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Introduction générale

Introduction générale
La qualité de l'eau, a travers I'Histoire, a été un facteur important pour assurer le bien-
étre humain. Actuellement, un des problémes environnementaux les plus graves est la pollution
de I'hydrosphere, qui est menacée, pour une grande part, par l'activité humaine. Dans les pays
développés et ceux en voie de développement, la qualité de cet élément vital est en détérioration
a cause des déchets des industries chimiques déversés dans la nature.

Parmi les matieres qui représentent un risque potentiel pour la nature figure les matieres
en suspensions, qui sont des micropolluants ; des metaux lourds des virus, des bactéries,

lorsqu'ils sont rejetés en quantités tres faibles, leur toxicité se développe par bioaccumulation.

Un certain nombre d'approches sont utilisées dans I'enlévement des matieres colloidales
(métaux lourds, virus, bactéries....) comme l'osmose inverse, le traitement a la chaux, I'échange
d'ions, l'adsorption sur charbon actif. Cependant, un privilege particulier est accordé a
I'utilisation des produits d'origine naturelle, d'ou le choix du cactus, un produit naturel et

abondant.

Dans ce contexte, le but du présent mémoire de master consiste a étudier la pertinence
de l'utilisation du cactus en ces deux forme poudre et liquide dans le traitement des eaux usées
de la station d’épuration de FERJIOUA. L'objectif spécifique de ce travail est de montrer les

performances du cactus dans I'élimination des matiéres en suspension.

Le plan du présent travail est organisé en cing chapitres, en plus d'une introduction et une

conclusion générale, dont le premier constitue une généralité sur les eaux.

Le chapitre Il : présente une introduction sur la coagulation floculation, suivi par la présentation
étalée du procédé de la coagulation floculation. Par la suite une présentation des différents

parametres influencant la coagulation floculation ainsi que le plan d’expérience.

Le chapitre 11l : consacré a la description des matériels et des méthodes utilisés pour les

expériences réalisees en laboratoire.

Dans le chapitre IV sont présentées les analyses et les interprétations des résultats obtenus lors
de la réalisation des essaies sur le Jar test, est réservé a la présentation des résultats de la

modélisation.
Et le chapitre V sont présentées la caractérisation du cactus poudre.

A la fin une conclusion générale est présentée, ou seront rappelés les objectifs fixés et les

résultats obtenus avec des recommandations.
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Chapitre | Généralités sur les eaux

1.1 INTRODUCTION

Compte tenu de tous les contaminants auxquels les eaux de surface sont exposees depuis
le moment ou elles tombent sous forme de précipitations jusqu’au moment ou 1’on s’en sert
comme source d’approvisionnement, il est important de bien comprendre les caractéristiques
de la source d’eau de surface pour étre en mesure de fournir un approvisionnement continu en

eau potable salubre.

La quantit¢ d’eau disponible et la qualit¢ de I’eau varient selon les saisons. Les
évenements météorologiques extrémes, comme les fortes chutes de pluie et les sécheresses

prolongées, influent également sur la quantité et la qualité des sources d’eau.

La compréhension de ces variations et de leur incidence sur le systeme de traitement est

I’un des principaux facteurs pour un approvisionnement continu en eau potable salubre [1].

Au cours de ce chapitre, nous avons décrit brievement les principales caractéristiques des
eaux et les étapes conventionnelles de potabilisation d’une eau de surface dans une station de

traitement.
1.2 Le cycle de ’eau dans I’environnement

Sur la terre I’eau est la seule substance qu’on trouve dans ses trois phases a I’état naturelle
: solide (glace, neige), liquide (eau liquide) et gazeuse (vapeur). L’eau s’évapore, se condense

et se précipite conventionnellement dans un cycle infini [2].

L’eau s’évapore a la surface des fleuves, des lacs, des mers et des océans, lorsque la
quantité d’eau dans ’atmospheére devient suffisamment grande, la vapeur se condense sur les
particules en suspension, dans D’air pour former les nuages, les nuages précipitent

éventuellement sous forme de pluies, I’eau qui est libérée ruisselle vers les rivieres et les fleuves
[2].
En ayant une bonne compréhension de ce cycle, on peut mieux déterminer quelles sont

les exigences relatives a la salubrité et au traitement qui s’appliquent a ’eau brute provenant de

ces sources [1].
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Figure I-1 : Cycle de I’eau [3].
1.3 Distribution de I’eau sur la planéte
De toute I’eau de la Terre, seulement 3% est de I’eau douce, le reste (97%) étant de I’eau
salée. L’eau douce est repartic comme suit : 68.7% dans les calottes glaciaires et les glaciers,
30.1 % en eaux souterraines et environ 0,3% en eaux de surface. De ce 0,3 %, 2 % se trouve

dans les cours d’eau, 11 % dans les marécages et 87 % dans les lacs [1].

Eau terrestre Eau douce Eaux de surface

Figure 1-2 : Distribution de I’eau dans la planéte [1].
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1.4 Les eaux usées
On distingue trois grandes catégories d'eaux usées : les eaux domestiques, les eaux

Industrielles et les eaux pluviales [4] [5].

1.4.1 Les eaux usées domestiques
Elles proviennent des différents usages domestiques de I'eau. Elles sont essentiellement
porteuses de pollution organique. Elles se répartissent en eaux ménageres, qui ont pour origine
les salles de bains et les cuisines, et sont généralement chargées de détergents, des graisses, de
solvants, de débris organiques, etc. Et en eaux de "vannes"; il s'agit des rejets des toilettes,

chargées de diverses matiéres organiques azotées et de germes fécaux.

La pollution journaliere produite par une personne utilisant de 150 & 200 litres d'eau est
évaluée a:
- de 70 & 90 grammes de matieres en suspension
- de 60 a 70 grammes de matiéres organiques
- de 15 a 17 grammes de matiéres azotées
- 4 grammes de phosphore

- plusieurs milliards de germes pour 100 ml [4] [5].

1.4.2 Les eaux industrielles
Elles sont tres différentes des eaux usées domestiques. Leurs caractéristiques varient

d'une industrie a l'autre. En plus de matieres organiques, azotées ou phosphorées, elles peuvent
également contenir des produits toxiques, des solvants, des métaux lourds, des micropolluants
organiques, des hydrocarbures, ...etc. Certaines d'entre elles doivent faire I'objet d'un
prétraitement de la part des industriels avant d'étre rejetées dans les réseaux de collecte. Elles
sont mélées 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 [4] [5].

1.4.3 Les eaux pluviales

Peuvent, elles aussi, constituer la cause de pollutions importantes des cours d'eau,
notamment pendant les périodes orageuses. L'eau de pluie se charge d'impuretés au contact de
I'air (fumées industrielles), puis, en ruisselant, des résidus déposés sur les toits et les chaussées
des villes (huiles de vidange, carburants, résidus de pneus et métaux lourds...). En outre, lorsque
le systeme d'assainissement est dit "unitaire”, les eaux pluviales sont mélées aux eaux usées
domestiques. En cas de fortes précipitations, les contraintes de préservation des installations

d'épuration, peuvent imposer un déversement (“délestage™) de ce mélange tres pollué dans le
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milieu naturel. Enfin, dans les zones urbaines, les surfaces construites rendent les sols

impermeéables et ajoutent le risque d'inondation a celui de la pollution [4] [5].

.5 Les principaux parametres caractérisant les eaux usées
Les principaux paramétres qui mesurent les matiéres polluantes des eaux usees

domestiques sont :

« Les matiéres en suspension (MES) exprimées en mg/litre; Ce sont les matiéres non dissoutes

contenues dans I'eau. Elles comportent a la fois des éléments minéraux et organiques [6].

» La demande biochimique en oxygene (DBO), exprimée en mg d'oxygene par litre. Elle
exprime la quantité de matiéres organiques biodégradables présente dans I'eau [7]. Plus
précisément, ce parametre mesure la quantité d'oxygene nécessaire a la destruction des matieres
organiques grace aux phénomenes d'oxydation par voie aérobie d’une maniere biologique. Pour
mesurer ce parametre, on prend comme référence la quantité d'oxygene consommeé au bout de
cing jours (DBOs) [8].

« La demande chimique en oxygéne (DCO), exprimée en mg d'oxygene par litre. Elle représente
la teneur totale de I'eau en matiéres oxydables. Ce paramétre correspond a la quantité d'oxygene
qu'il faut fournir pour oxyder par voie chimique ces matiéres [9].

Les teneurs en azote et en phosphore sont également des paramétres tres importants.

Les rejets excessifs de phosphore et d'azote contribuent a lI'eutrophisation des lacs et des cours
d'eau. Ce phénomene se caractérise par la prolifération d'algues et la diminution de I'oxygene
dissous, ce qui appauvrit la faune et la flore des eaux superficielles (cours d'eau, lacs, etc.).
Cette fragilité du milieu naturel a été prise en compte par la réglementation avec la notion de
"zones sensibles”.

Les eaux usées contiennent aussi des contaminants microbiologiques, bactéries, virus
pathogenes et parasites. Le rejet des eaux usées a proximité de lieux de baignade ou de zone
d'élevage de coquillages fait courir un risque pour la santé. 1l doit faire I'objet de précautions
particuliéres.

Pour quantifier globalement les matiéres polluantes contenues dans les eaux usées
domestiques (et assimilées), on utilise comme unité de mesure "l'équivalent-habitant”. La
notion d'équivalent-habitant est utilisée pour quantifier la pollution émise par une
agglomération a partir de la population qui y réside et des autres activités non domestiques.
Selon la définition de la directive européenne du 21 mai 1991"relative au traitement des eaux

urbaines résiduaires", un équivalent-habitant représente une DBOs de 60 g d'oxygéne par jour

[10].
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A titre d'illustration, la quantité de matieres polluantes produite par Paris représente 13,4
millions d'équivalents-habitants par jour. Cette notion sert aussi a déterminer la capacité de

traitement d'une station d'épuration urbaine [11].

1 EH =60 g de DBOs/jour en entrée de la station soit 21,6 kg de DBOs/an.

1.6 Propriétés de I’eau

Indispensable a la vie, catalyseur de nombreuses réactions chimiques, 1’eau est également
le principal agent d’érosion et de sédimentation et donc un facteur déterminant la formation des
paysages. Le caractére banal de I’eau qui nous environne, fait parfois oublier que ce liquide qui
nous est si familier, s’avére en réalité par ses propriétés si particuliéres a la fois le fluide le plus

indispensable a la vie et celui dont la complexité est la plus remarquable [13].
1.6.1 Propriétés physiques

Tableau I- 1: Les propriétés physiques de 1’eau les plus intéressantes sont les suivantes.

Propriété Unité  de | Valeur Référence
mesure

Chaleur massique kj/kg.c® 4.18 [1]
Chaleur latente kJ/kg 2454 [14]
La masse volumique g/lcm? 1 [15]
La Dynamique Pa.s 1,002 * 1073 [16]
viscosité | Cinématique m2.s 1 1,007 *10°® [16]
La tension superficielle N.m? 72,8 *10° [16]
la conductivité électrique ps/m 4.2 [16]

1.7 Les parameétre de qualité des eaux
La qualité de 1’eau peut étre jugée par rapport a trois types de parametres :

1.7.1 Les paramétres organoleptiques
Il s'agit de la saveur, de la couleur, de lI'odeur et de la transparence de I'eau. lls n‘ont pas
de signification sanitaire mais, par leur dégradation, peuvent indiquer une pollution ou un

mauvais fonctionnement des installations de traitement ou de distribution [14].

1.7.1.1 Turbidité
La turbidité d’une eau est due a la présence des particules en suspension, notamment

colloidales : argiles, limons, grains de silice, matiéres organiques ...etc.
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L’appréciation de ’abondance de ces particules mesure son degré de turbidité. Celui-Ci

sera d’autant plus faible que le traitement de I’eau aura été plus efficace [17].

Les mesures de turbidité sont de précieux indicateurs de la qualité de I’eau, tout comme
les mesures bactériologiques. Des mesures de turbidité élevées ou une fluctuation des mesures
peuvent indiquer un traitement inadéquat de I’eau ou un probléme de qualité de 1I’eau. Exprimée
en unité NFU (Nephelometric Formazine Unit) ou en unité NTU (Nephelometric Turbidité
Unit), on obtient sur les eaux de surface des valeurs qui oscillent généralement entre 10 et 50
NTU, mais aprés de fortes précipitations on peut dépasser 100, voire 200 NTI [18].

1.7.1.2 La couleur
La couleur peut étre due a certaines impuretés minérales (fer) mais le plus souvent a

certaines matiéres organiques dissoutes (acides humiques, fulvique). Elle doit étre éliminée
pour rendre I’eau agréable a boire [17].

1.7.1.3 Golt et odeur
Le gofit peut étre défini comme : ’ensemble des sensations gustatives, olfactives et de

sensibilité chimique commune pergue lorsque I’aliment ou la boisson est dans la bouche [16].

L’odeur peut étre définie comme : I’ensemble des sensations percues par 1’organe olfactif
en flairant certaines substances volatiles [17].

Dans le cas d’une eau potable, I’apparition ou le changement de gott et d’odeur peuvent
étre signe d’activité microbienne et de lacune dans le traitement ou de contamination dans le
réseau de distribution. Par ailleurs, une eau traitée peut avoir un gott plus prononcé qu’une eau
non potable du fait du chlore résiduel [17].

1.7.2 Les parameétres physico-chimiques

Il s'agit des caracteéristiques de I'eau, ces caractéristiques sont en relation avec la structure
naturelle de I'eau.
1.7.2.1 La température

La température est un paramétre important dans I’étude et la surveillance des eaux
qu’elles soient souterraines ou superficielles. Pour que 1’eau potable soit désaltérante, sa
température doit se situer entre 8 et 15°C ; entre 20 et 25 °C, elle désaltere mal [14].

1.7.2.2 La dureté
La dureté a un caractere naturel lié au lessivage des terrains traversés et correspond a la

teneur en calcium et en magnésium. La dureté s’exprime généralement en degré Francais ou en

milliéquivalents/I.

1°F=4 mg/ | de Ca ou 2.43 mg/l de Mg ou 10 mg/ | de CaCOs.
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Les eaux de surface, généralement moins riches en acide carbonique et en oxygéne
dissous que les eaux souterraines, ont une dureté moins élevee que ces derniéres [13].
1.7.2.3 Le pH

Plus il y a d’ions H', plus I’eau est acide et plus le pH est bas. Le pH est habituellement
donneé sur une échelle de 0 & 14 [13].

1.7.2.4 L’alcalinité
L’alcalinité correspond a la capacité de I’eau de limiter ou, en termes plus techniques, de

tamponner les variations du pH[1].

L’alcalinité d’une eau correspond a la présence de bases et de sels d’acides faibles. Dans
les eaux naturelles, lalcalinité résulte le plus généralement a la présence
d’hydrogénocarbonates, carbonates et hydroxydes [1].
1.7.2.5 La conductivite

D’une fagon générale, la conductivité s’éléve progressivement de I’amont vers 1’aval des
cours d’eau, les écarts sont d’autant plus importants que la minéralisation initiale est faible [17].
La conductivité électrique s’exprime en micro siemens/cm [14].
1.7.3 Les parameétre des substances indésirables
Pour Les substances suivantes, les valeurs des concentrations doivent étre inférieures ou

égales aux valeurs indiquées dans le tableau ci-apres :

Tableau I- 2: Normes des substances indésirables [18].

Nitrates (NO3) 0.1 mg/I
Ammonium (NH;] 0.1 mg/I

Fer (Fe) 200 pg/l
Manganese (Mn) 50 pg/l
Cuivre (Cu) 2 mg/l
Fluor (F) 1.5 myg/I
Hydrocarbures dissous 0.1 pg/l

ou

émulsionnées

1.7.4 Les paramétres de substances toxiques
Pour les substances suivantes, les valeurs des concentrations doivent étre inférieurs ou

égales aux valeurs indiquées dans le tableau ci-apres :
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Tableau 1-3 : Les normes des substances toxiques [18].

Substances Valeurs pg/l
Plomb 10
Cadmium 5
Mercure 1
Chrome 50
Cyanure 50
Arsenic 10
Nickel 20

1.7.5 Les parametres microbiologiques
L’eau ne doit pas contenir de germes pathogénes en particulieres Salmonelle et les

Escherichia coli dans 5 litres d’eau prélevée, en Staphylocoques dans 100 ml d’eau prélevée.

L’eau ne doit pas contenir de Coliformes streptocoques dans 100000 litres d’eau prélevée [18].

10
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I1.1 Coagulation et Floculation
La coagulation et la floculation sont au coeur du traitement de I'eau potable et usée. Il
s'agit ici du traitement de clarification que nous effectuons sur une eau brute suivant le

dégrillage et le dessablage [19].

11.2 Les particules en suspension

Les particules en suspension dans une eau de surface proviennent de 1’érosion des terres,
de la dissolution de substances minérales et de la décomposition de substances organiques. A
cet apport naturel, il faut ajouter les déversements d'eaux d'égout domestiques, industrielles et
agricoles. En général, la turbidité de I'eau est causée par des particules de matieres inorganiques
(particules de glaise et d'argile) alors que sa couleur est imputable a des particules de matiéres
organiques et d’hydroxyde de métal (le fer, par exemple) [20].

I1.3 Les particules colloidales
Les particules colloidales sont des matiéres inertes ou vivantes (argiles, hydroxydes
métalliques, micro-organisme, fibres, pulpes, protéines, etc. ...) qui ont une taille trés petite

comprise entre Inm et 1um [21].

L’origine des colloides est trés diverse. On peut citer I’érosion des sols, la dissolution des
substances minerales, la décomposition des matiéres organiques ,le déversement des eaux

résiduaires urbaines et industrielles ainsi que les déchets agricoles [22] .

I1.4 Classification granulométrique des colloides

La classification par taille, est une étape importante, dans I'étude des colloides. Elle est
considérée comme base dans le choix de la technique adéquate pour chaque classe de taille
concernée. Quatre familles de particules sont généralement utilisées pour distinguer les

différents contaminants des eaux usées urbaines [23].
e La fraction soluble composée de particules de tailles inférieures a 0,001 pum,
e La fraction colloidale composée de particules de taille comprise entre 0.001 et 1 pum,

e La fraction sédimentable ou décantable composée de particules de taille supérieure a
100 pm.

12
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I1.5 Les types de colloides
Les particules colloidales sont classées en deux catégories suivant leur comportement vis-

a vis de I'eau. Il s'agit des particules hydrophobes et hydrophiles [24].

I1.5.1 Les colloides hydrophiles
Les hydrophiles sont des micromolécules complexes & nombre élevé d'atomes, et qui
englobent la plupart des corps de la chimie organique [25].

Les particules hydrophiles déshydratées se dispersent spontanément dans I'eau et sont

entourées de molécules d'eau qui préviennent tout contact ultérieur entre ces particules [26].

Parmi les substances de cette nature, on peut citer les protéines, les savons, la gélatine et
la matiére organique naturelle. Les colloides hydrophiles sont plus difficiles a déstabiliser que
les solutions hydrophobes. En effet, il faut agir d'abord sur les molécules d'eau qui les entourent

pour permettre leur agglomération [24].

I1.5.2 Les colloides hydrophobes
Les hydrophobes sont des micelles ou agrégats de molécules simples, dissoutes et qui

comprennent la plupart des corps de la chimie minérale [25].

Les particules hydrophobes ne sont pas entourées de molécules d’eau, leur dispersion
dans I’eau n’étant pas spontanée. On doit la faciliter a ’aide de moyens chimiques ou physiques

[26]. Ce sont en général des particules minérales telles que la silice et les argiles [21].

I1.6 Théorie de la double couche
Les colloides sont généralement charges négativement. Afin de neutraliser cette charge
négative de surface, des ions positifs présents dans 1’eau brute ou ajoutés sont attirés et forment

une couche autour du colloide. Diverses théories expliquent ce phénomeéne [27].

e Théorie de Helmholtz : une couche d’ions positifs recouvre intégralement la surface

du colloide et assure la neutralité¢ de ’ensemble (couche fixée) ;

e Théorie de Gouy-Chapman : la couche d’ions positifs est inégalement répartie autour

du colloide ; la neutralité est obtenue a une plus grande distance (couche diffuse) ;

e Théorie de Stern : qui combine les deux théories précédentes et considére la formation
d’une double couche : la premicre formée d’ions du liquide mais adhérente au colloide,

la seconde diffuse dans le liquide environnant.

13
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Figure 11-1 : L’état de surface des colloides selon la théorie de la double couche.

I1.7 Le potentiel Zeta

La limite entre la couche de STERN et celle de GOUY, définit le plan de cisaillement [28]. Le

potentiel électrostatique mesuré au plan de cisaillement est appelé potentiel Zéta [26]. En

pratique, il est négatif, plus la charge de la particule s’intensifie (négativement). Ainsi, au fur

et a mesure qu’il diminue en valeur absolue, les particules peuvent s’approcher les unes des

autres plus étroitement, ce qui accroit les probabilités de collision [29]. L'annulation du

potentiel Zéta est l'objectif de la coagulation. Cela permet de déstabiliser les particules et de

favoriser leurs agglomérations [30].
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I1.8 La coagulation
I1.8.1 Le principe du phénomene

L’¢élimination des colloides passe par I’annulation du potentiel zéta afin d’annuler les
forces de répulsion. Considérons deux particules colloidales A et B .entre ces deux particules,
il existe des forces de répulsion électrostatiques, dues a la charge de surface, et des forces
d’attraction intermoléculaires, dues aux interactions de Van der Walls. L’énergie potentielle de

A et B varie donc en fonction de la distance les séparant [31].

Tableau 11-1: la distance des séparant.

Distance interparticulaire Interprétation

d>ds Aucune interaction
d:<d<d> Attraction faible
d<d<d; Répulsion

d<d; Attraction forte, adhésion

I1.8.2 Coagulants utilisés
L’efficacité de la clarification dépend d’abord du coagulant utilisé. Les coagulants les

plus efficaces sont des sels de métaux, a bases d’aluminium ou de fer. Ils sont cités dans le

tableau IT.2.

Tableau I1-2 : Dérivés des sels d’aluminium et de fer.

Sels d’aluminium Formule chimique | Sels de fer Formule chimique
Sulfate d’aluminium (alun) | Al2(SO4)s Chlorure ferrique FeCls

Chlorure d’aluminium AICI3 Sulfate ferrique Fe2(S04)3
Aluminate de sodium NaAlO; Sulfate ferreux FeSO,4

Les produits les plus utilisés sont les Sulfate d’aluminium et le chlorure ferrique. Ces
coagulants, une fois introduits dans 1’eau, forment des produits d’hydrolyse qui déterminent
I’efficacité de la coagulation. Par exemple, lorsque le Sulfate d’aluminium est utilisé, plusieurs

radicaux hydroxy-alumineux monomeres ou polymeres sont formés [32].

Ces produits complexes ont une solubilité qui varie avec le pH. Dans le cas de I’alun.
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Les réactions suivantes décrivent comment est forme le précipité [26] :
Alx(SO4)3 .14H,0 + 3Ca(HCOs), «»2A1(OH)s |+ 3CaSO4 +6CO2 14H,0
Al>(SO4)3 .14H,0 +6NaHCO3 «2A1(OH)3 |+ 3Na2S04 + 6CO2 + 14H,0
Alx(SO4)3 .14H,0 +3Na2CO3 «»2Al(OH)3|+ 3Na2S04 + 3CO; + 14H,0
Alx(S04)3.14H20 + 3NaOH «—2Al(OH)s|+3Na2S04+14H20
Alx(SO4)3 .14H,0 + 3Ca(OH)2 «>2AI(OH)3|+3CaSO4 + 14H,0

L’hydrolyse de I’alun se traduit par la formation d’especes différentes susceptibles
d’intervenir dans la coagulation. Ces espéces interviennent selon différents mécanismes tels
que représentés dans la figure I1.2 [33]. Ce schéma décrit les quatre différents mécanismes de
la coagulation. En effet, I’hydrolyse de I’alun permet de former des radicaux hydroxy-
alumineux (monomeéres) qui a leur tour forment le précipité AI(OH)s ou des especes poly
cationiques. Les especes poly cationiques agissent sur les particules colloidales par
compression, neutralisation et adsorption ce qui permet la formation de flocs. La formation de
précipités Al(OH3), voie principale en coagulation, implique des doses élevées d’alun et
favorise I’emprisonnement des particules dans un precipité. Parallelement a la formation de
radicaux hydroxy-alumineux, il y a complexation avec des ligands contenus dans I’eau s’ils
sont en quantité suffisante. Le degré de complexation varie en fonction du pH. La complexation
avec des ligands expliquerait, dans plusieurs cas, la présence d’aluminium résiduel dans 1’eau
décantée.

Les précipités a base de fer sont formés de la méme facon. Ils forment la base des flocs
qui emprisonnent les particules colloidales. L’efficacité de ces coagulants avec ou sans aide

coagulant est selon le pH et la température de 1’eau.
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Figure 11-2: Mécanismes et produits dérivés du sulfate d’aluminium lors de la coagulation.

I1.8.3 Facteurs influencant la coagulation

Afin d’optimaliser la coagulation, il faut tenir compte de plusieurs variables en
interrelations, comme le pH, les sels dissous, la température de 1’eau, le coagulant utilisé, les
conditions de mélange, la turbidité et la couleur. Ces interrelations complexes interdisent
actuellement toute approche théorique permettant de prédire quelles sont les concentrations

optimales de coagulants [20].

e Influence du pH :

Le pH est la variable la plus importante a prendre en considération au moment de la
coagulation. Pour chaque eau, il existe une plage de pH pour laquelle la coagulation a lieu

rapidement, plage qui est fonction du coagulant utilisé, de sa concentration et de la composition
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de Il'eau a traiter. Lorsque la coagulation se produit hors de cette plage optimale, il faut soit

augmenter la quantité de coagulant, soit se contenter d'une eau de moins bonne qualité [20].

Pour les sels d'aluminium et de fer, la plage de pH optimale s'étend de 5,5 a 7,8. Pour
certaines eaux, il faut parfois corriger le pH a I'aide de divers produits (acides, chaux ou soude).
Pour abaisser le pH, il est plus avantageux, dans certains cas, d'augmenter la quantité de
coagulant. Lorsque le pH est optimal, les produits solubles d'aluminium ou de fer sont
pratiquement inexistants [20].

e Influence des sels dissous :

Les sels contenus dans une eau exercent les influences suivantes sur la coagulation et la

floculation:

a) modification de la plage de pH optimale,

b) modification du temps requis pour la floculation,

¢) modification de la quantité de coagulant requis,

d) modification de la quantité résiduelle de coagulant dans I'effluent.

On a constaté que l'addition d'ions sulfates, (SO4)?, élargissait la plage de pH optimale vers
I'acidité, alors que I'addition d'ortho phosphates, déplagait sans 1’¢largir, la plage de pH optimale
vers l'acidité.

A partir d'observations expérimentales, on peut par ailleurs affirmer que :

a) La coagulation a l'aide de sels d'aluminium ou de fer est davantage affectée par les anions
que par les cations. Ainsi, les ions sodium, calcium et magnésium exercent une influence

minime sur la coagulation,

b) Les anions élargissent vers l'acidité la plage de pH optimale. Cette influence est d'autant

plus marquée que la valence des anions est élevée [20].

e Influence de la température de I'eau :

On dispose de peu d'informations en ce qui concerne l'influence de la température de I'eau
sur la coagulation. Toutefois, I'expérience révele que durant I'hiver, lorsque la température de
I'eau avoisine 0°C, le floc se décante plus difficilement et a tendance a pénétrer plus

profondément dans les filtres.

Une diminution de la température de I'eau entraine une augmentation de sa viscosité; c'est ce

qui explique les difficultés de décantation du floc. De plus, pour une méme vitesse de filtration,

18



Chapitre Il Coagulation/Floculation/Décantation

les forces de cisaillement qui s'exercent sur le floc sont plus importantes, ce qui en favorise le
bris et I'entrainement dans le filtre. On constate en outre que la plage de pH optimale se rétrécit.
On peut surmonter de diverses maniéres les difficultés dues & une diminution de la température

de l'eau :
a) On effectue la coagulation dans la plage de pH optimale pour cette eau a cette température.

b) On augmente la quantité de coagulant, ce qui a pour effet d'accroitre la probabilité de
collisions entre les particules et d'élargir la plage de pH optimale.

¢) On augmente la turbidité de I'eau (par addition de glaise), afin d'alourdir le floc, ou on ajoute

un aide-coagulant (silice activée ou poly électrolyte) pour alourdir et renforcer le floc [20].

e Influence du coagulant :

Le choix du coagulant peut influencer les caractéristiques de la coagulation - Ainsi, méme
si I'alun est le coagulant le plus freqguemment utilisé, il peut étre avantageux de le remplacer par
du sulfate ferrique. Ce dernier procure en effet a plusieurs eaux une plage de pH optimale plus
large que celle due a I’alun de plus, pour un méme pH élevé, le sulfate ferrique est moins soluble
que l'alun .On ne peut choisir un coagulant et en déterminer la concentration optimale, pour
une eau donnée, qu'apres avoir effectué des essais en laboratoire. La théorie qui explique les
différents mécanismes de déstabilisation des particules colloidales n'est pas suffisamment
développee pour qu'on puisse résoudre un probleme aussi complexe. Cette théorie est cependant
trés utile aux moments de la planification des essais de laboratoire et de I'interprétation des

résultats obtenus [20].

e Influence du mélange :

Au cours de la coagulation et de la floculation, on procéde au mélange des produits
chimiques en deux étapes. A la premiére étape, le mélange est énergique et de courte durée (60
S au maximum), c'est le mélange rapide. Ce mélange a pour but principal de disperser les
produits dans la totalité du volume d'eau a traiter. On effectue le mélange rapide en injectant
les produits chimiques dans une zone de forte turbulence ou en utilisant des équipements de
mélange mécanique. Un mélange rapide inadéquat entraine en général un accroissement de la
quantité de produits chimiques nécessaires. A la deuxiéme étape, le mélange est lent et il a pour
but de favoriser les contacts entre les particules de floc, de turbidité et de couleur. Cependant,
le mélange doit étre suffisamment énergique pour engendrer des différences de vitesse de I'eau

dans le bassin, mais pas trop. En effet, si tel est le cas, les forces de cisaillement qui s'exercent
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sur les particules de floc risquent de briser ce dernier, méme si la durée du mélange dans un

bassin de floculation peut n'étre que de 10 min (elle varie en général de 30 a 60 min) [20].
e Influence de la turbidité :

La turbidité des eaux de surface est en grande partie due a la présence de particules de
glaise dont le diamétre varie de 0,2 a 5,0 um. 1l s'agit donc la de grosses particules colloidales
qui peuvent se déposer naturellement. La coagulation de ces particules est assez facile a réaliser
lorsqu'on maintient le pH dans sa plage optimale. On peut faire par ailleurs les constatations

générales suivantes :

a) Il faut ajouter une concentration minimale de coagulant pour obtenir une certaine quantité de

floc.

b) Lorsque la turbidite augmente, il faut augmenter la concentration de coagulant.
L'augmentation de la quantité de coagulant ne varie toutefois pas de fagon lineaire en fonction
de l'augmentation de la turbidite.

c) Lorsque la turbidité est trés élevée, la quantité de coagulant nécessaire est relativement
faible, car la probabilité de collision entre les particules est trés élevée. Par contre, lorsque la

turbidité est faible, la coagulation est difficile.

d) La matiere organique adsorbée sur les particules de glaise n'exerce aucune influence sur la

quantité de coagulant nécessaire.

e) Lorsque la turbidité est due a des particules de diametres variés il est plus facile d'effectuer

la coagulation que lorsqu'elle est imputable a des particules de diametres sensiblement égaux.

f) La coagulation d'une faible concentration de particules de glaise dépend principalement du

coagulant et de la composition chimique de I'eau.

g) Il est toujours plus difficile de coaguler les eaux contaminées par des d'égout domestiques
et industrielles, car elles exigent des concentrations coagulant plus importantes que les eaux

non contaminées [20].

e Coagulation de la couleur :

Des études ont révélé que 90 % des particules responsables de la couleur avaient un
diametre supérieur a 3,5 nm, ces particules sont donc des particules colloidales beaucoup plus
petites que les particules de glaise responsables de la turbidité (rappelons que le diametre des
particules de glaise est de I'ordre 1 um). La plupart des particules responsables de la couleur

posseédent des charges négatives a leur surface, dont l'intensité dépend du degré d'ionisation et
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du pH de I'eau. En résumé, on peut dire que les particules responsables de la couleur sont de
nature organique, hydrophiles petites et chargées négativement. Les mécanismes qui permettent
I'élimination de la couleur ne sont pas les mémes que ceux utilisés pour celle de la turbidité. La
quantité de coagulant requise est fonction de la couleur initiale: pour un pH optimal, la couleur
résiduelle décroit proportionnellement avec I'augmentation de la quantité de coagulant utilisée.
Le pH optimal pour I'élimination de la couleur varie entre 4 et 6, alors que le pH optimal pour
celle de la turbidité varie entre 6,5 et 7,5. Le pH optimal pour I'élimination de la couleur étant
faible, on doit, dans certains cas, le rehausser avant la filtration, afin de faire précipiter les

composés de fer et d'aluminium, qui sont solubles a des pH faibles.

Apres avoir été déstabilisées, les particules colloidales ont tendance a s’agglomérer lorsqu’elles
entrent en contact les unes avec les autres. le taux d’agglomération des particules dépond de la

probabilité des contacts et de I’efficacité de ces derniers [20].

I1.9 Développement historique des bio-coagulants

Certaines études précedentes ont examiné un certain nombre de plantes en tant que
désinfectant pour le traitement de I'eau, Acrorus calamus linn (buch) (araceae) Racines,
Arnebial nobills Rachanger (Ratangot) (Boraginaceae) Racine, Hypericum spp (Gut ifera)

plante entiére, Moringa oleifera Moringaceae fruits, racines, écorce, tige de bois [34].

Les plantes indigénes ont traditionnellement été utilisées pour ameéliorer la qualité de I'eau dans
de nombreux pays d'Afrique et d’Amérique latine, a savoir. Les graines de Moringa utilisées au
Guatemala, les graines de péche et les graines de haricot sont utilisées en Bolivie comme
auxiliaires de coagulation pour clarifier ’eau. I1a été rapporté que des haricots secs (vicia fave)
et des graines de pécher (percica vulgaris) avaient été utilisés en Bolivie et dans d'autres pays
pour le traitement de I'eau. De méme, Schoenoplectus tatora, une plante aquatique, a été utilisée
en Bolivie et au Pérou pour le traitement de la qualité de I'eau [35]. .Schoenoplectus tatora,
comme les quenouilles, est utilisé pour éliminer le phosphore et lI'azote avant d'étre rejeté dans

les systémes de drainage naturels [36].

I1.10 Les coagulants naturels

Les coagulants naturels sont utilisés dans les traitements des eaux usées, notamment
les polysaccharides microbiens, les amidons, les gélatine-galactomannanes, les dérivés de la
cellulose, le chitosan, les colles et l'alginate. Les coagulants qui possedent des caractéristiques
naturelles supposées inoffensives pour la santé humaine, alors que I’existence de zest

d’aluminium peuvent provoquer des maladies neurologiques et pathologiques . Les coagulants
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naturels sont melangés a certains coagulants artificiels consommés comme auxiliaires de
coagulation. Leur efficacité en tant que coagulant clé reste a un stade précoce. Le processus de
traitement de ces coagulants composés de molécules formant un pont, une adsorption et un
équilibrage de charge. Les coagulants naturels sont capables de traiter les eaux usées

conformément a la norme de rejet d'effluents [36].

I1.11 Mécanisme de coagulation par les coagulants naturels

Le mécanisme de coagulation donnait a penser qu'il pouvait exister une interaction
entre le polymeére et les particules dissoutes dans une solution, du fait que le polymere naturel
contient de nombreux groupes fonctionnels ,  chargés résidant dans leur chaine
polysaccharidique, tels que —OH, —-COOH et —NH. En général, le traitement par coagulant
implique quatre étapes, telles que les mécanismes de pontage, la neutralisation de la charge, la
compression double couche et le mécanisme de balayage-floc. Les coagulants naturels sont
généralement composes de plusieurs macromolécules telles que des glucides, des protéines et
des lipides. Dans de nombreux cas, les principaux composants sont le polymére de
polysaccharides et d’acides aminés 27 Dans de nombreux cas pratiques, les polyélectrolytes

cationiques sont les floculants les plus prometteurs pour saper les particules contaminées.

L'interaction électrostatique fournit de fortes adsorptions qui neutralisent la surface des
particules et pourraient éventuellement provoquer une inversion de charge. De plus, la
floculation peut avoir lieu en raison de la réduction de la charge de surface des particules et de
la diminution de la répulsion électrique entre elles [37]. De nombreuses études menées sur des
polyélectrolytes a densité de charge maximale sont efficaces simplement car, a un dosage
donné, ils ont une bonne capacité a fournir une charge supplémentaire a la coque des particules.
De plus, lorsque le polyélectrolyte a densité de charge maximale absorbée sur des surfaces

présentant une densité de sites potentiels relativement moins dense [37].

I1.12 La floculation
I1.12.1 Le principe du phénomeéne
La floculation a justement pour but d’augmenter la probabilité des contacts entre les

particules, lesquelles sont provoquées par la différence de vitesse entre ces particules [26]

Ce phénomene est pour la formation de flocs de taille plus importante .On utilise, pour ce faire

des floculants.

22



Chapitre Il Coagulation/Floculation/Décantation

Comme pour la coagulation, il existe un certain nombre de parametres a prendre en
compte pour le bon fonctionnement de ce procédé .Le mélange doit étre suffisamment lent afin
d’assurer le contact entre les flocs engendrés par la coagulation. En effet, si I’intensité du
mélange dépasse une certaine limite, les flocs risquent de se briser. Il faut également un temps
de séjour minimal pour que la floculation ait lieu. La durée du mélange se situe entre 10 et 60
minutes [38].

L’expression de SMOLUCHOWSKY permet de comprendre ce phénomene. La
formulation est la suivante [39]:

In— = —~aQGt (IL1)
Avec :
N et NO : nombre de particules colloidales libres a I’ instant t et tO
a : facteur de fréquence de collision efficace,
Q : volume de particules par volume de suspension,
G : gradient de vitesse,
t : temps de contact.

I1.12.1.1 La floculation péricinétique

Liée a la diffusion brownienne (agitation thermique), ou toutes les particules ont la
méme énergie cinétique et donc les plus petites ont les vitesses les plus élevées, d’ou une plus
grande probabilité de rencontre. La vitesse de floculation ou variation du nombre de particules

agrégées au cours du temps est alors donnée par :

dn 8KT
— = —u—

2
= ” n (I1.2)

n : nombre de particules par unité de volume,

o : fraction des chocs efficaces,

k : constante de Boltzmann,

T : température absolue.

Cette loi n’est valable que pour de petites particules dont la taille est inférieure a 10 mm. Elle
décrit la formation du micro floc, on y remarque I’influence de la « densité » de particules (n)

et celle de la température [39].
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I1.12.1.2 La floculation orthocinétique

Li¢e a I’énergie mécanique dissipée dans la zone de floculation. L’efficacité de cette
floculation qui permet d’obtenir un floc volumineux donc séparable. On constate que le gradient
de vitesse est aussi un parametre tres important de la vitesse de floculation.
En floculation, le gradient de vitesse agit sur la probabilité de rencontre des micro-flocs, mais
il n’est pas possible de ’augmenter exagérément. En effet, pour des valeurs trop élevées de G,
le floc formé subit un cisaillement mécanique entrainant sa destruction. Les valeurs
généralement admises pour G sont :
En coagulation : 400, voire 1 000 s,
En floculation : de I"ordre de 100 s et moins dés que le floc atteint une taille supérieure au

millimétre [39].
I1.13 LA DECANTATION
I1.13.1 Définition de la décantation

C’est un procédé utilisé pratiquement dans toutes les stations de traitement des eaux. Elle
a pour but déliminer les particules en suspension dont la densité est supérieure a celle de
I'eau.Les particules s'accumulent au fond du bassin de décantation d’ou on les extrait

périodiquement.L'eau clarifiée,située pres de la surface,est dirigée vers l'unité de filtration[24]

I1.13.2 Les types de décantation
e Décantation de particules discretes,
e Décantation de particules floculantes,
e Décantation freinée,

e Décantation en compression de boue.

I1.14 Le Plan d’expérience
I1.14.1 Définition d’un plan d’expérience

Le plan d’expérience est une technique qui permet de quantifier les effets de divers
facteurs sur une réponse dans des domaines expérimentaux bien déterminés dans le but de les
optimisés [40]. L’élaboration d’un plan d’expérience commence par 1’extraction d’un nombre
suffisant de combinaisons a partir du domaine d’étude, pour estimer avec une incertitude, a la
fois minimale mais aussi homogene, les coefficients du modeéle polynomiale en respectant les
contraintes qui peuvent étre liées a 1’étude quel soit technique ou bien économique [41].

Il existe différents types des plans d’expériences, qui peuvent étre regroupés en deux

grandes familles [42] :
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Tableau I1-3 : Différents types des plans d’expériences.

Plans de criblage Plans de modélisation
Plans & un facteur a la fois Plans factoriels complets
Plans factoriels fractionnaires Plans non conventionnels
Plans sursaturés Plans composites centré
Plans factoriels complets Plans de Doehlert
/ Plans de Box-Behnken
/ Plans de Roquemore
/ Plans D-optimaux
/ Plans de mélange
/ Plan de plaquette et Burmane

I1.14.2 Terminologie

La reponse : Une réponse consiste a une quantification des performances du systeme
étudié [43].

Les facteurs : les paramétres que 1’on fait varier au cours des essais et sensés influer
sur la variation de la réponse (les variables que I’on désire étudier) [44].

Domaine d’un facteur : Un facteur varie généralement entre deux bornes a savoir : la
borne inférieure et la borne supérieur. Dans les plans d’expériences, un facteur varie
entre le niveau bas (borne inférieure notée le plus souvent par -1) et le niveau haut
(borne supérieure notée le plus souvent par +1), L’ensemble des valeurs que peut
prendre le facteur entre le niveau bas et le niveau haut, est appelé domaine d’un facteur
ou bien domaine de variation [45] [44].

Domaine d’étude : Un seul facteur est représenté par un axe orienté, et s’il y a deux
facteurs, le second est représenté, lui aussi, par un axe gradué et orienté. Ce dernier est
disposé orthogonalement au premier, la réunion des domaines de variations de chaque
facteur définie le domaine d’étude [45] [44].

Interaction : L’effet pour lequel I’influence apparente d’un facteur sur une variable de
réponse dépend d’un ou de plusieurs facteurs. L’interaction indique une incohérence
de Ieffet principal d’un facteur sur la réponse selon le niveau d’un autre facteur [46].
Matrice d’expérience : Une matrice d’expérience [44]. définit les essais a réaliser. Le

terme essai est I’équivalent de point d’expérience lorsque I’on emploie la représentation
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en tableau des plans d’expérience. Plusieurs autres appellations existent pour désigner

un essai : traitement, combinaison, expérience...etc [42].

I1.14.3 Plans de surfaces et de réponse (RSM)

Les plans de surface de réponse, ou plans de seconde degré [44], est une méthode
d’optimisation qui a pour principal but 1’évaluation des relations pouvant exister entre les
différentes réponses, ainsi que les facteurs appelés (X1 X2 X3 ... etc). Plusieurs plans factoriels
sont employés par cette technique pour I’analyse des résultats a savoir le plan Box-Behnken et

le plan composite centré [47].

I1.14.4 Plans composites centré

Un outil précieux pour évaluer l'efficacité du processus de traitement. Les paraméetres a
optimiser sont le dosage du coagulant et le pH. Une conception RSM standard appelée
conception composite centrale (CCD) est sélectionnée pour l'optimisation. Le choix de CDD

est justifié par un certain nombre d'avantages tels que:

(i) 1l peut étre exécuté de maniere sequentielle, ce qui signifie qu'il peut étre partitionné

naturellement en deux sous-ensembles de points.

Le premier sous-ensemble estime les effets d'interaction linéaires et a deux facteurs,
tandis que le deuxieme sous-estime les effets de courbure. Le second sous-ensemble n'a pas
besoin d'étre exécuté lorsque l'analyse des données des premiers points du sous-ensemble

indique l'absence d'effets de courbure significatifs

(i) La méthode CCD est efficace et souple, fournissant des informations suffisantes sur les

effets des variables et sur I'erreur expérimentale globale avec un nombre minimal d'expériences.

La disponibilité de plusieurs variétés de capteurs CCD permet une utilisation dans
différentes régions expérimentales d’intérét et d’opérabilité. L’ objectif de la présente étude est
d’obtenir les valeurs optimales des parameétres de processus permettant une récupération

maximale de I’eau avec une turbidité minimale a travers le RSM [48].
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Chapitre 111

Matériels et Méthodes

I11.1 Introduction

Dans ce chapitre nous présentons les différentes procédures expérimentales adoptées avec

I’ensemble du matériel et produits chimiques nécessaires a leurs réalisations, un bref apergu sur

les méthodes d’analyses est ainsi exposé.

111.2 Produits utilisés

Tableau I11-1: Produits utilisés.

Nom du produit Formule Masse molaire  Manipulation

Chlorure ferrique FeClz 162.2 g/mol Coagulant chimique

Sulfate d’aluminium Al2SO4 342 g/mol Coagulant chimique

la ferroine CasH2sFeNg2"  596.27g/mol Indicateur coloré pour
la mesure de la DCO

dichromate de K2Cr207 261.97 g/mol  DCO

potassium

Sulfate de mercure HgSO4 269.65 g/mol DCO

Sulfate d’argent AgSO4 203.9308 g/mol DCO

Acide chlorhydrique HCI 36.46 g/mol Ajustement du pH et
Boehm

Hydroxyde de sodium  NaOH 39.997 g/mol Ajustement du pH et
Boehm

Acide ascorbique CeHsOs 176,12 g/mol Mesure de PO4?

Réactif mixte / / Mesure de PO4?

Acide borique H3BO3 61,83 g /mol Mesure des NH4*

Tasheiro / / Indicateur coloré
mesure des NH4*

Salysilate de sodium C7HsNaOs 160.11g/mol dosage des NOs-

Tartrate de sodium C4H4O¢Na2 194.051g/mol dosage des NOgz-

Tartrate de potassium  KCsHsOs 188.177g/mol dosage des NOz~

diphényle-carbazyde / / Chrome

I’acide sulfurique H2SO04 93.079 g/mol chrome

Chlorure de sodium NaCl 58.4 g/mol pH pzc

Phénol CeHsO 94.111 g/mol L’indice du phénol

I’iode I 126.9g/mol L’indice d’iode

bleu de méthyléne C16H18CIN3S 319.85 g/mol L’indice de bleu
méthylene

bicarbonate de sodium NaHCOs 84.007 g/mol Boehm

carbonate de sodium Na.CO3 105.988 g/mol Mesure des NH4* et
Boehm

Au cours de nos essais, nous avons utilisé comme bio-coagulant le cactus en poudre et liquide

(jus dilué a 10%), ceux-ci ont été préparés comme suit :
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= Cactus Poudre

Ce bio coagulant (Figure 111.1) est obtenus aprés des traitements mécaniques et
physiques: tels que le séchage apres nettoyage des impuretés adsorbés sur la surface externe, le
broyage, le tamisage pour avoir la forme poudre finale (voir figure 111.1). Les produits obtenus
sont utilisés comme bio-coagulant apres quelques traitements, pour les eaux destinées a la

consommation (faible turbidité) ainsi que pour les eaux usées (forte turbidité) .

Nettoyage Séchage a50C°
+découpage + broyage

Figure I11-1: Préparation du bio-coagulant (cactus poudre)

= Cactus Jus

Les feuilles lavées a plusieurs reprises avec de I'eau pour éliminer les particules sales, les
cladodes de Opuntia ont été réalisees a la main: pelé de la garniture, couper en petits morceaux
et mélanger en utilisant BLINDER, puis le jus a été stocké dans une bouteille en verre au
réfrigérateur a 4C° pour une utilisation ultérieure; il est relativement stable et peut maintenir sa
capacité de coagulation en dehors de tout systeme de stockage pendant plusieurs jours, le bio-
coagulant est un liquide visqueux de couleur verte, pH = 6,5, miscible a l'eau, densité
volumique 1,008 kg/l et contient environ 96% d'eau . Le jus de cactus utilisé lors de notre étude
est dilué a 10%.

Aprés Dilution 41006 |l it
centrifugation ~ " /
* RS

Figure 111-2 : Préparation de bio-coagulant (cactus jus)
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111.3 Matériels utilisées

1- Balance de précision
KERN (ALS 220-4N)

=N

Figure 111-3 : Balance analytique

3- L’étuve

BINDER

Figure I11-5 : Etuve
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2- pH metre
JENWAY (3505 pH Metre)

Figure 111-4 :pH métre

4- Les agitateurs

BANTE MS400 magnetic stirrer

Figure 111-6 : Agitateur
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5- Spectrophotometre infrarouge 6- Spectrophotométre

JASCO FT/IR-4600 JASCO V-630

Figure 111-7 : Spectrophotomeétre infrarouge Figure 111-8 : Spectrophotométre
7- Jar-test 8- Centrifugeuse
Wise Stir jar Tester SIGMA

Figure 111-9 : Jar-test Figure 111-10 : Centrifugeuse
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9- Turbidimétre 10- Distillateur

HANNA S1

HINKIEN

HIBETO03 - Turbamates

e
—
Il ===

aam

Figure 111-11 : Turbidimetre Figure 111-12 : Distillateur
11- Conductimeétre 12- Réfrigérateur
HANNA CONDOR

Figure 111-13 : Conductimetre Figure 111-14 : Réfrigérateur
111.3.1 JAR TEST

Une évaluation en laboratoire de la coagulation chimique et de la floculation a été réalisée
a l'aide d'un appareil jar test de marque Wise Stir, un appareil classique a 6 postes, tous entraines
en rotation par tour de vitesse variable, mais limite de 20 a 230 tr/min. Le processus
expérimental comportait trois étapes: un premier mélange rapide, suivies d'un mélange lent,

puis d'une étape de décantation finale.
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Figure I11- 15 : Appareil de jar-test

Ces expériences ont été réalisees dans des béchers de 1000 ml en utilisant le protocole standard
de la coagulation ;floculation et decantation apres avoir ajusté le pH de la solution par HCL :1N
ou NaOH : 1N .Nous ajoutons 1'un des coagulants choisi pour cette étude FeClz (utilisés pour
comparer les résultats) et le cactus en ces deux états (liquide et poudre) I’agitation est rapide
dans cette etape dans un temps court ,tandis que la phase de la floculation se fait a un temps
assez important. Une lente agitation puis les échantillons doivent reposer pour la décantation

des flocs. Les paramétres du processus ont été tabulés dans le tableau suivant :

Tableau I11-2: Parametres critiques

Parameétres critiques valeurs
Vitesse d’agitation rapide (rpm) 160
Durée de ’agitation rapide (min) 5

Vitesse d’agitation lente (rpm) 45
Durée de I’agitation lente (min) 25
Temps de décantation (min) 30

Aprés avoir prélever le surnageant, les deux parametres de la pollution doivent étre
mesuré : La turbidité par un turbidimetre et la DCO doit étre déterminé par la méthode standard
(ANNEXE 1)

Les Rendement des deux paramétres ont été calculés comme suit :

TUR(%)= = %100 (11.2)
0
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- TURo: la turbidité initiale (NTU).
- TURs: la turbidité finale (NTU).

DCOy

DCO(%)= %ﬂ“’f *100 (111.2)

- DCOg : demande chimique en oxygene initiale.
- DCOkr: demande chimique en oxygéne finale.

111.3.2 Optimisation du procédé de coagulation — floculation des effluents des eaux usées
de STEP par analyse méthodologique de surface de réponse
Un plan de surface de réponses CCD (central composite design) de 13expériences a été

employ¢ pour I’optimisation multi objective du procédé:

> 22 plans factoriels complets (points cubiques): 4
» Points axials : 4

> Les répliques au point central : 5

Point axial

Point cubique

-1) (0,*-1) (+1.-1)

La dose du coagulant (valeur

codée)

La figure 111.16 : le domaine d’étude de plan d’expérience.

Le calculateur statistique Minitab version (16) a été utilisé pour la regression et 1’obtention des
modeles quadratique et 1’analyse statistique et graphique des donnés.
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Chapitre IV Résultats et discussion

V.1 Introduction

Nos travaux expérimentaux ont été effectués au niveau du laboratoire de recherche
scientifique (LIPE) de la faculté du génie des procédés, université Salah BOUBNIDER,
Constantine. Tandis que la caractérisation de notre échantillon prélevé de la station d’épuration
de FERJIOUA a été élaborée au niveau du laboratoire de la station, les résultats obtenus sont
présentées dans le tableau IV.1.

Tableau IV- 1: Caractérisation des eaux usées étudiées.
Eau prélevée de la station le : 08 Mars 2019.

Parametre Valeur
pH 7,60
T (C) 14,7
Conductivité (ps/cm) 1961
O- dissous (mg /L) 9,17
PO4 (mg /L) 0,626
N-NOs™ (mg /L) 0,91
MES (mg /L) 338
N-NH4* (mg /L) 2,7
DCO (mg /1 Oy) 602,88
DBOs (mg /1 O2) 100

Une étude préliminaire sur 1’effet du type et de la dose du coagulant (FeCls, Al2SOs,
cactus poudre, cactus liquide) a été réalisée afin de déterminer les facteurs les plus critiques et
leur région d’intérét (domaine d’étude) dont le but est de pouvoir appliquer le plan d’expérience
(DOE). Les graphiques ci-dessous (figure 1V.1) représentent la variation de la turbidité en

fonction de la masse des coagulants utilisés.

D’apres les résultats obtenus, on remarque que I’addition des coagulants industriels ou
bio coagulants provoque la diminution de la valeur de la turbidité, et chaque coagulant utilisé a
une dose optimale au-dela duquel en augmentant la concentration du coagulant, la turbidité

augmente ce qui induit la diminution du rendement.
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Figure 1V-1: Optimisation de la dose du coagulant (a) : FeClz et AlSO4, (b) : cactus poudre,

(c) : cactus jus.

Cette étude nous a permis de fixer les deux bornes (niveau haut et niveau bas), par
conséquence le domaine de notre étude. Le tableau suivant regroupe les gammes et les valeurs
(réelles et codées) obtenues pour la conception de notre matrice expérimentale (PEX) des trois

coagulants choisis : FeCls, cactus poudre et le cactus jus.
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Tableau IV- 2: Intervalle des doses des coagulants utilisés.

Coagulant utilisé Niveau -1 YRR
BT
Cactus poudre (mg/L) 10 40
Cactus jus (ml/L) 0.4 10

La présentation de nos résultats dans ce chapitre est répartie en trois parties distinctes :

Partie A : les résultats de I'utilisation du FeClz poudre, le coagulant le plus utilisé dans les

unités de traitement des eaux.

Partie B : les résultats du cactus poudre, un bio coagulant, dont le pouvoir de réduire les

matiéres colloidales a déja été teste.
Partie C : les résultats du cactus liquide (jus dilué a 10%).
IV.2 Partie A : FeCls

On commence par applique le CCD au cas du coagulant.

1V.2.1 Analyse statistique et développement des modeéles de régression

La gamme et les niveaux des variables expérimentales étudiées dans cette étude sont présentés
dans le tableau 1V.3.

Tableau IV- 3: Domaine d’étude du FeCls.

Variables Variables codées et réelles
-1 0 +1
dose du 10 20 30
coagulant
m (mg/L)
pH 5 6.5 8

La matrice de conception expérimentale lors de 1’utilisation du FeCls est résumée dans
le tableau V.4 qui englobe aussi les valeurs expérimentales et les valeurs prédites par le modéle
quadratique des deux réponses étudiées le rendement de 1’élimination de la turbidité TUR(%)

et la réduction de la demande chimique en oxygene DCO(%).
Tableau IV- 4: plan d’expérience CCD de 1’¢limination de la turbidité et la DCO par FeCls,
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Elimination de la Elimination de la
EXP  Dose(m) turbidité (%) DCO(%)

expérimentale Prédite expérimentale  Prédite
1 -1 -1 28.92 23.793 10.93 6.089
2 +1 -1 50.36 45.263 43.26 37.055
3 -1 +1 38.72 36.250 28.25 29.049
4 +1 +1 63.20 60.760 50.20 49.635
5 -1 0 49.30 56.896 39.30 43.341
6 +1 0 72.35 79.886 62.35 69.118
7 0 -1 49.30 59.522 39.34 50.384
8 0 +1 68.59 73.499 68.39 68.154
9 0 0 96.89 93.385 87.22 85.042
10 0 0 96.26 93.385 87.56 85.042
11 0 0 96.45 93.385 87.00 85.042
12 0 0 96.23 93.385 87.12 85.042
13 0 0 96.23 93.385 87.12 85.042

1V.2.1.1 Analyse du rendement de la turbidité

Basé sur le plan d’expérience (CCD) présenté dans le tableau 1V.4 la méthodologie des
surfaces des réponses a été appliquée pour développer une équation polynomiale de régression

et trouver une relation entre la sortie (les réponses) et 1’entré (facteurs indépendants).

Le modele de la surface de réponse du second ordre pour I’élimination de la turbidité est donné

comme suit :

TUR (%) = 93.385 + 11.495 * m + 6.988 *pH — 24.994 * m? -26.874 * pH?
+0.76 * m *pH (IV.1)

Avec: R?=0.952.

Les coefficients ao, a1, a2, ar2 ont un signe positif, cela indique que ’effet de ces termes
est synergetique, par contre, les coefficients aiiet a2 ont des signes négatifs ce qui indique

I’effet anagonistique.
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Main Effects Plot for TURFeCI3 Interaction Plot for TURFeCI3
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Figure 1V-2 : Diagramme des effets et des interactions du rendement de la turbidité pour
FeCls.

La figure 1VV-2 montre clairement que les paramétres : la dose et le pH sont influencant
sur le procédé de la coagulation. On remarque que la dose et le pH ont un effet tres significatif.
Tandis que I’interaction n’a pas d’effet sur le rendement de 1’élimination des matiéres en

suspension, car les courbes de I’interaction sont presque paralleles.

L’adéquation du modéle a également été justifié par ANOVA (tableau 1V.5), les valeurs
de p=0.000 (p<0.05) pour la régression du modele implique que ce modele polynomial d’un

second ordre est significatif.

Le manque d’ajustement (lack of fit) aussi a été calculé a partir des erreurs expérimentales
(erreur pure) et résiduels « lack of fit (I’erreur d’ajustement) ; erreur pure trés faible d’aprés
ANOVA » impligue la signification de la corrélation du modele entre les variables et la réponse

du processus de 1’élimination de la turbidité.
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Tableau 1V- 5: ANOVA de la turbidité (%) (FeCls).

Source DDL Somme de Carreés Fobs P-value
carré moyens
Liaison 5 7093.23 1418.65 28.09 0.000
Linéaire 2 1085.83 542.92 10.75 0.007
M 1 792.81 792.81 15.70 0.005
pH 1 293.02 293.02 5.80 0.047
Carrée 2 6005.09 3002.55 59.45 0.000
m*m 1 4010.37 1725.40 34.16 0.001
pH*pH 1 1994.73 1994.73 39.50 0.000
Interaction 1 2.31 2.31 0.05 0.837
m*pH 1 2.31 2.31 0.05 0.837
Erreurs 7 353.53 50.50
résiduelle
Manque 3 353.21 117.74 1475.03 0.000
d’ajustement
Erreurs 4 0.32 0.08
pure
Totale 12 7446.77

R2 =0.952, R?adjusté = 0.918.

Pour qu’un modg¢le soit fiable, la réponse doit étre prédite avec une précision raisonnable
par le modéle aux données expérimentales, la figure 1.3 compare les valeurs expérimentales
du rendement de I’élimination de la turbidité avec les valeurs prédites obtenues par le modele.

La figure indique un bon accord entre les valeurs expérimentale est prédite.
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Figure 1V-3 : Diagramme de parité pour la valeur expérimentale et prévue de 1’élimination de

la turbidité.

La valeur de R? proche de 1 (R?=0.952) confirme la validité du modéle quadratique aux
données expérimentales. Aussi un accord raisonnable avec R?-adjusté est nécessaire, selon les

résultats de I’ ANOVA, la valeur de R%-adjusté =0.918 confirme la précision du modeéle.
1V.2.1.2 Analyse du rendement de la DCO

Les expériences de coagulation /floculation de la réduction de la DCO sont presentées
dans le tableau 1V.4. L'équation suivante est le modéle de régression obtenu d’apres les résultats

expérimentaux:
DCO (%) = 85.089 + 12.055 * m + 8.885 *pH — 28.812 *m 2 — 25.772 * pH?

-2 m*p .
2.595*m*pH (IV.2)
Avec R? = 0.967.

Les termes ao, ai, az, ai1 et axz sont des termes significatifs (P <0,05), cela indique que
la dose du FeCls, le pH sont les facteurs clés de la réduction de la DCO. L’interaction des
facteurs n’a pas d’effet (p=0.431>0.05).

42



Chapitre 1V Résultats et discussion
Main Effects Plot for DCO Interaction Plot for DCO
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Figure 1VV-4: Diagramme des effets et des interactions du rendement de la DCO de Fecls.

D’apres les diagrammes représentés si dessus on observe la signification des deux facteurs

¢tudiés alors que I’interaction a un faible effet.

Tableau 1V- 6: ANOVA de la DCO (%) (Fecls)

Source DDL Somme de Carrés
carré moyens
Liaison 5 8152.99 1630.60 42.18 0.000
Linéaire 2 1470.31 735.16 19.02 0.001
M 1 996.65 996.65 25.78 0.001
pH 1 473.66 473.66 12.25 0.010
Carrée 2 6655.74 3327.87 86.08 0.000
m*m 1 4821.26 2292.78 59.31 0.000
pH*pH 1 1834.48 1834.48 47.31 0.000
Interaction 1 26.94 26.94 0.70 0.431
m*pH 1 26.94 26.94 0.70 0.431
Erreurs 7 270.62 38.66
résiduelle
Manque 3 270.44 90.15 1973.40 0.000
d’ajustement
Erreurs 4 0.18 0.05
pure
Totale 12

R? =0.967, R%udjusts = 0. 944,

L’essai statistique du modele a été réalisé avec le test statistique de Fisher pour ’analyse
de variance (ANOVA). Les résultats de I'ANOVA pour la réduction de la DCO sont présentés

dans le tableau IV.6. La régression quadratique montre que le modéle était significatif, car la
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valeur de F statistique (le rapport carré moyen dd a la régression sur le carré moyen sur l'erreur
réelle) de 42.18 était supérieure a Fs7(3.97). La valeur du coefficient de corrélation (R?=0,967)
indique que le modele empirique ne peut expliquer que 3.3% de la variation totale. La valeur p
(p <0,0001) de I'¢quation (1V.2) implique également que le modéle polynomial du second ordre

correspond bien aux résultats expérimentaux.

IV.2.2 Optimisation du processus

Pour montrer les conditions opératoires optimales correspondant a chaque réponse de
traitement par coagulation/floculation/ décantation, des graphiques 3D avec leurs contours ont
éte représentées dans la figure (1V.5).

On remarque une colline claire et allongée le long de I'axe du pH et I’axe de la dose sur
les graphiques des surfaces de réponse tridimensionnelles du modéle quadratique pour
I'élimination de la turbidité et la DCO.

Les graphiques 3D montrent clairement que la réduction de la DCO et la turbidité
s’augmente progressivement avec le dosage du FeCls et le pH, lorsque les dosages du FeClset
du pH atteignent une certaine valeur, augmenter davantage le dosage et le pH n'améliore pas
I'efficacité de la réduction de la DCO et la turbidité. Ce comportement suggéere que la rupture

du floc est due a une inversion de charge et a une dispersion en cas de surdosage [49].
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Figure 1V-5: variation du rendement en fonction de la dose du FeCls et le pH (a et b)
rendement de I’¢limination de la turbidité, (c et d) rendement de 1’élimination de la DCO.

Pratiqguement les mémes conditions optimales de pH et dose donnent des R max de TUR

et DCO.

Les contours circulaires centrés montrent un bon choix du domaine d’étude, d’aprés les

contours montrés dans la figure 1VV-5 (b),(d). On peut atteindre un rendement d’élimination de

la turbidité et de la DCO supérieur a 80 % a des valeurs de 15mg/L jusqu’a 26 mg/L de Fecls

et un pH de: 5.5 jusqu’a 7.5. Par contre le rendement ne dépasse pas les 40 % a des doses
de [10 — 15] mg/L et un pH de [5 — 5.5] aussi pour des valeurs de FeCls inférieures a 12mg/L

et un pH supérieures a 7.5.
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Les Valeurs optimales

En utilisant ’optimiser de Minitab, on réalise une optimisation mono objective pour
détermine I’optimum correspondant a chaque réponse ensuite une optimisation multi objective

pour avoir les conditions qui optimisent les deux réponses au mémes temps.

Tableau IVV- 7: les valeurs oitimales du FeCls.

TUR%)  6.697 22.32 95.18 95.03 0.15

DCO(%)  6.75 22.12 87.15 88.03 -0.88

TUR+DCO 6.72 22.12 TUR :95.16 / /
DCO :87.15

Une confirmation des résultats en appliquant la dose de coagulant et le pH (conditions
optimales. Comme le montre le tableau 1V.7, I'tlimination de la turbidité et la DCO obtenus

expérimentalement sont proches de ceux estimés a l'aide du modele.

IV.3 PARTIE B : cactus poudre
On applique le CCD au cas du bio coagulant poudre.

1V.3.1 Analyse statistique et développement du modele de régression

Nous avons étudié I’influence des deux facteurs choisis : la dose du bio coagulant cactus
poudre (m) et le pH initial de la solution (pH), sur le rendement des deux importantes réponses
qui sont la réduction de la turbidité TUR(%) et I’élimination de la demande chimique d’oxygéne
DCO(%).

Les niveaux des variables investigués dans cette étude qui sont : la dose du bio coagulant

et le pH de la solution sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau IV- 8: Domaine d’étude du cactus poudre.

Variable Valeurs codées et réelles

-1 0 +1
la dose du coagulant 10 25 40
m (mg/L)
pH 2 7 12
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Les résultats des expériences de coagulation/floculation/décantation qui ont été congu en
utilisant le plan CCD, et les valeurs des rendements de 1’élimination de la turbidité et la DCO

prédites par le modéle sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau IV- 9: plan d’expérience CCD de 1’¢limination de la turbidité et la DCO par cactus
poudre.

Elimination de la Elimination de la
EXP  Dose(m) pH turbidité (%) DCO(%)

Expérimentale prédite expérimentale  prédite
1 -1 -1 36.5 35.42 18.5 16.45
2 +1 -1 45.0 42.64 20.5 22.31
3 -1 +1 90.27 89.66 91 82.95
4 +1 +1 97.64 95.74 95.20 91.01
5 -1 0 76.11 77.79 43.62 53.7
6 +1 0 80.20 84.45 58.3 60.66
7 0 -1 41.50 44.93 38 38.22
8 0 +1 96.11 98.61 93 105.82
9 0 0 88.20 87.03 78.25 76.02
10 0 0 87.6 87.03 78.63 76.02
11 0 0 88.10 87.03 78.02 76.02
12 0 0 88.20 87.03 78.16 76.02
13 0 0 89.00 87.03 79.5 76.02

11.3.1.1 Analyse statistique du rendement de la turbidité

L’¢équation suivante est un mod¢le de régression fournis par le plan expérimental précédant:
TUR (%) = 87.03+3.32*m+26.83*pH-5.9*m?-15.25*pH?-0.28*m*pH (IV.3)

Les diagrammes des effets et interaction sont présents dans la figure 1V. 6
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Main Effects Plot for TURB(R%) Interaction Plot for TURB(R%)
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Figure 1V.6 : Diagramme des effets et interaction de la turbidité du cactus poudre.

On remarque que la dose du bio coagulant (cactus poudre) et le pH ont un effet significatif sur

I’¢limination de la turbidité par contre I’effet de I’interaction et presque nulle.
Pour pouvoir évaluer la qualité de I’ajustement on a recoure a I’analyse de la variance ANOVA.

Le tableau IV.10 regroupe les résultats fournis par ANOVA pour la premiére réponse étudiée
TUR(%)

Tableau V- 10: ANOVA de la TUR (%) (cactus poudre).

Source DDL Somme de Carrés Fobs P-value
_ ~carré  moyens _
Liaison 5 5474.62 1094.92 132.72 0.000
Lineaire 2 4387.64 2193.82 265.92 0.000
M 1 66.40 66.40 8.05 0.025
pH 1 4321.24 4321.24 523.79 0.000
Carrée 2 1086.66 543.33 65.86 0.000
m*m 1 443.74 96.38 11.68 0.011
pH*pH 1 642.93 642.93 77.93 0.000
Interaction 1 0.32 0.32 0.04 0.850
m*pH 1 0.32 0.32 0.04 0.850
Erreurs 7 57.75 8.25
résiduelle
Manque 3 56.74 18.91 75.05 0.001
d’ajustement
Erreurs 4 1.01 0.25
pure
Totale 12 5532.37

R?=0.989, R? adjusté=0.982
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La valeur de F=132.72 (avec p-value<0.001) qui est supérieure de Ferit =3.97, implique
la signification de la corrélation du modéle entre les variables et la réponse (la turbidité) du
processus.

La valeur de R? proche de 1 est désirable et assure un ajustement satisfaisant du modéle
quadratique aux données expérimentales. Aussi un accord raisonnable avec RZadjusté est
nécessaire. Selon ANOVA, la valeur de R?=0.989% et R? adjusté=0.982% confirme la précision

du modéle.
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Figure IV-7 : valeurs prédites vs valeurs expérimentales de I’élimination de la turbidité.

En appliquant un graphique de diagnostique, tel que le graphique des valeurs prédites par
rapport aux valeurs réelles, la figure IV.7 indique un bon accord entres les valeurs

expérimentales et les valeurs prédites de 1’élimination de la turbidité.

11.3.1.2 Analyse du rendement de la DCO
Les résultats établis dans le tableau 1V.9, peuvent nous fournir le modéle de la

régression de la deuxiéme réponse étudiée (DCO) suivant :

DCO=76.02+3.48*m+33.80*pH-18.83*m?-3.99*pH?+0.55*m*pH (IvV.4)
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Main Effects Plot for DCO1 Interaction Plot for DCO1
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Figure 1V.8 : Diagramme des effets et des interactions du rendement de la DCO du cactus
poudre.

D’apres les diagrammes représentés si dessus on observe la signification des deux facteurs

¢tudiés alors que I’interaction a un faible effet.

Tableau IV- 11: ANOVA DCO (%) (cactus poudre).

Source DDL Somme de Carrés Fobs P-value
~carré  moyens _
Liaison 5 8311.89 1662.38 30.71 0.000
Linéaire 2 6927.30 3463.65 64 0.000
M 1 72.66 72.66 1.34 0.285
pH 1 6854.64 6854.64 136.65 0.000
Carrée 2 1383.38 691.69 12.78 0.005
m*m 1 1339.25 980.04 18.11 0.004
pH*pH 1 44.13 44.13 0.82 0.397
Interaction 1 1.21 1.21 0.02 0.885
m*pH 1 1.21 1.21 0.02 0.885
Erreurs 7 378.86 54.12
résiduelle
Manque 3 377.44 125.81 353.24 0.000
d’ajustement
Erreurs 4 1.42 0.36
pure
Totale 12 8690.76

R? =0.956, R?adjusté = 0.925.
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D’apres le tableau ANOVA, les coefficients des effets ao, a2 et ai1 ont des valeurs de p-
value <0.05 ce qui montre la signification de ces termes, tandis que les termes : ai, ax et a;oont

une valeur de p>0.05 qui sont respectivement 0.285, 0.397 et 0.885 cela implique 1’élimination
de ces termes.

La valeur du coefficient de corrélation (R?=0.956) indique que juste 4.4% de la variation
totale n'a pas pu étre expliquée par le modéle empirique. Aussi un autre critere de validation de
notre modéle est la valeur de Fons = 30.7 est supérieure de la valeur Feit (3.97).

Le graphique des valeurs prédites par rapport aux valeurs actuels du rendement de
I’élimination de la DCO est présenté dans la figure 1V.9 .on remarque les valeurs réelles sont
réparties relativement prés de la droite de la premiere bissectrice.

cactus poudre

120

100

80 -

60 < )

40 4

20

les valeurs prédite de I'élimination de la DCO (%)

T T T T T T
(0] 20 40 60 80 100

les valeurs éxpérimentale de I'élimination de la DCO (%6)

Figure 1V-9 : valeurs prédites vs valeurs expérimentales de 1’¢limination de la DCO par le
cactus poudre.

IV.3.2 optimisation du processus
Les parcelles de surface déterminées par les équations (1V.3) et (V1.4) du rendement de

I’élimination de la turbidité et la DCO congus par le Matlab sont montrées dans la figure 1V.10

avec les tracés des contours correspondants.
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(a) (b)

Contour Plot of DCO (mg/L) cactus P vs pH; dose (mg/L)
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(c) (d)
Figure 1VV-10 : variation du rendement en fonction de la DCO et le pH, (a et b) rendement de
I’élimination de la turbidité, (c et d) rendement de 1’élimination de la DCO.

Les graphiques de réponse montrent un pic clair, ce qui implique que les conditions
optimales pour obtenir les valeurs maximales des réponses sont attribuées au pH et au dosage

dans I'espace de conception.

Le pH et la dose du coagulant jouent un rdle important dans le processus de coagulation
[floculation. Comme le montre la figure 1V.10 le pourcentage maximum d'élimination de la
turbidité en utilisant le cactus poudre est de plus de 90% est atteint a des doses de cactus poudre
comprises entre 15mg/L et 30 mg/L et un pH compris entre 8 et 12 ; ainsi pour I’élimination de
la DCO atteint un rendement qui dépasse les 80% dans I’intervales [17.5-35] mg/L et un pH
de [9-12].

On remarque que I'é¢limination de la turbidité et la DCO diminuera avec 1’augmentation

supplémentaire du dosage du coagulant et la diminution du pH.
Les Valeurs optimales

En utilisant I'optimiser de Minitab, on réalise une optimisation mono objective pour
détermine I’optimum correspondant a chaque réponse ensuite une optimisation multi objective
pour avoir les conditions qui optimisent les deux réponses au mémes temps.

Tableau V- 12: Les valeurs optimales du cactus poudre.
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TUR(%) 11.3939 28.7879 99.2338 98.33 0.9

DCO(%) 12 26.6667 106.0400 96.55 9.49

TUR+DCO 11.3939 26.6667 TUR :99.1022 / /
DCO :102.8460

L’erreur estimée pour le rendement de la turbidité et acceptable, par contre I’erreur estimée
pour la DCO est grande.

IV.4 PARTIE C : Cactus liquide
On applique le CCD au cas du bio coagulant cactus liquide.
1V.4.1 Analyse statistique et développement du modele

Dans cette partie le jus de cactus dilué a 10% a été utiliseé comme bio coagulant, les
résultats expérimentaux du rendement de la réduction de la turbidité et notamment la DCO par
coagulation/floculation/décantation sont montrés dans le tableau ci-dessous

Tableau IV- 13: domaine d’étude du cactus jus.
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Tableau IV- 14: Plan d’expérience CCD de 1I’élimination de la turbidité et la DCO par cactus

liquide.
Elimination de la Elimination de la
EXP  Dose(V) pH turbidité (%) DCO(%)

expérimentale Prédite Expérimentale  Prédite
1 -1 -1 27.35 36.909 27.75 34.976
2 +1 -1 10.41 13.256 45.20 46.235
3 -1 +1 93.97 93.226 92.10 91.001
4 +1 +1 90.25 82.792 89.80 82.510
5 -1 0 69.52 60.705 65.40 59.273
6 +1 0 39.05 43.662 54.40 60.656
7 0 -1 54.92 42.515 65.00 56.739
8 0 +1 97.24 105.442 94.50 102.889
9 0 0 69.05 69.617 76.40 76.098
10 0 0 68.63 69.617 76.01 76.098
11 0 0 68.63 69.617 76.01 76.098
12 0 0 68.87 69.617 76.30 76.098
13 0 0 68.70 69.617 75.90 76.098

11.4.1.1 Analyse statistique du rendement de la turbidité

L’équation suivante est le modeéle de régression de la turbidité en utilisant le cactus jus :

TUR (%) = 69.61 - 8.52*v + 31.46*pH - 17.43*2 + 4.36*pH2 +3.30  (IV.5)

Les diagrammes des effets et interaction sont présentés dans la figure 1V.11
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Main Effects Plot for TUR(R%)
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Figure 1V.11 : Diagramme des effets et interaction du rendement de la turbidité en utilisant le

cactus jus.

On remarque que la dose du bio coagulant (cactus jus) et le pH ont un effet significatif sur

I’élimination de la turbidité par contre I’effet de I’interaction et presque nulle (les droites sont

en paralleles).

Pour pouvoir évaluer la qualité de I’ajustement on a recoure a I’analyse de la variance

ANOVA.Tableau IV- 15:

Tableau ANOVA de la turbidité (%) (cactus jus)

Source DDL Somme de Carrés Fobs P-value
: ~carré  moyens _
Liaison 5 7257.20 1455.04 21.24 0.000
Linéaire 2 6375.36 3187.68 46.54 0.000
M 1 435.71 435.71 6.36 0.040
pH 1 5939.65 5939.65 86.72 0.000
Carrée 2 856.14 428.07 6.25 0.028
m*m 1 803.59 839.36 12.26 0.010
pH*pH 1 52.55 52.55 0.77 0.410
Interaction 1 43.69 43.69 0.64 0.451
m*pH 1 43.69 43.69 0.64 0.451
Erreurs 7 479.43 68.49
résiduelle
Manque 3 479.29 159.76 4829.65 0.000
d’ajustement
Erreurs 4 0.13 0.03
pure
Totale 12 7754.62

R? = 0.938, R? (adjusté) = 0.894.
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Le test statistique du modele a été réalisé par le test de Fisher pour I’analyse de la variance
(ANOVA). Le test montre que le modele était significatif, car la valeur de Fstatistique (rapport
du carré moyen dd a la régression a l'erreur moyenne) de 21.24 était supérieure a Fs7(3.97). La
valeur du coefficient de corrélation (R? = 0,938) indique que le modéle empirique ne peut
expliquer que 6.2% de la variation totale [50]. La valeur p (p <0,0001) implique également que

le modele polynomial du second ordre correspond bien aux résultats expérimentaux.

Notre modele obtenu pour les variables d’exploitation est satisfaisant a mesure que le
graphe des valeurs prédites par rapport aux valeurs réelles se rapproche le long d'une ligne
droite, comme indiqué sur la figure V. 12.

cactus jus

[y
o
o
|

80 —

60 —

40 -

20 —

les les valeur prédite de I'élimination de la turb(%)

T
[0} 20 40 60 80 100
les valeurs expérimentales de I'éliminatin de la turb(%6)

Figure 1V-12: Les valeurs prédites vs expérimentales de I’élimination de la turbidité par

le cactus jus.

11.4.1.2 Analyse statistique du rendement de la DCO

Le CCD présenté ci-dessus a permis la mise au point des équations mathématiques dans
lesquelles chaque réponse Y = f (X) était évaluée en fonction de la dose et du pH, et calculée
comme la somme d’une constante, de deux effets linéaires, des deux effets quadratiques et d’un
effet d'interaction. Les résultats du modéle ajusté pour I'élimination de la DOC sont donnés

dans I'équation (1V.6)
DCO (%) = 76.098 + 0.69 * V + 23.075 * pH - 16.134 * V2 + 3.716 * pH?
- 4.937 * V*pH (1V.6)

Les diagrammes des effets et interaction sont présentés dans la figure IV. 13
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Main Effects Plot for DCO(%) Interaction Plot for DCO(%)
Data Means Data Means
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Figure 1V.13 : Diagramme des effets et interaction du rendement de DCO en utilisant le

cactus jus.

D’apres les diagrammes représentés si dessus on observe la signification des deux facteurs

¢tudiés alors que I’interaction a un faible effet.

Tableau IV- 16: ANOVA DCO (%) (cactus jus).

Source DDL Somme de Carrés Fobs P-value
_ ~_carré  moyens _
Liaison 5 5453.25 1090.65 140.96 0.000
Linéaire 2 4387.64 2193.82 283.54 0.000
M 1 66.40 66.40 8.58 0.022
pH 1 4321.24 4321.24 558.49 0.000
Carrée 2 1065.29 532.64 68.84 0.000
m*m 1 431.92 92.70 11.98 0.011
pH*pH 1 633.37 633.37 81.86 0.000
Interaction 1 0.32 0.32 0.04 0.845
m*pH 1 0.32 0.32 0.04 0.845
Erreurs 7 54.16 7.74
résiduelle
Manque 3 54.16 18.05
d’ajustement
Erreurs 4 0.00 0.00
pure
Totale 12

R?=0.925, R?adjusté = 0.872.

Dans ce cas, d'apres l'analyse de la variance, la valeur F calculée est supérieure a la valeur
tabulée (F-tab = 3,97). Cela signifie que le modele de réponse obtenu est validé d'un point de
vue statistique et constitue un bon prédicteur des données expérimentales. De plus, la valeur R?
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est de 0.925, ce qui est souhaitable. Cela implique que plus de 92.58% de I'écart de données
peut étre expliqué par les modéles empiriques développés. De plus, la valeur R? prédite est en
accord avec les statistiques ajustées R%adjusté=0.894. Cela signifie que des termes significatifs

ont été inclus dans le modéle empirique.

1VV.4.2 Optimisation du processus

Les tracés de surface de réponse pour le cactus jus et des contours semis circulaires de
I’élimination de la turbidité et la DCO sont illustrés dans la figure 1VV.14 Les parcelles ont une

forme approximativement symétrique.

Les profils curvilignes obtenus pour la TUR(%) et la DCO sont conformes aux modeles
quadratiques. Les deux réponses étudiées diminuent significativement avec la diminution du
pH.

Contour Plot of TUR (%) cactus jus vs pH; dose (mi/L)
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Contour Plot of DCO (%) cactus jus vs pH; dose (mi/L)
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Figure 1V-14 : Variation de la réduction de la turbidité et la DCO en fonction de la dose et
pH, (a et b) : turbidité, (c et d) : DCO.

On remarqgue que pratiqguement les mémes conditions optimales de pH et dose donnent des
rendements maximaux de TUR et DCO.

L’¢limination de la turbidité, (c et d) rendement de 1’élimination de la DCO.

Les graphiques de réponse montrent un pic clair, ce qui implique que les conditions
optimales pour obtenir les valeurs maximales des réponses sont attribuées au pH et au dosage

dans I'espace de conception.

Le pH et la dose du coagulant jouent un role important dans le processus de coagulation
[floculation. Comme le montre la figure 1V.14 le pourcentage maximum d'élimination de la
turbidité en utilisant le cactus jus est de plus de 80% est atteint a des doses de cactus jus
comprises entre Iml/L et 7 ml/L et un pH compris entre 5 et 7 ; ainsi pour 1’élimination de la
DCO atteint un rendement qui dépasse les 90% dans I’intervalle [2-8] ml/L et un pH de [6.3-
7.5].

On remarque que I'élimination de la turbidité et la DCO diminuera avec 1’augmentation

supplémentaire du dosage du coagulant et la diminution du pH.
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Les Valeurs optimales

En utilisant ’optimiser de Minitab, on réalise une optimisation mono objective pour
détermine I’optimum correspondant a chaque réponse ensuite une optimisation multi objective

pour avoir les conditions qui optimisent les deux réponses au mémes temps.

Tableau IV- 17: les valeurs optimales du cactus jus.

TUR(%) 12 4.4727 105.8322 99.14 6.6922
DCO(%) 12 4.5697 103.1686 98.86 4.3086
TUR+DCO 12 4.4727 TUR :105.8322 / /
DCO :103.1622

Une confirmation des résultats en appliquant la dose de coagulant et le pH (conditions
optimales. Comme le montre le tableau 1V.17, I'élimination de la turbidité et la DCO obtenus

expérimentalement sont proches de ceux estimés a l'aide du modele.

Tableau IV- 18: caractérisation des eaux usées apres traitement par le cactus jus et poudre.
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D’aprés le tableau ci-dessus, nous remarquons un abaissement important des parametres

Parameétre cactus Rendement Cactus Rendement
poudre de jus de
I’élimination I’élimination
(%) (%)
pH 11.9 / 11.8 /
T(C) 21 / 21 /
Conductivité (us/cm) 1541 / 1800 /
O dissous (mg /L) / / / /
PO4s2 (mg /L) 0.123 80.35 0.153 75.55
N-NO3™ (mg /L) 0.310 65.93 0.327 64.06
MES (mg /L) 16 95.26 5.2 98.46
N-NHs (mg /L) 0.007 09.74 0.009 99.66
DCO (mg /1 Oy) 34 94.36 39 93.53
DBOs (mg /1 O2) / / /

de la pollution, un rendement de réduction de I-ortho-phosphate qui dépasse les 75 % dans le
cas du cactus liquide et 80% en utilisant le cactus poudre. L’¢élimination de MES a connu un
rendement plus fort qui dépasse les 95%, les N-NO3 ont été réduits a 64%. Tandis que les N-
NH4 n’ont resté que des traces (R>99%). En comparant les résultats obtenus dans le cas du
cactus poudre et ceux du cactus jus, nous remarquons que ceux du cactus poudre sont les
meilleurs. En conclusion, le cactus soit poudre soit jus peut remplacer les coagulants

conventionnels qui générent des produits toxiques.
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Chapitre V Caractérisations du cactus poudre

V.1 Introduction

La caractérisation quantitative et qualitative de support est tres importante, car elle
nous donne des informations indispensables a la compréhension des interactions mises en

jeu dans le phénoméne d’adsorption.

Suivant les moyens disponibles nous avons considéré les analyses de caractérisation suivantes:
* Les fonctions de surface par la méthode de Boehm,

* Le pH charge Zéro pHpzc,

 L’indice iode,

* L’indice phénol,

* L’indice du bleu de méthylene ;

* L’infrarouge.

V.2 ldentification et dosage des fonctions de surface par la méthode de Boehm

Le dosage des fonctions de surface a été effectué selon la méthode de Boehm qui
correspond au titrage acido-basique des groupements fonctionnels de surface .pour cela nous

avons procédé comme suit:

1- Des échantillons de 1 g de cactus mis en contact avec quatre solutions de
Na.,CO3, NaHCO3, NaOH et HCI de concentrations égale a 0.1 M

2- Mettre ces solutions sous une agitation (simple avec des barreaux magnétiques) a 150

tr/min pendant 96 heures
3- Apres I’agitation nous avons centrifugés les solutions considérées.

4- Titrage de 10 ml du filtrat par une base forte ou un acide fort (HCIl ou NaOH) avec I’ajout
de quelques gouttes de phénolphtaléine ou méthyle orange, afin de doser I’excés de base

ou d’acide.

Cette méthode permet de calculer I’acidité ou [I’alcalinité totale d’un matériau
adsorbant, en faisant la somme respective des groupements fonctionnels acides et basiques.

Le nombre de site des divers fonctions acides est calculé en considérant que:
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- NaHCO3 neutralise les groupes carboxyliques.
- Na2COs neutralise les groupes carboxyliques et lactones.
- NaOH neutralise les groupes carboxyliques, lactones et phénoliques [51].

La méthode de calcul utilisé pour la détermination de la quantité des fonctions a la surface d’un
adsorbant, varie en fonction de la méthode de titrage utilisée, nous avons utilisé la méthode
de titrage volumique.

Apreés le titrage on note le volume puis on calcule le nombre de mole des fonctions par

I’équation suivante [52] :

Groupe fonctionnel (m':(’l) = (NX;)“" X V";;:“"‘ (V.1)
Avec :
Nt : Normalité de la solution utilisée pour le titrage direct.
Vit : Volume de la solution utilisé pour le titrage.
V ¢: le volume des filtrats pris du volume de la solution (10ml).
Viniciale : Volume de la solution mélangée avec le solide 50ml.
Lors de la quantification des groupements acides et basique a la surface de notre
matériau, nous avons obtenu les résultats représentés sur le tableau ci-dessous :

Tableau V- 1: Détermination de des fonctions de surface.

Type de fonction Concentration (mmol/g)
Groupement basique 0.1507
Groupement acide 0.2300
Groupement carboxylique 0.0568
Groupement phénolique 0.1615
Groupement lactonique 0.0117

D’aprées le tableau précédent on note que le cactus est de caractére acide, car le nombre
de groupement acide a la surface de cactus (0.23mmol/g) est supérieur a celui du groupement
basique (0.1507mmol/g).

Pour les groupements acides, il est remarqué que les groupements phénoliques constituant la
plus grande partie par rapport aux groupements carboxyliques et lactoniques dont la présence

est assez faible.
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Cette valeur confirme le caractére legerement acide pour le résultat obtenu par la méthode de
dosage des fonctions de surface (fonction acides avec 0.23mmol/g supérieures aux fonctions
basiques avec 0.1507mmol/g).

Figure V-5 : Détermination des fonctions acides et basiques de surface.

V.3 Détermination du pH du point de zéro charge (pHpz)

C'est le pH de la solution en équilibre avec le matériau, et qui correspond a une densité
de charge électrique totale nulle [53]. Ce paramétre est tres important dans les phénomeénes
d’adsorption, surtout quand des forces ¢lectrostatiques sont impliquées dans les mécanismes de

rétention

Mode opératoire

* On prépare des solutions de NaCl de 0.1 N a différents pH; variant de 2 a 12 ajusté par le
NaOH ou HCl et de volume de 20 ml,

* Introduire une masse de 0.1 g dans chaque solution,
* Agiter pendant 24 heures,

* Centrifuger les solutions,

* Mesurer le pH final du surnageant,

* Porter sur un graphe ApH = f (pHi) ou ApH = (pHs-pHi). L’intersection de la courbe avec

I’axe des x qui passe par le zéro nous donne le point isoélectrique [54].

65



Chapitre V Caractérisations du cactus poudre
Tableau V- 2: Détermination du pHpzc
pHi 2 4 6 8 10 12
pHfinal 2.01 3.81 6.88 7.13 7.25 11.73
pHfinal- 0.01 -0.19 0.88 -0.87 -2.75 -0.27
pHi
1,5 +
1.
A
% -0,(!: [ \J é 1I0 1I5
5:;_ 1 A == pHf-pHi
15 -
2 -
25 -
3 pHi

Figure V-6 : pH du point de charge zéro du cactus.

D’apres cette figure le point ou le pHrinai-pH=0 est presque égale a 7.2, donc pHpzc=7.2

Si: pH<pHy:c — la surface devient chargée positivement, la concentration des ions H* est

élevée, cela entraine normalement une diminution del’adsorption.

Si: pH > pHpzc — la surface de I’adsorbant est chargée négativement et favorise I’adsorption

cela est due a la force électrostatique d’attraction accrue
V.4 Indice iodique

Quantité de mono chlorure d'iode, exprimée en grammes d'iode adsorbée par g du support.
Dans notre cas : le cactus.
L’indice d’iode permet de mesurer le contenu des micropores d’un adsorbant. Cet indice de
rétention caractérise les zones accessibles a toute particule de taille inférieure ou égale a cette molécule
d’iode. En particulier les mini-micropores accessibles aux petites particules responsables des godts ou
des odeurs [55].
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Selon la méthode retrouvee, on réalise deux essais :

o Le premier a blanc ou on met 10ml d’une solution d’iode de 0.1 N dans un bécher et on dose
par une solution de thiosulfate de sodium de 0.1N, en présence de quelque gouttes d’une solution
d’amidon comme indicateur jusqu’a la disparition de la couleur.

o Le deuxieéme essai consiste a ajouter 0.2 g du cactus dans un bécher qui contient 15 ml d’une
solution d’iode 0.1 N avec agitation pendant 4 min. Apres, on centrifuige et ondose 10 ml du filtrat
(qui contient I’iode) a la solution de thiosulfate de sodum de 0.1N en présence de deux gouttes d’une
solution d’amidon [55].

L’indice d’iode peut étre calculé par la formule suivante :

V,—Vs)N(126.9)(15
Iy = (Vb=Vs)N( )( /10) (V-2)

m

Avec :
V-V @ différence du résultat de titrage de I’essai blanc et de I’essai avec le cactus en (ml de
thiosulfate de sodium (0.1 N)
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium en (N)
126.9 : la masse atomique d’iode
m : la masse de I’absorbant en (g)

D’apres le calcule nous avons trouveé :

Id =233.179 mg/g
D’apres le résultat on observe que notre biosorbant, le cactus, est microporeux car il donne

une capacité maximale de rétention en iode assez importante.
V.5 Indice de bleu de méthylene

L’indice de bleu de méthylene (MB) (en mg/g) peut étre mesuré pour quantifier les

mésopores et les macropores [56].

Il est synonyme d’une capacité d’adsorption forte pour de grosses molécules. L'indice de bleu
de méthyléne est défini comme étant le volume, en millilitre, de solution standard de bleu de méthyléne
décoloré par 1 g du cactus. L’indice de bleu de méthyléne ou la capacité d’adsorption est calculé a

I’aide de la relation ci-aprés :

BM = (G (V.3)

mpym
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Ci : concentration initiale de la solution de bleu de méthyléne 50 mg/I
Ce : concentration résiduelle de la solution de bleude méthylene

V : volume de la solution de bleu de méthyléne 50ml

m : la masse du cactus 1g

Les résultats obtenus sont représentés sur le tableau suivant :

Tableau V- 3: Capacité d’adsorption de bleu de méthyléne.

0.5645 0.5446 0.5199 0.5042 0.5377 0.5141 0.5354
31.7099  30.6811 29.4066 28.5964 30.3250 29.1073  30.2064
0.9146 0.9659 1.0296 1.0702 0.9837 1.0446 0.9897

- 36.5802 38.6378 41.1868  42.8072 39.35 41.7854  39.5872

D’apreés les résultats on remarque qu’il y a une bonne rétention du bleu de méthylene par le cactus,

le rendement maximal atteint les 42.8072 %, son Indice est donné par la valeur de la capacité
d’équilibre :
Ibleu de méthyléne = 1.0702 mg/g

;'P, Thdicedeblor

melhyléne
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Figure V- 7: Détermination d’indice de bleu méthyléne

Le cactus peut étre utilisée pour I’élimination des molécules de grandes tailles car il possede dans

sa structure interne un taux de macrospores nonnégligeable.
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V.6 Indice de phénol

Ce parameétre de rétention permet d’évaluer I’existence de mésopores ou non, sur la

surface du cactus. Le phénol est la molécule modele pour le considéré [57].

Mode opératoire

o Dans un bécher, on met 1 g du cactus,

o On ajout 500 ml d’une solution de phénol a 20mg/I,

o On agite pendant 2 heures,

. Apreés I’agitation on procéde a la centrifugation de I’échantillon on pour la séparation des

deux phases solide-liquide,

o On mesure I’absorbance des filtrats contenant la quantité du phénol résiduelle,
o On calcule la concentration finale du,
D’apres la courbe d’étalonnage, on trouve que : C¢=67.53 mg/I
Onremarque que C+<Ci  67.53mg/l <200 mg/I

Donc le cactus adsorbe bien le phénol.

Tableau V- 4: Concentration du phénol résiduaire.

t (min) 1 2 3 4 5 10 15 30 60 90 120

C | 8583 | 90 | 8899 | 87.21| 89.09 | 89.32 | 65.82(69.33| 69.01 | 67.39 [67.53
(mg/l)
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Chapitre V Caractérisations du cactus poudre

V.7 Analyse structurale par spectroscopie infrarouge (IR)

Les spectres d’analyse par infrarouge du cactus poudre se représenté sur la figure suivante :
= Cactus poudre
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236141 cm1

292163 cm-1
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Figure V- 8: spectre IR du cactus poudre

Les spectres IR de 450 a4 000 cm™ du cactus poudre séchées ont été utilisés pour obtenir
des informations sur la nature des groupes fonctionnels a la surface du biocoagulant. Les
spectres présentés a la (figure V.4) montrent des bandes larges et superposées d'environ 3600
a 3200 cm?, ce qui peut étre di au chevauchement des vibrations d'étirement O — H et N — H.
La bande a 2921 cm™ et la bande a 2361 cm™ sont dues a la vibration d'étirement asymétrique
de CH2 et a la vibration d'étirement symétrique de —CH3, respectivement, d'acides aliphatiques.
La bande de vibration a I’étirement a 1611 cm™ est due a I’étirement asymétrique de la double
liaison COO carboxylique de fonctions carboxylates déprotonées la bande a 1428 cm™ est
d'étirement phénolique -OH. Les pics observés a 1313 cm?, qui reflétent les vibrations
d'étirement des groupes carboxyliques ioniques symétriques ou asymétriques (~COOH) de la
pectine. La bande & 1045 cm™ pourrait étre due a la vibration de -C — O — C et de —OH de
polysaccharides [30]. L’étirement S — O a été identifié a 890 cm™. Des pics dans la région des
nombres d’ondes inférieurs a 800 cm™ pourraient étre attribués a des bio ligands contenant de
l'azote [58].
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Chapitre V Caractérisations du cactus poudre

Ces réesultats indiquent que les cactus sechés contiennent divers groupes fonctionnels tels
que des groupes carboxyle, hydroxyle, sulfate, phosphate, aldéhydes, cétones et autres

groupescharges.
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Conclusion générale

Conclusion générale

Le présent travail avait deux objectifs principaux. Le premier concerne 1’étude de
performance du cactus en état poudre et liquide par coagulation/floculation/décantation, dans
I’élimination de la matiére colloidale et la DCO, dans une eau usée issue de la station
d’épuration de FERJIOUA. Le second objectif consiste en la modélisation du processus par la
méthodologie de surface de réponse et I’optimisation des conditions favorables a une

élimination maximale, deux parameétres ont été étudies, soient le pH et la dose du bio coagulant.
Les résultats obtenus dans cette étude permettent de tirer les conclusions suivantes :

Le cactus soit poudre ou liquide, a montré une grande efficacité dans 1’élimination de la

turbidité et la DCO. Cette efficacité augmente avec 1’augmentation du pH.

La modélisation pour 1’élimination de la turbidité et la DCO a prouvé qu’une
augmentation de la quantité du bio coagulant peut influencer négativement la fixation des

particules en suspension sur le biomatériau.

Les conditions opérationnelles optimales sont les suivantes: pour le cactus poudre un
pH =11.5et une dose de 26.5mg/L, alors que pour le cactus liquide on a trouvé un pH égale a
12 et un volume de 4.5ml/L. En appliquant ces valeurs de paramétre, 1’élimination maximale la

turbidité el la DCO a été prédite et confirmée expérimentalement.

Le plan de I'expérience (DoE) et la méthodologie de la surface de réponse (RSM) se
sont révélées étre une méthode efficace pour l'optimisation du processus de coagulation /

floculation en vue d’une élimination maximale des eaux de station.

Les modeles des réponses développés ont été testés a l'aide de I'analyse de variance
(ANOVA). Le pH présente ’effet le plus fort par contre 1’effet de la dose a une faible

signification, I’interaction des deux variables étudiés n’a aucun effet sur les deux réponses.
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Conclusion générale

Cette étude ouvre certains nombre de perspectives relatives a la recherche et la mise au
point des coagulants naturels applicables au traitement des eaux usées et méme aux eaux

destinées a la consommation. Quelques recommandations intéressantes pour compléter le
présent travail sont proposées ci-apres:

« Etudier l'influence de la température et de la force ionique sur la performance de la

coagulation-floculation.

« Etudier la performance du cactus pour d'autres polluants (métaux lourds....).

 Mesurer le potentiel zéta du mélange durant les processus de coagulation-floculation
et de décantation.

* Effectuer des analyses chimiques qui permettent de mieux comprendre les

mécanismes mis en jeu.

* Effectuer des essais sur des eaux usées industrielles (autres rejets).
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ANNEXE 1
Protocole standard de la DCO

Solution de digestion pour la méthode a bas niveau

Dans une fiole jaugée de 1 000 ml, verser 100 ml de la solution de digestion pour la méthode a
haut niveau dans 800 ml d'eau et compléter a 1 000 ml avec de I'eau.

Réactif acide

Dans une bouteille d'acide sulfurique dont le poids d'acide est connu, verser 5,50 g d’Ag>SO4
par kg d'acide sulfurique. Par exemple, pour une bouteille contenant 2,5 litres ou 4,6 kg d'acide
sulfurique, un poids de 25,23 g d’Ag>SO, est alors ajouté. Laisser reposer 1 a 2 jours pour que
I’ Ag>S04 soit complétement dissous.

La solution doit étre conservée a l'obscurite.

Solution d’acide sulfurique 9 N

Diluer 250 ml de H2SO4 dans environ 600 ml d’cau. Laisser refroidir et compléter a 1 000 ml

avec de ’eau.
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ANNEXE 2

Courbe d’étalonnage de phenol

Une série d‘échantillons a été préparé en vue de 1‘établissement de la courbe d‘étalonnage a

Partir de la solution mére. Cette derniére comprendra les concentrations suivantes : 10 mg/I,

20mg/1, 30mg/l, 40 mg/l, 50 mg/I.

L‘analyse par 1'UV a une longueur d’onde 269 nm a donné les résultats suivants :

Concentration (mg/l) Absorbance
10 0,16

20 0,288

30 0,41

40 0,59

50 0,72

Ces résultats nous meénent a tracer la courbe suivante :

0,8 -

0,7 -

Abs

0,4 -
0,3 -
0,2 -

0,1 -

O T T

y =0,0142x + 0,007
R?=0,9956

== Abs

——Linéaire (Abs)

0 10 20

Concentration (mg/l)

30 40 50 60

Figure 1 : courbe d’étalonnage du phénol
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ANNEXE 3

Courbe d’étalonnage de bleu de méthylene

Une série d’échantillon on a été préparé en wue de [Iétablissement de la courbe
d’étalonnage a partir de la solution mére. Cette derniére comprendra les concentrations
suivantes : 5, 10, 20, 30, 40, 50 mg/l successivement.

L’analyse par ’absorption UV-visible avec une Amax= 664,5 nm, a donné les résultats

suivant :

Concentration (mg/l) Absorbance
0.5 0,0698

1 0,135

2 0,3159

3 0,5248

4 0,6887

5 0,9507

La régression linéaire des données expérimentales de la courbe d’étalonnage pour le bleu de

meéthylene :

Absorbance

1 -
y =0,1938x - 0,0533

0,9 - R2 = 0,997
0,8 -

0,7 -
0,6 -
0,5 -
0,4 -
0,3 -
0,2 -
0,1 -

0 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

Concentration (mg/l)

== AbS
—— Linéaire (AbS)

Figure 2 : La courbe d’étalonnage de bleu de méthyléne.
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ANNEXE 4

Détermination de la demande biochimique en oxygéne

La DBOs est la masse d'oxygene moléculaire (exprimée en mg) utilisé par les
microorganismes pour dégrader en cing jours a 20°C et a l'obscurité les matieres oxydables
contenues dans un litre d'eau. Elle varie considérablement selon Il'origine de l'eau. La
DBOs peut étre mesurée par une méthode chimique, par exemple en utilisant un Kit
colorimétrique, ou par une méthode physicochimique en utilisant un oxymeétre. Seul ce dernier

protocole est indiqué ici.

Matériels :

e Ballon jaugé
e Bouteilles d’incubation (300ml) + oxytop.
e Systéme d’agitation.

Réactifs :

e Inhibiteur de nitrification.

e Pastille d’hydroxyde de potassium.

Mode opératoire :

e Prendre le pH de I’échantillon.

e Choisir la gamme de mesure ou la DBOs peut étre évaluée a environ 80% de la DCO.

e Mesure la quantité désirée avec le ballon jaugé de trop plein et verser dans la bouteille
propre.

e Introduire I’agitateur magnétique dans chaque bouteille.

e Ajouter nombre de gouttes adéquates de I’inhibiteur.

e Mettre 2 pastilles d’hydroxyde potassium dans chaque bouchon intérieur.

e Visser sans fermer hermétiquement le bouchon.

e Mettre sur le systéme d’agitation a 20 C°.

e Laisser s’établir I’équilibre pendant 30min et fermer hermétiquement le bouchon.

e Relever la valeur aprés 5 jours (systéme oxytop).


http://eduterre.ens-lyon.fr/eduterre-usages/thematiques/hydro/travail-coop/protocoles/analysesPC/kit-col
http://eduterre.ens-lyon.fr/eduterre-usages/thematiques/hydro/travail-coop/protocoles/analysesPC/kit-col

ANNEXE

ANNEXE 5

Détermination des orthophosphates (PO.%)
Principe :

Les ions orthophosphates en milieu acide et en présence de molybdate d’ammonium et le
tartrate double d’antimoine et de potassium forment un complexe. Apres réduction par I’acide

ascorbique donne un complexe coloré bleu.
Appareillage :

-Spectrophotometre UV visible.

Reéactifs :

e Réactif mixte :
- A : Heptamolybdate d’ammonium (13g) + Eau distillé (100ml).

-B : Tartrate d’antimoine (0.35g) + Eau distillé (100ml).
-C : Acide sulfurique (150ml) + Eau distillé (150ml).
A+B+C+ Eau distillé (500ml).

e Acide ascorbique a 10%:

-Acide ascorbique (10g).
-Eau distillé (100ml).
Mode opératoire :

e Introduire dans une fiole 40ml d’eau a analyser.

e Ajouter 1 ml d’acide ascorbique.

e Ajouter 2 ml du réactif mixte.

e Compléter jusqu’a 50 mlL

e Attendre 10 mn pour le développement de la couleur bleu.

e Effectuer la lecture a une longueur d’onde de 880 nm.
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ANNEXE 6

Dosage des nitrates (NO3z") par colorimétrie
(Méthode au salicylate de sodium)
Principe :

En présence de salicylate de sodium, les nitrates donnent du paranitrosalicylate de sodium,

coloré en jaune et susceptible d’un dosage colorimétrique.
Appareillage :

-Spectrophotometre UV visible.

-Etuve.

Reéactifs :

-Solution de salicylate de sodium a 0.5% (Renouvelable toutes 24 h).
-Solution d’hydroxyde de sodium a 30%.

-H2S04 concentré

-Tartrate double de sodium et de potassium :

e Hydroxyde de sodium NaOH 400g.
e Tartrate de sodium et de potassium 60g.
e Eaudistillé 2000ml.

Laisser refroidir avant de compléter a 2000ml.
Mode opératoire :

-Prendre 10ml d’échantillon a analyser.

-Ajouter 2a 3 gouttes de NaOH 30%.

-Ajouter 1ml de salicylate de sodium.

-Evaporer a sec a I’étuve 75-80 C°, laissé refroidir.

-Reprendre le résidu avec 2 ml d’H2SOg, laisser reposer 10mn.
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-Ajouter 15 ml d’eau distillé.

-Ajouter 15 de tartrate double de sodium et de potassium puis passer au Spectrophotomeétre a
420nm.

La teneur en nitrate est donnée directement en mg/I.
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ANNEXE 7

Dosage de I’azote ammoniacal (NH4")
Principe :

Parmi les méthodes de dosage de ’ammoniac celle utilisant une distillation au préalable ou
pendant cette distillation 1’échantillon est tamponné a un pH de 9.5 par un alcalin caustique
NaOH, KOH ou les carbonates d’acide borique (H3BOs3) sous forme de borate d’ammonium

(NH4)3BO:a.

L’ammoniac est ainsi mesuré par un titrage acido-basique par addition d’un acide fort (acide

sulfurique (H2SO4) de 0.1 N) en présence d’indicateur de Tashiro qui vire du vert au rose.
Appareillage :

-Dispositif de distillation.

Réactif

-Carbonate de sodium (100g/L).

-Acide borique (10g/L).

-Acide sulfurique (0.1N).

-Indicateur de Tashiro.

Mode opératoire :

-Introduire la prise d’essai 200ml dans le ballon de 1’appareil de distillation.
-Ajouter 20 ml de la solution de carbonate de sodium

-Admettre la vapeur durant au moins 20mn dés I’apparition de la 1%® goutte en recueillant le
distillat dans 5 ml de solution d’acide borique avec 1’addition de quelque goutte de

I’indicateur.
-Titrage avec la solution d’acide sulfurique ; on note le volume V1

-Effectuer, un essai a blanc (témoin) dans les mémes conditions que le dosage.
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La teneur en azote ammoniacal, exprimée en milligrammes de NH4" par litre est donnée par

I’expression :

T x (V, —V,) x 18

NH; = 1000 x
4 v,

V1 : volume (ml) de solution en acide sulfurique utilisé pour le dosage.

V> : volume (ml) de solution en acide sulfurique utilisé pour le témoin.

Vo: volume (ml) de la prise d’essai (200ml)

T : Titre de la solution d’acide sulfurique utilisée (0.1N)



Liste d’ abréviations

DBO : La Demande Biochimique en Oxygéne
DBO:s : La Demande Biochimique en Oxygéne a 5 jours.
DCO : La Demande Chimique en Oxygene.
MES : Matiére En Suspension

TUR : La Turbidité

pH : Potentiel de Hydrogéne.

CCD : Plan Composite Centré

PEX : Plan d’expérience

DDL : Degré De Liberté

R : Rendement

ppm : Partie par million

tr/min : Tour par minute

g/mol : gramme par mole

NTU : Unité Néphélométrique de Turbidité
Mg /L : microgramme par litre

°C : Degré Celsius

pm : micrometre

uS/cm : microsiemens par centimetre

mg /I : milligramme par litre

T : Température
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La qualité de l'eau, a travers I'Histoire, a été un facteur important pour assurer le bien-
étre humain. Actuellement, un des problemes environnementaux les plus graves est la
pollution de hydrosphere, qui est menacée, pour une grande part, par l'activité humaine. Dans
les pays développés et ceux en voie de développement, la qualité de cet élément vital est en
détérioration a cause des déchets des industries chimiques déversés dans la nature.

Parmi les matiéres qui représentent un risque potentiel pour la nature figure les
matieres en suspensions, qui sont des micropolluants ; des métaux lourds des virus, des
bactéries, lorsqu'ils sont rejetés en quantités tres faibles, leur toxicité se développe par

bioaccumulation.

Un certain nombre d'approches sont utilisées dans l'enlevement des matiéres
colloidales (métaux lourds, virus, bactéries....) comme l'osmose inverse, le traitement a la
chaux, I'échange d'ions, l'adsorption sur charbon actif. Cependant, un privilége particulier est
accordé a lutilisation des produits d'origine naturelle, d'ou le choix du cactus, un produit

naturel et abondant.

Dans ce contexte, le but du présent mémoire de master consiste a étudier la pertinence
de l'utilisation du cactus en ces deux forme poudre et liquide dans le traitement des eaux usées
de la station d’épuration de FERJIOUA. L'objectif spécifique de ce travail est de montrer les

performances du cactus dans I'élimination des matieres en suspension.

Le plan du présent travail est organisé en cing chapitres, en plus d'une introduction et une

conclusion générale, dont le premier constitue une généralité sur les eaux.

Le chapitre Il : présente une introduction sur la coagulation floculation, suivi par la
présentation étalée du procedé de la coagulation floculation. Par la suite une présentation des

différents parametres influencant la coagulation floculation ainsi que le plan d’expérience.

Le chapitre 11l : consacré a la description des mateériels et des méthodes utilisés pour les

expériences réalisees en laboratoire.

Dans le chapitre IV sont présentées les analyses et les interprétations des résultats obtenus
lors de la réalisation des essaies sur le Jar test, est réservé a la présentation des résultats de la

modélisation.

Et le chapitre V sont présentées la caractérisation du cactus poudre.
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A la fin une conclusion générale est présentée, ou seront rappelés les objectifs fixés et les

résultats obtenus avec des recommandations.
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Abstract

La coagulation — floculation est une technique éprouvée pour le traitement des eaux
usées a haute teneur en matiéres en suspension. Dans cette étude, la conception centrée sur la
surface composite centrale (CCFD) et la méthodologie de surface de réponse (RSM) ont éte
appliquées pour optimiser les deux variables de fonctionnement importantes: dosage du
coagulant (cactus poudre et liquide) et du pH, dans le processus de coagulation — floculation
du traitement des eaux usées de la STEP de FERJIOUA. Les eaux usees traitées avec une
élimination élevée de la turbidité et la demande chimique en oxygene qui sont les principaux
objectifs a atteindre par le processus étudié. L’effet du pH est trés significatif, tandis que la
dose du coagulant avait un faible effet, alors qu'il n'y a pas un effet d'interaction. Des
modeles quadratiques ont été développés pour les variables de réponse, a savoir I’élimination
de la turbidité et la DCO, sur la base de la valeur du coefficient de détermination élevé (R?)
obtenue a partir de I’analyse de variance (ANOVA) de chaque modéle. Les conditions
optimales pour le dosage du coagulant et le pH sont respectivement de 29.5 mg L? et
11.5pour le cactus poudre, et de 4.24 ml L et 12 pour le cactus liquide, ol plus de 99%
d'élimination de la turbidité et la DCO.

Mots clés: coagulation/floculation, turbidité, cactus, ANOVA, plan d’expérience.
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