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Traitement et valorisation des vinasses :
problématique et synthése des voies de valorisation
étudiées et envisagées

Martine Decloux
ENSIA - UMR GENIAL

André Bories Les vinasses sont des effluents a forte charge organigue qui nécessitent obligatoirernent un
INRA traitement dépendant de la matiére premiére fermentée. Les vinasses de mélasse de bette-
rave sont valorisées comme engrais aprés concentration avec paifois une dépotassification,
mais les condensats chargés en DCO (3-5 grL) doivent étre traités biologiquement.

Dans les DOM, les vinasses de jus de canne sont épanduss ou rejetées en mer, les vinasses
de mélasse sont, elles, envoyées dans un forage ou rejetées en mer. Les vinasses de lies de
vin sont détartrées puis traitées de maniére biologique en méthaniseur ou en lagune avec
aération ou non, ou concentrées avant épandage.

L'épandage fait l'objet de normes de plus en plus strictes et les usines s'orientent souvent
maintenant vers la méthanisation couplée & un traiiement aérobie. A ctté de ces procedes,
la séparation de molécules intéressantes, notamment le glycérol, la betaine et des acides
organiques, ou la production de ces molécules & partir de vinasses sont a Pétude.

Mots clés francais : vinasse, distillerie, mélasse, betterave, canne, vin, lies, marc, éthanol,
méthanisation, épandage, effluent, environnement.

Nowdays, treatment of vinasse from the alcohol fermentation is a major cost centre which
decides the economic viability of this traditional industry. Increasingly stringent environment
norms in France have put enormous pressure on manufacturers of alcohol from traditional
feadstocks like cane and best molasses, to consider adding value to this by-product, thereby
improving the profitability of alcohol production.

Some of the strong deterents to be overcome are the unfavourable dilution ratio (1 :10) of
aleoholivinasse. [n the DOM (French oversea departments) the vinasses are often spread in
the fields or drained off into the sea or depolluted by anaercbic digestion. Vinasses from
viticoles factories are treated with lime and calcium sulfate to valorise tariric acid as calcium
tartrate and then spread in the fields or depolluted by aercbic treatment in hudge lagoons.

[ : Thus, the most industial treatment are the vinasse valorisation as fertilizer in the field or the
aerobic or anaerobic treatment. The last one has the advantage to produce energy with the
exhausted gas and is convenient for high volumes. Only few factories have thiis process but it
is increasing these last years.

‘ Nevertheless, the anaerobic treatment the effluent can’t be reject info the river. Besides these

|| ) reatments at industrial scale, many studies were parformed to separate specific molecules

for example betain, glycerine or organic acids. Chromatography, ultrafiliration and electrodia-

lysis are some of the common technigues used for recovery of such chemicals with high puri-

ty. Trials to use vinasse as fermented broth to prodl;cem\olecules with added value have also
\
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been carried.
English keywords : stillage, vinasse, molasses, beet, cane, wine, distillery wastewater, distil- '
lery spent wash, ethanol, alcoho!, anaerobic digestion, effluent.
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Fableay 1 : Compaosition fypigue de vinasses
de mélesses de bettereve [moyenne sur 3 ans)

Viissidlis af Zouboulis - 1993

Paramétre unité Vinasse de mélasse de
Befterave
pH 43£0,5
DBO (/L) 27,5 9,5
DCO (g/L) 55,5425
Matiére séche L) 95 + 25
Matiére organigue (gL 55+ 15
Acides volatils (g/L) 1,95 + 0,185
Azote total (N) _ (gL 4,75+ 0,15
Phosphore total (P) (/1) . ND
Sulphate (gL} 3,5+ 1,05
Potasse (K,0) (2/L) 6,7+3,5

Tableay 2 ; Compesitien typigue de vinasses
Kampen ef Suska - 1999

unité Vinase de Vinasse de | Vinasse de
mélasse de | mélasse de blé
Betterave canne
pH 4,6-4,9 4,6-4.9 3,7-4,1
DBO {g/L) 30-40 28-38 22-32 .
" | Matiéres séches gl - 70-95 70-90 55-80
Gycérol gL} 6,5-2,0 24-30 7-12
Bétaine (/L) 15-20 - -
Acide succinigue /L) 0,8-0,2 1,5-2,0 0,85-1,0
Inositol gll) 0,4-0,9 0,9-2.8 -
Acide ataconique (/L) - 0,9-1,3 -
Acide itaconic gL - 0.,7-1,1 -
Tableav 3 : Composition de plusievrs vinasses de mélasse
de betorave eoncentrées de suareries francaises
_ g/100 gMS
usine 1. 2 3
Matiéres minérales 30,5 27,6 21,1
Matiéres organiques 69,5 72,4 78,9
Glycérol 9,0 13,6 26,0
Bétaine 14.4 14,2 12,8
Sodium 2,0 2,4 0,9
Potasse (K,0) 7.7 10,7 8,8
Sulfate 1,2 1,0 1,5
Chlorure 1,0 4,5 3,8
Calcium 0,08 0,3 0,2
Magnésium 0,03 0,02 0,03
Azote (N) 4,2 4,04 2,9
COT 37,0 36,88 42.4

Intreduchion

En avril 2000, dans le cadre d'un projet de
collaboration INRA-CNRS "Minimisation des
rejets de lindustrie alimentaire : modifica-
tion des procédés de preduction, traitement
des sffluents & la source" et en prenant en
compte l'incitation au sein de I''NRA de
mener des projets de recherche "transver-
$aux", nous avons engagé une réfiexion sur
le traitement et la valorisation des vinasses
de distilleries. Pour chaque litre d'éthanol
produit, de 10 & 15 litres de vinasses sont
évacués des unités de distillation. Ces
vinasses de compositions différentes repré-
sentent des volumes importants et doivent
dang tous les cas &tre traitées. '

Pour avancer dans notre démarche, nous
avons réalisé une synthése bibliographique
visant & répertorier les études réalisées
dans ce domaine et interrogé les principaux
acteurs de la filigre.

L'objectif était principalement de voir si le
traitement des vinasses nécessite des
études pour résoudre des problémes d'envi-
ronnement ou/et améliorer leur valorigation.

Au cours de notre travail, nous avons
constaté que deux filidres étaient particulie-
rement concerndes par cetie étude : la filié-
re sucrerie {betierave et canne) et ia filiere
vinicole. Les unités de production d'alcool
de blé sont en effe peu nombreuses en
France et les vinasses trouvent une voie de
valorisation dans I'alimentation animale
aprés concentration, mélange aux dréches
ot séchage.

Ce document présente le contexte de pro-
duction des vinasses et leurs compositions,
analyse les voies actuelles de traifement et
de valorisation en soulignant les problémes
posés, enfin présente les autres voies de
traitement ou de valorisation étudiées. La
conclusion propose des voies d'études qui
pourraient &tre envisagées.

Compesition
et production des vinasses

Vinasses de substrats
beHeraviers

Les distilleries betteraviéres produisent
I'équivatent de 4 500 000 hL AP & partir
principalement de mélasse (600 000 tan),
de sirop et de jus de betterave. Depuis
janvier 2001, if n'existe plus, en France, de
distillerie de jus de betterave non attenante
A une sucrerie,

Si le modt n'est constitué que du jus de bet-
terave, les vinasses sont recyclées en diffu-
sion. Ce recyclage résout la probléme du
traitement des vinasses mais augmente la
part des noni-sucras en diffusion d'olt des

Industries Alimentaires & Agriccles - 62 =
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difficuttés d'obtention d'un sucre de bonne Tableau 4 : Composition de vinasses de canne Corlez ef al. - 1999
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qualita.
Hors campagne sucritre, les distilleries pro- Paramétre unité lviuasse de vinasse de vim:sse de
duisent de l'aleool, principalement & partir jus de canne mé::;fede mélanges
de mélasse ou d'égout (produits intermé- oH 3746 57 A.4-4.6
diaires de l'atelier de cristallisation). Les DBO 1) 6-16,5 25 19,8
vinasses issues de la fermentation de DCO (L) 15-33 65 45
mélasse de betterave ont un pH acide, une Matigres séches o) 237 81,5 52,7
teneur en matidres saches d'environ Matidres organiques () 19,5 63,4 38,0
100 g/L dont 60% de matiéres organiques, Sucres réducteurs (1) 7.5 23 5
Maticres volatiles (]9 20,0 60,0 40,0
une DGO autour de 60 g/L et une DBO Matiores dissonios @) 37 1.5 12.7
d'environ 30 g/L (tableau 1). La teneur en Azote (M) L) 0.15-0,70 0.45-5.18 0,48-0,70
potasse (K»0) est importante (8 g/100gMS). ‘Acide phosphorique (P05 | (@LY | 0,01-0,21 0.10-0,29 | 6,00-0,70
Comme précisé par Kampen et Saska Potasse (K,0) (/L) 1,2-2,1 3,74-7,83 3,34-4,60
{1999a,b), la vinasse de mélasse de bette- Caleium (CaQ) (L) 0,13-1,54 0,45-5,18 1,33-4,57
rave est riche en glycérol (6 g/L) et bétaine g‘a;?“é“;g‘ (MgO) (g“‘; 00:526%4796 0’4%5';’52 0’53'2’70
(15-20 giL) (tableau 2). Ceci est confirmé C';r;’;é ? (;)) Eﬁ) 57154 TRSTCI BERAVN
par le tableau 3 ol sont fournies la réparti- N 16.7-21.07 16-16.27 16.4
tion des matiéres séches de quelques

vinasses concentrées produites en France.

Vinasses de substrats de canne

Les distilleries des principaux départements
d'Outre Mer produisant du rhum (principale-
ment Guadsloupe, Martinique et Réunion)
fermentent soit du jus de canne pour pro-
duire du rhum dit "agricole”, soit de la
mélasse pour produire du rhum dit “de
sucrerie”,

Les distilleries de rhum agricole fermentent
un jus de canne frés dilué. Les vinasses
sont alors peu concenirées (2 a 4% MS) et
leur DCO est de 14 4 34 g/L (tableau 4).
Leur hiodégradabilité est élevée
{DBO/DCO : > 0,6). 8B7% de la DCO des
vinasses de jus de canne sont représentés
par des composés simples : glycérol, acides
organiques. Le glycérol & lui seul représen-
te 38%.

Les unités de fermentation de mélasse de
canne produisent des vinasses plus

Tableau 5 : Composition des vinasses de mélasse de canne en g/L

g/L.| (Swaminathan |(Subba rao {Bolivar 1983) [(Bories et al
gt al. 1973) 1980) 1988)

pH 3,5-3,65 3,5-4 4,5-5
DBO 41,4 40-50 36-42 20,5
DCO 118 90-100 80-105 57,6
Extrait sec 99,0 80-90
Matiéres volatiles 62,5 50 60
Azote total (N} 1,1 1,0-1,2 0,8-1,5 0,62
Potasse (K-0) 5.1 8-12 3,9
Sodium (Na} 1,1 i,0-1,2 0,15
Calcium (Ca) 2,7 2-3 1,4
Magnésium (Mg) 24 2-3 0.9
Sulfate (504) 4,2 4-8 3,8
Chlorures (Cl) 5,5 5-6 2,8
Phosphate (P04} 0,050-0,1
Fer (Fe) 0,060 0,05-0,07

Tableau 6 : Composition de vinasses de canne et de blé
Sheehan et Greenfield - 1980

concentrées {8-10%MS) de composition vinasse de mélasse| vinasse de vin | vinasse de blé
chimique variable (tableaux 4-6). Les de canne 1 ‘
vinasses de mélasse de canne sont carac- Paramétre plake. | Oy | page Loy e Lo
e ! pH 3557 | 42 | 3045 | 41 | 3875 [ 54
térisées par une forte teneur en matiéres DBO gLl 795 36 123§ 15340 | 22
organiques et minérales. Leur DCO est _?COé gé- ég-:gg ;: 42'95 =
; empémture u -
comprise entre 60 et 12.0 g/l (Inamdar aticrs siobs L 7 | 78S | s [6a0 | 2047 | 34
1998) Le raTIO DBO/DCO 10,3 - 0,35 sou- Matitre volatiles gl | 40-100 39 295 | 24-36 30
ligne la biodégradabilité limitée de la charge Malitre séche en suspension | oL {  1-13 5 10209 {055 - 114
organique. Les substances difficilement bio- Matidre séohe dissoute gl} 25110 | 57 22 - ~
dégradables représentent une pari impor- E‘:’;;m i 7 =5 - 31 z
tante de la DCO (talon dur de la DCO). Elle Acides gras volall (enaceiipe)| g1, | 0355 | 2.2 575 | Th24 | 2.1
est constituée de composés complexes Sucres péductenrs gl | 14-43 26 11-35 | 24
{(héteropolyméres) responsables de la cou- Matleras g;asses i RN M v YR A 219
; : ; Azate total : ,4-10 1 0,
leur brun‘ foncg dgs vmass.?s de mélasses errp—— o T Goa0sy ] 08 G01-005] 005
(composés phgnollques, mellange de gara— Sodium (Na;0) of. | 0,132,351 | 1,04 10,01-0,05{ 0,03 - .
mels, mélanoidines et produiis de la dégra- Potasse (K:0) ol | 4.8-22.6 | 107 1,34 - -
dation alcaline des hexoses). La charge f;lcil:n_ (Ca\gdI 5 gs. 016,2-;,;‘5 13%53 !‘5.;: -
.z . . . 'y agnesium £ R4, 3 2 -
mmeralle est Prlnmpalement cfnnlshtuee\de _—ﬁphosphm Gl o [ 002053 ] 07 S OB 508
potassmm (4 a12 g/, magnesium a3 STlicate (Si003) o - % AT ;
g/L), calcium (2 a 3 g/L), sulfate (4 &2 8 g/} Chlorures (C1) gl | 0774 | 3.8 0,51 .
et chlorure (5 & 6 g/L). Les vinasses ﬁu!f?;:i(sof‘) g:ﬁ oldi-g’fz :}?7 ;.2:
< . i er {Fe*"} .01-0, A h -
de mélasse de canne sont r|ches en glycé Coivee (€9 A 5,0040.05 | 0,014 -
rol (ialzleau 2) e:xt ne contlerlment pas Zine (Zn5) oL ] 0020225 ] 0,113 -
de bétaine, contrairement aux vinasses de
JuilletActi 2001 - 63 - Industries Alimentaires & Agricoles
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betterave. Le traitement des vinasses de
mélasse de canne concerne 5 des distille-
- ries des DOM.

Vingsses vinicoles

Les distilleries vinicoles sont beaucoup-plus—

nombreuses et se distinguent selon deux
activités : production d'eaux-de-vie de vins
et de mares, production d'alcool A pariir des
sous produits (lies, piquettes de marcs,
vins) dans le cadre des distillations relevant
de différentes mesures (prestations
viniques, distillations préventives, distilla-
tions obligatoires). Les vinasses de vins,
essentiellement blancs, d'un volume impoi-
tant (500 000 m?an environ), ont un extrait
sec de 2-4%, principalement constitué de
composés organigues solubles et ung DCO
dissoute de 20-33 g/L (tableau 7). Les
vinasses de piquettes de mares {1-6% MS
et DCO de 34 g/L) sont souvent recyclées
en diffusion des marcs {Bories 1978). Les
vinasses de vins et de piguettes présentent
un ratio DBO/DCO de 0,44 a 0,52 qui
indigue une bhiodégradabilité safisfaisante
de la charge organigue. Les vinasses de
lies, elles, ont un volume relativement
constant (2 & 3% du vin soit =100 000
m3/an) et sont caractérisées par une trés
forte teneur en matiéres en suspension :
30-100 gL de levures et 20-40g/L d'acide
tartrique {tableau 8). Leur DCO dissoute est
de 17 g/L (tableau 9). Leur ratio DBO/DCO
n‘est que de 0,36. Le glyceral et les acides
organiques sont les constituants majeurs
des vinasses de distilleries vinicoles. Ils
constituent pour les vinasses de vins blancs
et les vinasses de lies respectivemenit 70 et
45% de la DCO. Les substances phéno-
liques sont les composés secondaires.

Voies de traitement
et de valorisation
les pﬁws utilisees

La principale voie de valorisation des
vinasses de mélasse de betterave (70 %
soit 300 000 t/an} est leur concentration
pour produire de I'engrais fiquide {sirop &
55%MS) avec, dans certains cas, une
extraction de cristaux de sulfate de polas-
sium,

sels (sulfate de potassium des vinasses de
mélasse, tarirate de calcium des vinasses
vinicoles) et la méthanisation.

Epandage direct

L'épandage par les distilleries se pratigue
dans le cadre d'un plan d'épandage imposé
par la réglementation ICPE (Installations
Classées pour la Protection de I'Environne-

ment}. En novembre 1993, a été publié un
arrété relatif au code de bonnes pratiques
agricoles (Journal officiel 1894).

Cet arrété distingus 3 catégories d'effluents
selon le rapport C/N (carbone/azote). En
gffet, tout fertilisant azoté d'origine orga-
nigue est minéralisé plus ou moing rapide-
ment selon la présence ou non d'azote
minéral {ammonium essentiellement) et

Tableay 7 : Composition de vinasses de vin blane

de vin blanc de Cognac
défartrée (Ambid et al. 1998)
(Flanzy 1998)
pH 3,5
DBO gL 12-13,5 20
DCO gl 25-30 30
Matidre en suspension gL 0,7-1,8 1
Matiéres dissoutes gL 30
Matiéres minérales gt 3
Glycérol gL | 6,2-8,5
Acide tartrique 5-6
Acide succinique {,5-1
Acide lactique gL 4.5-7.0 2-3
Acide citrique et malique 0,3-3,1 0,05
Azote total (Kjeldahl} gL 0,45-0,5 0,5
Phosphore total gt 0,1-0,25 0,5-0,6 (en P»Os) _
Potassium (K) gt 1,6-1,7 2-3 (en KO0
Sodium (Na) 0,032-0,355
Calcium {Ca) ol 1,2-1,6
Sulfates (SO4) gL 0,27
Polyphénols (acide galhque) gL 0,3
Sucres totaux (glucose) gl 1,5
COT (C) gL 10-12
Tableau & ; Teneur en acide farivigue et povrcenicge
de pollution due & acide tarivique
Mourgues of Mougenet - 1975
Acide tartrique | DCQ A.T./BCO
gL gL (%)
Vinasses de vin blanc de cognac 5 30 8,3
Vinasses de vin blanc d'Armagnac 3 28 " 5.4
“Vinasses de vin rouge 2 25 4,0
Vinasses de piquette (diffusion & froid) 3 25 6,0
Vinasses de lies 15 25 30

Tableau 9 : Chavge organigue et compesition élémentaire des vinasses vinicoles
Bories - 1978

Les distilleries de rhum agricole épandent g
les vinasses ou les refettent en mer. g/L} vinasses de vinasses vinasses de
Les distilleries de mélasse de canne ont piquettes | détartrées de | lies (fin de
toutes des pratiques difiérentes : forage recyclées vin rouge campagne)
dans le so! & 152 m de profondeur prés de DBO 15.1 10,3 64
ﬁéTl‘?;;tir:aj;ﬁl 2n mer & 54 m de profondeur, - Do 342 20,1 17.5
Les distileries vinicoles quant a elles prati- coT 11,0 0656 06575
quent I'épandage, lagunage, la concentra- Azote total (N) 0,48 5 ,
tion avec récupération de l'acide tartrique Phosphore total (P) 0,03 0,04 0,1
en tartrate de calcium et [a- méthanisation. C/N/P 100/4,4/2,8 100/1,0/0,7 100/3,71,7
Les traitements les plus utilisés sont donc "DBOQ/N/P 100/3.2/2,0 100/0,6/0,4 100/3,8/1,6
l'épandage, la concentration, I'extraction de

Indusiries Alimenicires & Agriccles =68 -  JuilletAcst 2001
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d'azote organigue proche de l'azote mineral
{urée, acide urigue,..). Le rapport C/N est le
principal facteur d'évolution car il condition-
ne la vitesse de minéralisation. Les volumes
et périodes possibles d'épandage ne sont
pas les mémes selon les catégories
d'effluents, Les normes de rejets des instal-
lations classées sont décrites dans un arré-
té préfectoral (Journal officiel 1998a,b). De
plus, dans chaque département, a été mis
en place un suivi agronomique des eépan-
dages (Joly 2000).

La vinasse, dont le rapport C/N est plutdt
supérieur & 8, est classée dans la catégorie
| du code des bonnes pratiques.

En France métropolitaine, I'épandage direct
concerne les vinasses vinicoles puisque les
distilleries de jus de betterave non atte-
nantes & une sucrerie ont toutes été arré-
tées. Pour ce qui concerne les vinasses de
mélasse, I'épandage direct n'est plus prati-
qué contrairement au Brésil (Cortez et al.
1999) ol la plupan des vinasses issues de
la fermentation des mélasses sont épan-
dues sur les sols. Cing centres techniques
de l'agroalimentaire, adhérents de I'ACTIA
(dont 'UNGDA) et concernés par les pra-
tigues d'épandage, ont engagé une étude
soutenue par 'ADEME sur ce sujet d'actua-
lité (Joly 2000). De méme, une étude sur le
développement de méthodes d'évaluation
de limpact agronomique et environnemen-
tal-du recyclage des déchets agro-industriel
vient de démarrer (CIRAD 2001). Les
vinasses de deux distilleries de mélasse de
canne font partie des produits ciblés.

Utilisation de la vinasse
concentrée comme engrais

En France, I'utilisation de la vinasse
concentrée de betterave en tant que fertili-
sant est pratiquée par toutes les distilleries.
Les travaux agronomigues menés par I'tTB
en étroite collaboration avec I''NRA, I''TCF
et les Agences de 'Eau (SNPAA 1994a,b)
ont démontré |'intérét fertilisant de la vinas-
se qui est d'ailleurs classée comme engrais
NPK selon la norme AFNOR NF U 42-001
Engrais (AFNOR 1981b).

Ces engrais doivent contenir plus de 10%
en (N+P,05+K,0) avec au minimum 3%
d'azote et 8% de potasse (K20) et ne pas
contenir plus de 2% de chlore. D'aprés I'étu-
de faite par le SNPAA (1994b), l'azote des
vinasses se trouve en quasi iotalité sous
forme organique : acides aminés, sels d'aci-
de glutamique, bétalne. La proportion d'azo-
te sous forme ammoniacale rapportée &
l'azote total est faible (2 & 4%).

La quantité moyenne de vinasse concen-

trée épandue est de 3 t'ha soit 225 kg/ha de
KO et 90 kg/ha d'azote total (dont 50-60%

par la vinasse concentrée se concrétise par
une amélioration du rendement a 'hectare
de 2a25tha

La vinasse de mélasse jouit d'un statut par-
ticulier car c'est un engrais naturel produit &
grande échelle et dont la qualité est unani-
mement reconnue. La vinasse concentrée
est aussi utilisable en agriculture biologique
conformément au réglement Européen CEE
2092/91.

La concentration de la vinasse sortie colon-
ne est réalisée dans des évaporateurs mul-
tiple-effets jusque 55% MS. La teneur en
matiére séche finale est limitée par les
risques de cristallisation spontanée du sul-
fate de potassium et le dépdt au fond des
réservoirs de stockage.

Mais I'épandage des vinasses concenirées
ne s'applique pas a tous les types de ter-
rains et il nécessite une phase de concen-
tration qui s'accompagne d'une production
de condensats avec une DCO (1-5 g/L) au
dessus de la norme de rejet. Ces conden-
sats sont le plus souvent traités en laguna-
ge ou bassing d'aération. Une distillerie en
France s'est équipée d'une unité d'osmose
inverse permettant de recycler environ 80%
du volume de condensat en fermentation.
Le rétentat est Iui traité en lagunage aéré.
Le probléme des condensats se pose ega-
lement pour les distilleries vinicoles qui
concentrent la vinasse avant épandage.

Extraction de sels
(potassium, acide tartrique)

Les vinasses de substrats betteraviers sont
riches en potassium et les vinasses vini-
coles en acide tartrique. L'extraciion de cris-
taux de sulfate de potassium et de tartrate
de calcium est couramment pratiquée dans
chacune des filisres,

Sulfate de potassium des vinasses

de mélasse de betterave

Lors de la concentration des vinasses de
betterave, le potassium en gquantité impor-
tante a tendance & cristalliser sous forme
de sulfate de calcium puis surtout de sulfate
de potassium ef encrasser fortement les
évaporateurs.

Pour limiter cette formation spontanée de
cristaux de sulfate de potassium durant
I'étape de concentration ou durant le stoc-
kage de la vinasse concentrée, de plus en
plus de distilleries acidifient le mo(t de fer-
mentation avec de I'acide chlorhydrique & la
place de 'acide sulfurique, l& chlorure de
potassium étant beaucoup plus soluble que
le sulfate de potassium.

Il est au contraire possible de favoriser et
de maitriser |a cristallisation du sulfate de
potassium, Ceci doit d'ailleurs étre obligatoi-
rement fait en cas d'utilisation de la vinasse
pour l'alimentation du bétail. En effet, elle
doit dans ce cas contenir moins de 2-3% de
potassium par rapport a la matiére séche et
avoir une teneur en matiére azotée totale
(mesurée par minéralisation et muitiplication
par 6,25) au moins égale a4 39%. Le sulfate
de potassium est lui valorisé en engrais et
répond & la norme NF44-001 (AFNOR
1981a).

Pour obtenir une précipitation compléte du
potassium et descendre en dessous de la
limite acceptable pour la valorisation de la
vinasse en aliment du bétail, il faut que la
vinasse concenirée dépotassifiée contienne
moins de 8,3 g K»504/100 g vinasses.

Or, pour une solution pure de sulfate de
potagsium, ce chiffre correspond juste a la
saturation vers les 18°C (Colin 1999).

Heureusement, dans les solutions impures,
it s’avére que le sulfate de potassium est
moins soluble et que la limite maximale en
potassium peurt étre respectée en extrayant
une solution saturée de sulfate de potas-
sium & 60°C.

Mais pour réaliser la cristallisation du sulfa-
te de potassium encore faut-il disposer de
suffisamment d'ions sulfate pour réagir tout
d'abord avec le calcium puis avec le potas-
sium.

Or, les vinasses de betterave sont assez
pauvres en ions sulfate (tableaux 1 et 3},
méme si l'acidification du milieu de fermen-
tation s'est faite avec de Facide sulfurique. Il
faut donc ajouter des ions sulfate pour gue
la réaction puisse avoir lieu. Du sulfate
dammonium (NH4)>S0, ou du sulfate de
sodium NasS0, peuvent éire utilisés.

Schéma de fonctionnement d’une installation Swenson de concentration de la vinasse
avec cristallisation du sulfate de potassium {Colin 1999)
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En considérant que tous les ions sulfate
sont apportés par le suifate d’ammonium, il
en faut une quantité pratiquement éguiva-
lente & celle du suifate de potassium pro-
duit. Le sulfate d'ammonium est plus inté-
ressant car il permet de limiter la concentra-
tion en sulfate de sodium gqui ne doit pas
cristalliser et surtout 'ajout d’azote permet
d'augmenter la teneur en azote total des
vinasses concentrées. Le cofit du sulfate
d’ammonium est ainsi en pariie compensé
par une meilfeure valorisation des vinasses.
Un procédé de précipitation du sulfate de
potassium a été proposé par Cuel et Say
(1984). Le traitement se fait sur des
vinasses relativement diluées et & une tem-
pérature de 50-90°C. Aprés acidification de
la vinasse jusque pH 1,5-2,5 avec de ['acide
sulfurique, le pH est remonté jusque 6 avec
lammoniaque. Le produit est alors concen-
tré sous vide jusgu’environ 78% MS. Le
magma est refroidi sous agitation 4 la tem-
pérature ambiante pendant 4 h puis laissé
au repos 24 h, Les sels cristallisés sont
séparés par filtration ordinaire et sous une
pression relafive de 1 bar. Un autre procédé
a été développé par la société Swenson qui
a congu un appareil de concentration-cris-
tallisation bien adapté (Malfand et Roggia
1986). Aujourd'hui le type diinstallation pro-
posés (figure 1) comprend un évaporateur
constitué de 4 caisses de concentration-
cristallisation & circulation forcée avec
échangeur placé & Pextérieur de I'appareil
(Colin 1999).

Le trajet de la vinasse est dans le sens
inverse de celui de la vapeur {la vinasse
concentrée sort du corps ie plus chaud). La
température n'est toutefois pas trop élevée
car Fensemble de |'évaporateur est mis
sous vide.

Afin de produire des cristaux de qualité, e
sulfate de potassium cristallisé est extrait de
Pensembie & la sortie du deuxigme effet
guand la concentration en matiéres séches,
et donc en impuretés, n'ast pas trop élevée.
Les cristaux ont une densité supérisure &
celle des matiéres organiques (2,7 au lieu
d'environ 1,5), il est avantageux d'utitiser un
appareil avec une jambe d'élutriation per-
mettant 'extraction d'un magma contenant
surtout des gros cristaux. Ces derniers sont
séparés de la ligueur mére par essorage et
lavés avant stockage. La liqgusur mére
contenant encore les fins cristaux est ren-
voyée dans ['évaporateur et finalement
concentrée jusqu’au niveau voulu dans le
premier effet (4™ caisse).

La vinasse concentrée extraite du 1% effet
passe dans une décanteuse centrifuge qui

sépare les fins cristaux qui sont recyclés -

dans le bac d'alimentation afin de servir
d'amorce.

Ce procédé permet de produire des cristaux
de qualité avec un trés bon rendement.

Les réactions chimiques pour une honne
précipitafion du tariare de calcium

2- KHCyHyOg + CaC0y eg‘m‘i‘:"—“ohfc;cqa‘os FH0

KaCyHa0p + CaSOg = %’7&9& K80

Compie tenu de sa solubilité, fe sulfate de
calcium cristallise et sort avec les cristaux
de sulfate de potassium.

Peu de distillerias en France poussent aussi
loin la cristallisation du sulfate de potassium
car le marché de l'alimentation du bétail
n'est pas économiguement valable. Par
conire, plusieurs distitleries extraient des
cristaux de la vinasse concentrée, ne serait-
ce que pour éviter le dépdt dans les bacs
de stockage.

Tarirate de ealcium des vinasses
vinicoles

{'acide tartrique est présent dans tous les
effluents de lindustrie vinicole (Mourgues et
al. 1996) et représente de 4 & 30% de la
charge polluante {tableau 8). L'extraction de
I'acide tartrique & partir des vinasses de lies
par précipitation sous forme de tartrate de
calcium est une voie de valorisation trés lar-
gement répandue en distilleries vinicoles
(Mourgues et al. 1993). De plus la récupé-
ration de l'acide fartrique est indispensable
avant un traitement des vinasses par
concentration.

Pour précipiter le tarirate de calcium, la
vinasse est tout d'abord neutralisée avec du
lait de catbonate de calcium ou de la chaux
vive jusque pH 4,5-5, puis du sulfate de cal-
cium (CaS0,) est ajouté pour avoir une pré-
cipitation compléte (réactions décrites figure
2) ef éviter que le tartrate de potassium
(KoC4H4Og) formé au cours de la neutrali-
sation ne reste en solution.

On trouve principalement deux types de
procédés bien décrits par Mourgues (1986).
Une atfention particuliére doit étre portée &
limpact des conditions de détartrage sur les
traitements ultérieurs, en particulier la
méthanisation oll le sulfate introduit peut
entrainer indirgctement l'inhibition de la fer-
mentation. Il est done préférable de réduire
le taux d'extraction d'acide tartrigue mais
d'éviter 'ajout d'ions sulfate si.une méthani-
sation est utilisée.

Les distilleries équipées récupérent 42 6 kg
de tartrate de calcium par hL de lies récep-
tionnées. Les produits obtenus renferment
48 a 53% d'acide taririque. D'autres pracs-
dés d'extraction de Facide taririque ont été
étudiés comme expliqué plus loin.

Méthanisation
Gompte tenu de la forte charge organigue

des vinasses de distillerie, ia digestion
anaérobie a été considérée depuis trés
longtemps comme une voie privilégige,
réunissant le double avantage d'un traite-
ment primaire de dépoliution de la charge
organigue et d’une valorisation énergétique
gréce & la production importante de biogaz
réutilisable pour la distillation (Bories et
Maugenet 1978}

Aujourd'hui, utilisée principalement pour le
traitement des effluents liquides industrisls,
olle a fait l'objet de nombreusss études en
France depuis les années 1980. Son utilisa-
tion, efficace pour le iraitement de ia pollu-
tion carbonée, a suscité un intérét particu-
lier des industriels agroalimentaires et de
pétes & papier (Periliat et Boulenger 2000).

En France, une cinguantaine d'unités exis-
tent en [AA, les secteurs les plus représen-
tés sont ceux de la brasserie/malterie, les
distilleries de vin et cave vinicoles.
Cependant, fa grande disparité de composi- -
tion et de condition de production entre les
vinasses de distilleries rend difficile la géné-
ralisation des différentes données dispo-
nibles tang chacun des secteurs,

Conditions de fermentefion

Le processus de la digestion anaérobie
comprend plusieurs étapes microbiclo-
giques de transformation des matiéres
organiques : (i) une phase d'hydrolyse des
substrats complexes (polysaccharides, pro-
téines,...} par les bactéries hydroiytiques,
{li une phase fermentaire des substrats
simples en alcools et acides gras velatils
{AGV) tels que les acides acétiqus, propio-
nique, butyrique, etc. par les bactéries fer-
mentatives acidogénes, (iii) une phase de
conversion des acides gras ou alcools en

-acide acétique et hydrogéne (acétogénése)

par des bactéries acétogénes (bactéries
syntrophes ou bactéries OHPA "obligaie
hydrogen producing acetogen”, bactéries
homoacétogénes, bactéries sulfatoréduc-
trices), (iiii) une étape finale de production
de méthane exclusivement & partir de 'acé-
tate, formate, Hy et CO, par les bactéries
méthanogénes.

A partir de milisux riches en substrats fer-
mentescibles comme les vinasses de distil-
lerie, la phase acidogéne est trés active et
slle conduit & une concentration élevée en
AGV : acides propionique et butyrique
notamment (Bories 1981).

La méthanogénése étant 'étape limitante
du processus de digesfion anaérobie des
vinasses, F'équilibre de la fermentation doit
8tre contrdlé afin d'éviter Paccumulation des
AGV et l'acidification du digesteur qui inhi-
berait la méthanogénése. La séparation des
phases acidogéne et méthanogéne dans
deux digesteurs séparés est un mode de
conduite de la digestion anaérobia qui a été
proposé afin de contrdler ces phénoménes
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{Ghosh et Klass 1978 ; Massey et Pohland
1978 ; Bories 1980).

Les fortes teneurs en sulfate (cas des
vinasses de mélasse et des vinasses vini-
coles détartrées au sulfate de calcium)
posent un probldme. En effet, les bactéries
sulfatoréductrices forment des sulfures a
haute concentration tant dans le biogaz (3 4
6 % en Hy3) que dans la phase liquide ol
les formes libres, non dissociges (H,S),
sont inhibitrices des bactéries anaérobies a
des concentrations d’environ 200 mg S*/L.
Les cations (Na*, K*, Ga¥, Mg®, NH,*) sont
inhibiteurs a forte concentration comme
c'est parfois le cas dans les vinasses de

" mélasse. Souvent considérés comme diffici-

lement biodégradables, voire méme comme
des inhibiteurs potentiels dans les proces-
sus de biodégradation, les composés phé-

noliques, sous leurs formes monomérigues, -

peuvent étre dégradés par la microflore de
la digestion anaérobie (Bories et Allaux
19893, b). Pour les formes polyphéncliques
complexes, le phénoméne d'adscrption par
les micro-organismes des systémes d'épu-
ration conduit & une élimination partielle.

Les vinasses vinicoles présentent un taux
de dégradation (% DCO éliminée) élevé par
traitement anaérobie (85-90%) ainsi que les
vinasses de jus de canne (80-98%) ce gui
n'est pas le cas des vinasses de mélasse
qui font I'objet dans de nombreux pays
d'études sur ['optimisation des conditions de
fermentation (tableau 10).

Technologie de méthanisation

Les procédés de traitement par digestion
anaerobie font appel & des systémes varigs,
extensifs et intensifs :

Le fraitement en lagune anaérobie est la
solution la plus rustique : bassins & tempé-
rature ambiante & long temps de rétention.
Cela a été appligué aux vinasses de mélas-
se de canne en Inde avec des temps de
séjour de 80 & 100 jours. Le biogaz n'est
pas récupérable,

Le traitement en digesteur mélangé a tem-
pérature contrblée a été développé en distil-

leries vinicoles en Italie dans les années 70

Tableau 10 : Etude sur les traitements ancérobics

Vinasses Traiterent anaérobie Caractéristiques Références
DCO | DBO | PCO Elim. | DBO | Elim.
L) | ®L) | @) DCO| gl DBO
(%) %)
160 28 72 (Hiatt et al. 1973)
55 11 77 Contact anaérobie | (Roth ¢t Lentz 1977)
(30L)
80-105 | 36-42 | 40-45:65-70 70-80 | Digosteur 12800m’ | (Bolivar 1983)
(Bacardi Porto Rico)
70 80 Pilote UASB 11 m’ [ (Pole 1984)
40 5 82 }Lagune 60j +Lagune { (Damodara  rao et
2,5 i 94 140} (Inde) Vir: van 1985)
70 Lits de Boues (Frankel 1986)
113 57 21 82 pA 96 |lagune anaérobie (Sirianuntapiboon et
al. 1988a)
77 39 26 i 67 12 70 |Filtre anaérobie (Sanchez et Travieso
Laboratoirs (Cuba) | 1988)
53 20,5 | 18,61 65 | 3,1 i 85 |Filtre anaérobie (Bories et al. 1988)
pilote 10 n®
53 22 66 80 {Filtre anaérobie (Bazile et Bories
1700 m* SIS 1989; 1992)
Guadeloupe
10 3 6 40 | 0,6 178-83]Vinasses diluées {Harada et al. 1996)
pilote UASB 140L
thermophile
100 40 | 65 | =5 90 |Digesteurs indus- [ (Inamndar 1998)
riels Asie Sud Est
25 14 3,7 1 8 | 1,3 | 91 |litfixel500m’ (Cortez et al. 1999)
100 20 8C Meélasses Jamaique, | (Waste research mana
pilote -} gement and training ce
ntre 2000)

Tableauw 11 : Exemples d'installations de méthanisation en distilleries vinicoles

REVICO Société Union des
16 Cognae Interprofessionnelle | Coopératives Vinicoles
det & Aquitaine (UCVA)
(814), 32 Condom 33 Coutras
Volume vinasses 2 060 200 500
(m’/j)
Charge polluante 80 Q00 15 000 35000
(kg DCO)

Types de vinasses

vins blancs : 2 lits fixes

vins blancs: 1 lit fixe
600 m?

lies, piquettes, vins,

Digesteur 6 000 et 4 000 m? eaux de presse, marcs:
et est particuliérement adapté au traitement lies: 2 fermenteursflies: 2 fermenteurs|2 fermenteurs mélangés
de vinasses & fortes teneurs en matiéres en mélangés 6000  etjmélangés I 600 m 13000 et6000 m’
suspension (vinasses de lies). Trois installa- 4000 m” — -
tiens, chacune avec 2 digesteurs a lit Rendement 93

. A . ) . épuration
mélangé, fonctionnement depuis une guin- (% DCO)
zaine d'années en distilleries vinicoleﬁ en Production biogaz >4 oo0 7000 12000
France (tableau 11). Les temps de séjour (m*A)
‘sont de l'ordre de 15 & 25 jours et la charge Utilisation biogaz | Production  électricité| Production vapeur| Production vapeur
volumigue est de 14 2 kg DCO.m3j". (résean EDF): pour distillerie pour distillerie
Le procédé contact anaérobie comprend un %2ggggi;glectmgenes Chauffage digesteur bcilz‘a;uﬁ;g nm

' P - P X
dlgestegr melange. couple a un‘ recyclage Production vagour (60 % de Pénergie de Ia
de la biomasse m'crOb'enn? separee par (6t%) pour distillation distillation fourrie par
décantation statique {clarificateur). Cela Eau chaude (1,2 MW): biogaz)
permet d'augmenter la coneentration en chauffage  digesteurs, Chauffage digesteur
biomasse dans le digesteur et de diminuer 1,5 ha serzes.
son volume. La charge volumique atteint 4
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& 6 kg DCO.m™ . et le temps de séjour
hydrauiigue est de 6 & 10 jours.

Les procédés a hiomasse fixéa sur support

immobile sont des digesteurs anaérobies ol
la biomasse est fixée sur des supports en
matigres plastiques, présentant une surface
développée importante et un volume mort
faible. La charge volumique est élevée (10
415 kg DCO.m> ). La circulation du liqui-
de se fait dans le sens montant (upflow) ou
descendant (downflow). Ces digesteurs ont
été développés en distilleries vinicoles
(Bories et al. 1982) et distilleries de mélas-
sé (Bolivar 1983 ; Bories et al. 1988 ; Bazile
et Bories 1989,1992). REVICO dispose de
2 digesteurs & biomasse fixée (support
anneaux PVC) de 6 000 et 4000 m® pour les
vinasses de vins blancs (tableau 11). Une
unité semblable, mais de plus pelite capaci-
té, a été réalisée pour le traitement des
vinasses d’Armagnac (Société Interpro-
fessionnelle de I'Armagnac). Le digesteur
de la SIS en Guadeloupe, & biomasse fixée
{anneaux PVC) et d’un volume de 1 700 m?,
a été la premigre installation francaise en
traitement anaérobie des vinasses de
mélasse de canne en 1988. Depuis, elle a
été déclinée & plusieurs dizaines d'exem-
plaires en distilleries de mélasse en inde
{Proserpol). Une distillerie agricole de la
Martinique s'équiperait d'un digesteur
actuellement (information de la société
Proserpol) pour traiter des vinasses de jus
de canne.

L'utilisation des réacteurs 3 lit de bo

sont des digesteurs ol la circulation
du liquide est faite de bas en haut et ol la
biomasse est mobile (UASB : Upflow
Anaerobic Sludge Blanket}). Du fait d'un
phénoméne de floculation et d'aggloméra-
tion, la biomasse est sous forme de
granulés en fluidisation. Ces digesteurs
peuvent traiter des charges jusque 30 kg
DCO.m™j. lis se sont fortement dévelop-
pés au Brésil pour traiter de nombreux
effluents mais encore assez peu des
vinasses, alors que le procédé est techni-
quement au point (Cortez et al. 1998). Les
digesteurs ol I'ensemble est en circulation
et permet d'éviter tout colmatage du lit de
boues (Fama 2001). ‘

Valorisation énergétique

Outre la baisse de pollution, la méthanisa-
tion produit deux fluides valorisables : le
méthane et l'efffluent encore chargé en sels.
La production de méthane par digestion
anaérobie est de 350 L CH, / ky DCO
dégradée. Le biogaz produit a une teneur
en CH4 de 60 & 65%. Ce gaz (65% de
méthane) a un PCI net de 1 450 kJ/m® et
peut &tre br(lé pour produire de la vapeur
ou de I'électricité. Selon la charge orga-
nique et la nature des vinasses, la produc-
tion en méthane est de 7 & 20 m® CHy/m®

de vinasse. Plus la charge organique des
vinasses est élevée, plus on peut tendre
méme vers une quasi autonomie énerge-
tique. En distilleries vinicoles, la praduction
de méthane couvre prés de la moitié des
besoins énergétiques (Bories 1982).

L'installation de REVICO produit chaque

année 4 000 TEP (Menier 1996).

La digestion anaérobie des vinasses de dis-
tilleries apparait donc comme un traitement
primaire de dépoliution efficace et perfor-
mant qui permet d'abattre la DBO de 85 &
plus de 95%. D'aprés inamdar (1998) st
Shibu et al. {1998) 70% des distilleries
d'Asie utiliseraient ia méthanisation.
Toutefois, le traitement en anaérobie des
vinasses rencontre encore des problemes
fechniques, environnementaux et écono-
miques (Cortez et al. 1999) et il nécessite
un traitement compiémentaire (secondairg)
pour que l'effluent produit, en particulier
dans le cas des vinasses de mélasse,
réponde aux normes de rejet.

Trgitements complémentaires

pour les vinasses de mélasse

Les vinasses de mélasse en sortie de
méthaniseur ent encore une DCO de
30-40 g/l équivalente & celle des produits
habitusllement traités en méthaniseur. De
nombreuses études peorient dong sur le
post-traitement & réaliser :

Couplage avec un réacteur aérobie : la plu-
part des auteurs ont étudié le couplage

fermenteur anagrobie suivi d'un traitement
aérobie qui permet de réduire la DBO vers
0,5 g/L et la DCO vers 5 g/L (Inamdar
1998). L'effluent final peut alors étre rejeté
en rivigre (Maiorella et al. 1983). L'utilisation
d'un réacteur & membrane pour cette étape
finale de dégradation aérobie pourrait étre
une voie & explorer. Mals, dans cettains
cas, Peffluent est encore trop colaré (Shibu
et al. 1899).

Dégradation de la coloratign par des micro-

organismes : divers travaux de recherche
{tudes de laboratoire) ont &té menés sur la
biodégradation des composés récalcitrants
des vinasses de mélasse de canne.

lis ont montré que certains micro-orga-
nismes (champignons Deuteromycetes et
Basidiomycetes) permettent leur elimination
partielle sous des conditions particulidres :
& partir d’une vinasse de mélasse traitée
par voies anaérobie et aérobie, une culture
de Coriolus versicolor en présence de glu-
cose (0,5 %) et de peptone (0,05 %)
conduit, selon les conditions opératoires, &
une décoloration de 66 & 75 % (Ohmomo et
al. 1985,1987 ; Sirianuntapiboon et al.
1988a,b). Gargia Garcia et al. {1997)
suggérent de faire le traitement aérobie
avec Aspergillus terrus ou Geotrichum
candidum avant le traitement anaérobie,
afin de réduire la concentration en phénol

de 60 & 70 %. Les travaux sur la sélection
des souches capables de détruire ces colo-
rants se poursuivent {Fitz-Gibbon et al.
1908 ; Nakajima-Kembe ef al. 1999 ; Patll et
al. 2001) ainsi que les études visant & com-
prendre le mécanisme de dégradation
(Miyata et al. 1998).

Enfin, Shibu et al. {1999} ont montré que
des bactéries Lactobacillus casei permet-
tent une réduction de la coforation de 54 &
57 % et une production simultande d'acids
lactique par fermentation batch en 5 jours &
raison de 11,3 mg/L d'acide lactique avec
cellutes immobilisées. L'acide lactique a un
marché en: Inde, puisque 70 % sont impor-
tés d'autres pays tel [e Japon.

Ces recherches montrent des perspectives
microbiologiques de biodégradation des
formes récalcitrantes de la DCO des
vinasses, mais la mise en ceuvre industriel-
le de felles cultures paraft encore lointaine
pour lg traitement des vinasses de mélasse.

Décoloration par ozonation : Dhamankar et
al. (1993) ont étudié F'ozonation et montré

gu'elle est plus efficace avec un ajout de
soude pour modifier le pH (décoloration de
26 %, 68 % et 92 % a4 pH 4.3, 7 et 10 res-
pectivement} en présence de 1,2 % de
Hy0s. Gehringer et al. (1897) ont étudié dif-
férents modes d'ozonation (seule ou en
couplage avec des rayens 7). Beltran et al.
{1999) ont égaiement montré que l'ozona-
tion des vinasses de vin permet d'amsliorer
leur biodégradabilité et leur décoloration
plus compléte ultérieursment.

Décolgration par traitement sur charbon
actif : Setikawa st al. (1993) ont montré qu'i
est possible de décolorer la vinasse diluée
fa 1 % et 0,1 % poids) sur charbon actif
mais le procédé est long et rien n'est dit sur
le colit de régénération du charbon,

Décolorglion par nancfiltration : Cartier et
al. {1897) ont montré que les cdlorants des -

gluats de résines de décoloration des sirops
sucrés sont bien retenus par nanofiltration
alors que la fraction saline passe dans le
perméat. On peut donc espérer retenir les
coloranis des vinasses méthanisées ou
non, surtout que Jaousn et al. {2000) ont
réussi avec des encres pour stylos.

Adsorption des acides organigues sur
échangeur d'ions : d'aprés Lalov et al.

(2000), la méthanisation ne serait pas bien
adaptée aux solutions peu concenirées
telles que les vinasses de vin. lis ont donc
étudié [a concentration de [a matiére orga-
nique par rétention sur des échangeurs
anioniques biodégradables constitués de
chitosan et leur méthanisation, avec ou
sans hydrolyse préalable, une fois saturés
en acides organiques.

Traitements physico-chimiques : Sales et al.
(1986) ont étudié la précipitation des acides
avec de la soude ou de la chaux couplée &
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une séparation par centrifugation. Le traite-
ment est intéressant sur les vinasses de lies
ol le dépbt contient plus de 80 % de la
DCO. De méme Pandiyan et al. (1999) ont
étudié I'ajout de sulfate de fer Fe504.7H,0
et de chlorure ferrique FeClz.6H;0 dans les

_vinasses afin de précipiter l'acide propio-

nique.

Autres voies de traitement et
de valorisation potentielles

On peut classer cet ensemble selon qu'il
s'agit d'une dépollution compléte de la
vinasse ou d'une valorisation mais avec
dépollution partielle.

Traitement complet
de dépollution

Alimentation animale

Celte voie de valorisation est de moins en
moins utilisée compte tenu de la concurren-
ce d'autres matiéres premiéres.
Dernigrement Fisher et al. (1999) ont testé
la possibilité¢ d'utiliser les vinasses "légéres”
de blé comme source hydrigue pour les
vaches. Les résultats sont positifs et per-
mettent méme de réduire la ration alimen-
taire. Par ailleurs, Credoz {1999) a déposé
un brevet visant & propaser un aliment riche
en bétaine.

Dépollution par voie aérabie

La dépollution par voie aérobie nécessite de
I'énergie pour transférer 'oxygéne et produit
beaucoup de boues (micro-organismes qui
se sont développés). Les paramétres de
['épuration biologique aérobie des vinasses
de distilleries vinicoles ont été étudiés par
Bories et Maugenet (1978) ainsi que les
performances et les colis du traitement &
I'échelle industrielle. Lalane et al. (1996) et
Rols {1996) ont é&tudié le traitement biolo-

"gique des vinasses de distilletie de rhum

agricole par voie aérobie, en particulier
avec le systdme d'aération par hydro-gjec-
teurs. Il est possible, & condition que le pH
de la vinasse soit neutraliss, refroidie vers
30°C et que I'équilibre nutritif (azote et
phosphore) soit assuré, d'abattre en un
étage 90 % de la DCO soluble et plus de
95 % de la DBO, puis dans un deuxiéme
étage de réduire la production de boues.
Trois distilleries agricoles de Martinique
viennent de s'équiper d'un tel procedé ces
deux derniéres années.

Incinération

Lincinération de la vinasse peut étre un
moyen attractif pour récupérer la matiére
minérale et de ['énergie avec une combus-
tion totale de la matiére organigue.

D'aprés Maiorella et al. (1983) un retour

positif en énetgie peut étre obtenu pour les
mélasses & forte concentration en matiére
organique telles que les vinasses de mélas-
se ou liqueurs de papeterie. La chaleur de
combustion des vinasses de mélasse est de
8 600 kJ/kg MS.

La chaleur générée est suffisante pour I'éta-
pe de conceniration quand un évaporateur
& 4 ou 5 effets est utilisé. Les cendres des
vinasses de mélasse sont typiquement de
30-40 % de potasse (K;0) et 2-3 % de
phosphate (P505). Un engrais, produit & rai-
son de 25 a4 35 kg pour 1 000 m® de
vinasses incinérées, permet d'équilibrer la
rentabilité économique du procédé.

Toutefois, des chaudigres spéciales doivent
étre prévues, d'une part pour récupérer les
cendres, d'autre part pour limiter la tempé-
rature en dessous de celle de fusion du sul-
fate de potassium qui n'est que d'environ
700°C. D'aprés Inamdar (1988) l'incinéra-
tion de la vinasse concentrée a 60 %MS est
pratiquée en Inde avec des évaporateurs
venturis fonctionnant avec les gaz de com-
bustion de l'inginérateur spécialement
congus.

La société Hollandaise NEM a elle installé 6
chaudiéres pour vinasses enire 1062 et
1986, dont les trois dernigres entre 79 et 86
& la distillerie Bangyikhan & Bangkok en
Thailand, avec une capacité de 2,5 4 6
tonnes de vinasse concentrée & I'heure
{NEM 2001). Signalons également que la
société Revico a durant 6 ans (de 79 & 85)
concentré ses vinasses jusque 55 %MS
avant de les incinérer dans un four congu a
cet effet (AFME 1887). Mais la maintenance
de l'installation s'avérant délicate du fait
d'un encrassement rapide du four et le colt
de I'énergie toujours croissante ont conduit
la société & abandonner cefte voie au profit
de la méthanisation.

Des études ont également été réalisées
avec des vinasses de mélasse mélangées
avec de ['huile. Bien que cette technologie
ait été présentée dans les années 1980
comme commercialement viable, en pra-
tique elle ne répond pas aux attentes
(Cortez et al. 1999).

En 1997, des essais de combustion de
vinasse en mélange avec du fuel ont été
réalisés dans un sécheur & pulpe équipé
d'un foyer spécial & |a sucrerie-distillerie
d'Artenay (Valtilingom et al. 1998). Le bilan
global montre que la combustion ce mélan-
ge (fuel lourd-vinasses), de forte charge
minérale, entraine une production de fines
qui est pénalisante. En revanche, les réac-
tions chimiques provoguent un pidgeage du
soufre sous forme solide. D'aprés 'UCB,
limpact sur la composition minérale des
pulpes de betterave est négligeable.

Toutefois, I'investissement d'un procédé
d'incinération des vinasses demeure impor-

Dossier Sucres -

tant et ce procédé n'est utilisé que quand
aucune autre solution ne peut étre envisa-
gee.

Production de compost

Pour intégrer les vinasses dans un com-
post, il est nécessaire de disposer de matig-
re solide. Dans le cas des distilleries vini-
coles, les vinasses peuvent étre mélangées
avec les mares. Liu et al. {1995) ont moniré
lintérét d'un compost composé de vinasse
et de bagasse.

Uin procédé avec ensemencement de la
vinasse a été développé par Alfa-Laval.
Ainsi, la sucrerie-distillerie Yestwant dans le
Maharastra en Inde mélange |a vinasse
refroidie avec des écumes (floculat issu de
I'épuration par sulfitation et filtration en pré-
sence de bacillio) puis ensemence le
mélange avec des bactéries ef champi-
gnons. Le tout est étalé sur une large surfa-
ce au soleil pour favoriser le séchage. Le
compost est régulierement {1/semaine)
retourné pour aération avec une machine
de grande capacits (> 1 000 m¥%h) congue &
cet effet. La durée totale de compostage est
de 11 semaines. La totalité de la vinasse
est traitée avant la saison des pluies. Le
compost est un fertilisant trés recherché

Production de matériaux
de construction

D'aprés Cortez et al. (1999) les vinasses de
mélasse pourraient tre ulilisées pour I'éla-
baration de matériaux de construction mais
des recherches sont encore nécessaires
car le produit est trop hygroscopique.

Rejet en milieu aquatique

Des études ont été initiées par TARVAM
{Agence pour la Recherche et Ia
VAlorisation Marine) de la Réunion et IARE
(Institut des Aménagements Régionaux et
de 'Environnement) de Montpellier pour
étudier limpact environnemental des rejets
en mer (Bigot et al. 1996). Les DOM sont
intéressés par ces etudes.

$échage de la vinasse

Au cours de travaux sur le traitement des
vinasses, il a été observé gue les vinasses
issues de la fermentation du riz étaient un
irés bon milisu de culture. L'idée est donc
venue de les sécher pour disposer d'un
milieu de fermentation sous forme de
poudre. Mais il est reconnu que les
vinasses se séchent difficilement du fait des
polyols gu'elles contiennent encore.

Des essais d'ajout de gélifiant (maltodex-
trines, gomme arabique, amidon soluble)
ont dong &té réalisés dans un petit appareil
de laboratoire par Yang (1998). Les résul-
tats s'avarent concluants. La vinasse
séchée, riche en sels, peut également étre
valorisée en engrais.
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Séparation de differentes fractions par
chromatographie (Kampen et Saska 1999)
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Valerisation de molécules

par séparation

ou bioconversion _
Les procédés décrits ici nécessitent un
traitement complémentaire de dépollution.

Valorisation par séparation

Séparation du glycérol, de [a bétaine et

des acides organigues : Les vinasses
contiennent des quantités importantes de

glycérol, de bétaine dans le cas des
vinasses de betteraves et d'acidés orga-
niques. '

Le glycérol est couramment utilisé dans lin-
dustrie comme solvant, émollient, antigel.
La bétaine est utilisée dans Iindustrie- phar-
maceutigue en complément d’autres com-
posés contre les deficiences et les
faiblesses musculaires, en complément
dans I'alimentation animale {permet la

rétention d’eau dans les tissus musculaires)
at d'aprés Njapau et Kampen (2000) en
protection de cultures. Le glycérol peut étre
séparé par précipitation (Sheehan et
Greenfield 1980) avec traitement a la chaux
{Ca0) et & I'éthanol.

Cheryan et Parekh (1995} ont étudig la
séparation du glycérol des acides
organigues des vinasses de mélasse par
électrodialyse aprés une préfiltration sur
membrane céramique de 0,2 mm.

Mais ce sont les procédés par chromatogra-
phie qui se soni développés au stade indus-
triel, notamment sur les mélasses.

De nombreux auteurs ont publié sur le sujet
avec dépdt de brevets {Kampen et Saska
1999a,b) de funiversité de Louisiane (figure
3), (Paananen et Sugar 1994a,b} de la
société Finnsugar (figure 4}, (Hamstra et
Schoppink 1998) de la société Gist
Brocades. La plupart des brevets compren-
nent des étapes de concentration de la
vinasse, dépotassification par cristallisation,
clarification, et une ou plusieurs chromato-
graphies sefon le nombre de composés a
séparer. En France, Applexion ef Finnsugar
ont regroupé leurs experlises et créé fentite
technique appelée FAST (Finnsugar
Applexion Separation Technology)
(Applexion 1999).

Séparation de fractions par ultrafiltration
et/fou nanofiltration et/ou osmose inverse .
Ds nombreux articles ont été publiés entre

1985 et 1990 par WU (centre de recherche
en lllinois, USA) sur la récupération des
matidres dissoutes et azoiées des vinasses
préfiltrées et centrifugdes lssues de la fer-
mentation de difiérentes matiéres premiéres
dont les betteraves (Wu et al. 1989). Le trai-
tement en série sur une membrane d'uitrafil-
tration puis d'osmose inverse permet de
concentrer la matiére dissoute et la matiére
azotée dans un faible. volume (FRV final
antre 8 et 4) et d'obtenir une eau d'une
conductivité inférieurs & 'eau du réseau
{figure 5).

Schémea de procéde du fractionnement
des vinasses par membrane [Wu et al. 1989)
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Kim et al. (1997) proposent un nouveau
procédé de production d'alcool & partir de
blé, associant en série, une étape de
décantation centrifuge et une étape dultra-
filiration des vinasses.

Le filtrat est recyclé pour la préparation du
mo(t de fermentation (figure 6). Le réfentat
est renvoyé en entrée du décanteur centri-
fuge. La seule sortie est alors le giteau issu
du décanteur cenirifuge qui, aprés séchage,
peut &re utitisé en alimentation animale.

Schéma d'un procédé propre de production
d'alcool de blé sans émission de vinasses
{Kim et al. 1997)
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Extraction de I'acide tariique par extraction
liquide-iguide : Ce procédé a été envisagé
en laboraioire et & partir d'effluents vinicoles
avec les solvants tributyl-phosphate-n-
dodécane et la trilsoctylamine-octanol-1
{Smagghe 1991 ; Malmary et al. 1984). lI
présente lavantage de supptimer la précipi-
tation intermédiaire sous forme tartrate de
calcium,

Extraction des matidres colorantes antho-
cyanigues et composés phénoligues :

Mourgues et al, {1996) ont mentionné la
séparation des matiéres coloranies & partir
des piquettes de marc avant distiilation, soit
par diffusion en présence de SO,, soit par
résines adsorbantes. La production indus-
trielle dlextraits concentrds anthocyaniques
{E163) s'est rapidement développeée ces
demidres années en distilleries vinicoles. La
production d'extraits de composés polyphe-
noliques & usages cosmétiques, pharma-
ceutiques constitue une nouvelle voie de
valorisation des co-produits vinicoles en
cours de dévaloppement.

Séparation des sels de potassium : Des
gssais d'électrodialyse en laboratoire ont

montré qu'il est possible de réduire la
conceniration en sels de 92 %. Il a été esti-
mé qu'un systdme combinant uliraftltration,
osmose inverse et électrodiaiyse colterait
moins de 53 % du colt conventionnel par
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évaporation (Gregor et Jeffries 1979). Une
étape d'électrolyse des vinasses de melas-
so a &té proposée pour séparer les sels
de potassium par Vlyssides et al. (1997).
L'abattement de DCO est alors de
20 g.h-1.A1.m2 d'oli une chute de DCO de
72g/lLaggll.

Valorisation par bioconversion

Il est possible de produire des levures mais
également des molécules & plus forte valeur
ajoutée.

Production de levures par voie agroble : La
production de levures en milieu aéré est un

moyen efficace de réduire la charge pol-
luante das vinasses issues de la production
d'alcoot & partir de jus de canne ou de bet-
terave.

Ce procédé, développé au stade industriel,
consomme toutefois beaucoup d'énergie
pour assurer I'apport d'oxygéne et le refroi-
dissement du fermenteur. I est possible de
produire 16 kg de levures Torula (Candida
utilis) par tonne de vinasse et de consom-
mer des non-sucres non fermentescibles
d'oll 'accroissement du taux de vinasse qui
peut &tre recyclé en fermentation, et par la
méme, diminution de la quantité d'eau &
évaporsr lors de la concentration.

La DBO résiduelle est réduite & 10-15 g/kg
(Maiorella et al. 1983). D'aprés Lee ef Lee
(1996), les levures Candida utilis, générale-
ment utilisées pour produire les SGP
{Single Cell Protein) ne sont pas bien adap-
tées aux vinasses. Aprés des tests de
screening ils ont sélectionné une souche
thermorésistante Candida rugosa.
Shojacsadati et al. (1999) ont étudié la cul-
ture de la souche de levures Hansenula en
culture continue sur vinasse de betterave et
montré qu'il est possible de réduire la DCO
de 31% et de produire par la méme 3 4 5
g/l de biomasse avec une teneur en pro-
téines de 39,6% sans aucun ajout dans le
milisu de culture. D'autres composés tels
que le glycéral, l'acide acétique et le reste
d'éthanol peuvent également éire consom-
més (Maiorella et al. 1983).

Dihydroxyacétone (DHA) : Utilisé en cosmeé-

tique, il peut é&tre produit avec
Gluconobacter oxydans & partir de vinasses
de distilleries {préconcenirées) avec un ren-
dement de 0,78 g DHA/g glycérol, une
productivité de 0,96 g.l".h" et une concen-
tration en DHA de 34 & 45 g/L (Bories et al.
1991 ; Bories et Claret 1992 ; Claret 1992 ;
Claret et al. 1993).

1.3-propanediol : Cette molécule est inté-
ressante pour la synthése de pelymeres. Sa
production par fermentation du glycérol par
des bactéries anaérobies (Clostridium buty-
ticum et Enterobacter agglomerans) a i
examinge & partir de vinasses de disfilleries
vinicoles (Bories et Claret 1992 ; Barbirato
et al. 1998).

Acide propionique : Chez les propionibacté-
ries (Propionibacterium acidipropionici), la
voie fermentaire du glycérol conduit & la
production d’acide propicnique dans des
conditions trés avantageuses en regard des
résuliats obtenus & pariir des substrats glu-
cidigues : augmentation du rendement et de
la concentration en acide propionigue
(Barbirato et al. 1997 ; Bories et al. 1997 ;
Himmi et al. 2000).

Acides Gras Volatils {AGY) : Des acides
gras volatils (acides acétique, propionique,
butyrique,...) peuvent &tre produits par fer-
mentation acidogéne pour la valorisation
des vinasses de distilleries (Goma et al.
1980).

Composés aromatiques : La société Revico
a déposé un brevet en ce sens (Ambid et
al. 1998). Il s'agit de cultiver en aérobie une
bactérie type Sporobolomyces odorus
capable de produire de la y-décalactone. Le
milleu est constitué de vinasse de vin sup-
plémenté d'un précurseur, type acide ricino-
l&ique. Le composé aromatique est séparé
du milieu aqueux de fermentation par ajout
d'une phase lipidique type huile de noix de
coco, solide & température ambiante, qui
absorbe I'aréme. Aprés séparation, la phase
lipldique est solubilisée avec de I'éthanol a
96%vol (1v/10v) puis séparée de la phase
alcoolique ayant solubilisée le composé
aromatique par cristallisation par refroidis-
sement du mélange alcoolique a -20°C.
Une simple filtration permet alors la sépara-
tion des deux phases.

Enzymes ou champignons : Des enzymes
(amylases) ou des champignons

{Penicillium natatum) peuvent étre dévelop-
pés pour augmenter le taux de vitamine B
(Maiorslla et al. 1983).

Des essais de production de champignons
sur vinasse auraient été testés au stade
laboratoire au Brésil (Cortez et al. 1998). La
culture de champignons filamenteux a été
étudide sur vinasses de distilleries vinicoles
(vins blancs) dans les années 75 et une
unité industrielle a été réalisée & la suite de
ces travaux (Sté Biovina/Remy Mariin,
Cognac) mais son exploitation n'a été que
de courte durée.

Caroténoides : Les caroténoides, en parti-
culier la xanthocyane (astaxanthin), peut
&tre produite par fermentation de levuie
Phaffia rhodozyma sur différents résidus de
la filidre blé (Hayman et al. 1995). Certains
co-produits tels que les vinasses solubles
peuvent &tre des milieux intéressants.

Algues : La culture d'algues vertes en
Turquie a été testée pour produire des pig-
ments & partir d'un milieu enrichi en vinasse
de mélasse {Kadioglu et Algur 1992),

Deossier Sucres

Conclusion et perspectives

Aujourd'hui le traitement et la valorisation
des vinasses est un réel point dintérét pour
les distilleries. Qutre les voies de traitement
de dépollution, il apparait netiement qu'il
serait intéressant de développer des filieres
de valorisation en association avec les trai-
tements finaux de dépollution.

Cette approche nécessite la contribution
aussi bien des chercheurs microbiologistes,
biochimistes, que des chercheurs du genie
des procédés, les fournisseurs d'équipe-
ments et bien sir les industrisls. Enfin les
pouvoirs publics et les organismes de sou-
tien & la recherche pour un meilleur respect
de I'environnement pourraient participer &
ce travail.

Parmi les sujets potentiels, on peut congidé-
rer trois approches :

» I'étude de solutions aux problemes d'envi-
ronnement posés par les vinasses, en parti-
culier la mise au point de traitements pré ou
post méthanisation et le traitement des
condensats d'évaporation.

» |a mise au point de procédés de valorisa-
tion de molécules présentes dans la vinas-
se par combinaison de fechniques de sepa-
ration telles que les membranes et la chro-
matographie, ou la production par biocon-
version de molécules & plus haute valeur
ajoutée.

« I'étude de moyens d'insertion, dans le
schéma de praduction de 'éthanol, de tech-
niques séparatives permettant un recyclage
de '=au et donc la minimisation des rejets.
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