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Résumé

Le traitement des eaux usées urbaines par voie physico-chimique requiert généralement
I’utilisation d’'un coagulant & base de sels métaliques et d'un floculant synthétique.
L’ application du concept de développement durable dans le traitement des eaux privilégie une
approche utilisant des produits renouvelables tels que les biopolymeres naturels.

Dans le cadre de notre éude, trois étapes ont été réalisées: d’abord la préparation des
Chitosanes par désacétylation alcaline de la chitine commerciale a 120°C pendant 1 heure
(Chit HT 1h) et 3 heures (Chit HT 3h). Par la suite, les deux produits obtenus ont été
caractérisés par le test de solubilité, la détermination du degré de désacétylation (DDA) par
conductimetrie et la détermination du poids moléculaire (PM) par viscosimétrie.

Enfin des tests de coagulation-floculation avec les deux types de Chitosane préparés et
le Chit A ainsi que des coagulants floculants chimiques (FeCls et Al,SO,) ont été effectués sur
un effluent d’eau usée urbaine issu de la station d’ épuration I’ONA de Tizi-Ouzou par ajout

de ces derniers a différentes doses aprés optimisation de pH.

Cette é&ude a démontré que les Chitosanes Chit A et Chit HT3h sont des bons agents de
coagulation floculation par rapport au Chit HT1h et donne des résultats trés proches avec

I” utilisation des coagulants-floculants chimique.

Motsclés: eaux usée, coagulation-floculation, Chitosane, dépollution, traitement.
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vV Volume
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(120°C) pendant 1heure

Pka
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Introduction générale

Introduction générale:

L’eau est une source vitale pour I"humanité. De multiples usages font appel a ce
milieu complexe et fragile : besoins alimentaires, utilisations domestiques, Industrielles et
agricoles.

Aprés son utilisation, L’eau se renouvelle et se nettoie naturellement en permettant
aux polluants de s'infiltrer (par le processus de sedimentation) ou de se détruire par des micro
organismes et enfin par dilution au point qu'ils aient des concentrations qui ne sont pas
nuisibles.

Mais Avec la croissance démographique, la demande en eau a augmenté. Par
conséguent les quantités des eaux usées évacuées dans |I’environnement ont augmenté de
telle fagon que leur purification naturelle ne suffira plus, ce qui nécessite la mise en cauvre des
procédés de traitement physico-chimiques et biologiques afin de protéger I’écosystéme de
I’ altération.

L’utilisation des coagulants-foculants chimiques ont une efficacité importante mais,
parfois, ils générent des flocs non valorisables et ils deviennent nuisible pour notre équilibre
écologique.

Les conséquences néfastes de ces derniers posent un sérieux probléme pour
I’environnement et la santé. En effet, I’ utilisation des hydroxydes de fer et des hydroxydes
d aluminium peuvent étre toxiques pour I’écosystéme et les étres vivants par exemple des
études [1] ont montré que la présence des trace des ions d’aluminium dans I’eau apres
traitement ceci peut provoquer ou accéléré la maladie d’ Alzheimer. D’ou la nécessité
d effectuer des éudes plus poussées afin de réduire I’ utilisation des produits chimiques
pour le traitement des eaux usées en les remplacant par des matériaux d’ origine biologique
naturelle et biodégradable tel que le Chitosane.

Dans le cadre de notre travail nous allons effectuer une éude comparative entre le
traitement des eaux usées urbaines prélevées de la station d’ épuration Est delaville de Tizi-
Ouzou (I’ONA) par des coagulants- floculants chimiques (Al.SO4 et FeCls) et naturel (le
Chitosane) afin de déterminer le produit le plus respectueux pour |’environnement.

L’ objectif de notre travail est de déterminer I’ efficacité du traitement des eaux usées
urbaines par le procédé de coagulation-floculation en utilisant le Chitosane obtenu
directement par la désacétylation delachitine par voie chimique( hydrolyse) atempérature
ambiante et a haute température ( 120 °C) et aussi une étude comparative entre ce dernier et
les coagulants floculants chimiques tels que FeCl; et Al,SO,

Cetravail que nous avons effectué comporte deux parties principales :
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Introduction générale

La partie bibliographique comporte deux chapitres :

Le premier chapitre est consacré aux phénomenes de la coagulation-floculation
Le deuxieme chapitre se porte sur les coagulants-floculants biologiques
(Plus particuliérement le chitosane)

. La partie expérimentale comporte deux chapitres :

Le premier chapitre est consacre a la partie expérimentale.
Le deuxieme chapitre porte sur les résultats et discutions.

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



http://www.pdffactory.com

Chapitrel Bibliographie

|. Généralités sur les eaux usées ur baines

Les eaux usées urbaines congtituent un effluent pollué et nocif ; le suivi de leurs
compositions devient de plus en plus obligatoire, vue qu’'elles contiennent parfois des
éléments néfastes pour la santé humaine et la vie aquatique.

[.1. Définition

Les eaux usées urbaines sont en grande partie les eaux distribuées par les systemes
d'approvisionnement en eau potable polluée par les activités anthropiques. Elles comprennent
également les eaux de ruissellement qui sont constituées par I'ensemble des eaux pluviales,
les eaux d'arrosage des voies publiques et des parcs de stationnement, les eaux de lavage des
caniveaux, des marchés et des cours. Les ealx usées urbaines sont donc constituées par:

@ Les eaux sanitaires provenant de l'activité humaine et domestique, les restes
daliments, les déjections, les détergents, les savons et produits de nettoyage ... etc.
@ Les eaux associées aux activités du centre de population telles que: centre

commerciaux, hdpitaux, écoles, casernes... etc.

Q

Les eaux résiduaires industrielles déversées dans des collecteurs urbains.
@ Leseaux résiduaires en provenance des centres d'élevage installés au sein des centres
de population.

Les eaux usées urbaines contiennent des matieres minérales et des matiéres organiques.
Ces contaminants peuvent ére quantifiés par le biais des mesures telles que les métaux
lourds (cuivre, zinc, plomb, cadmium), matieres en suspension totales (MEST), solides
dissous totaux (SDT), les composeés nitrogénés et phosphatés (N total, P total), les composés
ammoniacaux (N-NH.) [2].
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Tableau | : les principales pollutions des eaux usees urbaines[3].

Pollution organique oxydable

Pollution insoluble

Pollution chimique (pollution toxique)

Pollutions azotée et phosphorée

Pollution microbiologique (engendrée par

les ger mes pathogénes)

Pollution médicamenteuse

Pollution cosmé&tique

|.2.Type des eaux usées urbaines

Demande chimique en oxygene (DCO)
Matiéres en suspension (MES)

Métaux lourds (Cd, Hg, Pb, ...)
Hydrocarbures et polluants organiques
persistants (HAP, pesticides)

Détergents

Solvants aromatiques ou non

Produits phytosanitaires

Azote global (NG)

Phosphore total (PT)

Bactéries intestinaux,
salmonelles...)

Virus (hépatite A, rotavirus, ...)

(coliformes

Parasite (Protozoaires, Helminthes)
Champignons

Stéroides synthétiques
Antidépresseur

Analgésique

Antibiotique

Parabénes

Les eaux résiduaires entrant dans une station d’ épuration urbaine sont différenciées par

rapport aleurs origines (domestique, industrielles ou pluviales).
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1.2.1. Les eaux usées domestiques

Les eaux usées domestiques contiennent des matiéres minérales et organiques dans les
trois phases : solide, liquide et gazeuse, et dans tous les états de dispersion depuis le débris
grossier jusqu’aux molécules dissoutes ou ionisées en passant par les dispersions grossieres
fines et colloidales. Ainsi gu’'elles véhiculent des micro-organismes pathogénes ou

saprophytes et des virus [4]

Ces eaux proviennent des différents usages de I’ eau. Elles peuvent étre subdivisées en

deux catégories :

@ Les eaux ménagéres des salles de bain et des cuisines qui sont généralement chargées
de substances biodégradables (graisses, savons,...), de détergents, de produits
nettoyants, désinfectants (hypochlorites, perborates, acools, glycols, ammoniague,
aldéhydes,...), décapants et détartrants ainsi que d’ engrais, de pesticides pour usage
domestique et de solvants pour le bricolage ( peintures, vernis, colles,...). Ces eaux
peuvent également contenir des polluants cosmétiques et médicamenteux.

@ Les eaux « vannes » (rejets des toilettes) qui sont chargées de diverses matiéres
organiques azotées et de germes fécaux [ 3].

[.2.2. Leseaux uséesindustrielles

Celles qui proviennent de diverses usines de fabrication ou de transformation. Elles sont
extrémement variées selon le genre d’industries dont elles proviennent. Elles peuvent
contenir des substances acides ou alcalines, corrosives ou entartrantes. Cette eau est souvent

odorante et colorées atempérature éevée [4].

Ces eaux peuvent étre introduites dans les systemes d’ assainissement collectif publics

uniquement avec |’ autorisation des maitres d’ ouvrage concernés [ 3].
1.2.3. Les eaux de ruisselement et pluviales

Les eaux de ruissellement comprennent les eaux de pluies, les eaux de lavage et les eaux
de drainage. La pollution des eaux de ruissellement est variable dans le temps, plus forte au

début de précipitation qu’a lafin par suite du nettoyage des aires balayées par les eaux.
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Ces eaux sont polluées par les matiéres qu’ elles entrainent, en prévenance des trottoirs
et chaussées (mazout bitume, ...etc) Elles contiennent également du zinc, du plomb et du

cuivre [4].

Ces eaux usées congtituent un effluent brut dont la composition varie selon lataille de
I’agglomération d’origine, les habitudes alimentaires, I'hygiéne des individus et le lieu
géographique étudié.

|.3. Composition des eaux usées urbaines
1.3.1. L’ azote

L’azote peut se trouver sous forme minérale (ammoniacal, nitrate) ou organique. La
présence d'azote organique ou ammoniacale se traduit par une consommation d’ oxygene
dans le milieu naturel et par une entrave alavie de poisson.

1.3.2. Phosphore

Il peut se trouver sous forme minérale (en prévenance de lessive ou des rejets
industriels) ou organique. La présence de phosphore entraine un risque d’ eutrophisation de
I'eau [5].

1.3.3. Les micropolluants minéraux

Notamment les métaux lourds, généralement le plomb (Pb), le zinc (Zn), le cadmium
(Cd) et le cuivre (Cu) en raison de leur ubiquité dans les zones urbanisées, indépendamment
de toute activité industrielle spécifique [6].

|.4. Définition des principaux criteres de pollution relative aux effluents des

eaux usées urbaines

|.4.1. Matieres en suspension totales (MEST)

Parameétre (exprimé en mg/L) qui correspond a la pollution insoluble particulaire, C’ est-
a-dire, alatotalité des particules solides véhiculées par les eaux résiduaires constituées par :
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@ Les matieres en suspension décantables en 2 heures (MESD) : Le chiffre 2 est
arbitraire mais correspond a de bonnes conditions de décantation de la fraction
grossiére et dense des particules.

@ Les matiéres en suspension non décantables (MESND) : Il s'agit de la fraction
colloidale du MEST. La calcination a 550C des MEST permet de connaitre
I’importance relative des matieres minérales (MM) et des matieres organiques ou

meatieres volatiles solides (MVS).
|.4.2. Demandetotale en oxygene (DTO)

Mesure de la consommation d’oxygene (exprimée en mgO,/L) par une technique
instrumentale qui réalise I’oxydation directe des matieres organiques par une combustion
catalytique a 900°C.

|.4.3. Demande biochimique en oxygene (DBO5)
Quantité d oxygene consommée (Exprimée en mgO,/L) dans les conditions d’ essai
(incubation & 2°C et a I'obscurité pendent 5 jours) pour assurer par voie bactérienne

I’ oxydation biologique des matiéres organiques dites biodégradables.
|.4.4. Demande chimique en oxygene (DCO)

Représente la consommation d oxygene (Exprimée en mg O,/L) dans les conditions
d'une réaction d’ oxydation par le bichromate de potassium, en milieu sulfurique a chaud et en
présence d'un catalyseur, de |I’ensemble des matieres oxydables (sels minéraux oxydables et

la majeure partie des matieres organiques) [7]

|.4.5. Laturbidité
La turbidité est due a la présence dans I’ eau de particules en suspension minérales ou
organiques, vivantes ou détritiques. Cette mesure de qualité de I'eau caractérise le poids de la

matiére particulaire par unité de volume d’ eau.

|.5. Les différents procédés de traitement des eaux usées urbaines

|.5.1. Les procédés biologiques

L’épuration biologique des eaux usées est un phénomene naturel réalisé par les micro-

organismes (principalement les bactéries) assurant la biodégradation de la matieére organique
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nécessaire pour leur croissance. L’homme a tiré I'idée de ce phénoméne en favorisant le
contacte entre les micro-organismes et I'eau usée par différents procédés biologiques afin

d accélérer lesréactionset d augmenter lerendement d épuration.

.5.1.1. Procédé a culturelibre
Laboue activée

Le processus d’ épuration par les boues activées est le plus répandu dans le monde. Son
développement est du a ses excellentes performances vis a vis des pollutions carbonée,
azoté, et phosphoré. Le principe de ce procédé est simple, une biomasse libre élimine les
composes polluants en mode aérobie. L’ oxygene nécessaire aux réactions est apporté par
aération assurée par turbines ou insufflation d’ air.

Le bassin d'aération recoit I'eau prétraitée (dégrillée, dessablée et dégraissee). La
biomasse (bactéries) dispersée adsorbe et élimine une partie plus ou moins importante de la
pollution, en fonction du temps de s§jour et de la charge de la station. A lafin I’ eau traitée

sera séparée de la boue biologique [8].

[.5.1.2. Procédé a culturefixe

En épuration des eaux, le terme de « cultures fixées » se dit de cultures bactériennes
ou  les micro-organismes (flore bactérienne) colonisent la surface d'un solide (lit bactérien,
disgue biologique...) [9].

a. Leslitsbactériens

Cette technique de traitement s'inspire de la filtration par le sol. C'est le plus ancien
procédé d’ épuration a biomasse fixée.
Le développement d’une pellicule microbienne (bio film) sur un matériau inerte de

grosse granulométrie (3 & 8 cm) préalablement ensemencé, sur lequel I'eau résiduaire
ruisselle par gravité[10]

L'air est transféré par diffusion a travers le film d’'eau .ruisselant a la surface du

matériau.
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Une vitesse hydraulique suffisante assurée par un recyclage de I'eau traité permet
I’ évacuation des boues en exces qui sont séparées de I’effluant traité dans un ouvrage de

décantation situé en aval [5].
b. Lesdisquesbiologiques

Ce procédé peut ére rangé parmi les systémes d’épuration biologique aérobie ou la
culture bactérienne est fixée sur un support comme c’est le cas pour les lits bactériens. |1 est
également appelé procédé d épuration par bio-disque.

Le support solide est constitué par un ensemble de disque paralléle réguliérement

espacés par un axe commun pour constituer un tambour.
Les disques plongent sur la moitié de leurs diamétres dans des cuves semi-cylindrique.

Les disgues tournent lentement autour d’un axe horizontal de telle sorte que la culture

bactérienne présente sur le support se trouve alternativement au contact del’eau et del’air.

Le sens de rotation est tres important au niveau d’ épuration car les disques doivent
tourner dans le sens de circulation de I'eau car la vitesse de circulation de I'eau au contact
des bactéries est plus grande [11].

1.5.1.3. Lelagunage

Le lagunage correspond a une zone physique du milieu aquatique ou I'eau *‘ stagne’’, ou
la vitesse d’écoulement est raentie. Dans son utilisation dans des bassins étanches, le
lagunage reproduit les réactions biochimiques qui se produisent au sein d’une lagune, d'un lac
ou dune mare. Le lagunage est un écosysteme aquatique en eau libre

Ondistingue 2 typesde lagunage [7] :

@ Lelagunage simple (naturel)
@ Lelagunage aéré

L’ utilisation d étangs naturels ou artificiels, comme milieu récepteur d effluents bruts

ou traités remontent & des temps anciens. On distingue deux types de lagunes :
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a. Leslagunesnaturelles

Elles peuvent étre anaérobies facultatives ou aérobies; elles peuvent recevoir des
effluents bruts ou prétraités. On opére en pratique trois types de lagunes naturelles :
@ Une lagune profonde fonctionnant en anagrobiose ;
@ Une lagune de faible profondeur ou bassin mixte dit « étang de stabilisation »: 1l
s agit d'un bassin de grande surface dans lequel |a flore bactérienne, essentiellement
aérobie, assure la métabolisation de la pollution gréce a I’ oxygene qui lui est fourni,
d'une part, par les algues vertes et, d autre part, par les échanges gazeux air-eau a la
surface liquide ;
@ Une lagune de finition en complément de traitement fonctionnant principalement en

aérobiose [7].

Une amélioration notable du procédé de lagunage naturel peut étre obtenue en utilisant des

lagunes aéreées.
b. Leslagunes aérées

Ce sont de vastes bassins, ou I’ on effectue une épuration biologique bactérienne comme
celle qui se pratique naturellement dans un étang, en apportant de I’ extérieur par insufflation
d'air ou oxygeénation au moyen d’ aérateurs de surface, I’ oxygene nécessaire au maintien des

conditions aérobies des bactéries épuratrices [7].
|.5.1.4. L’ épandage des eaux usees

Cette technique a connus son utilisation depuis le 19 ®™ siécle dans divers Pays, son
principe est la dégradation des matiéres organiques en aérobiose par des micro-organismes

(bactéries, algues, champignons et protozoaires) dans les premiéres couches de sol [11].
|.5.2. Les procédés physico-chimiques

Ces traitements assurent la séparation physique des insolubles solides (matiéres en
suspension et précipités) et liquides (substances huileuses a I'état libre ou en émulsion,

hydrocarbures...) de |’ eau afin d’avoir une clarification plus ou moins poussée des rejets.
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1.5.2.1. Adsorption

L’ adsorption permet de retenir les polluants organiques solubles et des métaux lourds
sur des solides. Il s'agit d’un phénomene physique ou chimique de fixation des molécules sur
une surface dont sa surface spécifique doit ére tres importante afin d’augmenter le contact

avec le soluté.

Dans les charbons activés, la surface d’adsorption ou surface spécifique est de 1 000 a
1700 m’ par gramme de charbon, ce phénoméne d’ adsorption est influencé par la structure des

molécules, leur solubilité, leur concentration, la pression, latempérature et le pH du milieu.

L’ adsorbant doit posséder des propriétés, au niveau granulométrie, densité, résistance a
I’abrasion, compatibles & son utilisation en filtration. Apreés saturation, |'adsorbant est

récupéré et régénéré ou rejeté [12].
|.5.2.2. Décantation-flottation

La décantation est un procédé qu'on utilise dans pratiquement toutes les usines
d épurations et de traitement des eaux. Elle a pour but d’ éliminer les particules en suspension
dont la densité est supérieure a celle de I'eau qui s'accumulent au fond du bassin de
décantation d’ou on les extrait périodiquement. L’eau clarifiée située pres de la surface est
dirigée vers I’ unité defiltration [13].

La flottation est un procédé de séparation liquide-solide basé sur la formation d’'un
ensemble appelé attlage, formé des particules a éliminer, de bulles d air et de réactif moins
dense que I'eau. Cette technique convient principalement pour éliminer les particules de
diamétre compris entre 1 et 400 pm.

| .5.2.3. Filtration

Lafiltration est un procéde physique destiné a clarifier un liquide qui contient des MES

enle faisant passer atraversun milieu poreux.

Les solides en suspension ainsi retenu par ce dernier sy accumulent; c'est le
colmatage, il faut donc nettoyer ce milieu de fagon continue ou de fagon intermittente .on
distingued types de filtres : Des filtres a sable rapide, Des filtres & sable lents, Des filtres sous
pression, Desfiltres aterre diatomée. [13]
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| .5.2.4. Désinfection

La désinfection est un traitement visant a €liminer les micro-organismes pathogenes
(bactéries, virus, parasites), ainsi que la majorité des germes banals moins résistants.

On peut procéder ala désinfection en gjoutant a I’ eau une certaine quantité d’ un produit
chimique doté de propriétés germicides. Les produits chimiques les plus utilisés sont : le
Chlore, le Dioxyde de Chlore, I'Ozone, le Brome, |'lode et le Permanganate de Potassium. On
peut également désinfecter |’eau gréce a des moyens physiques : ébullition ultra sons, ultra-

violet et les rayons Gamma.
|.5.2.5. Techniques membranaires

De nos jours, de nombreux procédé a membrane s imposent dans le domaine des eaux
résiduaires, les limites de traitements conventionnels en termes de turbidité, de bactériologie,
de gout et de sous produits de désinfection sont atteintes.

La membrane est une paroi mince fabriquée avec des matériaux organiques ou
minéraux, elle posséde la propriété de seéparer sélectivement les especes chimiques

moléculaires ou ioniques.
|.5.2.6. Coagulation —floculation

Le mélange solide/liquide formé dans le réacteur de précipitation sans addition de
réactifs supplémentaires, |’agglomération des petites particules solides et leur sédimentation
seraient difficiles, voir impossible.

Les particules solides sont soumises a des forces attractives (forces de Van der Waals)
et des forces répulsives électrogtatiques car elles ont des charges de surface de méme nature.
Si ces forces sont égales, les particules ne peuvent pas se rapprocher. Pour y parvenir, il faut
réduire les forces répulsives dues aux charges électriques présentes sur la surface des
particules, cette opération est « la coagulation ». Les particules peuvent ensuite s agglomérer
entre elles, ¢'est « lafloculation ». Ces deux phénoménes se font par des agents coagulants et
floculants.
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a. Définition des colloides

Les particules colloidales proviennent de I'érosion des sols, de la dissolution des
substances minérales, de la décomposition de la matiére organique, du déversement des eaux
résiduaires urbaines et industrielles ainsi que les déchets agricoles. Elle présente un diamétre
comprisentre 1 um et 1 nm. Elles possedent une autre caractéristique trés importantes ; leur
rapport surface/volume leur confere des propriétés d adsorption des ions présents dans I’ eau,
ce phénomene est expliqué en partie par I’ existence des charges électriques souvent négatives
a la surface, qui engendre des forces de répulsion inter-colloidale. Celles-ci permettent
d expliquer d'une part, la grande stabilité de ces particules mises en solution et d’ autre part,

leur densité qui peut atteindre 2.5 pm ne modifie pas la valeur de leur vitesse de décantation.
b. Coagulation

La coagulation a pour but principal de déstabiliser ces particules en suspension pour
favoriser leur agglomération. En pratique ce procédé est caractérisé par I'injection et la

dispersion rapide de produits chimiques [13].
c. Lafloculation

Lafloculation apour but de favoriser le contact entre les particules déstabilisees a laide
d un mélange long. Ces particules s agglutinent pour former des flocs qu’on peut facilement
éliminer par les procédés de décantation et filtration [14].

d. Lesagentscoagulantset floculants

Les sels minéraux des cations trivalents, fer et aluminium non hydrolysés ;

Les hydroxydes métalliques-preécipités de fer Fe(OH)3 et d’aluminium AI(OH);3 ;
Les sels hydrolyses polymérisés ;

w W W W

Les polyméres organiques de synthese (floculants anioniques ou non-ioniques). 1l
existe aussi des floculants cationiques, mais ils ne sont pas utilisés en traitement de

surface.

e. LesFloculantsorganiques naturels (bio polymére)

Sont des polymeres hydrosolubles d'origine animale ou Végétale, généralement non
ioniques et ils peuvent étre modifiés chimiquement. Leur poids Moléculaire est plus faible
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que celui des polymeres de synthése, ce qui leur confére de moins bonnes propriétés de
floculation. Leur intérét réside dans leur caractére "naturel”, non Toxique et biodégradable.

Les plus utilisés sont les amidons, les alginates et les gommes guar ou xanthane. Ces
produits sont cependant réserveés a des applications tres spéecifiques car ils sont chers, parfois
rares comparativement a la taille du marché de traitement d'eau (cas des gommes guar par
exemple), et ont une efficacité réduite en raison de leur faible longueur de chaine [15].

f. Lechoix descoagulants

Le choix des coagulants dépend de :
@ Lafiabilité de préparation et de la mise en cauvre des solutions qui sont souvent trés
visqueuses ;
@ Lavitesse de sédimentation ;
@  Propriétés desboues (filtrabilité, compressibilité...)
@ La qualité du surnageant (clarification et teneur résiduelle du floculant). Il est
nécessaire de procéder a des essais de laboratoire (essais sur banc Jar-test) pour
sélectionner le réactif et fixer la concentration a utiliser et apprécier I’ aptitude des boues
produites & la Déshydratation [16]

Pour éliminer ces particules on ‘a recours aux procédés de coagulation et floculation.
Donc, il faut d'une part déstabiliser la suspension par annulation du potentiel zéta c'est I'étape
de « coagulation » et augmenter la taille des micro-flocs issus de la coagulation c'est I'étape
de « floculation » [15].

g. Lemécanisme dela coagulation -floculation

La charge électrique et la couche d’eau qui entoure les particules hydrophiles tendent ales
éloigner les unes des autres ce qui les doabilisent dans la solution.
La coagulation permet leur déstabilisation ce qui favorise leurs agglomération lors de
I’ajout d'un floculant.

-
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Figure O1: Potentiel électrique de particules colloidales[17].

| : Particule colloidale

Il : Couche adhérée de Stern

[l : Couche diffuse de Gouy-Chapman

@ : Potentiel total al'interface

®o : Potentiel différentiel dans la couche adsorbée
pZ : Potentiel zéta

h. Cinétique dela coagulation —floculation

Aprés la déstabilisation des substances colloidales par I’ étape la coagulation, ces
derniéres ont tendance a s agglomérer lorsque elles rentrent en contacte les unes avec les
autres. Lafloculation a pour but d’augmenter la probabilité des contactes entre les particules
lesgquels sont provoqueés par la différance de vitesse entre ces particules. Cette différances de

vitesse peut ére imputable :

@ Au mouvement brownien des particules (floculation péri cinétique).
@ au déplacement d’une partie du fluide (floculation ortho cinétique).
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§ Floculation péri cinétique: Durant la floculation péri cinétique les contacts entre les
particules de petites tailles sont causés par le mouvement aléatoire (agitation désordonnée) de
celles-ci, dit mouvement Brownien. [13].ce dernier est influencé par la température du milieu.
En effet, I’énergie thermique est stockée par le fluide sous la forme d’énergie cinétique des

particules. A I équilibre, toutes les particules possédent la méme énergie cinétique [18].

§ Floculation ortho cinétique : On appel floculation ortho cinétique la floculation provoquée
par I'agitation de I'eau. L’agitation facilite |’agrégation en augmentant la probabilité des
collisions entre les particules. La vitesse du fluide varie dans |’ espace et dans le temps. On
caractérise la variation de la vitesse du fluide dans I’ espace a I'aide d’un gradient de vitesse
[13].

i. Lesprincipaux facteursinfluencant la coagulation
Latempérature

L’ expérience révéle que durant I hiver, lorsque la température envoisine O°C le floc se
décante plus difficilement. Ainsi qu’une diminution de la température de I’ eau entraine une

augmentation de sa viscosité, ¢'est ce qui explique la difficulté de décantation du floc.
LepH

Le pH est le paramétre le plus important a prendre en considération pendant la
coagulation floculation. Il existe une plage de pH pour laquelle la coagulation a lieu
rapidement en fonction du coagulant utilisé, de sa concentration et de la composition de
I’eau a traiter. Lorsque la coagulation se produit hors de cette plage optimale, il faut

augmenter la quantité de coagulant.

Pour les sels de fer et d’auminium, les plages de pH optimales s étendent
respectivement de 4 a5 et de 5 a 7. Pour certaines eau, il faut parfois corriger lepH a

I” aide de divers produits (acides, chaux ou soude).
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La concentration du coagulant

La détermination de la concentration du coagulant est un paramétre essentiel pour la
déstabilisation des colloides. Une surdose du polymere produit inévitablement une
réstabilisation des particules colloidales qui sont susceptibles de la charge de surface. Aussi
les sites d’ adsorption des particules colloidales ne seraient plus disponibles pour la formation
Des ponts inter-particulaires. Un traitement de coagulation mal ajusté peut donc conduire a
une dégradation rapide de la qualité de I’eau et a des dépenses d’ exploitation non justifiées
[20].

Lavitesse et temps d’ agitation

Lors deI'introduction du coagulant dans I’ eau, on procede a une agitation rapide pour la
dispersion et I’homogénéisation de la solution. Mais une agitation intense empéche
I’ agrégation des particules, tandis qu’ une agitation prolongée, permet I’ effraction des liaisons
entre coagulant et la surface des particules [21].
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Le marché mondial des produits de la mer en particulier celui des crustacés (crevettes,
crabes, homards...) atteint une production de plusieurs millions de tonnes par an, dont la
moitié représente des déchets. Les carapaces contiennent essentiellement du carbonate de
calcium et un polymeére nommé « chitine », lequel peut ére dégradé pour former le Chitosane.
La chitine est I'un des polymeres naturels, le plus abondant au monde.
Chitines et Chitosanes suscitent un intérét de plus en plus grand car ces polysaccharides (ou
biopolyméres) ont démontré d excellentes propriétés physico-chimiques et biologiques
intrinseques exploitées dans de nombreux secteurs industriels ou de recherche, tel que

I’ environnement [22].
[1.1. Historique

En 1811, le Pr. Hanri Bracomot, directeur du jardin biologique a Nancy (France) a
isolé une substance fibreuse d’un certain type de champignon. De plus il a observé que cette
substance n’ est pas soluble dans les solutions aqueuses acides.

Une douzaine d années plus tard, en 1823, la méme substance a été trouvée dans
certains insectes (coléopteres) et a éé en suite nommé chitine (provient du mot grec Kitos
qui signifie enveloppe).

En 1859 le Pr C. Rouget a soumit la chitine a un traitement alcalin et a observé les
différentes solubilités de celle-ci. La substance résultante du traitement alcalin a pu étre
dissoute dans les acides. Ce n’est qu’en 1894 que cette substance a é&é nommeée Chitosane par

Hoppe -Seyler [23].

Entre 1930 et 1940, ces bio polymers ont suscité beaucoup d'intéréts dans le monde
oriental principalement pour I’ application dans le domaine médical et la purification de I’ eau,
et depuis 1970 la production industrielle et divers utilisation de ces deux bio polyméres sont
en constante augmentation en particulier dans le cadre de protection de I’ environnement pour
leur abondance et leurs propriétés intéressantes (floculation et biodégradabilité) [24].
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[1.2. Origine et composition du chitosane

Le Chitosane est un aminopolysaccharide d’origine biologique ; c’est un copolymere
linéaire composé d’unités monomériques de D-glucosamine et de N-acétyl-D-glucosamine
(figure 3). Ce biopolymére est caractérisé par son degré d acétylation (DA) ou, selon les
auteurs, par son degré de désacétylation (DDA).

Le Chitosane est une substance peu répandue dans la nature. |l est présent dans la paroi
cellulaire de certains micro-organismes fongiques (champignons zygomycetes) et dans le
mycélium de Mucor rouxii, Rhizopus oryzae et Absidia coerulea, et n'est signalé que dans les
exosquelettes de certains insectes (par exemple la paroi abdominale des reines de termites). ||
n'y a donc pas de source primaire de Chitosane, comme on peut |’avoir par la dégradation de

la chitine issue des carapaces des crustacés [22].
I1.3. Les caractéristiques de chitosane

La principale caractéristique du Chitosane est sa biocompatibilité, 1l est souvent
modifié afin de lui conférer des propriétés chimiques ou biologiques spécifiques, et utilisé

comme floculant et clarifiant. [25].
[1.4. Principales propriétés du chitisane

Les chaines macromoléculaires du Chitosane sont caractéristées par leur masse
moléculaire et leur degré d’acétylation. Concernant la cristallinité du polymere, le Chitosane
est une substance semi cristalline. D’un point de vue chimique, sa structure est similaire a
celle de la cellulose. Par contre, la présence d’ une fonction amine primaire de pK proche de
6,3 (le pK est fonction du DA) en position 2 du noyau gluco pyranose confére au Chitosane
des propriétés chimiques et physico-chimiques qui en font un polymére possédant un

ensemble de propriétés remarquables.

Les propriétés intrinseques du Chitosane influent sur sa solubilité en milieu agueux,
son hydratation, sa structure tridimensionnelle, sa viscosité, son aptitude a participer dans des
interactions ioniques, sa capacité a lier des molécules organiques et des sels de métaux lourds
et autres, et sa facilité a subir des modifications chimiques qui permettent de créer une
multitude de dérivés aux propriétés physico-chimiques et biologiques variées.
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Le schéma suivant présente le Processus d obtention du chitosane a partir des carapaces de

crustacés.

Carapaces de crustacés et de mollusques

Collecte et entreposage
Broyage

A 4
Etape 1 : extraction de protéines | «———— NaOH

Rincage

A 4
Etape 2 : déminéralisation <«— HCI

\4
Etape 3: décoloration <«——  Oxydant

Ringage puis sechage

Chitine
A 4
Désacétvlation «— NaOH
Rincage, sechage,
A\ 4
Chitosane

Figure02 : Processus d’ obtention du chitosane a partir des carapaces de crustacés [26]

.
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I1.5. Structure

Le chitosane comme un copolymere composé d'unités 2-amino-2-désoxy-D-
glucopyranose et 2-acé&amido-2-désoxy-D-glucopyranose reliées entre elles par des liaisons
glucosidiques b-(1- 4) [22].

CH
: Chitine
- m
H > o w
041“CH3 o

0% “CH,

0 CH3 o
m "' M’HO NH, Chitosane
o
w i
H n

Figure 03 : La gtructure de chitine et de Chitosane [22].
[1.6. M écanismes d’inter actions polluants-chitosane :

Les propriétés physico-chimiques originales de I’ amino-polysaccharide Chitosane sont

essentiellement liées aux groupements aminés des chaines macromoléculaires.

Les fonctions aminées permettent la complexation des cations métalliques en milieu
neutre, mais sa protonation en milieu acide conféere au chitosane des propriétés cationiques
uniques par rapport aux autres bios polymeéres.

Ce caractére cationique en milieu acide est également a I’origine de la fixation des
colorants anioniques et des anions métalliques. C'est en général, la poly cationicité du
Chitosane qui est souvent mise en avant pour expliquer les mécanismes d’interactions
polluants-Chitosane. Les caractéristiques acido-basiques dépendront, toutefois, du DD, de la
PM, et de la répartition entre les unités N-acétyl-Dglucosamine et D-glucosamine le long des

chaines macromoléculaires.

Le processus de coagulation/floculation qui implique du Chitosane est complexe
puisgu’il s 'accompagne de phénomenes comme la précipitation chimique, la complexation,
I’ adsorption a la surface des flocs, le piégeage ainsi que le balayage. En simplifiant, on peut
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dire que le Chitosane, utilisé en tant que coagulant, a comme réle d’exercer simultanément
une coagulation et un pontage. Son mode d'action consiste a neutraliser les charges
électriques des particules dans I'eau puis, il assure gréce a sa structure chimique
macromoléculaire, un pontage entre les particules ou les flocs. Le polycationique Chitosane

peut adsorber des colloides ou des flocs chargés négativement.

L’addition du bio polymeére permet d'abaisser le potentiel zéta a zéro. Les forces
d attractions de masse deviennent effectives et le polyélectrolyte agit alors par pontage
mécanique. Plus la chaine organique est longue, le pontage est meilleure. Les avantages des
polyélectrolytes naturels ont permet d atteindre le point iso-électrique sans modification de
pH et d étre 10 a 15 fois plus efficaces que le sulfate d’aluminium. Il est a noter que I’ une des
plus grandes différences entre les sels de métaux et les polymeres cationiques se trouve au
niveau de leur réaction hydrolytique. Les sels de métaux (alun, chlorure ferrique)
S hydrolysent immédiatement une fois gjoutés dans I’ eau, d’ ou des réactions d’ adsorption tres
rapides. Dans le cas du Chitosane, les réactions hydrolytiques ne se déroulent pas et le taux
d adsorption colloidale est beaucoup plus lent [21].
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Partie expérimentale
Objectif

Dans notre travail on a procédé a des traitements physico-chimiques (coagulation-
floculation) des eaux usées urbaines issues de la station d'épuration I’ONA de Tizi-Ouzou.
Par différents coagulants-floculant chimiques (FeCls, Alx(SO,) et naturels (le chitosane) a
différentes concentrations.

[11.1. Présentation de la station d’ épuration I’ONA

La station d épuration de pont de bougie est située a 6 Km a I'est de la ville de Tizi-
Ouzou. Elle épure les eaux de la partie Est de I’agglomération ainsi que les villages entourant

de la commune de Tizi-Ouzou.

L’ effluent utilisé est congtitué de I’eau a I’ entrée de la station d’ épuration I'ONA  qui
vient d'un réseau unitaire qui draine les eaux de vannes, ménageres et de ruissellement de la

ville de Tizi-Ouzou.
[11.2. Fonctionnement de la station d’épuration

Une station d’épuration permet la purification de I'eau usée afin de la rendre
acceptable par la nature en passant par les étapes suivantes :

I11.2.1. Le prétraitement et letraitement primaire

Il s'agit du dégrillage (élimination des déchets volumineux), le dessablage (I’ extraction
des sables), le déshuilage (élimination des corps gras) et la décantation primaire.

[11.2.1.1. Premiére étape: le dégrillage

Les eaux usées sont acheminées jusqu’'a la station d'épuration par des réseaux
d assainissement. Elles passent a travers un dégrilleur, une sorte de tamis, qui les débarrasse
des matieres grossieres et inertes (chiffons, morceaux de bois, plastiques, feuilles,...). Aprésle
nettoyage des grilles, les déchets sont évacués avec les ordures ménageres. Le tamisage, qui
utilise des grilles avec de plus faibles espacements (dégrillage fin), peut compléter cette phase
du prétraitement.
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Figure04 : Dégrilleur de la station ONA.

[11.2.1.2. Deuxieme étape : le dessablage et le déshuilage

Ces étapes permettent de débarrasser I’ eau des matiéres qui n’ont pas été éliminées par
le dégrillage. Gréce a laréduction de vitesse de I’ écoulement, il est possible de récupérer les

sables (par pompage) et les graisses (qui sont raclées en surface).

Figure05: Lebassin de déssablage-déhuilage de la station ONA.

24
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Figure06 : Racleur de la station ONA.

[11.2.1.3. Troiséme étape: letraitement biologique

C'edt la partie essentielle du traitement ; elle consiste a reproduire en accélérant le
processus naturel. Les eaux arrivent dans un bassin ou se sont développées des bactéries. Ces
micro-organismes consomment les impuretés et les transforment en boues en aérobiose (le

processus le plus rependus) ou en anaérobiose.

FigureQ7 : Lebassin des boues activées aérée de la station ONA.

E
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[11.2.1.4. Quatriéme étape : la clarification

Elle consiste a séparer I'eau des boues ou des résidus secondaires issus de la
dégradation des matiéres organiques. Cette décantation est opérée dans des bassins spéciaux,
les "clarificateurs'. Les boues se déposent au fond du bassin, ou elles sont raclées et évacuées.

L’eau débarrassée de 80 a 90 % de ses impuretés subit alors des analyses et des contrbles

avant d étre rejetée dans le milieu naturel (DCO,DBOs turbidité, nitrates, nitrites ....).

Figure08 : Le clarificateur de la station ONA.
[11.2.2. Letraitement secondaire

Il sefait le plus souvent de maniére biologique, mais une voie physico-chimique peut la
remplacer ou S'y gjouter. Le traitement physico-chimique permet une meilleure coagulation
des boues et favorise notamment la fixation des phosphates provenant des engrais ou des
activités agricoles.

I111.2.3. Letraitement des boues

Il s effectue parallelement aux traitements de |’ eau (avec la boue récoltée dans les

bassins de décantation et durant la clarification) en passant par les étapes suivantes :
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[11.2.3.1. L'épaississement

C'est le premier stade de traitement des boues. Son principe consiste a enlever une
partie plus ou moins importante de |'eau contenue dans les boues.

L 'épaississement peut étre gravitaire, ou seffectuer par flottation, par égouttage ou par
centrifugation. 1l a pour objectif de réduire le volume des boues brutes et d'augmenter la
concentration de la matiére seche. L'épaississement facilite en particulier les traitements
ultérieurset permet |’évacuation d’une eau claire, peu chargée, qui est récupérée en téte de la
station.

Figure09 : Epaississeur de la station ONA.

111.2.3.2. La stabilisation

Elle est obtenue par des moyens biologiques, chimiques ou thermiques au niveau des
bassins de stabilisation. La stabilisation est souvent obtenue par digestion anaérobie.
Lorsgu'elle est mise en cauvre apres déshydratation, elle est réalisée par chaulage (gjout de
chaux), compostage ou séchage.

B
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Elle permet de diminuer le pouvoir de fermentation des boues, cest-a-dire soit de
dégrader les matieres organiques quelles contiennent, soit de bloquer leurs réactions
biologiques. Cette opération peut aussi assurer une fonction de désinfection partielle, c'est-a
dire I'élimination des agents pathogenes présents dans les boues ce qui limite les nuisances
olfactives.

FigurelO : Le bassin de stabilisation de la station ONA.

111.2.3.3. Séchage

Le sechage des boues se fait sur des lits de sable ; ¢’est une filtration et évaporation
naturelles de la boue sur une aire de sechage. La durée de séchage dépond des conditions

climatiques.

I permet une réduction plus importante du volume des boues. |1 est effectué sur des
boues épaissies, stabilisées ou non, et vise a éliminer d'une fagon plus ou moins poussée leur
humidité. Ces lits de séchage sont de nombre de 20 lits.
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Une fois seches, ces boues sont généralement utilisées en agriculture (consacrée a la
culture et al’ exploitation des bois et des forets) comme engrais.

Figurell : Lits de séchage de la station ONA.
[11.3. Matériels et méthodes

111.3.1. Solutions et réactifs utilisés au laboratoire UMMTO :

§ Solution de soude NaOH concentré, DP 98%.

Fe Cl; 6H,0, DP 99%.

Al,S0O, 18 H,0, M=666.42.

Solution d'acide chlorhydrique HCI, DP 37%.

Acide acétique, DP 98-99%.

Réactif acide (sulfate d’argent, acide sulfurique pur H,SOy)

w w W W W W

Solution de digestion (bichromate de potassium K, Cr,O; acide sulfurique pur H2SOy4,
HgSO.)

Réactif sulfophénique (phénole, acide sulfurique pur H,SO, d=1.84)

Ammoniague (NH,OH)

Nitrate de potassium KNOj3; en poudre

Réactif de diazotation

Nitrite de sodium NaNO;

Chitine

w W w W W W

29
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111.3.2. Appareillageset Matérielsutilisés au laboratoire UMMTO

Le PH métre

L e spectrophotometre (medline sientific limited)
Conductimetre

Bloc chauffant

Moteur mécanique d’ agitation (heidolph.RZR2051 control)
Le spectrophotométre

w w W W W W W

La verrerie: Les fioles de: 50,100, 200 ml, Becher, L’entonnoir, dessiccateur,
pipettes, micro - pipette.

Etuve

Four a moufles

Viscosimétre

w W W w

Balance analytique
[11.4. M éthodes expérimentales

I11.4.1. Synthese de deux types de chitosane

Cette synthese s’ effectue par désacétylation de la chitine en milieu alcalin (Na OH 40%)
préalablement préparé.

Dans un ballon tri col, menait d’un réfrigérant placé dans un bain de sable, couverts
avec du papier aluminium, introduire 250ml de Na OH, chauffer & 120°'C, ajouter 5g de
chitine, laisser réagir pendant une heure de temps.

Aprés laréaction, rincer le chitosane obtenus avec de I’ eau de robinet en mesurant le pH
de I'’eau de ringage jusgu’ a I’ obtention d’un pH stable (8,05).

Reproduire la méme réaction pendant 3 heures.

Mettre les deux types de chitosane dans I’ é&uve & 80c pendant 24 heures.

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



http://www.pdffactory.com

Chapitrelll Partie expérimentale

Figurel2 : Le montage de la désacétylation de la chitine a 120°c

[11.4.2. Test de solubilité des chitines désacétylées

L’ une des caractéristiques du chitosane par rapport a la chitine est sa Solubilisation en
milieu acide dilué, I’ acide le plus fréquemment utilisé est I’ acide acétique

Dans notre étude, 1g de chaque type de chitosanes a été solubiliseé dans d'acide
acétique a 1%.
[11.4.3. Détermination du Degré d’ acétylation

Le Degré d'acétylationreprésente le taux de groupement acétylé par rapport au
groupement non acétylé [26]. Pour le déterminer, il faut mesurer la conductivité.
@ Laconductivité

La conductivité mesure la capacité de I’ eau & conduire le courant entre deux Electrodes.
La plupart des matiéres dissoutes dans I'eau se trouvent sous forme d'ions chargés
électriquement. La mesure de la conductivité permet donc d’ apprécier la quantité de sels
dissous dans |’ eau.

Pour déterminer le degré d’acétylation des trois types de chitosane, on a effectué un
dosage conductimétrie basique des trois échantillons de chitosane comme suit :

Solubilisation de 150mg de chaque échantillon de chitosane dans 10ml de H Cl 0.1N,
ajustement du volume de chaque solution a 200ml avec de I'eau distillée, titrage de chague
solution avec une solution de NaOH & 0.1N tout en agitant e mesure de la conductance de
chaque solution aprés chague agjout de NaOH.

E
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@ Apreés le tracage des courbes de la conductance en fonction du volume de NaOH, on
tirele V1 et le V2 (deux points d'inflexion) pour les introduire dans la relation

suivante:

ppA = 298302 VON I
m+42.(V,-Vq).N

N : normalité, m = la masse

[11.4.4. Détermination du poids moléculaire
Le poids moléculaire des troistypes de chitosanes a été déterminé par la viscosimétrie.
Sa détermination nécessite la connaissance des deux paramétres K et A de la relation

« Mark Howink » qui dépend du systéme polymere-solvant & une température donnée.

K : (endl/g)
A : constante
M: le poids moléculaire moyen du polymeére (KDa).
[n): viscosité intrinseque (dl/g) déterminée expérimentalement par viscosimétre
capillaire.
@ Laviscosité:

Cette méthode est basée sur la mesure du temps d’' écoulement d’un méme volume de
solvant constitué d acide acétique a 1% ou de solutions de chitosanes entre les deux cotes a
I’ aide d’un chronomeétre.

La viscosité relative (ne) est déterminée pour des solutions suffisamment diluées
(0.02, 0.04, 0.06, 0.08) par laformule suivante :

suit ;

to: temps d’ écoulement du solvant (dl/g.).
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t: temps d’ écoulement de la solution de chitosane diluées.

En divisant la viscosité spécifique par la concentration de la solution de chitosane, on

obtient laviscosité dynamique :

Ci: Concentration de la solution de chitosane (g/dl)

Et pour déterminer laviscosité inhérente on utilise la formule suivante :

La représentation graphique de la viscosité dynamique ou la viscosité inhérente en
fonction des concentrations de chitosane donne lieu & une droite dont |’ ordonnée a I’ origine
est égale ala viscosité intrinseque.

Durant notre travail, les étapes suivantes ont é&é suivies:

@ Dissoudre 100mg de chitosane dans 1 ml d' acide acétique puisgauger a100 ml avec
de I'eau distillée.

@ apartir de la solution mere Co:1g/l (ou 0.1g/dl), préparer quatre dilutions: (C;: 0,02;
C2: 0,04; C3: 0,06; C4: 0,08 (g/dl)) dans de I acide acétique a 1%.

Figure 13 : Les quatre dilutions du chitosane.

@ Verser un volume fixe de chague solution dans le viscosimetre
@ Chronométrer le temps d’écoulement du solvant (CH3COOH) et de chaque solution

fille.
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[11.4.5. letraitement par coagulation-floculation :

-Dans une érie de béchers (04 moteurs d’ agitation)

- Introduire 250 ml d’ eau usée urbaines dans chaque bécher ;

- Ajuster le pH (pH optimum) al’aide de la solution HCL ou Na OH
-Agiter a100t/min pendant 3 min

-Ajouter une dose précise du coagulant a chaque bécher

- Agiter rapidement (240t/min) pendant 30S;

- Réduire I agitation & (40t/min)

- Laisser le mélange sous agitation lente pendant 22 min ;

- Arréter I agitation et laisser décanter pendant 30 min ;
-prélever |’ eau surnageant pour des analyses (DCO, turbidité, MES, MV'S, nitrates
nitrites).[27]
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Dans ce chapitre nous avons présenté tous les résultats obtenus durant notre travail.

IV.1. Détermination du degré de désacétylation de troistypes de chitosane

Conductimeétre:

La variation de la conductivité permet de tracer les courbes présentées dans la figure
14. Chacune de ces courbes comportent deux points d’inflexion, la différence de volume de
NaOH entre ces deux points correspond a la quantité de HCl nécessaire pour protoner les

groupements amine de chague chitosane.

Ces courbes sont initiées par la conductivité initiale correspondante a celle des ions
présents dans la solution (H30+ et R-NH;') elles nous permettent de distinguer trois phase :
La phasel: diminution rapide de la conductivité jusqu'au volume V,, elle est due a la
neutralisation des ions H,O" provenant de I’ acide acétique restant (apres solubilisation) par la
base forte (formation de molécules d' eau).
Phase2 : un pseudo-équilibre jusqu’au volume V2 malgré I’ gjout de quantités importantes de
Na OH. Cette éape correspond au passage de la forme ioniqueN H." des chitosanes vers la
forme neutre NH..
La phase 3: augmentation rapide de la conductivité grace a la présence des ions OH
provenant du Na OH gjouté.

Lesrésultats obtenus:

3000 -
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Figure 14: Dosage conductimétrique basique des trois échantillons de la chitine désacétylée :
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On appliquant laformule 1.
On’aobtenus :
DDA pour le chit A (30°C) :88.45%
DDA pour le chit HT (120°C) 3h: 89.87%
DDA pour le chit HT (120°C) 1h: 53.43%
V.2. Détermination du poids moléculaire:
Les mesures ont été réalisées a I’ aide d’un viscosimetre. Le poids moléculaire moyen

des polymeres préparés dans le cadre de ce travail a été déterminé a partir de I’ équation 111.

Lesrésultatsdela MesuredeLa viscosité:
Les résultats de la mesure de la viscosité sont illustrés dans les tableaux et figures suivantes:
Tableau 02 : Laviscosité du Chit A :

Solvant (acide acétique 1% ) 112
0.02 180
0.04 282
0.06 439
0.08 615
60 -
visdyn _
visinh 50 - Y o
40 -
30 -
00 - H*.
=-38,1x + 24,62
10 4 Y R2=é,910
0 T T T T 1
0O 002 004 006 008 01 C(mgll)

Figure 15: Evolution de la viscosité dynamique et inhérente en fonction de la dose du chito A
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Tableau 03 : Laviscosité du chit HT 1h.

0.04 141
0.06 159
0.08 180
visdyn g -
visinh y = 29,39x + 5,2455
7 R2=0,9978
. /
5 .
4 - l\-\.\.
3 -
2 .
1 .
y =-16,751x + 4,2463
0 T R2=0,9285
0 0,05 0,1
C(mg/l)

Figurel6: Evolution de la viscosité dynamique et inhérente en fonction de la dose du
Chit HT 1 h.

Tableau 04 : Laviscosité du Chit HT 3h.

Les dilutions (mg/l) L e temps d’ écoulement(s)
Solution mére chit HT (3h) 417
0.02 120
0.04 141
0.06 159
0.08 396
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visdyn 35 -
visinh
30 A
25 -
20 -

15 - a5

y = 169,64x + 17,857
R2?=0,9959

10 A
5 4
y =-34,682x + 18,493
0 . . Re=0,9933
0 0,05 0,1C (mg/l)

Figure 17: Evolution de la viscosité dynamique et inhérente en fonction de la dose du chit

On appliquant laformuleI11.
On ‘aobtenus:

PM pour le chit A (30°C) :111.31 KDa

HT 3h.

PM pour le chit HT (120°C) 3h: 102.36 KDa
PM pour le chit HT (120°C) 1h: 63.18 KDa

IVV.3.Lacaractérisation del’échantillon :

La caractérisation de I’ échantillon al’entrée est illustrée dans le tableau (05).

Tableau 05: la caractérisation du I’ échantillon al’ entré avant traitement

‘ Paramétres
Température
Turbidité
MES
MVS
Nitrites
Nitrates
DCO

Valeurs
24°C
0.535 NTU
57.6 mg/l
4.8 mg/l
25 mg/l
6.83 mg/l
688.75
mgd’ O/
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IV.4. Optimisation de pH

Figurel9: Mesure de pH

Tableau 06 : les résultats d Optimisation de pH du Chitosane pour une concentration de

0.25mg/l :

DCO 177.5 207.5 165 177.5 207.5 185
(mgd’ O2/l)

La courbe de I’ évolution de la DCO en fonction du pH (la figure 20) montre une valeur
minimale de DCO a un pH=6.

DCO (mgd'O,/)
220 ~
210 -
200 -
190 -

DCO=f(pH)

180 - =0—DCO
170 -

160 -
150

Figure 20 : L’évolution de laDCO en fonction du pH de I’ échantillon traité par le Chitosane.
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|VV.5. Résultats de traitement avec le Chitosane :

IV.5.1.LaDCO:

Apres traitement par le chitosane a pH optimal (pH=6), les mesuresdes DCO sont illustrées
dans le tableau suivant :

Letableau 07 : Les DCO obtenus aprés traitement par chitosane.

Chit A 688.75 142.5 152.5 87.50 135 110 205
Chit HT 1h 688.75 925 352.5 95 115 1775 190
Chit HT 3h 688.75 185 142.5 152.5 1225 147.5 175

La variation de la DCO en fonction de la masse de chague type de chitosane est
représentée dans la figure 21. Nous observons une diminution significative de la DCO au cours du
traitement de I’ effluent jusqu’a la dose optimale de chague type de chitosane (0.25mg pour Chit
A, 0.02 mg pour Chit HT 1h, 0.5mg pour Chit HT 3h), elle augmente ensuite pour une surdose du
chitosane.

[0]

DCO(mg/l)
g 8
-

g

DCO=f (C)

8

—+— CHITOTREAMB
—=— CHIT 1H
| r\ CHITO3H
i —
—

0 0,2 04 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 C(mg/)

g8 8 3

o

S
e
- I€L
1
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Figure2l: la variation de la DCO en fonction de la masse du chitosane.

Figure 22 : I' échantillon apres traitement par le chitosane

IV.5.2laturbidité:

Tableau 08: Laturbidité aprestraitement avec les différentes concentrations du chitosane :

Chit A 0535 0.124 0.109 0.102 0.066 0.020 0.055

ChitHT 1h 0535 0.124 0.112 0.119 0.111 0.121 0.103

ChitHT 3h 0535 0.124 0.111 0.085 0.070 0.038 0.035

L’évolution de la turbidité en fonction de la masse de chague type de chitosane est
représentée dans la figure 23.

Nous observons une diminution significative de la turbidité au cours du traitement de
I’ effluent jusgu’ala dose optimale pour les deux chitosanes (Chit A et Chit HT 3h) 1.5 mg,
Et puis une augmentation Iégére suite a une surdose du chitosane, tandis qu’ une diminution non
significative de la turbidité avec le Chit HT 1h.

E
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TurbiditeNTU turbidite=f(C)
0,6 ;
05 -
04 -
—o—Chit A
03
—8—Chit 1h
02
—4—Chit 3h
0,1
0 1
0 0.2 04 0,6 08 1 1,2 14 16 c(mgn)

Figure23: courbes des turbidités des échantillons apreés traitement en fonction des masses
des différents types de chitosane.

IV.5.3. MES, MVS, Nitrates et Nitrites:

Tableau09: Les MES, MVS, Nitrates et Nitrites aprés traitement par le chitosane :

MES Nitrates Nitrites
C (mg/l) (mg/l) (mg/l) (mg/l)
2.5dechit 1h 15.2 15 56.66 0.2724
1.5 dechit 3h 16.4 2.666 21.66 0.35612
1.5de dechit A 14 1.8333 23.33 0.3384

Le tableau 09 représente les MES, MVS, nitrites et nitrates des échantillons apres
traitement par différent types de chitosane par le procédé de coagulation-floculation.
On observe:

@ Diminution des MES de I’ échantillon traité par les trois types de Chitosanes.

IV.6.Lesrésultats obtenus apréstraitement chimique::

Tableau 10: Optimisation de pH pour FeCls a une concentration de 20 mg/| :

DCO (mgd’ O/) 775 115 140 925
Turbidité (NTU) 0.006 0.018 0.065 0.076
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L’évolution de la DCO (a) et de la turbidité (b) en fonction du pH avec une concentration
constante de FeCl; montre une valeur minimale de DCO et deturbidité a un pH=5.5.

g, 150 | DCO=f(pH) @bs |  DO=f(pH)
d'oyll) 006
100 004
0,02
50 0 -
(a 5 6 7 8 B w 5 6 7 8 o

Figure24 :1' évolution de laDCO(a) et delaturbidité(b) en fonction du pH de I’ échantillon
traité par le FeCls,

Tableaull: Optimisation de pH pour Al,SO,4 pour une concentrationde 20mg/I :

‘ pH 6 6.5 7
DCO (mgd’ Oa/l) 1175 162.5 97.5
Turbidité (Cm™) 0.105 0.074 0.060
DCO _ idité =
d'oz(/rlg-g80 ] DCO = f(pH) (,)O:ELS ] turbidité =f (pH)
01 -
160 - 0,09 - ~—o—turbidité
140 - 0,08 -
—o—DCO 0,07 -
120 - 006 -
100 - 005 -
0,04
80 T ' ' ®) 58 6,3 6,8 73
@ 5,5 6 6,5 7 7,5pPH pH

Figure 25: les mesures de laDCO et laturbidité en fonction du pH de I’ échantillon traite par
Al>SOq,
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1V.6.1.LaDCO:

Tableau 12 : représente lesrésultats dela DCO aprés traitement chimique :

FeCls 688.75 1775 1775 160 1475 1475 140 185 200

Al>SO4 688.75 175 1525 165 120 165 90 175 1575

L’ évolution de la DCO avec le traitement par Fe Ci3 et Al,SO4 a donné des allures
avec deux fluctuations importantes et puis une augmentation |égére en augmentant la
concentration.

DCO mgd'0,/1 800 7
700 @

600 -
500 -

400 + —&—FeCL3
300 - ——AL2504

200 ;

100 -

0 T T T 1
0 50 100 150 2

0 c(mg1)

Figure26:laDCO apres traitement chimique.
IV.6.2.laturbidité:

Tableau 13 : Laturbidité apres traitement avec FeCl; et Al,SO4

Concentration

(mg/l)
FeCls 688.75 0.092 0.060 0.044 0.009 0.013 0.016 0.014 0.017
Al>SO4 688.75 0.185 0.143 0.055 0.030 0.021 0.015 0.019 0.021

E
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La figure 27 représente I'évolution de la turbidité de I'échantillon en fonction de la
concentration des coagulants-floculant chimiques.

Nous observons une diminution significative de la turbidité au cours du traitement de
I’effluent jusqu’a la dose optimale de chaque type de coagulant-floculant (50mg/I pour FeCls; et
0.015 pour Al,SO,4) elle augmente ensuite pour une surdose du coagulant.

abs 06
il turbidité = £(c)
0,5 -

0,4 -

0,3
——o—FeCI3

—i—Al2S04

0,2

0,1

O T T 1
0 50 100 150 200 250

C(mg/l)

Figure 27: laturbidité apres traitement chimique

Figure 28 : L’ échantillon aprés le traitement chimique.
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IV.6.3. MES, MVS, Nitrates et Nitrites:

Tableau 14 : LesMES, MVS, Nitrates et Nitrites apréstraitement par FeCls :

100 6.8 251 32.12 0.3528
150 28 2.18 31.56 0.3720

Le tableau 14 représente les MES, MVS, nitrites et nitrates des échantillons apres
traitement par différent concentrations de FeCls:
On observe:

@ Diminution des MES pour une concentration de 50 mg/I.
@ Diminution des nitrates avec augmentation des nitrites

Tableau 15: LesMES, MVS, Nitrates et Nitrites apréstraitement par Al,SO; :

L es concentrations MES Nitrates Nitrites
d’'Al,SO4en (mg/l) (mgll) (mgll) (mg/l)
1 27.2 5.83 40.66 0.5412
10 75 37.83 0.5221
26.8
20 25.6 75 22.83 0.5052
50 18.4 5.83 15 0.3688
100 9.3 6.34 21.72 0.256
150 13.8 5.75 32.25 0.3372
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Le tableau 15 représente les MES, MVS, nitrites et nitrates des échantillons apres

traitement par différent concentrationsde Al, SOy, :
On observe:

@ Diminution des MES et MV'S pour une concentration de 100 mg/I.

@ Augmentation des nitrates puis une légére diminution a une concentration de 100mg/|

LesMES apréstraitement parle FeCls et Al, SO4:

MES=f(C)
MES
(mg/l) 30
25
20
15
10
0 50 100 150 200
(a) C(mg/l)

MES
(mg/l)

(b)

30

25 ;

20
15
10

5

0 -

]

MES=f(C)

0

50 100

150

200

C(mg/l)

Figure 29 : les MES obtenus apres traitement par le Al,SO4(a) et le FeCls (b).

IV.7.Comparaison entre les différentstraitements effectués

Les résultats obtenus on montré I'efficacité du traitement
différents coagulants chimiques et naturels.

Comparant les paramétres de la pollution de I’ échantillon avant et aprés le traitement

effectuer avec les

on remarque que L’efficacité est meilleure avec I’ utilisation de coagulants chimiques ; ce
qui est prouvé par la diminution de la DCO de 688.75 a 90 mg d'O./l et de la turbidité de

0.535 a 0.009 NTU tandis qu'avec I’ utilisation du Chitosane la DCO a diminué jusqu'a 110
mg d’O/| et laturbidité jusgqu’ 20,020 NTU .

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



http://www.pdffactory.com

Chapitre IV Résultats et discussion

|V.8.L esanalyses par le M EB desflocsissu apréstraitement :

Les figures suivantes représentes les Micrographies MEB  des flocs obtenus apres le
traitement par les coagulants-floculants chimiques et naturels qui on donné les meilleurs
résultats:

Figure 30 : Micrographie MEB des Figure 31: Micrographie MEB des
flocs issu aprés traitement par le flocs issu aprés traitement par
chitA (C=1.5 mg/l) Chit HT 1h (C=2.5 mg/l)

-
_I. - &

e W EpoFMacn. el Wik lﬁ TR gy

OGN Pug BOGE 9.0 | Tomp EHE W T

Figure32: Micrographies MEB des Figure33: Micrographies MEB
flocs issu aprés traitement par des flocs issu aprés traitement
Chit HT 3h (C=1.5 mg/l) par FeCls (C=50 mg/l)

00 T ESEM UHMTO

Figure34 : Micrographies MEB
des flocsissu aprés traitement par
Al;SO4 (C:100mgll)
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Conclusion générale

Le traitement des eaux usées est un processus indispensable pour arréter la pollution en
aval de I'écoulement pour protéger nos sources hydriques. On effectue I’ épuration des eaux
usees non seulement pour protéger la santé de la population et éviter les maladies
contagieuses, mais aussi pour protéger |I’environnement. Aujourd’ hui, ce dernier but devient
de plus en plus important, les techniques de traitement et les stations d’ épuration évoluent
constamment. Les traitements usuels (primaires et secondaires) ont été complétés par des
traitements qui visent a éliminer le plus possible les substances nocives pour les écosystémes.
Nous avons commencé a contrbler et a protéger aussi bien I’eau que I’on boit que I’eau que
I’on rejette. Cependant, les lois en vigueur et les technologies d’ épuration doivent encore
évoluer pour répondre a I’ évolution des styles de vie, car avec de nouveaux polluants arrivent
de nouveaux dangers aussi bien pour les écosystémes aquatiques que pour I’ homme.

Dans notre travail on a étudié I’ efficacité d’un bio polymére: le Chitosane, pour le
traitement d’'un échantillon des eaux usées urbaines prélevé de la station d'épuration I’ONA
de Tizi-Ouzou par le procédé de coagulation-floculation afin d’éliminer les matiéres en
suspension, et on a effectué un autre traitement par le méme procédé mais avec le sulfate
d auminium Al,SO, et le chlorure ferreux FeCls. Ensuite, on a comparé  les deux
traitements pour savoir quel est le plus efficace et le plus respectueux vis-avis de
I’ environnement.

A lafin du travail, on aconclue que les résultats obtenus avec le coagulant naturel  (la
chitine désacetylée) donnent des résultats proches de ceux obtenus avec les coagulants
chimiques car il adiminué la turbidité de 0.535 &0.020 NTU et laDCO de 688.75 4110 mg
d’ O./I ce qui encourage son utilisation gréce a sa biodégradabilité qui seraun avantage pour
la préservation de notre écosystéme.
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Per spectives

Nous avons vu que le Chitosane est un bon candidat pour étre utilisé dans le traitement
des eaux usées urbaines. C'est en effet, une substance naturelle, écologiquement intéressante
et relativement de bon marché. C'est un polyélectrolyte linéaire a structure chimique flexible
et tres réactif a fort potentiel de fixation di a sa polycationicité et a sa forte densité de
charges. Ce bhiopolymere a fait I’ objet de nombreux dépbts de brevets et continue a donner
lieu a de nombreuses recherches académiques. A cet effet, il est trés intéressant d' éudier
aussi bien la fixation des métaux lourds par le Chitosane pour bien évaluer son efficacité afin
qu'il soit utilisé au niveau des stations de traitement des eaux usées car ces derniers temps,

aprés analyses des eaux usées issues de ces stations, on retrouve des traces des métaux lourds.
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ANNEXE

|. Dosage des nitrates: Méthode au réactif Sulfophénique
Le dosage des nitrates se fait par colorimétrie dans le visible.
|.1. Réactifs:
+ Acide sulfurique (36N).
+ Ammoniac.
+ Phénol.

|. 2. Préparation du réactif sulfophénique:

Dissoudre 12 grammes de phénol dans 140ml d’ acide sulfurique dans un bain marie.
|. 3. Appareillage :

Un photométre UV visible, pour travailler a 440nm

|. 4. Mode opératoire:

1. faire évaporer a sec 5ml de I’ échantillon a analyser.

2. Laisser refroidir et gjouter 2ml du réactif sulfophénique.

3. Attendre 10minutes, puis gjouter 15ml d’ eau distillée et 15ml d’ammoniac.

4. Compléter a50ml avec de I’ eau ditillée.

5. Effectuer la lecture sur le spectrophotometre a=440nm.

6. Lateneur en nitrates de I’ échantillon est déduite a partir de la courbe d’ étalonnage.

|.5. La courbe d’ é&alonnage des nitrates

C (mg/l) 0 20 40 60 80

100

abs 0 0.114 0.236 0.357 0.448

0.628
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07 - DO=1 (c)

¢ abs

—— Linéaire (abs)

0 20 40 60 80 100 120
c(mgll)

Il1. Dosage des nitrites: M é&hode au réactif de Diazotation
I1.1. Réactif de diazotation :
+ Acide orthophosphorique (HsPOs).
4+ Sulfaniamide (CeHsO2N-2S).
+ Dichlorure de N-(1-naphty) éthyléne diamine (cioH7NHCH2CHz, 2HCI).

I1.2. Préparation du réactif de diazotation :
Ajouter 100ml d’ acide orthophosphorugue concentré a 800 ml d’ eau distillée, et
40g de Sulfaniamide.
Aprés dilution, gjouter 2g de dichlorure de N-(1-naphty) éthyléne diamine
Compléter a 1000ml avec de I’ eau distillée.
I1.3. Appareillage:
Un photomeétre UV visible, pour travailler a 537nm.
I1.4. M ode opératoire:
1. introduire 1ml du réactif de diazotation dans 50ml de |’ échantillon a analyser.
3. laisser réagir 10 minutes pour le développement de la couleur rose.
4. Effectuer lalecture sur le spectrophotomeétre a =537nm
5. Lateneur en nitrites de I’ échantillon est déduite & partir de la courbe d’ étalonnage.

I1.5.La courbed’ étalonnage desnitrites

C(mgl) |O 20 40 60 80 100

Abs 0 0.025 0.052 0.075 0.092 0.115
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absor bance=f(c)
[72]

] 015 v = 0,001x
R2=0,993

0,1 ¢ abs

—— Linéaire (abs)
0,05
0 T 1
0 20 40 60 80 100 120 c(mgl)

I1. Dosage de la demande chimique en oxygene DCO :
I11.1. Appareillage :
Un spectrophotométre UV visible a600 nm.
I11.2. Réactif de digestion :
Dissoudre 10.216g de K2Cr207, préalablement chauffé a 103°C pendant 2h, dans 500 ml
d eau digtillée.
Ajouter 167 ml de H2SO4 concentré + 33.3 HgSOq4, dissoudre atempérature ambiante
Et diluer 41000 ml avec de I eau distillée.
I11.3. Réactif d’acide sulfurique:
Ajouter AgSOsa H2S04 concentré avec un taux de 5.5g de AgzSOa4/kg H2SOa.
I11.4. M ode opératoire:
1. introduire 1.5 ml de réactif de digestion et 3.5 ml de d’ acide sulfurique dans des tubes
Spécifiques qui seront bien fermés apres le mélange afin d’ éviter toute évaporation résultante
d'un échauffement di a une réaction exothermique.
2. laisser lestubes refroidir apres homogénéisation.
3. Introduire dans chague tube 2.5 ml de I’ échantillon a analyser
4. Mettre les tubes dans le bloc chauffant préalablement réglé a 148°C pendant 120 min.
5. aprés refroidissement des tubes, Effectuer la lecture sur le spectrophotométre & 600nm.
6. LaDCO de I’ échantillon est déduite de la courbe d’ étalonnage.

I11.5.La courbed’éalonnage dela DCO

C (mg/l) 0 100 150 200 250 300 350

abs 0 0.035 0.057 0.077 0.095 0.11 0.13
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absor bance = f(c)
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