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Introduction générale

L'un des problémes majeurs associés a la mise en décharge des centres d’enfouissements
techniques, est la production d'effluents liquides riches en maticres organiques et minérales

appelés lixiviats ou communément "jus de décharge".

Dans le domaine de 1’épuration des eaux, le parametre demande chimique en oxygeéne
(DCO) est tres utilisé pour quantifier la pollution organique des eaux usées. C’est ['une des
données de base qui définit la qualité de I’eau du point de vue de la réglementation dans le

monde.

Cette quantification sous forme de demande en oxygene est particulierement intéressante
pour réaliser des bilans mati¢res ou des bilans d’oxydoréductions. L’analyse de la demande
biologique en oxygene (DBO) est généralement associée, car elle constitue une mesure

complémentaire permettant d’estimer la biodégradabilité de ces matiéres organiques.

Notre étude va étre accentuée sur la détermination de la pollution organique d’une eau par
différentes méthodes en mettant en ceuvre une réaction d’oxydation des polluants. Les résultats
sont exprimés en milligramme d’oxygene par un litre d’eau. La quantité de polluant «lixiviaty est
déterminée par deux méthodes : par un dosage spectrophotométrique des ions Chrome (III) et du
Chrome (VI) a différentes longueurs d’onde, ou la DCO est déduite par la courbe d’étalonnage
de la solution étalon qui est le saccharose; et par un dosage en retour du dichromate de
potassium restant a I’aide d’une solution de sel de Mohr en utilisant la ferroine comme

Indicateur coloré.

Notre travail a pour objectif de comparer des deux méthodes pour la détermination de la
DCO pour caractériser la charge polluante des lixiviats issus de la décharge de Corso ou on a

consacre :

e Le premier chapitre pour parler de lixiviat qui provient du C.E.T de Corso.
e Le deuxiéme chapitre sur la méthode spectrophotométrique.
e La partie expérimentale englobera les méthodes utilisées pour la détermination de la

DCO et les protocoles suivit au laboratoire ; une analyse a été réalisé pour estimer la

]
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biodégradabilité de la pollution biodégradable par les microorganismes au bout de cing

jour qui est la DBO:s.

e Dans la derniere partie nous discuterons les résultats obtenus lors de notre recherche, et la

comparaison des résultats obtenus par les différentes méthodes.
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Partie bibliographique Chapitre I : Lixiviat (C.E.T)

I. Description de site C.E.T Corso :

Le C.E.T de Corso été réceptionné au mois de janvier 2014. 11 est situé a environ 4.5
km au sud —ouest du chef —lieu de la ville de Boumerdes, a environ 1km a partir de route
nationale 5 qui relie Alger a I’Est du pays en traversant I’oued Corso. Il se trouve dans la
commune de Corso, a la limite gauche de 1’Oued Corso (carte de Rouiba 1/25000, NJ-31-IV-
32-Est).

La surface du site est de 35 a 40 hectares environs. La capacité d’enfouissement est
estimée a 6.7 millions de tonnes.

En effet, le site est doté de cing (05) casiers .Seul le 1 casier est aménagé pour le moment
avec une capacité de 1.8 millions de m?, qui est mené vers un bassin de décantation (lixiviats),
qui sera traité a base d’acide sulfurique et d’autres composés afin d’éliminer les odeurs et
I’émanation de gaz toxique. Le Lixiviat du bassin de décantation est acheminé vers une
station de traitement par 1’osmose inverse pour enfin se déverser dans 1’Oued Corso puis vers

la mer. En effet, les autres casiers ne sont pas aménagés pour le moment. [4]

Google
2

Figurel : Vue d’ensembles de C.E.T Corso

I.1. Caractéristiques des déchets de C.E.T de Corso :
I.1.1. Nature des déchets autorisés :

Seuls les déchets ménagers et assimilées sont autorisés a étre déversés au niveau du
site. Tous les autres déchets (toxique, septique, déchets d’abattoirs, ...) sont strictement

interdits. [3]




Partie bibliographique Chapitre I : Lixiviat (C.E.T)

1.1.2. Composition Des Déchets :

La caractérisation des déchets est une opération qui permet d’identifier leur
composition, les classer en catégorie simple et claire afin d’évaluer au préalable leur risque
potentiel sur le milieu récepteur et choisir le mode de traitement optimal le plus approprié.

Le tableau ci-dessous résume les principaux déchets dévers au niveau du C.E.T de Corso
(donner au niveau de 1’administration de C.E.T de Corso). [8]

Tableau 1 : Caractérisations des déchets de Corso.

Catégories de déchets Quantité en kg/jour Quantité en %

Matiere organique 77 70
Papier- carton 10,9 9,9
Plastiques en bouteille 5,5 5
Verres 1 0,9

Textiles 2 1,81

Métaux 15 1,36

Bois 1 0,9

Autre 5,42 4,3

I1. Description de l'enfouissement :
Un site d'enfouissement technique permet la disposition finale des déchets solides de
fagon sécuritaire en minimisant les impacts sur l'environnement. Il ne peut étre exploité qu’un

casier ou qu’une alvéole par type (origine) de déchets. Les déchets sont étendus en minces

)
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couches dans des cellules étanches ou ils sont nivelés, compactés et recouverts
périodiquement avec de la terre ou un autre produit inerte pour limiter les infiltrations d’eau
dans le déchet, et les nuisances dues a leur envol et aux émanations de gaz. [1]

ITI. Définition de lixiviat:

Le terme lixiviat est défini comme étant "Tout liquide filtrant par percolation des
déchets mis en décharge ou il s’écoule en charriant les divers polluants (dissouts ou en
suspension), (Directive européenne du 26 avril 1999 et I’ Arrété ministériel du 09 septembre
1997) qui se charge mécaniquement, bactériologiquement et surtout chimiquement de
substances minérales et organiques. [7]

II1.1.1. Formation des lixiviats :

Les lixiviats de décharge résultent de la percolation a travers le massif de déchets de
I'eau contenue dans les déchets et de 1'eau apportée par les précipitations. Au cours de son
transfert, I’eau se charge en polluants organiques, et minéraux, présents sous formes solubles,
particulaires ou colloidales, Il vit des mécanismes chimiques et des processus biologiques. La
charge minérale des lixiviats provient du lessivage des déchets, mais également de la
minéralisation des matiéres organiques. C’est un effluent complexe dont le flux émis et la
composition sont en relation avec de nombreux paramétres tels que les conditions climatiques,
la pluviométrie, la nature et 1’age et le mode d’exploitation. [1]

Malgré sa complexité, on peut distinguer quatre groupes de polluants caractérisant le
lixiviat : la matiere organique dissoute, les composés minéraux majeurs : sels, les composés
organiques anthropiques (hydrocarbures aromatiques, phénols, composés aliphatiques
chlorés...) et Les métaux lourds (Zn, cd, Cr, Cu, ni, Pb...) a1’état de traces.

I11.1.2. Genése des lixiviats : Biodégradation et stabilisation des déchets :

La composition des lixiviats est liée aux mécanismes physico-chimiques et
biologiques qui se déroulent au niveau de la décharge. On peut dire que le lixiviat se produit
en quatre phases distinctes.

1. Hydrolyse : Les molécules complexes sont réduites en composés plus petits solubles.
Ainsi, les carbohydrates sont transformés en sucres simples, les lipides en acides gras a courte
chaine et les protéines en acides aminés et peptides. Cette étape peut se dérouler en aérobiose
partielle.

2. Acidogénése : Les produits de I’hydrolyse sont dégradés en acides organiques légers

(Acides Gras Volatils), en ammoniac (NHj3), en hydrogene et en dioxyde de carbone gazeux.
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3. Acétogenése : Ces réactions transforment les AGV en acide acétique, en hydrogene
gazeux et en dioxyde de carbone. Cette phase est réalisée par des microorganismes
anaérobies.

4. Meéthanogénese : L’acétate est converti en CO, et CHy. Les microorganismes
méthanogeénes sont strictement anaérobies. Ils nécessitent un environnement assez spécifique,
qui rend cette dernicre étape des processus de dégradation trés dépendante des précédentes.

4 H, + HCO;+ H' = CH4+3 H,O CH;COO" + H,O = CH4 + HCO5”

Christensen et al. (2001) rajoute une derni¢ére phase dite de "maturation-stabilisation", qui

correspond a la fin de la méthanogénése, ou, entre autres, 1’oxygene réapparait dans le milieu.

[1]

Matiere Organique Complexe
Hydrolyse Bactéries Hydralytiques
Composés Solubilisés
Acidogenése Bactéries|Acidogénes
Acides Gras Volatils
Acétogenese Bactéries Acétogénes
Vi \Vi
CHsCOOH COz H.
l |
Bactéries Acétoclastes Bactéries Hydrogénophiles
Méthanogenése \A A/
( cHco )

Figure2 : Mécanismes Biologiques aérobies, anaérobies et physicochimiques [1].
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IT1.1.3. Drainage et collecte des lixiviats :

La couche drainante a pour fonction de collecter et d’évacuer les lixiviats jusqu’aux
drains de fagon a limiter la charge hydraulique a 30 cm, mais également de stocker une partie
des lixiviats et d’écréter ainsi le débit de pointe a évacuer par le systéme [1].

La collecte des lixiviats recueillis par le réseau de drain est assurée soit par un
écoulement gravitaire ou dans un ou plusieurs collecteurs, soit par pompage a travers un
regard dans une fosse d'accumulation placée au point bas du casier. Des puits en buses béton
ou PEHD (polyéthyléne haute densité) collecteront le lixiviat et seront stockés dans un bassin.
[1]

II1.1.4. Procédé de traitement de lixiviat :

Des lixiviats de décharge ont ét¢ identifiés en tant que sources potentielles de
contamination d'eaux de surface, ils peuvent aussi s’infiltrer a travers des sols et au dessous,
causant la pollution des eaux souterraines.

Plusieurs processus, tirés de la technologie des eaux usées et des eaux potables, ont été
appliqués pour le traitement des lixiviats des décharges. Par conséquent, une combinaison du
procédé physico-chimique et biologique est souvent exigée pour le traitement efficace de ces
eaux usées fortement polluées. [13]

Les procédés les plus courants dans le domaine du traitement des lixiviats sont résumés dans

le tableau suivant :
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Tableau 2 : Les procédés du traitement des lixiviats.

Traitements biologiques Traitements physico-chimiques
Lagunage naturel o précipitation chimique
Lagunage aéré o Coagulation-floculation
Les boues activées o Evaporation —oxydation chimique
La digestion anaérobie J Ozonation

Traitement membranaire :

Le lagunage anaérobie
L’osmose inverse.
La nano filtration.

L’ultrafiltration et la microfiltration.

YV V V VY

Peroxyde d’hydrogene (eau oxygénée H,0,)

Adsorption sur charbon actif

ITI.1.5. Traitement des lixiviats de Corso :

Le procédé membranaire utilisé dans le traitement de lixiviats de décharge de Corso
est : L’Osmose inverse.

L’osmose inverse est un systéme de purification de I'eau contenant des matiéres en solution
par un systeme de filtrage trés fin qui ne laisse passer que les molécules d'eau.

L’osmose inverse utilise une membrane semi-perméable afin de séparer les solides
dissous, la matieére organique, les virus et bactéries de 1’eau. Le procédé¢ est dit "inverse" car il
nécessite une pression suffisante (de I’ordre de 30 a 80 bars), selon la concentration en sels de
I’effluent, pour forcer I’eau pure a passer a travers la membrane [12].

I11.2. Biogaz :

Le biogaz, gaz de décharge est défini comme étant " tous les gaz produits par les
déchets mis en décharge " (Directive Européenne 1999/31/CEE).

Quand les ordures ménagéres sont déposées en décharge et sont compactées, en
anaérobie les mati¢res organiques fermentent. Elles se composent de matieres putrescibles
(déchets organiques) rapidement fermentescibles et les maticres cellulosiques (papiers, bois)
plus lentement fermentescibles. Vu 1'hétérogénéité des déchets, les principaux gaz dégagés
sont le méthane (CHy), le gaz carbonique (CO,), et d'autres gaz sont ¢galement présents avec
des proportions plus faibles : 1'oxygene, 1'azote, la vapeur d'eau et a I'état de trace : mercaptans

RSH, les composés organiques volatils. [1]

)
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La composition du biogaz évolue au cours des différentes phases de biodégradation
qui se déroulent dans la décharge et 1’analyse de ce dernier permettra de quantifier 1’air
extérieur infiltré qui contribuera a la dilution du biogaz. Le potentiel calorifique du biogaz de
décharge, est estimé a 5,9 KWh.m™, soit les deux tiers du gaz naturel. [1]

Le biogaz doit étre collecté et traité cela permettra la réduction des nuisances

olfactives, la sécurité du site, et sa valorisation.

Cuuverture : : : : Eau de

\ \ \ rumseilsment
A

- 1///< —— }*,}/ T 7 A csines

Barriere™ 2 /

MNappe

Figure 3 : Disposition générale d’une décharge "Casiers" ou "Alvéoles. [1]

II1.2.1. Traitement du Biogaz :

a) Combustion :
Le traitement du Biogaz par combustion est fait par I'intermédiaire d'une torchere.
'] La torchére a combustion externe ou a flamme qui dépasse le fiit, et dans laquelle le gaz
est incinéré a une température de 800 a 850°C.
[J  Latorche a combustion interne ou a la flamme, se situe dans un fit de 6 a 8 m de haut et
dans laquelle le gaz est incinéré a environ 1000°C.

b) Valorisation :

Différents types de valorisation sont envisageables :

La production d'électricité, La production de chaleur, La vente du gaz. [1]

)
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Chapitre 11 Spectrophotométrie d’absorption dans I’ultra violet et du visible

I. Introduction :

La spectrophotométrie d’absorption dans I’UV et le visible est une méthode physique non
destructive dans les laboratoires d’analyses, qui est basée sur la propriété des molécules
d’absorber des radiations lumineuses de longueur d’onde déterminée, elle permet entre autres,
d'identifier une substance chimique et de déterminer la concentration d'un solut¢ dans une
solution, par l'interaction des électrons des molécules du soluté.

La spectrophotométrie UV-visible s’utilise principalement dans deux cas :

e En laboratoire afin d’établir un tracé quantitatif d’un spectre d’absorption en fonction de
la longueur d’onde.

e En analyse industrielle soit pour déterminer la composition d’un échantillon, soit pour
mesurer des parametres (couleur, turbidité, ...).

I1I. Rappel sur le rayonnement UV-visible :

Le domaine spectral UV-visible est devisé en deux plages de longueur d’onde :

e Proche UV (185-400 nm)

e Visible (400-800 nm)

La radiation dans le domaine de 1’ultraviolet (UV) et du visible ne constitue qu’une petite partie
du spectre électromagnétique qui inclut d’autres formes de radiation : radio, infrarouge (IR),

cosmique et rayon X. [7]

Fréquence (Hz)

1022 1019 1012 10 1000 1
| | | || | | | |
uv VIS
190 nm 800 nm
T T T 1T 1T T 1T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
Rayons cosmiques UNVEVIS Radar TV Radio Audible
Rayons X

Figure 4 : Domaine spectral du rayonnement électromagnétique. [8]
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L’equation suivante définit ’energie associée a la radiation €éléctromagnetique :
E=hXxv
Ou E est I’énergie (en joules), h la constante de Planck (6.62x107%s) et v la fréquence
(ens ™).
Avec v=°C/;
Ou ¢ est la vitesse de la lumiére (3x10° ms™) et A est la longueur d’onde (en métre).

En spectrophotométrie UV-visible, la longueur d’onde est généralement exprimée en nanometres

(1 nm = 10" m). [7]

III.  Principe de la technique :

La spectrophotométrie d’absorption moléculaire dans le domaine ultraviolet (UV), de 200
a 400 nm environ et visible (VIS) de 400 a 800 nm environ est une technique courante de
contrdle et d’analyse de composés chimique. Elle s’applique a des groupements d’atomes (ex :
molécules, ions, polymeres) qui absorbent le rayonnement électromagnétique dans le domaine

UV-VIS appelées chromophore. [9]

L’absorption de la lumiere UV-VIS par les molécules se produit, comme pour les atomes,
du fait de transition électroniques entre différents niveaux d’énergie. Un ¢lectron a 1’état
fondamental absorbe des radiations d’une énergie E suffisante pour 1’élever a un niveau d’énergie
supérieur, 1’état excité. Le retour au plus bas niveau d’énergie, 1’état fondamental, se produit par

perte d’énergie sous forme de rayonnement. [9]

IV. Transition électroniques :

Lorsque un photon passe au voisinage d’une particule, il peut étre absorbé si (et seulement
si) I’énergie du photon est exactement égale a la différence d’énergie entre 1’état fondamental et

un état d’énergie plus élevé de la particule. [10]

Le nombre de photons absorbés entrainent une diminution de I’intensité du rayonnement UV-

Visible transmis par le milieu. [§8]

L’origine d’une transition électronique est le passage d’un électron sur une orbitale de

niveau énergétique plus élevé que Dinitial. [11]

Les transitions ¢électroniques impliquées, sont représentées dans la figure suivante :
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Figure 5 : Transitions électroniques dans 1’ultraviolet et le visible.

Quand une radiation électromagnétique de bonne fréquence est absorbée, une transition se

produit d’une des 3 orbitales a une orbitale vacante, généralement une orbitale anti liante.

Comme la plus part des transitions d’une orbitale liante ont une fréquence trop élevé pour étre

facilement mesuré. [12]

Les absorptions suivantes sont majoritairement observées.

* *

T— T n — &% n _— 7

a. Transitiond — 0 *:
Elle apparait dans le lointain UV car le saut d’un ¢électron d’'une OM liante 6 dans une
OM anti liante 6* demande beaucoup d’énergie. C’est pourquoi les hydrocarbures saturés qui ne
présentent que des liaisons de ce type, sont transparents dans le proche UV.
Exemple : hexane (a I’état gazeux): hmax = 135 nm.
b. Transition n— 6 * :
Le saut d’un électron d’un doublet # des atomes O, N, S, Cl... Dans une OM (s) conduit a
une transition d’intensité moyenne qui se situe vers 180 nm pour les alcools, vers 190 nm pour
les éthers ou les dérivés halogénés et vers 220 nm pour les amines.

Exemples : méthanol : Amax=183 nm.

c¢. Transition ti—n* :

=



Chapitre 11 Spectrophotométrie d’absorption dans I’ultra violet et du visible

Les composés qui possédent une double liaison éthylénique isolée conduisent a une forte
bande d’absorption vers 170 nm, dont la position dépend de la présence de substituant hétéro
atomiques.

Exemple : éthyléne : Amax = 165 nm. [13]
V. Absorbance et transmittance :

Lorsqu’un faisceau de lumiére monochromatique (de longueur d’onde 1) d’intensité
incidente I, traverse une longueur [ de solution limpide placée dans une cuve, une partie de la
radiation incidente est absorbée par la solution, 1’autre est transmise I;; et son intensité est noté
afin de quantifier I’intensit¢ de la radiation absorbée a une longueur d’onde A donnée, deux

grandeurs sont introduites :

La transmittance notée T, et 1’absorbance notée A,

Itl —_— —QN—- —_——

T =1 ]

Ip; _ 1
Et A; = log%z;

Figure 6: Schéma d’une cellule.

Ces grandeurs sont sans unité et la transmittance est souvent exprimée en %. [14]
VI. Spectre UV-visible d’une molécule :

Le spectre UV-visible d’une molécule en solution se définit comme la variation de
I’absorbance en fonction de la longueur d’onde (4) de la lumiére incidente .Un spectre est
enregistré a partir d’une solution de concentration connue dans un solvant déterminé, disposé
dans une cuve d’épaisseur calibrée. Une molécule pourra étre caractérisée en spectrophotométrie

d’absorption moléculaire UV-visible par la description de son spectre A = f(4). [15]

VII. Analyse qualitative :

&
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Les modifications, au niveau moléculaire, mise en jeu dans le domaine UV-visible
correspondent a des transitions électroniques des électrons de liaison, permettant ainsi la
caractérisation de la molécule elle-méme et non des atomes qui la constituent. Il s’agit de

transition d’électron entre orbitales moléculaires. [16]

Les groupements responsables de I’absorption UV-visibles (chromophores) sont des
groupements fonctionnels dans lesquels les électrons sont délocalisés (doubles liaisons

conjuguées, noyaux aromatiques ...). [17]
VIII. Analyse quantitative :

L’UV-visible est largement exploité en analyse quantitative, depuis fort longtemps dans le
domaine du visible. Les mesures reposent sur la loi de Beer et Lambert qui relie dans certaines

conditions, I’absorption de la lumiére a la concentration d’un composé en solution. [18]
a. Loi de Beer Lambert :

L’origine de cette loi remonte aux travaux du mathématicien francais Lambert qui avait,
au 18° siécle, défini les bases de la photometrie. Par la suite Beer, physicien allemand du 19°
siécle, a posé une loi qui permet de calculer la quantité de lumiére transmise apreés passage a

travers une épaisseur donnée d’un composé en solution dans une matrice non absorbante.

Il en est résulté la loi de Beer et Lambert présentée ici sous la forme actuelle :

A= logl— = glc
2

Io;
t
Ou A désigne I’absorbance, parameétre optique sans dimension, accessible au moyen du
spectrophotomeétre, [ est 1I’épaisseur (en cm) de la solution traversée, C la concentration molaire et

¢ le coefficient d’absorption molaire (L.mol™.cm™) & la longueur d’onde & laquelle on fait la

mesure(18).

La loi de Beer et Lambert est une loi additive. Si plusieurs especes chimiques 1 de concentration
Ci possédant des coefficients d’absorption molaire ¢;;, absorbent a une longueur d’onde A,

I’absorbance totale de la solution s’écrit : [14].

=
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Al = zgllc

b. Choix de la longueur d’onde :

Lors d’une mesure d’absorbance, il est préférable de se placer a la longueur d’onde
(Amax) correspondant au maximum d’absorption du composé¢ (Amax). Ce choix de longueur

d’onde permet :

e D’augmenter la sensibilité : définie comme dg;/d,. elle vaut €;1 d’apres la loi de Beer-
Lambert la sensibilité est maximale a Amax.
e De minimiser P’incertitude sur A : dont I’incertitude sur 1’absorbance est minimale au

maximum d’absorption. [17]
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Partie expérimentale chapitre I : Matériels et méthodes

L.Objectif :

Le but de ce travail est d’illustrer les réactions d’oxydoréduction a travers la détermination de la
pollution organique de lixiviat du centre d’enfouissement technique de Corso. Aprés avoir défini la
demande chimique en oxygene (DCO), des dosages spectrophotométrique du chrome (III) et du chrome
(VD) sont réalisés et un dosage en retour du dichromate par le fer (II). Les résultats obtenus sont
exprimés en termes de DCO ; la demande biochimique en oxygeéne (DBOs) est également un parameétre
qui a été déterminé pour estimer la matiere biodégradable contenue dans une eau, dégradée par les
micro-organismes au bout de cinq jours.

I1. Matériel

I1.1. Matiéres premiéres et réactifs :

. Dichromate de potassium (K,Cr,O5).
. Nitrate de chrome (Cr (NO3)3).

. Solution de digestion.
" Réactif acide.

. Saccharose.

= Lixiviat.

. Eau distillée.

. Acide sulfurique (H,SO4).

. Sulfate d’argent (Ag,SOy).

= Solution de sulfate de fer et d’ammonium (FeSO4(NH4),SO4.6H,0).
. Phénanthroline.

= Sulfate de fer (FeSO4.7H,0).

. Sulfate de mercure (HgSOy).

. Pastilles de KOH.

. Mercure liquide.

I1.2. La verrerie :
Verrerie courante du laboratoire.
I1.3. Appareillages et équipements :
. Balance de précision de type PA214.
. DCO metre de type Heidolph MR 3001 K.
. Spectrophotométre de type UV mini-1240.

|
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Appareil a reflux composé d’un tube ou d’un ballon a fond plat de 250 mL a col rodé et d’un
réfrigérant adaptable.

Plaque chauffante de type : MR 3001 K ou bloc chauffant adapté avec régulation de température.
Régulateur d’ébullition.

DBO metre de type VELP SCIENTIFICA F10100120.

Flacons d’échantillons bruns en verre de 500 ml de capacité.

Barreau magnétique d’agitation.

Armoire thermostatée a 20°C.

Dispositif d’agitation.
Etuve de type UNE 400.

II1.

Figure 7 : DCO metre Figure 8 : spectrophotometre

Méthodes :

III.1.Préparation de la solution dichromate de potassium :

II1.1.1. Mode opératoire :

Dissoudre 0.5 g de dichromate de potassium dans un litre de 1’eau distillée. Pour obtenir une
solution de 0.5 g.L™.

Procéder a une lecture a blanc en utilisant de 1’eau distillée.

Tracer une ligne de base entre 200 et 800 nm.

Un balayage spectral a été réalisé dans le but de déterminer la longueur d’onde qui présente une

absorbance maximale.

I11.2. Préparation de la solution de nitrate de chrome :

IIL1.2.1. Mode opératoire :

Dissoudre 2.5 g de nitrate de chrome dans un litre d’eau distillée pour obtenir une concentration
de 2.5gL".
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. Procéder a une lecture a blanc en utilisant de 1’eau distillée.
. Tracer une ligne de base entre 200 et 800 nm.
. La solution va subir un balayage spectral pour la détermination de la longueur d’onde maximale.

II1.3. Dosage par spectrophotométrie : Méthode ST-DCO (Méthode a petit échelle en tube
fermé) :

Cette méthode pour qu’elle soit différenciée de la méthode classique en systeme ouvert, est connue
sous le nom de méthode ST-DCO.

II1.3.1. Principe :

Dans des conditions définies, certaines matieres contenues dans 1’eau sont oxydées par le
dichromate de potassium (K,Cr,O7), en milieu acide (H,SO4) et en présence de sulfate d’argent
(AgrSO4) comme catalyseur et aussi en présence de sulfate de mercure (HgSO4) agent complexant des
chlorures, pour les empécher de s’oxyder par les dichromate de potassium pour se transformer en Cl,

gazeux.

Les ions de dichromate qui vont permettre 1’oxydation de la matiére organique vont tout d’abord réagir

avec I’eau H,O en formant du dioxygeéne O,.
La réaction globale de I’oxydation de la mati¢re organique est la suivante :
CHyNOq4 + yKoCrO7 + 3szsO4 —» aCO, + (2y + b/2) H,O + ¢/2N; + yCr, (SO4)3 + 2yKOH

Comme les chlorures peuvent consommer une quantit¢ de K,Cr,O7 et elles seront considérées comme
une matiére organique et entrainent une erreur par exces. C’est pourquoi qu’on rajoute les sulfates
mercuriques qui complexent les chlorures sous forme de chlorures mercuriques présenté par la réaction

suivante :
Hg*" + 2CI" — > HgCl,

L’originalité de cette méthode repose sur I’utilisation des tubes fermés prét a I’emploi qui contiennent
tous les réactifs nécessaires et il suffit d’introduire un volume précis d’échantillon, sur le dosage
spectrophotométrique de I’oxydant consommé et celui restant. On utilise la propriété d’absorber a 600
nm que posséde le Cr’", (formé lors de Ioxydation de la matiére organique de 1’échantillon par

réduction du dichromate de potassium) et a 420 nm que possede le Cr (VI) restant non réagit.
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I11.3.2. Principe de I’étalonnage :

Des concentrations de la solution étalon peuvent &tre rapportées en appliquant des dilutions
appropriées aux échantillons avant le dosage.

Apres la lecture spectrophotométrique, une courbe d’étalonnage doit étre représentée dont on
tire la concentration de I’échantillon inconnue.

I11.3.2.1. Préparation d’une solution étalon (saccharose) :

Considérons la solution aqueuse de saccharose comme une eau polluée de formule brute
C12H2,01, de pureté massique p= 0,995. La concentration de la solution meére doit étre voisinée de

1248 mg.L™.

A partir de cette solution, une série de solutions étalons aux différentes concentrations qui vont subir
une oxydation par le dichromates de potassium au milieu acide en présence d’Ag,SOs comme

catalyseur dans des tubes spectrophotométrique, chauffé a 150 °C pendant 2 heures.
La réaction d’oxydation du saccharose est la suivante :
C12H22011 + 8K2CI‘207 + 24H2SO4 B ——— 12C02 + 8C1’2 (SO4)3 + 27H20 + 16KOH

La consommation d’O, qui provient de dichromate de potassium est représentée selon la réaction

suivante :
KyCr,O7 + 3H, SOy ———» 3/20, + Cr (SO4)3 + 2H,0

Pour une mole de dichromate qui réagit avec le saccharose réagit réellement avec 3/2 moles de O, On

combinant les deux réactions précédentes on obtient la réaction suivante :
C1oH»0Oq + 120, ——» 12C0O, + 11H,0

La matiere oxydable contenue dans 1’échantillon qui réagit avec le dichromate de potassium provoque
un changement de couleur dont 1’absorbance est proportionnelle a la quantit¢ de dichromate de
potassium réduit, on lit I’absorbance a 578.5 nm et a 413 nm pour la quantité de dichromate qui n’a pas

été réagit, puis on calcule la DCO pour chaque tube d’apres la réaction précédente.

Pour oxyder 1 mole de saccharose il faut 12 moles de dioxygene d’ou la consommation d’oxygene est

en mg.L".
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12M
DCo = —"%

X CS(IC

sac

My, : Masse molaire de dioxygéne (32 g.mol h

Mg, : Masse molaire de saccharose (342 .30 g.mol'l)

Csqc - Concentration massique en (mg.L'l) de la solution de saccharose.
I113.3. Dosage a 578.5 nm :

I11.3.3.1. Mode opératoire :

Dissoudre 1g de saccharose dans un litre d’eau distillée. Pour obtenir une solution de 1000

mg.L'l.

Des dilutions ont été effectuées dans des fioles de 100mL.

Pour calculer les concentrations des solutions filles du saccharose on applique la régle suivante :

CiXVi=CsxVyg
Ou
C; : Concentration de la solution mere.
C¢: Concentration de la solution fille.
Vi: Volume de la solution mére a prélevé.
V¢ : Volume de la solution fille.

Tableau 3 : Les différentes dilutions du saccharose lors du dosage a 578.5 nm.

N° tube 1 2 3 4 5 6 7 8
Volume du saccharase

20 30 40 50 60 70 80 100
prélevée (mL).
Concentration de la
solution fille du saccharose | 200 300 400 500 600 700 800 1000

(mg.L'l).

|
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I11.3.4. Dosage a 413 nm :

Tableau 4 Les différentes dilutions du saccharose lors du dosage a 413 nm :

N°tube. 1 2 3 4 5 6
Volume du 0 0.5 1 3 5 7
Saccharase

prélevée (mL).

Concentration du 0 5 10 30 50 70

saccharose (mg.L'l).

I11.3.5. Mode opératoire :

1.  Meélanger 1.5 mL de solution de digestion et 3.5 mL du réactif acide dans des tubes spécifiques,
puis les fermer immédiatement afin d’éviter toute évaporation due suite a un fort échauffement
di a une réaction exothermique.

Bien mélanger les tubes, et les laisser refroidir.

Mettre le bloc chauffant en marche & 148°C.

Ajouter 2,5 mL de I’eau a analyser dans chaque tube, fermer et agiter.

Poser le tube dans le bloc chauffant préalablement chaufté, régler le minuteur sur 120 min

le bloc s’arréte automatiquement de se chauffer apres 2 heurs.

Sortir les tubes et les laisser refroidir.

© =N Rk WD

procéder a une lecture a blanc en utilisant un volume équivalent d’eau distillée a celui de
I’échantillon a analysé.
9.  Effectuer la lecture sur le spectrophotométre a A=578.5 nm, puis a 413 nm.

10. Tracer la courbe d’étalonnage du saccharose, absorbance en fonction de DCO.

I11.3.6. Préparation de la solution de lixiviat :

A partir de d’une solution mere de lixiviat dont la DCO est inconnue, on va procéder a des
dilutions pour obtenir des solutions filles (dans les deux tableaux ci apres) qui vont subir une oxydation
dans les méme conditions que les solutions étalon, Procéder sur ces solutions comme indiqué dans le

mode opératoire ci-dessus. Apres oxydation et refroidissement, 1’absorbance sera mesurée a 578.5 nm
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et a 413 nm puis on détermine leurs absorbances, et a partir de la courbe d’étalonnage du saccharose,

on déterminera la DCO du lixiviat.

I11.3.5.1. Dosage de lixiviat a 578.5 nm

Tableau 5 : Les dilutions du lixiviat dosé a 578.5 nm.

N’ fiole 1 2 3 4 5
Volume de 4 8 12 16 18
Lixiviat (mL)

I11.3.5.2. Méthode de dosage du lixiviat a 413 nm :

Tableau 6 : Les dilutions du lixiviat dosé a 413 nm.

N’ fiole 1 2 3 4 5
Volume de 2 3 4 5 6
Lixiviat (mL)

I11.4. Détermination de la DCO avec la méthode a reflux en systéme ouvert :
I11.4.1. Principe :

Ebullition a reflux, cette méthode utilise le méme principe que la méthode précédente :
oxydation de 1’échantillon par un exces de dichromate de potassium en présence d’acide sulfurique, de
sulfate d’argent (catalyseur) et de sulfate de mercure(Il) (complexant des ions chlorure). L’exces de
dichromate de potassium est dosé par le sulfate de fer et d’ammonium Le dichromate de potassium est

réduit :
CroO” +14H + 66 — 3 2Cr’" + 7TH,O

Le dichromate de potassium résiduel est dos€ par une solution de sulfate de fer (II) et d’ammonium, en

présence de ferroine (indicateur d’oxydoréduction) :

Fe’ —» Fe* +e

|
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La réaction globale du dosage est la suivante :
Cr,07 +14 H +6 Fe*"  —— 2Cr +6 Fe’ + 7TH,0

Il est alors possible de déterminer la quantité de dichromate de potassium consommé lors de 1’essai et

d’en déduire la quantité d’oxygene équivalente.

I11.4.2. Mode opératoire :

. Dans un tube de réaction introduire 10.0 mL d’échantillon de lixiviat des différentes
concentrations, représenté dans le tableau ci dessous.

. Ajoutée 5.00 mL de la solution de dichromate de potassium (0.040 mol.L™).

. Ajouter, lentement et avec précaution, 15 mL de la solution d’acide sulfurique contenant le
sulfate d’argent, en agitant soigneusement le tube.

. Mettre 1 a 2 gouttes d’acide sulfurique sur le col rodé du tube pour le lubrifier et relier le
réfrigérant au tube de réaction. S’assurer que le réfrigérant tourne facilement dans le rodage du
tube (sinon ajouter une goutte d’acide supplémentaire).

. Placer le tube dans le bloc chauffant et porter a ébullition (150 °C + 5 °C) pendant 2 heures

. Arréter le chauffage.

. Retirer le tubes avec leurs réfrigérants. Les laisser refroidir, puis rincer avec précaution le

réfrigérant en recueillant les eaux de lavage dans le tube de réaction.

. Oter le réfrigérant.
. Transvaser le contenu du tube dans un erlenmeyer de 250 mL, rincer et diluer avec environ 75
mL d’eau.

. Ajouter 2 a 3 gouttes de ferroine, et titrer avec la solution de sulfate de fer (II) et d’ammonium,
on arrétera le titrage lors de 1’appariation de la coloration rouge brune due aux ions de fer (III).
Essai a blanc :
Procéder de la méme manicre en remplagant 1’échantillon par 10,0 mL d’eau déionisée.
La consommation de dichromate de potassium lors de cet essai doit étre trés faible et ne pas excéder

0.5mL.
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Ce tableau représente les volumes de lixiviat prélevés dans des fioles de 250 mL

Tableau 7 : les volumes des échantillons de lixiviat.

N de la fiole 1 2 3 4

Volume de 5
1.5 2.5 4

Lixiviat (mL)

I11.5. La demande biochimique en oxygene :
La demande biochimique en oxygéne est la mesure de la quantité d’oxygene requise pour oxyder la

matiére organique biodégradable par les microorganismes.
I11.5.1. Méthode d’évaluation de la DBOs par respirométrie :
REFERENCE : Méthode HACH

Une méthode manométrique (respirométrique) d’évaluation de la demande biologique en oxygene

mesurée pendant cing jours. Elle est appliquée aux eaux usées.

II1.5.2. Principe :

Le principe de la mesure consiste a introduire une quantité connue de lixiviat diluée dans un flacon de
DBO, qui est reli¢ au systétme manométrique. L’oxygene qui est consommé par les micro-organismes
pour dégrader la matiére organique, est remplacé par le CO; au dessus de I’échantillon dans le flacon.
Le CO; produit est absorbé par les pastilles de KOH. La différence de pression est directement affichée
a I’échelle manométrique en mg d’0,.L! en termes de DBO:s.

La loi d’Henry :

On a établi une relation entre la pression partielle d’O, et sa fraction molaire dans lixiviat, a
température constante (20 °C), et a [’équilibre, la quantit¢ d’O, dissoute dans lixiviat est

proportionnelle a la pression partielle qu’exerce 1’oxygene sur lixiviat.
P; =K; X;

Cette loi mesure la solubilité d’O, dans lixiviat.

P; : pression partielle de gaz.

X; : Fraction molaire.

=
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K;: Constante d’Henry.

II1.5.3. Mode opératoire :

. Mesurer la prise d’essai et I’introduire dans le flacon brun.

. Introduire un barreau aimanté dans le flacon.

. Placer dans le col de la bouteille un support en caoutchouc qui contiendra une a deux pastilles
de KOH.

° Mettre le bouchon, sans le serrer.

. Enclencher I’agitation et pour équilibrer la température a (20°C), agiter pendant une heure.

. Fermer les bouchons du flacon et du réservoir (a mercure).

. Ajuster I’échelle au niveau du mercure dans le capillaire.

. Lire quotidiennement les valeurs indiquées sur 1’échelle.

. Apres le cinquieme jour, lire le résultat sur 1’échelle, le multiplier par le coefficient de

conversion. Le résultat correspond a la consommation d’oxygéne en mg d’O,.L
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chapitre II : Résultats et discussions

Dans cette partie nous allons intéresser aux résultats obtenues lors de la détermination de la

demande chimique en oxygene (DCO) par différentes méthodes soit par spectrophotométrique ou

bien par un dosage en retour ; nous avons déterminé aussi la DBOs par la suite nous allons faire une

comparaison entre les méthodes et juger leurs fiabilité.

I. Les résultats
I.1. Les résultats obtenues lors de la recherche le de l1a longueur d’onde maximale:

I.1.1. détermination de la longueur d’onde maximale du chrome (VI) :

Le spectre d’absorption du Cr (VI) est présenté dans la figure 9.

0,09 -
0,08 -
0,07 -
0,06 -
0,05 -
0,04 -
0,03 -
0,02 -
0,01 -

Absorbance

250

300 350 400 450

Longueur d'onde

500

550

Figure 9: Spectre d’absorption du Chrome (VI)

Le spectre montre une absorbance maximale a 413 nm, tous les dosages par la suite ont été fait a cette

longueur d’onde maximale; pour I’optimisation de la méthode.
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I.1.2. détermination de la longueur d’onde maximale du chrome (III) :

Pour déterminer la longueur d’onde maximale du Cr’" (dans la solution de nitrate de chrome), nous

avons suivi la variation de I’absorbance en fonction de la longueur d’onde.

Le spectre d’absorption est présenté dans la figure 10.

0,04 -
0,035 -
0,03 -
0,025 -
0,02 -

Absorbance

0,015 -
0,01 -
0,005 -

O T T T T T 1
400 450 500 550 600 650 700

Longueur d'onde (nm)

Figure 10: Spectre d’absorption du Chrome (III)

Le spectre montre une absorbance maximale a 578.5 nm, tous les dosages par la suite ont été fait a

cette longueur d’onde maximale; pour I’optimisation de la méthode.

I.2. Résultats obtenus a partir des méthodes utilisées pour la détermination de la DCO:

I.2.1. Le dosage du chrome III dans la solution du saccharose :

La longueur d’onde maximale a été¢ fixé a 578.5 nm nous avons fait varier la concentration du

saccharose, le suivi de I’absorbance en fonction de la longueur d’onde est représenté dans la

figure 11.
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Figure 11: Courbe d’étalonnage (absorbances en fonction des concentrations)

La loi suivante permet de calculer les valeurs de la DCO :

12M
pco=—2xc,,,

sac

Tableau 8: Données et résultats pour la solution étalon (saccharose) a 578.5 nm.

N° tube. 1 2 3 6 7
Concentration du 300 400 500 800 1000
saccharose (mg.L'l).
Absorbance 0.0905 0.1273 0.1627 02471 03176

) -1
DCO (mg d°0,.L7). 336.54 448.72 560.91 897.46 1121.82
Facteur de dilution. 333 25 ) 125 1

) -1

FXDCO (mgdO2.L7). | 11206782 | 1121.80 | 1121.82 | 1121.8250 | 1121.82

-
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Les valeurs des absorbances correspondant aux valeurs de la DCO citées dans le tableau précédant

sont présentées dans le graphe suivant :
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Figure 12 : Courbe d’étalonnage (absorbances en fonction de la DCO) du
saccharose a 578.5 nm

La représentation de 1’absorbance des solutions des différentes concentrations en fonction de la DCO

est linéaire.

On remarque que les absorbances augmentent progressivement en fonction de la DCO de lixiviat, le

coefficient de corrélation est de 1’ordre de 0.9988, dont I’équation de la droite d’étalonnage est

A = 0.0003 DCO, en utilisant cette équation on pourra déduire la valeur de la DCO de lixiviat en

connaissant son absorbance :

DCO = 50003

Tableau 9 : Données et résultats de lixiviat 4 578.5 nm.

Volume de lixiviat prélevé (mL) 4
L’absorption 0,036
DCO (mg O,.L™") 120
Facteur de dilution (F) 62.5
DCO X F (mgd’0,.LY) 7500

&
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1.2.2. Le dosage du chrome (VI) dans la solution du saccharose
La longueur d’onde maximale a été fixé a 413 nm nous avons fait varier la concentration du
saccharose, le suivi de I’absorbance en fonction de la longueur d’onde est représenté dans la

figure 13.
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saccharose a 413 nm.

Figure 13 : Courbe d’¢étalonnage (absorbances en fonction des concentrations) du

La loi suivante permet de trouver les valeurs de la DCO

12M
DCOo = —%

X Csac

sac

Tableau 10: Données et résultats de la solution de référence (saccharose) a 413 nm.

N° tube. 1 2 3 6
Volume du saccharase prélevée 0.5 1 3 5
(mL).

Concentration du saccharose 5 10 30 50
(mg.L™h.

Absorbance 0.0023 0.0057 0.0176 0.0303
DCO (mg.L™) 5.609 11.218 33,68 56,14
Facteur de dilution 200 100 33.3 20

F xDCO 1121 1121.8 1121,54 1121,8

&
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Les valeurs des absorbances sont représentées en fonction de la DCO du saccharose obtenues
sont représentées dans la figure 14.

y = 0,0006x
0,035 ~ R?=0,9988
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Figure 14: Courbe d’étalonnage des absorbances en fonction de la DCO du saccharose
a413 nm

La courbe présentée ci-dessus est linéaire, on remarque que les absorbances augmentent
progressivement en fonction de la DCO de lixiviat dont le coefficient de corrélation est de
I’ordre de 0.9988, L’équation de la droite d’étalonnage est de A = 0.0006 DCO, en utilisant
cette équation on pourra déduire la valeur de la DCO de lixiviat en connaissant son absorbance :

DCO =

0.0006

Les résultats de la DCO sont représentés dans le tableau 11.

Tableau 11: Données et résultats de lixiviat a 413 nm.

N° tube. 1
Volume de lixiviat 2
prélevé (mL)

Absorbance 0.0031
DCO (mg O,.L™") 5,166

Facteur de dilution (F) 125

DCO x F (mgO,L") |64583

=
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Le résultat de la DCO trouvé dans cette méthode représente la quantité¢ d’oxygene qui n’a pas
¢té réagit, on cherche a trouver la DCO de lixiviat c'est-a-dire la quantit¢ d’oxygene qui a été
consommé, en premier on cherche a trouver la DCO de dichromate de potassium c'est-a-dire la
DCOtotale.

La solution digestion contient une quantité de 10,2 g.L™' de dichromate de potassium dissous dans
1000 mL d’eau.

Lors de préparation des tubes de la DCO de volumes 7,5 mL, on introduit 1,5 mL de solution de
digestion qui contient le dichromate de potassium.

La quantité du chrome dans 1.5 mL de la solution digestion

10,2 g » 1000 mL

m (KzCI'zO7) » 1,5 mL

m (KzCI'zO7): 0,0 1 Sg

La quantité du chrome dans 7.5 mL dans Les tubes de DCO.

0,015¢ » 7,5mL

m (K2Cr,0-) —» 1000 mL

m (K,Cr,07) =2¢g

Donc la concentration du chrome est de 2g.L"

D’aprés la réaction d’oxydation : 1 mole de K,Cr,0; donne 3/2 mg.L™' d’O,.
294.1gmol” ___ [ 48g.mole” d’0,

2g.L" »X

X =326.41 mg.L" de O,.

Cette valeur représente équivalence en O, totale de la matiere organique présente dans la solution
de digestion.

DCOgaie= 326.41 mg.L" de O,.
On a la concentration de I’oxygéne restant dans le lixiviat est de 5,16 mg d’0,.L"
Donc : DCO consommée = (DCO totale — DCO restante) X F

DCO =(326.41 -5,16)x125

|
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DCO =40156,25 mg d’0, .L™

1.2.3. méthode a reflux en systéme ouvert

La loi suivante permet de déterminer la valeur de la DCO qui se présente dans le tableau :

Vo= Volume de sulfate de fer et d’ammonium (II) nécessaire a 1’essai a blanc (mL).
V;= Volume de sulfate de fer et d’ammonium (II) nécessaire au dosage (mL).

~ 8000(Vo — V)T

chapitre II : Résultats et discussions

T = Titre de la solution de sulfate de fer (II) et d’ammonium (en mol.L'l) soit dans le cas présent

0.12 mol.L™".
V = Volume de la prise d’essai (en mL).

Si nécessaire, tenir compte pour ce calcul de la dilution pratiquée sur 1’échantillon.
8000 = est la masse molaire, en milligrammes par un litre, de 2 O,.
Tableau 12 : Données et résultats de la DCO avec la méthode a reflux en systéme ouvert.

Volume de lixiviat prélevé (mL) 1
Volume du sel de Mohr (mL) 8.7
DCO (mg O,.L™") 28.8
Facteur de dilution (F) 250
DCO x F (mg O,.L™") 7200

Le volume de sel de Mohr obtenu lors de I’essai a blanc est de 9 mL.

I.3. Le résultat obtenu a partir de la méthode respirométrique pour la détermination de la

DBOs

La valeur de la DBOs est de 1450 mg.L™'

Le rapport DBOs/ DCO = 0,19.

I. Interprétations des résultats

Les résultats d’analyses obtenus indiquent que la valeur de la DCO est tres forte, dans les
environ de 7000 mg.L™" est trés élevée par rapport & la norme qui est de 120 mg.L™" pour le rejet
dans le milieu naturel, la DBOs présente une valeur de 1450 mg.L™", cette teneur dépasse la
norme qui est 35 mg.L™". Ceci dénote que les lixiviats du C.E.T de Corso sont trés riches en

|
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matiére organique oxydable, le rapport DBOs/ DCO est de 0,19 on peut dire que le lixiviat
analysé est faiblement biodégradable.

I1.1. Comparaison des méthodes

Les trois méthodes présentent de nombreuses différences sur leur mise en ceuvre, bien que
leur principe soit similaire.

Cette étude a pour objectif de faire une comparaison de ces méthodes a partir des résultats
obtenus lors de détermination de la DCO de lixiviat a différentes dilutions.

Le tableau suivant regroupe les données recueillies pour les trois méthodes réalisées :

Tableau 13 : Tableau comparatif entre les trois méthodes de la détermination de la DCO.

Valeur de la DCO avec le | Valeur de la DCO avec le | Valeur de la DCO avec le dosage
dosage du chrome (III) a dosage du chrome (VI) a | de I’exces de chrome (VI) par sel

578,5 nm 413 nm de Mohr
(mg 0,.L™") (mg 0,.L™") (mg O,.L"
7500 40156,25 7200

Il apparait que les résultats de la DCO de la méthode de dosage par titrage sont suffisamment
bonnes pour I’estimation de la matieére organique, elle est lente, consomme beaucoup de réactifs
mais par contre c’est une méthode qui donne des meilleures valeurs de DCO.

Nous avons pu observer des écarts entre les résultats de mesure des trois méthodes. Les résultats
de la DCO (dosage a 413nm) sont trés écartés. Il semble que cette méthode ne donne pas des
bons résultats sur la détermination de la matiére organique.

En effet, la méthode de dosage a 578.5 nm et celle de dosage par sel de Mohr ont tendance a
donner des résultats similaires. Ce petit écart semble étre liés aux influences de volume de prise
d’essai et du mode de détection: photométrique, titrimétrique, et aussi aux erreurs de
manipulation.

La spectrophotométrie est une méthode sensible a la présence de la matiére en suspension et aux
interférences, qui nécessite notamment de bien centrifugé les échantillons avant leurs analyse,
contrairement a la titrimétrie En revanche, en absence de ces interférences on peut penser que
c’est une méthode fiable.
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Conclusion générale

Les lixiviats de décharge constituent une source de nuisance qui vient s’ajouter aux
nombreux problémes de contamination du milieu environnant, s’ils ne sont pas traités avant leur
rejet. La matiére organique, principale composante de ces effluents, doit avoir une grande
attention dans la mesure ou il est difficile d’éviter la propagation et la diffusion de cette pollution

dans les sols et vers les nappes phréatiques.

Ce travail vise a déterminer et a estimer la pollution que contient le lixiviat du centre
d’enfouissement de Corso en terme de DCO qui est I’un des paramétres importants de la qualité
d’une eau qui se définit comme étant la quantité d’oxygene nécessaire pour oxyder toute la

matiére organique contenue dans une eau.

La DCO obtenue est le résultat de la réaction d’oxydation d’un échantillon (eau ou effluent)
avec un oxydant puissant (le bichromate de potassium), exprimée en milligramme d’oxygeéne par

litre d’eau, consommé par le premier.

Nous avons tenté a travers ce travail de déterminer la DCO de lixiviat du C.E.T de Corso

avec différentes méthodes :

. Dosage par spectrophotométrie d’ou la quantité de polluant est déterminée a partir de la
quantité de Cr (III) et du Cr (VI) dosé par spectrophotométrie.

. Dosage en retour de dichromate, dont la quantité de polluant est déterminée a partir de
dosage de I’exces de dichromate a 1’aide d’une solution de sel de Mohr, en présence de
ferroine comme indicateur color¢.

. La DBOs de lixiviat a ét¢ déterminée par la méthode respirométrique. Elle correspond a la
quantité du dioxygene consommée pendant 5 jours a 20 °C par les microorganismes (matiere

biodégradable), exprimée en mg d’O,.L™".
Les résultats d’analyses sur le lixiviat nous a permis de tirer les conclusions suivantes :

>  Une forte charge organique avec une DCO de valeur moyenne de 7500 mg d’0,.L™" obtenue
par le dosage en retour par sel de Mohr.

>  Une valeur de DCO = 7200 mg D’0,.L" par la méthode de dosage spectrophotométrique a
578,5 nm.




Conclusion générale

> Une valeur de DCO = 40156.25 mg d’0,.L"' obtenue par la méthode de dosage
spectrophotométrique a 413 nm.

»  Une valeur de DBOs = 1450 mg d’O2.L™".

> Une biodégradabilité de I’ordre DBOs/ DCO = 0,19.

On remarque que :

Toutes les valeurs des paramétres de pollution analysés dépassent les normes de rejets dans

le milieu récepteur.

A I’issue de I’étude réalisée dans ce travail, et d’apres les résultats obtenus, on peut conclure

que :

La meilleure méthode qui nous a donné des bons résultats de la charge polluante qui se
présente dans lixiviat, est celle du dosage par sel de Mohr avec une DCO de moyenne de 7500 mg

d’0,.L", et du dosage spectrophotométrique avec une valeur de 7200 mg d’0,.L".
Lixiviat de C.E.T de Corso est faiblement biodégradable avec un rapport de DCO/DBOs < 2

On peut dire que les résultats de notre étude peuvent étre qualifiés de trés importants,
encourageants, et originaux, et ils pourraient étre comme référence pour le choix des procedes de

traitement de lixiviat.

o
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Annexe 1 :

Préparation du réactif acide et la solution de digestion :

. Réactif d’acide sulfurique

v' Ajouter Ag;SO;4 (sulfate d’argent) dans H,SO4 (acide sulfurique) concentré a raison de
5.5g d’Ag,SO4 par Kg H,SOy .

v' Laisser reposer 1 a 2 jours afin qu’Ag>So4 soit complétement dissous.

v La solution doit étre conservée dans un endroit obscur.

. Réactif de digestion

v" Dissoudre 10,2g de K,Cr,O5 (dichromate de potassium), préalablement chauffé a 105°C
pendant 2 heures, dans 500 ml d’eau distillée.

v' Ajouter lentement 167 ml de H,SO4 concentré et 33.3 g de HgSOy4 (sulfate mercurique).

v’ Agiter jusqu’a dissolution compléte, laisser refroidir et compléter a 1000 ml avec de
I’eau distillée.

Annexe 2 :
Application de la notion de degrés d’oxydation :

Le chrome a I’état VI dans le dichromate de potassium (de couleur orange), passe a 1’état 111
(en prenant la couleur verte) ; son équation de réduction fait intervenir les protons H' de

I’acide, afin de capter I’oxygene provenant de 1’ion dichromate :

(Cr,07)* + 14H"+6¢ » 2Cr +7H,0

Le nombre d’oxydation du couple redox (Cr,0,>/Cr’").

n.o de Cr = x on a le nombre d’oxydation de O; est (-2) celui de I’hydrogene est (+1)
Donc 2x + 7*(-2)=-2

D’ou x=+6

Le nombre d’oxydation du Cr’* est de +3
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Annexe 3 :
Demonstration la relation:

0= 8000(V, — V)T Relation (1)
a V

Pour démontrer la relation il faut se rappeler qu'une solution molaire en dichromate est
6éq.L".
(Cr,0"+14 H;0" + 6 ¢ > 2 Cr’" +21 H0).

Vo X T : est le nombre d’équivalents dans la solution de dichromate initialement présente dans
le tube. Vi X T est le nombre d’équivalents dans la solution de dichromate présente dans le
tube i aprés réaction. Donc (V¢ — Vl.) T est le nombre d’équivalents qui a réagit avec le
lixiviat, ce qui représente (Vo — Vl.)% x T mole de dichromate soit %(VO — Vl.)% T moles de
dioxygene consommeées. La masse molaire du dioxygene My, est 32000 mg/mol, donc la
masse du dioxygéne consommées est %(VO - Vi)% XT X My, % si V est le volume de lixiviat

analys¢ (V=10 mL dans notre cas).

En exprimant la DCO en mg 0,.L", on retrouve la relation (D)

Annexe 4 :

Préparation des réactifs utilisés avec la méthode a reflux en systéme ouvert :

—  Acide sulfurique (d=1.84).

—  Solution d’acide sulfurique 4 4 mol.L™" :

. 220 mL d’acide sulfurique (d=1.84).

. 1 litre d’eau déionisée.

Verser 1’acide sulfurique dans de ’eau. Aprés refroidissement. Compléter le volume a un
litre.

- Solution de sulfate d’argent dans 10g.L™" dans I’acide sulfurique :

. 10 g de sulfate d’argent cristallisés (AgxSOys).

. Un litre d’acide sulfurique (d= 1.84).
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Dissoudre le sulfate d’argent dans 40 mL d’eau déionisée, ajouter 960 mL d’acide sulfurique

avec précaution.

Des solutions prétes a I’emploie sont disponibles dans le commerce.

—  Solution de sulfate de fer et d’ammonium & 0.12mol.L™:

. 47 g sulfate de fer (II) et d’ammonium FeSO4(NH4),SO4.6H,0 .

. 20 mL d’cide sulfurique (d=1.84)

o Un litre eau deionisée.

Dissoudre le sulfate de fer et d’ammonium dans de 1’eau, ajouter I’acide sulfurique. Apres
refroidissement, ajuster le volume a un litre.

—  Solution de ferroine :

. 1.5 g de 1,10- phénanthroline.

. 0.7g de sulfate de fer (II) (FeSO4.7H,0).

. 100 mL d’eau deionisée

Dissoudre la phénanthroline et le sulfate de fer dans de 1’eau et compléter le volume. On peut
¢galement utiliser une solution commerciale.

—  Solution étalon de dichromate de potassium a 0.04mol.L”', contenant du sulfate de

mercure (II) :

. 80 g de Sulfate de mercure (II).

. 100 mL Acide sulfurique (d = 1.83).

) g de dichromate de potassium K,Cr,O7.

. 1000 mL d’eau deionisée.

Dissoudre 80 g de sulfate de mercure (II) dans environ 800 mL d’eau déionisée. Ajouter avec

précaution 100mL. Laisser refroidir puis ajouter 11.767 g de dichromate de potassium

(préalablement séché a 105 °C pendant 2 heures). Transvaser la solution quantitativement dans

une fiole jaugée de 1000 mL et compléter au volume.

Cette solution est stable environ un mois.



Résumé

Avant le passage aux traitements des lixiviats des centres d’enfouissements techniques, la
détermination de la demande chimique en oxygéne DCO est une étape primordiale pour
son analyse qui est un paramétre permettant d’évaluer la quantité de matiéres organique
oxydable présente dans le lixiviat ,dans notre étude plusieurs méthodes ont été appliquées,
des dosages spectrophotométrique a 600nm du chrome III et & 400nm pour le chrome VI,
un dosage en retour de I’exceés de dichromate par le fer. La demande biologique en
oxygene au bout de cinq jours DBOs est aussi un parameétre qui a été déterminé pour
évaluer la quantit¢ de mati¢res organique respirable présente dans lixiviat qui est la
quantité d’oxygéne nécessaire a la respiration des microorganismes en dégradant la

matiére organique.
Mots clés : lixiviat, dosage, spectrophotométrie, dosage en retour, DCO, DBOs
Abstract

Before the passage to the treatment of the leachate of technical landfill centers, the
determination of the chemical oxygen demand COD is an important step for its analysis
who is a setting that allows to evaluate the quantity of the oxidation organic matter present
in the leachate; in our study, many methods were applied, the spectrophotometric dosages
at 600nm for chrome III and at 400nm for chrome VI, a return dosage of excess of
dichromate that is left by iron (Fe); the biological oxygen demand in five days BODs is
also a setting that was determined to evaluate the quantity of the organic matter
breathable present in leachate which is the necessary quantity of oxygen for the breath of

microorganism by degrading the organic matter.

Key words: Leachates, dosage spectrophotometer, return dosage, DCO, DBOS
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