. Mortar test pieces with different substitution rates have been
manufactured. Moreover, it has been shown that the mortar strength decreases when the substitution
increases. This result may be due to the amount of water added which is relatively high in the
mortar formulations and the low CaO content in the two sludges studied. After the comparison of
the resistances for all the formulations, a substitution rate of 10% was retained because the
resistance is comparable to that of control mortar. The durability testing of cementitious materials
incorporating ash reveals a sharp decrease in mechanical strength under the effect of freeze / thaw
stress.

An environmental assessment of these materials was conducted by the laboratory scale leach
test. The cumulative released amounts of pollutants are below thresholds without environmental
impact, globally acceptable in construction and in Morocco. That is to say, the use of sludge ash in
the construction field is one of the important facets of sustainable development. It allows the
preservation of natural resources. All in all, the use of sludge ash in the construction field can
reduce the pollution that generates waste by sewage sludge.

Keywords: sewage sludge ash, characterization, valorization, raw meal, mortar, concrete
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Introduction générale

Introduction générale
L’accroissement démographique, économique et urbain suscitent différentes sources de

pollution environnementale (pollution des eaux de surfaces et profondes, pollution atmosphérique,
pollution du sol...), notamment dans les pays sous-développés et moins sensibilisés par les risques
sanitaires concomitants. Parmi ces sources de pollution, la production d’eaux usées souvent rejetées
dans les milieux récepteurs (mer, riviéres, sols) sans traitement préalable, et qui génerent des
maladies hydriques et des epidémies (OMS, 1989; Prost, 1991).

Nos sociétés modernes produisent beaucoup de déchets, industriels, ménagers solides et
liquides. Etant donné que la préservation de I’environnement est devenue un sujet de premicre
préoccupation, il est nécessaire que chacun assume sa responsabilité, entreprise, état et particulier,

tout en ayant la conscience de la fagon de traitement de ces déchets.

Au Maroc, les volumes des eaux usées rejetés ont été estimés a 470 Mm?® par an en 1994 et
atteindront 900 Mm? par an a ’horizon 2020 (Ministére de 1’Agriculture et de la mise en valeur
agricole, Maroc, 1998). Ces derniéres années, 1’accroissement de la demande en eau pour la
consommation humaine, industrielle et agricole ainsi que les sécheresses répétées qui sévissent au
Maroc ont incité les décideurs a considérer les eaux usées comme une ressource hydrique
appréciable. D’ou la nécessité de réfléchir a un programme national d’épuration des eaux usées. De

nombreuses stations d’épuration ont été construites (Amir, 2005; El Fels, 2014).

A la fin de traitement des eaux usées par les stations d’épuration, ces derniéres, ne
produisent pas uniquement des eaux épurées, mais aussi de différents sous-produits tels que les
graisses, les sables et les boues avec une production de quantités de boues non négligeables, qui
sont séparées des eaux usees par des moyens mécaniques, chimiques et biologiques. Les sables et
les graisses sont en quantité réduite, et de ce fait, leur élimination ne pose pas de complexités
particulieres. Par contre, les boues constituent des déchets volumineux puisqu’elles contiennent
généralement entre 95 et 99% d’eau et sont génératrices de nuisances dans la mesure ou elles sont
en grande partie constituées de matieres organiques fermentescibles et peuvent renfermer des
substances toxiques. Leur élimination pose alors de sérieuses préoccupations pour un bon nombre

de collectivités locales.

Dans le contexte actuel du développement durable, la valorisation des déchets est au cceur
des préoccupations environnementales. Cela vaut non uniquement pour les ordures ménageres ou
les déchets industriels, mais aussi pour les boues issues du traitement des eaux usées. Ce travail de

thése se focalise sur la caractérisation de résidu solide issu de traitement des eaux usées et
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valorisées ces déchets aux matiéres des constructions (béton, brique, ciment...). Ceci dans le but de

développer une filiere permettant la gestion durable des boues.

Donc, I’objectif général de nos recherches est I’amélioration et I’optimisation de la gestion
des déchets solides produit par les stations de traitement des eaux usées comme nouvelles sources
de maticres premicres et secondaires. L hypothése considérée dans cette thése est 1’intégration de
boues d’épuration dans des matériaux de construction. Deux voies de valorisation testées, la
premiére voie est I’utilisation des boues d’épuration traitée par I’incinération dans la fabrication de
clinker de ciment et la deuxiéme voie est I’incorporation dans une formulation de béton et mortier.
Les hypothéses envisagées permettent de réaliser une économie substantielle a plusieurs niveaux :
transformation d’un sous-produit en un matériau a plus-value, économie de matieres premiéres par
préservation des ressources naturelles et aussi économie d’énergie, en plus réduire les risques sur
I’environnement et sur la sant¢ humaine. Ce travail sera donc ax¢é sur I’étude des quatre chapitres

suivants :

Le premier chapitre dévoile en premier lieu une présentation générale des lieux de
I’assainissement liquide au Maroc, et explique la problématique des boues, les filiéres de traitement
et de gestion envisageable et leur élimination. En second lieu, la présentation des généralités
concernant les compositions des ciments et les caractéristiques techniques des bétons et mortiers,

ainsi que les différentes méthodes d’évaluation environnementale.

Le deuxieme chapitre présente le matériel et les méthodes utilisés dans cette étude et décrit
brievement les méthodes utilisées pour la caractérisation des deux boues étudiées, les essais réalisés
pour la détermination de la meilleure formulation, ainsi que 1’étude de la faisabilité technique des
scénarios envisagés. Enfin, les essais réalisés pour caractériser les matériaux obtenus et mesurer

leurs éventuels impacts sur 1’environnement.

Le troisieme chapitre répond au premier objectif de I’étude concerne la caractérisation des
cendres de boues étudiées, ce stade est considéré essentiel et obligatoire dans la recherche de
valorisation. Dans ce chapitre, les résultats obtenus lors des analyses physico-chimiques,
géotechniques, minérales et comportementales des deux cendres des boues étudiées ont été

amplement présentés.

Le quatrieme chapitre dénote la mise en ceuvre des filiéres des valorisations envisagées, des
essais de valorisation des cendres de boues a I’échelle du laboratoire ayant pour objectif de mettre
en avant les caractéristiques favorables et défavorables par rapport a leur utilisation dans des filieres

de valorisation. Les essais ont conduit a la fabrication d’un clinker composé par des cendres de
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boues d’épuration, ainsi que I’intégration des boues calcinées dans des mortiers comme addition

minérale. D’une part, les essais ont été réalisés pour la détermination de la meilleure formulation

pour I’étude de la faisabilité technique des scénarios envisagés. Et d’autre part, I’objectif de cette

partie consiste a étudier I’impact éventuel des matériaux incorporant les matiéres premicres et

secondaires sur 1’environnement. Des essais de lixiviation a 1’échelle du laboratoire ont été réalisés.

Ce travail sera achevé par des conclusions générales traitants 1’ensemble du contenu de ce

travail de recherche et les perspectives des études a venir que nous en avons dégageées. Le schéma

ci-dessous présente 1’organisation de ce travail :

Introduction générale
(23 pages y compris les résumes, le
sommaire, listes des tableaux et figures)

Chapitre 1 : Etat de I'art et les filiéres
potentielles des valorisations
(49 pages)

Chapitre 2 : Matériel et méthodes
(40 pages)

Chapitre 3. Caractérisation des boues
des STEP étudiées
(32 pages)

Chapitre 4 : Evaluation technique et
environnementale des produits de la
valorisation des boues comme
matériau de construction
(28 pages)

Conclusion générale et perspectives
(4 pages)

Références bibliographiques & annexes
(25 pages)

—> Assainissement liquide au Maroc
——> Situation des traitements des eaux usées au Maroc
—> Filiére de valorisation

> Principes et méthodes de I’évaluation environnementale

—>Revue de littérature sur la modélisation des processus de lixiviation

Préléevement de houes étudiées

Caractérisation des cendres de boues : - Physiques & Chimiques
- Minéralogiques
- Géotechniques
Evaluation technique et environnementale de Dutilisation des boues
dans des produits de construction
Modélisation du comportement a la lixiviation

Récapitulatifs des parametres analysés
—> Représentations des résultats des caractéristiques des boues étudiées

> Interorétation des résultats des caractéristiaues des boues étudiées

—> Synthese des résultats de caractérisations des boues d’épuration
_— Evaluation technique des produits de la valorisation des boues
d’épuration comme matériau de construction :

B Filiére ciment
B Filiere des mortiers et des bétons

—> Evaluation environnementale des produits de la valorisation des
boues d’épuration comme matériau de construction
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Introduction
La gestion du traitement des eaux est un enjeu primordial de nos sociétés. Chaque année au

Maroc des milliards de meétres cubes sont consommeés par les activités industrielles, humaines ou
commerciales. Le traitement des eaux usées conduit a la formation de sous-produits sous forme de

boues.

Les boues résiduaires des stations d’épuration des eaux usées constituent actuellement une
problématique économique et environnementale a 1’échelle internationale et nationale. Les craintes
quant a leurs destinations finales ne cessent d’augmenter dans les milieux scientifiques et
professionnels au Maroc, se traduisant par des études et symposiums récents, dévoilant ainsi le
souci de la communauté scientifique et la prise de conscience des professionnels du secteur de
I’obligation de mettre en place un plan de gestion de ces boues d’épuration. Dans ce contexte, la
caractérisation physico-chimique des boues d’épuration est une étape essentielle, qui permet

d’évaluer leur qualité et mieux choisir leurs destinations finales.

A travers ce premier chapitre nous proposons une étude bibliographique générale sur
I’assainissement des eaux usées ainsi que les déchets issus par des stations des épurations de afin de
mettre en exergue la problématique générale du traitement de ces déchets des eaux usées qui
s’articule autour de grands axes qui nous permettent ont d’analyser de maniére pertinente les filieres

de traitement et de valorisation potentielles des boues d’épuration.

1. Situation des traitements des eaux usées au Maroc
A partir de 1958, une soixantaine de stations d’épuration des eaux usées (STEP) ont été

construites au Maroc, mais en 1994 la plupart est hors service ou n’a pas été raccordée au réseau
d’assainissement pour des raisons diverses : défaut de conception des ouvrages, manque d’entretien,
inadaptation de la filiére de traitement aux conditions locales, absence de planification a court et
long terme, problemes de gestion (absence de budget, manque de cadres techniques compétents),
manque ou colits ¢élevés d’entretien des composantes de chaque type de filiere, non coordination
entre les différents intervenants dans la gestion des STEP et la mauvaise gestion des effluents bruts
a I’entrée a la station. Seules 8% des eaux usées sont épurés, le reste est évacue directement dans la
mer (52%), dans les fosses septiques et le reseau hydrographique (32%), ce qui provoque une
pollution importante des cours d’eau, des nappes phréatiques et du littoral. De plus, les eaux usées
au Maroc présentent non uniquement une nouvelle limitation de la ressource disponible, mais
surtout une atteinte a la santé des populations et a la qualité de I’environnement en général. Au

Maroc, les volumes d’eau usée rejetés ont été estimés & 600 Mm? en 2005 et atteindraient 900 Mm?®
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par an, a I’horizon 2020 (Ministére de 1’ Agriculture, Administration du Génie Rural en 2002). Le

tableau 1 résume le mode de gestion de 1’assainissement liquide au Maroc

Tableau 1: Formes de gestion de I’assainissement liquide en milieu urbain (Rapport national 2009,
stratégie de gestion de boues de STEP au Maroc)

Organisme Nombre de centres
Municipalité ou commune 261
Régies 16
ONEP 17
Sociétés privées 17
Total 311

Malgré que la construction des stations de traitement des eaux usées ait débuté au Maroc
depuis les années cinquante, le domaine d’assainissement au Maroc connait une défaillance
structurelle importante. En effet, 1’épuration des eaux usées reste la composante qui connait le plus
de retard. Le tableau 2 donne la situation et les différents types de stations d’épuration au Maroc
(Bahij et Soudi, 2003). En outre, d’autres stations ont été lancées aprés 1’an 2003 d’apres le plan
national d’assainissement (PNA) et dont le nombre n’est pas identifié, le nombre de STEP reste
inférieur a des besoins réels.

Tableau 2: Situation et différents types de stations d’épuration au Maroc
(Bahij et Soudi, 2003)

STEP Nombre En Hors Non Pourcentage
fonction Service Raccordée en fonction
Boues activées 20 12 5 3 60
Lits bactériens 11 5 6 0 45,5
Décanteurs-Digesteurs 17 2 13 2 11,8
Egouttage 3 0 3 0 0
Lagunage 13 7 5 1 53,8
Infiltration-percolation 2 2 0 0 100
Chenal algal 3 1 1 1 33,3
Total 69 29 33 7 42,0

L’analyse de la situation révéle que les problémes trouvés par les stations d’épuration

peuvent étre de deux natures essentielles d’ordre:

» Technique par l'inadaptation de la filiére de traitement aux moyens et aux besoins locaux ou
encore par le défaut de conception des ouvrages.

> Institutionnel du fait que l'institution chargée de gérer I'assainissement se trouve confronter
a, l'absence de budget, un manque d'information des élus locaux et a l'absence de

planification a court et a long terme.

Au début des années 2000, la synthése de la situation au Maroc fait apparaitre d’importants
retards en matiere d’assainissement liquide. En plus de 73% de la population marocaine soit

raccordée a une forme d’assainissement amélioré (Kawni, 1999; El-Jihad, 2005), seules 13% des
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eaux usées produites au niveau du territoire national bénéficiaient d’un traitement secondaire. Le
linaire total du réseau d’assainissement n’assurait qu’une couverture partielle des zones urbaines,
et I’épuration des eaux usées comptaient juste un nombre trés modeste de stations. Ce retard
considérable porte un préjudice grave a la préservation des ressources en eaux et a I’environnement

de maniére générale.

Afin de pallier aux problémes d’assainissement liquide, le Ministére de I’Intérieur et le
Ministére de 1’Aménagement du Territoire de 1’Eau et de 1I’Environnement, ont constitué une
commission mixte pour elaborer le programme national nommé le Plan National d’Assainissement
Liquide «<PNA» pour I’horizon 2020 qui consiste en la réhabilitation et 1’extension du réseau, le
branchement et le renforcement du réseau pluvial et la réalisation des stations d’épuration
(traitement primaire, secondaire et tertiaire) pour équiper 330 villes et centres urbains avec un total

de plus de 10 millions d’habitants. Ce programme permettra de parvenir aux objectifs suivants :

> Répondre aux objectifs du millénaire du sommet de Johannesburg en 2002

» Atteindre un taux de raccordement global au réseau d’assainissement de plus de 75% en
2016, de 80% en 2020 en milieu urbain.

> Rabattre la pollution de 60 a 80 % au moins.

» Traiter jusqu’au niveau tertiaire les eaux usées et les réutiliser a 50% en 2020.

> Réduire de la dégradation environnementale et 1’amélioration de la qualité de ’eau des
systemes aquatiques.

» Maitriser des risques sanitaires liés a la qualité de I’eau.

» Creer des conditions favorables pour la réutilisation des eaux usées épurées.

Depuis la mise en ceuvre du PNA, outre les projets programmeés, plusieurs autres projets de
construction des STEP ont été réalisés et d’autres sont en cours d’achévement avec différents

procedés de traitement. La situation actuelle est résumée dans les tableaux 3 et 4:

Tableau 3: Nombre des STEP réalisées ou en cours de réalisation et les organismes gestionnaires (El

Fels, 2014)
Organisme STEP réalisées STEP en cours
Gestionnaire Nombre Population Débit Nombre Population  Débit
2010 (m3fj) 2010 (m%fj)

Villes et Centres 60 2 313 956 229231 43 1630928 130100
gérés par ’ONEP
Villes et Centres 13 3535735 06 880 6 1337950 172700
gérés par les Régies
Villes et Centres
gérés par les 4 89300 8320 2 10000 1154

Communes
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Tableau 4: Stations achevées et en cours par les organismes gestionnaires dans le cadre de PNA (El

Fels, 2014)

STEP achevées et en cours
Procédé ONEP Régies Communes

Achevée Encours* Achevée Encours* Achevée Encours

Lagunage 46 27 10 2 3 -
Boues activées 11 5 2 3 - 2
Infiltration 2 2 1 - - -
Lit bacterien 1 6 - - - -
Chenal algale - - - - 1 -

*La décision n’est pas encore définitive pour la nature du procédé pour deux stations qui sont en étude et une a un
raccordement régie.

Les prévisions pour 2015-2017 ont été résumées au tableau 5

Tableau 5: Objectifs du programme PNA pour I’horizon 2015-2017

Taux de raccordement Taux de raccordement Objectif viseé (%)
actuel (%) Objectif fixé
(Johannesburg) SDNAL* Programme
(2015-2017)
Villes de moins de 40 - 100 60
20.000 habitants
Villes moyennes 67 83 100 75
Grandes villes 76 85 100 83
Total population - - 100 80
Urbaine (%)

(Rapport national Avril 2009, Identification et Elimination des Goulets d’Etranglement pour [ utilisation des Eaux
Usées dans le Cadre de I’Irrigation ou autres Usages)
*Schéma Directeur National d'Assainissement Liquide

le programme national d’assainissement liquide s’est fixé comme objectif la construction de
260 stations d’épuration pour la Période 2006/2020 qui viendront s’ajouter aux 80 stations déja
en service. Il s’agit d’atteindre un taux de raccordement global au réseau d’assainissement de 75%
en 2016, 80% en 2020 en milieu urbain, et d’abattre la pollution de 60 a 80 % au moins et
surtout de limiter la dégradation environnementale et 1’amélioration de la qualit¢é de 1’eau

des systemes aquatiques.

2.1. Profilage du dispositif épuratoire national
Au niveau des stations d’épuration, les eaux usées sont épurées par différents procedés. Au

Maroc parmi les stations existantes, on cite les lagunages naturels, boues activées, le chenal algal,
les lits bactériens et le prétraitement par décantation et anaérobique et infiltration-percolation. Le
lagunage naturel est le procéde de traitement le plus répandu au niveau du Royaume. Le tableau 6
représente les organismes responsables sur ces STEP et la figure 1 montre les différents types des

stations d’épuration existantes actuellement au Maroc.
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Tableau 6 : STEP existants actuellement au Maroc (Rapport national d’assainissement liquide et
d’épuration des eaux usées, 2017)

Organismes STEP existantes
ONEE Branche-Eau 76
Régies 18
Concessionnaires privés 4
Communes 4
Prospective

72 STEP en cours

Horizon de 2025 45 STEP programmées
1%

304, \ |_2% m Boues activées

m Lits bactérien

u Lagunage naturel

m Infiltratipn percolation
u Chenal algal

® Prétraitement+Décantation
aérobique

Figure 1 : Taux des différents types de stations d’épuration au Maroc (Rapport national
d’assainissement liquide et d’épuration des eaux usées, 2017)

La figure 2 présente la répartition géographique des certaines stations des traitements des eaux
usées au Maroc



-900000

Chapitre 1: Synthese bibliographique

=700000  -500000  -300000

-100000

100000 300000 500000 700000 900000 1100000

g g
g g
s s
2 2
g
H H
g g
H] E]
g g
g g
] ]
g g
g g
g g
5 b i
s Légende s
g 2
2 [CJRégion du Maroc 3
g g
g g
g 0 265 530 2
1 Kill S
= =
2 2
5 H
é <900000  -700000  -500000  -300000  -100000 100000 300000 500000 700000 900000 1100000 §

100000 300000 500000 700000 900000

égende
® Boue activee

® Lit bactérien

® Lagunage naturel

® Infiltration-Percolatio

0 120 240
Kilometers

100000 300000 500000 700000 900000
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Les traitements biologiques sont considérés comme étant le principal type de filiere de
traitement des eaux usées. Ils se basent sur I’activité des micro-organismes, qui dépolluent les eaux
usées, en éliminant par biodégradation, la matiére organique contenue dans ces eaux, surtout les
composés carbonés. Ces micro-organismes sont surtout des bactéries qui sont soient libres ou

fixées, en fonction du type de traitement souhaité (tableau 7).
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Tableau 7: Types de procédés de traitement des eaux usées au Maroc (Hamdani, 2008)

Traitement

Culture
bactérienne

Description

Lagunage

Libre

Les cultures bactériennes ont pour support des
végétaux, qui épurent les effluents en se
nourrissant sur la matiére organique contenue
dans les effluents bruts.

L’¢épuration se fait par I’écoulement gravitaire des
eaux entre les végétaux et algues mis en place
dans les bassins de traitement.

C’est une filicre extensive qui nécessite de
grandes surfaces pour I’installation de lagunes ou
bassins de traitement.

Boues activées

Libre

Les polluants organiques sont le support des
cultures bactériennes, responsables de I’épuration
des eaux usées, qui constituent ensemble une
boue, d’ou I’appellation « boues activées ».
L’¢épuration des effluents bruts est basée sur la
dégradation aérobique des composés carbonés,
azotés ou phosphoriques.

La particularité de ce type de traitement, est qu’il
y a un apport continu d’air pour l’aération et
I’agitation des effluents.

Lits bactériens

Fixée

La nature du matériau des lits bactériens, qui est
poreuse fait que les cultures bactériennes s’y
développent en 1’utilisant donc comme support.
Les effluents traversent donc ces pores, et
alimentent les bactéries par la matiére organique
qu’elles contiennent.

Infiltration
Percolation

Fixée

Ce traitement a pour support les filtres a sable a
biomasse fixées.

L’eau usée passe a travers ces filtres, qui I’épurent
et la débarrassent de ses matiéres en suspension et
la matiere organique y contenue

11
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Le schéma de la figure 3 résume les différentes étapes du traitement des eaux usées du
systeme le plus couramment utilisé.

THLLLTD -~
! 299 ' N i.. iﬁ??, s
gy”h el

Figure 3: Schéma de fonctionnement d’une station d’épuration a boues activées (Amadou, 2007)

2. Boues résiduaires
Le traitement des eaux usées dans les stations d’épuration (STEP), visant a traiter les eaux et

rendre au milieu aquatique une eau de qualité bonne, conduit a la formation de sous-produits sous
forme de boues (Werther, 1999). En fonction des mécanismes de dépollution, trois étapes
principales sont différenciées (figues 4): le prétraitement (dégrillage, dessablage et déshuilage-
dégraissage), le traitement primaire et physico-chimique (I’addition d’agents coagulants et
floculants) et le traitement biologique (micro-organismes capables d’absorber les polluants dissous).

12
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Figure 4: Schéma du parcours de traitement des eaux usées et sous-produits générés

2.1. Définition d’une boue d'épuration
Les boues sont definies par le Comité Européen de Normalisation (CEN) comme «un

mélange d’eau et de matiéres solides, séparé par des procédés naturels ou artificiels des divers types
d’eau qui le contiennent». Les boues sont issues du traitement des eaux usées industrielles ou
domestiques. L’épuration de ces eaux usées se réalise en différentes phases selon des techniques
basées sur des lois de la physique, de la chimie et de la biologie (annexe 1). Il en résulte une eau
épurée que 1’on rejette dans le milieu naturel et un résidu principal s’appelle les boues. Ce résidu est
constitué par différents composés (matieéres minérales inertes, d’azote, de phosphore et de maticres

organiques) (Emilie, 2012).

En fonction du type d’effluents traité (industrielles, domestiques ou eaux usées
agroalimentaires), et des traitements exécutés pour les eaux usées, il y a une production des
quantités importantes des boues, la composition de ces derniéres peut étre différente. Le traitement

des eaux usées permet d’éliminer d’une part, la partie la plus facilement dégradable de la matiére

13



Chapitre 1: Synthése bibliographique

organique (Emilie, 2012) et d’autre part, les différents composés dont les eaux sont chargées (débris
alimentaires, graisses, fibres textiles et cellulosiques, savon, lessives et détergents) avant leur
réintroduction dans le cycle de I’eau. Au sein des stations d’épuration, la filiere «traitement des
eaux usées» est a différencier de la filiere «boues», avec des allers retours possibles d’une filiére a
I’autre (Emilie, 2012).

2.2. Origine des boues
Les boues sont composées d’éléments recueillis a différent stades de 1’épuration des eaux

usées: matieéres organiques non biodégradables, matiéres minérales en suspension et
microorganismes, ces boues résultant de 1’épuration biologique. Parmi les boues, on distingue les
boues urbaines et les boues industrielles. Les premiéres sont produites dans les stations d’épuration
traitant les eaux usées urbaines, c’est a dire majoritairement des eaux usées d’origine domestique.

Les secondes sont issues du traitement des effluents industriels.

Selon ’origine urbaine ou industrielle de la boue et les traitements physico-chimiques,
qu’elle a subis, ses caractéristiques et donc son comportement seront différents. Dans ce travail,

nous nous préoccupons uniguement de boues urbaines.

2.3. Type des boues
La nature des boues produites par une station d’épuration dépend de plusieurs facteurs :

I’origine des eaux usées, la période de I’année, le type de traitement adopté au sein de la station

d’épuration aussi les boues des stations d’épuration sont un matériau trés complexe.

+¢ Les eaux usées industriels produisent différents types de boues caractérisees soit par :
» Des matiéres organiques: cas des effluents d’abattoirs ou de fermentations.
» Des matiéres inorganique : qui peuvent contenir des composés toxiques (ex : métaux
lourds) cas des industries pharmaceutiques ou métalliques etc.
+ Les eaux usées domestiques produisent des boues décantables :

Les principaux types de boues existantes selon la littérature sont cités ci-dessous :

2.3.1. Boues brutes ou primaires
Caractérisées par des mauvaises odeurs, fortement visqueuses, et fortement putrescibles

avec un pourcentage en eau de 94 a 98% avec de 1,5 a 2,5% de matieres solides. Elles sont
produites par une simple décantation des matieres en suspension (MES) contenues dans les eaux
usées. Elles présentent des concentrations élevees en matiéres minerale (sable, terre), mais aussi en

matiére organique peut évoluer (Baudez, 2001).
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2.3.2. Boues secondaires
Comportant particulierement un film microbien et plus stabilisées que les boues primaires

avec 6 a 8% de matieres seches. Les caractéristiques physiques des boues d’épuration dépendent de
leur teneur en eau, si elle dépasse 90%, elles se présentent comme un liquide. En dessous de cette
teneur d’eau (< 90%), les boues se comportent comme un liquide plastique que visqueux (Baudez,
2001).

2.3.3. Boues tertiaire
A pour but d’épurer 1’eau selon les qualités exigées pour I’eau rejetée. Les traitements

tertiaires les plus courants sont la déphosphatation et la désinfection. Dans le cas de la
déphosphatation tertiaire, il s’agit d’un traitement physico-chimique qui produit les boues dites
tertiaires (Baudez, 2001).

2.3.4. Boues mixtes
Il est devenu habituel de parler de boues mixtes en référence au mélange des boues

primaires et secondaires qui est effectué avant le traitement des boues proprement dit (Baudez,

2001). Le schéma de la figure 5 présente les différents types des boues d’épuration et leurs origines.

. Traitement Traitement Traitement
Prétraitement primaire secondaire tertiaire
Eaux T.raiter.nent Dénitrification
usées — . - biologique Déphosphoration
::> Dfr:gﬂ_lage || Décantation Traitement
Deégraissage Flottation bactéricide
Traitement Filtration
physico-chimique

v v

Boues primaires Boues physico-chimiques

l Boues biologiques

Boues mixtes

Figure 5: Schéma de types de boues selon les filieres de traitement des eaux (Frohard, 2014)
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2.4. Etat des lieux des boues de STEP
Au Maroc, il n’existe pas de données exactes sur la production des boues de STEP, en raison

de I’absence d’études globales a 1’échelle nationale. Les rares études réelles se sont contentées de
faire I’état des lieux de quelques stations ayant fait I’objet de différentes études. D’apres les
données citées précédemment on peut considérer que les procédés d’assainissement liquide
dominants dans notre pays sont le lagunage et les boues activées avec les pourcentages respectifs de
72% et 14%. On peut estimer le tonnage annuel de la production des boues (sur la base des valeurs
des proportions), on obtient une valeur pondérée de 17920 tonnes de matiére sec par année (MS/an)
(El Fels, 2014). On peut ainsi retenir une production actuelle potentielle de 18000 tonnes de MS/an.
Ce chiffre prend en compte des hypotheses liées a la population et au type de traitement. Sur la base
d’une production de boues de 20g de matiére sec/équivalent habitat par jour (MS/EHJ), pour les
systemes extensifs (scénario : 80% des cas) et 60g MS/EHJ pour les systéemes intensifs (20%)
(tableau 8 et figure 6), la production de boues est estimée a 40000T/an en 2010 et les prévisions
sont de 300 000T/an a I’horizon 2025 (figure 7) (El Fels, 2014). Cette intense production de boues
est liée au lancement du programme PNA. En plus des boues de STEP, les boues de curage
constituent un potentiel non négligeable.

Tableau 8: Production de boues en fonction de systémes de traitement des eaux usées (El Fels, 2014)

Hypothese Ratio de production de Production de boues
boues (gMS/habt/j) (tonne MS/an)

Basse (STEP a dominance de systémes
extensifs comme le lagunage)

20 12800
Haute (STEP a dominance de 60 38400
systemes intensifs comme les boues
activées)
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Figure 6: Evolution des quantités de boues produites par systeme de traitement (Rapport national
d’assainissement liquide et d’épuration des eaux usées, 2017)

350000
300000
250000
200000
150000
100000
50000 I
N B B | | |
2006 2010 2015 2020 2025

Figure 7: Evolution des boues de STEP au Maroc (Rapport national 2009, stratégie de
gestion de boues de STEP au Maroc)

En effet, selon les données de la direction générale d’assainissement liquide au Maroc, les
prévisions de la production de boues produites selon les organismes responsables de la gestion des
eaux usées sont représentées dans le tableau 9, ainsi que les productions des boues selon les régions

du royaume dans la figure 8.
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Tableau 9: Prévisions de production des boues selon les organismes régies (Rapport national
d’assainissement liquide et d’épuration des eaux usées, 2017)

Opérateur 2014 2015 2016 2017 2018 2019 2020
Régie 56 000 57000 58300 60000 60600 62000 63000
ONEE 37000 37800 38600 40000 40100 41000 42000

Concessionnaire 4 450 4 500 4 600 4700 4 800 5000 5000

Communes 564 575 586 600 610 620 630
Total 98014 99875 102086 105300 106110 108620 110630
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Figure 8: Niveau de production de boues par région en 2015 en TONNES (Rapport national
d’assainissement liquide et d’épuration des eaux usées, 2017)

Malgré les prévisions de la production de boues produites au Maroc, cette derniére reste

faible par rapport aux productions de boues habituellement produites dans des pays développés. Par
exemple I’ampleur de la production de boues qui est de 0,85 million de tonnes/an en France (avec

15000 stations d’épuration) et 2,7 millions de tonnes/an en Allemagne, refléte le retard accumulé

par le Maroc en mati¢re d’assainissement liquide (El Fels, 2014).

2.5. Composition de boues de STEP

D’apres plusieurs auteurs (Werther, 1999; Jard et al, 2003; Singh et al, 2004), la période de

I’année, 1’origine des eaux usées, le type de traitement adopté, et le conditionnement pratiqué au
sein de la station d’épuration sont les principaux paramétres qui influencent la composition des
boues résiduaires. Les boues d’épuration présentent un réservoir important de composés organiques,

inorganiques (éléments fertilisants, éléments en traces métalliques) et d’agents pathogénes
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(microorganismes pathogénes, parasites...etc). Cependant, a c6té de ces composés toxiques en
relation avec la nature des activités raccordées au réseau d’assainissement, la matiere solide de ces

résidus constitue une source importante d’éléments naturels valorisables.

2.5.1. Matiére organique
La proportion en matiere organique peut varier de 30 a 80%. La matiére organique des boues

est composée de matiéres particulaires éliminées par gravité dans les boues primaires, des lipides (6
a 19% de la matiere organique), des polysaccharides, des protéines et des acides aminés (jusqu’a
33% de la matiere organique), et de la lignine, outre des produits de métabolisation et des corps
microbiens résultant des traitements biologiques (Inoue et al, 1996; ADMEME, 2001; Jarde et al,
2003; Amir, 2005;).

2.5.2. Eléments fertilisants
Les composes inorganiques usuels se retrouvent en quantités importantes dans les boues

telles que N, P, K, Ca et Mg. La concentration en azote varie entre 1 et 5% de la matiére seche.
L’apport de ces composés au sol peut couvrir, en partie ou en totalité les besoins des cultures en
azote, en phosphore, en magnésie, en calcium et en soufre (Zebarth et al, 2000; Su et al, 2004;
Warman & Termeer, 2005; Jouraiphy, 2007; Carbonell et al, 2009). Les éléments traces métalliques
a savoir le cuivre et le zinc présents dans les boues sont aussi nécessaires au développement des
communautés du sol. Cependant la valorisation de ce résidu nécessite une bonne connaissance de sa
valeur agronomique afin de le comparer aux engrais minéraux classiqguement employés par les

agriculteurs.

2.5.3. Eléments traces métalliques
Des études récentes (Amir, 2005; Jouraiphy, 2007; El Fels, 2014; Milik et al, 2017) ont

montré que la nature et la concentration des eaux usées en polluants sont tres dépendantes des
activités raccordées au réseau. La source principale des contaminations chimiques vient des
effluents industriels et dans une moindre mesure des rejets domestiques (utilisation de solvants,
déchets de bricolage, peinture...). Du fait de la décantation lors du traitement, ces contaminants
chimiques se retrouvent dans les boues a de trés grandes concentrations par rapport aux eaux Us€es.
La présence des ¢éléments traces métalliques (Al, As, Cd, Co, Cu, Hg, Mn, Pb et Se...) est variable
dans une boue sous différentes formes chimiques. Ces composés sont toxiques a fortes doses, et
sont non seulement non biodégradables, mais ils ont tendance a s'accumuler dans les chaines
d’assainissement (Mcbride, 2003). En géneral, le Cd, le Pb, et le Cr sont des éléments toxiques
potentiels. Hsu & Lo (2001), ont montré que la détermination de la teneur totale des métaux lourds
ne fournit pas d’informations utiles sur les risques de la biodisponibilité, ainsi qu’a la capacité de

leur remobilisation et leur comportement dans 1’environnement. Par contre, les formes chimiques
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d'un métal ou spéciation permettent I'estimation de la biodisponibilité des métaux lourds, et leur
force de liaison, soit sous forme ionique libre ou complexée par des matieres organiques, ou

incorporée dans la fraction minérale de I'échantillon.

2.5.4. Composés organiques
2.5.4.1. Composes organiques non toxiques
Les matieres comprend toute les substances présentes dans les matiéres fécales, ainsi que
dans les rejets liquides ménagers, aussi les effluents industriels constituent la matiere d’origine des
boues, telle que les protéines, les acides aminés, les sucres et les graisses, d’origine animale ou
végétale et qui restent non toxiques est réduite par 1’action des micro-organismes (Jouraiphy, 2007;
El Fels, 2014; Amritphale et al, 2017).

2.5.4.2. Composés organiques toxiques
Les composes organiques toxiques constituent la plus grande proportion de boues

d’épuration ces polluants d’origine industrielle et agricole ont été réglementés et plusieurs études
ont été réalisées pour évaluer leurs effets (Langford & Lester, 2003; Scrimshaw & Lester, 2003;
Chang et al, 2004; Abad et al, 2005; Barnabé et al, 2009). Une multitude de ces polluants peuvent
étre contenus dans les boues; hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAPS), pesticides
principalement les organochlorés, composés aliphatiques halogenes, chlorobenzénes, composes
organiques volatils (COV), phénols, dioxines... etc. Les substances dont les concentrations sont
supérieures a 10 et méme a 100mg/kg dans les boues stabilisées sont les phtalates, les surfactants
(surtout des nonylphénols et des alkybenzénes). La forte concentration en surfactants s’explique par
leur utilisation dans les lessives, ce qui peut justifier leur présence en concentrations en général de
I’ordre de pg/kg de MS dans les boues (Pérez et al., 2001; Amir, 2005; Som, 2006).

2.5.5. Organismes pathogénes
Les boues d’épuration contiennent de nombreux micro-organismes ayant un potentiel

pathogene plus ou moins éleve, ce sont surtout des bactéries, des parasites, des virus, des
champignons et helminthes, et proviennent en majorité des excréments humains ou animaux
(Sahlstrom, et al, 2004; Bagge, et al, 2005; Su, et al, 2017). La concentration d’une eau usée en
germes pathogenes dépend de plusieurs facteurs : secteur d’activité et d’origine : les eaux provenant
d’abattoirs ou de toute industrie traitant de produits d’animaux sont trés largement contaminées
(Jouraiphy, 2007; Zaim, et al, 2007). D’une fagon générale, les boues doivent subir un prétraitement

avant leur utilisation en agriculture (Garrec, et al, 2003).
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2.6. Principales filieres de traitements de boues de STEP au Maroc
Au Maroc, I’¢limination de boues d’épuration pose des probléemes sous-estimés ou mal pris

en compte dans les projets d’installation. En outre, les possibilités d’évacuation ne sont pas
nombreuses et sont soumises a diverses contraintes. Comme cité auparavant, les opérations des
traitements disponibles sont complexes et codteuses pour la collectivité et leurs applications et
validation sur différents sites d’évacuation choisis, permettent de juger d’avance leur défaillance,
vue les conséquences et les effets secondaires de certains procédés existants pour le
désengorgement de la station en boues. En termes de colts économiques, la haute valeur de la
redevance environnementale dont la nécessité de grands espaces d’évacuation, le transport ou
déchargement et aménagement des sites, rend le codt de filiére de traitement prohibitif, qui n’est pas
a la portée de budget de nombreuses communes au Maroc. Aussi, la siccité et la forte charge en
matiére organique hautement fermentescible de boues, les nuisances sanitaires en premier temps
olfactif pour la population avoisinante, handicapent davantage certaines filieres de traitement et
d’élimination (El Fels, 2014).

Actuellement, aucune filiére de traitement de boues n’est utilisée au Maroc, bien que le Plan
National d’Assainissement Liquide (PNA) recommande de développer les recherches en matiere de
traitement de ces boues. Plusieurs filiéres existent pour 1’élimination de ces boues, mais le choix
doit étre tributaire du cofit d’installation, de 1’origine des boues, de la valeur ajoutée du produit qui

en résulte et de I’impact que pourrait avoir la filiére retenue sur 1’environnement.

2.7. Contexte réglementaire des boues résiduaires au Maroc
A. Les normes et réglementation d'utilisation des boues de STEP
Dans les années a venir, la quantité de boues produites par les usines de traitement des eaux
usées connaitra une importante augmentation, tandis que les voies de valorisation ou de stockage

sont plus restreintes.

La problématique des boues résiduaires issues des traitements d’épuration des eaux usées est
trés récente au Maroc, parce que le secteur d’assainissement liquide est bien nouveau, et le nombre
actuel des stations d’épuration des eaux usées en voie d’augmentation apres la mise en ceuvre du
programme du PNA posant a 1’avenir un probléme de gestion des boues. De ce fait, les lois en

relation avec le secteur d’environnement n’incluent pas une réglementation sur les boues.

En faisant une revue des lois marocaines, il n’existe aucune loi au Maroc qui encadre
directement les boues de STEP et leur valorisation. Sur la base de la définition de déchets par la loi
28-00 :
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Déchets : tous résidus résultant d'un processus d'extraction, exploitation, transformation,
production, consommation, utilisation, contrdle ou filtration, et d'une maniére générale, tout
objet et matiere abandonnés ou que le détenteur doit éliminer pour ne pas porter atteinte a
la santé, a la salubrité publique et a I'environnement (Article 3 de la loi n° 28-00 relative a la
gestion des déchets et a leur élimination).

En effet, en application des dispositions des articles 29 et 83 de la loi n 28-00, relative a la
gestion des déchets et a leur élimination, un projet de décret portant classification des déchets et
fixant la liste des déchets dangereux a été réalisé, ayant pour objet d’inventorier et de classer toutes

les catégories des déchets dans un catalogue dénommé «catalogue marocain des déchets».

Selon le présent catalogue, les boues résiduaires appartiennent aux «déchets provenant des
installations de gestion des déchets, des stations d’épuration des eaux usées hors site et de la

préparation d’eau destinée a la consommation humaine et d’eau a usage industriel.», codés 19.

Suivant I’ordre hiérarchique, les boues résiduaires appartiennent a la rubrique codée 19 08,

dite «déchets provenant d’installations de traitement des eaux usées non spécifies ailleurs».

Les boues résiduaires commencent a poser probleme au niveau national, surtout que le
programme national de 1’assainissement liquide compte la réalisation de 260 stations d’épuration

des eaux usées a I’horizon 2015 avec I’abattement de la pollution de 60%.

B. Contraintes des boues
Contraintes entravant la mise en ceuvre des filiéres d’élimination et de valorisation des boues.

» Volets institutionnels

v’ Planification de D’assainissement non concertée entre les acteurs concernés (PNA,
Programme National des Déchets Ménagers (PNDM)) ;

v' Absence de conventions entre les producteurs des boues et les gestionnaires des
destinations finales.

» Volets reglementaires
v’ Statut de «boues» non clarifié dans la loi 28-00 ;
v’ Absence de référentiel national de normes d’élimination et de valorisation des boues
(Décret en cours).

» Volets techniques
v" Insuffisance en matiere de prétraitements des boues = Siccité insuffisante et entravant
les différentes voies d’élimination et de valorisation ;

v Absence de référentiels techniques adaptés au contexte marocain.
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» Volets et sociaux
v" Insuffisance en information et communication sur I’importance des différentes voies de
gestion des boues (valorisation verte, co-incinération, mise en décharge) ;
v’ Absence d’essais de démonstrations réussies en matiére d’épandage agricole des boues

selon les normes d’usage.

2.8. Principales filieres de valorisation de boues de STEP
2.8.1. Mise en décharge controlée

La mise en decharge contrdlée ou publique est consisté a I'évacuation des boues avec les
ordures ménageres apres le mélange (Irene et al., 2002; Ahmad et al., 2017), en tenant en compte de
certaines conditions: compactage des résidus, site étanche, récupération et traitement des jus de
décharges (lixiviats), équipement et gestion du site par I’installation des géomembranes
imperméable (El- Fadel & Khoury, 2000; Allen, 2001; Brendan & Kelly, 2006; Jonas et al, 2010),
les boues doivent étre préalablement stabilisées et déshydratées (humidité maximale de 70 %).

Cette solution reste dangercuse pour I’écosystéme de I’environnement, actuellement
interdite au niveau des certains pays pour des raisons environnementales telles que les odeurs
nauséabondes, pullulation de moustiques, entrainement d’éléments fertilisants (nitrate, phosphate)
et de produits toxiques par les eaux superficielles et contamination des nappes des eaux souterraines
(Kjeldsen et al., 2002; Marttinen et al., 2003).

2.8.2. Utilisation agricole des boues
La valorisation agricole des boues résiduaires peut étre considérée comme le type de

recyclage le plus adapté pour rééquilibrer les cycles biogéochimique (C, N, P), pour la protection de
I’environnement et d’un trés grand intérét économique. Les boues d’épuration peuvent de méme
remplacer ou réduire I’utilisation excessive d'engrais colteux et dangereux sur I’environnement,
grace a la richesse en azote et phosphore (Kirchmann et al., 2017; Saha et al., 2017). Les boues ont
des propriétés fertilisantes et des éléments essentiels a la croissance des plantes (principalement
phosphore, azote et potassium). Egalement, elles peuvent améliorer les caractéristiques du sol,
notamment dans le cas des boues chaulées (sur sols acides) ou compostées. Elles peuvent donc étre
épandues sur les terrains agricoles ou forestiers, directement (sous forme liquide, pateuse ou solide)
ou apres traitement de compostage (stabilisation) (Hargreaves et al., 2008; Alvarenga, et al., 2017,
Arif et al., 2018; Amoah et al., 2018; Asses et al., 2018). Les principales contraintes a I’épandage

des boues sont :

» Leur qualité (teneur en élément-trace métallique, en composés traces organiques et en

organismes pathogénes) ;
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» Un stockage est souvent nécessaire a cause des déreglements entre le besoin de fertilisants
une ou deux fois par an maximal, de plus la production de boues en continu ;
» Les taux de production sont trop €elevés, ce qui fait, le besoin de fertilisants n’absorbe pas

toute la production.

2.8.3. L’incinération de boues
L’incinération représente un traitement thermique a forte température en présence d’un

exces ou absence d’air permet la destruction de la matiere organique (Sabbas , et al., 2003; Holm &
Simon, 2017). Il existe généralement deux types d’incinérations, la mono-incinération concerne
I’utilisation des boues seulement dans les incinérateurs, et la co-incinération utilise les boues
d’épuration avec les déchets ménagers, dont le colt est moins cher en investissement et en

fonctionnement que la mono incinération (Adam, 2009).

La valorisation par I’incinération consiste généralement a employer les boues comme
combustible (Gléau, 2012). En effet, les boues de STEP ont un Pouvoir calorifique inférieur (PCI)
relativement entre 18 a 23.9MJ/kg a 1’état sec (Leckner, et al., 2004; Murakami, et al., 2009;
Cusido & Soriano, 2011), en outre peuvent étre utilisées les cendres issues par 1’incinération en
fabrication du ciment (Jill et al., 2008; Chen, et al., 2013; Paya, et al., 2014; Sara et al., 2016), ou
utilisée pour la fabrication de brique et céramique (Tian et al., 2011; Olga et al., 2013; Tarrago et
al., 2017; Gaurav et al, 2017). Le tableau 10 présente les PCI des différents combustibles tels que
les boues, biomasse (bois) et charbon.

Tableau 10 : Comparaison entre le Pouvoir Calorifique Inférieur (PCI) des combustibles et
biocombustibles d’apreés la litérataire

(Fytili & (McKendry,
Type de combustible Zabaniotou, 2008) 2002)
PCI (MJ/kg) PCI (MJ/kg)
Coke du pétrole 35-37 -
Charbon (bitumineux) 26 — 34 34
Lignite, tournesol, algues 24 - 25 26.8
Bois de saule, de pin 17-19 18.6
Coton, écorce, paille 15-18 -
Boues non traitées 23-29 -
Boues activées 16 - 23 16.5
Boues biologique 16 - 23 —
Boues primaire 9-13 —

La technologie d’incinération est déja bien connue et, en termes d’efficacité énergétique,

beaucoup de progrés ont été faits durant les derniéres années.
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2.8.4. Conclusion
Les stations d’épuration doivent étre considérées comme une premiére étape dans la gestion

des eaux usées. En fin de traitement, elles ne produisent pas seulement des eaux épurées mais aussi
d’autres sous-produits solides, les boues d’épuration, qui sont séparés des eaux usées par des
moyens mécaniques, chimiques et biologiques. Ces déchets d’épuration doivent étre soit éliminés
soit revalorisés dans des conditions conformes a la réglementation et respectueuses de
I’environnement. La figure 9 ci-dessous qui presenté les principales filieres de traitement des boues

et différent type de la valorisation ou élimination (Boeglin, 2000).

Boues liquides du
traitement des ]??ues p_rovenant de
eaUX USEes I’épuration des eaux
) V Epaississement Flottation Separation
Epaississement Gravitaire centrifuge
v .. Conditionnement || Conditionnement
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thermique . .
polyélectrolyte sels mineraux
v
Déshydratation Séchage ﬂlem}ique Filtration Filtratior.l Filtre a Centrifueation
ou atmosphérique sous vide || sous pression bandes =
M Autr d Mi Valorisati
L utre type de ise en alorisation o
Elimination finale typ . , ) Incinération
valorisation décharge agricole

Figure 9: Filiéres de traitement des boues d’épuration d’apres (Boeglin, 2000)
2.9. Filieres de gestion des boues

Actuellement, la plus grande partie des boues produite est stockée en décharge publique ou a
la decharge contrblée (Reijnders, 2005; Malgorzata, et al., 2017). Mais, du fait de 1’augmentation
des quantités de ces produites, et d’insuffisance de place en centre d’enfouissement, le stockage
apparait de plus en plus comme une filiére de gestion non satisfaisante. D’autre part, la valorisation
des boues en épandage agricole n’apparait souvent pas comme une filiere de gestion valable,
compte tenu de la concentration en polluants, et surtout en métaux lourds, dans les boues (Rastetter,
2017; Boechat et al., 2017). Plusieurs pays ont prévu dans ce contexte de la stabilisation des boues

avant leur mise en décharge, pour but d’immobiliser les éléments polluants (Reijnders, 2005).
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De plus en plus, il apparait inéluctable que les différentes techniques et possibilités de
valorisation des boues soient développées. Jusqu’a présent, les différentes techniques de
valorisation ont été plus ou moins largement éetudiées selon le colt qu’elles représentent, tout en
tenant compte du contexte réglementaire. Dans cette section, les options de valorisation ou

traitement disponibles pour les boues seront décrites et analysées de fagon plus systématique.

2.9.1. Différentes filiéres de valorisation des boues
Les filieres de valorisation présentées dans cette partie ont en commun 1’utilisation des

boues en tant que matériau secondaire. Elles peuvent étre classées en plusieurs groupes, selon la
propriété physique, chimique ou minérale recherchée. On peut distinguer les différentes filieres de

valorisation présentées ci-apres :

1) Utilisation en tant que matériau de recouvrement ou de revétement dans les centres de
stockage
Les matériaux de revétement ou de recouvrement d’une décharge sont employés pour

boucher les transferts liquides (lixiviat) et gazeux (biogaz) a partir d’un centre de stockage. Les
matériaux employeés classiquement sont les argiles, sensibles a la dessiccation. La formation de
fissures est par conséquent possible, ce qui peut se traduire par ’apparition de voies d’écoulement.
Dans la bibliographie, des auteurs (Okoli & Balafoutas 1998; Lo et al., 2001; Dilitinas et al., 2010)
ont montré les avantages liés a I’utilisation des boues en tant que matériaux de recouvrement des
centres de stockage. En effet, les boues compactées en une masse dense peuvent étre examinées

comme agent possible d’étanchéité de la décharge (Liu et al, 2010; Chen, 2012).

2) Utilisations des boues en tant que produits ou additifs de traitement
Les boues d’épuration présentent également un caractére pouzzolanique (Zhu et al., 2004;

Turanli et al., 2004; Donatello & Cheeseman, 2013; Lynn et al., 2015). De plus, les boues
d’épuration et la chaux hydratée peuvent étre utilisées pour évoluer des propriétés et la résistance du
sol de fondation cohésive souple (Chen & Lin, 2009). Dans ce sens, il est recommandé par Chen &
Lin (2009), de les utiliser en mélange avec du ciment selon un rapport fixe les boues : ciment de
4:1. La résistance a la compression non confinée des éprouvettes de sol avec 1’ajout de
boues/ciment est d’environ 3 a 7 fois supérieures a celle du sol non traité. De méme, le gonflement
est également réduit dans une fourchette de 10 a 60%.
® Utilisation dans le domaine du traitement des effluents liquides

En plus, de leur abondance en silicium et en aluminium, les boues d’épuration présentent
des propriétés intéressantes en termes de surface spécifique et d’échange ionique (Pan & Tseng,
2001; Mantovi et al., 2005; Fytili & Zabaniotou, 2008). Il a été montré qu’elles ont la capacité a

éliminer les métaux lourds, et notamment le cuivre des eaux usées (Pan et al., 2003). Les
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fondamentaux mécanismes d’élimination du cuivre par les boues d’épuration sont 1’attraction
¢lectrostatique, la formation de surface complexe a la surface d’échange et 1’échange de cations.
Aussi, la précipitation de I’hydroxyde de cuivre offre une possibilité d’élimination supplémentaire.
Celle-ci a lieu si le dosage des boues d’épuration et le pH d’équilibre des eaux usées sont a un

niveau élevé (30 a 40g.L™ et plus de 6, 02 respectivement) (Pan et al., 2003).

3) Valorisation des boues en tant que matieres premieres secondaires
Ces voies ont fait 1’objet d’études focalisées sur les aspects techniques. Dans tous les cas, la

faisabilité technique a été démontrée (Cyr et al., 2007). Dans la plupart des études, 1’évaluation
environnementale rarement a été mise en ceuvre. Cette étape serait indispensable avant tout

développement a I’échelle industrielle.

Compte tenu du fait que I’intégration des boues dans des matériaux de construction est le
fondamental objectif de cette these, ces cas d’application sont présentés a part dans la section
suivant, méme si cette voie de valorisation corresponde bien a une valorisation des boues en tant

que matieres premieres secondaires.

® Valorisation des boues dans les produits céramiques

La céramique peut étre préparée a partir des boues seules ou en mélange avec des additifs
comme kaolin, montmorillonite, illites et poudre de verre plat auxquelles on applique un traitement
thermique (Merino et al., 2007; Chen, 2012; Olga et al., 2013; Mymrin et al., 2018)

Dans la fabrication des produits céramiques contenant les boues d’épuration, la procédure la
plus importante est le traitement thermique. Les boues contiennent environ 10% de CaO, ce qui
contribue a 1’obtention des phases cristallines désirées suite au traitement thermique. C’est
I’anorthite et le diopside (de formule chimique CaAl, [SiO4),et CaMgSi,Os respectivement) qui
sont connus pour fournir une grande résistance mécanique et une ténacité. La condition optimale
pour obtenir une bonne nucléation de ces phases cristallines est un chauffage a 760°C pendant une
heure. Puis, la cristallisation de 1’échantillon nucléé dans la région de 1050-1200°C conduit a la
formation de I’anorthite et du diopside (Park et al., 2003).

® Fabrication de tuiles et de briques

Plusieurs auteurs dans la littérature ont montré que les boues d’épuration peuvent étre
additionnées a I’argile pour manufacturer des tuiles et/ou briques (Lin et al., 2016; Zhang et al.,
2016; Lynn et al., 2016; Juel et al., 2017; Gaurav et al., 2017; Mao et al., 2018; Coletti et al., 2018).
Dans le procédé de fabrication, parmi les parametres importants est la température atteinte au cours

du traitement thermique. De plus, quand la température de frittage passe de 1050°C a 1100°C, la
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densité apparente et la quantité de quartz diminuent, ce qui n’est pas souhaitable pour la bonne
qualité du produit fini. Dans ce cadre, il a été rapporté qu’un taux de remplacement d’argile par les
boues de 20% permet de satisfaire les exigences de la norme nationale chinoise pour les briques

secondaires.

Toutefois, il faut noter que le remplacement des boues monte 1’absorption de 1’eau des
tuiles, la susceptibilité a I’abrasion et la porosité. Afin de pallier ces inconvénients, des études (Lin
et al., 2008) suggeérent d’appliquer des glacages contenant des colorants différents aux tuiles
introduisant des boues d’épuration pour renforcer leur résistance a la flexion, leur résistance a
I’abrasion et leur résistance a 1’attaque d’acide-alcali. A cause de la différence entre les espéces
chimiques qui les composent, il a été montré que les tuiles avec colorant rouge (Fe,O3) présentent
les performances les plus stables, suivie par les bleues (CoCOyg), les jaunes (V,Og) et les violettes
(MnQOy).

® Valorisation des boues en granulats de faible densité

La manufacture de granulats Iégers signifie une filiere de valorisation particulierement
intéressante pour les boues d’épuration. En raison, les granulats de faible densité ont pour quelques
applications plus de valeur que des agrégats de densité normale (Agostini, 2006; Amar et al., 2016;
Petitpain et al., 2016). Les granulats naturels ont généralement des densités de particules comprises
entre 2,4 et 2,8g/cm?; tandis que les densités de granulats légers sont comprises entre 0,8 et
2,0g/cm? selon les résultats de (Chen, 2012). Les granulats Iégers sont, par conséquent, utilisés pour
produire du béton léger et d’autres produits de construction légére. Ils sont également utilisés dans
d’autres applications telles que 1’ingénierie des sols, le remplissage géotechnique léger, les produits
d’isolation, I’hydroculture, le drainage et les filtres. La faible densité offre également des avantages

supplémentaires tels qu’une meilleure isolation thermique et une bonne inertie thermique.

En outre, certains travaux (Cheeseman et al., 2005; Singh et al., 2008; Chakraborty et al.,
2017) montrent la possibilité d’employer les boues d’épuration pour la fabrication de granulats de

faible densite, en utilisant un traitement relativement simple et un frittage a faible température.

®» Fabrication de matériaux légers a base de boues d’épuration

Les boues résiduaires peuvent étre employées dans des matériaux d’isolation thermique. En
raison, elles présentent une texture poreuse et des particules généralement irréguliéres, ce qui
approuve d’obtenir des matériaux a faible conductivité thermique. La conduction thermique

radiative et la convection naturelle sont ignorées. Par conséquent, leur structure poreuse ameéne les
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réactions expansives, et donc de minuscules pores sont produits lors de I’hydratation. Les

éprouvettes réalisées ainsi ont montré une meilleure propriété d’isolation (Wang et al., 2005a).

Si le volume des pores augmente, la conductivité thermique diminue. Un rapport élevé
d’eau/ciment et une quantité supérieure de poudre d’aluminium peuvent conduire a la formation de
pores ouverts et connectant dans 1’intérieur de matériaux Léger de boues. Ces pores peuvent nuire a
la résistance a la compression et aux propriétés d’isolation thermique (Wang et al., 2005a). Pour
améliorer les caractéristiques de légeéreté et la resistance a la compression, il est préférable de
contréler le ratio eau/solide que de contrdler la quantité de poudre d’aluminium ajoutée (Wang et
al., 2005b)

De plus, d’autres études (Wang et al., 2005b) ont affirmé que si la teneur en ciment est
inférieure 15% dans le mélange-ciment et boues, donc la résistance a la compression ne satisfait pas
la norme CNS13480. La proportion suggérée de matériaux légers de boue d’épuration est de 70 a

80% de boue, avec un rapport d’eau/solides de 0,5 a 0,7%; et 0,1 & 0,2% de poudre d’aluminium.

4) Valorisation des boues d’épuration dans le domaine de la construction
Plusieurs résidus comme boues d’épuration et sédiment du barrage ainsi que les déchets des

combustions tels que les boues (ELOuazzani et al., 2012; Pavsic et al., 2014; Smol et al., 2015), les
déchets solides municipaux (Van et al., 2001; Nishida et al., 2001) ont été utilisés avec succes dans
le domaine de la construction. L’intégration de boues d’épuration en remplacement du ciment ou du
sable dans les matériaux cimentaires est également remarquable dans certaines études récentes (Cyr
et al., 2007; Garcés et al., 2008; Cao et al., 2018; Djafari et al., 2018; Liu et al., 2018; Ayati et al.,
2018). Il est couramment admis que d’un point de vue économique et technique, les matériaux de
substitution tels que les boues et sédiments du barrage étre utilisés comme substituts du ciment

traditionnel et/ou des granulats dans les formulations de béton.

A. Influence de différents paramétres sur I’incorporation des boues dans des produits de
construction
®» Forme des particules

Une des particularités communes aux cendres de charbon et aux de boues est la forme non
sphérique de leurs particules. Ceci a une influence négative sur la «maniabilité» ou la «viscosité»
des mortiers contenant des boues d’épuration. En effet, il n’y a pas «d’effet lubrifiant» sur le
mélange, et les boues absorbent plus d’eau que le ciment (Monzo et al., 1996; Cyr et al., 2007).
Pour pallier ce probleme et obtenir une maniabilité équivalente a celle d’un mélange sans boues, on
pourrait naturellement augmenter la quantité d’eau. Cependant, 1’accroissement de ratio eau/ciment

n’est pas sans conséquence sur les propriétés mécaniques des matériaux obtenus aprés hydratation
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(Kosmatka et al., 2003). C’est pourquoi I’utilisation d’un superplastifiant est préconisée. Celui-Ci va
améliorer la maniabilité des mortiers, tout en maintenant une quantité d’eau a utiliser suffisamment
faible pour obtenir des materiaux présentant des propriétés mécaniques satisfaisantes.

L’étude de I’influence liée a la présence des boues d’épuration dans les formulations de
mortier a savoir 1’influence des boues sur les procédés d’hydratation du ciment peut étre, dans un
premier temps, effectuée par la mesure des propriétés mécaniques des matériaux obtenus. Il a été
reporté que pour une substitution partielle (15% ou 30% en masse) de ciment par des boues
d’épuration, la résistance a la flexion et la résistance a la compression ne sont que peu affectées
lorsque les superplastifiants sont présents (Monzo et al., 2003; Garcés et al., 2008) .

® Granulométrie des boues

La granulométrie des boues s’applique aussi une influence sur la maniabilité déja évoquée
des mortiers. En effet, celle-ci diminue lorsque la finesse des boues augmente. La finesse des boues
est un parametre important pour I’augmentation de la résistance mécanique des mortiers: les
fractions les plus grossiéres rendent les plus faibles valeurs de résistance (Monzo et al., 2003). Le
broyage mécanique peut diminuer la granulométrie, tandis que 1’activité pouzzolanique des boues
peut changer en fonction de leur surface spécifique. Ce broyage ne modifie pas les constituants
cristallins et la densité. L’indice d’activité des éprouvettes avec les boues augmente d’environ 5%
lorsque la finesse éléve de telle sorte que la surface spécifique augmente de 100 m?/kg (Pan et al.,
2003).

®» Activité pouzzolanique des boues

Les boues d’épuration contiennent des teneurs relativement remarquables en SiO; et Al,O;
les deux oxydes responsables de 1’activité pouzzolanique dans les matériaux cimentaires (Donatello
et al., 2010; Ingunza et al., 2018). Par ailleurs, une fraction de ces oxydes est cristallisée, et ils
n’interviennent donc pas dans 1’activité pouzzolanique. Ceci limite ainsi I’activité pouzzolanique
des boues par rapport a d’autres additifs minéraux classiques dont la fraction cristalline est moins
importante. On peut considérer que dans la littérature (Cyr et al., 2007), la boue est a environ 40%
amorphes et qu’il y a déja eu une consommation notable de Ca (OH, [CH]), qui a fourni une

activité légere, mais significative a long terme.

® Teneur en soufre des boues

Les boues d’épuration sont contenues des grandes quantités en soufre (SOs> 10% de la
masse seche). Donc, le phénomene lié a la destruction du béton par une attaque sulfurique doit donc
étre pris en compte d’aprés Monzo et al. (1999). Le gonflement, qui est susceptible d’affaiblir la

résistance mécanique des mortiers, doit étre vérifié. Les processus de dégradation du ciment ont
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ainsi été observés lorsque les agrégats ont été contaminés par le gypse ou lorsque les granulats

contenant les sulfures ont été utilisés dans le béton (Monzo et al., 1999).

Par contre si la teneur en C3A augmente, la résistance augmente. Ainsi avec I’augmentation
du remplacement du ciment par les boues, les effets s’annulent (Monzo et al., 1999), ont donc
montré que la teneur en soufre dans les boues d’épuration n’a pas une influence décisive sur les

résistances mécaniques.

®» Evolution avec le temps d’hydratation

Pendant de I’hydratation, une fraction des boues (fraction amorphe) est rapidement
solubilisée (les sulfates, I’aluminium et la silice amorphe) et peut ensuivant réagir rapidement avec
la chaux. Il apparait que la présence des boues augmente dans un premier temps la cinétique de
I’hydratation du ciment (Monzo et al, 1999). Aprés un long temps d’hydratation (ou durcissement),
la formation différée d’ettringite ou la formation de thaumasite (ou les agrégats fins de carbonates

sont utilisés) a été observée, réduisant la résistance des mortiers (Monzo et al, 1999).

® Influence des éléments traces

Les boues d’épuration riche en éléments traces qui sont des métaux lourds pour la plupart
(Guo et al., 2018; Fang et al., 2018). Les plus présents sont le zinc, le chrome et le cuivre, a des
concentrations supérieures a 2g par kg de résidus d’apres (Cyr et al., 2007). La présence de métaux
lourds dans les boues a deux principales conséquences: 1’une sur les caractéristiques mecaniques
des matériaux cimentaires, et 1’autre sur D’environnement. Les métaux lourds menacent
probablement 1’hydratation du ciment et donc le temps de prise des mortiers et la résistance des
matériaux. Le caractére de danger vis-a-vis des cibles environnementales peut étre évalué par des
tests de lixiviation (Cyr et al., 2007), ont montré que le comportement a la lixiviation des mortiers
contenant les boues est comparable a celui du mortier de référence sans résidu, avec des

concentrations en éléments traces dans les lixiviats du méme ordre de grandeur.

B. Réutilisation des boues dans des produits de construction
La valorisation des dechets dans le domaine de la construction permet, en global, de les

gérer a moindre colt. Alors, si le domaine de valorisation est choisi de maniére pertinente, des

améliorations peuvent étre apportées aux matériaux de construction conventionnels.

Pour envisager la valorisation de boues dans le domaine de la construction et incorporées

dans du béton, deux questions se posent :

1. Les boues répondent-elles bien aux exigences de performance du matériau ?
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2. Quels sont les impacts de 1’utilisation de ces boues sur I’environnement?

Pour répondre a ces deux questions, il semble indispensable de connaitre le systéme ciment et le
systéeme mortier et béton d’une part, et de maitriser les démarche d’évaluation environnementale
d’autre part. C’est pourquoi les deux parties suivantes ont pour objectifs de présenter le systeme

ciment et le systéme mortier et béton, puis les méthodes d’évaluation environnementale.

3. Filiere du ciment
3.1. Description
3.1.1. Généralités

Le ciment est un produit hydrauligue composé d’une poudre minérale finement moulue
destiné a étre utilisé comme liant dans des mortiers ou des bétons. Gaché avec de 1’eau, le ciment
durcit, aussi bien dans 1’air que sous ’eau. Il acquiert une certaine résistance mécanique qui se doit
de rester stable et durable dans le temps.

Le ciment le plus employé dans le monde est le ciment de sorte «Portland». C’est un produit
connu et maitrisé par tous les acteurs de la chaine de construction du batiment, du producteur aux
consommateurs. L’utilisation la plus commune du ciment est le béton qui est un mélange d’agrégats
de différentes granulométries, sables, graviers, ciment et eau (Anger, 2014)

Les ciments usuels sont fabriqués a partir d’un malaxage de calcaire (CaCOs) et d’argile
(SiO; et Al,O3) dans des proportions voisines de 80% — 20%. Ces matiéres premieres sont
prélevées de carrieres proches du site de production, pour des considérations économiques liées au
codt du transport. A ce mélange, peuvent étre additionnés des matériaux correctifs tels que des
oxydes de fer, de la bauxite ou d’autres éléments, fournissant le complément d’alumine, de fer et de
silice requis. L’ensemble est mélangé pour obtenir une composition réguliere du ciment (Anger,
2014). Le tableau 11 donne la composition chimique en éléments majeurs recherchée pour un cru.

Tableau 11: Composition chimique du cru (en % massique sur calciné) d’aprés (Cimbeton, 2005)

Eléments Chaux dioxyde de Alumine  Oxyde ferrique
(CaO) silicium (SiOy) (Al,O3) (Fe,03)
Quantité en pourcentage 65-70 18- 24 4-8 1-6

Ces matieres sont ensuivant séchées et broyées, pour obtenir la «farine». Celle-ci passe
ensuite lentement dans un four, légerement incliné et rotatif (1,5 a 3 tr/min) dont la température
atteint 1450°C. Durant la montée en température intervient la décarbonatation du carbonate de

calcium qui donne de la chaux vive, ainsi que la scission de ’argile en silice et alumine. Puis, il y a
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formation de silicates et d’aluminates de chaux : c’est la clinkérisation. Le produit aussi obtenu, le
clinker, est broyé et mélangé avec du gypse et d’autres éléments d’addition (laitiers, cendres
volantes,..) pour constituer le ciment. Le ciment est donc un mélange dont la matiere active, le liant,
est le clinker. La chimie des ciments étant une chimie des oxydes, les notations conventionnelles
couramment utilisées par les cimentiers désignent les oxydes par des lettres. Le tableau 12 indique

la notation abrégeée dite « notation shorthand » (Anger, 2014).

Tableau 12: Notations adoptées par les cimentiers pour les oxydes majeurs

Abréviations C S A F

Eléments CaO SiO, AlLO; Fe,03

3.1.2. Phases cimentaires principales
Un clinker Portland est constitu¢ de 4 phases principales. Il s’agit de D’alite, la bélite,

I’aluminate, et la brownmillerite. Le tableau 13 présent la composition minéralogique moyenne
d’un clinker. Ces phases varient en fonction de la composition chimique des matiéres premicres, du
temps de cuisson et des températures utilisées. Sous 1’effet de la chaleur, les constituants de 1’argile
(silicates d’alumine et oxydes de fer), se combinent avec la chaux provenant du calcaire pour

donner des silicates et aluminates de chaux (Anger, 2014).

Tableau 13:Composition minéralogique du ciment Portland et propriétés des phases sur le ciment
(Anger, 2014)

Nom du constituent (appellation) Formule Notation  Teneurs minimales Teneur
chimique et moyenne

maximales (%) (%)
Silicate tricalcique (alite) 3Ca0, SiO, C3S 40-70 60
Silicate bicalcique B (bélite) 2Ca0, SiO; C2s 0-30 15
Aluminate tricalcique (aluminate) 3CaO, Al203 C3A 2-15 8
Alumino-ferrite tétracalcique 4Ca0, CAAF 0-15 8
(brownmillerite) Al;03,Fe;04

En outre, chaque phase remplisse une fonction différente dans la qualité du produit final, les
plus importantes sont 1’alite et la bélite, qui sont les plus grandes quantités dans le clinker et qui
apportent la plus grande contribution a la résistance a la compression. Plus précisément, la bélite,
second minéral du clinker en termes d’abondance, est le plus importante en termes de prise, car il
est responsable du durcissement secondaire (c’est-a-dire aprés la prise initiale) du ciment (Thiéry et
al., 2013).
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3.1.3. Les types de ciments
Il présente plusieurs types de ciments Portland. Chaque type de ciment se différencie par une

teneur en un ou plusieurs composants qui lui est propre. Le type et la sous-classe informent sur les
constituants entrant dans la composition du ciment et fixent les limites de leurs proportions. Les

cing types sont (Chen, 2012) :

% Le CEM I ou ciment Portland, contient au moins 95% de clinker et au plus 5% de
constituants secondaires. Les CEM | conviennent pour le béton armé ou le béton
précontraint ou une résistance élevée est recherchée.

% Le CEM Il A ou B ou Ciment Portland composé, contient au moins 65% de clinker et au
plus 35% d'autres constituants : laitier de haut-fourneau, fumée de silice (limitée a 10%),
pouzzolane naturelle, cendres volantes, calcaires. Les CEM Il sont bien adaptés pour les
travaux massifs.

% Le CEM lIl A ou B ou ciment de haut-fourneau, contient entre 36 et 80% de laitier de haut
fourneau et 20 & 64% de clinker.

% Le CEM IIl C ou ciment de haut-fourneau contient au moins 81% de laitier et 5 & 19% de
clinker.

% Le CEM IV A ou B est un ciment de type pouzzolanigue. Avant l'introduction de la NF EN
197-1, il était connu sous I'appellation CPZ.

% Le CEM V A ou B ou ciment composé (anciennement ciment au laitier et aux cendres)
contient de 20 a 64% de clinker, de 18 a 50% de cendres volantes et/ou de 18 & 50% de
laitier de haut fourneau.

Généralement, le ciment Portland qui est le type de ciment le plus couramment utilisé dans
le monde, composé par quatre constituants principaux cités précédemment au tableau 1. Les

différents types de ciments courants ainsi que leurs compositions sont présentés en annexe 2 d’apres
la norme [NF EN 197-1].

3.1.4. Valorisation des déchets en ciment
La valorisation de déchets en industrie cimentiére pratiquée depuis les années 70, qui permit

de participe a la transition énergétique et a I’économie circulaire: les déchets des uns deviennent les
combustibles et matieres premiéres des autres, et ce, tout en économisant 1’énergie fossile et en

réduisant le besoin d’ouvrir de nouvelles carriéres.

Dans la fabrication du ciment, plusieurs étapes du procédé permettent la valorisation matiére
de déchets ou coproduits industriels, favorisant aussi 1’économie de ressources naturelles
(principalement les carrieres de calcaire et d’argile) et, en outre réduisent le volume d’émission de
COs,. De plus, I'usage de ces matiéres évite leur mise en centre de stockage de déchets. Certains
déchets, qui bénéficient d’un retour d’expérience important, font a présent I’objet de normes et leur

utilisation est devenue courante.
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Dans le cas des boues d’épuration, les possibilités techniques de les valoriser concernent soit
une valorisation dans le cru, soit une valorisation comme constituant, en tant que pouzzolane, apres
avoir subi un traitement thermique. Dans le contexte normatif actuel, ce second cas est
envisageable, car I’incinération de boues n’est pas encore développée au Maroc. Ainsi que ne
permet pas d’obtenir un ciment normalisé. La figure 10 situe ces deux possibilités d’entrée des

sédiments dans le procédé de fabrication du ciment.

% Entrée A : valorisation dans le cru ;

% Entrée B : valorisation comme constituant (apres calcination)

Amont 1 - Préparation du cru
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Figure 10:Fabrication du ciment d’aprés entrées potentielles des boues d’épuration (Anger, 2014)
3.2. Spécifications
Dans le secteur du ciment, il y a un grand nombre de normes nationales et internationales.
Au niveau international, les normes ASTM sont tres employées pour le commerce mondial du
clinker et du ciment. Elles font une distinction entre les ciments Portland et les ciments composés.
Le ciment Portland repose principalement sur la norme ASTM C150 «Specification for Portland
Cement» et pour les ciments composés sur la norme ASTM C595 «Standard Specification for

Blended Hydraulic Cements».

D’autres normes spécifiques existent. Elles concernent soit des propriétés particulieres (prise
mer [NF P15-317], résistance aux eaux sulfatées [NF P15-319] et a la teneur en sulfures limitée [NF

P15-318] qui sont destinées aux ouvrages en béton précontraint), soit des ciments a usage ciblé :
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ciment alumineux fondu [NF EN 14647], ciment prompt naturel [NF P15-314] et ciment a
maconner [NF EN 413-1].

3.2.1. Composition chimique et minéralogique du cru pour la fabrication du clinker
Théoriguement, un cru de cimenterie est constitué d’un mélange de calcaire et d’argile dans

lequel peuvent venir s’ajouter d’autres composants suivant 1’ajustement des minéraux nécessaires.
Les caractéristiques de ces matiéres premicres naturelles varient d’un site a un autre et au sein d’une
méme carricre. Par conséquent, la composition du ciment Portland est différente d’une cimenterie &
une autre avant tout a cause des caracteristiques minéeralogiques des matieres premieres accessibles
puis des specifications locales du ciment. Chaque fabrication est un cas particulier et produit un
clinker unique fortement dépendant de la nature minéralogique des matériaux extraits des carrieres

qui alimentent la cimenterie.

Le contexte géologique du milieu des prélévements amené des influences trés fortes sur la
composition du cru ainsi que sur le recours a des matiéres premieres alternatives utilisées pour
corriger sa composition. Aussi, les crus de cimenterie sont constitués de maniere a équilibrer les

différents éléments principaux du clinker (calcium, silicium, aluminium et fer).

Afin d’obtenir des crus dans la steechiométrie souhaitée en éléments majeurs, des ratios et
modules ont été établis. Ils sont les résultats d’études sur les mécanismes de formation et de
réaction du clinker Portland et permettent le calcul de la proportion de chacun des ingrédients du

cru. Les principaux sont les suivants :

Tableau 14: Modules chimiques des clinkers (Pan et al, 2008)

Modules Formules
Module hydraulique (hydration modulus Ca0
)(HM) Si0, + Al,0; + Fe,0,4
Module silicique (silica modulus) (SM) Si0,

ALO; + Fe,0,

Module de fer (iron modulus) (IM) Al;04

Fe,0,

Saturation en chaux (lime saturation factor) Ca0
(LSF) 2.8Si0, + 1.8A1,0, + 0.65Fe,0,

La longue pratique industrielle de fabrication du clinker Portland a fixé des limites de variation des
différents indices. Les valeurs preconisees pour les clinkers, selon (Anger, 2014), sont données par
le tableau 15.
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Tableau 15: Intervalles préconisés pour les modules chimiques

Indice LSF SM IM HM

Intervalle 008-09 19-32 1,7-25 2,1 -2,3

La proportion et la composition d’éléments entrant comme matiere premiere pour la
fabrication d’un clinker. Des gammes de compositions chimiques pour les matieres premieres de

base et de crus utilisés pour la fabrication du clinker sont présentées dans les tableaux 16 et 17.

Tableau 16: Exemple de composition d’un cru basé sur 4 composants (Hewlett, 2003)

Calcaire Schiste Sable  Oxydesde  Composition du cru Clinker
argileux fer

Part dans la 73 22.5 4.2 0.3 - -
composition (%)
SiO; (%) 1.4 37.9 95 2.7 13.6 20.3
Al,O3 (%) 0.5 16.5 1.4 6.6 4.2 6.2
Fe,03 (%0) 0.2 51 1.3 84 1.6 2.4
CaO (%) 53.7 154 1 2.7 42.7 64.1
CaCOs3 (%) 95.9 27.5 - - - -
Chaux libre (%) - - - - - 1
C3S (Bogue) (%) - - - - - 57
C2S (Bogue) (%0) - - - - 15
C3A (Bogue) (%) - - - - - 12.4
C4AF (Bogue) - - - - - 7.3
(%)

Tableau 17: Compositions chimiques courantes des matiéres premiéres et du cru pour la fabrication
de clinker (Rac, 2008; Schorcht et al, 2013)

Composants Compositions courantes des matieres premiéres de Cru
base
Calcaire Marne Argile

PF (CO2+H20) 40 —44 242 1-20 32-36
SiO; (%) 05-3 3-50 37-78 12 -16
Al,O3 (%) 01-1 0.1-20 7-30 2-5

Fe,03 (%0) 0.1-05 0.5-10 2-15 15-25
CaO (%) 52 - 55 5-52 05-25 40 - 45
TiO; 0.0-0.7 0.0-0.7 02-138 0.0-05
MgO 05-5 05-5 ~5 03-5
KO ~0.3 ~35 ~0.55 0.1-15
Na,O ~0.1 ~0.2 0.1-0.3 0.1-05
SO; ~0.1 0.1-4 ~3 0.0-15
Cl 0.0-0.6 0.0-0.6 00-1 0.0-0.3
P,0s 0.0-0.8 0.0-0.8 00-1 0.0-0.8
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3.2.2. Exigences des cimentiers
L’ensemble des usines industrielles cimentieres au niveau international a signé un accord

commun définissant les limites d’acceptabilité a 1’entrée de 1’usine des déchets minéraux utilisés en
substitution aux matieres premiéres du cru. Cette «charte de bonne pratique pour I’acceptation des
déchets minéraux destinés a étre ajoutés comme matiére premiere en cimenterie» énonce les trois

spécifications suivantes :

1 — En tant qu’éléments constitutifs du cru, les déchets doivent respecter la composition suivante :
Ca0 + SiO, + Al,O3+ Fe,03> 80 % sur la matiére calcinée.
2 — Les teneurs en «métaux lourds» dans les déchets ne doivent pas dépasser :

Hg <10 mg/kg ;
Hg+ Cd + T1 <100 mg/kg ;
% As+Ni+Co+Se+Te+Cr+Pb+ Sb+Sn+V<10000 mgkg

R/ X/
LA X

>

3 — La teneur en hydrocarbures totale des déchets minéraux incorporés dans le cru ne doit pas
dépasser 5000 mg/kg

En outre de cet accord, les cimenteries ont toutes des exigences qui leurs sont propres. Ces
specifications sur matériaux ajoutés directement dans le cru sont plus nombreuses et parfois plus

contraignantes que celles données par la charte de bonne pratique.

3.2.3. Specifications sur les ciments
Les spécifications sur les ciments portent sur des exigences chimiques, physiques et

mécaniques. Les ciments sont divisé en trois classes de résistance, 32,5; 42,5 et 52,5 définies par la
valeur minimale de la résistance standard du ciment & 28 jours en mégapascal (MPa). A chaque
classe de résistance courante, correspondent trois classes de résistance a court terme: une classe de
résistance a court terme ordinaire, une classe de résistance a court terme élevée, notée R, et une
classe de faible résistance a court terme, notée L. La classe L est seulement applicable aux ciments
CEM 111 qui sont donc des ciments de haut fourneau a basse résistance a court terme. Cette derniere

classe n’est pas indiquée dans le tableaul8 qui synthétise les exigences mecaniques.

Tableau 18:Exigences mécaniques des trois classes de résistance des ciments courants

Classe de résistance Résistance a la compression (en MPa)

2 jours 7 jours 28 jours
32,5 - > 16 325-525
32,5R >10 - 325-525
42,5 >10 - 42,5-62,5
42,5R >20 - 42,5-62,5
52,5 >20 - >52,5
52,5R >30 - >52,5
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Les exigences sur les temps de début de prise, déterminés conformément a la norme [NF EN
196-3], sont fonction de la classe de résistance du ciment. En effet, pour les classes 32,5, 42,5 et
52,5, les temps de début de prise sont respectivement supérieurs ou égaux a 75 ; 60 et 45 minutes.
La stabilité est également déterminée conformément a la norme [NF EN 196-3]. Quelle que soit la

classe du ciment, I’expansion doit étre inférieure ou égale a 10 mm.

Les exigences chimiques vont, elles aussi, différer selon les types de ciment et leurs classes
de résistance. Le tableau 19 issu de la norme [NF EN 197-1] enonce les différentes exigences et les
normes a suivre pour les essais. Un ciment courant résistant aux sulfates doit satisfaire des
exigences chimiques supplémentaires pour étre identifié par la notation SR. Ces exigences portent
notamment sur la teneur en sulfate — qui doit étre plus faible — et la teneur en C3A dont la

spécification varie selon le type de ciment.

Tableau 19: Exigences chimiques définies en termes de valeurs caractéristiques [NF EN 197-1]

Propriété Référence de I’essai  Type de ciment  Classe de résistance Exigence
Perte au feu NF EN 196-2 CEM I, CEM Il Toutes classes <5,0%
Résidu insoluble NF EN 196-2 CEM I, CEM Il Toutes classes <50%

CEM |, CEMII, 32.2,425,52.5 <35%
(SO3) Teneur en i CEM IV, CEM V
sulfate NFEN 196-2 CEM I Toutes classes <4.0%
Teneur en chlorure NF EN 196-2 Tous types Toutes classes <0.10 %
Pouzzolanicité NF EN 196-2 CEM IV Toutes classes Satisfait a I’essai

3.3. Application aux boues d’épuration
Rappelons que deux entrées dans la fabrication du ciment peuvent étre envisagées en vue

d’une valorisation des boues d’épuration. Il s’agit d’utilisation comme :

- Ajout dans le cru ;
- Constituant, en tant que pouzzolane artificielle.

Le second cas impligue un traitement thermique préalable pour envisager une utilisation.

3.3.1.Intérét environnemental
L’industrie cimentiére a une empreinte environnementale importante venant de son

important besoin d’énergie, de ses émissions fortement carbonées et des impacts liés a 1’extraction
de matériaux naturels. Utiliser des matieres minérales telles que les boues d’épuration, des
sediments et des déchets menager, a la place de matieres premiéres traditionnellement utilisées
diminue les impacts environnementaux locaux liés a 1’exploitation des carricres et 1’extraction de

matériaux.
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Du point de vue des impacts généraux, c’est la procédure de fabrication du clinker qui est
impactant. La substitution des mati¢res premieres traditionnelles, d un point de vue global, n’est pas
une réelle diminution de I’impact environnemental, car ces ressources, telles que 1’argile et le

calcaire, ne sont pas rares sur la planéte.

3.4.Conclusion
Un défi pour I’avenir de I’industrie du ciment est d’incorporer plus de matiéres premieres

alternatives en provenance d’autres industries ou directement a partir d’autres flux de déchets.
L’industrie du ciment a une bonne mode de mise en ceuvre de nouveaux matériaux. Il est faisable
d’envisager les boues d’épuration dans son portefeuille de matiéres premiéres. Deux phases de la
fabrication du ciment permettraient la valorisation matiére boues d’épuration, a savoir dans le cru et
ainsi que comme constituant secondaire apres la calcination, favorisant ainsi 1’économie de

ressources naturelles.

Les spécifications sur boues d’épuration en vue d’une valorisation en cimenterie sont
changeables. Elles sont fonction du point d’entrée dans le processus de fabrication. Dans les deux
cas possibles d’utilisation, la présence des composés de ciment similaire dans les boues d’épuration
favorisera leur valorisation. La valorisation dans le cru est la solution la plus facile a mettre en
place. En effet, de nombreuses cimenteries ont la possibilité d’introduire directement des déchets
minéraux qui viennent se substituer partiellement a 1’argile ou au calcaire. L’incorporation et la
proportion des boues dans le cru dépendent de leurs caractéristiques, principalement
minéralogiques, des méthodes employées dans la cimenterie, mais également des caractéristiques
des autres matieres premiéres entrant dans la composition du cru. Un autre intérét de la filiere vient
de la haute température requise dans le processus a I’origine du phénomeéne de clinkérisation. Ce
phénomeéne piege les métaux lourds au sein d’une matrice stable et permet la destruction de
composés organiques. Cette filiere a donc 1’avantage de ne pas étre sensible aux contaminants

pouvant étre présents dans les boues résiduaires.

Pour une valorisation comme constituant, 1’incorporation de boues d’épuration parait plus
délicate, mais posséde de veritables avantages. Au préalable, il faut que les caractéristiques du
cortege argileux présent dans les boues d’épuration draguée montrent une aptitude a développer des
propriétés pouzzolaniques apres une activation thermique. Il est alors possible d’envisager une
évolution du cadre normatif et I’intégration boues d’épuration calcinée sous réserve qu’ils
présentent les caractéristiques convenable. Par ailleurs, 1’obtention des boues calcinées a caractére
pouzzolanique est effectuée avec une cuisson a température nettement plus basse (700°C) que celle

de clinkérisation (1450°C). L’ addition des boues calcinées permettrait une économie d’énergie par
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rapport a I’¢laboration d’un ciment ordinaire de type Portland, composé presque seulement de
clinker. En conclusion, pour les diverses situations, il faudra prendre en compte le contexte local et
aussi la répartition geéographique des cimenteries de plus le colt du transport conditionne la

faisabilité économique de la valorisation.

4. Filiere bétons et mortiers
Le béton ou le mortier est le matériau de construction le plus employé au monde. Il est

présent dans tous les domaines de la construction, ses qualités et ses performances répondent aux
divers besoins en matiére et de génie civil et de batiment en respectant les exigences de sécurité, de

durabilité et d’esthétique.

4.1. Description

4.1.1. Béton, coulis et mortier
> Béton

Le béton est constitué par granulats, ciment, I’eau, I’air et éventuellement d’adjuvants et
d’additions minérales. Selon les éléments qui entrent dans la composition du mélange, nous parlons
de coulis, mortier ou béton. En effet, si I’on utilise simplement de 1’eau, du ciment et des adjuvants,
nous avons un coulis. En ajoutant du sable a ces trois éléments, on obtient un mortier. Enfin 1’ajout

de graviers au mortier donne un béton.

Le béton est un matériau minéral confectionné depuis trés longtemps a partir d’'un mélange
de ciment, d’eau et de granulats. La formulation s’est progressivement compliquée avec 1’utilisation
des additions minérales et des adjuvants si bien que les bétons actuels comportent de fagcon courante

cing constituants.

Le béton a un comportement évolutif : il est d’abord fluide ce qui lui permet de prendre
toutes les formes possibles, puis progressivement il devient dur et trés résistant. C’est un matériau
qui parait rustique et simple mais qui est en realité tres complexe et posséde de multiples qualités. Il
est associé a d’autres matériaux : de I’acier sous forme d’armatures passives ou precontraintes ou
des fibres métalliques ou non. La pratique courante distingue trois origines de production du béton
(Anger, 2014) :

v La production de chantier, qui est réalisée sur le site de l'ouvrage a construire ;
v’ La production BPE (béton prét a I’emploi) qui est réalisée par une installation indépendante

des chantiers ; elle met a disposition des chantiers du béton frais ;
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v La production pour éléments manufacturés, qui est réalisée sur le lieu ou sont fabriqués ces
éléments manufacturés qui seront transportes, une fois durci, vers le lieu d'utilisation.
» Coulis

Les coulis sont composés généralement d’eau (E) et de ciment (C). Dés que 1’on mélange le
ciment avec de I’eau, I’hydratation va commencer et les propriétés de la pate sont évolutives dans le
temps. Tant que cette hydratation n’est pas trop avancée, la pate reste plus ou moins malléable, ce
qui permet de lui faire épouser par moulage la forme désirée. Mais aprés un certain temps, les
cristaux d’hydrates prenant de plus en plus d’importance, le mélange se raidit, on dit qu’il fait prise,

et le matériau commence alors a s’apparenter plus a un solide qu’a un fluide.
> Mortier

Le mortier est un matériau de construction, qui comporte 1’eau, le ciment, le sable, les
adjuvants et éventuellement des additions. lls peuvent étre tres différents les uns des autres selon la
nature et les proportions des constituants, le mélange, la mise en ceuvre et la cure. Dans toute
construction, il est essentiel d’associer entre eux les diverses compositions (blocs de béton, brigues,

¢léments en béton préfabriqué, etc.) au moyen d’un mortier de ciment ou d’autre liant qui a pour but

de:

— Solidariser les éléments entre eux ;
— Assurer la stabilité et la durabilité de I’ouvrage ;
— Combler les interstices entre les blocs de construction.

4.1.2.Les composants
1. Le ciment
La fabrication du ciment ainsi que ses caractéristiques ont été développées dans la section
précédente (filiere de ciment) relative a la valorisation des boues d’épuration dans le ciment. Les
différents types de ciments ont une influence sur les propriétés des bétons. Selon 1’application pour

laquelle le béton va étre utilisé, certains types de ciments vont étre utilisés préférentiellement.

Pour certaines classes d’exposition ou certains ouvrages particuliers, des exigences relatives
aux caractéristiques des ciments peuvent étre requises (voir 1’annexe 2 concerne le type du ciment

et leur application).

2. Les Granulats
Les granulats sont composés par 1’ensemble de grains minéraux qui selon leur granulométrie

(comprise entre 0 et 125mm en général) se trouvent dans 1’une des 7 familles suivantes : fillers ;

sablons ; sables ; graves ; gravillons ; ballast ; enrochements.
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Les granulats sont désignés par le couple d/D, avec d : granulométrie inférieure du granulat,

D : granulométrie supérieure du granulat selon les normes [NF EN 12 620, XP P 18-545].

Les granulats utilisés pour la confection des bétons sont:

> Les fillers (D< 2mm avec au moins 85% de passant a 1,25mm et 70% de passant a
0,063mm);

> Les sables (d=0 et D=4mm) ;

Les gravillons (d=2mm et D=63mm);

> Les graves (D= 63mm).

Y

La résistance du béton augmente avec la variété des calibres mélangés. Selon 1’origine des

granulats, leurs caractéristiques seront diverses et pourront avoir une influence sur le béton.

3. L’eau
Essentielle a ’hydratation du ciment, 1’eau de gdchage participe aussi a 1’ouvrabilité du

béton. Elle doit étre exempte d’impuretés nuisibles telles que les acides, les matiéres organiques, les
sels et les alcalins. L’eau employée pour la fabrication du béton doit répondre a la norme [NF EN
1008]. Le dosage en eau doit étre précis. En raison, c’est 1’eau qui permet de commencer la réaction
de prise et qui confere au béton sa plasticité et donc son ouvrabilité. Elle ne doit pas étre utilisée
avec exces sous risque de diminuer les résistances mécaniques et la durabilité du béton. En effet,
lorsque ’eau disparait, elle laisse place a des vides qui ne seront plus comblés. Dans quelques cas,

cela peut altérer la qualité du béton et sa durée de vie.

4. Les adjuvants
Les adjuvants (définit selon la norme [NF EN 934-2]), sont des produits chimiques

incorporés a basse dose généralement inférieure a 5 % de la masse de ciment aux bétons, mortiers
ou coulis lors du mélange ou avant la mise en ceuvre, encourage les modifications recherchées
fondamentalement sur les propriétés des ouvrabilités et les propriétés mécaniques, etc., a 1’état frais
ou durci. Il est aussi possible de jouer sur de nombreuses propriétés du béton. Il existe, a ’heure
actuelle, une multitude d’adjuvants, répondant a la norme [NF EN 934-2], ayant des roles bien

precis :

% Les plastifiants ou superplastifiants permettent de réduire la teneur en eau, sans modifier la
consistance et vice-versa ;

% Les entraineurs d’air permettent d’intégrer pendant le malaxage une certaine quantité des bulls
d’air ;

% Les accélérateurs de prise abaissent le temps de transition du melange pour passer de 1’état

plastique a 1’état solide ;
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% Les accélérateurs de durcissement accroissent uniquement la vitesse de développement des
résistances initiales du béton ;
% Les retardateurs de prise accroissent le temps de transition du mélange pour passer de 1’état

plastique a 1’état solide.

Chaque adjuvant possede une propriété fondamentale et souvent des effets secondaires qui
peuvent étre souhaités ou non. Le choix du type d’adjuvant s’effectue en fonction de I’effet

principal recherché (Bernier, 2004).

La tendance actuelle consiste a ajouter, quasi systématiquement, un ou plusieurs adjuvants a
la formulation du béton. Cependant, il est judicieux de s’assurer de leur compatibilité au sein du

matériau et de verifier que leurs effets ne se contrarient pas (Bernier, 2004).

5. Les additions
L’addition définit selon la norme européenne [NF EN 206-1] comme un «matériau minéral

finement utilisé dans le béton afin d’améliorer certaines propriétés ou lui conférer des propriétés
particuliéres». Par leur finesse et par leur réactivité plus ou moins importante en présence de
ciment, les additions provoguent des modifications significatives des propriétés des matériaux

cimentaires (bétons, mortiers, pates, coulis). En général, I’ajout d’additions minérales permet:

» D’améliorer I’ouvrabilité et I’homogénéité du béton frais ;
» D’¢élever I’efficacité du liant, éventuellement diminuer son dosage ;
> D’atténuer le retrait et les risques de fissuration ;

» D’améliorer la résistance du béton aux agressions extérieures (durabilité).

4.1.3.Propriétés du béton
Rappelle que le terme «béton» recéle une ambiguité. Le matériau doit en effet étre

considérer sous deux formes (Anger, 2014):

- Le béton frais, malaxage homogéne de matieres premiéres solides en suspension dans 1’eau :
c’est I’état dans lequel il se trouve lors de sa fabrication. Il se trouve en état foisonné dans et a
la sortie des appareils assurant 1’obtention d’un melange homogeéne, et en état compacté dans
son coffrage, apres mise en place et damage, serrage ou vibration ;

- Le béton durci, solide dont les propriétés physiques et mécaniques s’acquicrent au cours des
réactions physico-chimiques qui se déroulent entre ses composants a vitesse relativement

rapide au début, puis a vitesse fortement décroissante avec le temps.
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Le béton est un matériau composite. Ses propriétés dépendent de la nature et de la qualité de
ses composants, mais aussi de leurs proportions relatives. S’agissant des propriétés, il convient de
distinguer celles qui concernent le béton frais et le béton durci.

En se limitant aux points de vue du maitre d'ouvrage, du concepteur et de I'entreprise qui
réalisent des travaux, un béton peut étre caractérisé par trois criteres : (i) la durabilité et I’ouvrabilité
(i) la résistance a la compression du béton durci, qui garantissent la pérennité et la sécurité des
ouvrages, d'une part, et d'autre part, (iii) la consistance ou la maniabilité du béton frais, qui mesure
sa facilité de mise en ceuvre. Ces propriétés dépendent de la qualité des constituants, mais aussi de
la constitution du béton, c'est-a-dire des quantités des différents constituants contenus dans 1m?® de

béton en place.

A. Ouvrabilité
L’ouvrabilité qui décrit les propriétés d’écoulement des matériaux a 1’état fluide est mesurée

en physique par des appareils de type rhéometre ou viscosimetre. Il en trouve tres peu utilisable sur
chantier. Plus couramment, on mesure 1’aptitude au placement du béton par une expérience simple
et facile d’exécution : c’est I’essai d’affaissement au cone d’Abrams. On moule un cone de béton et
on mesure son affaissement vertical aprés démoulage. Aussi la consistance tend vers une
consistance fluide, I’affaissement est plus important. La consistance varie alors de «ferme»
(affaissement de 10 a 40mm correspondant a la classe S1) a «fluide» (affaissement supérieur a
220mm correspondant a la classe S5). Généralement, 1’essai d’affaissement selon la norme [NEN
12350-2], d’autres essais permettent de mesurer la consistance, notamment :

- L’essai vébé selon la norme [EN 12350-3] ;

- L’essai d’indice de serrage selon la norme [EN 12350-4] ;

- L’essai d’étalement sur table selon la norme [EN 12350-5].

Globalement, il s’agit de former un cone de béton dans un moule. Au démoulage du céne, le
béton frais s’affaisse. L’importance de cet affaissement dépend de la consistance du béton ainsi que
de la fagon dont a été mis en place le béton dans le moule. La norme [NF EN 206-1] definit pour les
bétons a teneur en eau courante cing classes de consistance répertoriées dans le tableau 20.

Tableau 20: Classes de consistance des bétons (Chen, 2012).

Classe S1 S2 S3 S4 S5
Affaissement DeOad4cm De5a9cm Del0al5cm Del6a2lcm >22 cm
Observation Ferme Plastique  Tres plastique Fluide Beéton auto-plagant

B. Résistance
La principale qualité du béton est de posséder une forte résistance a la compression.

Cependant, la résistance a la traction est nettement moins performante. La résistance mécanique du
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béton est évolutive, elle renforce beaucoup au cours du premier mois aprés coulage. On considére

que cette valeur est stable et quasi-maximale a 28 jours.

La résistance des bétons durcis a 28 jours peut étre mesurée sur des éprouvettes cylindriques
ou cubiques, et peut étre définie par ’'une des deux valeurs suivantes.
v Fck-cyl : résistance caractéristique (fractile 5%) en compression du béton déterminée par
les essais sur éprouvettes cylindriques (trois dimensions sont utilisées : ®=150mm/H=300
mm, ®=160mm/H=320 mm, ®=110mm/H=220 mm) ;
v’ Fck-cube : résistance caractéristique (fractile 5%) en compression du béton déterminée par

les essais sur éprouvettes cubiques (c6té: 100 ou 150mm).

Tableau 21:Classes de résistance a la compression pour les bétons (Chen M. , 2012)

Classe fck-cyl (en N/mm?)  fck-cube (en N/mm?)
C 8/10 8 10
C 12/15 12 15
C 16/20 16 20
C 20/25 20 25
C 25/30 25 30
C 30/37 30 37
C 35/45 35 45
C 40/50 40 50
C 45/55 45 55
C 50/60 50 60
C 55/67 55 67
C 60/75 60 75
C 70/85 70 85
C 80/95 80 95
C 90/105 90 105
C 100/115 100 115

C. Durabilité
La durabilité du béton est un fait reconnu et attesté par la pérennité des ouvrages exposes a

des conditions climatiques ou d’environnement le plus varié. Les ouvrages usuels, réalisés en
bétons courants, aussi dans le milieu marin, les autoroutes, les viaducs soumis a I’action du gel et
résistent au fil des années aux multiples agressions physico-chimiques auxquelles ils sont soumis.
La notion de durabilité est donc indissociable de celle de qualité a tous les niveaux et, en particulier,
de celle du matériau béton. L exigence de qualité est devenue aujourd’hui une nécessité, car elle est
la garantie d’avantages techniques et, en particulier, de durabilité. Elle est aussi un facteur

d’économie par sa contribution a la limitation des codts de maintenance
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4.1.4. Influence des composants du béton sur ses propriétés
En présence d’eau, certains constituants peuvent réagir chimiquement, ce qui est susceptible

de provoquer des changements dans les propriétés chimiques, physiques et mécaniques du béton.

1. Granulats actifs
La taille des particules et la proportion de granulat actif ont une conséquence importante sur

I’expansion. L’addition de poudre de silice fine au mélange permet la réduction ou 1’élimination de
la dilatation due a la réaction alcali-granulat décrite précédemment. Si le malaxage contient moins
de particules de minéraux actifs, 1’ajout de granulat réactif précipite I’expansion. En contre, au-dela
d’un certain seuil, 1’ajout de granulat réactif peut étre atténué I’expansion. C’est ainsi que 1’ajout de
poudre de silice active, de pouzzolane ou de cendres volantes de charbon peut réduire 1’expansion
(Chen, 2012).

2. Sulfates
Les sulfates de Na ou K peuvent réagir avec I’hydroxyde de calcium et générer du sulfate de

calcium, lequel par réaction avec 1’aluminate de calcium peut générer de 1’éttringite (Basista &
Weglewski , 2008). Avec la présence d’éttringite expansible, le volume solide augmente, ensuite
créant des contraintes mécaniques pouvant provoquer des fissures qui causeront des dommages. Par

exemple avec le sulfate de sodium, les équations suivantes peuvent intervenir :

Ca (OH)2+NaZSO4+2H20 =>»CaS0,-2H,0+2NaOH
3Ca0-Al,03+3 [CaS0O,4-2H,0]+26 H,0 =»3Ca0-Al,03-3CaS0,-32H,0

Généralement, le taux d’érosion est accéléré avec 1’accroissement de la concentration des
ions des sulfates (Chen, 2012). Celle-ci doit é&tre moindre a 0,1% pour le béton non armé. Pour les
sables, la teneur en sulfates doit étre inférieure a 0,2% conformément a la norme [NF EN 196-2].
Pour des concentrations plus augmentées, au-dela de 0,5 a 1% environ, 1’érosion continue
d’augmenter, mais de maniére moindre (Chen, 2012). La proportion d’érosion du béton dépend

aussi de la disponibilité des sulfates.

5. Principes et méthodes de I’évaluation environnementale

5.1. Cadre général : Norme ENV 12-920
La valorisation de sous-produits dans le domaine de la construction doit forcément passer

par I’évaluation des impacts environnementaux des ouvrages intégrant ces résidus. Cette évaluation
permet de s’assurer de 1’éco-compatibilité de ce mode de gestion vis-a-vis de 1’environnement.
L’éco-compatibilité est definie comme une situation ou les flux de polluants émis par les déchets,

placés dans un certain contexte chimique, physique, biologique, et hydrogéologique sont
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compatibles avec les flux de polluants acceptables par les milieux récepteurs du site concerné
(Chahidi , 2005). Pour étudier la valorisation d’un déchet dans un scénario impliquant un contact
avec un lixiviat, il faut analyser au prealable sa composition dans des conditions relatives a ce

scénario.

Une méthode d’évaluation environnementale a été détaillée par la norme européenne [EN
12920]. Caractérisation des déchets-méthodologie pour la détermination du comportement a la
lixiviation d’un déchet dans des conditions spécifiées), dont le but est de caractériser le
comportement a la lixiviation du déchet dans des conditions spécifiées pour pouvoir prédire son
comportement a court terme et aussi long terme. Cette norme définit une méthodologie qui vise a
garantir la prise en compte des propriétés spécifiques du déchet et des conditions du scénario
(Imyim, 2000).

5.2. Différents tests de lixiviation
Divers protocoles de tests de lixiviation présentent pour comprendre et caractériser le

comportement a court et a long terme des déchets. Ces méthodes peuvent étre divisées en deux
groupes principaux: les tests d’extraction, sans renouvellement du lixiviant, et les tests dynamiques
pour lesquels il y a renouvellement du lixiviant (Chen, 2012). L’annexe 3 présente les différents
tests d’extractions utilisées généralement en monde selon la littérature (CEN/TS 14429; CEN/TS
14997; NF EN 12457; NF EN 15863; NF EN 15864; CEN/TS 14405), ainsi qu’il contienne un

tableau est issu des travaux (Van et al., 2009), agrémenté des méthodes normalisées européennes.

Les travaux de la lixiviation a I’échelle de laboratoire font apparaitre que les mécanismes de
mise en solution des especes présentes dans les déchets sont différents selon les éléments
chimiques. Les études a 1’échelle de laboratoire ont permis d’évaluer 1I’évolution de déchets dans
différents scénarios, mettant en évidence des comportements différents selon les déchets et les

scénarios d’exposition.

6. Revue de littérature sur la modélisation des processus de lixiviation
Compte tenu de la complexité des phénomeénes et des échelles de temps et de volume

nécessairement limités des essais réalises au laboratoire, ces derniers sont difficilement directement
extrapolables au comportement réel des déchets stockés ou valorisés a 1’échelle de terrain et sur le
long terme. Cependant, I’évaluation des risques nécessite I’estimation de ce comportement et du
relargage des polluants. Dans cette conception, la mise en place d’un modéle a pour but, via la

simulation numérique du scénario envisagé, de fournir une prédiction de ce comportement.
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6.1. Généralites sur la modélisation et les modeles
Etape principale des études d’évaluation environnementale de la valorisation ou du stockage

de deéchets minéraux, la modélisation peut répondre a deux objectifs :

v L’apport de connaissances: la cohérence entre la simulation et les résultats expérimentaux
permet de confirmer les hypothéses sur lesquelles se base le modeéle ;

v La prévision du comportement a la lixiviation. Les résultats des essais de laboratoire ne
permettent pas de rendre compte du comportement a long terme et a I’échelle terrain du
déchet. La modélisation permet donc par simulation de généraliser les résultats des essais de
laboratoire aux conditions réelles de valorisation ou de stockage. Une validation préalable

du modeéle est, toutefois, essentielle pour s’assurer de la fiabilité de cette prédiction.

La modélisation peut étre définie comme la description simplifiée d’un systéme d’un
phénomene ou d’un processus, en vue d’en étudier le déroulement par simulation (Peyronnard,
2008). Le modélisateur est donc amené a élaborer les simplifications permettant une description
suffisante (par rapport aux objectifs) et satisfaisante du fonctionnement du systéme. Deux types de

représentation du fonctionnement d’un systéme nous intéressent particuliérement:

% Le modele conceptuel: représentation schématique ou verbale des relations (caractéristiques
du systéme) entre les causes (entrées du systeme) et les effets (sorties du systéeme) du
systeme et de son fonctionnement ;

% Le modele mathématique: les relations sont décrites par un systéme plus ou moins complexe

L)

d’équations mathématiques. La solution analytiqgue ou numérique d’un tel modéle doit

permettre [’estimation du comportement pour les conditions du scénario envisagé

(Peyronnard, 2008).

L’étude du comportement a la lixiviation d’un déchet demande une modélisation de la
matrice solide (assemblage de phases minérales, mécanismes de rétention des polluants), du schéma
réactionnel (réactions susceptibles d’avoir lieu et influences des parameétres externes sur celles-ci),

et des processus de transfert de matiére.

La conception d’un modele mathématique consiste a modeler des relations mathématiques
entre les entrées et les sorties d’un systéme. D’aprés la démarche utilisée et/ou le type de relation
recherchée, quatre types de modeéles peuvent étre classifiés: les modéles empiriques, les modéles

déterministes, les modéles stochastiques, les modeles a base de régles floues (Crest, 2007).
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6.2. Vue holistique des modeles géochimiques
Les systémes naturels, ou perturber de maniére anthropique, sont complexes. Plusieurs

processus peuvent influencer sur la circulation et la distribution des contaminants. Ces processus

sont couplés et interdépendants.

» Réactions chimiques : Les réactions chimiques déterminent la nature et la forme des espéces
chimiques dans le systeme considéré, et conditionnent ainsi le partage des espéces entre les
differentes phases.

» Transport : Les produits chimiques sont déplacés ou transportés par convection (la phase
fluide en mouvement, généralement une solution aqueuse, transporte avec elle les espéces
dissoutes), et par dispersion hydrodynamique résultant des phénomenes de diffusion
moléculaire et de dispersion cinématique).

» Processus biologique : Les activités microbiennes peuvent modifier la forme des espéces en
présence, ou modifier le contexte physico-chimique (pH et redox notamment).

> Ecoulement des fluides : Les réactions de précipitation et de dissolution peuvent diminuer ou
augmenter la porosité et la perméabilité du milieu, et peuvent changer la vitesse d’écoulement.
Cela peut affecter le transport advectif-dispersif des contaminants.

» Transfert de chaleur : L’écoulement des fluides et les réactions chimiques sont souvent
induits ou augmentés par le flux d’énergie. Les fluides agissent également comme des médias

pour les transferts de chaleur (Zhu, 2002).

6.3. Typologie des modeéles géochimiques
Les modéles géochimiques ont été largement examinés dans la littérature (Appelo, 2005;

chahidi, 2005; Chen, 2012). lls permettent d’évaluer 1’évolution d’un systéme depuis son état initial
vers un état d’équilibre thermodynamique en calculant la répartition des éléments entre leurs
différentes formes chimiques potentielles (spéciations). Ce calcul se base sur des bilans de masse
(éléments, électroneutralité...), des lois d’actions de masses (représentatives des équilibres
thermodynamiques) et éventuellement des lois d’évolutions (cinétiques de réactions).

En général, les modéles géochimiques peuvent étre séparés en fonction de leurs niveaux de
complexité. Les modéles de Spéciation-Solubilité ne contiennent aucune information spatiale ou
temporelle, et sont parfois appelés modeles de zéro-dimension. Les modeles de réaction simulent
les étapes successives d’une réaction du systeme en réponse a la masse ou au flux d’énergie.
Certaines informations temporelles sont insérées en termes de progression de la réaction, mais
aucune information spatiale est contenue. Les modéles couplés reaction/transport contiennent a la
fois des informations spatiales et temporelles sur les reactions chimiques, avec une complexité qui

est souhaitée pour des applications environnementales, mais ces modéles sont complexes a utiliser.

50



Chapitre 1: Synthése bibliographique

6.3.1. Modeles de spéciation-solubilité
Les modeles de spéciation-solubilité peuvent répondre a trois questions principales:

1. Quelles sont les concentrations et les activités des especes ioniques et moléculaires dans une
solution aqueuse ?

2. Quels sont les états de saturation a 1’égard de divers minéraux dans le systeme, et donc le sens
des réactions qui pourraient se produire vers la réalisation de 1’équilibre ?

3. Quelle est la répartition des espéces stables sur les surfaces ou les échangeurs d’ions qui sont a
I’équilibre avec la solution aqueuse ?

Les modeles de spéciation-solubilité s’occupent d’un systéme fermé, statique, ou batch.
Toutefois, ils servent également de base pour les modeles de transport réactif discuté ci-apres. Les
calculs d’équilibre sont également utiles pour évaluer les taux cinétiques en fonction de 1’écart a
I’équilibre. Les applications directes de la spéciation-solubilité dans les modéles incluent
I’évaluation de la biodisponibilite, car la toxicité de certains contaminants (par exemple, le chrome
et I’arsenic) varie considérablement pour différentes espéeces.

Deux types d’algorithmes sont utilisés dans les modéles de spéciation-solubilité: ceux qui
emploient des constantes d’équilibre, et ceux qui utilisent la minimisation de 1’énergie libre. La

plupart des modeles géochimiques appartiennent au premier type (Zhu, 2002).

6.3.2. Modeéles de réaction
Les modeles de réaction calculent une séquence d’états d’équilibre impliquant le transfert de

masse progressive ou par étapes entre les phases dans un systeme, ou 1’addition ou la soustraction
progressive d’un réactif a partir du systéeme, éventuellement accompagnée d’une décroissance ou
d’un décroissement de la température et de la pression (Chen, 2012) Le transfert de masse calculé

est basé sur les principes d’équilibre de masse et de I’équilibre thermodynamique.

6.3.3. Modéles couplés réaction/transport
Les processus qui affectent le partage des contaminants entre les phases et le mouvement

des contaminants sont couplés.

Les modeles incluent des solutions pour les équations différentielles partielles qui décrivent
les transports advectif-dispersif, et des solutions pour les équations algébriques qui décrivent
I’équilibre chimique. Dans ces modeéles, les réactions chimiques sont évaluées sur des échelles

temporelles et spatiales.
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Conclusion du chapitre
Plusieurs études portant sur I’utilisation des cendres de boues d’épuration en substitution

dans la fabrication du ciment ou dans les matériaux cimentaires aussi peuvent entrer dans des
formulations de béton ou de mortier. Les pires cas mentionnent environ 30% de diminution de la
résistance mécanique (compression et fluxion) et aussi pour un taux de substitution de 20% (Pan et
al, 2002). Seuls quelques auteurs ont montré une résistance similaire ou supérieure a la référence
avec un maximum de 5% (Pinarli, 2000), 10% (Tay & Show , 1992) pour le ciment et aussi 15%
(Fontes, 2004), de boues dans les mortiers. Pour ce qui concerne 1I’impact environnemental, peu
d’informations sont disponibles quant a la valorisation de boues d’épuration dans les matériaux

cimentaires (Fontes, 2004) et aucune comparaison n’a été faite avec du béton de référence.

Les conséquences de I’apport des cendres de boues d’épuration sur les propriétés des
mortiers et du béton sont plus ou moins perceptibles selon les caractéristiques des boues utilisées
dans chaque étude dans la littérature. La variabilité inhérente de ce type de résidu demeure une

difficulté majeure a la généralisation des résultats.

Dans la filiére de valorisation des boues calcinées en 950°C, au ciment, un intérét spécifique
est porté a la composition physico-chimique et minéralogique. Celle-ci est liée a la nature et
d’origine des boues utilisees. Généralement, les caractéristiques des boues sont, rationnellement,
assez similaires a celles des matériaux naturels issus des carriéres (argile et calcaire). Les études
récentes menées ont montré la possibilité d’utilisation des cendres de boues d’épuration comme
substitution partielle des matiéres premiéres dans la fabrication du ciment. Ces filiéres étaient
investiguées, car elles permettent un traitement thermique qui a pour but de détruire les
contaminants anthropiques par les éléments traces métalliques (ETM) et/ou les composés traces
organiques (CTO). Les cimenteries bénéficient d’un tres important retour d’expériences en ce qui
concerne I’utilisation de matiéres alternatives, souvent des déchets. Il faut que les grands groupes
prennent en considération les boues d’épuration aprés 1’incinération comme une véritable ressource
minérale, qui leur permet de faire des économies dans I’exploitation de leurs carriéres, et non

comme un banal déchet a éliminer.

Pour la filiére, béton et mortier présentent certains intéréts majeurs, car le béton et mortier
est un matériau utilisé en tres grande quantité dans le monde a divers travaux. Alors, les boues
d’épuration peuvent entrer dans des formulations de béton et de mortier avec ou sans traitement
thermique. Dans les deux cas, il est alors possible d’atteindre des résistances similaires Ou
supérieures a un béton ordinaire. Donc I’utilisation des boues d’épuration peut étre considérée

comme un gisement alternatif de matériaux. Ainsi, leur utilisation permet une économie de
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ressources minérales en évitant ’extraction des matiéres premiéres. En préservant les ressources

naturelles, le béton acquiert un caractere plus respectueux de I’environnement.

L’objectif de ce travail est de caractériser les rejets des boues d’épuration. Ce qui permet de
déterminer les manieres de valorisation possibles, et les conditions opératoires favorables pour une
réutilisation de ces déchets qui peuvent réduire les risques sur I’environnement et sur la santé

humaine.

Comme cela a été vu dans la synthése bibliographique, plusieurs métaux lourds ont été cités
comme étant présents dans les boues d’épuration. En contact avec de 1’ecau, ceux-ci peuvent étre
lixiviés et lessivés vers des cibles environnementales. Avec la substitution partielle du ciment par
les boues pour la fabrication du béton, les métaux lourds peuvent réagir avec les composants du
ciment et I’eau, formant ainsi des produits plus stables. Par ailleurs, la production des produits
d’hydratation du ciment peut stabiliser et finalement retenir les métaux lourds évitant ainsi tout
contact avec I’environnement. C’est pourquoi il est important d’étudier 1’ensemble de ces

phénomenes dans le cadre de 1’évaluation environnementale du scénario.

La démarche vise a répondre a deux questions essentielles. En premier temps, il convient de
veérifier si les matériaux incorporant les boues répondent aux critéres de performance (spécifications
techniques et mécaniques) de tels matériaux. Dans 1’évaluation ou la réponse a cette premiére
question est possible, il faut donc s’assurer que les matériaux incorporés ne seront pas présents
d’impacts sanitaires ou environnementaux jugés inacceptables. C’est pourquoi dans cette these, les
deux points concernant la faisabilité technique et la faisabilité environnementale ont été abordés,

constituant ainsi une approche générale vis-a-vis d’un scénario de valorisation.

La démarche suivie tout au long de 1I’étude est montrée dans le chapitre suivant. En ce qui
concerne la faisabilité technique, une méthode pragmatique de formulation et tests mécaniques ont
été suivis. Ensuite, la méthode d’évaluation environnementale selon la norme [EN 12920] a servi de
cadre méthodologique, car nous I’avons jugée robuste et efficace pour le type de scénario envisage.
Cette norme qui vise a garantir la prise en compte des propriétés specifiques du déchet et des
conditions du scénario d’aprées la littérature. En effet, 1’approche scénario, la caractérisation du
déchet, les essais de lixiviation & différentes échelles déemontrées, et la mise en ceuvre d’une

modélisation sont autant d’éléments préconisés par la norme [EN 12920].
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Chapitre 2:

Matériel et méthodes
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Introduction
La caractérisation est la premiere étape qui est obligatoire et essentielle, dans nos recherches

de la valorisation des boues d’épuration dans les matériaux de construction. Une bonne
connaissance de boue est indispensable et principale pour optimiser la probabilité de trouver une
valorisation optimale. Aussi, cette phase est décisive, pour apprécier le potentiel de la valorisation

de chacune des voies et réorienter les boues d’épuration vers les filiéres les plus adéquates.

La caractérisation des compositions physiques, chimiques et minéralogiques des boues
d’épuration est importante afin de s’assurer de la compatibilité des boues avec le milieu cimentaire
et de béton ainsi que le mortier. C’est pour cela que la caractérisation des boues d’épuration fera
I’objet d’une étude plus approfondie dans ce chapitre. La premiére section de ce chapitre présente
une description des stations de prélévements des boues étudiées, a savoir la localisation des stations
de traitement des eaux usées, aussi que les conditions de prélévement. La deuxiéme section présente
le principe des essais et les matériels employées pour déterminer les différentes caractéristiques des

boues étudiées.

Pour répondre aux différents objectifs de cette recherche, les expériences ont été subdivisees
en trois grandes sections qui figurent au dessin ci-dessous (figure 11).

Tout d’abord, une caractérisation approfondie des boues d’épuration a été réalisée. Donc,
cette caractérisation avait pour objectif de tester que les boues d’épuration pouvaient répondre a un

certain nombre de critéres:

» Contenus conformes a ceux d’un déchet inerte,

» Contenus minéralogiques conformes a un matériau pouzzolanique.

Dans un deuxieme temps, les matériaux de construction ont été préparés. Pour cette partie, il
a fallu mettre au point une formulation satisfaisante et vérifier que les propriétés mécaniques des

matériaux repondaient bien aux caractéristiques d’usage.
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Caractérisation et valorisation des boues en construction

!

Caractérisation des boues

*Caractérisation physique *Caractérisation chimique
—! *Caractérisation minérale *Caractérisation géotechnique

Détermination de
formulation

Valorisation des boues en construction | | —=---- I— -——

Elaboration des produits de construction

*Elaboration du matériau * Performances techniques et mécaniques

I Evaluation environnementale

|
: Caractérisation de la disponibilité des polluants
I Modeélisation sous programme PhreegC

Figure 11: Trois volets de caractérisation développés pour I'évaluation du scénario de valorisation
considéré

1. Origine et prélévement des boues d’épuration étudiées

1.1. Localisation de boues prélevées
Les boues d’épuration utilisées pour cette étude ont été échantillonnées a partir de deux

stations d’épuration de la ville de Khouribga et la ville de Khénifra. Il s’agit des stations de
traitement par boues activées pour la premiére STEP et la deuxiéme par le traitement de lit
bactérien. Ces STEP recevant uniqguement des eaux usées domestiques. La figure 12 et le tableau 22

ci-aprés montrent la répartition géographique des deux stations d’épuration étudiées.

Le choix de ces STEP a été fait, car les deux STEP étudiés sont évacues des boues
d’épuration vers les décharges publiques. Cette situation engendre déplacement d’importantes
quantités des boues vers les décharges. En conséquence, avec 1’absence de filiére de valorisation
adéquate, ces boues ne cessent d’augmenter d’une année a I’autre. De plus, sur le plan
environnemental, cette situation présente une source de nuisance sérieuse sur les plans paysage et
sanitaire. Donc, la nécessité de réfléchir a d’autres filieres de traitement et/ou de valorisation

adaptées au contexte local et environnemental.

56




Chapitre 2: Matériel et méthodes

300000 500000

300000

eLit bactérien

Boue activé

200000

Légende

' |® STEP de Khouribga

S ® STEP de Khénifra

| |Région de Bén Mellal Khénifr

0 37,5 75

sessssssw ) Kilometers

100000

300000 500000

300000

200000

100000

Figure 12: Localisation géographique de deux STEP étudiées

Tableau 22: Caractérisation de deux STEP étudiées

Stations Coordonnées Procédé de Procédé de traitement  Gestionnaire
d’épuration géographiques traitement des boues résiduaires
des eaux usees
Khouribga Longitude :-6,936088 Boue activé Mise en décharge OCP
Latitudes : 32,847696
Khénifra Longitude :-5,676324 Lit bactérien Mise en décharge ONEP

Latitudes : 32,909083

Plusieurs auteurs (Assobhei et Mountadar, 2006; Chennaoui, 2007) ont fait 1’essai
d’estimation des quantités des boues d’épuration au Maroc en 2006 et 2007 dans le cadre du projet
Morocomp et ils ont considéré une moyenne de 40g MS/hab/j (Matiére séche par habitant par jour)

sous forme de boues générées du traitement des eaux usées.

La population du Maroc compte presque 34 millions d’habitants d'apres les résultats du
recensement général de la population et de I'habitat de 2014, générant ainsi une production
potentielle des boues de 511000 tonnes/an. Nous allons donc procéder de la méme fagon pour faire
le calcul au niveau des deux STEP eétudiées (voir le tableau 23 qui présente les résultats de cette

estimation des quantités des boues produites).
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Tableau 23: Quantités de boues calculées dans les deux STEP étudiées

STEP Nombre d’habitants Quantité de boues
Raccordés estimée (tonnes/an)
Khouribga 542125 7915,025
Khénifra 117510 1715,646
Total 659635 9630,671

La quantité des boues connaitra donc une importante augmentation pendant les années a
venir surtout que le plan national d’assainissement liquide prévoit une augmentation des nombres
d’habitats raccordée dans le réseau d’assainissement liquide ainsi que I’amélioration de mode de vie

de la population ce qui engendre 1’augmentation de la production des eaux usées.

1.2. Prelévement des échantillons de boues
Dans ce travail, 1’échantillonnage a été effectué sur des boues prélevées directement au

niveau des tas de boues séches accumulées au niveau ou a c6té des STEP. Tous les échantillons de
boues ont été tout d’abord séchés a I’air libre, puis broyés et enfin tamisés afin d’obtenir une poudre
homogeéne a granulométrie inférieure & 2mm. Trois prélevements de 5kg ont été réalisés pour tous
les travaux de cette thése. Les échantillons de boues ont été conservés a 1’obscurité dans des seaux

scellés pendant six mois au maximum.

Botle hrové

Figure 13: Aspect de boues de la STEP de Khouribga broyé et brute
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2. Traitement des boues par I’incinération
L’incinération consiste a briler les déchets a haute température. Parmi les avantages

principaux de I’incinération des boues d’épuration, on cite la destruction des matieres organiques (y
compris celles qui sont toxiques) et la réduction du volume des boues par 1’élimination de 1’eau et
aussi la réduction de la concentration des polluants (les métaux lourds et les bactéries) a plus haute
température. L’incinération permet de récupérer 1’énergie produite par la combustion des boues
pour produire de 1’électricité, car il peut représenter un bénéfice additionnel non néegligeable, ainsi
que des quantités relativement grandes de cendres, facilitant leur élimination sans risque sur
I’environnement et la santé humaine. Les boues d’épuration brutes ont été incinérées dans le four
électrique, aux différentes températures telles que 105, 250, 550 et 950°C pendant quatre heures, les
boues calcinées sont refroidies a température ambiante de 1’environnement du laboratoire et sous la
pression atmosphérique dans le dessiccateur. La figure 15 montre 1’aspect des cendres provenant de

I’incinération.

*

v

550 °C  os0ec

Figure 14: Aspects des boues d'épuration de la STEP de Khénifra calcinées a 105 °C - 950 °C

Les caractérisations effectuées sur les boues incinérées en différentes températures (105,
250, 550, et 950°C) pour les deux stations de traitement d’eaux usées de Khouribga et de Khénifra

seront présentées dans la section suivante.

3. Caractérisation des boues
Dans un premier temps, il est nécessaire de caractériser les propriétés physico-chimigques,

chimiques, minéralogiques et géotechniques des boues calcinées par plusieurs matériels telles que la
fluorescence X, ICP-AES (Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry), la
diffraction des rayons X (DRX), I’analyse thermique (ATG-ATD) et d’autres parametres tels que le
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pH et calcimétrie Le choix de ces techniques d’analyser nous permettra de bien caractériser les

cendres de boues étudiées pour une valorisation bien adaptée au contexte local et environnemental.

3.1. Caractérisation physique
3.1.1. Taux d’humidité
Le taux d’humidité a été mesuré conformément a la norme frangaise [NF ISO 11465]. Des
échantillons ont été placés dans un four a 105°C jusqu’a I’obtention d’une masse constante. Le taux

d’humidité est alors calculé comme suit :

Meau
Weau = ——x100

total
Ou:
Weay : Taux d’humidité d’échantillon (en %);

M . Masse d’eau évaporée lors de 1’essai (en g);
eau

Miotale : Masse initiale de I’échantillon (en g).

3.1.2. Masse volumique, porosité et compacité
a. Masse volumique
Les masses volumiques des particules solides ont été déterminées avec la méthode du
pycnométre a eau, d’aprés la norme [NF P 94-054]. Ainsi, I’échantillon est séché et pesé, puis
transféré dans un pycnometre calibré et taré. Il permet de mesurer des volumes avec une grande
précision. Le volume des particules est déduit par pesée a I’aide du pycnométre en substituant de

I’eau de masse volumique connue aux particules solides.

Pour déterminer la masse volumique apparente, la masse d’échantillons contenus dans des

éprouvettes de 500ml a été mesurée. L’expérience a été répétée 10 fois.

La masse volumique réelle est définie par le rapport entre la masse de 1’échantillon et le
volume de sa partie solide. Pour cette mesure, un échantillon sec a été pesé (mg.y,) €t inséré dans un
pycnometre a demi plein d’eau. Puis le pycnométre a été rempli d’eau déminéralisée et pesé (m,).
Enfin, le pycnometre a été vidé, rempli uniquement d’eau déminéralisée et pesé (m,). La masse
volumique réelle (Pqgeyie) €St exprimée comme le ratio de la masse de 1’échantillon sec (mgy,) par le

volume du liquide déplacé par cette masse, d’apres 1’équation suivante:

p _ Mgy I X P,
réelle m, _ m; — Mg, mg,p, + m, — m,
pe Pe
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mg,: Masse de I’échantillon sec (en g);
m;: Masse du pycnometre contenant I’échantillon et de 1’eau (en g);
m,: Masse du pycnomeétre rempli d’eau (en g);
P.: Masse volumique de 1’eau (en g-ml).
L’expérience a été répétée 10 fois.

b. Porosité
La porosité a été analysée semblablement a la norme francaise [NF 1SO11508]. La porosité

d’un matériau est le volume des vides sur le volume total, elle s’exprime comme suit:

W

P =
Vicn

Avec les mesures de la masse volumique, la porosité a été calculée selon 1’équation suivante :

VV _ p apparente

Vecn Pisette
Ou:
Vy : Volume des vides;
Vien: Volume de I’échantillon sec.
L’expérience a été répétée 10 fois.

c. Compacité
Est défini comme c’est le volume occupé par le granulat (V) sur le volume total (V7):

\/
c=-—>
Vr
La relation entre la porosité est la compaciteé :
P+C=100%

On peut démontrer cette relation a partir de la masse volumique apparente et la masse

volumique absolue. L’expérience a été répétée 10 fois.

3.1.3.Granulométrie
Genéralement, il existe plusieurs types de granulometrie. Dans cette these on utilise deux

types qui montres ci-apres :

A. Granulométrie par tamisage
L’analyse granulométrique a pour objectif de déterminer les dimensions et la distribution

des grains constituant les deux matériaux étudiés. La technique de granulométrie est a adapter selon
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la taille présumée des particules. Alors, la technique utilisée est le tamisage par voie séche. L’essai
consiste a classer les différents grains constituant 1’échantillon en utilisant une série de tamis
emboitée les uns sur les autres, dont les dimensions des ouvertures sont décroissantes du haut vers

le bas.

La granulométrie est réalisée selon une approche mécanique avec des échantillons secs et
propres qui sont tamisés a sec durant 20min (durée optimale recommandée par (Berthois, 1975)) sur
une colonne de 6 tamis de série (2000, 750, 550, 250, 125 et 63um), sous la norme d’AFNOR [94-

056], dans le but de déterminer les proportions granulométriques des boues

B. Granulométrie par Sédimentologie
Le principe de la sédimentométrie est basé sur la mesure de temps de sédimentation dans

une colonne d’eau. La loi de stockes qui décrit la vitesse de chute des particules permet de
déterminer la taille des grains. La méthode la plus utilisée est la pipette de Rebinson qui permet

mesurer la concentration en matiere de la suspension a un temps donné et une hauteur donnée.

Ce test compléete I’analyse de la granulométrie par tamisage, et permet de quantifier les
fractions argileuses et limoneuses, dont le diametre est inférieur a 63um. La méthode consiste au
préalable a mettre 50g de boue de chaque échantillon dans une éprouvette graduée avec de 100ml
d’une solution du Na-hexamétaphosphate N/1000 (Ngon, et al., 2012), qui facilite la dispersion
entre les argiles et les limons, puis on ajoute 20ml de la solution de peroxyde d’hydrogéne (H,05)
pour éliminer la matiére organique, ensuite on introduit le mélange préparé dans le cylindre. La
suspension est agitée et placée dans un bain thermostaté. La pipette doit étre immergée sur une
profondeur de 20cm (hauteur de liquide initiale) dans cette suspension. Dans un premier temps, on
peut supposer que les particules en suspension sont également dispersées dans toutes les couches
transversales de la suspension. Au fil du temps, la sédimentation des particules a lieu, et selon la loi
de stokes, les plus grosses particules sédimentent plus rapidement que les plus petites. Des
prélevements de 10ml de suspension ont été pris avec la pipette (en bas du récipient de
seédimentation) a différents moments (nous avons pris les mesures environ 26 secondes pour le
sable, une heure pour le limon et 3 heures pour I’argile), et la quantité¢ de particules recueillie est

déterminée par séchage et pesée.

3.1.4.Surfaces spécifiques
La surface spécifique appelée aussi «Aire Massique», est le rapport entre la surface d’un

solide et sa masse ou son volume. Donc, généralement on I'exprime comme une aire massique, en
unités de surface par unité de masse (métres carrés par gramme (m?/g)). La valeur de la surface

specifique d’un matériau dépend de la méthode de mesure utilisée. La connaissance de la surface
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spécifique, est d’une grande importance dans la caractérisation d’une poudre ou d’un solide, quels
que soient les domaines d’application : produit cimentiére, catalyseurs, produits pharmaceutiques,
PVC, noir de carbone, charbons actifs. Sa connaissance contribue a améliorer le contrle de la
réactivité d’un échantillon lorsque celui-ci sera mis en présence d’autres matériaux, car la vitesse de

réaction varie avec 1’état de division des matériaux.

Les surfaces spécifiques de poudre des boues ont eté déterminées a partir de la surface réelle
est la somme des surfaces des grains. Il est possible d’estimer la surface spécifique de particules a
partir de la granulométrie. A partir de deux hypothéses : les grains sont sphériques et aussi tous les
grains ont la méme densité, la surface spécifique peut étre calculée par 1’équation suivante
(Frohard,2014) :

Avec :

Sspe - Surface speécifique

Q : Rayon des grains sphériques
p :Densité de laboue

3.1.5. Teneur en matiére organique
Pour toutes les filieres de valorisation des boues, la teneur en matiére organique est un

paramétre tres important. Pour les filieres de ciment, béton et mortier, plus la teneur est élevée, plus
des caractéristiques indésirables a la valorisation sont a prévoir. La détermination de la proportion
de matiére organique s’aveére donc indispensable. Les teneurs en matiéres organiques ont été

déterminées avec les deux méthodes les plus couramment employées.
» Principe des matiéres organiques par four

Les teneurs en matiéres organiques ont été déterminées a partir de la mesure du pourcentage
pondéral de matiére organique aprés calcination a 550°C pendant une durée de 4h selon la norme
[NF EN 12879]. Il s’agit donc d’une estimation a partir de la matiére volatilisée par calcination de
la matiére seche. La fraction organique est déterminée par rapport a la masse séche par 1’équation

suivante :

(P1 — Pp) — (P, — Py)

% M.O =100 * P, =Py
1~ Fo

Avec

Po= poids des creusets vides ;
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P1= poids finals = poids des creusets avec 1’échantillon ;
P,=poids des creusets + 1’échantillon aprés la calcination.

» Principe des matiéres organiques par analyse calorimétrique différentielle (ATD) &
(ATG)

La teneur en matiére organique a été déterminée par analyse thermique différentielle (ATD)
et analyse thermogravimétrique (ATG). L’appareil utilisé est un Labsys TG/DSC1600 de
SETARAM dont le domaine de travail s’étend de I’ambiante a 1600°C (sous azote et air). Dans

cette étude, la mesure a été réalisee sous air entre la température ambiante 0 et 1000°C.

Le Labsys TG/DSC1600 de SETARAM est constitué d’une structure intégrant le contréleur
et permettant d’associer le module balance a fléau avec les capteurs ACD (a flux) dans un four a
résistance metallique. Une circulation d’eau permanente dans le four permet de réguler la
température pendant 1’essai et de sécuriser le refroidissement du four. L’appareil fonctionne avec un
balayage de gaz, dirigé de bas en haut par deux coquilles qui entourent la tige de la canne de
mesure. Les expérimentations ont toute été effectuées avec une canne ATG/ACD
ambiante/1600°C.

Un logiciel origin.Pro version 12 permet d’exploiter les courbes d’analyse ATG/ATD
obtenues ou de les exporter sous différents formats (Excel, Word). L’analyse par ATG/ACD a été
réalisée au sein de laboratoire des procédés chimiques et matériaux appliqués (LPCMA) a la faculté

poly-disciplinaire de Béni-Mellal.

3.1.6. Pouvoir Calorifique Inférieur (PCI)

Le pouvoir calorifique inférieur est une caractéristique de 1’énergie libérée lors de la
combustion d’un échantillon des boues d’épuration dans une bombe calorimétrique contenant un
exces d’oxygene sous pression et est calculé a partir de la variation de la température observée
durant la combustion de 1’échantillon. Elle est exprimée en général kilojoules par kilogramme (noté
ki/kg ou kj-kg™). Les analyses par PCI ont été réalisées au laboratoire d’usines de ciments de

I’Atlas de Ben Ahmed avec un appareil de calorimétrie du type 6100.

3.2. Caractérisation minéralogique
La caractérisation minéralogique consiste a déterminer en général les phases minéralogiques

dans nos échantillons. Donc, cette technique a été réalisée par les méthodes conventionnelles telles
que la calcimétrie, la calcination par le four et aussi par la diffraction des rayons X qui permet de
déterminer semi-quantitativement les phases cristallines majeures telles que les carbonates, les
silicates, et la chaux.
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3.2.1. Teneur en CaCOj; par la méthode de calcimétrie
Selon I’étude de (Schlosser, 2003), la teneur en CaCO3 élevée d’une boue est un bon indice

de sa résistance mécanique et de sa sensibilité a 1’eau. La teneur en carbonates des boues est
déterminée a partir de la méthode de calcimétrie conformément a la norme [NF P 94-048]. Cette
méthode simple consiste & mesurer le volume de CO, dégagé dans un tube manométrique rempli

d’eau saturée en NaCl, apres attaque a I’acide chlorhydrique, suivant la formule:

CaCOj3 + 2HCI = CaCl, + H,0 + CO»

Une formule de correction (température-pression) permet de passer facilement du volume de

CO; au pourcentage de CaCOs selon (Anger, 2014) :

%CaCO3 = (V2 - V1) x (K/P)avec K=0,4 x [293/ (273 - t)] x (H / 760)
V; et V, correspondent au volume de départ et volume apres réaction, P a la masse de boue et K au

coefficient qui varie en fonction de la température t (en °C) et H : la pression atmosphérique (en

mm Hg). L’expérience a été répétée 10 fois pour chaque echantillon étudié.

3.2.2. Teneur en CaCOj3 par la méthode de calcination
La calcination permet de mesurer directement la teneur de carbonate de calcium dans les

boues. On place les échantillons pendant quatre heures dans un four a la température de 950°C. La
perte de poids, aprés calcination, nous donne la teneur des carbonates, car ces derniéres se

décomposent, sous la haute température selon 1’équation suivante:

CaCO3; — CaO + CO,

Le calcul de la teneur de carbonate de calcium se fait aprés 1’incinération des boues a la
température de 950°C de méme échantillon incinéré a la température de 550°C pour calculer la

matiére organique. La teneur de carbonate est calculée par 1’équation suivante :

(Py — Pg) — (P, — Pg)

%CaC03 =100 =
(Py —Py)

Avec

Po= poids des creusets vides;
P1= poids des creusets avec 1’échantillon calciné a 550°C;
P,= poids des creusets + 1’échantillon apres la calcination a 950°C.

L’expérience a été répétée 3 fois pour chaque échantillon étudié.
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3.2.3. Analyse par diffraction des rayons X
La diffraction de rayons X est une méthode qui permet de déterminer les phases cristallines

d’une matrice solide et donc les minéraux qui composent les boues. Elle permet donc de discriminer
des espéces minérales de méme composition chimique, mais de structures cristallines différentes.
Geénéralement, le principe de 1’analyse diffractométrique est celui de la diffraction par un réseau de

plans cristallins, d’un faisceau de rayons X, selon la loi de Bragg:

2=2d.sin 0

Avec :

A: longueur d’onde de la source ;
d : espacement entre deux plans paralleles successifs du réseau cristallin ;
0 : angle entre le faisceau incident et le réseau de plans.

Chaque espece minéralogique possede un réseau particulier et donc des distances inter-
réticulaires singulieres. Les angles auxquels ces différents plans diffractent sont ainsi spécifiques a
chacun des matériaux minéraux et sont alors une signature de leur structure cristalline. Les
diffractogrammes sont tracés en représentant I’intensité du signal diffracté en fonction de 1’angle de
diffraction. Les pics sont par la suite comparés a la base de données de programme de traitement
des pics, dans laquelle sont répertoriés les diffractogrammes des cristaux purs connus. Une phase

amorphe est ¢galement identifiable sur un spectre DRX par I’apparition d’un halo de diffusion.

L’analyse par diffraction des rayons X est réalisée sur les boues broyée a 100um et calcinée
a différentes températures (105, 250, 550, 950°C). Les analyses de DRX ont été réalisées au centre
d’analyse de la faculté des sciences et techniques de Béni-Mellal de M’ghila, sur un appareil
BRUCKER D8 Advance. Les mesures ont été effectuées sur un angle (260) compris entre 10° et 90°
avec un pas de 0,02° pour une durée de 1 seconde. La longueur d’onde des rayons X de 1,5418 A a
été produite par une anode du tube a rayons X et une anticathode de cuivre. Les diffractogrammes
ont été traités avec le logiciel de DIFFRAC.EVA V3 et aussi par X’ Pert HighScore.

3.3. Caractérisation chimique
3.3.1.Contenu total
Le contenu total est défini comme la proportion d’éléments chimiques dans les boues ou
dans les déchets en général. Les contenus totaux des éléments peuvent étre déterminés par I’analyse

de la phase aqueuse apres que 1’échantillon ait été totalement dissous.

D’apres la norme AFNOR [NFX31-151], la dissolution est réalisée par une solution acide, a
savoir 1’eau régale. Un gramme d’échantillon a été placé dans de 1’eau régale dans une fiole jugée,
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ensuite le mélange a été chauffé lentement a 95°C +£5°C. L’échantillon a été entierement dissous
puis les résidus ont été filtrés. La solution est diluée avec de ’eau déminéralisée jusqu’au 100ml.
Enfin, la solution finale obtenue est analysée par les méthodes: de I’'ICP-AES (Inductively Coupled
Plasma Atomic Emission Spectrometry) et le spectrophotométre a flamme. En outre, I’analyse des

poudres des boues calcinées a été réalisée par I’appareil de la fluorescence des rayons X (FRX).

3.3.1.1. ICP-AES (Inductively Coupled Plasma - Atomic Emission Spectrometry)
Cette technique constitue une méthode polyvalente et sensible grace aux hautes températures

produites par les plasmas des gaz inertes. Tout élément est émissif par excitation lorsqu’il est porté
a une température suffisamment élevée (8000 K) (Zaichick, 2014; Novaes et al., 2016). L’analyse
spectrale des échantillons repose sur la mesure du rayonnement émis. L’échantillon a analyser est
nébulisé dans un plasma d’argon entretenu par induction électromagnétique. La mesure de
I’intensité du rayonnement émis a une longueur d’onde correspondant a I’¢lément a doser permet de
déterminer la concentration en cet élément dans 1’échantillon. Les analyses par ICP-AES ont été
réalisées au sein de centre d’analyse de la faculté des sciences et techniques de Béni-Mellal de

Mghila, avec un appareil de spectrométre d’émission ICP Optima 8300DV.

Figure 15: Dispositif de Spectrométrie d'Emission Atomique de type Optima 8300DV

% Analyse chimique des éléments majeurs
La détermination des éléments majeurs permet d’avoir une connaissance globale de boues

étudiées. Cette analyse des éléments majeurs (Al, Na, K, Ca, Mg, Fe, P, Ti, Mn, Sr) a été réalisée

par la spectrométrie d’émission atomique a plasma inductif (ICP-AES).
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% Analyse chimique des eléments métalliques
Les éléments traces métalliques (ETM) sont des éléments naturellement présents dans les

eaux et par la suite sont transférés vers les boues d’épuration, aussi les concentrations élevées des
¢léments majeurs dans les boues sont dues a 1’origine naturelle (fond géochimique naturel local) ou

a I’effet anthropique, ainsi que les produits utilisés pour traiter des eaux usées.

3.3.1.2.Spectrophotometre a flamme
La spectrométrie a flamme c’est une analyse quantitative qui permet de doser les éléments

mono-¢élémentaires des cations majeurs de 1’ordre du mg/l dans des échantillons liquides.

L’analyse chimique élémentaire des métaux a été réalisée par spectrophotométre a flamme
(Na, K, Li, Ca, Ba), apres attaque acide. Des graphiques d’interférences permettent de corriger
ensuite les dosages. Les ¢léments tels que Mn, Fe, Al sont susceptibles d’interférer sur les
déterminations de Na, Ca, K, Ba selon les cas; on pourra étre amené a en tenir compte. L’analyse
par spectrophotométre & flamme a été réalisée au sein de notre laboratoire de Géoressources et

Environnement a la faculté des sciences et techniques de Béni-Mellal.

Figure 16: Dispositif de spectrométrie a flamme

3.3.1.3.Fluorescence des rayons X (FRX)
La fluorescence des rayons X c’est une analyse semi-quantitative des éléments de

I’échantillon (Idrissi, et al., 2014; Chemphys, 2018). L’¢échantillon est excité par un rayonnement X
et le spectre de fluorescence émis par la matiere est caractéristique de la composition de

I’échantillon. L’analyse par fluorescence des rayons X des boues a été réalisée au sein de notre
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laboratoire de Géoressources et Environnement avec spectromeétre de fluorescence des rayons X
portable. Tous les résultats sont exprimés sous forme d’oxyde. A partir des résultats bruts, les
pourcentages de SiO,, CaO, Al,O3 et Fe,O3 ont été recalculés, afin de fixer la teneur totale en

oxydes principaux égale a 100%.

3.4. Caractérisation géotechnique
3.4.1. Testes d’Atterberg

A. Introduction
Les limites d’ Atterberg sont des essais qui permettent de définir des indicateurs qualifiant la

plasticité d’un échantillon, pour voir le comportement des échantillons sous 1’action des variations
de teneur en eau. Ces limites sont utilisées en géotechnique comme critere de classement des
matériaux fins pour caractériser I’argilosité de matériaux. Notons que ces essais se font seulement
sur les éléments fins d’un échantillon (diamétres inférieurs & 0.06mm), et il consiste a faire varier la
teneur en eau de 1’élément en observant sa consistance, ce qui permet de faire une classification de
I’échantillon. L’objectif de ces tests est de déterminer les limites de consistance qui sont exprimées

en termes de teneur en eau marquant les limites entre 1’état solide et 1’état plastique.

— La limite de liquidité (W) : c’est la teneur en eau d’un échantillon remanié au point de

transition entre 1’état liquide et plastique.

— La limite de plasticité (Wp) : c’est la teneur en eau d’un échantillon remanié au point de

transition entre 1’état plastique et solide.

Les caractéristiques sont complétées par I’indice de plasticité I, qui s’exprime en %. Il est

donné par la formule ci-dessous :
lp = WL - Wp

Donc, I’I,, definit en realité I’intervalle de teneur en eau dans lequel le matériau reste souple

et déformable tout en conservant une certaine résistance au cisaillement. La connaissance de cet

intervalle est d’une manicre générale trés utile dans la conception des ouvrages en terre.
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Ces indices de Wy, Wp et I, dépondent de la proportion et de la nature des particules

argileuses contenues dans les matériaux. Les limites de liquidité ont été determinées avec la

méthode de casagrande, selon la norme [NF P 94-051].

Etat liquide Etat plastique Etat solide

W € I | 0

WL( )Wp

I

Figure 17: Limites d’Atterberg

L’essai consiste a déterminer la relation entre la teneur en eau et le nombre de chocs imposés
a une coupelle contenant le matériau, induisant la fermeture, sur 1cm, d’une rainure préalablement
formée dans le matériau. Par définition, la limite de liquidité est la teneur en eau qui correspond a

une fermeture sur un centimetre pour 25 chocs.

La limite de plasticité est déterminée par la méthode du rouleau. Par définition, la limite de
plasticité est définie comme la teneur en eau du cylindre qui se brise en 2 ou 3 morceaux au

moment ou son diamétre atteint 3mm.

Tableau 24: classification des matériaux en fonction d’indice de plasticité

Indice de plasticité Degré de plasticité Exemples de matériaux
0 <Ip<5 Non plastique Sable limoneux ou argileux, sable
5 <I,<15 Moyennement plastique Limon sableux, limon
15 < 1,<40 Plastique Limon sableux, limon
1,>40 Trés plastique Argile

A partir des limites d’Atterberg, on peut calculer les indices de consistance qui caractérise
I’état hydrique d’un matériau. L’indice de consistance est calculé par la relation suivante:

w,w,

AVec:
W, : Teneur en eau ;
I : Indice de plasticité ;

W._: Limite de liquidité.
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3.4.2. L’essai au bleu de méthyléne
L’essai au bleu de méthylene est aussi un paramétre permettant de caractériser 1’argilosité

d’un matériau. Son application est plus récente que les limites d’Atterberg. Cet essai est également
réalisé pour caractériser les fines de granulats ou certaines additions pour le béton. En géotechnique,
ce paramétre est noté Vg (valeur au bleu). Il représente la quantité de bleu de méthyléne pouvant
s’adsorber sur les surfaces externes et internes des particules argileuses contenues dans le matériau

étudié (cendres des boues de notre cas).

Cette méthode selon la norme [NFP 94-068] est basée sur le mélange de 1’échantillon des
cendres de boues de poids compris de 50g avec 500ml d’eau déminéralisée. Le mélange obtenu est
agitée a I’aide de I’agitateur a ailettes a une vitesse de 700tr/min pendant au minimum 5min, puis de
maniere permanente a 400tr/min, et ensuite ajoutée a I’aide de la burette 5ml de solution de bleu de
méthyléne, au bout de 1 minute, le test de la tache est effectué sur papier-filtre. Le test est dit positif
si, dans la zone humide, apparait autour du dépdt central 1’auréole bleu clair persistant. Il est dit
négatif si I’auréole est incolore, il faut alors rajouter 2ml de bleu de méthyléne dans chaque minute,
ensuite chaque addition est suivie de tests effectués de minute en minute jusqu’a ce que le test

demeure positif. La valeur de bleu de méthylene est obtenue a I’aide de 1’équation suivante:

VB =10 v
= * —
M

AVEC:

M est la masse de 1’échantillon, en grammes ;

V est le volume total de solution de colorant injectée, en millilitres.

Selon Corte et al, (1992) bien que la valeur au bleu présente des avantages techniques et
pratiques, 1’utilisation du paramétre de I’indice de plasticité (Ip) est a privilégier pour les matériaux

constitués quasi exclusivement d’éléments inférieurs a 400pum.

3.5. Caractérisation du comportement au contact de phases aqueuses

3.5.1. Disponibilité des polluants en fonction du pH —CNA (Capacité de
Neutralisation Acide)
La capacité de neutralisation acide a été effectuée conformément a la norme

[CEN/TS14429]. La CNA est définie comme la quantité d’acide nécessaire pour changer la valeur

du pH de la valeur originale de 1’échantillon a une valeur choisie différente.
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Des échantillons des cendres de boues d’épuration ont été mis en suspension a un coefficient
liquide/solide fixe de 10 dans des solutions aqueuses comportant des quantités présélectionnées de
base ou d’acide. Les quantités présélectionnées ont permis d’obtenir des valeurs stationnaires de pH
a I’issue de la période d’extraction. D’aprés la norme, chaque solution a été additionnée en trois
¢tapes au début de I’essai. Au moins 8 valeurs finales de pH sont nécessaires, couvrant au minimum
la gamme de pH 4 a 12. Les suspensions ont été agitées par agitation mécanique continue pendant
72 heures. A la fin des 72 heures, le pH de chaque lixiviat a été mesuré. Les lixiviats ont été filtrés
sur une membrane en acétate de cellulose de porosité égale a 0,45um. Les concentrations des

éléments métalliques dans les filtrats ont été mesurées par I’ICP-AES.

4. Mise en ceuvre dans les filieres des valorisations
L’objectif de cette section est d’évaluer sur le point de vue technique, des exigences de

qualification et pratique de I’utilisation de boues d’épuration dans les voies de valorisation
pressenties est possible. La «mise en ceuvre dans les filieres des valorisations» consiste a amener
des études préliminaires de faisabilité a 1I’échelle du laboratoire. Pour ce faire, les boues d’épuration
de retenues viennent en substitution ou complément d’autres matériaux traditionnellement utilisés
dans les différentes filieres étudiées. Les caractéristiques des matériaux obtenus a base de boues
sont ensuite determineées de maniére & établir une comparaison des performances avec celles
exigées des matériaux classiques et principales spécifications des filieres de valorisation.
L’influence de I’incorporation de boues et de leurs caractéristiques est mise en avant. Cela permet
de:
v" Préciser si les boues étudiées peuvent étre effectivement intégrés a d’autres matériaux, et ce,
sous quelles conditions ;
v' Définir quelles propriétés sont nécessaires a leur valorisation et celles qui tendent a rendre
difficile, voire empécher cette valorisation ;
v D’apporter les solutions, préconiser leur mise en ceuvre et prévoir les études et essais
complémentaires a effectuer.

Ce travail a concerné deux filieres de valorisation jugées comme plus importantes. 1l s’agit
des filiéres de ciment et des mortiers et bétons, a savoir I’emploi des boues dans la fabrication de
ciment, et aussi 1’incorporation dans le béton et la préparation d’un mortier assimilé a base de
boues. Le tableau 25 remémore les filieres etudiées par les différents laboratoires ainsi que la

répartition des boues faisant 1’objet de travaux dans les filiéres retenues.
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Tableau 25: Filiéres de valorisation et aussi les types des boues valorisées

Filieres Boues étudiés Laboratoires
Boues calcinées Boues calcinées
dans 550°C dans 950°C
Ciment - X ciments de I’Atlas de
Ben Ahmed.
Béton et mortier X - SI3 et FST

4.1. Filiere de ciment
Dans le chapitre précédent (synthése bibliographique), nous avons constaté que les

caractéristiques liées a la minéralogie et a la composition chimique des boues en général sont
presque proches des matiéres premiéres couramment utilisées dans le cru en cimenterie. Dans cette
section, nous avons évalué les boues d’épuration calcinée de deux STEP de Khénifra et de
Khouribga comme substitution de matieres premieres utilisées pour la fabrication de clinker. Donc,
pour chaque boue étudiée, quatre clinkers sont fabriqués avec une proportion différente de boue
dans le cru. Au total, ce sont huit clinkers qui ont été élaborés pour I’analyse et 1’étude par la suite
Pour les huit clinkers retenus, la quantité totale d’argile nécessaire au cru a été substituée par les
cendres des boues. La préparation des clinkers et les analyses ont été réalisees dans le laboratoire de

1’usine de ciments de 1’Atlas de Ben Ahmed.

4.1.1. Potentiel de valorisation des boues calcines
Le traitement thermique qui s’applique sur les boues d’épuration a une gamme de

températures de 550°C a 950°C. Il présente de multiples intéréts et permettent de soulever plusieurs
effets a savoir : la destruction des matiéres organiques, la déshydratation des boues, la diminution
de la plasticité, la destruction des composées traces organiques (CTO), I’affectation de la mobilité
des éléments traces métalliques (ETM) et de diminuer la cristallinité des minéraux argileux lorsque
la température de calcination est adaptée. De plus, I’incinération des boues dans le four, ce qui peut

présenter plusieurs avantages:

v’ Préserver les combustibles fossiles comme les produits pétroliers ou charbons ;
v’ Valoriser la consommation d’énergie provenant de la combustion des déchets ;

v’ Sauvegarder les matieres premieres nobles minérales en les substituant par des déchets.

Dans cette section, c’est ce point qui va €tre traité sous un aspect de I’élaboration de
pouzzolanes artificielles des boues d’épuration. Dans le cas de 1’application d’un traitement

thermique a des boues qui comporteraient certains contaminants, il faudra porter une attention
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particuliere aux émissions atmosphériques de composés organiques et si besoin évaluer les

dispositions nécessaires a leur traitement.

Dans ce contexte de diminution du colt économique et environnemental associés a la
production du ciment (Chen, 2012; Sara et al., 2016) ont mené des travaux qui ont contribué a
évaluer le potentiel d’activation thermique de boues d'épuration pour la production de pouzzolanes
réactives. Ces pouzzolanes reactives viennent en substitution du ciment. Ce choix porté sur boues
d'épuration, a été fait parce qu’il s’agit d’un matériau largement accessible, et qu'il a déja été
démontré que dans des conditions de calcination spécifiques, les minéraux argileux pouvaient

révéler d'excellentes propriétés pouzzolaniques.

4.1.2. Elaboration des crus
Généralement, la plupart des crus de cimenterie sont composés d’un mélange de calcaire et

d’argile auquel s’ajoutent d’autres composants suivant les ajustements minéraux nécessaires. Les
crus de cimenterie sont assemblés de maniere a équilibrer les différents éléments fondamentaux du
clinker (calcium, fer, silicium, et aluminium). Afin d’obtenir des crus dans la steechiométrie
souhaitée en éléments principaux, des ratios et modules ont été définis. Les principaux ratios ont été
présentés dans le chapitre 1, la section 4.1.2, le tableau 16. Les cimentiers s’intéressent de plus en

plus a la valorisation dans le cru d’un ciment.

> Calcaire 80 % Matieéres premieres
» Argile 20% —
» Correctif (Bausite, oxyde de fer) (Broyage et Homogénéisation)

Substitution (5, 10,15 et 20 %) ¢ Cru
des houes calcinées dans le cru
Clinker
Phase de clinker e—

Cuisson a 1450°C

Brovage a 100 pm avec du gypse |J&— Ciment Portland

Figure 18: Valorisation des boues calcinées dans le cru
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4.1.3. Calcul de la composition des crus
Les compositions des crus ont été déterminées en considérant les compositions chimiques

des matiéres premiéres traditionnelles et des boues étudiés. Les compositions des crus ont été

calculées en utilisant le facteur de saturation en chaux (LSF), le module hydraulique (HM) et le

module silicique (SR). Les différentes compositions des crus ont été élaborées de la maniere

suivante:

% Une premiere série contient une proportion des boues de la STEP de Khénifrade 0; 5 ; 10 et

20%.

% Une deuxieme série contient une proportion des boues de la STEP de Khouribga de 0 ; 5 ;
10 et 20%.

Tableau 26: Modules des composants des crus (Lin & Lin, 2005; Pan et al,2008; Yang et al., 2013; Lin,
etal, 2012; Anger , 2014; Renaut, 2017)

Modules Formules Inférieur ou égal Normes Supérieur ou egal
Module Ca0 Résistances 1,7<HM<2,3 Stabilité de volume,
hydraull_que Si0, + Al,05 + Fe, 05 initiales faibles gonflement
(hydration
modulus)
Si0, -Diminution de la Cuisson difficile
Module Al,0; + Fe,04 teirnE?r.atutr.e de ]E)ardma?que de
silicique (silica ¢ "T erisation on. an )
modulus) -Prise et -Prise rapide
durcissement 1,9<SM<3,2 | -Diminution du
rapide crodtage dans le
-Favorise le four
crodtage
Al,04 -Faible chaleur -Prise rapide
“hydratati -Ciment alumineux
Module de fer Fe20s dC.ydrata 1onC3A 17<IM<25
(iron modulus) --Iment sans ' '
Saturation en Ca0 -Faible dégagement -Résistances
chaux (lime | 2.8Si0; +1.8A1,05 + 0.65Fe; 03| de chaleur initiales élevées
saturation 0,8<LSF<0,95 | -Hautes résistances
factor)

finales

4.1.4. Préparation et cuisson des matiéres premiéres
Les boues sont calcinées a 950°C, puis tamisées a 160um. Le refus est broyé pour passer a

160um. Les crus obtenus pour chacun des mélanges sont ensuite granulés avant d’étre cuits au four

électrique.
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Les crus granulés sont cuits dans un four de laboratoire régulé a 1450°C en observant les

conditions suivantes :

Température d’essai : 1450°C ;

Vitesse de montée en temperature : 1300°C / h ;
Palier de 15 mn a 1450°C ;

Défournement a 1175°C ;

YV V. V V V

Refroidissement a ’air libre.

4.1.5. Composition des constituants du clinker
Les crues de ciment ont été préparées et méelangées avec différentes quantités de boues

d'épuration (0, 5, 10, et 20%) calcinées a 950°C. Tous les mélanges bruts broyés ont été brdlés dans
un four chauffé électriquement programmable pour former des clinkers de ciment. La température
du four & haute température a été augmentée de 6°C min- par rapport & la température ambiante et
maintenue a 1450°C pendant 2 heures. Apres la combustion, les produits résultants ont été refroidis
rapidement a I'air ambiant. Le clinker témoin est prélevé de la cimenterie de l'atlas Ben Ahmed a la

sortie du refroidisseur.

4.1.6. Caractérisation des produits de cuisson
Les clinkers obtenus ont été caractérises avec des analyses minéralogiques et chimiques.

4.1.6.1. Analyse minéralogique quantitative des clinkers a boues calcinées
La caractérisation minéralogique des clinkers est réalisée par diffraction des rayons X.

4.1.6.2. Composition chimique des clinkers a boues calcinées
La teneur en éléments majeurs a été réalisée par spectrométrie d’émission atomique a

plasma inductif (ICP-AES)

4.1.6.3. Propriétés physiques des clinkers élaborés.
L’ensemble des propriétés physiques telles que I’analyse granulométrique, la masse

volumique et aussi la surface spécifique de Blaine.

Le principe de I’analyse de la surface spécifique de Blaine est fondé sur I’adsorption
physique de gaz a basse température. Le phénomene de surface qui permet en principe de rendre
compte de 1’état de finesse des particules. La méthode consiste a faire absorber a différentes
pressions un gaz neutre (en général I’azote). La surface spécifique de Blaine c’est une mesure
exprimée en matiere de surface spécifique (en cm#/g dans le systéeme international), c'est-a-dire la

surface développée par unité de masse selon la norme NF X11-621.
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4.1.7. Reécapitulatifs de la valorisation des cendres a la filiére de ciment
La valorisation dans le cru est une solution a mettre en place du moment que 1’on connait les

caractéristiques chimiques et minéralogiques des boues d’épuration qui pourraient servir comme
matiére premiére. En effet, cela permet de confirmer son intégration ou non dans une formulation
de ciment Portland ainsi que la proportion nécessaire a ajouter pour sa fabrication. La figure 20 ci-

dessous qui résume le principe général de la valorisation des boues calcinées a la filiere de ciment.

-
[ ] Sable
Clinker

|:| Argile réference
- Boues Calcinées Caractérisation de

. clinker préparée
- Calcaire prEp

Calcination

) * DRX
1450 °C *[CP-AES

*Analyse granulométrique
*Masse volumique
*Surface spécifique blaine

Substitution des a
boues calcinées

(0, 5,10 et 20%)

Clinker a
Boues
calcin ées

Figure 19: Diagramme schématique du plan de valorisation des cendres de boues a la filiére de ciment

4.2.Filiére de béton et mortier
La valorisation des boues d’épuration dans les domaines des constructions est un sujet

d’études relativement plus récentes. La littérature fait état de différentes voies d’utilisation dans la
construction. Parmi les investigations ont été réalisés dans des applications comme la production
des bétons et des mortiers. Dans ce cas, on utilise les boues sous plusieurs formes : brutes,
déshydratées, sechées, ou calcinées. Nous nous intéresserons principalement aux boues calcinées a
550°C comme une substitution dans le béton et le mortier.

Pour évaluer ’aptitude des boues étudiées a étre utilisés dans cette filiere, nous utilisons les
boues calcinées a 550°C comme une addition minérale dans la fabrication des bétons et des
mortiers. Ceci permet aussi de réduire le colt de certains bétons et aussi d'en améliorer ses

propriétés de mise en ceuvre et de résistance.
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4.2.1. Evaluation technique de [I’utilisation des boues dans des produits de
construction
La possibilit¢ d’employer les boues dans les matériaux de la construction a été étudiée.

Donc, deux étapes ont €té mises en ceuvre. Dans un premier temps, des essais d’intégration des
boues dans des formulations de type mortier ont permis de définir les taux de substitution du ciment
par les boues envisageables, ainsi que I’indice d’activité des boues. Dans un deuxiéme temps, des
essais de formulation de type de béton prét a I’emploi avec le taux de substitution sélectionné lors
de la premiére étape ont été mis en ceuvre. De la méme fagon, pour diversifier la possibilité de

valorisation.

4.2.2.Formulation et fabrication des matériaux
4.2.2.1. Eprouvettes de mortiers
La fabrication du mortier a été réalisée selon la norme [NF EN 196-1]. Les mortiers
intégrant des boues en substitution partielle du ciment ont été manufacturés avec des taux de

substitution variant de 0 a 30%.

Dans la formulation des mortiers, le ciment choisi était un ciment de type CJP 55, a savoir
du ciment Portland au calcaire (80—94% de clinker et 6—20% de calcaire) pur de la classe de
résistance 55 Mégapascal (MPa), d’aprés la norme [NF EN 197-1]. Le ciment choisi est le plus
employé dans la construction et dans la fabrication des chapes, des dallages, des bétons armés et des
bétons préfabriqués et aussi le plus utilisé dans la société intercontinentale immobiliere &

industrielle de Béni-Mellal.

Les éprouvettes ont été coulées dans des moules du bois de dimensions 10x10x10cm?, la

figue 21 représente les éprouvettes utilisées dans cette étude.

Figure 20: Moules utilisés pour la préparation des éprouvettes de mortier de 10*10*10 cm?
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Les formulations completes des mortiers sont indiquées dans le tableau 27

Tableau 27: Formulations des différentes éprouvettes de mortiers utilisées pour la détermination du
taux de substitution optimal.

Formulations des différentes éprouvettes de mortiers utilisées pour la détermination du taux de substitution
optimale de cendre de boue de la STEP de Khouribga

Remplacement | Ciment | Sable concasse | Sable de mer | GO (3-8) | G1 (8-15) | Eau(g) | Cendres de STEP
(%) CJP 55 (9) (9) (9) (9) (9) de Khouribga(g)
0 245 266 434 392 126 500 0
10 220,5 266 434 392 126 500 24,5
15 208,25 266 434 392 126 500 36,75
20 196 266 434 392 126 500 49
25 183,75 266 434 392 126 553 61,25
30 1715 266 434 392 126 623 73,5
Total 1225 1596 2604 2352 756 3176 245

Formulations des différentes éprouvettes de mortiers utilisées pour la déterminatio

n du taux de substitution

optimale de cendre de boue de la STEP de Khénifra
Remplacement | Ciment CJP | Sable Concasse | Sable de mer | GO (3-8) | G1 (8-15) |Eau(g) | Cendres de STEP
(%) 55 (9) (9) (9) (9) (9) de Khenifra (g)
0 245 266 434 392 126 500 0
10 220,5 266 434 392 126 500 24,5
15 208,25 266 434 392 126 500 36,75
20 196 266 434 392 126 520 49
25 183,75 266 434 392 126 565 61,25
30 1715 266 434 392 126 610 73,5
Total 1225 1596 2604 2352 756 3195 245

Le mortier doit &tre composé en masse, d’une part de ciment, de trois parts de sable et d’une
demi-part d’eau. Dans le tableau 27, la quantit¢é d’eau nécessaire augmente avec le taux de
substitution. En effet, quand les cendres de boues sont ajoutées au ciment, il est nécessaire d’utiliser

plus d’eau pour faciliter I’ouvrabilité du mortier a cause de la porosité élevée des boues.

Les mélanges ont été immédiatement moulés dans la salle de préparation a une température
généralement de 20°C+ 5°C avec une humidité relative supérieure ou égale a 50%. Les éprouvettes
ont par la suite été conservees dans une enceinte a une température de 20°C+5 °C et une humidité
relative supérieure ou égale a 90%. Aprés 7, 28 et 90 jours de cure, les résistances mécaniques des

mortiers ont été mesurées.

4.2.2.2. Détermination de l’indice d’activité
D’autres éprouvettes de mortier ont été réservées spécifiquement pour la détermination de

I’indice d’activité selon la norme [NF EN 196]. Les formulations de ces éprouvettes doivent
satisfaire les propriétés suivantes : substitution de 25% du ciment par les boues, masse de boues
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incorporées égale a la masse du ciment enlevée. Les formulations de ces éprouvettes sont présentées

dans le tableau 28.

Tableau 28: Formulations des éprouvettes de mortiers utilisées pour la détermination de I’indice
d’activité.

Remplacement Ciment (CJP Sable(g) Eau(g) Cendre (Khouribga

(%) 55) (g) et Khenifra
Témoin 245 700 500 0
Substitution 183,75 700 500 61,25

4.2.2.3. Eprouvettes de bétons
Les éprouvettes de béton intégrant des boues en substitution partielle du ciment ont été

élaborées selon la norme [NF EN 206-1 et EN 12390-3].

Comme détaillé dans le chapitre 1 de synthése bibliographique, & I’issue des essais sur
béton, la proportion de substitution jugée optimale a été sélectionné et utilisé pour la formulation
des éprouvettes de béton selon littérature est correspond a 10% de substitution du ciment et a 2% de
substitution de sable. Les éprouvettes de béton étaient toutes de formes cylindriques de dimension
11cm x 22cm [diametrex hauteur]. Les moules étaient en plastique. Comme indiqué précédemment,
le type d’utilisation a été envisagé a fabrication de béton prét a I’emploi. Aussi, quarte formulations

ont été mises en ceuvre. Dans chaque cas, des éprouvettes témoins (sans boues) ont été fabriquées.

Figure 21: Moule cylindrique utilisé pour la préparation éprouvette de béton de 11*22cm?
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Les formulations completes des bétons sont indiquées dans le tableau 29.

Tableau 29: Formulations des différentes éprouvettes de béton

Formulations des différentes éprouvettes de béton utilisées pour la détermination du taux de substitution optimale
de cendre de boue de la STEP de Khouribga

Remplacement |Ciment CJP55| Sable Sable de | G1 (8-15) | G2 (15-25) | Eau(g) | Cendres de la STEP
(%) (9) Concasse | mer (Q) (9) (9) de Khouribga
0 490 698,6 4424 9254 583,8 500 0
10 441 698,6 4424 925,4 583,8 500 49
20 392 698,6 4424 925,4 583,8 500 98
Total 1323 2095,8 1327,2 2776,2 1751,4 1500 147

Formulations des différentes éprouvettes de béton utilisées pour la détermination du taux de substitution optimale
de cendre de boue de la STEP de Khénifra

Remplacement |Ciment CJP55| Sable Sable de | G1 (8-15) | G2 (15-25) | Eau(g) | Cendres de la STEP
(%) (9) Concasse mer de Khénifra
0 490 698,6 442,4 925,4 583,8 500 0
10 441 698,6 442,4 925,4 583,8 500 49
20 392 698,6 442,4 925,4 583,8 500 98
Total 1323 2095,8 1327,2 2776,2 17514 1500 147

Les granulats ont été incorporés au préalable, suivis du sable et des liants. Le tout est
mélangé a sec pendant 5min a 20tr/min. L’eau et les additifs (cendres de boues d’épuration) sont
par la suite intégrés durant le mélange, sur une période de 60 secondes. L’ensemble est ensuite
malaxé pendant 5min a 25tr/min. Les moules ont été directement remplis manuellement en deux

passes avec un tassage a 1’aiguille entre ces deux passes puis vibrés sur table vibrante pendant 60s.

Les moules ont été conservés contre les vibrations, les chocs, et la déshydratation a une
température de 20°C + 2°C conformément a la norme [BS EN 12390-2]. Aprés 48h, les cylindres
fabriqués sont démoulés et mis en sac imperméable ensuite entreposé a température et humidité

constante (cure).

Dans certains cas, avant la mesure de la résistance a la compression, les surfaces non planes
des éprouvettes de béton ont éte «surfacéesy», c’est-a-dire recouvertes d’un mélange constitué a
masses égales de soufre et de sable fin siliceux précédemment chauffé et fondu conformément a la
norme [BS EN 12390-3]. Ce surfagage permet de corriger les défauts de moulage, et d’obtenir deux
surfaces planes strictement paralleles. Ceci permet ensuite d’homogénéiser les forces appliquées

pour la mesure de la résistance a la compression.

4.2.3. Essais de résistances mécaniques
La résistance est calculée par la charge maximale qui peut étre appliquée a 1’éprouvette dans

des conditions déterminées avant qu’elle ne soit pliée ou cassée. Les conditions expérimentales des
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analyses utilisées pour la mesure des résistances mécaniques sont celles décrites par la norme [NF
EN 196-1] pour les mortiers et [NF EN 206-1 et 12390-3] pour le béton.

L’appareil utilisé pour les essais de résistances mécaniques est une machine de Presse
Hydraulique Perrier 300 KN asservie en effort, pilotage de marque 3R (figure 23). Cet appareil est
situé au laboratoire de la société intercontinentale immobiliére & industrielle de zone industrielle de
la ville de Béni Mellal.
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Figure 22: Appareil des mesures de résistances mécaniques
4.2.3.1. Résistance en flexion
Les éprouvettes de mortier ont été placées dans un dispositif de flexion avec une face
latérale de moulage sur les rouleaux d’appui et son axe longitudinal perpendiculaire a ceux-ci
comme montre dans la figure 24. La charge a été appliquée verticalement par le rouleau de
chargement sur la face latérale opposée du prisme. La charge a été augmentée sans a-coups a raison
de 50 N/s + 10 N/s jusqu’a rupture.
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Figure 23: Mesure de la résistance a la flexion pour des éprouvettes (Chen, 2012)

82




Chapitre 2: Matériel et méthodes

Pour chaque formulation (0; 10; 20; 25 et 30 %) et a différents temps de cure (7éme jour et
28°™ jour), cing éprouvettes ont été cassées pour déterminer les résistances a la flexion en moyenne

avec les barres d’erreur.

4.2.3.2. Résistance a la compression
A. Résistance a la compression des éprouvettes de mortier 10x10x10 cm?

Les demi-prismes ont été employés pour la mesure de la résistance en compression sur les
faces latérales de moulage (comme montre dans la figure 25). Apres la mesure de résistance en
flexion. Chaque demi-prisme a été centré latéralement par rapport aux plateaux de la machine a
+0,5mm prés et longitudinalement de facon que le bout du prisme soit en porte-a-faux par rapport

aux plateaux ou aux plaques auxiliaires d’environ 10mm.

La charge a été renforcée sans a-coups a la vitesse de 2400N/s £200N/s durant toute la durée

d’application de la charge jusqu’a la rupture.

Face supérieure

| 40 mm C]Sccliun de rupture C]
< > | en flexion de I'éprouvette

Figure 24: Mesure de la résistance a la compression sur des éprouvettes 10x10x10 cm® (Chen, 2012)

Pour chaque formulation (0, 10, 20, 25 et 30% des cendres de boues) et chaque temps de
cure (7 ; 28 et 90 jours), les huit demi-prismes résultant des essais de résistance en flexion ont été

cassés pour déterminer les résistances a la compression moyenne.

B. Résistance a la compression des éprouvettes de béton cylindriques 10x20
Les résistances a la compression sur les éprouvettes de bétons ont été effectuées a 7; 28 et 90

jours de cure. La caractérisation mécanique est effectuée sur six éprouvettes pour chaque

formulation.
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Figure 25: Essais de résistance mécanique en compression sur une éprouvette de béton

Les mesures de résistance mécanique en compression ont été réalisées sur les éprouvettes
sur une machine d’essai mécanique. Les échantillons ont été placés entre deux plateaux et

I’application de la charge s’est fait & la vitesse de 20 mm.min™ jusqu’a la rupture comme montre
dans la figure 26.

4.2.3.3. Récapitulatif des essais réalisés
Les différentes mesures de résistance mécanique réalisées sont résumées dans le tableau 30.

Tableau 30: Essais mécaniques réalisés dans le cadre de I’étude

Temps de cure 7 jours 28 jours 90 jours
Flexion Flexion
Mortier Compression Indice d’activité

Compression

Indice d’activité

Béton compression compression compression

A la fin de ces analyses, d’aprés la norme [NF EN 196-1], I’indice d’activité des boues a été
déterminé a 28 et 90 jours. Il est déterminé par le rapport entre la résistance a la compression du
mortier intégrant 25% des cendres de boues d’épuration et la résistance a la compression du mortier
témoin (sans cendres de boues).

84



Chapitre 2: Matériel et méthodes

Les résultats obtenus permettent de caractériser les performances techniques et mécaniques
des matériaux intégrant les cendres de boues et ainsi d’apprécier la faisabilité technique des voies

de valorisation retenues.

4.2.4. Essais de durabilité —test de résistance au gel/dégel
La caractérisation de la sensibilité au gel/dégel sur les formulations de béton prét a I’emploi

(BPE) consiste a soumettre les éprouvettes a des cycles successifs de gel et dégel exécuté en
conditions saturées en humidité dans une enceinte climatique. Chaque cycle se compose d’une
phase de gel a une température de -10 a -15°C pendant 3h et d’une phase de dégel de 3h a
température ambiante d’aprés la norme [NF EN 494]. Apres ce traitement, la résistance a la
compression des éprouvettes est mesurée. Pour cet essai, trois éprouvettes de béton (BPE) ont été
employées, pour obtenir une valeur moyenne. Ces essais ont été effectués au sein de laboratoire de

la société intercontinentale immobiliére & industrielle de Béni-Mellal (S13).

4.3. Evaluation environnementale de Dutilisation des boues dans des produits de
construction
L’évaluation environnementale a été mise en ceuvre pour objectif d’évaluer les éventuels

impacts sur ’environnement. La procédure employée selon la norme EN 12920 est décrite dans le
chapitre de synthése bibliographique. Dans ce sens, des expériences de lixiviation a diverses
échelles ont été mises en ceuvre. Les essais a 1’échelle du laboratoire permettent de mieux
comprendre et mieux appréhender les matrices solides étudiées. Les résultats obtenus de ces tests
servent notamment de données d’entrée pour la modélisation préconisée par la norme d’évaluation

environnementale.

4.3.1. Lixiviations a I’échelle du laboratoire
A. Capacité de neutralisation acide (CNA) des matériaux de construction
Une éprouvette de béton prét a I’emploi a été cassée en petit morceau. Les phases
cimentaires ont été autant que possible séparées manuellement du sable et du gravier par le
tamisage par un tamis de 4mm. Les morceaux contenant essentiellement des phases cimentaires ont
ensuite été broyés par un broyage électrique. Le broyat a été tamisé a un millimetre. Les particules
inférieures a un mm ont permis de réaliser un test de CNA, d’aprés la méthode décrite dans le

chapitre 2 « matériel et methodes » paragraphe 3.5.1.

4.4. Modélisation du comportement a la lixiviation
Dans le cadre de cette thése, le comportement a la lixiviation des boues d’épuration et des

matériaux de construction de type béton préts a I’emploi a été modélisé. Donc, que nous avons

cherché a déterminer, pour chacune des matrices solides d’étude, 1’assemblage minéral (ensemble
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des phases minerales représentatives d’un matériau) et le modele réactionnel permettant la
description de leur comportement a la lixiviation. L’objectif de la modélisation est dans un premier
temps, d’améliorer la connaissance des matrices solides en apportant des informations
complémentaires sur leur constitution, et sur les réactions qui ont lieu lors de leur contact a 1’eau.
Idéalement, un tel modéle peut permettre, dans un deuxieme temps, en conclusion apres une
validation de celui-ci, de prédire le comportement des matrices solides modélisées mises dans une

autre situation de contact avec un lixiviant.

4.4.1. Modélisation geochimique sous Phreeq C
La formalisation mathématique du modéle du comportement a été élaborée a 1’aide du

programme de calcul géochimique Phreeq C développé par I’'USGS (U.S. Geological Survey)
(Parkhurst & Appelo, 1999).

Phreeq C est un programme dédié aux calculs géochimiques en systéemes tri phasiques
(solide, liquide et gaz). Ces calculs sont basés sur les équilibres chimiques entre les phases:
solutions aqueuses, minéraux, gaz, solutions solides. Le logiciel Phreeq C permet d’introduire aussi
des phénomenes de sorption de surface. En outre, il est possible de travailler soit en considérant que
I’équilibre thermodynamique est atteint, soit en introduisant des données cinétiques pour les
différentes réactions. Le programme de Phreeq C est aussi capable de simuler une variété de
réactions geochimiques pour un systeme incluant la dissolution et la précipitation de phases solides

pour atteindre 1’équilibre thermodynamique.

Ce logiciel calcule les concentrations des éléments dans la phase liquide, ainsi que son pH et
son potentiel rédox. Pour la ou les phases solides, il est permis de calculer les indices de saturation
et le nombre de moles transféré dans les diverses phases pour atteindre 1’équilibre en fonction des

réactions géochimiques réversibles et irréversibles.

Les données d’entrée du modele sont insérées sous la forme de blocs de données
indépendantes répondant a des mots clés. La syntaxe, relativement simple, peut simplifier la
génération de données d’entrée. Donc, le logiciel de PhreeqC est un programme géeochimique

général et est applicable a de nombreux environnements hydrogéochimiques.

4.4.2. Méthode utilisée pour la modélisation du comportement a la lixiviation des
matériaux

A. Base de données
La base de données fournie par le logiciel PhreeqC a été utilisée. Il s’agit de la base

«LLNL>» créee par le Lawrence Livermore National Laboratory.
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B. Détermination de I’assemblage minéral
Le comportement a la lixiviation des matériaux étant testé pour une grande part par leur

constitution minéralogique et les conditions imposées par le milieu (la solubilisation des phases
minérales dépend du pH et de la composition de la phase liquide), le principal but de la
modélisation est de caractériser I’assemblage minéral initial d’un matériau. Pour déterminer ces
assemblages minéraux, la méthode suivante comprend quatre étapes selon la méthode adaptée par

I’auteur (Peyronnard, 2008).
Etape 1 : Recensement des phases minérales susceptibles d’étre présentes ou de précipités.
Cette éetape fait appel a :

» La connaissance du matériau (bibliographie, travaux antérieurs...) ;

> Les résultats de 1’analyse minéralogique «directe» obtenus au cours de I’étude, c’est-a-dire,
les résultats issus de la DRX, FRX, calorimétrie... ;

> Les résultats issus du calcul des indices de saturation. Les phases présentant un indice de
saturation compris entre -1 et 1 sont considérées comme étant fortement susceptibles d’étre

présentes.

Etape 2 : Compilation d’une banque de spectres par simulation numérique.

Au cours de cette étape, des calculs sont effectués en utilisant les différentes phases retenues
lors de la premiere étape. Ceci permet de connaitre I’influence de chacune des especes minérales sur
la lixiviation de la matrice solide dans différentes conditions (évolution du pH de lixiviation par

exemple).

Etape 3 : Identification et quantification des phases minérales

Cette étape est réalisée en utilisant la comparaison entre les concentrations et/ou 1’évolution
des pH expérimentaux et théoriques (issus de 1’étape 2). Elle permet aussi de sélectionner parmi les
phases retenues lors de la premiére étape celles qui sont les plus probablement présentes dans la

matrice solide.

Etape 4 : Simulation du comportement de ’assemblage minéral retenu a I’étape 3 et
comparaison avec les résultats expérimentaux.

A ce niveau il s’agit d’affiner les quantités introduites pour chacune des phases minérales
afin d’obtenir la meilleure représentation possible de la matrice solide. Pour réaliser cette étape, les

résultats expérimentaux utilisés sont :

» Les courbes de titration obtenues lors de I’essai CNA (pH = f [H+]) ;
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> Les courbes de solubilisation des différents éléments, a savoir les concentrations des
difféerents éléments [C] = f (pH).

Ces deux dernieres étapes sont réitérées jusqu’a I’obtention d’une simulation satisfaisante.
C’est-a-dire une simulation qui permet d’obtenir une faible différence entre les résultats
expérimentaux et théoriques. Ainsi, une modélisation inverse est donc mise en ceuvre. Toutefois, la
complexité du modéle en terme de nombre de paramétres est telle qu’il n’est pas envisageable, a ce
niveau, d’utiliser les méthodes numériques classiques d’identification parameétriques (algorithme de

Levenverg-Marquardt, moindres carrés...).

C. Hypothéses de modélisation
Les hypothéses suivantes ont été posées sur 1’état du systeme :

% On considére que 1’équilibre entre les phases solides et liquides est atteint ;

% On considere que le milieu est totalement saturé en eau. Aussi, aucune phase gazeuse n’est
prise en compte (les pores sont tous considérés pleins d’eau) ;

% Le ratio liquide/solide (L/S) de 10 employés lors des essais expérimentaux est effectivement
satisfait. Dans le modéle, on travaille avec une quantité de solutions prédéfinie et constante
de 1L.

Tableau 31: Définition des mots-clés de PhreeqC utilisés dans cette étude.

RUBRIQUES DESCRIPTION

SOLUTION Cette option est utilisée pour définir les températures et les compositions
chimiques de la phase liquide au temps 0.

EQULIBRIUM  Cette option est utilisée pour définir la quantité de différentes phases minérales
PHASES présentes dans I'assemblage initial ainsi que leur indice de saturation.

Cette option est utilisée pour définir une réaction du type ajout d’une quantité
totale (tot) d’un composé chimique. Dans 1’option, il est possible de définir un
nombre de « step »(n). La réaction se fait alors par étape, et a chaque étape, on
ajoute la quantité tot/n du composé.

REACTION

SELECTED Cette option est utilisée pour définir quelles informations seront conservées
OUTPUT dans un fichier résultats lisibles par un tableur.

D. Structure du modéle sous PhreeqC
La simulation numérique sous PhreeqC nécessite de renseigner deux types de fichiers : un

fichier d’entrées décrivant la situation a simuler et une base de données thermodynamiques.
L’exécution de PhreeqC retourne un fichier de type regroupant les résultats désirés par I’utilisateur,

c¢’est-a-dire concentrations des éléments majeurs et éléments polluants dans cette étude.
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Pour cela, les mots clés qui ont été utilisés pour cet algorithme sont définis dans le tableau

31. La figure 27 résume le principe genéral du programme PhreeqC.

[ Description + Initialisation ]

, Création de base
! Données \

- de données
~_  expérimentales L/ So

R =

[ Simulation ]

[ Exploitation des résultats ]

Figure 26:Principe de fonctionnement du programme de PhreeqC

Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre, nous avons présenté les méthodes de prélévement et d’analyse utilisées au
laboratoire. Deux types des boues qui sont étudiés et aussi caractérisés par différentes méthodes
(physique, chimique, minéralogique et géotechnique). Ensuite, ils ont été utilisés a la place de
matieres premieres classiques dans deux applications dans le domaine de constructions:

— Comme matiére premiére dans un cru pour la fabrication de clinker,
— Comme addition dans la fabrication des mortiers et des bétons,
Les boues ont été utilisées comme composant dans des mélanges avec d’autres matériaux

couramment utilises.

Dans les crus de cimenteries, les boues calcinées ont permis d’apporter comme la quantité
d’argile et de calcaire nécessaire sous forme de mélanges binaires (calcaire ou argile, avec les
cendres des boues). Les taux d’incorporation ont varié d’environ 0 ; 5; 10 et 20% des cendres de
boues calcinées en 950°C. Les boues utilisees dans les crus en laboratoire presentent des
caractéristiques de cuisson adaptées a leur intégration aux compositions de crus de cimenterie. C’est
principalement la composition en éléments chimiques majeurs qui permettent d’apprécier le

potentiel d’utilisation dans cette application.
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Dans des mortiers et des bétons, les cendres des boues calcinées dans 550°C, ont été
utilisées comme addition minérale avec des taux de substitution différents de 0; 10 ; 15; 20 ; 25 et
30%. Ces taux de substitution ont été retenus afin de permettre une comparaison avec les indices
d’activité de certaines additions actives et inertes couramment utilisées dans les bétons.

Dans le cadre de cette étude, I’approche méthodologique du travail est illustrée dans la
figure 28, la premiére étape consiste a caractériser les propriétés physiques, chimiques (semi-
quantitative et quantitative), minéralogiques et géotechniques des boues d’épuration incinérées en
différentes températures (105, 250, 550 et 950°C), pour évaluer le potentiel de valorisation
dépendamment des résultats obtenus.

L’étape suivante concerne 1’évaluation de I’incorporation des cendres de boues dans le cru
de ciment, en outre une étude technique se concentre sur I’évolution des propriétés des bétons et
mortiers avec 1’ajout d’additions alternatives des boues calcinées.

L’étude des caractéristiques physico-chimiques, physiques, minéralogiques et géotechniques
permettent de déterminer les propriétés des matériaux. Ces informations permettent d’anticiper les
comportements des matériaux en filiere cimentaire et en filiere de béton et de mortier. Afin
d’étudier le potentiel de la valorisation des boues d’épuration ainsi que les interactions chimiques
entre les additions et un milieu cimentaire. Nous étudierons, dans le prochain chapitre, les différents
résultats et discussions des caractérisations chimique, physique, minéralogique, géotechnique et

comportementale des deux cendres des boues étudiées.
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Caractérisation des boues

Propriéteés physiques : Taux d’humidité, Masse volumique, porosité, Granulométrie
Propriétés chimiques: Eléments majeurs et mineurs, solubilité-lixiviation
Propriétés minéralogiques: Phase minérale et structure des boues par DRX
Propriéteés géotechniques: Testes d’ Atterberg, I'essai au bleu de méthyléne

l 2 approches d’études l

Etude Technique

Des boues dans les matériaux des

I’introduction des boues améliore-t-elle les propriétés

d’usage des matériaux des constructions?
# Etudes sur Clinker : DRX, ICP-AES,
volumique, Surface spécifique

» Etudes sur pites, mortiers et bétons.

U aletat frais : Consistance, temps de prise

O aletat durci : Résistances mécaniques(c
flexion), Essais de durabilité (gel/dégel)

Etude Technique

constructions,

Masse

ompression,

Etude Environnementale
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Introduction
Avant d’examiner la valorisation de ces cendres de boues en domaine de construction, il est

essentiel de les caractériser, ce qui sera amplement détaillé dans ce chapitre. En effet, le chapitre
trois présente ’ensemble des résultats expérimentaux obtenus au cours de cette thése. Donc, nous
détailleront les propriétés physiques, chimiques, minéralogiques et géotechniques ainsi que le

comportement global des cendres de boues résiduaires.

1. Caractérisation physique

1.1. Taux d’humidité
Les résultats du taux d’humidité obtenus sont présentés dans le tableau suivant.

Tableau 32: Résultats d’humidité des échantillons des boues étudiées

Boues de STEP de Khouribga Boues de STEP de Khénifra
STEP Boue calcinée | Boue calcinée | Boue calcinée en | Boue calcinée
en 105 °C en 950 °C 105 °C en 950 °C
Humidité 21,66 % 0% 23,33 % 0%
Siccité* 78,34 % 100 % 76,67% 100%

Pour chaque paramétre la valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon
*Siccité =100-Humidité (%)

Le taux d’humidité des boues calcinées dans 105°C pour les deux stations étudiées est
virtuellement semblable (les valeurs obtenues vont de 21,66 % pour la boue de la STEP de
Khouribga et de 23,33 % pour la boue de la STEP de Khénifra). Ces résultats ne constitueraient pas
un probléme surtout qu’on est dans un climat semi-aride caractérisé par de longues périodes
d’ensoleillement. Concernant les boues calcinées, le taux d’humidité est de 0% pour les deux boues
étudiées, cette valeur est intéressante pour une utilisation ultérieure en fabrication du clinker de

ciment et du béton.

1.2. Densité, porosité et compacité
Les densités réelles et apparentes des différents matériaux utilisés dans cette thése sont

résumées dans le tableau 33.
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Tableau 33: Densité réelle et apparente des différents matériaux utilisés dans cette étude

Matériau Densité réelle Densité apparente Porosité Compacité
(g/cm®) (g/cm®) calculée(%) calculée(%)
Boue calcinée
en 105 °C 2,32 1,4 39 61
STEP de Boue calcinée
Khouribga + +
g en 950 °C 1,6+0,5 0,5+£0,05 69 31
Boue calcinée
2,24 42
STEP de en 105 °C 3,80 ’ >
khénifra Boue calcinée
+ +
en 950 °C 2,15+0,5 0,9+0,05 58 38
. 3,1 (Chen, 2012 ; | 1,5(Yangetal,
Ciment Nmai, 1999.) 2015) 52 (Tate, 2005) 48
2,6 (Chen, 2012 ; | 1,6 (Yangetal,
I . Tate, 2 2
Sable Nmai, 1999.) 2015) 38 (Tate, 2005) 6
2,6 (Chen, 2012 ; | 1,7 (Yangetal,
I . Tate, 2
Granulat Nmai, 1999.) 2015) 35 (Tate, 2005) 65

Pour chaque parametre, la valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon

Dans ce tableau, uniquement les valeurs relatives aux boues calcinées en 105°C et 950°C
pour les deux STEP étudiées ont été mesurées. Pour les autres matériaux, les valeurs sont issues de

la littérature.

Les résultats du tableau 33 montrent que la densité apparente des cendres de Khouribga
calcinés & 950°C est de I’ordre de 0,5g/cm? et celles de Khénifra pour la méme température est de
0,9g/cm®. La boue calcinée & 105°C de la STEP de Khouribga montre une densité apparente de
1,4g/cm?, ceci montre que cette boue est plus faible que celle du ciment, du sable et du granulat
(1,5; 1,6 et 1,7g/cm®) selon Yang et al, (2015). Par contre, la densité apparente des boues calcinées
a4 105°C de la STEP de Khénifra est de I’ordre de 2,24g/cm®, plus importante que les autres
constituants (ciment, sable, granulat), ceci est lié a la présence de sols dans les boues de cette STEP.

Les valeurs obtenues de la densité réelle vont de 2,32cm*/g pour la boue de la STEP de
Khouribga & plus de 3,86cm*/g pour la boue de la STEP de Khénifra. Cette derniére est plus élevée
a cause de la présence de sols dans les boues de cette STEP. Ces valeurs coincidentes bien avec les
résultats obtenus par Chen, 2012 et Nmai, 1999.

Les valeurs des porosités des cendres, calculées a partir de ses densités apparentes et réelles,
sont autour de 69% et 58% pour les deux boues calcinées des STEP de Khouribga et de Khénifra
respectivement. Cette valeur était beaucoup plus élevée que celle du ciment (52%), du sable (38%)

ou du gravier (35%) calculé avec les valeurs de densité (Tate, 2005; Nmai, 1999). De ce fait, la
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valeur élevée de la porosité des cendres peut entrainer une altération des propriétés mécaniques du
matériau cimentaire. Il pourrait affecter la microstructure du mortier hydraté ou du béton et
constitue donc une caractéristique négative. Une possibilité de compenser cet inconvénient des
cendres peut résulter de 1’addition d’un superplastifiant dans la formulation. Par contre, les teneurs
des boues calcinées en 105°C de deux STEP de Khouribgha et de Khénifra sont respectivement de
39 %, 42% sont proches de 52%, a I’exception du ciment (Tate, 2005). La compacité est variée
contre la porosité, en effet, I’augmentation de la compacité permet des diminutions des vides ainsi
de développer de meilleures performances mécaniques et moins perméables dans les matériaux
(Thomas & Matthews, 2004; Thomas et al., 2012).

1.3. Granulométrie

A. Granulométrie par tamisage
Pour chaque type des boues, les courbes présentées dans la figure 29 sont des moyennes de

cing courbes.

= Réfut Cummulé Khenifra
100 _ww Khouribga
80
70 ~I

50 \\

40
30
20
10

Réfut Cummulés (%)

Fond 63 125 250 500 710 2000
Tamis (um)

Figure 28: Courbe granulométrique cumulative de deux échantillons de boues calcinées en
105°C de Khénifra et Khouribga

Les résultats de 1’analyse granulométrique présentés dans la figure 29 montrent que la
granulométrie des deux boues étudiées se caractérise par une distribution granulométrique qui varie
entre 63 et 2000um. Généralement, la distribution granulométrique des boues de la STEP de
Khouribga est relativement grossiére. La fraction grossiére a 1’ordre de 250um represente 65%
(compris 18% de sable grossier, 22% de sable moyen et 25% de sable fin). La fraction argileuse et
limoneuse inférieure a 63um de 35%. La répartition granulométrique des boues de la STEP de

Khénifra est regroupée en deux familles : la premiére famille, entre 75 a 150um représente 78%
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(répartis comme suit 25% de sable grossier, 17% de sable moyen et de 36 de sable fin). La seconde
famille est inférieure a 63um représente 22%. Ce résultat concorde avec d’autres résultats obtenus
dans divers études (Valls et al., 2004; Guerraoui et al., 2008; Yang et al., 2015).

La fraction granulométrique entre 63 um et 15 um des cendres de boues des deux STEP
étudiées généralement représente 96% a 86% respectivement pour la boue de la STEP de Khouribga
et la boue de la STEP de Khénifra. Cela indique que les boues peuvent étre classées comme limon
ou argile d’pres les résultats de Chung & Shun (2013).

Le diamétre des particules des cendres de boues des deux stations d’épuration est plus grand
que celui du ciment Portland classique. En effet, environ 10% en poids du ciment est constitué de
particules plus grandes que 50um, et uniquement une tres faible proportion en poids de particules
est supérieure a 90um (Kumar & Monteiro, 2005; Chen, 2012). Par conséquent, une petite particule
dans le clinker de ciment va réagir bien plus rapidement qu’une grosse particule. Les particules
présentant une taille supérieure a 50um ne pourront probablement jamais totalement réagit, méme si

la quantité d’eau d’hydratation est suffisante (Pekmezci & Akyiiz, 2004).

Lorsque les cendres de boues d’épuration seront introduites dans les formulations en
substitution d’une partie de clinker du ciment, il est probable qu’uniquement les petites particules
puissent étre hydratées correctement. De ce fait, les petites particules des cendres de boues pourront
réagir correctement et étre considérées comme une réelle substitution de clinker du ciment. Il est
probable que I’autre partie des cendres ne réagissent que partiellement et puissent étre considérées

comme un remplissage (Chen, 2012).

B. Granulométrie par sédimentommétrie
La figure 30 représente les résultats d’analyse de granulométries par la méthode de

sédimentation.
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Figure 29: Triangle de texture du sol, montrant la texture de deux des boues d'épuration étudiées par le
Département de I'agriculture des Etats-Unis.

Les résultats obtenus montrent que les fractions fines inférieures & 63um représentent plus

de 80 % et 70% pour les deux STEP de Khouribga et de Khénifra respectivement. Ce résultat

montre que la composition des deux cendres de boues d’épuration étudiées est limon fin selon la

classification texturale d’USDA (ministére de I’ Agriculture des Etats-Unis). A partir du résultat de

I’analyse par tamisage et de la méthode de sédimentation, on peut conclure que les boues

d’épuration calcinée a 105°C sont composées principalement par les éléments limoneux et argileux

en concordance avec les résultats obtenus par Huang & Wang (2013).

1.4. Surfaces spécifiques
Le tableau 34 donne les valeurs obtenues pour les surfaces spécifiques pour les deux boues

étudiées.
Tableau 34: Surfaces spécifiques des cendres de boues étudiées
Echantillons Boue de STEP de Boues de STEP de
Khouribga Khénifra Ciment
Calcinée Calcinée | Calcinée Calcinée
en 105°C | en950°C | en105°C | en 950°C
Surfaces
spécifiques (cm?/g)
1280 3900 1350 3600 4200 (Mansour et al., 2010)

Pour chaque paramétre, la valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon
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Les valeurs obtenues de la surface spécifique sont de 1280cm?/g pour la boue de la STEP de
Khouribga et environ 1350cm?/g pour la boue de la STEP de Khénifra. Ces valeurs coincident bien
avec les résultats de 1’analyse granulométrique puisque les deux boues calcinées étudiées sont
respectivement les plus grossieres. Les deux boues calcinées présentent des surfaces spécifiques qui
peuvent étre considéré comme des valeurs typiques de ciment. Une surface spécifique plus grande
implique une meilleure réactivité, apportant de meilleures performances mécaniques d’aprés les
études de Xie, 2009 et Frohard, 2014.

1.5. Teneur en matiere organique

1.5.1. Principe des matiéres organiques par four
Pour les essais réalises sur les boues, les teneurs en matiere organique (MO) sont

consignées dans le tableau 35. 11 s’agit de valeurs moyennes.

Tableau 35:Teneurs en matiéres organiques et d’autres paramétres des boues étudiés

Parameétres Boue de Khénifra Boue de Khouribga  Référence (Asquini,
2008)
Humidité 23,33% 21,66% 81%
Matiére Organique (MO) 38,45% 42,35% -
Matiére Minérale (MM) 34,89% 28,34% 63%
Matiére Volatile (MV) 26,66% 29,31% 66%0

Pour chaque paramétre, la valeur donnée est la moyenne de 3répétitions pour chaque échantillon

Selon les résultats de ces tests (tableau 35), les valeurs obtenues avec 1I’humidité pour la
boue de STEP de Khouribga est de 21,66 et de la STEP de Khénifra est de 23,33%. Ces résultats de
I’humidité sont considérablement revus a la baisse car les deux boues sont séchées a 1’air ambiant.
Des teneurs élevées en matiere volatile des deux boues de la STEP de Khouribga et de la STEP de
Khénifra de 29,31% et de 26,66% en matiére volatile, et en matiére minérale (matiére seche) de

28,34% et 34,89%, respectivement peuvent &tre remarquées.

Les teneurs en MO des boues de la STEP de Khouribga et de la STEP de Khenifra sont
respectivement de 42,35% et 38,45%. Ces résultats montrent que la MO de la STEP de Khouribga
élevée par rapport a la boue de la STEP de Khénifra. Ceci est d0 & I’abondance de la fraction
minérale solide dans la boue de la STEP de Khénifra. Ces valeurs sont largement plus élevées que

celles qui existent dans d’autres études (Asquini, 2008 et Dounya et al., 2012).

La figure 31 présente la courbe de 1’analyse de perte au feu des boues d’épuration étudiées.
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Figure 30: Perte au feu des boues pour les deux STEP étudiés pendant la calcination a 105°C a 950 °C

Les pertes au feu (PAF) dans la figure 31 montrent une perte au feu de 28,2% et de 33,6%
pour la boue de la STEP Khouribga et de Khénifra respectivement. Ce qui traduit la présence de
matiere organique, d’hydrates et de carbonates dans les deux boues étudiées. Plusieurs pertes de
masses successives sont observables. Entre 0°C et 250°C, le premier départ d’eau entraine une perte
de masse de 18% et 12% pour la boue de la STEP de Khénifra et Khouribga respectivement, ces
résultats sont semblables aux résultats des auteurs (Karayildirim et al., 2006; Tantawy, EI-Roudi et
al., 2012; Naamane et al., 2014; Lynn et al., 2015). Entre 250°C et 550°C, une perte des masses
successives est observable, ce qui peut étre attribué & des combustions de matiére organique, la
matiere organique non volatile complexe et les espéces d’hydrocarbures et de matériaux
inorganiques, car les boues d’épuration contiennent diverses substances qui se volatilisent a la
température d’ébullition (Tantawy et al., 2012; Lynn et al, 2015). Les pertes de masses entre 550°C
et 950°C, ce qui peut étre attribué a I’élimination de la matiére carbonée présente dans les boues
d’épuration par décomposition thermique, cela entraine une disparition totale des matieres
organiques (Karayildirim et al., 2006; Tantawy et al, 2012). A plus de 950°C, la perte au feu la plus

faible pour les deux boues étudiées. Ce qui est traduit par la déshydratation totale de la matiére.

1.5.2. Principe des matieres organiques par analyse calorimétrique différentielle (ACD)
(ATG)
Les thermogrammes présentés ci-dessous ont été enregistrés sous azote jusqu’a 1000°C a

I’aide d’un analyseur thermique. Les résultats illustrés dans la figure 32 et la figure 33
correspondant respectivement aux thermogrammes obtenus avec les boues d’épuration brutes des

stations de Khénifra et de Khouribga.
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Figure 32: Courbe thermogravimétrique obtenue avec la boue brute de la STEP de Khénifra
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Figure 31: Courbe thermogravimétrique obtenu avec la boue brute de la STEP de Khouribga
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Les résultats des analyses thermogravimétriques pour les deux échantillons étudiés montrent
que les pertes de masses qui se déroulent entre 200°C et 550°C sont attribuées a des pertes d’cau et
de matiére organiques. Les pertes de masse observée entre 600 a 800°C sont caractéristiques de la
décarbonatation des carbonates de calcium. Au-dela de 1000°C, il y a une perte de masse totale
pour les deux échantillons étudiés. Ces résultats sont similaires aux pertes au feu présenté dans la
figure 31.Généralemet, on peut conclure que les résultats des analyses thermogravimétriques pour

les deux échantillons sont semblables.

Les resultats des matiéres organiques plus fiable les résultats qui trouvé organiques par

I’analyse calorimétrique différentielle.

1.6. Pouvoir Calorifique Inférieur (PCI)
Les résultats de la composition chimique élémentaire et le pouvoir calorifique inférieur

(PCI) des deux boues étudiées sont présentés dans le tableau 36.

Tableau 36: Composition élémentaire et PCI des boues étudiées

Espéces Boue de STEP Bouede STEP (GléauF. (Morau, (HERNANDEZ
de Khénifra  de Khouribga L., 2012) 2006) , 2012)

Taux de cendre % 48,19 12,27 35,88 - -
Taux de carbone (C)% 22,6 34 30,8 41,79 32,65
Taux d’hydrogéne (H)% 3,48 4,24 5,26 6,732 5-4,74
Taux de soufre (S)% 1,01 0,98 0,81 - 0,6-1,03
Chlorure (Cl)% 0,6 0,7 0,21 0,77 -
PCI (MJ/Kg) 7,90 8,86 13,8 - 11,7

La teneur en cendre de boue de STEP de Kheénifra est considérablement élevée 48,19% de
matiére seche par rapport a la teneur des boues de STEP de Khouribga de 12,27% en matiére séche.
Ceci est di a la présence de sol dans cette boue ainsi que di a la combustion totale de la matiére.
Les teneurs en carbone mesurées pour les deux boues étudiées sont de 34% et 22,6%
respectivement pour la STEP de Khouribga et de Kheénifra. La différence entre les résultats de
carbone entre les deux boues est due a I’augmentation des teneurs de carbonate du calcium dans la
boue de Khouribga par rapport a la boue de la STEP de Khénifra. Ceci s’explique dans le
paragraphe de caractérisation minéralogique ci-dessous. La teneur en hydrogene des boues de la
STEP de Khouribga et de la STEP de Khénifra est relativement importante de 4,24% et de 3,48%
en matiére seche respectivement. Ce qui permet de prévoir la formation de composés

d’hydrocarbonates. Le soufre, étant moins important, peut aussi donner lieu & des composes soufrés.
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Les valeurs du PCI de deux boues étudiées sont de 8,86MJ/Kg et 7,90MJ/Kg pour les boues
de la STEP de Khouribga et de Khénifra respectivement. Elles sont plus faibles que les valeurs
trouvées dans d’autres études tel que 13,8MJ/kg (Gléau, 2012), et 11,7MJ/kg (Hernandez, 2012), et
aussi 18 a 23.9 MJ/kg (Leckener et al., 2004; Murakami et al., 2009; Cusido & Soriano, 2011). Les
boues peuvent étre valorisées énergétiquement en tant que combustible alternatifs de substitution
des combustibles fossiles utilisée dans les fours de cimenteries. Donc I’utilisation des boues dans
les fours cimenteries est de plus en plus répandue grace a la réduction des codts en combustible. En
plus, les cendres issues de 1’incinération des boues sont incorporées dans la composition du clinker
(Garcés et al., 2008; Lin et al., 2006; Monzo, et al., 1999).

2. Caractérisation minéralogique

2.1. Teneur en CaCO3; — méthode au calcimetre de Bernard et méthode de four
Pour I’ensemble des essais réalisés sur les cendres des boues, les teneurs en carbonates pour

les boues issues de la calcination a différentes températures avec les résultats de la méthode de

calcimeétre de Bernard sont consignées dans le tableau 39. 1l s’agit de valeurs moyennes.

Tableau 37: Teneur en CaCO; dans les cendres des boues étudiées

Teneur en CaCO5 par la méthode de calcination
Cendres des boues de STEP de Khouribga | Cendres des boues de STEP de Khénifra
Température 105°C | 250°C | 550°C | 950°C |105°C | 250°C | 550°C 950 °C
Teneur moyenne en 12,03 12,70 | 20,30 8,27 12,78 | 16,55 18,05 6,77
CaCO5 (en %)
Teneur en CaCO; par la méthode de calcimetre de Bernard

105°C | 250°C | 550°C | 950°C | 105°C | 250°C | 550 °C 950 °C
Teneur moyenne en 11,95 12,29 19,88 8,08 12,26 | 16,03 17,98 6,65
CaCO5 (en %)

Pour chaque parametre, la valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon

Le tableau 39 montre que ces boues étudiées sont riches en carbonate de calcium. En

revanche, les teneurs en carbonates pour les deux échantillons des boues étudiées sont presque

semblables pour les deux méthodes d’analyses utilisées.
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Figure 33: Variation de Carbonate par rapport a la température

L
a figure 34 a révéelé que le taux de carbonate de ces échantillons des boues d’épuration est
relativement élevé avec I’augmentation de la température. Au-dela de 550°C, le taux de carbonate
pour les deux échantillons étudiés est diminué, ceci peut étre attribué a décomposition des
carbonates a une température proche de 700°C. Ce résultat a été prouvé par plusieurs études qui ont
montré que la décomposition du carbonate est proche de 750°C a 800°C (Ignacio et al., 2005;
Tantawy et al., 2012; Chen et al., 2013; César et al., 2013). A 950°C, on trouve quelques traces de
calcite. Celui-ci se décompose en format d’oxyde de calcium (CaO) et en libérant le gaz carbonique

(CO2) selon la réaction suivante (Elayadi, 2005)

CaCO3=» CaO + CO,

Ces résultats sont identiques aux résultats d’analyse thermique différentielle présentée a la
section 1.5.2. En outre, pour donner plus de signification a ce résultat, nous le confirmerons

ultérieurement par la diffraction des rayons X.

2.2. Analyse par diffraction des rayons X
L’analyse par diffraction aux rayons X des échantillons des boues d’épuration étudiées

calcinées a différentes températures (105; 250; 555 et 950°C). Ce spectre d’analyse est
caractéristique de la nature des minéraux cristallisés constituant les cendres calcinées. Les résultats
obtenus sont essentiellement qualitatifs. Généralement, nous constatons que tous les spectres
obtenus présentent une série de pics de diffraction bien définis qui correspondent a des phases
solides majoritairement bien cristallisées, et aussi des bruits de fond dont la forme indique la

présence de phases mal cristallisées.
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La figure 35 montre les spectres de 1’échantillon de boue de la STEP de Khouribga.
Généralement, la boue calcinée dans la gamme des températures de 105°C a 250°C a révélé la
présence des phases cristallines suivantes : le quartz (SiO,), la calcite (CaCOj3), I’hématite (Fe,03)
et aussi I’oxyde d’aluminium (Al,O3). Ces compositions sont trés proches des compositions
cimentaires, le méme résultat est obtenu par plusieurs chercheurs notamment (Cyr et al., 2003;
Kae-Long et al., 2006; Merino et al., 2007; Tantawy et al., 2012; Naamane et al., 2014). Autour de
550°C est caractérisé par la présence de quartz, d’hématite et d’andradite [CasFe, (SiO4)3]
(Tantawy et al., 2012), bobdownsite [Ca9(Mg) (PO,)6(POsF)] et phosphate de calcium (whitlockite
— [Cag [Mg, Fe] [PO4] 6PO3OH]) (Cyr et al., 2012). Au cours du traitement thermique, le fer est
transformé en hématite (Ignacio et al., 2005; Tantawy et al., 2012). La calcite qui est identifiee
comme étant une composante essentielle dans 1’échantillon, n’a pas été détectée dans la boue
calcinée a 950°C, car la décomposition de la calcite est importante a partir de 750°C pour donner la
chaux (CaO) et le CO, (Lin et al., 2012; Tantawy et al, 2012). Ainsi cette phase est caractérisée par
la présence de merrillite [Ca9NaMg (PO,4)7], de britholite [(Ce, Ca)5 (SiO4, PO,) 3(OH, F)] et de
sulfate de calcium (anhydrite—[CaSO,]). Les résultats obtenus par cette technique analytique
confirment ceux obtenus par 1’analyse thermique différentielle et aussi par la calcination des boues

au four.
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: Quartz; 2: Calcite; 3: Oxyde d’Aluminium; 4: Hématite; 5: Andradite; 6: Sennerite; 7: Bobdownsiten; 8: Whitlockite;

9: Merrillite; 10: Britholite; 11: Anhydrite; 12: Chaux.
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Figure 34: Spectre de DRX de la cendre de boue d’épuration de la STEP Khouribga
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1: Quartz ; 2 : Calcite ; 3 : Gypse; 4 : Hématite; 5: Dolimite ; 6 : Sennerite; 7: Muscovite ; 8 : Anhydrite ; 9 : Gehlenite ; 10 : Chaux.

930°C.raw 1
3600 —

8 8

| A
g 10 fog 9 !
400 — A ’ ) QJW‘“"L\J |"f(\4_w'\m L.Mw'-" MWL{M'WMWM@;M‘WW%

1600 — 1 8 ‘

“|550°C.raw

1600 — 2

7 7 7 [ 1 1 Il
250°C.raw
1600 — 1
900 — 1
400 — 11 1 5 4 s _21 1,4
100 —

4 220 5 51 2 1 1

105°C.raw

1600 —

400 —

'] I L L L L L L L e e e e D D D A D D D D U D U N I I N DN U DN DN NN N D I U NN NN NN U BN U DN U AN DN NN RN I DN BN D D D (N N N B N U B R |
1 | ! l | 1 | !

10 20 30 40 50 60 70 80 90

Figure 35: Spectre de DRX de la cendre de boue d’épuration de la STEP Khénifra
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L’analyse par diffraction aux rayons X dans la figure 36 présente les diffractogrammes de
boues de la STEP de Khénifra, ces résultats montrent 1’existence de plusiceurs phases cristallines a
savoir : le quartz (SiO,), le gypse (CaS0O,4.2H,0), I’hématite (Fe,O3) et la calcite (CaCO3) (Kae-
Long et al, 2006; Cyr et al, 2007; Chen et al, 2010; Attom & Al-Sharif, 2014, Aadraoui et al.,2018).
En revanche, nous constatons I’apparition de nouveaux pics de dolomite (CaMg [COs],) et
disparition du gypse aprés I’incinération de boues d’épuration & 250°C. A la gamme de la
température 550°C a 950°C divers minéraux cristallisés sont présents, tels que la sénérite, la
muscovite (KAI2 [AISi3010] [OH, F]2), I’anhydrite (CaSO,), la gehlénite (Ca2Al [AISiO]) et la
chaux (CaO). En outre, la dissipation des pics de la calcite dans les échantillons calcinés a 950°C
est attribuée a la décomposition du carbonate de calcium dans la boue incinérée prés de 700°C —
800°C. Le carbonate de calcium est sans doute décomposé en CaO et CO, sous I’effet des
températures relativement hautes. Ces résultats sont semblables aux résultats de Kae-Long et al.,
(2006); Dounya et al., (2012); César et al., (2013). La chaux est responsable de I’activité
pouzzolanique dans les matériaux a base de ciment (Monzo et al., 2003; Ignacio et al., 2005;
Naamane et al., 2014).

En conclusion, lors de I’incinération des échantillons étudiés des boues d’épuration a haute
température, nous constatons que les principaux composants des cendres issues a 1’incinération sont
Si0,, Al,O3, CaO et Fe,03. Ces composés sont similaires a ceux des matériaux a base de ciment.
De plus, ces composés sont responsables de ’activité pouzzolanique dans les cimentaires.

Enfin, on peut conclure que les phases cristallines des échantillons des deux sites sont
semblables. D une maniére générale, ils sont constitués par le quartz, I’oxyde de fer (hématite) et le
phosphate de calcium et le fer. On note également la présence d’une espéce sulfatée, 1’anhydrite, en

proportion non négligeable. Ces minéraux peuvent étre regroupés en trois familles :

v' Certains minéraux peuvent étre considérés inertes notamment vis-a-vis du ciment et de I’eau

. le quartz, la chaux, I’hématite ;

v Certains minéraux peuvent jouer un rdle chimiquement pénalisant (empécher
progressivement le processus de prise du ciment (retardateur de prise)) dans les bétons par

exemple le phosphate de calcium et fer ;

v' L’anhydrite est un cas particulier. En revanche, elle peut agir comme régulateur de prise et
aussi contribuer a I’hydratation du ciment en réagissant avec les aluminates pour créer de
I’ettringite. Cependant, ce sel est gonflant et s’il se forme a retardement dans une matrice

solide, il peut provoquer une fissuration du matériau.
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3. Caractérisation chimique
3.1. Analyse chimique élémentaire des métaux et métalloides
Le tableau 37 présente les résultats obtenus lors de la détermination du contenu total des
boues incinérées en différentes températures (105; 250 ; 550 et 950°C) pour les deux STEP étudiés

réalisés par I'analyse d'ICP-AES. Cette liste contient tous les €léments qui sont présents dans les

échantillons.
Tableau 38: Contenu total en éléments dans les cendres des boues
Elements | Boues de STEP de Khouribga Boues de STEP de Khénifra Ciment
(mg/Kg) | 105C [ 250°C [ 550 °C | 950 °C | 105°C [ 250°C [ 550 °C [ 950 °C | (o
Eléments Ca 51000 | 98390 | 136700 | 161900 | 65620 | 84050 | 103500 | 89070 -
majeurs en
exceés (> 10000 Fe 5830 | 9947 | 15150 | 19470 | 2486 | 5669 | 27580 | 20120 | 10520
mg / kg) Mg 5273 | 9355 | 13470 | 16770 | 5114 | 10020 | 15120 | 11800 | 5210
Cu 168,5 | 188,3 | 292,5 | 347,1 | 158,7 | 1443 | 1458 | 1484 | 42,07
K 1823 | 2207 | 3367 5359 | 1129 | 1174 4638 4973 5098

) Mn 93,30 | 153,9 | 201,7 2712 | 96,28 | 2849 294.1 409.3 117,4
Eléments

majeurs (100- Na 1913 | 2781 | 4100 4894 | 1054 | 1137 2272 2466 803,1

10000 mg / Po | 6159 | 2198 | 1466 | 1195 | 76,53 | 1564 | 137,4 | 2009 | 33,79
kg) Zn 1218 | 2229 | 1645 | 3313 | 1289 | 1683 | 1357 | 2211 | 2045
Al 4667 | 7091 | ND | ND | 5102 | 6902 | ND | ND -

Ba 220,1 | 390,7 | 501,7 | 6635 | 209,8 | 621,6 | 7145 | 910,9 86,2

Cd 4,248 | 1196 | 7,036 | 8,797 | 3,03 3,49 5,48 4,99 2,597

Eléments Ni 1582 | 30,50 | 2817 | 4159 | 17.64 | 1917 | 3124 | 1947 | 2430
traces (<100 Co 2350 | 2571 | 4,928 | 5882 | 228 | 434 | 67 | 494 | 43
mg /kg) Cr | 3168 | 5217 | 79,11 | 9328 | 27,76 | 2954 | 472 | 2528 | 17.72
P 212 | ND | ND | ND | 1,06 | ND | ND | ND | ND

ND : Eléments non détectés

Pour les éléments majeurs en exces, il est possible d’observer des différences entre les deux
boues calcinées entre 550°C et 950°C. Par exemple, la cendre de la STEP de Khouribga contient
plus de calcium et de fer. Pour les éléments majeurs, les concentrations des élements chimiques
telles que : I’aluminium, le potassium, le zinc, et d’autres éléments qui sont présents au tableau 37,
ces concentrations sont équivalentes dans les deux boues étudiées. Si on compare ces éléments avec
la composition du ciment, les mémes éléments majeurs entrent pour une grande part dans la
composition des cendres de boues par rapport le ciment. En effet, dans le ciment, les éléments
présents en grandes quantités sont le potassium, le fer, le manganése et le sodium (Onuaguluchi,
2015). Dans les contenus totaux présentés ci-dessus. Le silicium n’est pas détecté. Ceci est

probablement lié au protocole utilisé (Chen & Ma, 2001).
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En ce qui concerne le phosphore, ce composant est connu pour favoriser dans un premier
temps une croissance de la porosit¢ du mortier et du béton. Cependant, cette évolution s’inverse
ensuite avec le temps tant que 1’hydratation se poursuit. De plus, au moment ou le phosphore est
ajouté, la résistance a la compression pourrait étre réduite a 7 jours et trés élevée a 90 jours d’aprés
I’étude de (Liu et al., 2006). En outre, une autre étude a montré que la résistance initiale diminue,
quand la teneur en phosphore dans le ciment augmente jusqu’a 2,25% (Chen, 2012; Chen et al,
2013), en plus le ciment ne parvient pas a répondre aux exigences de la norme utilisée (Nurse ,
2007). Pour les échantillons de la présente étude, la teneur en phosphore dans les deux boues
chauffées a 105°C est de 2,12mg/kg et 1,06mg/kg respectivement pour la boue de la STEP de
Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra. La teneur en phosphore dans les deux boues
calcinées (T> 250°C) est négligeable (non détecté), parce que les concentrations sont inférieures a
la limite de détection. Donc, si la teneur en phosphore dans le ciment est supposée égale a 0 d’apres
I’analyse chimique, alors le mélange (cendres de boues + ciments) n’atteint pas la valeur critique de
2,25% en phosphore. Donc, d’un point de vue technique il est possible d’estimer que la teneur en

phosphore n’aura pas d’influence sur la résistance mécanique des matériaux.

Le contenu en potassium dans la cendre de la STEP de khouribga est presque le méme que
celui de la cendre de la STEP de Khénifra et aussi dans le ciment. Le potassium qui est facilement
soluble dans 1’eau peut élever I’alcalinité de la phase liquide, et aussi accélérer la cinétique
d’hydratation du ciment, ce qui se traduit par une croissance précoce des résistances mécaniques.
Toutefois, ceci n’est pas toujours souhaitable. En effet, si la teneur en potassium est trop élevée. En
outre, le pH de la solution favorise la réaction alcali-granulat. Ceci peut générer 1’expansion et la
déformation du béton. Ce qui peut attribuer & une réduction de la résistance au 28°™ jour, alors que

la résistance est normalement élevée au 7°™ jour selon Chen et al (2013).

Dans le tableau 37, il apparait que des éléments majeurs comme le Zn, le Cu, le Ba, le Pb, et
ainsi les éléments traces tels que: le Ni, le Cd, le Co, le Cr et le P sont présents en quantité non
négligeable dans les deux boues calcinées a en différentes températures. Ceci confirme bien le fait
qu’une évaluation environnementale est nécessaire lors de la valorisation de ce type des déchets en

domaine de construction.

3.2.Contenus en éléments des cendres mesurés par fluorescence des rayons X
(FRX)
Le tableau 38 présente la composition chimique des boues calcinées en différentes

températures (105; 250; 550 et 950°C), déterminée par analyse par fluorescence X. Comme cela a
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été précisé dans le chapitre «matériels et méthodes», les éléments sont représenteés sous forme

d’oxyde.
Tableau 39: Résultats de FRX des boues étudiées
Boues de STEP de Khouribga Boues de STEP de Kheénifra Ciment
Eléments Contenu en % Contenu en % (Onuagulu
105 °C | 250 °C | 550°C | 950 °C | 105 °C | 250C | 550 °C | 950 °C | °Ni 2015)
Si0, 18,96 18,52 | 18,57 18,2 18,01 | 18,13 | 18,07 18,62 34,2
Al, 04 4,10 3,99 4,01 3,98 3,81 3,83 | 3,86 3,87 16,12
Fe,03 2,43 2,93 2,40 2,42 2,40 2,38 2,37 2,42 4,7
Ca0 55,25 57,35 | 58,27 | 58,46 55,3 56,32 | 57,28 57,39 50,2
MgO 1,07 1,18 1,21 1,20 1,27 1,31 1,3 1,32 1,9
K,0 0,82 0,78 0,79 0,80 0,81 0,80 0,81 0,79 1,7
SO, 3,06 3,10 3,12 3,15 3,11 3,13 3,16 3,19 2,8
Na,0 0,17 0,29 0,27 0,25 0,35 0,42 0,38 0,32 1
P,0¢ 0,07 0,35 0,33 0,35 0,71 0,65 0,61 0,63 14,8
TiO, 0,25 0,27 0,26 0,30 0,26 0,27 0,28 0,30 0,9
Zn0 0,091 0,088 | 0,090 | 0,092 0,088 | 0,090 | 0,093 0,093 -
CuO 0,065 0,068 | 0,072 | 0,075 0,060 | 0,063 | 0,069 | 0,073 -
MnO ND ND ND ND ND ND ND ND 0,6

ND : non détecté

La comparaison des résultats de tableau 38 fait apparaitre les différences entre les teneurs
des boues calcinées en basse et haute température par rapport aux teneurs décelées dans le ciment a
savoir le Si0,, Al,0; et MnO qui sont des teneurs faibles ou absentes totalement dans nos
échantillons, mais elle contient des teneurs plus importantes en trioxyde de soufre (SO3). La
présence du soufre dans le clinker diminue les minéraux principaux tels que I’aluminate tricalcique
(C3A), lalite (C3S) et le silicate bicalcique (C2S), en plus des effets indésirables sur le
ralentissement du développement de la résistance a la compression. En revanche, le seuil acceptable
de la teneur en trioxyde de soufre est de 2-4% selon 1’étude de Sayed (2011). De ce fait, la teneur en
soufre de nos échantillons ne va pas générer des effets néfastes sur le clinker qui sera fabriqué par la
suite. L’analyse de la fluorescence X montre une faible teneur en L'hémipentoxyde de phosphore
(P,05) parce qu’on retrouve rarement cet élément dans les matériaux cimentaires. En outre, ces
résultats montre la présence d'éléments a faible teneur qui ont des impacts sur I’environnement tel
que (CuO et Zn0). En conclure que les compositions chimiques en éléments majeurs (% massique
en oxyde) pour les deux cendres de boues d’épuration étudiées sont généralement similaires a celles
présentes dans les ciments (Lin et al., 2004; Lin et al., 2008 ; Onuaguluchi, 2015). En général, ces

résultats ont été confirmés par la suite-par I’analyse minéralogique de DRX.
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4. Caractérisation géotechnique
4.1. Testes d’ Atterberg
Les résultats issus de ces essais pour les différentes boues étudiées sont récapitulés dans le
tableau 40.

Tableau 40: Propriété de géotechnique de deux boues étudiées déterminée par la méthode de

Casagrande
Parameters STEP Khouribga STEP de Khénifra
Limite de liquidité (L) % 191,12 126,08
Limite de plasticité (P.) % 141,94 100,49
Limits de Indice de plasticité (P;) % 49,18 25,60
Atterberg Indice de liquidité (L;)® -1,76 -1,42
Indice de consistance (C;)° 3,22 3,72
Equivalent du sable 22 15
Teneur en eau (W) (%) 141,94 128,45
Pour chaque paramétre, la valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon
ay _ W-P) b~ _ (L-W)
P (L-Py) P (L-Py)

Les valeurs moyennes obtenues avec la limite de liquidité vont de 191,12% pour la boue de
la STEP de Khouribga et a la proche de 126,08% pour la boue de la STEP de Khénifra. Les teneurs
moyennes de la limite de plasticité sont respectivement de 141,94% et de 100,49% pour les boues
des STEP de Khouribga et de Khénifra. Ces résultats sont conformes aux résultats obtenus par (Lo
et al., 2002; Okelly, 2008; Jonas et al., 2010; Zhan et al., 2014). L’indice la plasticité de boue de la
STEP de Khouribga est plus élevé (49,18%) que I’indice de la boue de la STEP de Khénifra
(25,60%). La plasticité élevée est liée a I’hydratation des floculations de boue d’épuration et aux
coagulants utilisés pendant le traitement des eaux résiduaires. On peut conclure que les deux boues
étudiées sont semblables a des sols élastiques de plasticité tres élevée (Ignacio et al., 2005; Brendan
& Kelly, 2006).

En ce qui concerne I’index de liquidité, il est de 1’ordre de -1,76% et de -1,42%
respectivement pour la boue de la STEP de Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra. Ces
résultats indiquant que ces boues sont relativement solides selon la norme [NF P94-051]. En outre
la valeur de I’équivalent du sable pour les boues étudiées est aux alentours de 22% et de 15%
respectivement pour la boue de STEP de Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra. Ces
résultats montrent que les deux boues d’épuration sont de type plastique. Ces résultats corrélés avec
du sol plastique selon la norme de [NF P94-051] (Rico et Del Castillo, 1974). Les valeurs de
I’indice de consistance sont de 3,22% et de 3,72% respectivement pour la boue de la STEP de
Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra. Ces résultats montrent que les deux boues étudiées

sont solides.
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Figure 36 : Classification des boues sur le diagramme de Casagrande

A partir de la connaissance des limites d’Atterberg des deux boues étudiées, la classification
sur le diagramme le plus utilisé en géotechnique peut étre effectuée pour classifier ces boues. Ce
diagramme a pour abscisse W,_ et I en ordonnée. A partir de la classification de Casagrande utilisée
dans la figure 37, il convient de constater que les deux boues peuvent étre rapportées a des sols
limoneux. Or, la plasticité est plus prononcée pour les deux boues. En effet, ces derniers sont
considérés comme trés plastiques. Les résultats de cet essai confirment qu’il est possible d’utiliser

ces boues étudiées dans le domaine de construction.

4.2.Valeur au bleu
Pour ’ensemble des essais réalisés sur les boues étudiées, les valeurs des essais du bleu de

méthyléne sont résumées dans le tableau 41. 1l s’agit de valeurs moyennes calculées sur 1’ensemble
des valeurs pour chaque boue.

Tableau 41: Valeurs au bleu de boues étudiées

Boues de STEP de Khouribga Boues de STEP de Khénifra

Valeur au bleu VBS (cm®/g) 15 17

La valeur donnée est la moyenne de 10 répétitions pour chaque échantillon

Les valeurs modérees du bleu de méthyléne sont de 17cmd/g pour la boue d’épuration de
Khénifra et de 15cm3/g pour 1’autre de Khouribga. Ces résultats indiquent une forte capacité
d’adsorption qui est due a une forte présence de la fraction argileuse. Les résultats obtenus par cette

technique analytique confirment ceux obtenus par le teste d’Atterberg.
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5. Caractérisation comportementale
5.1. Disponibilité des polluants par lixiviation

Selon la méthode décrite dans le chapitre «matériel et méthodes», une lixiviation a 1’eau
déminéralisée pour les éléments polluants a été faite. Généralement, les résultats de lixiviation de
deux boues étudiées montrent un comportement des boues satisfaisant pour leur valorisation. Dans
I’éluat étudié, les éléments cadmium(Cd), antimoine(Sb), silicium(Si), baryum(Ba), nickel(Ni),
plomb(Pb), arsenic(As), mercure(Hg) et étain(Sn) n’ont pas été détectés ou sont inférieurs a
1mg/kg. Une comparaison entre les concentrations des eléments de lixiviation et les contenus totaux

(élément majeur présent dans la section 2.1, tableau 37) est présentée dans les figures 38 et 39.
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Figure 37: Concentrations des éléments dans I’éluat de la boue de la STEP de Khouribga
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Figure 38: Concentrations des éléments dans I’éluat de la boue de la STEP de Khénifra

Les concentrations relarguées pour le phosphore, le cobalt et le mercure, concerne les deux
échantillons étudiés sont presque identiques, ce qui montre qu’une part importante de ces éléments

est mobilisable. De plus, ces éléments sont bien mobilisés au pH naturel a savoir 11 qui correspond
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a I’essai de la lixiviation. Selon (Chen, 2012 ; Chen et al., 2013) et conformément & la norme
standard [NF X31-151], il y a trois seuils trés importants, qui sont les seuils inertes, non dangereux
et dangereux.

Les déchets pour lesquels les relargages sont plus bas que les seuils «inertes» peuvent étre
valorisés dans différents domaines sans traitement préalable.

Les déchets pour lesquels les relargages sont plus élevés que les seuils «inertes» mais plus
bas que les seuils «non dangereux» sont acceptables pour un stockage en décharge municipale
(déchets non dangereux). lls peuvent également étre réemployés en construction en fonction des
seuils spécifiques aux différents scénarios choisis en constructions (par exemple, en route, en
batiment en ciment et en béton).

Les concentrations des éléments sont comparées avec ces seuils dans la figure 40, les
histogrammes sont les résultats de 1’essai de lixiviation, et les lignes représentent les trois seuils
concernant la mise en décharge. (Donatello et al., 2010; AFNOR, 2003)

Concentration des éléments (mg/kg)
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Figure 39: Comparaison des concentrations relarguées lors de I’essai de lixiviation des boues étudiées et des seuils
relatifs & la mise en décharge (Chen, 2012)
Pour les deux boues calcinées a 105°C, les éléments détectés ne dépassent pas la catégorie
des déchets inertes des seuils de décharge. Donc, ces boues calcinées peuvent étre valorisées dans
différents domaines sans traitement préalable. En outre, ces résultats montrent que les valeurs de
lixiviation restent tres loin des seuils non dangereux. En conséquence, ces boues calcinées peuvent

étre réutilisées en domaine des constructions (en route, en batiment en ciment et en béton).

114



Chapitre 3: Caracteérisation des boues des STEP étudiées

5.2. Disponibilité des polluants en fonction du pH - CNA (Capacité de

neutralisation acide)
Ce test permet de déterminer la capacité de neutralisation acide (CNA — CEN/TS 14429), et

aussi d’estimer le niveau de solubilisation des espéces chimiques étudiées en fonction du pH.

5.2.1.Solubilisation des éléments dépendant du pH
D’apres 1’observation des résultats d’analyses chimiques des éluats, les éléments analysés

sont rassemblés en 4 groupes selon les concentrations obtenues au cours de 1’évolution du pH.

A. Les éléments non disponibles
Les teneurs en cobalt (Co), arsenic(As), mercure (Hg), plomb (Pb) et cadmium (Cd) sont en

majorité inférieures ou tres proches des limites de détection dans les différents éluats, quel que soit
le pH. Ces éléments sont considérés comme les polluants inorganiques les plus dangereux. Le
mercure n’a pas été détecté dans les contenus totaux des éléments dans les deux boues étudiées. La
teneur en plomb dans les deux boues étudiées est légérement plus élevée de Iordre 61,59 mg-kg™ et
76,53 mg.kg™ respectivement pour les deux cendres des boues de la STEP de Khouribga et de
Khénifra. Mais le plomb se dissout seulement lorsque la base est ajoutée (pH supérieur a 12) (Chen
et al., 2013). Ce résultat confirme donc bien que le plomb est présent dans les boues sous une forme

stable et non soluble pour les valeurs de pH de I’essai.

B. Les €léments solubles en milieu basique
Les concentrations maximales en aluminium (Al) et du chrome (Cr) pour les deux boues

étudiées ont été mesurés en milieu basique. Généralement, la variation des concentrations des deux
cendres de boues est presque identique pour le chrome. Cependant, la concentration d’aluminium
est plus prononcée pour la cendre de boue de la STEP de Khénifra. En effet, ces derniers sont issus

de I'utilisation de sulfate d’aluminium pendant le traitement des eaux usées.

Résultats de la lixiviation de cendre de boue de la STEP de Khénifra
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Résultats de la lixiviation de cendre de boue de la STEP de Khouribga
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Figure 40: Solubilisation de I’Al et du Cr en fonction du pH pour les deux cendres des boues étudiées.

< Chrome

En milieu acide, le chrome est peu mobilisé avec une faible concentration détectée. Le
minimum de solubilité est remarqué entre 2 a 8 de pH, ce qui est cohérent avec les résultats de
Holtzman (1994) et Chen (2012). Le comportement du chrome trivalent dans 1’eau est tel qu’il est
essentiellement adsorbé sur la matiére solide présente dans les précipités. En outre, le chrome
trivalent (hydroxyde de chrome) est généralement peu soluble dans 1’eau (Elayadi, 2005).

En milieu basique pour les deux boues étudiées, la teneur maximale de mobilisation est plus
élevée pour un pH compris entre 9 et 12. Ces résultats concordent avec ceux (Chen et al, 2013).

0,

< Aluminium

Les resultats obtenus montrent une mobilisation prédominante de I’aluminium pour un pH
supérieur a 12. Cependant, une mobilisation minimale (des concentrations trés faibles) est observée
pour un pH compris entre 2 et 6. En dessous de pH 6, ’aluminium est a nouveau mobilisé. Les
concentrations dans les éluats sont alors comprises entre 14,12 et 120 mg'kg™ de boue de la STEP
de Khouribga et entre 25,96 et 5123 mg-kg™ pour la boue de la STEP de Khénifra.

Ces résultats obtenus mettent en évidence le caractere amphotére de 1’aluminium. Pour des
pH acides, inférieurs a 4, la spéciation dominante de I’aluminium correspond a son seul état
d’oxydation AI**. Pour un pH compris entre 5 et 9, les espéces Al,(OH)4* et Al,(OH)2Z dominent.
la forme insoluble AI(OH); est prédominante dans la gamme comprise entre 6 et 10. Au-dela d’un
pH de 10, I’espece soluble prédominante est AI(OH); (Wei et al., 2005; Elayadi, 2005).
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C. Les éléments solubles en milieu acide
Les éléments tels que le cuivre (Cu) et le zinc (Zn) des boues étudiées présentent un

relargage plus important en milieu acide par rapport aux milieux neutres ou basiques (Figure 42).
Dans notre cas de valorisation, les boues sont mélangées au ciment qui représente un milieu ou le
pH est fortement basique. Dans ce contexte et si les phases porteuses de ces éléments restent
intactes, la solubilité en milieu acide ne devrait pas poser trop de problemes en termes de risque
pour I’environnement. Tous les résultats de la capacité de neutralisation acide sont présentés dans

I’annexe 4.

Résultats de la lixiviation de boue de la STEP de Khouribga
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Résultats de la lixiviation de boue de la STEP de Khénifra
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Figure 41: Solubilisation d’As, du Cu et du Zn en fonction du pH pour les deux cendres des boues étudiees.

R/

«» Cuivre

Pour I’ensemble des échantillons étudiés, la mobilisation maximale du cuivre est de 1’ordre
de 11,5 mg-kg™ pour la cendre de boue de la STEP de Khénifra et le relargage maximum du cuivre
est & moins de 1 mg-kg™ pour la cendre de boue de la STEP de Khouribga dans la gamme de pH de

2 a 4. Le cuivre est diminué rapidement avec 1’augmentation du pH. Dés que le pH dépasse la
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valeur de 6, les concentrations sont diminuees. Ces résultats sont cohérents avec des études
antérieures (Sun & Huang, 2002; Elayadi, 2005; Chen et al., 2013). Il est connu que le pH est un
facteur important pour la mobilisation du cuivre qui est soluble en milieu acide. En conclusion, le
cuivre est bien mobile dans les conditions acides que dans les conditions alcalines.

7

< Zinc

Pour les deux boues étudiées, sur toute la gamme de pH, le zinc a un comportement tres
similaire & celui du cuivre. La concentration maximale de la solubilisation est de 3,63 mg'kg™ et
350 mg'kg™ respectivement pour la cendre de boue de la STEP Khouribgha et la STEP de Khénifra
pour un pH aux alentours de 2. La concentration est minimale pour un pH compris entre 6 et 10 a
cause de la précipitation de (Zn [OH] ,) (Hill & Holman , 2001). Il est moins mobilisé dans un pH
variant entre 10 a 13 pour les deux cendres des boues étudiées. Les faibles solubilités sont possibles
sous forme de Zn(OH)3~ (Hill & Holman , 2001).

D. Les éléments solubles sur toute la gamme de pH
Le magnésium (Mg), le fer (Fe) et le phosphore (P) sont mobilisables sur toute la gamme de

pH (figure 43). Dans le cas du fer et du phosphore, la mobilité presque identique pour les deux
cendres des boues étudiées sur toute la gamme de pH, par contre, les concentrations en magnésium

sont presque maximales pour un pH basique.
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Figure 42: Solubilisation du Mg, du Fe et du P en fonction du pH pour les deux cendres des boues étudiées.
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% Magnésium

L’évolution de la concentration en magnésium pour les deux cendres étudiées en fonction du
pH est similaire. La solubilité du magnésium diminue avec 1’augmentation du pH jusqu’a pH =11
ou on assiste cette fois-ci a un accroissement progressif de la solubilité lorsque le pH augmente. La
concentration maximale du magnésium dans les éluats est de 4,41mg.kg-' et 4,86mg.kg-*
respectivement pour la boue de la STEP de Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra a pH=2
(Elayadi, 2005). Le magnésium dissous est majoritairement présente sous forme d’ions Mg*".

% Fer

Concernant les deux cendres des boues etudiées, les résultats montrent que la mobilisation
du fer augmente progressivement pour un pH compris entre 4 et 10. La concentration maximale est
de 1,35 mg-kg™” et 1,26 mg-kg™” respectivement pour la cendre de boue de la STEP de Khouribga et
la cendre de boue de la STEP de Khénifra. Le fer est un élément généralement trés mobile. Le fer
présente deux degrés d’oxydation, & savoir Fe®" et Fe®".

%+ Phosphore

Pour I’ensemble des échantillons étudiés, la quantité de phosphore lixiviée est faible, avec
une concentration maximale dans les éluats est de 0,70mg.kg- et 0,77mg.kg- respectivement pour
la boue de la STEP de Khouribga et la boue de la STEP de Khénifra pour un pH entre 4 et10.
Cependant, lorsque le pH est compris entre 10 et 14 les concentrations sont diminuées.

5.3. Modélisation du comportement a la lixiviation—identification de I’assemblage
minéral des cendres de boues

Pour compléter I’analyse des cendres de boues étudiées, leur comportement a la lixiviation a
été modélisé. L’objectif ultime de cette modélisation est 1’obtention d’une meilleure connaissance
des boues, a travers la définition ou I’identification d’un assemblage minéral qui les représentent.
Cette modélisation a été réalisée a I’aide du logiciel PhreeqC. Un premier assemblage minéral est
défini a partir des résultats obtenus par 1’analyse de diffraction des rayons X (DRX) en faisant
référence a la simulation d’une attaque acide (CNA) détaillée en haut. Puis, la comparaison des
résultats obtenus théoriquement et expérimentalement permet d’affiner progressivement
I’assemblage minéralogique représentant au mieux les cendres de boues d’épuration. En
conséquence, les tests de lixiviation (CNA) associés a une analyse minéralogique permettent
d’élaborer des hypotheses quant a la nature des minéraux présents et des mécanismes de rétention
des polluants. Ces hypothéses constituent une base de travail pour établir le modele chimique
représentatif du comportement a la lixiviation des cendres de boues calcinées en 550 °C et des

matériaux fabriqués contenant les cendres des boues par la suite (chapitre 4).
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5.4.1dentification de I’assemblage minéral représentant les cendres des boues

Pour représenter les boues d’épuration étudiées, dans cette these uniquement des reactions
de type dissolution/précipitation de minéraux sont prises en compte. Ce stade d’élaboration du
modele réactionnel consiste a tester la pertinence de ces hypotheses pour représenter le
comportement des boues étudiées. Cette procédure passe par une étape de calage des paramétres du
modele sur les résultats expérimentaux.

Le comportement a I’attaque acide des boues a été simulé sous PhreeqC en examinant une
mise & I’équilibre des phases minérales avec une solution aqueuse (SOLUTION). Les phases sont
introduites dans 1’assemblage sous forme de phases pures (EQUILIBRIUM_ PHASES). L’ajout
d’acide nitrique se fait en considérant une réaction avec la solution et les phases solides

(REACTION). Pour plus de détails concernant le code PhreeqC employé, le lecteur pourra se
référer a I’Annexe 5.

5.5.Simulation du test CNA a partir de I’assemblage minéral identifié

Les figures 44 et 45 représentent la comparaison entre les résultats de simulation et
expérimentaux de I’étude CNA des boues calcinées a 550°C. L’absence des points expérimentaux

indique des valeurs sous la limite de détection.
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Figure 43 : Concentrations expérimentale et simulée des éléments en fonction du pH pour les boues de la STEP de
Khénifra
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Figure 44: Concentrations expérimentale et simulée des éléments en fonction du pH pour les boues de la STEP de Khouribga

121




Chapitre 3: Caracteérisation des boues des STEP étudiées

Pour I’ensemble des boues étudiées, les résultats de simulations montrent que 1’assemblage
minéral identifié permet de bien représenter le comportement de la matrice solide. Généralement,
les courbes simulées de solubilisations restent relativement compatibles avec des courbes

expérimentales pour les deux boues étudiées.

Conclusion du chapitre
Pour résumer les résultats des essais présentés dans ce chapitre, les principales

caractéristiques des deux boues étudiées sont les suivantes :

La boue de la STEP de Khouribga est la plus riche en particules de la classe des limons. Elle
présente, en effet, peu de particules inférieures a 2mm et supérieures a 63um. La teneur en matiere
organique de cette boue est forte (42,35%) et celle du carbonate de cette de calcium est de 12,03%.
Cette derniére déterminée par calcimétrie de bernard est la plus élevée. Enfin, cette boue se
distingue aussi par sa forte plasticité comparée aux autres boues. En termes de composition
minéralogique réalisée par la DRX montrant que les principales compositions sont le quartz, la

chaux, I'oxyde de magnésium, I’oxyde d'aluminium et I’hématite.

En ce qui concerne la boue de la STEP de Khénifra, cette derniere présente une
granulométrie relativement grossiére. Il s’agit de la boue qui possede la teneur en carbonates plus
élevée (13%), avec une teneur en matiére organique importante (38,45%). Ces deux parametres ont
pour conséquence d’étre a ’origine d’une forte perte au feu. En effet, les principales espéces
minéralogiques sont le quartz, le carbonate de calcium, I’oxyde d'aluminium et I’hématite.

Pour le comportement a la lixiviation des cendres de boues étudiées, la plupart des €léments

ont des taux de relargage inférieurs aux seuils relatifs aux déchets inertes ou non dangereux.

La modélisation consiste par la suite a déterminer la nature et la teneur des phases réactives
initialement existantes dans les matériaux et susceptibles de précipiter aux cours de la lixiviation.
Cette méthode a permis 1’identification d’un assemblage minéral représentatif de la matrice et de sa
réponse a I’attaque acide (CNA). Cet assemblage montre que la composition minéralogique des
boues présente quelques phases communes avec le ciment (phases C-S-H apres 1’hydratation).

Le comportement des boues d’épuration étudiées pourrait étre considéré comme
intermédiaire entre celui du ciment et du sable, en raison de la granulométrie élevee et de la plus

forte teneur en SiO; que celle du ciment.

La connaissance des caracteristiques des boues étudiées a permis de discuter leur adequation

avec les spécifications techniques des filieres. Ainsi, le tableau 42 propose une premiére évaluation
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du potentiel d’utilisation des boues. Les caractéristiques favorables et/ou défavorables selon les

filieres sont indiquées.

Tableau 42: Résume sur les caractéristiques des boues étudiées et les spécifications des filieres de

valorisation

Boues de la STEP de Khouribga

Boues de la STEP de Khénifra

Boue calcinée

Boue calcinée en

Boue calcinée en

Boue calcinée en

en 105°C 950°C 105°C 950°C
-Finesse -Finesse
-CaCoOs; elevé -CaC0s3, Ca0 élevé
-Surfaces spécifiques -Surfaces spécifiques
Matiere | Points forts | ----------------- élevées | e élevées
premiére -Teneur en Fe, 03, -Teneur
pour le CaO satisfaisante en Fe, 05, Ca0O
clinker satisfaisante
-porosité élevée -porosité élevée
Points faibles -Al, 05 faible | -mmmmmmmmmmeeeeeees -Al, 05 faible
-VB faible -%MO faible
-Ip €levé -VB élevée
Addition | Points forts | -CaCO5 élevé | ~——TTTTTTTT -Taille des grains |  ~=7777TTTTTTTTTTTTT
mineérale -Composition -Composition
pour le Chimique Chimique
béton normale normale
-% MO élevé -Ip faible
Points faibles -CaCO5faible |  -—----mmmemmmes

L’étude des caractéristiques physiques, chimiques, géotechniques et minéralogiques montre que les

propriétés des cendres de boues étudiées sont similaires a certaines propriétés des matériaux

ordinaires de construction. En conséquence, les résultats de ce chapitre montrent que ces boues sont

valorisables dans le domaine des constructions. Ces informations permettent d’incorporer les

cendres des boues calcinées en matrice cimentaire ou dans les bétons et mortiers. Afin d’étudier le

potentiel de cette valorisation ainsi que les interactions entre les cendres des boues (additions) et le

milieu cimentaire ou bétonniéres. Nous étudierons dans le prochain chapitre deux voies de

valorisation, la premiére voie consiste en 1’incorporation des boues dans la fabrication de clinker de

ciment, et la deuxiéme voie présente I’incorporation des cendres de boues dans le béton et le

mortier
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Chapitre 4 :

Aspect technigue et environnementale
de la valorisation des cendres de boues
dans les matériaux de construction
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Introduction
La complexité de la problématique de la gestion durable des boues s’explique par le fait que

plusieurs aspects doivent étre considérés, a savoir réglementaires, scientifiques (caractérisation,
valorisation), techniques (mise en ceuvre dans les filieres de valorisation), ainsi que socio-
économiques (colt des opérations, acceptabilité des produits des boues). Des solutions partielles ont
été ébauchées. Nous pouvons citer plusieurs travaux de recherche qui portent pour la plupart sur des
boues d’épuration. Ils s’appuient sur des méthodes d’analyses multicritéres. Les critéres retenus
sont le plus souvent techniques et environnementaux, parfois économiques et sociétaux (Pan, et al.,
2001; Monzo, et al., 2003; Shih, et al., 2004; Vieira, et al., 2006; Monteiro, et al., 2008; Badr, et al.,
2012; Leda, et al., 2013; Nuria, et al., 2013; Pavsic, et al., 2014; Paya, et al., 2014; S, et al., 2014;
Sara, et al., 2016; Lau, et al., 2017 ; Gaurav , et al., 2017 ; Ingunza, et al., 2018).

Le chapitre précédent mettant en jeu la caractérisation des boues a montré que ces déchets
sont valorisables. Dans ce quatrieme chapitre, deux scénarios de valorisation sont étudiés, le
premier scénario consiste en 1’incorporation des boues dans la fabrication de clinker de ciment, et le
deuxieme scénario présente I’incorporation des cendres de boues dans le béton et le mortier. Pour
objectif des déterminés les propriétés des matériaux obtenus a base des cendres de boues d’une part,
et d’autre part d’établir une comparaison des performances avec celles exigées des matériaux
classiques. Une évaluation technique permettant d’aboutir a des formulations utilisables a I’échelle
du laboratoire a été mise en ceuvre.

Afin de vérifier I’aptitude des cendres de boues a substituer comme des compositions secondaires
dans des produits de construction. A 1’échelle du laboratoire pour chaque cendre des boues étudiées,
deux clinkers sont élaborés avec une proportion différente des cendres dans le cru. Au total, ce sont
huit clinkers qui ont été préparés, étudiés et analysés. En plus, des éprouvettes de mortier ont été
fabriquées. Ces éprouvettes ont permis de répondre a deux objectifs. D’une part, la détermination de
I’indice d’activité des cendres de boues. D’autre part, la détermination du taux de substitution
optimal du ciment par les boues envisageables dans les formulations des produits de construction.
Enfin, des éprouvettes de béton ont été fabriquées avec le taux de substitution déterminé lors de la
premiére étape de cette évaluation technique. Donc, ces éprouvettes de béton qui permettent de
conclure que la faisabilité technique et aussi la faisabilité environnementale de I’utilisation des

cendres de boues en matériaux de construction est possible ou vice versa.
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I. Evaluation technique des produits de la valorisation des boues comme
materiau de construction
1. Filiere ciment

1.1. Elaboration des crus

1.1.1.Calcul de la composition des crus
La proportion des cendres de boues etudiees dans les crus varie selon les séries des

pourcentages (0; 5; 10 et 20%). Le tableau 43 détaille la composition des huit crus préparés
intégrant des boues calcinées a 950°C.

Tableau 43:Module des composants des ciments fabriqués par boues étudiées « Composition des crus
avant cuisson »

Modules MH SM IM LSF
Normes 1,7<HM<2,3|1,9<SM<3,2 | 1,7<IM<2,5| 0,8<LSF<0,95
0% 2,33 2,93 1,66 0,96
Crus fabriquée par
la boue calcinée de 5% 2,31 2,79 1,63 0,96
la STEP de 10% 2,45 2,68 1,55 1,00
Khouribga 20% 2,47 2,45 1,39 1,04
o 0% 2,33 3,11 1,37 0,96
Crus fabriquée par
la boue calcinée de 5% 2,32 2,92 1,35 0,96
la STEP de
iy 10% 2,56 2,56 1,31 1,08
20% 2,44 2,50 1,24 1,03

MH: Module hydraulique; SM: Module silicique; IM: Module de fer; LSF: Saturation en chaux

Dans les huit séries de crus préparés, le tableau 43 met en relation les proportions des
cendres de boues dans les crus. En effet, le module silicique des deux cendres des boues est élevé.
La silice est en trés grande quantité comparée au fer. Généralement, on constate que plus les
proportions des cendres de boues incorporées dans les crus sont importantes, plus les pourcentages
des modules calculés sont élevés. Donc, on peut conclure que la portion optimale des boues
incorporées dans les crus avant la cuisson est de 5% selon les exigences des crus cités déja dans la

section 4.1.3 au tableau 26.

1.2. Caracterisation des clinkers a des cendres de boues
Les clinkers obtenus par la cuisson ont été caractérisés avec des analyses chimiques et

physiques.

1.2.1. Composition chimique des clinkers a des cendres de boues
La teneur en eléments majeurs a été analysée fluorescence des rayons X (FRX). Les résultats

obtenus, présentés en pourcentage en poids d’oxydes sont rassemblés dans le tableau 44.
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Tableau 44 : Caractéristiques chimiques de la famille de ciment fabriquées par les cendres de boues

étudiées

Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de la STEP de

Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de la

Khouribga STEP de Khénifra
bstitution 0% 5% 10% 20% 0% 5% 10% 20%
Eléments

Sio, 19,89 | 18,17 17,15 16,1 19,89 18,67 16,41 16,23
Al, 04 3,7 4,03 3,9 3,82 3,7 3,67 3,63 3,59
Fe, 05 2,7 2,48 2,51 2,74 2,7 2,72 2,77 2,89
CaOo 61,26 57,1 37,7 28,7 61,26 58,1 42,8 31,2
MgO 0,95 1,23 1,36 1,72 0,95 1,02 1,07 1,13
K,0 0,36 0,78 0,75 0,79 0,36 0,39 0,41 0,43
SO3 2,83 3,23 3,36 3,51 2,83 2,88 2,89 3,00
Na,0 0,08 0,13 0,10 0,09 0,08 0,28 0,55 0,9
P,05 0,043 0,35 0,67 1,40 0,043 0,15 0,27 0,58
TiO, 0,21 0,19 0,21 0,21 0,21 0,21 0,21 0,21
Cr,04 0,011 | 0,011 0,013 0,04 0,011 0,015 0,014 0,02
MnO 0,04 0,04 0,05 0,06 0,04 0,06 0,07 0,04

Les résultats de ce tableau montrent que 1’incorporation des cendres de boues étudiées dans

les clinkers fabriqués augmente la teneur de plusieurs éléments chimiques dans les clinkers,

principalement des oxydes de sodium, de magnésium, de phosphore, d’aluminium et de soufre.

Généralement, les teneurs de ces éléments restent dans les limites et ne présentent aucun effet

défavorable pour les clinkers étudiés selon des études antérieures (Ho, 1995; Benard, 2005; Chen,

2012). Par contre, la teneur des oxydes de la chaux, de la silice et de I’alumine a diminué. Donc,

I’intégration des cendres de boues par grande portion dans le clinker peut influencer négativement

sur les résistances mécaniques des ciments. La figure 46 montre que plus le taux des cendres de

boues introduisent dans le clinker augmenté plus le rapport CaO/SiO, diminué. Dans notre cas le

rapport de CaO/SiO, est acceptable pour les deux clinkers élaborés, car les meilleures propriétes

mécaniques, il est nécessaire d’avoir un rapport CaO/SiO2>>1 selon 1’étude de Naamane et al.,

(2014).
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Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de la STEP de Khénifra
3,50 D Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de la STEP de Khouribga

3,00
2,50

2,00

CaO/Sio,

1,50
1,00
0,50

0,00

0%

5%

10%
%0 des cendres de boues 20%

Figure 45: Rapport CaO/SiO,des clinkers élaborés
1.2.2.Propriétés physiques des clinkers élaborés

1.2.2.1. Analyse granulométrique

Les résultats de 1’analyse granulométrique de toutes les familles de clinkers élaborés sont
représentés dans la figure 47.

m Refus du tamis 32um de différents taux de substitution des boues de la STEP de Khouribga
m Refus du tamis 32um de différents taux de substitution des boues de la STEP de Khénifra

N
o1

Refus du tamis 32um

5%

10%
Taux de substitution 20%

Figure 46: Refus du tamis de 32um des familles de clinker fabriquées par les boues étudiées
Les résultats de cette figure montrent que les refus de tamis de 32um pour les deux clinkers
élaborés par la cendre de boue de la STEP de Khénifra et la cendre de boue de la STEP de
Khouribga ont chuté, respectivement, de 50% et 41,66% entre le clinker témoin et celui a 20% des
cendres de boues pour les deux STEP étudiées. Ces résultats montrent que la proportion des cendres
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de boues incorporées dans le clinker augmente la finesse des clinkers fabriqués. En conséquence,
une finesse élevée assure un contact plus grand des grains des clinkers, ce qui permet une forte
réactivité et donne des résistances mécaniques élevées a long terme (Naceri & Messaoudene, 2006).

En outre, la finesse des clinkers qui permet d'augmenter 1’activité pouzzolanique (Ho et al., 1995;
Benard, 2005, Frohard, 2014).

1.2.2.2.Masse volumique
Les évolutions de la masse volumique par rapport aux pourcentages des cendres de boues

ajoutées dans les mélanges des clinkers sont données dans la figure 48.

O Masse volumique des familles de clinker fabriquée par la cendre de boue de la STEP de Khénifra

O Masse volumique des familles de clinker fabriquée par la cendre de boue de la STEP de Khouribga

Masse volumique (g/cm?)

5%

10%

[0)
Taux de substitution 20%

Figure 47: Masse volumique des familles des clinkers fabriquées par les boues étudiées

La figure 48 d’une maniére générale, montre que la masse volumique augmente
proportionnellement avec 1’augmentation du taux des cendres de boues intégré dans le clinker, quels
que soit le type des cendres de boues et le pourcentage ajouté. Ces résultats sont semblables a des
résultats de Sara et al., (2014). Les masses volumiques des clinkers témoins restent supérieures a
ceux élaborés par les cendres de boues étudiées. Cet accroissement a un effet significatif sur le
poids spécifique des cendres de boues et justifie I’augmentation de la finesse des clinkers fabriqués.
Nous remarquons que la masse volumique des familles de clinker fabriquées par les boues étudiéees
est presque la méme.
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1.2.2.3.Surface Spécifique Blaine
La figure 49 présente les valeurs obtenues pour les surfaces spécifiques des clinkers élaborés

en fonction des pourcentages des cendres de boues étudiées incorporées dans les clinkers.

I Surface Spécifique Blaine des familles de clinker fabriquée par la cendre de boue de la STEP de Khouribga

O Surface Spécifique Blaine des familles de clinker fabrlquee par la cendre de boue de la STEP de Khénifra
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Figure 48: Surface spécifique Blaine des familles des clinkers fabriquée par les cendres de boues

Les résultats obtenus montrent une augmentation de la surface spécifique en paralléle entre
le clinker témoin (0 % de cendre) et les clinkers qui contiennent différents taux de substitution des
cendres de boues étudiées. Cet accroissement s’explique par 1’augmentation de la finesse des grains,
en fonction du pourcentage des cendres de boues ajoutées. En conséquence, une finesse élevée des
clinkers assure un contact plus grand entre les grains. En plus, ceci rend la pénétration de I’air
difficile. Ce qui permet par la suite de fabriquer un ciment avec une forte réactivité et donne des
résistances mécaniques élevées a long terme (Naceri & Messaoudene, 2006 ; Naamane et al., 2013).
En plus, ces résultats montrent que la surface spécifique Blaine des familles des clinkers fabriqués
par les cendres de boues de la STEP de Khénifra est plus grande que de celle fabriquée par les
cendres de boues de la STEP de Khouribga. Ces résultats coincident bien avec les résultats de
I’analyse granulométrique par le tamis de 32um, puisque le clinker élaboré par les cendres de boues
de la STEP de Khouribga est plus grossier et le clinker élaboré par les cendres de boues de la STEP

de khénifra est plus fin.

1.3. Conclusion sur P’aptitude des cendres de boues a étre valorisés dans la filiere
du ciment
L’objet de I’étude menée en laboratoire concernait la faisabilité de ’utilisation des cendres

de boues calcinées a 950°C comme constituant d’un clinker de cimenterie. Cette étude a permis de

conclure deux points essentiels:
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% Le taux d’incorporation optimale a d’environ de 5 % des cendres de boues pour les deux
cendres de boues étudiées ;

% Les clinkers obtenus présentent presque des caractéristiques chimiques et minéralogiques
similaires a des clinkers ordinaires ;

% Le clinker fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khénifra plus fin a celui fabriqué

par la cendre de boue de Khouribga.

Les cendres de boues calcinées utilisées dans les crus fabriqués au laboratoire présentent des
caractéristiques de cuisson adaptées a leur incorporation aux constitutions de crus de cimenterie.
Les caractéristiques physiques et chimiques des clinkers obtenus sont tout a fait encourageantes.
Afin de valider et d’affermir les résultats obtenus de 1’étude de cette faisabilité, il convient de la
compléter par des cuissons plus variées et a grande echelle. Ceci permettrait de caractériser de
maniére plus compléte le ciment produit a partir de clinkers a boues calcinées (réactivité, temps de
prise, développement des résistances mécaniques, stabilité, etc.). En plus, I’étude en laboratoire a
démontré clairement la possibilité d’utiliser des cendres de boues calcinées comme constituant en
cru de cimenterie. Les contraintes a 1’échelle industrielle sont a considérer. Elles sont de classe
économique et technique, telles que : la déshydratation et transport des boues, distance a parcourir,

besoin et fonctionnement des cimenteries locales.

2. Filiére des mortiers et des bétons
2.1. Filiére des mortiers

2.1.1.Caractérisation des mortiers a I’état frais
Pour caractériser les mortiers a 1’état frais, la maniabilité est déterminée d’apres la norme

[NF EN 12350-5]. De cet essai, on estime la demande en eau par rapport au témoin et aussi les

temps de prise selon la norme [NF P15-431].

2.1.1.1.Demande en eau des mortiers
L’évolution de la demande en eau des mortiers par rapport aux taux de substitution de

ciment remplacé par les cendres de boues étudiées est représentée sur la figure 50.
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Taux d’eau sur (ciment+cendres) des bétons qui contient la boue de la STEP de Khénifra
e Taux d’eau sur (ciment+cendres) des mortiers qui contient la boue de la STEP de Khouribgha
e [imite normale de taux E/C
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Figure 49: Demande en eau de mortiers a différents taux de substitution du ciment par les boues
étudiées

Ces résultats montrent I'augmentation de la demande en eau de plus en plus importante par
rapport aux taux des cendres ajoutées dans les formulations des mortiers contenant les deux boues
d’épuration étudiée comme remplacement du ciment. La figure 50 montre que le taux d’eau ajoutée
dans la formulation de mortier de témoin autour de 0,6%. Par contre, le taux d’eau ajoutée dans la
formulation de mortier qui contenant 30% des cendres de boues des STEP de Khénifra et de
Khouribga est d’ordre de 0,7 et 0,8% respectivement. En conséquence, la demande en eau dans le
mortier que contienne la cendre de boue de la STEP de Khouribga est plus grande par rapport au
mortier que contienne la cendre de boue de la STEP de Khénifra La demande en eau des boues est
lice a la surface spécifique élevée des grains, qui sont principalement composés de petites
particules. Ces particules ont une forme irréguliére, leurs surfaces présentent des irrégularités qui
augmentent la demande en eau pour une consistance de pate donnée. En outre, la demande en eau
supplémentaire est bien sir liée également a la nature argileuse des cendres de boues étudiées. Cette
exigence en eau peut entrainer une diminution des performances mécaniques des mortiers (Monzo
et al., 2003; Chen, 2012; Naamane et al., 2016). Donc, I’humidité excessive augmente la plasticité
du mortier (matériau solidifié par le ciment) ainsi que le stress de rupture, et diminue la cohésion
(Zhang et al., 2008). Par conséquent, trop d’eau et pas assez de ciment signifie que le mortier sera
moins résistant et moins durable (CCAA, 2004; Jennings & Thomas , 2007). Pour atténuer
I’augmentation de la demande en eau. Il est nécessaire 1’emploi des adjuvants de type

superplastifiants pour limiter 1’apport d’eau.
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2.1.1.2. Temps de prise des mortiers

La figure 51 montre le temps de prise des mortiers par rapport de I’incorporation des cendres

de boues d’épuration.

e=smme Temps de prise intial a différents taux de de substitution des boues de la STEP de Khénifra
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Figure 50: Temps de prise des mortiers a différents taux de substitution du ciment par les boues étudiées

Généralement, on constate que le temps de prise des mortiers fabriqués par les différentes

substitutions des cendres de boues est semblable pour les deux échantillons étudiés. En plus, le

temps de prise des mortiers est augmenté avec 1’augmentation de pourcentage des cendres de boues

ajoutées. Donc, le temps de prise des mortiers peut étre allongé par I’incorporation des grandes

quantités des cendres de boues d’épuration (Pan et al., 2003; Coutand et al., 2006; Dyer et al.,

2010). D’une part, les deux cendres de boues incorporées présentent également une faible activité

pouzzolanique. Dans la plupart des études, le temps de prise des mortiers qui contenant des cendres

de boues sont supérieurs aux mortiers de références (Pan et al., 2003; Coutand et al,. 2006; Cyr et

al., 2007; Garces et al., 2008). D’autre part, la présence des métaux lourds et des espéces organiques

résiduelles peuvent nuire a la prise et a I’hydratation a court et a long terme et aussi perturbent le

durcissement du ciment et empéchent I’installation du réseau cristallin du ciment d’une maniere

normale (Valls et al., 2004; Algedra et al.,2011). Ces résultats montrent que le temps de prise

optimale est de 10% de substitution des cendres de boues.

2.1.2.Caractérisation des mortiers a I’état durci
Pour caractériser les mortiers a 1’état durci, I’indice d’activité des mortiers a 28 jours et la

densité des mortiers a différentes substitutions des deux cendres de boues de STEP étudiées sont

détermines, ainsi que les résistances mécaniques aux echéances de 7; 28 et 90 jours.
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A. Densité des mortiers
Les résultats des mesures de densité selon les teneurs en cendres de boues additionnées dans

les éprouvettes des mortiers en fonction des temps sont présentés dans la figure 52.
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Figure 51: Variation de la densité mortier en fonction de la teneur en boues ajoutées avec trois temps différents pour

les deux cendres de boues étudiées

Les résultats obtenus montrent que la variation de la densité est presque identique pour les
deux cendres de boues étudiées. D’une part, nous remarquons que les lignes des densités sont
presque paralleles, ce qui montre que la densité a diminué avec 1’augmentation de la proportion des
cendres de boues ajoutées. Cela est di au fait que les deux cendres des boues étudiées était un
matériau léger avec une densité inférieure a celle des agrégats entrant dans le mortier, ce qui
signifie que la densité du mélange diminuait au fur et a mesure de 1’ajout les cendres de boues.
D’autre part, nous avons également observé que la densité a augmenté en fonction du temps dans
les mortiers contenant les cendres des boues. Il est important de noter que le mortier est plus léger
7éme

aux ages inferieurs (7°" jour) avec une teneur grande en cendres des boues.

B. Détermination de l’indice d’activité des mortiers a cendres de boues
L’indice d’activité selon la norme (NF EN 450 et NF EN 450-1) peut étre calculé comme le

rapport des résistances en compression de mortiers incorporant 10% ou 25% des cendres de boues
et des résistances en compression du mortier de référence. Les résultats de I’indice d’activité des

deux cendres de boues étudiées dans cette étude sont montrés dans la figure 53 et le tableau 46.
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Figure 52: Indices d’activité des mortiers a 28 jours pour les deux cendres de boues étudiées

Apres un temps de cure de 28 jours, I’indice d’activité des mortiers a cendres de boues est
conforme a la norme [NF EN 450-1]. Cet indice d’activité évolue faiblement a long terme a 90
jours.

Tableau 45: Indice d’activité des cendres de boues a 28 jours et a 90 jours de cure.

Mortier a cendre de Mortier a cendre de Spécification
boue de Khouribga boue de Khénifra NF EN 450-1
jours 28 90 28 90 -
Taux de substitution 0,26 0,18 0,57 0,61 > 0,75
des cendres 10%
Taux de substitution 0,02 0,05 0,25 0,23 > 0,85
des cendres 25%

Les indices d’activité pour les deux mortiers fabriqués a 28 jours pour 25% de substitution
de ciment sont inférieurs aux exigences imposéees aux additions normalisées. En effet, les indices
d’activité des additions calcaires, des additions siliceuses et des cendres volantes doivent
respectivement étre supérieurs a 0,71 [NF EN 18-508], 0,70 [NF EN 18-509] et 0,75 [NF EN 450-1]
(Anger, 2014). Les indices d’activité a 28 jours pour 10% de substitution de ciment sont inférieurs a

1 et par conséquent inférieurs aux exigences imposées pour la fumee de silice [NF EN 13263].

C. Caracterisation chimique
Pour caractériser les échantillons des mortiers fabriqués a 1’état durci, les caractéristiques

chimiques par I’analyse d’ICP et spectrométre a flamme sont déterminées. L’ensemble des résultats

de ces caractéristiques est présenté dans les tableaux 46 et 47.
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Tableau 46: Caractéristiques chimiques par I’'ICP des mortiers fabriqués par les cendres de boues

Eléments Mortier fabriqué par des cendres de bouse de la STEP de Mortier fabriqué par des cendres de bouse de la (Cyr, Idir,
Khouribga STEP de Khénifra &
(mg/kg) Escadeillas
0% 10% | 15% | 20% | 25% | 30% | 10% | 15% | 20% | 25% | 30% | .2012)
Cd 0,63 0,86 0,82 0,77 0,70 0,65 3,70 268 | 1,72 | 1,36 0,97 1
Cr 1,19 1,15 1,17 1,16 1,18 1,16 1,14 1,15 | 1,11 | 1,14 1,13 10
Cu 12,00 | 16,24 | 20,63 | 20,17 | 21,89 | 17,02 | 43,41 | 43,52 | 19,46 | 25,42 | 24,90 50
Fe 160,87 | 118,66 | 183,79 | 172,70 | 200,87 | 149,77 | 105,53 | 162,72 | 90,17 | 134,25 | 112,86 -
Mg 7,94 6,40 | 11,01 | 10,65 | 12,49 | 9,72 6,33 881 | 532 | 7,04 4,82 -
Mn 18,25 | 13,85 | 38,45 | 35,11 | 41,81 | 31,49 | 16,07 | 22,93 | 13,52 | 22,43 | 24,54 -
Ni 3,37 2,92 2,89 2,54 2,79 2,76 2,65 2,27 | 252 | 2,54 2,73 10
Pb 0,02 0,02 0,09 0,06 0,09 0,05 0,11 0,08 | 0,02 | 4,09 9,50 10
Zn 35,00 | 29,75 | 50,84 | 49,55 | 53,25 | 51,60 | 37,42 | 47,16 | 31,45 | 50,16 | 70,57 50
Co 0,85 0,96 0,68 0,77 0,68 0,80 0,81 0,80 | 1,01 | 0,71 0,63 10
Al 73,64 | 57,56 | 78,64 | 71,84 | 79,52 | 62,69 | 44,84 | 67,86 | 41,44 | 62,01 | 66,13 -
As 6,27 6,06 6,05 6,08 6,26 6,15 6,50 6,95 | 6,46 | 6,58 6,25 20
Hg 9,26 8,53 | 10,92 | 12,42 | 11,75 | 9,06 7,70 | 11,85 | 6,28 | 9,27 6,38 -
P 2611 | 3055 | 5062 | 5213 | 7149 | 6166 | 2833 | 3940 | 2547 | 3503 | 2606 -
Tableau 47: Caractéristiques chimiques par spectrométre a flamme des mortiers fabriqués par les
cendres de boues.
Eléments Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de laSTEP | Clinkers fabriqués par des cendres de bouse de la STEP
(mg/kg) de Khouribga de Khénifra
0% | 10% | 15% | 20% | 25% | 30% | 10% | 15% | 20% 25% 30%
Na 3,35 | 296 | 408 | 419 | 347 | 3,34 | 4,26 3,34 2,54 2,84 2,77
K 169 | 1,37 | 292 | 3,03 | 229 | 2,16 | 3,38 2,77 1,75 2,55 4,63
Li 2,23 | 1,76 | 2,07 21 | 215 | 223 | 1,46 1,42 1,44 1,6 1,67
Ca 77,73 | 76,37 | 113,8 | 107,6 | 87,56 | 80,03 | 951 | 77,26 | 53,5 65,62 61,27
Ba 74,16 | 56,1 | 60,06 | 64,13 | 69,47 | 74,03 | 36,36 | 38,99 | 42,24 | 49,88 54,69

Dans le contexte chimique, concernant les deux mortiers fabriqués qui contenants des

cendres de boues étudiées, les résultats de ces analyses ont donné des résultats satisfaisants par

rapport a la norme de la classification du comportement a la lixiviation des mortiers d’aprés Cyr et

al., (2012), sauf pour le zinc qui dépasse le seuil acceptable au niveau 30% de substitution pour les

deux cendres de boues étudiées. Les mortiers fabriqués par la cendre de boue de la STEP de

Khénifra avaient les caractéristiques chimiques les plus adaptées que les mortiers fabriqués par la

cendre de boue de la STEP de Khouribga.

D. Détermination du taux de substitution optimal du ciment par les boues
Des éprouvettes de mortiers ont été fabriquées a différents taux de substitution du ciment par

les cendres de boues étudiees. Il s’agit dans cette eétape de tester quel taux de substitution semble
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étre optimal avant de passer a des éprouvettes de type béton. Comme explicités dans le tableau 30

dans le chapitre matériel et méthodes, les taux de substitution testés variaient de 0 a 30%. La figure

54 montre des exemples des éprouvettes a 0 et 30% de substitution apres démoulage.

Eprouvettes de mortiers contiennent la cendre de boue de la STEP de Khénifra

. S :
Figure 53: Eprouvettes de mortiers — taux de substitution 0% (témoin) jusqu’aux 30%

Pour les deux cendres des boues étudiées, 1’éprouvette grise correspond a la formulation
témoin (0% de boues), tandis que 1’éprouvette beige contient des boues selon le taux de substitution
de 10; 15; 20 ; 25 et 30%. La couleur grise correspond a la couleur du ciment. Comme les cendres
de boues ont une couleur plus claire que le ciment, il est normal que les éprouvettes en contenant
soient plus claires. En revanche, nous remarquons que la couleur des éprouvettes qui contient les
cendres de boues de la STEP de Khouribga est plus foncée par rapport des éprouvettes qui contient
les cendres de boues de la STEP de Khénifra (figure 54).
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» Reésistances mécaniques en compression

Pour les différents taux de substitution concernant les deux cendres de boues étudiées, les

éprouvettes de mortier ont été employées pour réaliser les tests de flexion et de compression apreés 7

et 28 jours de durcissement. Les résultats sont présentés dans les figures 55 et 56. Dans ces figures,

la ligne correspond a une résistance égalant 75% de la résistance de 1’éprouvette témoin (0% de

taux de substitution) a 28 jours. D’une maniére générale pour I’ensemble des cendres de boues

étudiées, les deux résistances a la flexion et a la compression augmentent avec le temps (avec

I’avancement de 1’hydratation du liant).

Mortier a différent taux substitution de cendre
de boue de la STEP de Khénifra

E7 Jours
H 28 Jours

0%
10%
0 15% 20%

25%
Taux de substitution

30%

Mortier a différent taux substitution de cendre
de boue de la STEP de Khouribga

47 Jours

128 Jours

3000
52500
2000
S 1500
X
31000
LL

500

0% 1096
20%
Taux de substitution

15%

Figure 54: Résistances a la flexion de mortiers a différents taux de substitution du ciment par les boues étudiées
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Figure 55: Résistances a la compression de mortiers a différents taux de substitution du ciment par les boues étudiées

Dans tous les cas des cendres de boues étudiées, concernant les formulations de 10, 15, 20,

25 et 30% de substitution, les résultats montrent une diminution des résistances a la flexion et a la
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compression par rapport a celles du témoin. Les résistances diminuent presque linéairement lorsque
le ratio de substitution augmente. Deux raisons peuvent étre invoquées pour expliquer cette
diminution. La premiere raison peut expliquer par la grande quantité d’eau a été ajoutée dans les
formulations de mortier qui contient des cendres de boues par rapport des éprouvettes de témoin
(voir la figure 50). Par conséquent, trop d’eau augmente I’humidité du mortier et par la suite
augmente le stress de rupture, et diminue la cohesion et aussi les résistances mecaniques (Zhang et
al., 2008). La deuxiéme raison est qu’en raison de leur faible teneur en CaO, les propriétés
hydrauliques et pouzzolaniques des cendres de boues sont inférieures a celles du témoin. En
revanche, les cendres des boues renferment des matiéres organiques et des minéraux argileux qui
peuvent aussi perturber la prise hydraulique et chuter la résistance mécanique des mortiers
(Kosmatka et al., 2003; Chen. , 2012).

Dans le but de ne pas trop diminuer les résistances mécaniques, il convient de choisir un
taux de substitution compatible ou plus proche a des résultats des éprouvettes témoins. Sur les
figures 55 et 56, il apparait que le taux de substitution de 10% est le seul qui permet d’obtenir a 28
jours des résistances a la flexion et a la compression plus proche par rapport aux résistances du
témoin. Ce taux de substitution de 10% a donc été retenu et testé dans les produits de construction

de type béton.

2.2. Filiere des bétons

2.2.1. Utilisation des boues dans des produits de construction

Pour valider techniquement les scénarios de valorisation considérés, il convient a ce niveau
de travailler sur des éprouvettes de béton, représentatives des formulations industrielles. Pour cette
raison ont éte fabriquées les éprouvettes de Béton Prét a I’Emploi (BPE).

Comme cela a été montré dans le chapitre de matériel et méthodes, une formulation a été
mise en ceuvre. Pour ce scénario, il y une formulation témoin (BPE-T) et les formulations
incorporant les cendres des boues d’épuration étudiées (BPT-B). Dans les deux cas étudiés, les
cendres des boues remplacent 10% de ciment. La figure 57 montre les photos des éprouvettes de

béton fabriquées.

139



Chapitre 4: Aspect technique et environnementale de la valorisation des cendres de boues dans
les matériaux de construction

Eprouvette ‘de béton fabriqué parla boue

Eprouvette de béton fabriqué par la boue
de la STEP de Khouribga PAPY quen u

de la STEP de Khénifra
Figure 56: Eprouvette de béton fabriquée par les cendres des boues étudiées et éprouvette de témoin

2.2.2. Béton prét a ’emploi

A. Résistance a la compression
Les résistances a la compression des formulations BPE-témoin et BPE avec les cendres de

boues ont été mesurées a 7, 28 et 90 jours. Les résultats sont présentés dans la figure 58 ci-dessous :

1Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khouribgha
O Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khénifra
CITémoin

Compression (MPa)

28

90

Jours

Figure 57: Résistances a la compression des bétons préts a I’emploi mélangé par les cendres des boues
étudiées
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Pour I’ensemble des essais mécaniques réalisés sur les éprouvettes fabriquées par les
cendres de boues étudiées, les résultats relatifs aux bétons préts a 1’emploi démontrent que la
résistance a la compression du béton avec cendres de boues est un peu plus augmentée que celle du
témoin a 7°™ et 28°™ jours pour les deux boues étudiées. Par contre, la résistance de 90°™ jour du
témoin est plus élevée que la résistance du matéeriau contenant les cendres de boues. En conclusion,
I’ajout des cendres semble, dans un premier temps, avoir un effet positif sur les résistances
mécaniques des bétons quand le ratio de remplacement cendre/ciment est de 10% En revanche, ces
cendres de boues semblent avoir une influence non négligeable sur la cinétique des réactions
d’hydratation. En conséquence, pour les deux matériaux fabriqués, les résistances a la compression
des éprouvettes incluant les cendres des boues augmentent avec le temps de durcissement entre
28°™ et 90°™ jours, mais I’amélioration est plus faible et lente pour le matériau contenant des
cendres de boues, en particulier entre 28°™ et 90°™ jours. Néanmoins, I’augmentation avec le temps
de durcissement (solidification) indique que les réactions d’hydratation ont bien continué a se
produire (Tkaczewska & Malolepszy; 2009; Chen et al., 2013). Nous constatons que la résistance
des éprouvettes fabriquée par la cendre de boue de la STEP de Khénifra est plus élevée que celle
fabriquée par la cendre de boue de la STEP de Khouribga.

Pour les éprouvettes des bétons fabriqués par les cendres de boues des STEP de Khénifra et
de Khouribga, la résistance & la compression au 28*™ jour sont respectivement de 20MPa et 22MPa
et pour le 90°™ jour a des ordres de 28MPa et 30MPa. Généralement, les projets de construction
commerciale 1égére emploient généralement des bétons dont la résistance va de 17MPa a 134MPa
ou plus & 28 jours d’apres 1’étude de Chen et al, 2013. Cependant, le béton présentant la valeur de
résistance la plus faible est uniqguement employée pour les ouvrages de légeres expositions
environnementales et aussi pour le béton d’intérieur protégé des éléments météorologiques. Les
séveres expositions environnementales (le gel et le dégel, et I’exposition aux produits chimiques
anti-glace) demandent une résistance minimale de 28MPa pour garantir une bonne durabilité des
matériaux. Pour les ouvrages commerciaux lourds et les structures speciales telles que les dalles, les
ponts et les immeubles de grande hauteur recommandent généralement une résistance de 28MPa ou
plus (Kosmatka et al, 2003; Chen M., 2012). Donc d’apres les résultats présentés ci-dessus, les
résistances a la compression obtenues pour les échantillons intégrant les cendres de boues sont
acceptables selon la littérature. Alors, la valorisation des cendres de boues d’épuration est donc
possible en construction. Neanmoins, cette mesure de la résistance a la compression n’est pas
acceptable pour conclure relativement 1’efficacité reelle des matériaux fabriques. Des essais de
durabilité complémentaires sont indispensables. Dans ce qui suit, seul le gel/dégel sera étudié par la

suite.
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B. Porosité des bétons fabriqués
Les résultats de la porosité des éprouvettes contenant les cendres des boues et 1’éprouvette

témoin sont présentés dans la figure 59 ci-apres:

— Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khouribgha
— Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khénifra
Témoin
20
19

18 / \

17 T\ \

16 / \ \
15 \

14 \

Porosité en (%)

7 Jours 28 Jours 90 Jours
Jours

Figure 58: Variation de la porosité des bétons selon les jours

Les résultats de la porosité pour les deux cendres des boues étudiées montrent que la
porosité est croissante a partir de ’age 7°™ & 28°™ jours. En effet, la porosité a diminué de I’age des
bétons de 90°™ jours. Le durcissement du béton est joué sur le développement des liaisons entre les
particules pendant I’augmentation des temps de solidification, ce qui peut étre attribué¢ a la
diminution des nombres des pores et par la suite est décroissance le taux de la porosité (Valls et al.,
2004). Nous observons également que les valeurs de porosité pour les bétons fabriqués avec la
cendre de boue de la STEP de Khénifra sont inférieures a celles obtenues avec des bétons fabriqués
a partir de la cendre de boue de la STEP de Khouribga. Donc la porosité des éprouvettes comportant
les cendres des boues étudiées semble aussi plus élevée que celle de 1’éprouvette témoin. Ces
données démontrent qu’il n’y a aucune possibilité d’influencer sur la résistance mécanique. Ceci est

probablement dd a un compactage efficace et a une porosité baissee inférieure a 20% (Chen, 2012)

C. Essais de durabilite au gel/dégel
La sensibilité au gel/dégel des deux formulations de béton fabriqué par les deux cendres de

boues étudiées a été analysée. Cet essai se base a soumettre les éprouvettes a des périodes
successives de gel et dégel effectué en conditions saturées en humidité dans une chambre
climatique. A la suite de ce traitement de vieillissement, une mesure de la résistance mécanique en

compression sur cylindre est réalisée. Les résultats sont montres dans la figure 60 ci-dessous :
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O Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khouribgha
Béton fabriqué par la cendre de boue de la STEP de Khénifra
£ Témoin
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Figure 59: Résistances des bétons sans vieillissement et avec vieillissement

Les résultats montrent qu’une trés forte diminution des performances mécaniques (plus de
40% en générale) de la formulation introduisant les deux cendres de boues d’épuration étudiées,
apres la stimulation au gel/dégel. La composition de la formulation témoin reste acceptable. Ce
résultat peut étre expliqué par deux raisons. L’une est la porosité plus élevée pour les éprouvettes
fabriquées par les deux cendres des boues étudiées. La résistance au gel d’un béton est liée a sa
porosité et a la structure des pores. La porosité du béton peut absorber de I’eau jusqu’a ce que la
saturation en eau. La dilatation et la pression hydraulique qui se produisent au cours de la
congélation de 1’eau engendrent alors la dégradation du béton. Généralement, les pores plus grands
sont plus facilement saturés. A ’inverse, I’eau contenue dans les pores trés fins ne peut pas pénétrer
facilement. Pendant les périodes gel/dégel, la fissure du béton commence a partir de I’ensemble
saturé et progresse vers la surface (Kosmatka et al, 2003; Chen et al, 2013). L’autre raisonnement
peut étre expliqué par I’existence des compositions attribuées des gonflements des matériaux qui se
forment aprés la prise du ciment, ce qui peut étre affaiblissant la structure genérale des matériaux.

Ceci pourrait étre une des raisons pour lesquelles la résistance a la compression diminue apres le
test au gel-dégel.

2.3. Conclusion sur I’aptitude des cendres de boues a étre valorisé dans la filiére
du béton et mortier

En conclusion de cette section, de 1’étude sur 1’évaluation technique des produits de la
valorisation des cendres de boues comme matériau de construction dans les filieres des bétons et
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mortiers ont été utilises comme addition minérale avec cing taux de substitution varie de 10; 15 ;
20, 25 et 30 % ces taux de substitution ont été retenus afin de permettre une comparaison avec
certaines additions couramment employees dans les bétons et les mortiers. L’analyse des résultats
de ces essais a permis de mettre en avant les points essentiels suivants :
» La demande en eau des cendres de boues additionnées sont relativement élevées. Elles sont
a mettre en relation avec leur nature argileuse plus que leur finesse. Cet exces d’eau suite a
son évaporation, se transforme en vides (porosité) qui affecteront la résistance mécanique du
mortier, par ailleurs, ces effets négatifs d’eau sont atténués par 1’emploi d’adjuvants de type
superplastifiants pour limiter I’apport d’eau ;
> Les éprouvettes de mortier a différents taux de substitution ont été fabriquées. Il a été
montré que la résistance du mortier diminue quand le taux de substitution augmente. Ce
résultat peut étre dd a la quantité d’eau ajoutée dans les formulations de mortier et a la faible
teneur en CaO dans les deux boues étudiées. Aprés la comparaison des résistances pour
toutes les formulations, un taux de substitution de 10 % a été retenu ;
> Pour la formulation de béton retenue, la résistance a la compression est au méme niveau que
celle du témoin, et est satisfaisante au seuil des projets de construction, pour le béton prét a
I’emploi ;
» En revanche, les essais de durabilité mettent en évidence une forte diminution des
résistances mécaniques pour la formulation incorporant les cendres des boues aprés la

sollicitation au gel/dégel.

I1. Evaluation environnementale des produits de la valorisation des boues
comme matériau de construction

1. Introduction
Dans le chapitre trois, une caractérisation compléte des cendres de boues a démontré que la

valorisation de ce résidu des deux stations de traitement des eaux usées est envisageable en
construction. En plus, dans la section précédente, 1I’évaluation technique a permis de conclure sur la
possibilité d’intégrer ces cendres de boues dans des formulations de type mortier et de type de béton
prét a ’emploi. Avant de pouvoir définitivement valider ces hypotheses de valorisation, il est utile a
présent de vérifier la validité environnementale. En conséquence, la méthodologie d’analyse
environnementale suivie s’apparente a la méthode préconisée par la norme [EN 12920]. Donc, une
caractérisation des matériaux a d’abord été mise en ceuvre. En conséquence, ces expériences ont

permis de déduire quant a la validité du scénario examiné d’un point de vue environnemental.
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2. Essais sur éprouvettes de béton prét a I’emploi a I’échelle du laboratoire

2.1. Caractérisation chimique par le teste de capacité de neutralisation acide
La mesure de la capacité de neutralisation acide (CNA) sur le matériau de béton fabriqué

contenant les cendres de boues étudiées a été réalisée.

2.1.1.Lixiviations des éléments
A. Eléments non relargués
Certains éléments analysés n’ont pas été détectés dans aucun des éluats tels que : As, Co,
Mo, Se, P et Si. Ceci indique que pour ces éléments sont stabilisé leurs de I’incorporation les

cendres de boues dans les matériaux de construction fabriguée.

B. Eléments relargués
La solubilisation de différents éléments a été analysée par la mesure des concentrations dans

les différents essais. Les figures 61 et 62 présentent les résultats obtenus par les matériaux des
bétons fabriqués contenant les deux cendres de boues étudiées des STEP de Khénifra et de
Khouribga respectivement pour le calcium, le magnésium, le soufre, I’aluminium, le cuivre et le

zinc.
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Figure 60: Résultats expérimentaux d’évolution de la concentration de différents éléments en fonction

du pH dans le cas de béton fabriqué par les cendres des boues de la STEP de Khénifra
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Figure 61: Résultats expérimentaux d’évolution de la concentration de différents éléments en

fonction du pH dans le cas de béton fabriqué par les cendres des boues de la STEP de Khouribga

147




Chapitre 4: Aspect technique et environnementale de la valorisation des cendres de boues dans
les matériaux de construction

Les concentrations les plus elevées sont celles du calcium, du magnésium et du soufre. Les
concentrations de ces éléments sont également élevées dans le ciment.

Tous les éléments sont solubles en milieu acide. Par ailleurs, les éléments détectés par la
méthode de CNA sont représentatifs des phases trouvées par DRX. Par exemple, a environ pH=7, la
concentration de calcium diminue rapidement, ce qui correspond au pH de dissolution/ précipitation

de la calcite.

3. Modélisation du comportement chimique de BPE-identification de

I’assemblage minéral
Le comportement a la lixiviation de béton fabriqué contenant les cendres des boues étudiées

a été modélisé, pour compléter les analyses précédentes. Donc, le but de cette modélisation est
I’obtention d’une meilleure connaissance des cendres de boues, par la définition ou I’identification
des assemblages minérales qui les représentant. Comme pour la modélisation des cendres de boues,
seules des réactions de type précipitation/dissolution de minéraux sont prises en compte.

Le comportement a 1’attaque acide des bétons contenant les boues étudiées a été simulé sous
PhreeqC. Pour plus de détails concernant le code PhreeqC utilisé, le lecteur pourra se référer a
I’ Annexe 6.

Les figures 63 et 64 ci-dessous représentent les résultats de la comparaison entre les résultats
de modélisation et d’expérimentale de test CNA (données obtenues a 7 jours de contact

solide/lixiviant en termes pH) des bétons fabriqués contenant les cendres de boues d’épuration.
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Figure 62: Résultats expérimentaux et de simulation dans le cas de béton fabriqué par les cendres des

boues de la STEP de Khénifra
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Figure 63: Résultats expérimentaux et de simulation dans le cas de béton fabriqué par les cendres

des boues de la STEP de Khouribga
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On constate qu’il y a une bonne concordance entre les données expérimentales et celles de la
simulation pour les deux bétons étudiés, sauf pour le silicium de béton fabriqué par la cendre de
boue de la STEP de Khouribga.

Pour tous les éléments, les résultats simulés avec les phases de 1’assemblage sont trés
proches des résultats expérimentaux de la CNA.

D’apres les résultats des figures 63 et 64, une bonne concordance est observée entre les

résultats expérimentaux et ceux de simulation.

Conclusion du chapitre
On a démontré dans ce chapitre la possibilité de la valorisation des boues étudiées dans deux

filieres: la filiere du ciment et la filiere béton et mortiers. La filiére du ciment consiste a valoriser
les cendres de boues par le remplacement des parties des matieres premiéres par des cendres dans le
cru en apportant les mémes éléments chimiques majeurs lors de la cuisson dans le four. Ensuite a
partir des caractérisations des formulations qui ont été réalisées a 1’échelle laboratoire les meilleures
proportions ont été retenues de 5% des cendres de boues incorporés dans des crus. En revanche,
concernant la filiere de béton et de mortier, les travaux menés confirment qu’une utilisation dans
cette filiére est envisageable. Les taux de substitution optimale ont été retenus de 10%. Ce taux peut
étre considéré a priori comme des additions cimentaires alternatives.

L’étude des évaluations techniques des produits de la valorisation des boues comme
matériau de construction permet de déterminer les taux optimaux des boues incorporées. Ces
informations permettent d’anticiper les comportements des boues en matériaux de construction.
Afin d’étudier le potentiel réactif ainsi que les interactions chimiques entre les additions (cendres de
boues) et un milieu cimentaire, nous étudierons, les évaluations environnementales des produits de
la valorisation des boues comme matériau de construction. La principale conclusion porte sur la
connaissance du comportement a la lixiviation du béton fabriqué par les deux cendres des boues
étudiées. Ainsi, la modélisation réalisée par le programme PhreeqC a confirmé :

» La determination des compositions chimiques des bétons contenant les cendres des boues
étudiées ;
» La détermination du comportement de lixiviation du béton obtenu qui est similaire a celui

des matériaux sans cendre des boues.
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Conclusion générale
Le traitement des eaux usées dans les stations d’épuration génére des quantités considérables

de boues, qui sont ensuite traitées par plusieurs méthodes d’incinération, 1’épandage agricole ou la
mise en décharge sans aucun traitement. Ces déchets constitués aujourd’hui un enjeu technique,
économique et environnemental pour plusieurs pays a travers le monde et notamment le Maroc.

Les travaux de cette thése s’inscrivent dans une notion de développement durable, qui a pour
objectif d’apporter une contribution permettant de répondre a la problématique de la gestion des
cendres de boues d’épuration au travers d’un schéma favorisant leur valorisation dans le génie civil.
En effet, les cendres de boues d’épuration peuvent étre constituées par des composants similaires a
des matériaux de construction (bétons, mortiers et ciment).

Nos recherches ont eu pour objectifs de décrire d’une part la caractérisation des cendres de
boues d’épuration d’autre part la valorisation de ces cendres des boues des stations d’épuration
étudiées comme matiere premiere et/ou secondaire dans les matériaux des constructions. En
particulier, nous nous sommes attachés a évaluer la faisabilité technique des produits de la
valorisation des cendres de boues comme matériau de construction. Enfin, la formulation avec des
liants hydrauliques a été évaluée non seulement au niveau mécanique, mais aussi au niveau
environnemental. La méthodologie mise en ceuvre pour cette étude comprend trois étapes
principales :

» des caractérisations physiques, chimiques, minérales, géotechniques et comportementales
des cendres de boues étudiées ;

» Une partie technique permettant d’évaluer 1’influence de I’incorporation des cendres de
boues d’épuration sur les propriétés chimiques, physique et mécaniques des matériaux
fabriqués (crues de ciment, bétons et mortiers);

» Une évaluation des impacts environnementaux liés a I’emploi de ces cendres de boues
d’épuration, a savoir I’observation du comportement a la lixiviation de ces matériaux.

Une connaissance approfondie des caractéristiques des boues étudiées est indispensable pour
optimiser la probabilité pour mieux cibler et trouver une ou plusieurs voies de valorisation. La
caractérisation des cendres de boues de deux stations d’épuration étudiées (STEP de Khénifra et de
Khouribga) avait pour objectif d’identifier, notablement, les principales caractéristiques chimiques,
physiques, minéralogiques et géotechniques qui ont été faites. Différentes techniques analytiques
indépendantes et complémentaires ont été employées, telles que la granulométrie, une évaluation du
contenu total par 1’eau régale, de la composition élémentaire par I’analyse d’ICP-AES (Inductively
Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry) et les poudres des cendres de boues étudiees par
la fluorescence des rayons X (FRX), la détermination de la teneur en matieres organiques a 1’aide

d’une analyse thermogravimétrique (TG/DSC), une analyse de la phase minérale par diffraction des
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rayons X (DRX), une analyse comportementale avec la détermination de la concentration lixiviee
des éléments polluants. Ces essais ont permis d’établir les caractéristiques des cendres de boues et
d’estimer leur aptitude a étre employés dans les filiéres investiguées.

En ce qui concerne la caractérisation des cendres de boues d’épuration étudiées, les résultats
ont montré qu’elles ont un comportement intermédiaire entre le ciment et le sable: les boues
calcinées ont un taux d’humidité de 0%, la masse volumique réelle de 2,32g/cm?® et 3,86g-/cm®, en
plus la masse volumique apparente de 1,66g/cm? et 2,24g-/cm® sont respectivement pour la cendre
de boue de la STEP de Khouribga et la cendre de boue de la STEP de Khénifra. De plus, une
granulométrie moyenne de 150um a 250um pour les deux boues étudiées. La composition chimique
des deux cendres de boues étudiées est similaire a celle du ciment, mais leur granulométrie est plus
élevée que celle du ciment.

Les éléments majeurs dans les deux cendres de boues d’épuration sont similaires aux
éléments majeurs présents dans les ciments (I’aluminium, le calcium, le fer et le magnésium). Aussi
la teneur en phosphore est plus diminuée que celles du ciment. Les principales phases minérales
dans les deux cendres de boues sont: le carbonate de calcium (CaCO3), la silice (Si0,), I’oxyde de
fer (Fe,03), I’oxyde de calcium ou la chaux (CaO) et I’alumine (Al,03).

Les indices de plasticité vont de 25 & 49%, ainsi que les valeurs au bleu de 15 & 17cm®/g
respectivement pour la cendre de boue de la STEP de Khouribga et la cendre de boue de la STEP de
Khénifra. Ces parametres sont fortement influencés par la nature et la quantité de minéraux argileux
et des matiéres organiques.

Pour 1’étude environnementale, 1’étude du comportement de la lixiviation des cendres de
boues étudiées a été réalisée par la procédure de capacité de neutralisation acide (CNA), les
résultats ont montré que la plupart des éléments ont des taux de relargage inférieurs aux seuils

relatifs aux déchets inertes ou non dangereux.

Dans ’optique d’une gestion durable de I'utilisation des cendres de boues calcinées dans le
cru pour la fabrication de clinker et aussi comme composants minéraux dans des mortiers et des
bétons a 1’échelle du laboratoire ont montré que la valorisation de ces cendres des boues est
possible.

Les cendres des deux boues calcinées en 950°C, utilisées dans les crus fabriqués au
laboratoire présentent des caractéristiques semblables a des compositions ordinaires incorporées aux
constitutions de crus de cimenterie. Les caractéristiques physiques et chimiques des clinkers
obtenus sont tout a fait encourageantes d’utiliser ces cendres de boues dans les crus de cimenteries.
En revanche, d’aprés les analyses des résultats obtenus, le taux d’incorporation optimale est de 5%
des cendres de boues pour les deux échantillons étudiés.

153



Conclusion générale et Perspectives

Dans des mortiers, ont été utilisées comme additions minérales des cendres de boues
calcinées en 550°C, selon les taux de substitution de ciment de 0, 10, 15, 20, 25 et 30%. Les
résultats des tests de résistance sur le mortier ont montré que la résistance du mortier diminue quand
le taux de substitution du ciment par les cendres de boues étudiées augmente, ce résultat peut-étre
di a ’augmentation de quantité d’eau ajoutée dans les formulations de mortier, d’une part, de plus,
la présence de matiéres organiques semble avoir pour conséquence un retard de la prise de mortier
d’autre part. Les indices d’activité a 28 jours concernent les mortiers a des cendres de boues de 10%
de substitution de ciment de 0,26 et 0,57 respectivement pour la substitution utilisée dans la cendre
de boue de la STEP de Khouribga et la cendre de boue de la STEP de Khénifra, ces résultats sont
similaires avec des résultats des performances équivalentes a celles des additions standard usuelles.
Aprés la comparaison des résistances pour toutes les formulations, le taux optimal de substitution de
10% a été retenu pour les deux boues étudiées.

Les bétons formulés avec les additions des cendres de boues d’épuration, la résistance a la
compression au 28°™ jour sont respectivement de 22MPa et 20MPa et pour le 90°™ jour a des
ordres de 28MPa et 30MPa pour les éprouvettes des bétons fabriqués par les cendres des boues de
la STEP de Khénifra et de la STEP de Khouribga, ce qui est satisfaisant vis-a-vis du seuil des
projets de construction. En revanche, les essais de durabilité mettent en évidence une forte
diminution des résistances mécaniques pour la formulation incorporant les boues d’épuration apres
la sollicitation au gel/dégel.

En ce qui concerne 1’étude de I’impact environnemental sur matériaux broyés incorporant
les cendres de boues d’épuration, le test de capacité de neutralisation acide (CNA) permet de
déterminer la capacité des matériaux a neutraliser acide, et d’étudier le suivi de la solubilisation des
especes en fonction du pH. Les résultats de ce test sur les matériaux broyés ont mis en évidence
I’important pouvoir alcalin des cendres de boues ainsi que leurs grandes résistances aux milieux
acides. La solubilisation des espéces chimiques suivies (calcium, magnésium, soufre, aluminium,
cuivre et zinc) est dans I’ensemble dépendante du pH. Les résultats de simulation ont été réalisés
avec le logiciel PhreeqC qui montre en général une bonne concordance avec les résultats
experimentaux.

Nous pouvons donc proposer notre scénario de valorisation des cendres de boues en tant
que matiere premiére secondaire dans le cru du ciment aussi dans le mortier et le béton. Cette
expérience pourra servir de développer des matériaux de construction écologique et durable, ainsi
que permet de contribuer a la préservation des gisements naturels, et également réduire la pollution

qui engendre par ces déchets des boues d’épuration.
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Perspectives
A partir de cette étude, plusieurs axes de recherche et de développement peuvent étre

évoques. lls recouvrent plusieurs aspects : la caractérisation des cendres de boues d’épuration
incinérées a différentes températures, la mise en place de filieres robustes et pérennes de
valorisation telle que la filiére du ciment et la filiere de béton et mortier, avec la prise en compte de
I’évaluation environnementale des produits de la valorisation de ces cendres des boues d’épuration
comme matériau de construction.

Cette these offre plusieurs perspectives, concernant la filiere des ciments, nous avons bien
constaté que les cendres de boues calcinées en 950°C étudiées présentent une bonne aptitude pour
étre utilisées dans un cru de cimenterie pour la fabrication de clinker. A ce sujet, il serait
indispensable de tester les performances mécaniques des matériaux fabriquées par ces crues, ceci
pourrait permettre de mieux comprendre les effets de 1’incorporation des déchets sur les
performances mécaniques. Il pourrait également étre envisagé de faire une étude environnementale
des matériaux obtenus a partir des cendres de boues.

Les travaux réalisés dans le cadre de cette thése concernent des études de faisabilité a
I’échelle du laboratoire. Il parait logique et intéressant de poursuivre ces travaux a une échelle plus
grande approchant la vraie grandeur a I’aide de pilotes semi-industriels en intégrant le savoir-faire
pratique.

Cette thése a exploré la valorisation des cendres de boues de station d’épuration dans le
domaine de la construction, ces travaux pourraient servir de base méthodologique a d’autres études,
comme la valorisation dans d’autres domaines tels que les céramiques ou dans les matériaux

routiers.
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Annexe 1
1. Assainissement liquide au Maroc

La connaissance de la production des déchets est principale dans la planification d’un systéme de gestion afin d’atténuer
leurs impacts environnementaux et de prévoir au mieux le dimensionnement des installations de traitement. De
nombreuses études évaluent la quantité des eaux usées produite, mais les résultats présentent des écarts importants entre
le Maroc et les autres pays en voie de développement ainsi que les pays développés. La différence de
production des eaux usées est tributaire du type de société. Elle est liée a la situation économique, les saisons,
la culture et les divergences de coutumes entre les villes. Les stations d’épuration restent les seules solutions
d’¢limination de la pollution des effluents domestiques et industriels produits, conformément aux normes de rejets,
avant leur évacuation dans le milieu naturel. Aprés la purification des eaux qui consiste a éliminer les matiéres
minérales et organiques en suspension, les polluants initiaux se retrouvent par la suite en partie stockée et
concentrée dans les boues issues des diverses étapes de traitement de 1’eau. Ces principaux déchets des eaux usées
«boues» sont donc considérées comme un déchet riche en bactéries, agents pathogénes, matiére organique
minéralisée, éléments fertilisants (N, P...), micropolluants minéraux et organiques, qu’il faut éliminer tout en
profitant de sa partie utile. Une station d’épuration doit alors comporter des installations de traitement des eaux et
des dispositifs de traitement des boues produites. Les eaux usées qui peuvent étre a la fois industrielles ou
urbaines sont généralement soumises dans les stations a différentes filiéres.

1.1. Eau usée
1.1.1. Définition
Les activités humaines, domestiques, agricoles et industrielles produisent toutes types de déchets et de souillures
qui sont transportés par voie liquide. Ils sont susceptibles d’engendrer diverses sortes de pollution et de nuisance

dans le milieu récepteur. Cet ensemble d’eau rejetée et de déchet constitue ce qu’on appelle les eaux usées (EI Guamri,
2006).

1.1.2. Les catégories des eaux usées
En général, on distingue trois grandes catégories d’eaux usées : les eaux domestiques, les eaux industrielles et les eaux
pluviales.

v Les eaux domestiques

Elles sont composées des eaux grises et des eaux vannes. Les eaux grises sont les eaux des baignoires, douches,
lavabos, éviers, machines a laver. Les eaux-vannes ou eaux ménageéres font références aux sous-produits de la digestion
tels que des rejets des toilettes, chargés de diverses matiéres organiques azotées et de germes fécaux (El Guamri, 2006)..

v Les eaux de pluies

Elles peuvent, elles aussi, constituer la cause de pollutions essentielles des cours d'eau, notamment durant les
périodes orageuses. au cours de la condensation de 1’eau dans ’atmospheére, elle se charge de polluant de
différentes natures issus de sources diverses. Aprés leur précipitation, les eaux de pluies ruissélement et se
chargent d’avantage d’une variété de résidus déposés sur les toits et les chaussées des villes (huiles, gasoils, résidus
de pneus, métaux lourds, etc.). En plus, lorsque le systeme d'assainissement est dit "unitaire”, les eaux pluviales sont
mélangées aux eaux usées domestiques. Enfin, dans les zones urbaines, les surfaces construites fait augmenter la
superficie de substrat imperméable d’ou le risque d'inondation a celui de la pollution (EI Guamri, 2006).

v' Les eaux industrielles

Elles sont tres différentes des eaux usées domestiques. Leurs compositions varient d’une industrie a l'autre. En
plus de matieres organiques, phosphorées ou azotées, elles peuvent également contenir des métaux lourds, des
solvants, des produits toxiques, des hydrocarbures et des micropolluants organiques. Plusieurs d'entre elles doivent
faire l'objet d'un prétraitement de la part des industriels avant d'étre rejetées dans les réseaux de collecte. Elles sont
malaxées aux eaux domestiques que lorsqu'elles ne présentent plus de danger pour les réseaux de collecte et ne
perturbent pas le fonctionnement des usines de dépollution (EI Guamri, 2006).

1.2. Traitements d’eaux usées
Il existe diverses filiéres, mais le choix d’un procédé de traitement doit étre adéquat du point de vue climatique, des

applications attendues et de ’investissement (ADEME 1., 1996; Romdhana, 2009; CEE, 2001).

1.2.1. Prétraitement
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Le prétraitement consiste a débarrasser les eaux usées des polluants solides, des graisses et autres éléments. Ce
prétraitement contient plusieurs étapes parmi lesquelles : Dégrillage, Dessablage et Déshuilage (El Fels, 2014).

1.2.2. Traitement primaire

11 s’agit d’une décantation simple ou renforcée par des additifs chimiques.

1.2.3. Traitement secondaire
< Traitement physico-chimique

Selon plusieurs phases:

» Phase de coagulation ou agglomération par addition des adjuvants chimiques pour éliminer la matiére en

suspension.

» Phase de floculation et phase de décantation pour assurer la séparation entre la phase solide et liquide suite a
des injections des agents floculant, sulfate d’alumine ou de fer par exemple.

Ces traitements acceptent les variations brutales de charges polluantes, mais ils sont trés colteux en exploitation selon

les adjuvants chimiques utilisés.

1.2.4. Traitement biologique
Il permet la biodégradation des matieres organiques des eaux usées grace a des bactéries aérobies ou anaerobies dans

des systéemes suivants :

v/ Systeme extensif: c'est un systéme qui traite les eaux usées d'une maniére classique naturelle. Le systéme le
plus répondu est : lagunage naturel, infiltration percolation et chenal algal a haut rendement (El Fels, 2014).

v Systéme intensif: se réalise d'une fagon mécanique et en présence d'oxygene, ce systeme est plus couteux et
demande plus d'énergie par apport au systéme extensif. Parmi les systemes existants, on trouve: boues
activées, disques biologiques et lits bactériens. Une analyse comparative des avantages et inconvénients de
ces différents systémes intensifs est résumé au tableau 48.

Tableau 48: Comparatif des avantages et inconvénients de différents systémes Intensifs (El Fels, 2014)

Systeme

Avantages

Inconvénients

Installation a culture libre

<+ boues activées

Pour toute taille de collectivité (sauf
les trés petites)

Bonne élimination de la DBO, DCO
et MES

Boues légerement stabilisées
Adapté pour la protection des
milieux sensibles

+« Coilt d’investissement élevé

¢+ Sensibilité aux surcharges
hydrauliques

+«+ Consommation énergétique importante

Installation a cultures fixées

«» Lits bactériens ou

Faible consommation d’énergie
Fonctionnement simple
Bonne décantation de boues

¢ Cout d’investissement élevé Sensibilité au
colmatage et au froid

Nécessite un prétraitement efficace

Boues fermentescible

5

%

5

%

«» Disques biologiques
ou biodisques

Adapté pour les petites collectivités
Bonne décantation des boues

Plus faible sensibilité aux
variations de charge que la
technique des boues activées.

.

*,

*

Performance plus faible que la
technique de boues activées
% Cout d’investissement important
% Grande sensibilité aux variations de
température ce qui exige une couverture

++ Boues putrescibles

-,

*,
*

1.2.5. Traitement tertiaire
Il s’agit d’une filiere congue pour la désinfection et la réduction des odeurs par des opérations
suivantes : desinfection, dénitrification, déphosphatation.
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Annexe 2

1. Définitions
Les ciments usuels sont aussi appelés liants hydrauliques car ils ont la propriété de s’hydrater en présence d'eau et
parceque cette hydratation transforme la pate liante, qui a une consistance plus ou moins fluide, en un solide
pratiqguement insoluble dans I'eau.

Il ne faut pas confondre:

% Le ciment, poudre commercialisée en sac ou en vrac, avant son gachage avec I'eau;

+«+ La péte de ciment, au moment du gachage du ciment avec I'eau;

% Le ciment hydraté ou pate de ciment durcie lorsque le mélange eau + ciment s'est solidifie.

2. Fabrication du clinker
Le composé de base des ciments est un mélange de chaux apportée par des roches calcaires et d'alumine, de silice et
d'oxyde de fer apportés par des argiles.Calcaires et argiles sont extraits de carriéres, puis concassés, homogénéisés,
portés a haute température (1450 °C ) dans un four. Le produit obtenu apres refroidissement rapide (la trempe) est le
clinker Portland.Le clinker, auquel on ajoute quelque pourcentage de gypse est ensuite finement broyé de maniere a
obtenir une poudre dont la masse volumigue absolue varie de 3,0 & 3,2 kg/dm?®

3. Autres constituants des ciments
I1s modifient les propriétés du ciment grace a leurs caracteristiques chimiques ou physiques. De part leur nature, ils
permettent aussi d'abaisser le prix de revient.

3.1. Laitier granulé de haut fourneau (S) :
Il est obtenu par refroidissement rapide de scories provenant de la fusion de minerai de fer dans un haut fourneau. Le
laitier a des propriétés hydrauliques.

3.2. Pouzzolanes naturelles (Z) :
Ce sont des roches d'origine volcanique ou sédimentaires ayant une composition appropriée, ou des argiles et schistes
activés thermiquement. Les pouzzolanes n'ont pas de propriété hydrauliques, mais en présence de la chaux libérée par le
clinker au cours de son hydratation, elles forment des hydrates stables: on dit qu'elles ont des propriétés pouzzolaniques.

3.3. Cendres volantes (V ou W) :
Elles proviennent du dépoussierage des gaz de combustion des centrales thermiques au charbon. On distingue:

Les cendres volantes siliceuses (V) qui ont des propriétés pouzzolaniques;

Les cendres volantes calciques (W) qui ont des propriétés hydrauliques et parfois pouzzolaniques.

Schistes calcinés (T) :

Ce sont des schistes portés a une température de 800 °C dans un four spécial. Finement broyés, ils présentent de fortes
propriétés hydrauliques et aussi pouzzolaniques.

®,
0.0

®,
0.0

3.4. Calcaires (L) :
IIs doivent étre constitués de 75% au moins de CaCOg3

3.5. Fumées de silice (D) :
Proviennent de I'industrie du silicium et des alliages. Elles ont des propriétés pouzzolaniques.

3.6. Fillers (F) :
Ce sont des constituants secondaires et n'excédent pas 5% dans la composition des ciments. Ce sont des matiéres
minérales naturelles ou artificielles qui agissent par leur granulométrie sur les propriétés physiques des liants
(maniabilité, pouvoir de rétention d’cau).

4. Classification des ciments

4.1. Classification par composition
Le tableau ci-dessous présente les différentes classifications des ciments en fonction de leur composition selon la norme
NF P 15-301, aussi indique les différents ciments et les proportions en masse de leurs constituants. Les constituants
marqués d'une étoile sont secondaires (moins de 5 %)
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Ciment [ Ciment portland | Ciment de haut fourneau Ciment Ciment au
Portland composé pouzzolanique laitier et aux
cendres
CPA-CEM |CPJ- |CPJ- [CHF- |CHF- |[CLK- |CPzZ- |CPz- |[CLC- |CLC-
I CEM |CEM |[CEM |CEM |[(CEM |CEM |CEM [CEM |CEM
/A 11/B HI/A /B li/c IVIA Iv/B VIA VIB
Clinker >80% | >65% [ >35% | >20% | >5% | >65% | >45% | >40% | >20%
(K) > 95% <94% | <79% | <64% | <34% | <19% | <90% | <64% | <64% | <39%
Laitier 6% < | 21%< | >36% | >66% | >81% >18% | >31%
©) * <65% | <80% | <95% * * <30% | <50%
Pouzzolane total total 10% < | 36% < | 18% < | 31% <
(2) * * * * total total total total
Cendres <20% | <35% <35% | <55% | <30% | <50%
siliceuses (V) *
Fumée de (fumée | (fumée (fumée | (fumée
silice (D) * <10%) | < 10%) * *
Cendres de de
calciques (W) * * * * * * * *
Schistes silice silice
(T) * * * * * * * *
Calcaires <10%) | < 10%)
(L) * * * * * * * *
Fillers
(F) * * * * * * * * * *

4.2. Classification par résistance
Trois classes sont définies en fonction de la résistance normale a 28 jours; des sous-classes sont associées aux 3 classes
principales pour désigner des ciments dont les résistances au jeune age sont élevées. Les classes doivent respecter les
spécifications indiquées dans le tableau ci-dessous. Les valeurs entre parentheses sont des valeurs garanties lorsqu'elles
peuvent étre inférieures aux valeurs spécifiées.

Résistance Retrait 228 | Début de Stabilité
a la compression ( MPa) jours (1) prise
norme EN 196-1 norme norme norme
au jeune age a 28 jours P 15-433 EN 196-3 EN 196-3
Classe 2 jours 7 jours mini Maxi (um/m) (min) (mm)
(17,5) >32,5 <525 <800 >90 <10
32,5 (30)
> 13,5 >32,5 <52,5 <1000 >90 <10
325R (12) (30)
42,5 >12,5 >425 <62,5 <1000 > 60 <10
(10) (40)
425R >20 >425 <625 <1000 > 60 <10
(18) (40)
52,5 >20 >525 > 60 <10
(18) (50)
525R >30 >52,5 > 60 <10
(28) (50)

(1) Le retrait spécifié ne concerne que les CPA-CEM I et les CPJ-CEM Il

4.3. Désignation normalisée des ciments :
Les ciments sont désignés par leur type et par leur classe de résistance.

Exemple : CPJ-CEM I1/A 32,5R (L)

C'est un ciment Portland composé, contenant de 80% a 94% de clinker et de 6% a 20% de fillers calcaires, de classe
32,5 ayant une résistance au jeune age élevée.
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5. autres ciments
En France existent d'autres ciments normalisés, non répertoriés au niveau européen.

5.1. Chaux hydraulique naturelle XHN : norme NF P 15-310
Liant hydraulique résultant de la cuisson de calcaires naturels plus ou moins argileux, auquel sont ajoutés, au cours de la
mouture, d'autres constituants

5.2. Chaux hydraulique artificielle XHA : norme NF P 15-312
Liant hydraulique a base de clinker ou de ciment Portland additionné de fillers généralement calcaires.

5.3. Ciment de laitier a la chaux CLX : norme NF P 15-306
Composé de laitier granulé de haut fourneau (plus de 70% ) et de chaux hydraulique.

5.4. Ciment a magonner CM : norme NF P 15-307
Contient les mémes éléments actifs que le ciment Portland artificiel, dans des proportions moindres. Ses résistances sont
moins élevées.

5.5. Ciment naturel CN : norme NF P 15-308
Résulte de la mouture de roches clinkérisées obtenues par cuisson de calcaires marneux.

5.6. Ciment prompt naturel CNP : norme NF P 15-314
Ciment a prise et durcissement trés rapide résultant de la cuisson de calcaire argileux de composition réguliére puis d'un
broyage trés fin

5.7. Ciment alumineux fondu CA : norme NF P 15-315
Liant hydraulique provenant de la cuisson d'un mélange d'alumine, de chaux, d'oxydes de fer et de silice. Apres
broyage, le ciment obtenu renferme au moins 30% d'alumine. C'est un ciment a prise lente et a durcissement rapide. Il
peut étre mélangé avec des ciments a base de clinker afin d'accélérer la prise.

5.8. Ciment pour travaux a la mer PM : norme NF P 15-317
Ce sont des ciments CPA, CPJ, CHF, CLK, CLC, CNP et CA ayant des compositions chimiques qui leurs permettent
de résister aux agressions des sulfates en présence de chlorure au cours de la prise et ultérieurement.

5.9. Ciment a faible chaleur d'hydratation CP : norme NF P 15-318
C'est un ciment qui présente, 12 heures apreés le gachage, un dégagement de chaleur faible.

5.10. Ciment pour travaux en eaux a haute teneur en sulfate ES : norme NF P 15-319
Ce ciment présente une résistance accrue a I'agression des sulfates au cours de la prise et du durcissement.

Tableau 49: Composition chimique du clinker, du calcaire et du gyps ( ( Naamane, Rais, Lachquar, & Taleb,

2014)
Eléments Clinker Clinker Calcaire Gypse

utilisé normalise
Sio, 21.16 19.25 7.44 7.55
Al, 0, 5.18 2.9 0.83 3.09
Fe,0, 3.43 15 0.75 1.31
Ca0 66.70 62.67 48.73 23.49
MgO 1.19 0.3 0.66 2.70
K,0 0.52 0.15 0.02 0.76
SO, 0.69 1.3 0.00 44,53
Na,0 0.13 0.15 0.008 1.05
P,0¢ 0.05 0.013 0.03
TiO, 0.27 0.051 0.08
Cr,04 0.008 0.015 0.004
MnO 0.03 0.02 0.02
PAF* 0.46 39.79 16.42

*PAF : Perte au feu.
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Annexe 3

1. Lesdifférents tests de lixiviation
1.1. Test d’extraction sans renouvellement du lixiviant
Les tests d’extractions peuvent étre séparés en 4 familles selon le protocole mis en place.

A. Essais d’extraction agitée
Dans ces essais, les conditions sont réunies pour atteindre 1’état d’équilibre le plus rapidement possible. Ils
permettent de mesurer alors les propriétés chimiques d’un systéme déchet - lixiviant.

Parmi ces essais, les protocoles suivant peuvent étre cités :

» TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Procedure), Procédure de lixiviation pour la détermination des
caractéristiques de toxicité) (USA),

EP TOX (Extraction Procedure Toxicity Test), Essais de toxicité-Procédure d’extraction) (USA),

WET (Waste Extraction Test), Essais d’extraction des déchets (California de ’'USA),

SPLP(Synthetic Precipitation Leaching Procedure), Procedure de lixiviation par précipitation synthétique)
(USA),

CEN/TC 292 (Characterization of waste), Caractérisation des déchets qui comprend le CEN/TS 14429 (Essais
de comportement & la lixiviation-Influence du pH sur la lixiviation avec ajout initial d’acide/base), CEN/TS
14997 (Essais de comportement a la lixiviation-Influence du pH sur la lixiviation avec contréle continu du pH)
et le NF EN 12457 (Essai de conformité pour lixiviation des déchets fragmentés et des boues), etc

>
>
>
>

B. Essais d’extraction non-agitée
Ces essais ont pour objectif I’étude des mécanismes cinétiquement limitants. L intégrité physique de la matrice est
conservée et affecte la cinétique de lixiviation. Parmi ces essais, certains font 1’objet de normes : le MCC-1 (Static
leach test, Lixiviation statique) (Canada), et le MCC-2 (High temperature static leach test, Lixiviation statique a
haute température) (Canada), etc.

C. Essais d’extraction chimique séquentielle
Ces essais sont composés d’une succession de tests d’extraction agitée. Ils permettent d’étudier I’épuisement dans
le temps des espéces solubilisables.

Parmi ces essais, certains font 1’objet d’énormes: le D5284-93 (Sequential batch extraction of waste with acidic
extraction fluid, Extraction batch séquentielle des déchets avec le fluide d’extraction acide) (USA).

D. Essais d’accumulation de concentration
Dans ces essais, des aliquotes de déchets sont successivement mis en contact avec un méme lixiviat pour modéliser un
volume élémentaire de I’eau qui coule a travers un grand corps de déchets.

Parmi ces essais, seuls certains font I’objet de normes :

[ ’extraction chimique séquentielle (Sequential chemical extraction), qui est utilisée en recherche,
® Laprocédure C de la norme de lixiviation (Standard leach test, Procedure C) (Wisconsin de I’'USA), etc.

1.2. Test dynamique avec renouvellement de lixiviant
Cette catégorie de tests comprend tous les essais dans lesquels les lixiviants sont renouvelés continuellement ou de
maniére intermittente pour maintenir un gradient de concentration pour la lixiviation.

A. Essais avec renouvellement périodique du lixiviant
Ces essais sont effectués en utilisant un échantillon de déchets monolithiques, granulaires ou broyés, mis en
contact avec des batch successifs de lixiviants frais.

Parmi ces essais, certains font 1’objet de normes:
La norme 1320 de I’'US EPA (Multiple extraction procedure, Procédure d’extraction multiple),
« Le MWEP (Monofill Waste Extraction Procedures, Procédures d’extraction des déchets décharge spécialisée)
(Ltéstg)t,de disponibilité NEN 7341 (NEN 7341 Availability test) (Pays-Bas),
Le test de batch en série NEN 7349 (NEN 7349 Serial batch test) (Pays-Bas),
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Le test de batchs gradés en série (Armée américaine),

Le NF EN 15863 (Essais de lixiviation dynamique des monolithes avec rénovation périodique du lixiviant,
dans des conditions d’essai fixes) (Europe),

La lixiviation granulaire compactée (Pays-Bas),

Le Test de conformité monolithique (Europe),

Le Test de comportement a la lixiviation sur éprouvettes monolithiques (France), etc.

Essais de lixiviation avec renouvellement continu du lixiviant

Un échantillon de déchets est placé dans un récipient de lixiviation dans lequel la circulation du lixiviant frais autour
des déchets fournit le gradient de concentration pour maintenir la lixiviation.

Ce type de protocole est souvent utilisé pour les éprouvettes monolithiques. Parmi ces essais, certains font I’objet
de normes :

v
v

C.

L’essai ISO Lixiviation 6961 (ISO Leach test 6961),

ANSI/ANS 16-1 (Measurement of the leachability of low-level radioactive wastes by a short term test
procedure, Mesure de la lixiviation des déchets de faible activité radioactive par une procédure de test a court
terme) (Illinois de I’'USA),

Le NEN 7345 (Monolithic diffusion test, Test de diffusion monolithique) (Pays-Bas),

L’ASTM C1220-92 (Static leaching of monolithic waste forms for disposal of radioactive wastes, Lixiviation
statique des formes de déchets monolithique pour la disposition des déchets radioactifs) (USA),

Le NF EN 15864 (Essais de lixiviation dynamique des monolithes avec renouvellement continu du lixiviant,
dans des conditions pertinentes pour des scénarios spécifiés) (Europe), etc.

Essais de percolation

Dans ces essais, un récipient ouvert est rempli avec un solide poreux, le lixiviant traverse le récipient. L’effluent est
échantillonné périodiquement et analysé. Parmi ces essais, certains font 1’objet de normes :

»
»

»
»

D.

Le WILT (Waste interface leach test, Lixiviation d’interface de déchets) (Canada),

Le NVN 7344(Leaching tests-Determination of the leaching of PAH, PCB, and EOX from granular materials
with the column test, Test de lixiviation-Détermination de la lixiviation des PAH, PCB et EOX dans la poudre
et des matériaux granulaires avec le test de la colonne) (Pays-Bas),

L’ASTM D4874-95 (Column test, Test de la colonne) (USA),

Le CEN/TS 14405 (Leaching behaviour tests-Up-flow percolation test (under specified conditions), Essai de
comportement a la lixiviation-Essai de percolation & écoulement ascendant (dans des conditions spécifiées).

Tests de Soxhlet

Dans ces tests, 1’échantillon de déchets est en contact permanent avec le lixiviant. Un soxhlet (ou plutot extracteur de
Soxhlet) est une piece de verrerie utilisée en chimie analytique et en chimie organique. Elle permet d'extraire en
continue, par un solvant, une espéce chimique contenue dans un solide.Parmi ces essais, certains font 1’objet denormes
: le MCC-5s (Soxhlet test, Test de soxhlet) (Canada), etc.
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Annexe 4

Résultats de PANC des cendres de boues étudiées

Eléments

STEP de Khouribga

STEP de Khénifra

Fractions Contenus Fractions contenus
lixiviables totaux lixiviables totaux
Al 24,06 51000 170,7 5102
As 0,01 0 0 0
Cd 0,01 4,248 0 3,03
Co 0,101 2,35 0,086 2,28
Cr 0,127 31,68 0,099 27,76
Cu 0,577 168,5 0,035 158,7
Fe 1,348 5830 1,198 2486
Hg 0,087 0 0,086 0
Mg 3,652 5273 0,208 5273
Mn 0,011 93,3 0,049 96,28
Ni 0,187 15,82 0,18 17,64
P 2,86 2,12 1,06 4,35
Pb 0,692 61,59 0,392 76,53
Zn 3,635 1218 2,375 1289
Ba 0 220,1 0 209,8
Si 0 3 0 8,32
Résultats de la lixiviation des cendres des boues
lixiviation des cendres des boues de la STEP de Khénifra
Concentration pH 2 3,81 5,56 6,5 8,42 11,46 12,56
en mg/kg
Al Experiment 37 39 35 20 13 9 7
Simulation 36 30 25 15 10 7 2
Ca Experiment 180000 160000 140000 130000 5000 1500 1000
Simulation 156250 123480 102505 85447 4452 1278 863
Mg Experiment 2000 1800 1700 1600 1000 800 500
Simulation 2300 2000 1500 1300 1200 600 400
S Experiment 2000 2100 2180 2200 1000 800 200
Simulation 2300 2200 2100 2000 1500 1000 500
Si Experiment 8000 1000 900 700 15,91 10,5 7,3
Simulation 7000 6000 1500 1200 500 100 60
Cu Experiment 25 20 15 10 3 2 1
Simulation 20 15 10 8 5 4 3
Zn Experiment 35 38 20 15 3 2 1
Simulation 50 45 30 20 15 10
lixiviation des cendres des boues de la STEP de Khouribgha
Concentration pH 2 3,81 5,56 6,5 8,42 11,46 12,56
en mg/kg
Al Experiment 42 40 38 25 18 14 10
Simulation 40 35 32 27 20 18 9
Ca Experiment 220000 200000 180000 150000 8000 3500 2000
Simulation 206250 180080 162520 125440 10452 5278 3863
Mg Experiment 2800 2300 2000 1800 1500 1000 800
Simulation 3000 2500 2300 2100 1600 1200 1000
S Experiment 2300 2400 2200 2100 1000 900 300
Simulation 2200 1900 1600 1500 1200 800 520
Si Experiment 10000 2000 1200 800 20 15 9
Simulation 12000 8000 4000 1000 400 250 150
Cu Experiment 30 25 20 15 6 4 2
Simulation 25 23 15 13 8 5 4
Zn Experiment 40 42 25 20 6 5 3
Simulation 60 50 45 31 25 15 7
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Annexe 5
Les codes utilisés dans le programme PhreeqC pour la simulation du test ANC des deux boues étudiées

EQUILIBRIUM_PHASES 1

Calcite 00.06
Anhydrite 0 0.008
Gypsum 00.013
Cattierite 0 0.005
Whitlockite 0 0.03
Lime 00.01
Boehmite 00
Brucite 00.017
Dolomite 0 0.00001
Chrysotile 0 0.0001
Corundum 0 0.0001
Cuprite  00.0003
Eskolaite 0 0
Hematite 00
K-feldspar 0 0.0001
Magnetite 0 0
Muscovite 0 0.001
Quartz  00.005
Tenorite 0 0.0002
Zincite 00
Zn(OH)2(beta) 0 0.0013
Andradite 0 4e-6
Lanarkite 0 5.3e-4
CSH1.100.022
Portlandite 0 0.01
CSH0.8 0 0.018
Ca3(As04)2 0 1e-6
Cd3(As04)2 0 1e-5
PbMo0O4 0 1.2e-5

SOLUTION 1
temp 25
pH 11.38
pe 4
redox pe
units  mol/l
density 1
CI(-1) 0.0004
-water 1 #Kkg
REACTION 1
NO3- 1

0.4 moles in 100 steps

SELECTED_OUTPUT

file ANCcendre.xls

-step true

-reaction true

-totals Ca Si Mg S Al Cu Zn As Mo Pb Fe Se

-equilibrium_phases Calcite Anhydrite Gypsum Cattierite Whitlockite LimeBoehmite Brucite Dolomite
Chrysotile Corundum Cuprite Eskolaite Hematite K-feldspar Magnetite Muscovite Quartz Tenorite Zincite
Zn(OH)2(beta) Andradite Lanarkite CSH1.1 Portlandite CSH0.8 Ca3(As04)2 Cd3(AsO4)2 PbMoO4
-saturation_indices CI(-1)

End
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Annexe 6
Les codes utilisés dans le programme PhreeqC pour la simulation du test CNA du béton contenant les deux boues
étudiées.

SOLUTION 1

temp 25
pH 12.28
pe 4
redox pe
units  mol/l
density 1
-water 1 #Kkg
EQUILIBRIUM_PHASES 1
Anhydrite 0 0.003
Albite_low 0 5e-005
Ca-hydroxyzincate 0 2e-005
Calcite 00.3
Portlandite 0 0.1
CSH0.8 00.02
CSH11 00.01
CSH1.8 00.001
Fe-Ettringite 0 0.001
Ettringite 0 1e-006
Muscovite 0 1e-005
Quartz  00.00
Zn(OH)2(epsilon) 0 2e-005
Brucite 00.004
Brochantite 0 1e-005
Tenorite 0 1e-006
Al-tricarbonate 0 3e-005
Amesite-14A 0 1e-006
Chrysotile 0 0.0013
C2ASH8 0 5e-007
REACTION 1
NO3- 1
0.95 moles in 100 steps
SELECTED_OUTPUT

-file ANC-BPE.xls

-ph true

-reaction true

-totals Ca Si Mg S Al Cu 2n

-equilibrium_phases Albite_low Anhydrite Brochantite Brucite Ca-hydroxyzincate Calcite Lime Muscovite
Portlandite Quartz Zn(OH)2(epsilon) CSH0.8 CSH1.1 CSH1.8 Fe-Ettringite Ettringite Tenorite Al-tricarbonate
Amesite-14A C2ASHS8

END
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Annexe 7
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