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Abréviation

BPR : Barriere perméable réactive.

COV : Composeé organique volatile.

HCZW : La largeur de la zone de capture hydraulique
POP : Polluants organiques persistants.

PNA : Para nitroaniline.

APNB : Acide Para nitrobenzoique.

CH : Charbon.

SB : Sciure de bois.

AG : Argile.

p : Masse volumique (g/mL).

Q. : Débit volumique (mL/mn).

V : Volume (mL).

A : Absorbance.

K : Nombres d’ondes (nm).

pH : Potentiel hydrogéne.

C : Concentration (mol/L).

Co: Concentration initial (mol/L).

t: Temps (mn).

mG : Masse adsorbeé globale (g).

mT : Masse total(g).

RDM : La résistance des matériaux.

DRX : Diffraction des Rayons X.

FTIR : L’analyse infrarouge par transformée de Feur
UV-VIS : Ultraviolet visible.

MEB : La microscopie électronique a balayage.

FVZ : Fer a valent zero.

BTEX: Benzéne, Toluéne, Ethylbenzéne, Xylénes.
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Introduction generale



Introduction générale

L'eau, si commune et si banale, est présente gartmers, océans, nappes
phréatiques et aquiféres, glaciers et calottesirpslarivieres et fleuves, etc. L’'eau est
indispensable a la survie de tout étre vivant, ahiou végétal. L’eau est un excellent
solvant. Cette propriété explique pourquoi elle fastlement altérable par beaucoup de
composés chimique notamment les aromatiques. ke, éHctivité industrielle, agricole
ou domestique généere de plus en plus de pollutt@pendant Ipsieurs techniques de

dépollution des eaux contaminées ont été miseiat p

L'utilisation des Barrieres Perméables RéactiveBRB une technologie récente,

semble une voie prometteuse pour la protectioredas souterraines.

L'objectif de notre travail est I'exploration dgelques paramétres pouvant influer
sur l'efficacité des barriéres perméables et reastiL’originalité de cette étude réside
dans les matériaux utilisés (Charbon, Sciure ds, l#ogile) pour élaborer ces barriéres et
dans le type de polluants traités. En effet, nousnga opté pour deux composés
nitroaromatiques toxiques, I'acide p-nitrobenzoigtiéa p-nitroaniline.

Ce manuscrit sera divisé en deux parties:

v’ La premiere partie comporte une étude bibéipgique. Elle est
subdivisée en deux chapitres dont le premeemsiste en une synthese des
connaissances sur les Barrieres Perméables REsa¢BPR) tandis que le deuxieme
traite la pollution organique.

v' La deuxiéme partie est également divisée en deapitths. Un premier
chapitre, le chapitre N°lll, aborde la partie « énals et méthodes », dont lequel nous y
décrirons les protocoles expérimentaux, le matétietactifs utilisés. Un second chapitre,
le chapitre N°IV, est consacré aux résultats expémtaux obtenus ainsi que leurs

interprétations.

Enfin, une conclusion générale résume I'essedsslrésultats obtenus ainsi que

des perspectives.

]
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Barriere permeéable réactive



Chapitre I : les barrieres perméables réactives

La décontamination des eaux polluées et laeggarde des eaux souterraines est,
actuellement, un des principaux défis environnementLe nombre de sites contaminés est
en constante progression. Lorsque la source dexmamation n'est pas localisée ou que le
traitement est trés couteux, on fait appel a udenigue innovante qui consiste a édifier une
barriere perméable réactive.

La barriere réactive perméable (BPR) est wahrtologie in situ, passive, de
remédiassions des eaux souterraines contaminéesbhatr@ére permeéable contenant le
matériau réactif est positionnée perpendiculairdndefiécoulement des contaminants. La
BPR est constituée d'une zone perméable et durérimat réactif (métaux réducteurs,
accepteurs ou donneurs d’électrons, adsorbantbatitérien,...) pouvant décomposer les
polluants d’'une fagcon microbiologique ou chimiquidrader, modifier ou adsorber les
polluants)[1]. Le panache de contaminants traverse la barrigus Beffet d’'un gradient
hydrauliqgue naturel et ne nécessite pas l'utisatd’'un systtme de pompage pour la
récupération des eaux polluées. Cette technolagigeratection des eaux souterraines est tres
rentable. Le fer a valence zéro (FZV) est le réducteur lespltilisé pour réduire la contamination
des eaux souterraines. L'efficacité du fer a éstée a I'échelle laboratoire, pilote et réelle @

large gamme de polluants. La charge polluante ptésdans les eaux souterraines en aval de la

barriére est abaissée.

I.1. Type de barrieres perméables réactives
Les deux principales configurations de BPR samslévantes :
v' Le systéme de mur continu ou « continuous wall »

Il s’agit d’'un mur perméable et réactif sur togtelongueur. Cette configuration doit
intercepter le panache de pollution sur toute siiase Ce type de configuration a I'avantage
de minimiser les perturbations hydrauliques.

v Le systéme de « Funnel and Gate » ou porte filtraat

Cette configuration fait converger le panache déaot vers des portes, réacteurs de
traitement. Elle modifie les écoulements en lesafiai converger vers la partie perméable. En
revanche, elle offre la possibilité de mieux colardes performances de la BPR en termes
d’abattement de pollution. Les systémes d'entorgtaite grille sont utilisés pour canaliser le
panache de contaminants dans une grille qui cdritematériau réactif. Les entonnoirs sont
non-permeéables, et la conception la plus simplesistanen une seule grille avec des parois
éetendant des deux c6tés. Le principal avantage/sterae d'entonnoir et de porte est qu'une

région inférieure réactive peut étre utilisée pleutraitement de la plume, ce qui entraine un

Y




Chapitre I : les barrieres perméables réactives

coltmoindre. En outre, si le milicréactif doit étre remplacé, il est beaucoup pledidale le

faire a cause de la petite pol[3]

A Reactive Gate I B

S—

BPR |

.
|
| |
* o~ Fumekand-Gate PRB : :_ ————
' Funnel \"'"——-——-—‘I' : ]
! . Eaux
ontami I l A A
Contaminant Plume A tEuUix ’ : : dEpO"UeeS
oniaminees | | :
\ -
\ : :
GWFlow _ Flux

Figure 1.1 : Schémade principt d'une Barriere perméablsysteme porte filtrante(A) «e

systeme mur continu(B).

[.2. Composition d’'une barriere perméable

Une BPRest une zone de traitement in situ qui capte passwnt et élimine o
décompose les contaminan ces derniers libérant ainkeau non contaminé[l]. Les
meéthodes d'enlévememptimaires comprennent: la sorption et la précimtatla réactior
chimique et des réactions imguant des mécanismes biochimiq(és

v’ Les matériaux d’adsorption

Les matériaux adsorbantsilisés sont le charbon actif, lezéolites, le gel d
silice,...etc. Ces matériaux sont connus pour éegagllents adsorbants. Une fois saturés
matériaux adsorbants doivent étre changés. Cattmitpie est essentiellement utilispour
éliminer les compos2organique ou inorganiq|

v' Les matériauxde précipitation (réactivité)

Les matériaux utilisés réagissent aves contaminants, essentiellement des comp
inorganiques. Par exemple, des eaux polluéesgsargjets miniers, lixiaviats de déchar
chargés en métaux lourds teque le plomb,..., peuvent étre traitées grace uténaa
filtrant composé de chaux. De méme que le chromeeut étre réduit en chrome Il puis €
ainsi immobilisé. Le fede valence zéro est le matériau réactif le pltiksél les BPR pour la

protection des eaux souterrai [5].




Chapitre I : les barrieres perméables réactives

v' Les matériaux de dégradation
Certains polluants organiques sont dégradésoamposés moins ou non toxiques. Par
exemple, certains composés organiques chlorés peétre dégradés en traversant une zone
réactive remplie de granulés ou de limaille dedercomposes organiques correspondants.
Les barrieres peuvent aussi étre remplies de raatépartiellement composés de nutriments,
oxydants, réducteurs; ce qui crée, selon les bgsdes conditions hydrogéochimiques

propices a la biodégradation de certains compaggsigues (voir tableau suivant).

Tableau 1.1 : Les applications les plus courantes des barrieraaédables

Principe de décontamination Substance polluante e Bgpbarriere
Réduction Microbiologique| COV, Chlorés, chlorobemzé Barriére biologique
nitrate, sulfate anaérobique, Barriére de
tourbe ou de composte
Réduction chimique COV, chlorés, Chlorobenzéne, Barriére de fer
nitrate, sulfate
Dégradation anaérobique BTEX Barriére biologique
microbiologique anaeérobique avec

nitrate/sulfate

Oxydation microbiologique| BTEX, styrene, légers et huil¢ Barriére biologique aérobie

(minéralisation) légere ou Barriere d’air comprimeé
Précipitation et/ou réduction Métaux Barriére biologique
de métaux anaérobique
Barriere de fer
Adsorption Pratiguement toutes les Charbon actif, Barriére de
substances tourbe ou de composte

[.3. Caractéristiques d’'une barriere perméable réative
v' La perméabilité
La perméabilité d'un matériau (une roche, un tisttl) correspond a son aptitude a se
laisser traverser par un fluide sous l'effet d'uadgnt de pression. La perméabiliké
s'exprime généralement en Darcy (D). Un darcy (% D,97x10”m? correspond & la
perméabilité d'un corps continu et isotrope au ermvduquel un fluide de viscosité
équivalente a celle de I'eau & 20 °C s'écoule ¥itesse de 1 cmidorsqu'il est soumis & une

pression de 1 atm, ce qui correspond a la dimersiore surface.
Avec : Q= KAATH équation n° 1

Q : le débit volumique (fs) filtrant.

]



Chapitre I : les barrieres perméables réactives

K : la conductivité hydraulique ou « coefficient perméabilité » du milieu poreux (m/s), qui
dépend a la fois des propriétés du milieu porewteda viscosité du fluide.

A : la surface de la section étudiée€m

Le gradient hydraulique & AH/L), ou AH est la différence des hauteurs piézométriques en
amont et en aval de I'échantilldnest la longueur de I'échantillon.

Le terme de conductivité hydraulique (ou coeffitida perméabilit&) est le rapport
entre cette perméabilité et la viscosité du flujgenéralement le fluide est I'eau). Plus un
milieu est perméable plus le fluide s'écoulera.\lite conductivité hydraulique s'exprime en
metres par seconde ). La conversion suivante est disponible pour I'eau
102 cmst = 10 m?* = 107 D. [6].

v Larésistance

La résistance des matériaux, aussi appelée RDiMinesdiscipline particuliere de la
meécanique des milieux continus permettant le calesl contraintes et déformations dans les
structures des différents matériaux. La RDM perdwetramener |'étude du comportement
global d'une structure (relation entre sollicitap forces ou moments et déplacements) a
celle du comportement local des matériaux la corapogrelation entre contraintes et
déformations). L'objectif est de concevoir la stowe suivant des critéres de résistance, de
déformation admissible et de codt financier acddptaLorsque l'intensité de la contrainte
augmente, il y a d'abord déformation élastiquer@ériau se déforme proportionnellement a
I'effort appliqué et reprend sa forme initiale bue la sollicitation disparait), suivie parfois,
en fonction de la ductilitcapacité a se déformer sans se romgtejnatériau, d'une déformation
plastique (le matériau ne reprend pas sa formelmitorsque la sollicitation disparait, il
subsiste une déformation résiduelle), et enfirufature (la sollicitation dépasse la résistance
intrinséque du matériagiy].

Pour effectuer les calculs de validation, il faalsger par une étape de modélisation. Cela
consiste a déterminer des valeurs caractéristiquanatériau par des essais mécaniques, en
particulier l'essai de traction ou de compressiam; s'intéresse en général a la limite
d'élasticitéRe, et au module de Yourtg

Loi de Hooke : oc=E.¢ équation n° 2
E : module de Young en NAou Pa.
€ : pourcentage dia déformation

6 . contrainte ou force exercée par unité de surface.

]



Chapitre I : les barrieres perméables réactives

v La réactivité
Une réaction chimique correspond a la transformatiespeces (molécules, atomes ou

ions) en d'autres. Les corps qui réagissent entxgpeur disparaitre sont appelés réactifs.
Les corps qui sont formés au cours de la réactiohlss produits. Au cours d'une réaction
chimigue on observe, soit la rupture d'une ou plusi liaisons chimiques et la formation
de nouvelles liaisonf8]. A titre d’exemple, des anions chlorure et desocati Ag en
solution donnent un précipité de chlorure d'argent.

v I'adsorption

L’adsorption est un phénoméne de surface. L'atisarpa l'interface soluté/solide est
un phénoméne de nature physique ou chimique paell@gs entites chimique présentes dans
un effluent liquide ou gazeux (adsorbat), se fixarit surface d'un solide (adsorbant). Ce
phénomene dépend a la fois de cette interfacedest propriétés physico-chimiques de
'adsorbat [9]. Ce phénomeéne résulte de l'existence, desdarda surface du solide, qui
sont de nature physique ou chimique. Ces forcasmduisent respectivement a deux types
d'adsorption: la chimisorption et la physismpt

La chimisorption est un phénoméne qui metjem une ou plusieurs liaisons
chimigues covalentes ou ioniques entre l'dolsbret I'adsorbant. La chimisorption est
généralement irréversible, produisant une nmatibn des molécules adsorbées. Ces
dernieres ne peuvent pas étre accumulées ptus d'une couche. Par ce type
d’adsorption, les molécules sont directemeéédi au solidg10].

L’adsorption physique se produit a des temoees basses. Les molécules
s’adsorbent sur une ou plusieurs couches aves dhaleurs d'adsorption souvent
inférieures a 20 kcal/m@l0]. Les interactions entre les molécules du sohd&drbat) et la
surface du solide (adsorbant) sont assuréesdpar forces électrostatiques type dipdles,
liaison hydrogéne ou Van der Waals (La linigzthysique est plus faiblg)1].

La physisorption est rapide et réversill&adsorption est trés utilisée dans le

traitement de I'eau.

]
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Tableau 1.2: propriétés des adsorbants les plus utilisés.

Classe Exemples Propriétés

Adsorbants carbonég  Charbon actif et graphite Holsbes et apolaires

Adsorbants oxygénés Alumine activée, gel de sikteHydrophiles et polaires
zéolithes

Adsorbants polymeéres styréniques réticulés Fonctions  polairest

polymeres apolaires dans une matrice

polymere

[.4. Mécanismes d’action des barrieres perméables
Le milieu réactif de la BPR est a l'origine d’un plusieurs mécanismes de traitement
des eaux souterraines, les quatre procédés basmmede traitement des pollutions sont les
suivants :
v' Contrdle du pH et précipitation
Le contrbéle du pH permet de jouer sur la mobilééndmbreux polluants et constitue
un parametre de traitement efficace et la prédipita Lorsque le pH augmente, il ya
précipitation des hydroxydes métalliques. Par eynta diminution du pH favorise la
solubilité des cations métalliques.
v" Oxydoréduction
L’oxydoréduction est une réaction au cours deuddlg s'effectue un transfert
d’électrons entre deux espéces chimiques. Le réduatede des électrons : il subit une
oxydation. L’'oxydant capte des électrons : il suinié réduction.
Réducteur: oxydant + n ¢12].
Certains atomes tels que le carbone, I'azote, jéxy, le soufre, le fer ou le manganése sont
des éléments clefs des réactions d’oxydoréductiamrésence de ces éléments dans les eaux
peut donc entrainer des réactions d’oxydoréductbna transformation chimique des
polluants. Le fer a valence zéro reste le rédudeeplus utilisé pour le traitement des métaux.
v/ échange d’'ions
L’échange d'ions est un procédé par lequidns certaines conditions, un
matériau solide (résines échangeuses d’ionsg attirion positif ou négatif d’'une solution et
rejette un autre ion de méme signe. Le procddétraitement des eaux par échange

d’'ions s’applique aux effluents contenant des@oits[13]
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v Activation biologique
Les procédés biologiques mettent souvent en jeffiérelintes étapes pour la réduction
ou la destruction d’'un polluant. Les micro-organésnfiacilitent habituellement les réactions

d'oxydo-réduction, en exploitant la dégradation cegaminant$s].

[.5. Implantation des barrieres perméables :
Les études de faisabilité doivent nécessairemeenhdpe en compte les étapes

suivantes :

v choix de la méthode de dépollution (mécanisme xtifin/dégradation du polluant)

et du milieu réactif ;

v" Mode de contact en continu (colonne) ou disconfiratch) ;

v'estimation du temps de contact entre la BPR gatache;

v’ calcul de I'épaisseur de la zone réactive.

Les BPR sont généralement installés en creusantramehée longue dans le trajet de
'écoulement de l'eau souterraine contaminée. hackrée est ensuite remplie avec les
matieres réactives (typiqguement de fer, de carbmmeége calcaire). Le sable peut étre mélangé
avec le matériau réactif pour faciliter le passdgd’eau a travers la barriére. Aprés que la
tranchée soit remplie de matériau réactif, le svhsgénéralement utilisé pour couvrir la
barriére la rendant ainsi invisible a la surfficg.

La modélisation de I'écoulement des eaux soutesa@st importante pour I'optimisation de la
conception d'une BPR. Ainsi, la modélisation petrisle simuler le débit, la largeur de la
zone de capture hydraulique et le temps de résédées polluants. Le temps de séjour est le
temps que mettront les eaux souterraines contampe@sesant par la zone de traitement. Les
contaminants présents en dehors de la zone dereapiuqui n'ont pas un temps de séjour
assez long ne seront pas correctement traités. adéliration de I'écoulement des eaux
souterraines peut également étre utilisée pouléaents suivants:

» Détermination de I'emplacement de la BPR,

» Détermination de la configuration adéquate,

» Détermination de la largeur de la cellule réactive,

« Evaluation du risque de débordement, ou du @étivers les aquiféres,

* Fournir des données sur les fluctuations du dééd# eaux souterraines (vitesse et

direction) pour leurs prises en compte lors la eption,

Y
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e L'évaluation des possibilités de dérivn d'écoulement en raison de la porosité réc
* Aider a déterminer les emplacements de surveillateguits et de surveillance ¢
fréequences[15]

La principale application du concept BPR est de laidégradation des solva
halogénés au contact der métal, associé ou non a un catalyseur. Les Bpjitiquées a
traitement des solvantBalogéné représentent un peu plus de 55 % des réalise
industrielles américaines et européennes. Rapp&gakment que la premiere applicai
industrielle dine BPR date de 1994 et concerne le traitement @doliution aux solvant
chlorés par du Fe sur le site Sunnyvale en Calgoiais la technologie ne s'est réellen
développée qu’a partir de 1¢-199916].

L'Allemagne est le pays européen @ technologie BPR est l@lus mise en ceuv
avec 14 réalisations. Les Ef-Unis et le Canada ont utilisé la technologie de® Blans ur
grand nombre de sites. Le nombre de BPR est éaalmé centaine de réalisations, le grc
ETI (ELECTROELEMENT) a installé a lui seul 5’entre elles.

A B solvant chloré B
10% = métal et m fer zero valent
métal e
4% inorganique 4% L 16% m fer avec d'autres
4% ® hydrocarbure 1% composes

charbon actif

W nutriments
W oxygéne

M radionucléides
autres

I autres

Les figures 1.2: Répartition de l'usage deBPR aux USA et Canadselon(A) le type de

polluant traité ou du typee matériaux utilisés (..

1.6. Performance des barriéres perméabile :

La performance d'une barriere perméalréactive est dectement liece a st
dimensions. LaBPR doit intercepter I'ensemble du panache de tion et doit avoir une
perméabilité au moins égale a celle de I'aquifézenthniére a ne pas modifier les flux
maniere importante. Le réactif de la E doit étre adapté aux caracteristiques chimiquda
pollution a traitef17]. L'objectif du suivi des performances est de coetrél la B P | sera

en mesure de trait@fficacement lepanache de pollution et n'induipas des perturbatio
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inacceptables pour I'environnement. Cette surve#as'effectue au cours de la construction,
puis durant le fonctionnement de l'installationeafin apres son arrét. L'organisation de la
surveillance se planifie en fonction des propriélésite, du type de la B P R et des objectifs
réglementaires en terme de décontamination. L'ésgton comprend :

* les installations de prises d'échantillon,

* les procédures d'échantillonnage et d'analyse,

* la planification des contr6les et leur restitutaurpres des autorités.

Les contrbles peuvent étre de deux types :

* le respect des exigences réglementaires : ce tenédifie si la BPR conduit a des
résultats conformes a ceux exiges.

* le contréle dans performances hydrogéochimiquek dmrriere. Ce contréle a pour
objectif de vérifier si les performances de la BE®&cordent avec les prédictions et
permettre ainsi d'anticiper des actions correctives

Les échecs de performance des BPR sont principateligs a la précipitation de
minéraux dans le milieu réactif, au colmatage desegp; au développement de flux
préférentiels et enfin a la perte du contrble hyligae de la BPR. Les axes de recherche de
ces dix dernieres années visent a étudier le caampent des BPR, en particulier les procédés
biogéochimiques dans le milieu réactif et les pssas qui contrélent les flux a travers le
milieu poreux de la BPR.

Les BPR ont une duré de vie limitée, trente a aptarannées. En analysant les PRBs,
l'accent a été mis sur les pertes de réactivitle éh perméabilité. Parce que cette technologie
est relativement nouvelle, il est encore difficile prédire la longévité des sites. Selon les
hypothéses de contrdle des facteurs, les estinsatieha longévité peuvent différer d’'un site a
un autreg18].

1.7. Maintenance des BPR
La conception de la BPR doit anticiper les procédwx mettre en ceuvre lorsque les

performances de la barriere se dégradent de marpégeisible (remplacement ou
régénération du milieu réactif) en cas de dysfomctements de la barriere. Les opérations de
maintenance s'inscrivent dans la continuité du plensurveillance. Les opérations de
maintenance sur le matériau réactif peuvent sendgoser comme suit :

 Remplacement de la totalité du matériau réactif,

* Remplacement partiel ou ajout de matériau réaCef cas se présente lorsqu'il y a

consommation ou perte d'une fraction du réactif.

=,
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[.8. Les éléments économiques :

Les BPR sont, sur le court terme, des techniquésadements plus économiques que
les technigues de « pompage et traitement ». Capemette efficacité économique n’'a pu
étre prouvée sur le long terme par manque de deniigeeffet les premiéres BPR datent
d’'une quinzaine d’années alors que le traitementptet d'un panache de pollution par BPR
peut durer 40 a 50 ans. En comparant plusieurs dédraitement par BPR, certains auteurs
trouvent que les traitements par BPR présenterdiesitcolts inférieurs de 50% a ceux liés
aux techniques de « pompage et traitement ». Q&is cont variables et peuvent étre liés
principalement aux parametres suivants :

v' Profondeur de I'aquiféere,

v' Dimensions du panache pollué (profondeur et lajgeur

v' Considérations géologiques et géotechniques :dekes et les terrains consolidés
augmentent les difficultés de mise en place.

En 1994, les analystes ont estimé le colt de qus banettoyage total des eaux

souterraines des Etats-Unis aux environs de 5@D@ milliards de dollars UR9].

1.9. Conclusion :

La BPR est une technologie de traitement qui siingtans une démarche de
protection a long terme des ressources hydrauliqueplupart des BPR ont été congues pour
des durées de 30, 40 et 50 ans.

Les matériaux utilisés dépendent des caractéresigphysico-chimiques des polluants. On
distingue les matériaux de sorption comme le chardif, les matériaux de précipitation
comme le carbonate de calcium et enfin les matér@udégradation comme le fer a valence
zéro. Actuellement, le FZV est le matériau réadgifplus utilisé car il permet de traiter aussi
bien des pollutions organiques que inorganiques. gexformances des barrieres dépendent
des conditions hydrogéochimiques mais aussi du tigerocédeé. Les procédés physico-
chimiques, lorsgu’ils sont bien dimensionnés, petygésenter des rendements épuratoires
de plus de 95 % et les procédés biologiques artiaigment des rendements épuratoires
moins éleves.

A court terme, la BPR est la technique de traitenteeplus économique malgré ses

insuffisances relatives telles que le manque deées et le probleme de colmatage.
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La pollution de I'eau représente un sérieux prolelgraur 'environnement. A cause
des rejets déversés dans les rivieres, les eaws agdEnestiques non épurées représentent la
principale source de pollution organique des eaaxpollution de I'eau est une dégradation
physique, chimique, biologique ou bactériologiqeesgs qualités naturelles, provoquée par
I'hnomme et ses activités. Elle perturbe les comastide vie de la flore et de la faune.

La pollution chimique est générée par les nitratess; phosphates, les composés
aromatiques, les composés chlorés, les médicarhentains et animaliers, les détergents,
les peintures, les métaux lourds et les acidea etdtiere organique utilisés dans l'industrie.
Les matiéres organiques sont considérées depuggelops comme étant les principaux
polluants des milieux aquatiques. La pollution ofgae est un type de pollution chimique
provoquée par les polluants carbonés, comme laématorganique (lisieres, boues
d’épuration, etc.). Les effets des autres polluanggniques sont tres variables suivant leur
nature. Certains polluants organiques sont pensistanc biodégradables et d’autres sont
persistants (POP) donc non biodégradables.

II.1. Propriétés et comportement des polluants omniques

Le comportement des substances chimiques dangrbenement dépend de leurs
propriétés chimiques et physiques et de la natwel'@hvironnement. Les propriétés
chimiques et physiques sont déterminées par latsteide la molécule et des atomes qui la
composent. Des composés peuvent étre trés pesgtpatsi peu toxiques et restent immobiles,
et donc peu susceptibles de présenter un risqud’pouironnement ou la santé humaine. Par
contre, il y a des composés persistants, mobilésxgues, auxquels appartiennent les POP
toxiques et lipophiles. Les POP sont, par définitides composés organiques tres résistants a
la dégradation par des processus biologiques, pfiigtees ou chimiques. Les POP sont
souvent halogénés, le plus souvent chlorés. Lsolcarbone-chlore est tres stable et résiste
a I'hydrolyse. En outre, plus la molécule compodes atomes de chlore et d’autres
groupements fonctionnels, plus elle devient résistaa la dégradation biologique et
photochimique.

)
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Tableau 1.1 : Propriétés physico-chimiques du paranitroaniéhde I'acide

paranitrobenzoique

p-nitroaniline  O;N-CgH4-NH,

Acide p-nitrobenzoique QN-CgH4-COOH

-Apparence : poudre jaune orangée cristallisée.

-quasiment inodore.

- trés toxique pour les organismes aquatiques.

-Densité : 1,44 g/cm3

-Température d’ébullition 336 °C

- Température de fusion 1470
-Solubilité dans I'eau 0,568 g/L a 25 °C
-Masse volumique 1,44 g-€m

- Masse molaire 138,124 + 0,0062 g/mol

- Apparence : poudre cristalline jaunatre

-Point de fusion : 237 °C

-Densité : 1,58 g/cm3

-Point de fusion : 237 °C

-Température ébullition : décomposition

-Solubilité : 0,42 g/L a 20 °C

Masse volumique : 1,61 g-&m

-Pression de vapeur saturante

2,53x10° mm Hg & 25 °C

-Masse molaire : 167,1189+0.0074 g/mol

[I.2. Techniques de traitement des eaux usees

Les traitements réalisés en station d'épurationsistent a dégrader et séparer

les polluants de l'eau (particules, substardissoutes, microorganismes) . Traiter les eaux
demande l'application de techniques diverses. Leusges en ceuvre peuvent étre simultanées
ou successives suivant les pollutions mises endgns les eaux a traiter. Ces techniques
peuvent étre d'ordre physiques, chimiques, ou endmologiques. Le but étant toujours
d’assainir I'eau rejetée ou utilisée afin qu’elleitscompatible avec I'environnement ou

'usage que I'on compte en faire
[1.2.1. Traitement physico-chimique
[1.2.1.1. Coagulation-Floculation

La coagulation est la déstabilisation de partewelloidales (des fines particules qui
portent des charges négatives) par addition dedifeeéachimiques appelés coagulants. La
coagulation est utilisée dans le traitement dex e&in d’agglomérer les particules en
suspension entre elles pour les récupérer ensaitdgrantation. La coagulation est en fait la
premiere étape du traitement de ces particulesuspession20]. Entre ces particules en
suspension, s’exercent des forces de répulsiotréstatiques qu’il convient d’annuler pour
permettre leur agglomération. Les principaux coagisl utilisés sont le sulfate d’aluminium

et le sulfate de fer méme si d’autres composésighas tels que le chlorure d’aluminium ou

5,
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encore le chlorure de calcium sont utilisablescheix du coagulant dépend des particules a
traiter et du rapport rendement/prix souhaité. ffne ce résultat obtenu, on peut mettre en

ceuvre la deuxieme étape qui est la floculation

La floculation est I'agglomération de particulest@ddilisées en micro floc et ensuite
en flocons plus volumineux que I'on appelé flo@x peut ajouter un autre réactif appelé
floculant ou adjuvant de floculation pour faciliter formation de floc§21]. La taille des
« flocons » obtenus aprés coagulation n'est géereit pas suffisante et par I'ajout d’'un
floculant et grace a une agitation maitriséegdlamérat obtenu aura une taille suffisante
pour sédimenter dans le bassin. Les facteurs aquigme améliorer la coagulation-floculation
sont le gradient de vitesse d’agitation, le tengbde pH. Le temps est le gradient de vitesse

sont importants pour augmenter la probabilité deskentre les particules.

[1.2.1.2. L’'osmose inverse

C’est une technique utilisée dans le traitement emsx de process ou d’autres
traitements comme le dessalage des eaux. L'osmesese est le transfert de solvant (eau
dans la plupart des cas) a travers une membranepseméable sous l'action d'un gradient de
pression. Le principe de 'osmose inverse pourdgegment de I'eau est de faire passer cette
eau a travers une membrane ultrafine (jusqu’a Odi@ton) afin de ne laisser passer que les
molécules d’HO. Ce procéde tres efficace permet d’éliminer d& $99% des particules
présentes dans I'eau et d’en diminuer nettemerdul®té. L'eau passant a travers cette
membrane doit étre au préalable bien filtrée afnn& pas saturer 'osmosej22]. Le
principe de la pression osmotique appliquée icicealre les sels dans I'eau restante. On se
retrouve alors avec deux compartiments, I'un chaméels minéraux et tres concentré et un
autre compartiment trés peu concentré en sels. gette technique, I'on perd en général plus
de 25% de I'eau a traiter qui restera trés conéergn élément et devra étre traitée a nouveau.

La membrane doit quant a elle étre remplacée aeps, s’'usant a force d'utilisation.

Membranmne semi-paermeable

~ Pression

EAuU
fortement
minéralisée

Principe de IN'osmose inverse

Figure II.1 : principe de 'osmose inver$23].
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[1.2.2. Traitement biologique

[1.2.2.1. Traitement par boue activée

C’est une technique biologique d’épuration desxedtlle représente une alternative
efficace et relativement écologique (sans utilisatide produits chimiques). C’est une
technique d’épuration la plus couramment utiligdée consiste a revaloriser les eaux usées
en y introduisant un concentré de bactéries diger®m ajoute a ce mélange un brassage
mécanique qui permet I'oxygénation du tout. Lesdrées mangent les substances polluantes
et les transforment en boyg4]. Les bactéries consomment la matiere organique et
contribuent a I'élimination de I'azote et du phoafgh A la sortie du réacteur, I'effluent passe
dans un clarificateur. La boue décantée est seépamédeux flux. L'un rejoint le réacteur
(ensemencement) et l'autre est évacué vers legfitiés bouef5].

[1.2.2.2. Le lagunage

Le lagunage est un systéme de traitement des eausegsert des mécanismes
naturels de I'environnement ou I'eau est épuréedgar communautés de micro-organismes
variés. L’épuration par lagunage naturel repose lgauprésence de bactéries aérobies en
cultures libres et d’algues. L'oxygene nécessaile @espiration bactérienne est produit par
des végétaux en présence de rayonnement lumineuxadgunage est un traitement assuré
par une combinaison de procédés aérobies et ame®rampliquant un large éventail de
micro-organismes (essentiellement des algues des bactéries). Les meécanismes
épuratoires et les micro-organismes qui y partigip®nt, fondamentalement, les mémes que
ceux responsables du phénomeéne d'autoépuratidaasest des riviere$26]. Le lagunage se
présente comme une succession de bassins (minimatrgéhéralement 3) peu profonds dits
lagunes. La surface et la profondeur de ces laguinélsencent le type de traitement
(aérobie ou anaérobie) et conferent un r@ediqulier a chacune d'entre-elles.
L'épuration par lagunage consiste a fairesgrasles effluents d'eau usée par écoulement
gravitaire de lagune en lagune ou la palltiest dégradg@7]. Les bactéries présentes
dans le systeme consomment la pollution dissouhs ¢leaau pour respirer. L’'oxygene est
produit grace aux meécanismes photosynthétiquesaldegs qui poussent et se développent
grace aux engrais gu’apportent les eaux d’égout.
Ces eaux traversent trois bassins successifs déanwin métre de profondeur. Lors de
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I'arrivée dans le premier bassin ou les bacténiebf@rent, la partie organique des eaux usées
va étre dégradée pour produire des éléments fait@es bactéries consomment de I'oxygene
et produisent du COLes particules lourdes décantent dans ce prdragsin et s’accumulent
sous forme de boues au fond du bassin. Lors dévBardans le second bassin, les eaux usées
sont en présence de sels nutritifs, du soleil eC@y. Le phytoplancton se développe et
produit ici de l'oxygene. Les bactéries pathogesest éliminées. Le zooplancton se
développe dans le troisieme bassin. Il se nowsdtde phytoplancton produit dans le second
bassin et de bactéries. Il consomme de I'oxygeaeclarification de I'eau peut étre assurée

par le développement de petits crustacés.

Figure 11.2 : Vue aérienne de la station de lagung&gs.

11.2.2.3. Le lit bactérien

Un lit bactérien est un lit fixe, filtre biologiqeui fonctionne sous conditions aérobies
essentiellement. Les eaux usées stabilisées sméegegoutte a goutte ou pulvérisées sur le
lit. Comme l'eau migre a travers les pores dud#,matieres organiques sont dégradées par la
biomasse couvrant le matériau filtrant. Le princghe fonctionnement d'un lit bactérien
consiste a faire ruisseler les eaux usées, préafant décantées sur une masse de matériaux
poreux ou caverneux qui sert de support aux micgesismes (bactéries) épurateurs. Une
aération est pratiguée soit par tirage nhtwgeit par ventilation forcée. Il s'agit
d'apporter l'oxygéne nécessaire au mainties Hactéries aérobies en bon état de

fonctionnemenf29].
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[11.1. Les matériaux utilisés

[11.1.1. L'argile

L'argile désigne une matiére rocheuse naturelle a&e bde silicates et/ou
d'aluminosilicates hydratés de structure lamellgm®venant en général de l'altération de
silicates a charpente tridimensionng¢88].

Dans les sols, les argiles sont liées et formerst agrégats. Les ciments sont
principalement la matiére organique et les carlmmale calcium du sol. Afin de pouvoir
extraire les argiles, il est nécessaire de détlteg@agrégats et les ciments qui les lient. Pour ce
faire deux méthodes peuvent étre utilisées, la ogetiphysique et la méthode chimique. Dans
nous avons opté pour la méthode physique. Pouéfzapation des argiles nous avons prélevé
2,4 kg de sol argileux que nous avons traité par dpérations unitaires préliminaires
suivanteg31].

Manuellement, le sol sec a été concassé en paiitseaux dans un mortier en porcelaine puis
débarrassé des fragments de racines présentdedamniset laissé a sécher a I'étuve a 80°C
durant un weekend.

Le sol a été broyé jusqu’'a obtenir une poudre &@éi tamisée avec un tamis de
granulométrie de 2mm puis conservée a températnbgante.

La masse de sol obtenue est de 1082g. Une magkd)d de sol est prélevée et a subi
un traitement physique a température ambiante patmire la fraction argileuse qu'il
contient. A chaque fois, 120g de sol sont agitésda bécher de capacité 1L contenant 600
mL d’eau distillée durant 16 heures. La vitessgitidion était de 200 rpm.

A chaque fois, le contenu des béchers a été régpai®8 béchers de capacité 100 mL. Les
béchers sont agités sous ultrason durant 15 meohtenu de chaque bécher est versé dans
une éprouvette de 1000 mL et le volume a été apemté@jout d’eau distillée. L’'opération a
ete répétee 4fois. 32 fractions argileuses sotetnnies par une série de siphonage.

La fraction fine est prélevée a 10 cm de profondepres décantation de 8 heures,
correspondant a la décantation des particules alaedies supérieurs a 2um selon la loi de
Stockes. Les opérations de prélevement et ajuskagéveaux de la solution dans les béchers
,Vsolution prélevég Veau ajoutéeS€ SONt poursuivis jusqu’'a ce que le surnageamtckor, ce qui
signifie 'absence d’argile dans I'éprouvette.

La masse totale d’argile extraite est 80g. Cetnie que le sol utilisé contient environ 17%

d’'argile. En tout, 'opération a duré 3 semaines.

E




Chapitre III : matériel et méthode

Figure lll.1: Etapes suivies lors da préparation de I'argile. Adécantation B et : séchage
D : poudre broyée

I11.1.2. Le platre

Le platre désigne principalement un matériau detroation a proriétés isolantes ou
ignifuges. Rbriqué industriellement & partir de la matierenpéee rocheuse qu'est
gypse, de formule CaS@ H;O. Le platre que nous avons utilise dans le cadree
travail, destiné pour le batime est vendu dans le commerdéous I'avons utilisé te
quel.
[11.1.3) La sciure de bios

La sciure de boistilisée dans le cadre de ce travail a été récepdréz un menuisie
Il s’agit d'une sciure de bois rouge ou résine
[11.1.4) Le charbon actif

Le charbon actifitilisé existe au sein du laboratc [32].

[11.2. Tests chimiques

+ La méthode de préparation des colonni
Pour la préparation des colces, nous avons utilisé différenmatériau : le platre

comme matrice (matériau de base) et la poudre erbon ou la sciure de bois otargile

E
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locale comme additif. Ce sont des matériaux didgesi et de moindre cout. Différents
rapports solide/solide ont été testés. Ces rapparient de 0% a 25 % par pas de 5%. Le

pourcentage est calculé comme suit :

masse de l'additif

masse totale(additif +platre)

X% =

100 % Equation n° 3

Le mélange solide, contient la matrice, I'addiafcoquille d’ceuf ainsi que le réactif. D’abord
le tout est bien mixé dans un cristallisoir puisseedans un autre cristallisoir contenant la
solution acide. Le tout est alors versé dans unlende forme parallélépipédique ou
cylindrique. La solution d’acide phosphorique, dé=, a été préparée par dilution d’'une
solution pure de 50% de pureté et de densité 8=1.3

Le volume de la solution acide utilisé a été débeénexpérimentalement. Il s’agissait
d’utiliser un volume de solution suffisant au nmage du mélange solide et assurant une
prise rapide. Aprés plusieurs essais, nous avurédd volume de la solution acide a 30ml
pour une masse solide totale de 38 g et a 57ook masse solide totale de 71,8 g. Afin
d’améliorer la perméabilité des matériaux compasitgilisés nous avons ajouté au mélange
solide une quantité de coquilles d’ceufs finemeay®e. La masse de coquille d’ceufs utilisée
a été déterminée par calcul. Une mole (100g) ceteode calcium CaCQéagit avec les
ions HO" pour produire 22.4 L de dioxyde de carbone gazdars les conditions normales
de température et de pression. La coquille d’oaurftatonstituée d’environ 94% de carbonate
de calcium, nous avons calculé la masse de coqiitkuf nécessaire correspondant aux
volumes des blocs ayant servi aux essais de caesipreainsi que des colonnes utilisées

dans les tests de rétention et/ou de dégradat®madé&cules organiques.

&
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Figure 111.2 : Etapes suivies lors dlI'élaboration des barriéres perméables réac A :
préparation des différentes fractions: mélange des solides, :Gnélange solic-solution
acide et D moulage des colonn:
Les colonnes ont été séchées a I'étuve a une tamp&rde 8(°C curant 2h ou bien
durant une 12 4 4Q :
Tableau Ill.1 : Colonnes plati-charbon actif : masses avanagtes séchac
D=5,5cm ; h=3,1cm.

additif (%) | M avant séchag(Q) | Mapres sechagd) | Perte de masse 9
5 134,12 129,27 3.61
10 131,01 126,50 3.44
15 127,49 123,75 2.9¢
20 129,02 125,34 2.8¢
25 124,56 120,87 2.9¢

E
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Tableau 111.2 : Colonnes platre-sciure de bois : masses avant@s$ apchage.
D=5,5cm ; h=3,9 cm.

additif (%) |M avantséchagdQ) | Mapres  sechagd Perte de masse %
)
5 136,7 127,69 6.59
10 143,47 136,41 4.92
15 156,73 148,70 5.12
20 174,31 165,42 5.10
25 171,61 152,13 11.35

Tableau 111.3 : Colonnes platre-argile : masses avant et apresagécb=4,5cm ; h=2,2cm.

additif (%) | M avant séchaghd) | Mapres sachagd@) | Perte de masse %
S 66,67 49,44 25.8
10 60,43 45,56 24.6
15 67,97 49,64 26.9
20 60,02 45,58 24.1
25 59,26 46,10 22.2

[11.3. Tests préliminaires de réduction

Dans un erlenmeyer et & température ambiante, lwmeode 150ml de la solution
PNA, pH=3, de concentration 40 ppm est agité algcde fer en poudre. La vitesse
d’agitation est fixée a 120rpm. On préleve 5mihg Oh, 2h, 3h. On filtre les solutions
obtenues et on dose par spectrophotometre. Legesies solutions ont été effectués en
partie au sein du laboratoire de recherche de ehiafipliguée et génie chimique de
'UMMTO et en partie au sein du laboratoire de mfatae du département de chimie de la

faculté des sciences.
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Figure 111.3 : Dispositif utilisélors des essais de réduct

paranitroaniline (A) et d’acide paranitrobenzoiq(B).

[11.4) Test préliminaire de sorption

Dans un erlenmeyest a température ambiante, un volude 150ml de la solutio
PNA ou APNB , pH=3, de concentration 40 ppm est agité {©.2 gde charbon, de sciu
de bois ou d’argile. La wésse d’'agitation est fixée a 0 rpm.On agite pendant 2 heures
on filtre la solution. On analyse la solution fitavec UV et le filtrat avec irarouge.

Figure 111.4 : Dispositif utilisé lors des essaissorption Ici argile et solution d

paranitroaniline (A) et d’acide paranitrobenzoique(B)

[11.5) Essais de rétention/réductio

On réalise des colonnes de 5% et 10 % de chdes matériaux composites. L
colonnes sont disposées au dessus d’entonnoirsres et la solution est récupérée dans
éprouvettes graduées. Un volume de solution, &tt@eet 250mL, traverse la colonne. |
fractions de volume de la solution draverse chaque colonne sont déterminées par f
Le temps correspondant a chaque volume est mdseséfractions volumiques récupére
varient entre 20 et 25 mL Pour chaque fractiomplacentration résiduelle en paranitroanil
et acide paranitrobepique est déterminé par spectrophotométrie. Lascds essa
seulement deux pourcentages, 5 et 10% d’aditit, &toraliés

22
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[11.6) Tests mécaniques

Les essais deompression statique « été réaliséssur une machine électromécanic
uni-axiale a enggistrement électronique marque IDERTEST au sein du laboratoire
pédagogie du département de génie mécanique deu#td du génie de la construction
TUMMTO.

Afin d’estimer la résistance mécanique des basipermeéables et réactives élabor
nous avons préparés une série d'échantillons duef parallélépipédiques ou cubigt
Deux a trois échantillons ont été préparés pouquhapourcentage et chaqueditif. Apres
séchage, les dimensions des échantillons ont éstirges a l'aide d’'un pied a couliss

affichage digital.

Figure 111.5 : Echantillons réalisés pour les tests mécan.
Les caractérisations des échantillons solides rfesrouge a transforméde Fourier
ont été réalisées au sein du laboratoire de relcbede physic-chimie des matériaux
TUMMTO. La microscopie électronique a balayage l&tdiffraction des rayons X o

également été effectuées ses éhantillons.

=



Chapitre IV

Résultats et discussions



Chapitre IV : résultats et discussions

Dans ce présent chapitre nous présentons |'esketg® résultats de [I'étude
d’évaluation de la performance de matériaux corntg®elaborés pour retenir et/ou dégrader
les molécules aromatiques étudiées. Les propri@éésaniques, hydrodynamiques et
chimiques sont abordées. Les effets du taux etadeature de I'additif sont également
commentes.

IV.1. La masse volumique

La masse volumique est une grandeur physique gractérise la masse d'un
matériau donné par unité de volume. Les massesniglies des différents matériaux ayant
servi a I'élaboration des composites est représdatés la figure IV.1. On constate que
l'argile extraite localement (région de Tizi NlathaDuadhias -Tizi ouzou) posséde la plus
grande densité suivi par le platre et la sciurdais. Le charbon actif posséde la plus petite

masse volumique d’entre eux.

1,2 -
p (g/mL)

1 -
0,8 -
0,6 -
0,4 -
0,2 -

0 T T T 1

Platre charbon Sciure de bois Argile locale

Figure IV.1: Masses volumiques des matériaux util&ss pour préparer les barrieres.

La figure IV.2 montre I'évolution de la masse woigue en fonction du pourcentage
d’additif présent dans les matériaux compositesc@rstate que la densité des composites a
base d’argile est la plus élevée. Ce résultagdresbncorde avec celui de la figure IV.1. Les
composites contenants le charbon ou la sciureotednt des densités inferieures a celle du

platre di hydraté ou gypse qui est d’environ 1.1g/m
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L4 9 p(g/mu)

1,2 J

0’8 | N
0,6 -

—¢—Chabon  =—«=Sciure =—/—Argile

%

Figure IV.2 : Evolution de la masse volumique du amposite en fonction du taux et de la
nature de I'additif.

La masse d’eau acidulée utilisée rapportée a |senasale solide utilisée est plus que
suffisante pour hydrater le platre-matrice et lensformer en gypse CaffH,O. Les
rapports massiques sont soit 71,8 g de masse /&dliged’eau acidulée ou bien 38 g de masse
solide/30 g d’eau acidulée. Les rapports sont smenent de 1,25 et 1,26 ; alors que, pour
hydrater complétement le platre en sulfate de walcidihydraté dans des conditions
steechiométriques, le rapport massique masse salidasse deau est égale a 5,3. En
conséguence, la masse d’eau étant plus que suffiszela permet d’affirmer que la base de
la barriere réactive élaborée est constituée asientent de gypse.

IV.2. résistance mécanique

Le module de Young appelé aussi module d’élastiesela constante qui relie la

contrainte de traction ou de compression a la d&ition relative, exprimée en pourcentage,

d’'un matériau.

= o o

e = ]

Déformation %

Figure IV.3 : Exemple de tracé de la contrainte deompression en fonction de la

déformation

&
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160 -

4 —o—charbon —B—argile
140 -

—i—sciure de bois

120
100
80
60
40

20

5 10 15 20 25

Figure IV.4: Evolution du module de Young des compsites en fonction du taux de
I'additif.

On remarque que les composites faits a base dee @& de charbon sont plus
résistants comparativement aux cas ou l'additil&ggile ou de sciure de bois. Les valeurs
du module de Young varient entre 10.5 et 32 MPasdinble, d’aprés les résultats
expérimentaux, qu’il n y'a pas de relation direetgre les valeurs du module de Young et le
pourcentage de I'additif dans les cas de la saerbois ou de l'argile. En revanche, dans le
cas du charbon, plus le pourcentage augmente r@oamnposite est résistant. Cependant, on

peut conclure que les barrieres faites a baseateef@t charbon sont les plus résistantes.

12 | p(g/mL) E (MPa) | 0
1
120
0,8 -
0,6 - 80
0,4 -
——o—Densité —8—Module de Young (Mpa) 40
0,2 -
%
0 T T T 0
5 10 15 20 25

Figure 1V.5: Evolution du module de Young et de lanasse volumigue en fonction du
pourcentage de charbon dans le composite.
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proportionnels. De plus, a chaque fois que la deérdiminue

D’apres la figure V.5,

résistant.

1,20 1 p(g/mL) EMPa) |
1,00 - - 30
¢ L
0,80 - & —— 25

\ 20
0,60 -
- 15
0,40 - L 10
0,20 - ——o—Densité —l—Module de Young (Mpa) L
%
0,00 . . . 0
5 10 15 20 25

Figure 1V.6: Evolution du module de Young et de lanasse volumigue en fonction du

pourcentage de sciure de bois dans le composite.

1,40 Lp(g/ml) — *~— E(MPM N
1,20 30
1,00 23
0,80 20
0,60 - -
0,40 - —o—Densité —li—Module de Young (Mpa) 10
0,20 - % |3
0,00 . ' ' 0
5 10 15 20 25

la masse volumique etrledule de Young sont directement

le matériau devient moins

Figure IV.7: Evolution du module de Young et de lanasse volumique en fonction du
pourcentage d’argile dans le composite.
la densité reste

D’aprés les figures IV.6 et IV.7,

pratiguement constante dans les cas des compptites/argile et diminue légerement dans

les résultatontrent que

les cas des composites platre/sciure de bois. Encee il n'ya pas de relation directe entre
densité, pourcentage de I'additif et résistanceamiétie des composites.
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IV.3. Débit volumique

0,5 -

0,4 - ¢ >4

[
S \-‘H-./IH
2 037 —— 5% CH
) —8- 5% SB
£ 02 -
3 5% AG
0,1 -
V total (mL)
0 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

Figure IV.8: Evolution du débit volumique, de la solution de PNA fonction de la nature

et du pourcentage d’additif (5%).

0,5 -
<
£ 04 -
-
g W
>
g 037 —o— 10%CH
>
(o —l—10%SB
0,2 -
10%AG
0,1 -
V total (mL)
0 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

Figure IV.9 : Evolution du débit volumique, de la solution deA&Nn fonction de la nature
et du pourcentage d’additif (10%).

Le suivi des débits volumiques des solutions de Riyant traversé les colonnes de
composites permet de noter quelques différencedlast a savoir :
* Les débits volumiques sont plus importants dartasedes composites faits a base de
platre et de charbon, mais restent supérieurs & eetegistrés dans le cas des composites
platre-sciure de bois ou platre-argile,

/4
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* Les débits volumiques sont relativement stablesce&aoant les composites platre-
charbon et une augmentation lIégére est enregdargele cas des composites platre-argile,

» Dans le cas de l'argile, les débits volumiques s&splus faibles.

« Dans le cas des composites platre-charbon le déiliimique moyen baisse
considérablement lorsque le taux de charbon pas5eadl0%. La méme remarque est valable
pour les composites platre-argile.

* ses constatations prouve la perméabilité de ladvarr

0,5 1 Qv(ml/min)
—0—5% AG
04 -
——5% CH
0,3 -
0,2 -
0,1 -
v total(ml)
0 T T T T 1
0 50 100 150 200 250

Figure IV.10 : Evolution du débit volumique, de la solution d’APN&h fonction de la

nature et du pourcentage d’additif dans la barriere

0,5 -
Qv(ml/min)

——10% AG

04 -
=—10% CH

0,3 -

0,2 -

01 - \

’ A v total(ml/min)

—— N
0 T T T T 1
0 50 100 150 200 250

Figure IV.11 : Evolution du débit volumique, de la solution d’aiglaranitrobenzoique, en

fonction de la nature et du pourcentage d’adddiis la barriere.
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L’allure des courbes de débits volumiques en fanctiles volumes de solutions
d’acide p-nitrobenzoique ayant traversé les coneeglifferent beaucoup de celles obtenues
dans le cas des solutions de p-nitroaniline. L'étdd ces courbes nous permet de relever les
observations suivantes :

» L’allure des courbes est identique indépendammera chature de I'additif et
des taux utilisés pour élaborer les composites,

* Les débits volumiques dans le cas des compositeEd dans le cas des
composites a base de platre-charbon sont supérgeucseux obtenus dans le cas des
composites platre-argile,

* Les débits volumiques baissent lorsque les taudditifs passent de 5 a 10%,

* La baisse des débits volumiques pourrait suggerecalmatage graduel des
pores des composites traversés par des solutioisésigjues d’acide p-nitrobenzoique. Le
colmatage des pores intialement présents pouraais s composites peut s’expliquer par
des phénomenes de précipitation, de complexatiotg,...e

I\VV.4. Evolution du pH
Le potentiel hydrogéne est un élément imponpaar définir le caractére agressif ou
incrustant d'une eau. De plus certaines réactiomsydoréductions se déroulent en milieu

acide tandis que d’autres en milieu alcalin. Lectiéa de réduction de Bechamp se déroule

en milieu acide.

8 - 8 -
p pH
7 7
6 - 6 -
5 - —4—5% sciure 5 1 +éoo/% arﬁ]lle
—&—10% sciure o argle
4 T T T Vv l(ml ) 1 4 T T V|(mL)
0 50 100 150 200 250 0 50 100 150 200 250
8 - oH
7 _
6 _
5 ——5% charbon —=&—10% charbon
V (mL)
4 T T T T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Figure 1V.12: Evolution du pH de la solution effluente qui a #esée la colonne du

composite.
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La mesure du pH des solutions de PNA traitées qgaesage a travers les BPR fait ressortir
guelques observations qui peuvent etre resuméesiedit :
- Plus le taux de sciure de bois dans la BPR esé ¢lless la solution devient acide
- Plus le taux d’argile dans la BPR est élevé m@usolution devient moins acide
- I n’y a pas de relation évidente de cause a efitiie le taux de charbon et I'acidité de
solution traitée
- Les valeurs de pH des solutions traitées demewamnibrmes aux normes de rejet

(5,5-8,5) prévues par la réglementation algériejugeret exécutif n°06-141 du 19

avril 2006].

7.5 “pH 75 Ton

. I =
6,5 - 6,5 -

6 - 6 -
55 - ——10% AG 55 - =@ 5%CH

5 A —0—5% AG 5 A —@—10%CH
4,5 4,5 -

V(mL) V(mL)
4 T T T T 1 4 T T T T 1
0 50 100 150 200 250 0 50 100 150 200 250

Figure 1V.13: Evolution du pH de la solution d’acide paranitrob&iue apres passage a
travers la barriere perméabile.

Le suivi du pH de la solution d’acide APNB appassage a travers la barriere
montre que les valeurs de pH sont proches de Ts [Bacas des composites a 10% d’additif,
les valeurs de pH sont relativement plus élevéas etlas restent conformes aux normes des
rejets liquides (entre 6,5 et 7,2).

IV.5. Essais de rétention/dégradation

v Tests de rétention

Dans la figure 1V.14 sont présentés les spectregsible des solutions de PNA et de
'APNB a différents temps de contact. On constaediminution de lintensité des pics
d’absorption caractéristiques des deux molécubegésacontact avec les matériaux additifs
utilisés. Cela confirme baisse de la concentratiofaire de la solution dans les deux cas. On
peut conclure que nous sommes en présence d'uropighe de sorption. Les conditions
opératoires dans lesquelles se sont opérés les pesliminaires de rétention sont les
suivants : Volume de la solution de PNA ou d’APN&)ImI, Concentration initiale 40ppm,
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masse d’additif 0,2 g, température ambiante, \@eagitation 120 rpm et temps de contact

2H. Les résultats expérimentaux sont présentés lgatableau 1V.7. D’apres les résultats

expérimentaux présentés dans le tableau V.7, ilkargeule est l'adsorbant le moins

performant pour retenir les composés aromatiquetiés.

25 |
382

20|

05

382

259 273

——IPNA+AG

—— PNA+CH A
—— PNA+SC 204

273
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T T T T T T T T
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T T
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—
700
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950 I 960 ‘ 10‘00 100 ‘ ZEI}O ‘ SIIJO I 460 ‘ 560 I 660 ‘ TEI}O ‘ BE‘}D ‘ 9[|JO ‘ 10‘00
Figure 1V.14 : Spectres UV-VIS des solutions de PNA et d’APNBesprontact avec les
matériaux additifs (charbon, sciure de bois etlargi

Tableau IV.1 : Réduction de la concentration de I'APNB et de |aARM solution lors des

tests préliminaires.

Taux de rétention (PNA)

Taux de rétention APNB

Argile 36.62% 34.11%
Sciure de bois 66.22% 67.65%
Charbon 99.30% 95.99%

v Test de réduction

La réduction de la p-nitroaniline en paradiamineZame avec des particules de Fer

zéro. Le Fer a été utilisé comme agent réducteuspectre UV-VIS a été utilisé pour étudier

la reduction de p-nitroaniline en paradiamine baezé&ors de la réduction, la couleur de la

solution passe du jaune a l'incolore.
R-CsH4-NO; + 6H" + 66— R-CgHs-NH;, +2H20
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382

o.5 |
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Figure IV.15: Suivi par spectroscopie uv-visible de la réductierPNA en présence du fer

Zéro.

La figure 1.15 montre la diminution du pic d’absante a 382 nm caractéristique de la

p-nitroaniline et sa disparition aprés 02 heursédetion.

Tableau IV.2: Taux de réduction de la paranitroaniline en fomctda temps.
Temps (H) 0 1 2 3
Taux de réduction 0 88.58 98.14 98.37

La modélisation de cinétique de réduction montre lguection de réduction de la p-
nitroaniline et d’acide nitro benzoique peuvent éécrites par le modéle de pseudo-premier

ordre.

Ln(C/C,) L 180 t(min)

y=-1,606 x

Figure IV.16 : Modélisation de la cinétique de la réaction deicfidn de PNA avec le fer

zéro.
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t(mn)

Ln (C/C,) %0

Figure IV.17 : Modélisation de la cinétique de la réaction&guction de I'APNB avec le
fer zéro.

La pente de la courbe LnG#Ef(t)= -kt permet de déterminer la constant desse
apparente(k) de la réaction de réduction des ml@é@tudiées.
kena =1,606 [1=0,026 mrt
Kapng = 0,021 mit
on constate que les constantes de vitesses somée ordre de grandeur.

La performance du fer zero valent (FZV) dépendadeeur intrinseques lie a sa
granulométrie, sa pureté on a fait qu’il soit catieke film doxyde Fg0s;, F&O,4, Fe O(OH).
Mais aussi de la composition chimique de la sofufzation et anion) et du pH ou de
I'oxygéne dissout qui favorisent ou inhibent sarasion.

v' Essais de rétention/réduction

Les courbes IV.18, IV.19, V.20, IV.21 présentdsr résultats expérimentaux des
essais réalisés sur les différentes barrieres e Tout d’abord, nous remarquons que les
taux d’élimination des deux composeés nitroaromaisgpar les composites, faits a base de
platre et de charbon, sont supérieurs a 99% gqioce les deux taux expérimentés. Ce
résultat était attendu connaissant I'affinité dartion actif pour les composés organiques.

Les taux globaux d’élimination enregistrés dansds des composites a base de
platre-sciure de bois traversés par des solutioyghétiques de p-nitroaniline sont
proportionnels aux taux de sciure de bois utilipésr élaborer ces composites. Un effet
analogue est également constaté dans le cas dgmosites a base de platre et d'argile.
Toutefois 'augmentation du taux d’élimination wiue pas de la méme facon dans les deux

cas ; en effet I'évolution des rendements d’élirtiorasont plus net dans le cas de la sciure de
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bois. L’allure des courbes représentant la masdeNte éliminée, dans le cas de composites

platre-sciure de bois, laisse apparaitre un paleaci pourrait suggérer la saturation de la
BPR.

20 7 ma(me)
16 -
=== 5%CH
12 - == 5%SC
5%AG
8 4
.
mT(mg)
oFr . )
0 5 10 15 20

Figure IV.18: Evolution de la masse globale éliminéesfmde p-nitroaniline en fonction de
la masse totale traitée {In( 5% d’additif).
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mG(mg)
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or . .
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Figure IV.19 : Evolution de la masse globale éliminées(mde p-nitroaniline en fonction
de la masse totale traitée(nG10% d’additif).

Dans le cas de I'acide p-nitrobenzoique, nous ptéss seulement les résultats de
rétention/dégradation des composites faits a bagagéalre-charbon et ceux a base de platre-
argile. Hormis les résultats toujours performanisctarbon, on constate que les composites

/4
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contenant l'argile sont tres efficaces. En effes, lendements d’élimination obtenus sont tres
appréciables d’'autant plus gu'il s’agit d’'une aggdui n'a subi aucun traitement préalable

(voir tableau 1.1). Dans les conditions opéraougissées (volume traité, débits, concentration
initiale, pH =3.8), aucun effet de saturation rt@ énregistré.

20 1 mG(mg)

=0—5%AG
12

——5% CH

Figure 1V.20 : Evolution de la masse globale éliminées(macide p-nitrobenzoique
en fonction de la masse totale traitég)((r6% d’additif).

20 1 mG(mg)
16 -

== 10%AG
12 - == 10%CH
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Figure IV.21 : Evolution de la masse globale éliminées(iiacide p-itrobenzoique en
fonction de la masse totale traitéer(r110% d’additif).
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Tableau IV.3: Taux d’élimination de la PNA et de ’'APNB en foiwet de la nature et du
taux de I'additif.

5% d’additif 10% d’additif
PNA APNB PNA APB
charbon 99,37% 99,51% 99,94% 99,57%
Sciure de bois 36,29% 72%
Argile 39,64% 87,94% 46,67% 90,44%

La réaction de réduction au cours de laquelle ®igement nitro est réduit en groupement
amine est catalysée par les ions Hacidité des solutions traitées étant plus fala@s le cas
des solutions d'acide p-nitrobenzoique, cela exgiegn partie les taux d’élimination de

’APNB obtenus comparativement a ceux de de latyaniline.

IV.6. Caractérisation

IV.6.1. Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une technique diw®afondée sur l'interaction des
rayons X et la matiére. Elle permet la caractéosdine des matériaux cristallisés massifs ou
sous forme de poudre. Les diagrammes de diffractigrété traités a I'aide du logiciel High
score plus. Le diffractogramme de la matrice @digst présenté par la figure IV.22 et 23. Le
diffractogramme montre que le platre utilisé estnbcristallisé. La formule globale est

CaSQ, 1/2H0 qui cristallise dans un systéme hexagonal compact

Counks

Figure 1V.22: Diffractogramme du platre(C :Ca3Q/2H0).
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ARGILE LOCALE

P

| e ,,.,,J\mew N Ty

u 20 # llll L]
Position [ZTheta] {Copper (L]

Figure IV.23 : Diagramme de diffraction de I'argile(P : prophylit

Le diffractogramme de l'argile locale utilisée manigu’elle est constituée d'une

phase majoritaire, la prophyllite. Sa formule glebest ALO, Si, Hs qui cristallise dans un

systeme monoclinique. La raie caractéristique dlize est également présente.
IV.6.2. Spectroscopie infrarouge

L’analyse infrarouge par transformée de Fourriefli®} de [l'argile ,de molécule
PNA et APNB adsorbée sur l'argilee dernier nous a permis de mettre en évaldns
principaux groupements présents. Leurs caratitres sont représentées dans les figures et

le tableau indique les positions des bandes.

L’analyse infrarouge par transformée de Fourrietadegparanitroaniline adsorbée sur
la sciure de bois. Ce dernier nous a permis ndettre en évidence les principaux
groupements présents. Leurs caractéristiques représentées dans les figures et le tableau

indique les positions des bandes.

|
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sciure de bois +PNA
] sciure de bois + APNB

T %

1,00

Q95;
ngi
Q85;
Qso;

0,75

0,70

0.65 nombre d'onde % (cm™ )

-—— 77—
350 TFOO 1050 1400 1750 2100 2450 2800 3150 3500 3850 4200

Figure IV.24: Spectre infrarouge de la sciure de bois apréestiéterde la PNA et de
I’APNB.

—argile
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Figure IV.25: Spectre infrarouge de I'argile apres rétentionad®NA et de TAPNB.
Tableau VI.4: Attribution des bandes et pics caractéristiquespiictre IRTF de PNA.

Bande (cm-1) Attribution
750-700 élongation =C-H
1380-1280 élongation O-H
1370-1300 Elongation C-NQ
1470-1500 élongation C=C
1685-1665 élongation C=0

&
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Tableau V1.5 : Attribution des bandes et pics caractéristiquespictre IRTF dAPNB.

Bande (cm-1) Attribution

3500-3047 élongation N-H

750-700 élongation =C-H

1370-1300 élongation C-N@

1350-1280 élongation, amine aromatique C-N
1500- 1470 élongation C=C

IV.6.3. Microscopie électronique a balayage

La microscopie électronique a balayage (MEB) est uechnique d'analyse
de microscopie électronique capable de produirdrdages en haute résolution de la surface
d’'un échantillon. Généralement utilisée pour étuthemorphologie en 3D d’une surface ou
d’un objet et également sa composition chimique.rharphologie externe des matériaux a
été étudiée par Microscopie Electronique adayge (MEB). Les figures suivantes
présentent respectivement les images MEB des iaatéayant servi a I'élaboration des

composites avant et aprés contacte avec les sokyithétique de PNA et APNB .

AceMaSpot Magn  Det WD F———— 20um
200KV 5.0 1000x___GSE 10.1 0.6 Torr ESEM UMMTO
N, alaa]

Figure 1V.26: Morphologie du platre utilisé.
On observe la présence de particules hétérogemesaille et en forme. On note de
nombreuses fibres cassées, une grande défornd®itan matrice en structure d'aiguilles de

gypse enchevétrées en amas.

40
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Accy Spol Magh WD ——1 20im
200kV 50 10006 JGSEN00 0.6 Tor ESEM UMMTO

-

e

AccV Spot Magn  DetlWD 0 L AcV SpotMagn Dst WD F———— 20ym
200kvV50 10004 GSEN0.8 G5 TOMESEN UMMTO 8 200KVB0 1000x GSE 108 0.8TomESEM UMMTO
L %

Figure 1V.27 : Morphologie du charbon (A), du charbon aprés réearde la PNA (B) et du
charbon apres rétention de 'APNB (C).

Cette figure montre la morphologie du charbon, emarque différente forme
cristalline. Les dimensions de certaines particated supérieures a 10 um.
La figure représentent des images MEB pour lebdraqui a adsorbée les molécules de p-
nitroaniline et d’acide paranitrobenzoique, onesbs des petits cristaux dispersées et des

pores de diamétre 5um. ce qui démontre le phéneuiiadsorption.

E
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AccV SpotMagn Det WD — 20um

» 200kv 4.0 1000x GSE 10.0 0.6 Torr ESEM UMMTO

AccV  Spot Magn Detmm AccV SpotMagn Det wn F————— 20m
200kv 5.0 1000x GSETOWS0.8 Torr" UMMTO A 200KVe50 1000x  GSE 108 0.8 Torr ESEM UMMTO

e

Figure 1V.28: Morphologie de la sciure de bois (A), de la scideebois apres rétention de la
PNA (B) et de la sciure de bois apres rétentiohAfeNB (C).

Sur les images présentées par IV.28 , montrentmi@®cavités sur la surface de
'adsorbant (sciure de bois), qui semblent dnér une structure irréguliére trées poreuse
favorable pour une diffusion des molécules PNARBNB . En comparant les trois photos
présentées par les figures 1V.28.on remarque ufféretice de forme. Il été aggloméré
(polymére) apreés ils se sont dispersé et chandérde. Pour la figure PNA les particules
sont regroupées et se présentent sous I'aspephéees
Au microscope MEB apparait sous forme d’allure grherse montre quelques particules trés

fines agglomérats sphériques équidimentionnedleservé dans la figure.28.

E
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255

ﬁ.— - . o - hicq
AceV SpotiMagn (Det WD F————=—1 20um™ e

20.0kV 5.0 '"10‘00x GSE 10.7 0.8 Torr ESEM UMMTO ~

AccV SpotMagn Det WD

200kv50 1000« GSE11.0 08 }‘ SEM UMMTO

Y Spo‘rmggn ot WD {
2.0k 5.0 1000)('4 GOE0.9 0'8 Torr ESEM UMMTO
Figure 1V.29 : Morphologie de l'argile (A), de l'argile apres rat®n de la PNA (B) et de
I'argile apres rétention de 'APNB (C).
Les images MEB, montre la formation de cristauxfatenes variées (figure 1V.29)
Nous remarquons que la surface de ces particdebadsorbant sont devisées en deux
catégories celle de PNB est dispersé d’une fat@atarement par rapport a celle de PNA.

Et ca est du a I'adsorption des ses moléculesasgilé.

IV.7. Simulation théorique

hY

Un des objectifs de notre travail est d’apportene umeilleure compréhension, a
I'échelle moléculaire, de la dégradation dedémdes étudiées en présence de fer zéro.
L’hypothése de départ serait la réduction du grongsg nitro en groupement amine selon la
réaction suivante :

R-CsH4-NO, + 6H" + 66— R-CgHa-NH, +2H,0

E
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Pour atteindre cet objectif, une méthode idmilation a la base de chimie théorique et
informatique a été utilisée. Pour chaque strectun calcul d’optimisation et de

frequence a été effectué dans la base B3LYRZ2ZRZ.

Figure 1V.30 : Structures optimisées planes de la p-nitroanilindueparadiaminebenzene.
Méthode utilisée : B3LYP/LanL2DZ.

Figure V.31 : Structures optimisées planes de l'acide p-nitrobene et de l'acide

paraminobenzoique. Méthode utilisée : B3LYP/LanL2DZ
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Figure IV.32 : Spectres ultraviolets théoriques de la p-nitroaailil) et du

paradiaminebenzene (2).
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Figure IV.33 : Spectres ultraviolets théoriques de I'acide p-birmzoique (1) et de I'acide
paradiaminobenzoique (2 ).

La comparaison des spectres ultraviolets, desigsniiaqueuses contenant les formes
oxydées et réduites des deux molécules étudiéegrengue la réduction du groupement nitro
en groupement amine s’accompagne d’un déplacenugoitdl’absorption maximum vers les
longueurs d’'onde les plus faibles ou les plus étarges. L'effet hypsochrome est plus
prononcé dans le cas de la p-nitroaniling,,,=50 nm, que dans le cas le cas de l'acide p-
nitrobenzoiqueAima=7 Nm. Cet effet était prévisible vue la disparitide I'effet mésomeére
du a la présence du groupement nitro.

IV.8. Conclusion

En raison de manque de données de la littératuresmination des composeés nitro-
aromatiques que nous avons utilisés dans le cadece travail, nous n’avons pas pu comparer
nos résultats expérimentaux. En effet, les BPR ét& surtout été utilisées pour
réduire/éliminer les composés chlorés et les métaurxls. De plus ces barriéeres n'ont pas été
déja réalisées a base de platre ou d’afgB¢ La quasi-majorité des études ont été menées en
mode batch en présence du fer zérovd®fit

Enfin, parce que nous n'avons pas pu nous prodag@talons de p-diaminebenzene
ni d'acide p-aminobenzoique, nous nous sommes otEgel’évaluer uniguement la quantité
de p-nitroaniline et d’acide p-nitrobenzoique éhge. Ceci explique pourquoi nous avons

essayé de compléter notre travail par une étudeitjue.

&
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L'objectif de cette étude était d’abord I'élabocaiti d’'une barriere perméable et
réactive a base de matériaux disponibles, biocdbipatet & moindre cout. Ces barrieres ont
toutes une matrice commune, le platre. Trois adddnt été rajoutés a cette matrice : le
charbon actif, la sciure de bois et une argileaitet localement de la région de Tizi n tleta a
Tizi Ouzou. Autrement dit, il s’agissait d’abord deaitriser les conditions opératoires
optimales d’élaboration de ces barrieres. L'efietalx des additifs présent dans la barriére a
egalement été exploré. Toutes les barrieres édabant été dopées par ajout de fer a valence
zéro en poudre. Dans ces barriéres, deux phénoncimegjues sont mis en jeu a savoir la
réduction et la rétention. L'autre objectif étadt @érifier si le fer pouvait étre utilisé pour
réduire des composés aromatiques nitrés en natieeux. En effet, le suivi de la réactivité
de la barriére par spectroscopie ultraviolet-vesiptouve que le fer zéro réduit les molécules
étudiées en p-aminoaniline et acide p-aminobeneoiqu

Différentes techniques d’analyse et de mesure @ntilisées lors de ce travail. Les
matériaux utilisés ont été caractérisés avant gisapontact avec les solutions synthétiques
utilisées. Les résultats des difféerentes techniqagactérisations prouvent [I'efficacité des
barriéres réactives a retenir et a réduire avecaeité la concentration des polluants étudiés
en milieu agueux et par conséquent peuvent étresidémdées comme une alternative
prometteuse a la protection des nappes phréatiques.

Un autre parametre important est le comportemedidaynamique et la résistance a
la compression des barrieres élaborées. Les rissdika mesures du module de Young ainsi
gue du débit volumique ont montré que les barrienisées avaient des propriétés
hydrodynamique et mécanique considérables.

L’efficacité des barrieres perméable et réactivegneente proportionnellement au
taux de lI'additif. Parmi les additifs choisis leachon actif est celui qui a prouvé le meilleur
rendement dans la réduction de la concentratienna@écules choisies. Toutefois, il faut
signaler que les taux d’élimination obtenus aves karrieres platre-argile sont trés
appréciables surtout que I'argile n’a subi aucaitément préalable.

Cette étude étant realisée a I'échelle laboratdirserait judicieux de la réaliser a
I'échelle pilote pour cerner davantage la problégu&t en suivant d’autres parameétres de
pollution, tels que la DCO, la DBO, les MES, lems Ca&', SQ*, F€" Fe*, ..., aprés
passage d’une solution synthétique ou d'un eftiuéel a travers la barriére réactive et

perméable.

-
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Annexe

1- Spectroscopie ultraviolet-visible

La spectroscopie ultraviolet-visible ou spewtétrie ultraviolet-visible est une
technique de spectroscopie mettant en jeu les phatont les longueurs d'onde sont dans le
domaine de l'ultraviolet (200 nm — 400 nm), du bisi(400 nm — 750 nm) ou du proche
infrarouge (750 nm -1 400 nm). Soumis a un rayorergndans cette gamme de longueurs
d'onde, les molécules, les ions ou les complexet |asceptibles de subir une ou plusieurs
transitions (s) électronique (s). Les substratdyaés sont le plus souvent en solution, mais
peuvent également étre en phase gazeuse et pusarara I'état solide.

L’appareil utilisé est UV mini-1240 (SHIMADZU).
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Figure Al : spectres ultraviolet-visible des solutions utilsée
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Figure A.2: courbe d’étalonnage de la p-nitroaniline.
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25 y = 11,56x
R%=0,997
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Figure A.3: courbe d’étalonnage de la p-nitroamili
2- Spectroscopie Infrarouge

Le rayonnementinfrarouge (IRgst unrayonnement eélectromagnétique
d'une longueur d'onde supérieure a celle de lagkamniisible mais plus courte que celle
des micro-ondes

La spectroscopie infrarouge est une des méthodesees pour l'identification
des molécules organiques et inorganiques a pagtitedrs propriétés vibrationnelles (en
complément d'autres méthodes, la RMN et la speétrign de masse). En effet, le
rayonnement infrarouge excite des modes de vibrgtiéformation, élongation) spécifiques
de liaisons chimiques. La comparaison entre raymené¢ incident et transmis a travers
I'échantillon suffit par conséquent a déterminerpgencipales fonctions chimiques présentes
dans I'échantillon.

L’appareil utilisé est TENSOR 27.
2- Diffraction des rayons X

La diffractométrie de rayons X est une meéthod@malise physico-chimique. Elle
permet de caractériser des matériaux suffisammestalisés tels que les minéraux, les

métaux, les céramiques, les polyméres semi-ciisdadt les produits organiques cristallisés.

3- Essais mécaniques

La résistance des matériaux, aussi apptidd, est une discipline particuliere de
la mécanique des milieux continus permettant leutales contraintes et déformations dans
les structures des différents matériaux (machig@sie mécanique, batiment et génie civil).

L’appareil utilisé est Ibertest (G M/IMTR02/2004
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4- Les ultrasons

L'ultrason est une onde mécanique et @lasti qui se propage au travers de
supports fluides ou solides. La gamme de fréquedessultrasons se situe entre 20 000 et

10 000 000 Hertz, trop élevées pour étre percuebopeaille humaine. L'appariel utilisée est
Wiseclean.



Résumé

L’'objectif de ce travail est I'élaboration de noau& matériaux pour
décontaminer des solutions agueuses chargées grosésnnitro-aromatiques.
Ces matériaux, résistants a la compression et adigss contiennent un réactif,
le fer a valence zéro, capable de dégrader depas#a nitro-aromatiques en

amines correspondants.

La concentration des composés aromatiques en@olatiété suivie par
spectroscopie uv-visible. Des taux de réductionésdg supérieurs a 90% )ont

été atteints.

Mots clés :fer a valence zéro, composeés nitro-aromatiquegrdamination.

Abstract

The objective of this work is the development ofwnenaterials to
decontaminate agueous solutions loaded with nitmoatic compounds. These
materials, resistant to compression and porousacoa reagent, the zero-valent

iron, able to degrade aromatic nitro compound&éocbrresponding amines.

The concentration of aromatic compounds in soluti@s followed by

uv-visible spectroscopy. High reduction rates (&90%) were achieved.

Keywords: zero valent iron, nitro-aromatic compounds decomntation.



