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Le chaulage des boues : qualité du mélange

et impact sur ses propriétés mécaniques

Philippe Héritier, Emilie Dieudé-Fauvel et Jean-Christophe Baudez

aloidu 13 juillet 1992 (entrée en vigueur a

partir de 2002) interdit la mise en décharge

des déchets non ultimes ou contenant plus

de 70 % d’eau et plus de 10 a 20 % de
matieres organiques. Elle touche alors directe-
ment la question des boues résiduaires : leur mise
en décharge étant devenue impossible, celles-ci
sont incinérées ou valorisées, notamment par
le biais de I"épandage agricole. Néanmoins, les
boues sont fermentescibles et présentent plusieurs
inconvénients tels que le dégagement d’odeurs di
a l'activité des micro-organismes et la variation
de leur consistance avec le temps. Pour pallier
ces inconvénients, une solution est fréquemment
utilisée : le chaulage.

Le mélange obtenu par chaulage est réactif. La
chaux réagit chimiquement avec I'eau contenue
dans les boues selon la réaction suivante :

CaO + H,0 — Ca(OH), + 1 160 k].kg"
de Ca0 a20°C (1

Cependant, dans la pratique, les boues chaulées
obtenues présentent fréquemment des hétérogénéi-
tés, agglomérats de chaux et boulettes de boue non
chaulée (photo 1). Ces hétérogénéités induisent
en premier lieu une surconsommation de chaux
pour atteindre les prescriptions légales en matiere
d’hygiénisation des boues. En second lieu, comme
le matériau est hétérogene, son comportement
mécanique l'est aussi. Il est donc difficile, a partir
d’un ou plusieurs échantillons, de prédire les carac-
téristiques rhéologiques du volume total.

Dans cet article, nous proposons d’abord une
méthode simple pour qualifier I'homogénéité
des mélanges. Ensuite, sur la base de mélanges
homogeénes, au sens de la définition précédente,
nous étudions les évolutions des propriétés
mécaniques des boues chaulées en fonction de
la concentration en chaux. Nous démontrons
que les mélanges sont tous similaires entre eux
et qu’une simple analyse d’image permet de les
discrétiser. Tous ces résultats convergent vers la
nécessité d’améliorer la qualité des mélanges
pour optimiser toute la filiere.

A Photo 1 - Coupe d’un échantillon de boue chaulée,
prélevée au stockage. On apercoit des points blancs de
chaux pure, non mélangée.
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1. Equivalent
habitants.

2. American Society of
Agricultural Engineers.

3. Potentiel
hydrogéne.

4, Association
européenne de la
chaux; en anglais :
European Lime
Association.

Matériels et méthodes

Les boues utilisées dans les expériences qui
suivent proviennent de la station d’épuration
de Moulins-sur-Allier (50 000 EH"). Elles ont été
prélevées a la sortie du poste de déshydratation,
par filtres a bandes, et présentent une siccité
d’environ 15 %. La chaux, quant a elle, a été
fournie par la société Lhoist.

Caractérisation physico-chimique

La chaux étant un matériau réagissant avec I'eau,
le taux de matiéres seches varie de deux manie-
res distinctes quand incorpore la chaux : d’une
part, une augmentation naturelle due a I'addition
de matieres et d’autre part, une consommation
d’eau pour transformer la chaux vive en chaux
éteinte. De fait, la quantité de chaux contenue
dans la boue doit étre calculée sur la base de la
teneur finale en matieres seches, compte tenu de
la réaction définie par I"équation (1). La siccité
des échantillons a été déterminée par séchage
a 60° C pendant 72 heures (ASAE? Standard,
1999). La teneur en matiéres minérales est
quant a elle évaluée apres calcination a 550° C.
Parallelement a la préparation des mélanges,
des mesures de pH® ont été effectuées afin de
s’assurer qu’il restait toujours supérieur a 12,
synonyme de bonne hygiénisation du matériau.
De plus, le suivi de la température résultant de
I’ajout de chaux vive a été réalisé afin de vérifier
la bonne conformité du mélange aux conditions
exigées, c’est-a-dire maintenir une température
supérieure a 55° C pendant 75 minutes ou
supérieure a 58° C pendant 5 minutes (Eula?,
2004).

Analyse d’image

L'analyse d’image est un domaine scientifique
complexe. Toutefois, dans notre cas, la facilité
de mise en ceuvre des méthodes de quantifica-
tion de la qualité des mélanges est un élément a
prendre en considération. Il est impératif que ces
méthodes puissent étre aisément utilisées sur le
terrain, par le plus grand nombre de personnes.
De fait, les méthodes lourdes et complexes — mais
précises — qui demandent I'utilisation d’outils
tels que Matlab, ont été écartées au profit d’un
logiciel libre, ImageJ, téléchargeable gratuitement
sur internet et facile d’utilisation.

Pour faire de I'analyse d’image avec ce logiciel,
il suffit d’'un appareil photographique numérique
et, si I'on veut étre rigoureux, d’une chambre

spéciale permettant de contrdler et de réguler la
luminosité (photo 2). Avec ce logiciel, I’'homo-
généité ou I’hétérogénéité se définissent facile-
ment, soit par un histogramme (plus il est étalé,
plus il y a de couleurs distinctes et donc plus le
mélange est hétérogene), soit par une courbe
topographique des niveaux de blanc (figure 1) :
plus la courbe est accidentée, plus le mélange
est hétérogene.

A Photo 2 - Dispositif pour obtenir des clichés
photographiques avec une lumiére contrdlée.

Rhéologie

Pour les expériences de rhéologie, un rhéometre
(Paar Physica MCR300), équipé d’une géométrie
a plans paralleles striés (rayon : 25 mm ; entre-
fer : 4 mm) a été employé. Les tests de fluage ont
été réalisés en appliquant toujours le méme palier
de contrainte pendant une minute aux divers
échantillons. La mesure obtenue est I’évolution
de la déformation du matériau en fonction du
temps. Pour les mesures en dynamique, une
rampe de déformation sinusoidale de 0,1 a
10 % a été effectuée a la fréquence de 1,6 Hz.
La réponse obtenue permet de déterminer le
module élastique, G’, et le module visqueux,
G”, du matériau.



Le chaulage des boues : qualité du mélange et impact sur ses propriétés mécaniques @

Philippe Héritier et al.

255.0

0.0

255.01

0.0

1o

p'\xe\s

Texturométrie

Parmi les grandeurs mesurables en texturométrie,
le pouvoir collant est le plus important pour le
chaulage, car il va permettre de quantifier I’ad-
hésivité du matériau aux outils, qu’il s’agisse du
malaxage ou de I’épandage. On mesure éga-
lement le module de Young et la relaxation du
matériau lorsqu’il est soumis a une contrainte
constante. Ces mesures sont réalisées avec un
texturometre TA500 de chez Lloyd Instruments.
Les tests d’adhésion consistent en I"application
d’une force constante (5 N) pendant 10 secon-
des sur un échantillon placé dans un gabarit de
55 mm de diametre et 10 mm de hauteur a I'aide
d’une sonde de 40 mm de diameétre. Pour les tests
de relaxation, les échantillons sont placés dans
un récipient de 50 mm de diametre et 70 mm
de hauteur. Une sonde cylindrique de 30 mm
de diametre pénetre dans le matériau sur une
profondeur de 5 mm. La force est mesurée jus-
qu’a ce que les 5 mm soient atteints (apparition
d’un pic), puis I"enregistrement de |’effort est
maintenu pendant 30 secondes pour mesurer la
relaxation du matériau, phénomene qui indique
la réorganisation interne de la structure préala-
blement déformée.

Résultats et discussion

Caractérisation physico-chimique

D’un point de vue expérimental, la teneur en chaux
finale du mélange, déterminée a partir de la teneur
en matieres minérales des boues avant et apres

chaulage, est supérieure a celle attendue si I'on
faisait un simple bilan massique (figure 2). Aussi,
dans toute la suite, les teneurs en chaux exprimées
seront les teneurs déterminées apres réaction de la
chaux, et obtenues apres calcination.

Par ailleurs, I'analyse d'image d’échantillons de
boues chaulées a plusieurs concentrations montre
qu’il y a une corrélation directe — et linéaire
— entre le niveau de blanc et la concentration en
chaux (figure 2).

A Figure 1 - Niveaux
topographiques de
blanc obtenus par
analyse d’image

sur une boue
grossiérement
chaulée et une boue

correctement chaulée.
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A Figure 2 - Relation entre la teneur en chaux ajoutée et la teneur en chaux

mesurée, aprés réaction.
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A Figure 3 - Evolution du module visqueux en fonction de la déformation pour
plusieurs teneurs en chaux. Les inserts représentent 'évolution des paramétres
Y, (gauche) et G”  (droite) qui ont servi a définir la courbe maitresse.
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A Figure 4 - Relation entre le niveau de blanc et le paramétre
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Un tel résultat démontre que I"analyse d’image
peut étre utilisée en routine, sur site, pour déter-
miner rapidement la teneur en chaux des échan-
tillons (cependant, la pente de la courbe va chan-
ger en fonction de la couleur initiale de la boue
non chaulée, un étalonnage est donc nécessaire
sur site). C’est pourquoi la simplicité du dispositif
d’acquisition d’image a été requise.

Rhéologie

En mode dynamique, quelle que soit la quantité
de chaux ajoutée, les courbes de G’ et de G”
sont toutes similaires et se superposent en multi-
pliant la déformation par un facteur qui diminue
linéairement avec la concentration en chaux et
en divisant le module élastique par un facteur
qui diminue exponentiellement avec la teneur
en chaux (figure 3).

Ainsi, quelle que soit la concentration en chaux,
on peut écrire :

Qu’il s’agisse du G’ ou du G”, les facteurs mul-
tiplicatifs en abscisse et en ordonnée sont tres
proches les uns des autres. Ainsi, connaissant
I’évolution du matériau pour une certaine quan-
tité de chauy, il est possible de déduire le module
élastique pour une autre quantité de chaux. De
plus, le module élastique et le module visqueux
diminuent tous les deux lorsque la déformation
augmente, suggérant que la boue chaulée a un
comportement davantage plastique que visco-
élastique.

Par ailleurs, comme pour la concentration en
chaux, les parameétres d’adimensionnement des
courbes suivent une loi logarithmique avec le
niveau de blanc obtenu par analyse d’image
(figures 4 et 5).

Les tests de fluage montrent que la réponse
du matériau obéit a une simple loi-puissance
(figure 6) dont la valeur de I"indice de puissance
diminue avec la quantité de chaux ajoutée
(figure 6) pour tendre vers 0, tandis que le
parameétre o reste relativement constant :

](t):M:wt” 3)

T
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ou J, o, T représentent respectivement la com-
plaisance, I’angle de rotation du mobile et la 170
contrainte de cisaillement appliquée.

y =15,792Ln(x) + 100,29
R2 + 0,9987
Ainsi, plus la boue contient de chaux, plus le 160
comportement du matériau tend vers celui d’un
solide élastique, pour lequel la valeur de la com- 150
plaisance est une constante (n = 0). L'existence de
la loi-puissance suggere elle aussi un comporte-
ment viscoplastique des boues chaulées, similaire
au fluage secondaire observé avec les matériaux
composites (Marklund et al., 2006), ce qui laisse
a penser que le chaulage tendrait a organiser la
structure des boues dans un état plus ordonné.
Pendant la phase de fluage ou pendant la rampe
de déformation en mode dynamique, la réponse
mécanique du matériau serait davantage due a 110
des dislocations localisées qui se développent et
se propagent a I'intérieur de I’échantillon plutot
qu’a une réorganisation lente de la structure.
Cette hypothese est d’ailleurs confortée par I'ob-
servation des boues fortement chaulées, qui n’ont
plus aucune cohésion : a la moindre sollicitation
externe, on se trouve face a un amas pulvérulent A Figure 5 - Relation entre le niveau de blanc et le paramétre
ot les dislocations se sont développées au travers  d’adimensionnement du module visqueux G”.

de tout I’échantillon, pour le rendre friable.

140

130

Niveau de blanc

120

100 ——TT

1 10 100
G"0 [Pa]

Texturométrie

Parmi les grandeurs mesurées, le module de Young
et le pouvoir collant (force d’adhésivité) sont
déterminants pour le stockage et la reprise des
boues chaulées en station d’épuration. En effet,
le module de Young représente la capacité du
matériau a se déformer avant de se briser, tandis 50
que la force d’adhésivité matérialise et quantifie
I'aspect collant souvent rencontré avec les boues.
[l suffit de prendre un échantillon sur une truelle
et de la retourner pour s’en convaincre.

60

40 1

MODULE DE YOUNG ET RELAXATION 2200
A partir du pic de contrainte obtenu pendant les

expériences de relaxation, on peut calculer le 0153 .

Angle de rotation [mrad]

20 1
c ) : ] .
module de Young E=— des mélanges qui est 010

£

0,05

Indice de puissance [1]
-

une fonction exponentielle de la teneur en chaux 10 7 000
(figure 7), ol 6 représente la contrainte exercée sur 1 0 Te:juren Chauzx"[%l 30
le matériau et € est la déformation. L'augmentation

de E traduit une rigidité de plus en plus grande
du matériau (Hibbeler, 1997), qui va également
se traduire par une plus grande fracturabilité. Ce
résultat est cohérent avec ceux obtenus en fluage ’
pour lesquels le comportement de la boue tend A Figure 6 - Evolution de I'angle de rotation d’une boue contenant 13 % de chaux
vers celui d’un solide hookéen au fur et 3 mesure  Soumise a une contrainte constante de 218 Pa. L'insert représente I'évolution de
que la teneur en chaux augmente. lindice de puissance de I'équation (1) en fonction de la teneur en chaux.
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A Figure 8 - Pourcentage de relaxation en fonction de la teneur en chaux.
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<« Figure 7 - Module de Young en fonction de la teneur
en chaux. (y = 8,08 exp (0,14 x) R?=0,976).

Parallelement, pour une contrainte donnée, les
échantillons relaxent d’autant moins que leur
teneur en chaux est élevée (figure 8), ce qui est
en accord avec |'évolution du module de Young.
Cette perte de relaxation est a ramener a I'aug-
mentation de la rigidité et a la structuration du
matériau : les macromolécules qui composent la
boue sont moins mobiles et ne peuvent plus s’or-
ganiser librement. Le matériau reste d’autant plus
déformé que la quantité de chaux est importante.
Cette déformation permanente est a rapprocher
de I'existence et de la propagation des disloca-
tions a I'intérieur d’un échantillon déformé.

ADHESIVITE ET ADHESION

’adhésivité diminue linéairement avec la teneur
en chaux jusqu’a une valeur critique au-dela de
laquelle le matériau devient friable, sans aucune
cohésion (figure 9). De plus, étant donné que le
chaulage est une réaction exothermique, la teneur
en matiéres seches augmente rapidement, ce qui
explique la perte d’adhésivité.

De la méme maniere, I’adhésion diminue
(figure 10), en suivant une exponentielle de la
forme :

Fadhésion = B : exp(_)\‘CCaO) (4)

ou C_, représente la teneur massique en chaux
vive ajoutée a la boue.

L’adhésion (force x déplacement) diminue donc
plus rapidement que I’adhésivité, ce qui est
cohérent avec I'augmentation du module de
Young : plus il y a de chaux, moins la boue est
déformable et le mobile doit donc se déplacer
sur une distance plus courte pour étre totalement
détaché du matériau.

’ensemble de ces résultats amene a montrer que
la boue sera alors d’autant plus facile a stocker et
amanipuler qu’elle contient de chaux car lorsque
la teneur en chaux vive augmente, la capacité du

< Figure 9 - Evolution de la force d’adhésivité d’une
boue en fonction de la teneur en chaux ajoutée.
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matériau a tenir en tas va s’accroitre. Les varia-
tions de pouvoir collant résultent de la réaction 183
entre la boue et la chaux vive qui consomme de 16 j»._
I’eau et modifie ainsi totalement la structure du 3"
matériau. 14 7
Enfin, la force d’adhésion peut également se — 12 1
déterminer par I'analyse d’image (figure 11) en E 1 e
fonction du niveau de blanc mesuré : une loi- Z 104 =
puissance relie les deux parameétres. 5 3
g 8 7
e ]
= ]
Conclusions < 6]
Outre I'hygiénisation, ajouter de la chaux aux 4 ] .
boues résiduaires permet d’obtenir un matériau ] e
plus solide, moins collant et d’'une meilleure 2 4 ¢ e
manutention, ce qui facilite le stockage et la 1 e
reprise en station. A A L L L
0 10 20 30 40 50
Cependant, le chaulage rend également le maté- Teneur massique en chaux [%]
riau plastique plus difficile a mélanger que la

boue seule. De ce point de vue, pour obtenir un
mélange homogeéne, un compromis est a trouver
entre la qualité optimale du mélange, la quantité
optimale de chaux a ajouter et les performances

A Figure 10 - Evolution de I'adhésion d’une boue chaulée en fonction de la
teneur en chaux. Les paramétres de 'équation (2) sont p=17.1;y=10.13.

des procédés industriels actuels. A ce titre, I’ana-
lyse d’'image peut étre un outil performant, facile a 170 7
mettre en ceuvre, permettant d’obtenir le mélange 1 y = 149,6x-01649
requis mais également permettant de prédire ses 160 R +0,952
caractéristiques mécaniques. 1 1
150 1
o ]
Q ]
S ]
o 140 4
2 ]
© ]
=} 4
& 130 A ¢
2 1
Z ]
120 .
110 1
Wi
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A Figure 11 - Relation entre le niveau de blanc des échantillons de boues
chaulées et la force d’adhésion.
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Résumé

Le chaulage est la solution actuellement la plus utilisée pour stabiliser et hygiéniser les boues rési-
duaires. Pour garantir son efficacité, il est essentiel que le mélange obtenu entre la boue et la chaux
vive soit le plus intime possible. Pourtant, dans la pratique, de nombreuses hétérogénéités sont
observées (agglomérats de chaux, particules de boues non chaulées). Optimiser le procédé passe par
une meilleure qualification des mélanges et une connaissance accrue de leurs caractéristiques méca-
niques. Les résultats présentés ici permettent d’appréhender ’évolution des propriétés rhéologiques
du matériau en fonction de la quantité de chaux ajoutée et en fonction du temps de stockage.

)
=]
S
~
=
=
=3
@
=%
]
L
=
(%]
]
=
£
=
)
bn
=

Abstract

Lliming is currently the most used way to stabilize sludge. To maintain a high level of efficiency, the
blend must be as intimate as possible. In practice, however, there are a lot of heterogeneities such as
lime agglomerate. Optimizing the process implies a better definition of blends and a deeper knowledge
of mechanical properties. This paper intends to understand the evolution of rheological properties in
relationship with lime concentration and storage time.
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