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Introduction générale

Les colorants sont largement utilisés dans les imprimeries, les produits alimentaires,
cosmétiques et cliniques, mais en particulier dans les industries textiles pour leur stabilité
chimique et la facilité de leur synthese et leur variété de couleurs Cependant, ces colorants
sont & 'origine de la pollution une fois évacués dans 1’environnement [1][2], I’industrie
textile utilise des colorants de synthése toxiques qui polluent ses eaux résiduaires avec,
parfois, des flux importants. Ces colorants constituent des facteurs de risques pour notre santé
et nuisent a notre environnement, quand ils sont rejetés sans traitement préalable dans la
biosphére. Un traitement sera donc indispensable pour éliminer ces matiéres néfastes a
I’environnement [3]. Le fait que les colorants ne soient pas facilement biodégradables en
conditions aérobie en raison de la complexité de leur structure chimique et de la présence de
cycles aromatiques, implique que les effluents aqueux correspondant nécessitent un traitement
specifique vu I’impact singulier qu’ils causent dans les milieux naturels [4].

Pour cela plusieurs types de traitement ont été développés et testés notamment les procédés
membranaires, 1’adsorption, la coagulation-floculation et les procédés biologiques [5].

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés a la réduction de la charge polluante de
solution synthétique de deux types de colorants : le bleu de méthyléne et le noir ériochrome
par un procédé de coagulation — floculation, en utilisant le mucilage, biopolymere, extrait de
raquette de cactus comme biofloculant. Ce biopolymeére est utilisé dans le but de remplacer les
floculant de synthése.

Ce mémoire s’articule sur trois parties :

- Une synthése bibliographique dédiée a des rappels sur les colorants et le procédé de
coagulation-floculation.

- Une partie expérimentale décrivant les principaux procédés utilisés dans cette étude
avec la présentation des résultats et la discussion.

- Et enfin, une conclusion.
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Chapitre | : LES COLORANTS

1.1 Définition :

Un colorant est défini comme étant un produit capable de teindre une substance d’une
maniére durable. 1l posséde des groupements qui lui conférent la couleur : appelés
chromophores et des groupements qui permettent suffixation autochrome [6].

Les colorants sont des composés non dégradables par les micro-organismes, ces rejets
toxiques et nocifs pour les eaux superficielles et de profondeur, présentent un danger certain
pour I’homme et I’animal. Les colorants synthétiques ont presque complétement supplantés
les colorants naturels [7].

Tableau 1: Principaux groupements chromophores et auxochromes, classes par Intensité

croissante [8]

Groupements chromophores Groupements auxochromes
Az0(-N=N- Amino(-NH2)
Nitroso(-NOou—N-OH) Méthylamino(-NHCHS3)
Carbonyle(=C=0) Diméthylamino(-N(CH3)2)
Vinyle(-C=C-) Hydroxyle(-HO)
Nitro(-NO20u=NO-OH) Alkoxyl(-OR)
Sulfure(>C=S) Groupements donneurs d’électrons

1.2 Classification des colorants

Les principes de classifications les plus couramment rencontrés dans les industries textiles,
sont basés sur les structures chimiques des colorants synthétiques et sur les méthodes

d’application aux différents substrats (textile, papier, cuir, matieres plastiques, etc.) [9].

1.2.1  Classification chimique
Le tableau (2) regroupe la classification des colorants selon leur structure chimique, qui est

fonction de la nature du groupe chromophore [9].
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Tableau 2: Classification des colorants selon leur structure chimique

Colorans Utilisations Structures
Azoiques :
Caractérisés par le groupe fonctionnel a
zo(-N=N-)un issant deux groupements B
(A et B) alkyles ouary les identiques ou|  1einture des fibres N:N/
non(azoique Symétrique et cellulosiques. /
A

dissymetrique).

Anthraguinoniques:
dérivés de 9,10-

anthragquinone.L'anthraquinone constitue
un chromogéne trés important, qui ﬁ |
conduit a des colorants par introduction = \’r =
Teinture de textile

de radicaux o
auxochromesOH,NH2,NR>.

o3

_ Appliqués sur la
Indigoides: . .
) _ o fibre(Nylon ,soie ,laine et
pigment extrait de l'indigotier (colorant o
coton) par un procédeé de

naturel).Peut-&tre aussi synthétisé. N
cuve.
0
Thiazines: - Textile, s
Composés hétérocycliques contenant un |- Meédecine, ‘ ‘
atome de soufre et un autre d’azote. |- Pharmacie, N
- Peinture H
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Xanthenes:
composes hétérocycliques(C13H100),
dont le squelette se retrouve dans de

nombreux colorants naturels et

- Teinture de textile

o0

synthétiques. - Fongicide.
Phtalocyanines
structure complexe basée sur I’atome ’}\{ \ =5
central de cuivre. Les colorants de ce \ ” ‘\7
{ |
groupe sont obtenus par réaction du \-"“\\ P
dicyanobenzéne en présence d’un - Colorants Nz"'“/ "J\\N___/
. stalli : - Pigments Vo _
halogénure metallique(Cu,Ni,Co,Pt, g N\ ,}

etc.).

Nitresetnitrosés:
structure moléculaire caractérisée par la
présence d’un groupe nitro(-NO>) en
position ortho d’un groupement ¢lectro

donneur(hydroxyle ou groupes aminés).

Coloration de papier.

OH

MO,

Triphénylmeéthanes:

Sont des dérivés du méthane pour
lesquels les atomes d'hydrogéne sont
remplacés par des groupe sphény les

substitués dont au moins un porteur d'un
atome
d’oxygéne ou d’azote en para vis-a-

vis du carbone méthanique.

- Colorants textile,

- Indicateur de pH.
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1.2.2 Classification tinctoriale:

La classification tinctoriale est un classement par domaines d’application. Il renseigne sur
la solubilité du colorant dans le bain de teinture, son affinité pour les diverses fibres et sur la
nature de la fixation. Celle-ci est de force variable selon que la liaison colorant- substrat est du
type ionique, hydrogene, de Van der Waals ou covalente. Les catégories tinctoriales sont
définies par les auxochromes[12,13].

Tableau 3: Principale classe d’application des colorants, leur affinités pour les fibres

[12,13]

Classe o o
Utilisations Nature chimique Exemple

Tinctoriale

OH

] Azoiques N=N SO3N:
Nylon Laine

) _ _ ,anthraquinones
Colorant acide ,Soie, Papier ) ]
[triphenyl methanes,nitro et

Cuir _
nitroso

Acid Orange?

Diphenyl methanes,triaryl

Papier )
) methanes cyanines, azoiques
Colorant /Acryliques )
_ ,xanthenes , oxazineset
basique Polyester )
anthragquinones
Colorant Encres
directs Azoiques
Cotton ,stilbéniques,oxazinesou )
nylon, Rhodamine B
viscose,
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lin, cuir, la soie

fibres polyamides

phtalocyanines

@ /O/NHCOCHg
PlrH o 0 H\'Iq
NaO;8' NJLI:I SO;Na

)
H H

Direct Red23

Polyester, Fibres

cellulosiques NHy O NH;
Colorant Fibres de Azoiques,
disperse polyamide et anthraquinoniques,
dacrylique. nitro NH, O NH.
etnaphthoquinone.
Disperse bluel
COON:z
NaOﬁ—@—N\\ ,INOOH
Colorants a _ ) " O "
Fibres polyami )
mordant( des. Lai Azoiques
es, Laine inoni
auchrome) etanthraquinoniquies Mordant orange6

Colorants de

cuve

Fibres cellulosique

Anthraquinoniqueset
indigoides

@)
H
(L~
H
O
Indigo
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Fibres

cellulosiques

L Azoique,anthraquinoniques, | [ | I
Colorant réactifs Coton, SN

phtaloc
Lin,
Laine, Soie
Certains
polyamides

yanine,oxazine Reactive bleue 19

1.3 Colorant thiazine

Les colorants thiazines sont caractérisés par I’atome de soufre qui remplace 1’atome
d’oxygeéne dans ’anneau hétérocyclique. Ces colorants ont un noyau phenaonium comme
chromophore, avec des groupes aminés en paralleles par rapport au soufre comme
auxochrome. lls ont un intervalle de couleur du vert au bleu et ils sont stables a la lumiére
[10].

Ils sont utilisés dans le domaine du textile, médecine, pharmacie et biologie, et employés
comme antihistaminiques, tranquillisants, et comme des insecticides, des photo-

sensibilisateurs, dans le traitement du cancer et agents anti microbiens[11].

Seulement cing colorants thiazines sont connus et toujours fabriqués : azure A, azure B,
azure C, hionine et bleu de méthylene. Le colorant thiazine le plus important est le «bleu de

méthylenex» découvert par Heinrich Caro en 1876[10].

1.3.1 Colorant étudié : le bleu de méthylene
Le bleu de méthylene (BM) est un colorant azinique (thiazine) de la famille basique ou
cationique, aussi appelé chlorure de bis-(dimethylamino)-3,7phenazathionium. Le tableau (4)

résume les principales caractéristiques physico-chimiques de ce colorant.



Chapitre | : LES COLORANTS

Tableau 4:Principales caractéristiques physico-chimiques du bleu de méthylene.

Propriétés

Dénomination

Bleu de méthylene ou chlorure de
tétraméthylthionine,
Basicblue9(C.1.)

Appéllation chimique

Chlorurede3,7-bis(diméthylamino)

Phénazathionium

Famille

Colorant basique

Formule brute

C16H18CIN3S

Masse molaire(mg.L™) 319,85
Solubilité dans I’eau
(g.L")a20°C 40
Point de fusion(°C) 190
pH 59
pKa 3,8
Amax(nm) 665
Structure hige N ﬂ /Ig l N ChHa
CH: Cl CH;

Les dérivés du bleu de méthyléne sont: Azure de méthyléne CisH1sN3SO-, violet de
méthyléne C1sH12N2SO, rouge de méthylene CigH1sN4S,2 (HCI), la base libre du bleu de

méthyléne C16H1sN3SOH. Le bleu de méthyléne est utilisé dans différents domaines tels: la

chimie, la médecine, 1’art dentaire et 1’industrie des colorants. Parmi les usages du bleu de

méthylene [10]:

Un colorant vital, il colore certaines structures histologiques;

Il accélére la réduction des méthémoglobines;

Un antiseptique, un antirhumatismal;

Coloration du coton, bois, soie et papier;

Un limiteur optique combiné a un polymere, pour la protection des yeux contre

Les lasers intenses;
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+ Un photo-sensibiliseur actif pour le traitement des tumeurs malignes;

+ Traitement spécifique d’une méthémoglobinémie toxique
I.4 Les colorants azoiques

Les colorants azoiques sont caractérises par la présence au sein de leur molécule d'un
groupement azoique (—N=N—) reliant deux noyaux benzéniques. Cette catégorie de colorants
est actuellement la plus répandue sur le plan de I’application, puisqu’ils représentent plus de

50% de la production mondiale de matieres colorantes.

Les colorants azoiques se répartissent en plusieurs catégories : les colorants basiques,

acides, directs et réactifs solubles dans 1’cau, et les azoiques dispersés et a mordant non-

ioniques insolubles dans 1’eau. Ces composé€s organiques, cancérigénes, sont réfractaires aux
procédés de traitements habituellement mis en ceuvre et sont trés résistants a la
biodégradation[9].

Auxochrome N\ <

Colorant azoique

Rouge reacnf 2

Colorant azoique

Jaune mordant 10 Auxochrome

\uxachrome Auxochroms

Figure 1 : Exemples des groupes chromophores et auxochromes des colorants de types azoique

1.4.1 Présentation du colorant utilisé Noir EriochromeT
Dans cette étude la molécule cible utilisée est un colorant azoique sulfonique appartenant a
la classe des colorants acides anioniques. Le tableau (5) résume les principales

caracteéristiques physico-chimiques de ce colorant.
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Tableau 5 : Principales caractéristiques physico-chimiques du Noir EriochromeT.

Propriétés
Dénomination Noir EriochromeT
Acide3-hydroxy-4-(2-hydroxy-4-4-
Appellation chimique soulfo-1-naphtylazo)-naphtalene-2-2carboxy
Famille Acides anioniques
Formule brute C20H12N3sNaO7S
Masse molaire(mg.L™) 461,380,025
Solubilité dans I’eau
(g L-l)azooc 509 L-1
Solubilité dans 1’éthanol
(9.L1)a20°C 29.L-1
Apparence Poudre Noir, inodore
Amax(nm) 530
NO,

Y
| HO
Structure Jﬁ OH

L

C’est un colorant synthétique, utilis€ comme teinture et comme indicateur coloré. C’est un
polyacide noté H2In avec des valeurs de pka de 6,6 et 11,6. Le NET est utilisé comme un
indicateur coloré dont la couleur dépend de pH, il est

»  Rose pale en milieu nettement acide (pH<5)
»  Bleu violet en solution de pH comprise entre 5et 9 ;

»  Bleu en solution de pH comprise entre 9 et 11. Sa structure chimique est la suivante

10
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1.5 Les colorants et leurs impacts environnementaux

Les effluents textiles sont classés parmi les effluents les plus polluants dans les différents
secteurs. Ce sont des mélanges complexes contenant plusieurs substances polluantes
colorants, metaux lourds, et des additives chimiques utilisés au cours des opérations de
teinture et d’impression [15]. Ces composés sont caractérisés par une tres bonne stabilité a la
lumiére, a la température, aux détergents et aux attaques chimiques et microbiologiques [16].
Les différents impacts environnementaux provoqués par les colorants sont schématisés sur la
figure (2).

Accélération de
génotoxicite et
de microtoxicité

Epuisement

/I de laDCO

Eutrophisation

: Effets Rejets des Effets : .
tur ets Pollution des
Pelgnbauog dela [@] o directs culoraits daus ‘ 1IN
vie aquatique ' M —— directs eaux
1 Problémes
Perturbation du systéme Interférence de esthétiques
Immunitaires des étres transmission de
humains lumiére : endommage
de la flore et la faune.

Figure 2 : Représentation schématique des effets causés par les effluents de I’industrie textile sur
I’environnement.

1.6 Méthodes de réduction de charge polluante

Ce paragraphe donne une liste non exhaustive des procédés actuellement existant et mis en
ceuvre pour minimiser, voir éliminer la pollution induite par I’industrie textiles et des
colorants.

1.6.1 Filtration sur membrane

La filtration sur membrane pilotée par pression hydraulique se décline en microfiltration,
ultrafiltration, nanofiltration et osmose inverse. L’effluent passe a travers une membrane semi-
perméable qui retient en amont les contaminants de taille supérieure au diamétre de spores,

Pour produire un perméat purifié et un concentré qui recoit les impuretés organiques. Parmi
les quatre types de procédés, la nanofiltration et 1’osmose inverse sont les plus adaptésa la
rétention partielle de la couleur et des petites molécules organiques et I’osmose inverse reste la
plus repandue. La nanofiltration s’applique surtout au traitement des bains de teinture de

colorants réactifs en agissant comme un filtre moléculaire tandis que la microfiltration retient
11
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les matériaux colloidaux tels que les colorants dispersés ou de cuve. L’ultrafiltration ne

s’applique qu’a la réduction de DCO et des solides en suspension et ne se montre réellement

efficace qu’en combinaison avec la coagulation/floculation [17].

1.6.2 Adsorption
Lors de I’adsorption, le colorant est transféré de la phase liquide vers la phase solide. Le

charbon activeé est le plus communément utilisé pour réduire la couleur, mais cette technique
n’est efficace que sur certaines catégories de colorants (cationiques, & mordant, dispersés, de
cuve et réactifs). De plus, ces techniques non destructives requiérent des opérations
postérieures de régénération et de post-traitement des déchets solides onéreuses. Dans la
plupart des cas, les résidus solides sont répandus en décharges et des dispositions particuliéres
doivent étre prises a I’égard des composés organiques qui peuvent lixivier avec le temps [18].
1.6.3 Coagulation—floculation

Sous le terme de coagulation-floculation, on entend tous les processus physico chimiques
par lesquels des particules colloidales ou des solides en fine suspension sont transformés par
des floculant chimiques en espéeces plus visibles et separables (les flocs). Les flocs formés
sont ensuite séparés par décantation et filtration puis évacués. Les coagulants inorganiques
tels que I'alun donnent les résultats les plus satisfaisants pour la décoloration des effluents
textiles contenant des colorants disperses, de cuve et au soufre, mais sont totalement
inefficaces pour les colorants réactifs, azoiques, acides et basiques. Par ailleurs, la coagulation
- floculation ne peut étre utilisée pour les colorants fortement solubles dans I’cau.
D'importantes quantités de boue sont formées avec ce procédé : leur régénération ou
réutilisation reste la seule issue mais demande des investissements supplémentaires [19,20].

1.6.4 Méthode biologique :

Les procédés d’épuration par voie biologique sont basés sur la biotransformation
microbienne des colorants. Des recherches sont démontrées la biodégradation partielle ou
compléte des colorants par des cultures bactériennes, des champignons et d’algues. Par

ailleurs, le traitement biologique pour la dégradation des effluents textiles peut étre aérobie,

anaérobie ou combiné selon le type de micro-organisme utilisé [21]. Une étude réalisée par

[22] a montré que P. chrysosporium est capable de dégrader les colorants azoiques
sulfonés. Les études menées sur ce type de champignons se sont par la suite multipliées sur
une gamme plus étendue et plus diversifiée de colorants synthétiques, notamment azoiques
[23].
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Chapitre II : Coagulation-Floculation

11.1 Solutions colloidales

Les colloides, ou « solutions» colloidales ,sont des mélanges(liquide ,gel)qui contiennent,
en suspension, des particules. Ces particules, ou objets colloidaux, ont une taille supérieure
aux molécules qui les constituent mais suffisamment petites pour que le mélange de meure

homogene[24].

11.2 Particules en suspension
Les matiéres dans I’eau peuvent se présenter sous trois groupes [24]:
- Les matieres en suspension : regroupent les plus grosses particules, avec un diameétre
supérieur a 1. Sont d’origine minérale ou organique. Le temps requis pour décanter
d’un metre varient de quelques dixiemes de secondes a plusieurs jours selon le

diamétre et la densité de ces particules.

- Les matieres colloidales : sont des MES d’origine minérale ou organique, avec un
diameétre inférieur a 1 micron. Les maticres colloidales d’origine minérale ont une
densité relative de I’ordre 2,65 alors que celles d’origine organique ont une densité
relative beaucoup plus faible, soit de ’ordre de 1,1. Leur vitesse de décantation est

pratiqguement nulle.

- Les matieres dissoutes , sont généralement des cations ou anions de quelques

nanomeétres de diametre.

11.3 Colloides
Les systemes colloidaux sont des dispersions de particules possédent des dimensions
moyennes comprises entre 0.001 et Ium et des vitesses de sédimentation si faibles que leur
chute est rendue impossible par 1’agitation thermique du milieu. Ces produits peuvent étre
d’origine minérale (sables, limons, argiles,) ou organique. Ces substances sont responsables,
en particulier, de la turbidité et de la couleur [25,26].

11.3.1 Les types de colloides
Les particules colloidales sont classées en deux catégories suivant leur comportement vis-

a-vis de I’eau. Il s’agit des particules hydrophobes et hydrophiles [27].

v Les colloides hydrophiles :
Les hydrophiles sont des micro molécules complexes a nombre élevé d’atomes, qui en

globes la plupart des corps de la chimie organique (protéines, savons ,gélatine ,matiére
organique naturelle,...)[26,28].
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Les particules hydrophiles déshydratées se dispersent Spontanément dans 1’eau et sont
entourées de molécules d’eau qui préviennent tout contact ultérieur entre ces particules [29].
Les colloides hydrophiles sont difficiles a déstabiliser que les solutions hydrophobes ; il faut
agir d’abord sur les molécules d’eau qui les entourent pour permettre leur agglomération [26].

v" Les colloides hydrophobes

Les hydrophobes sont des micelles ou des agrégats de molécules simples, dissoutes et qui
comprennent la plupart des corps de la chimie minérale (silice, argiles, ...). Les particules
hydrophobes ne sont pas entourées de molécules d’eau, leur dispersion dans 1’eau n’étant pas
spontanée, des moyens chimiques ou physiques sont nécessaire pour leurs dispersions [28,29].

11.3.2 La théorie de la double couche
Les colloides sont généralement chargés négativement a la surface. Afin de neutraliser Cette
charge négative des ions positifs présents dans 1’eau brute ou ajoutés sont attirés etForment

une couche autour du colloide. Diverses théories expliquent ce phénomene[30,31]

v Théorie de Helmholtz ;
v Théorie de Gouy-Chapman
v Théorie de Stern

v Théorie de Helmholtz : une couche d’ions positifs recouvre intégralement la
surface du colloide et assure la neutralité de 1’ensemble (couche fixée)

v Théorie de Gouy-Chapman : la couche d’ions positifs est inégalement répartie
autour du colloide ; la neutralité est obtenue a une plus grande distance (couche
diffuse).

v La théorie de Stern : est un compromis des deux précédentes. Elle considére la
formation dela double couche. La premiére adhére a la particule et le potentiel
décroit rapidement. La seconde est plus diffuse et le potentiel décroit plus

lentement
= 4 .
5 .
- = R T s D7 -
7 mr = Paorticde
. s -
> -+ + - 5~ colloidale
s < -+ . \\ ',_/"-’\.
- - §
! /—"-\ . \
v + — - -+ 3
: - . 3 * 1
+ oo 8 | 5
' ~ i " Couche lice
. | + - + ’ .
. ¥ A =3 2 P
% S _ 1o = - &
s P - % L Couche
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- -

Figure 3 : Double couche d’une partie colloidale
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Lorsque deux particules sont sur le point d'entrer en contact, elles sont essentiellement
soumises a deux forces : la force dattraction de van der Waals, et la force de répulsion

électrostatique [32].

11.4 Potentiel Zéta
Un colloide se caractérise par deux potentiels [33]:
v' E : potentiel thermodynamique
Encore appelé potentiel de Nernst, présent a la surface méme du colloide mais non

Mesurable par des méthodes simples.

v’ Z: Potentiel & la surface de la couche fixe

Aussi appelé potentiel électrocinétique ou potentiel Zéta, régit 1’interaction mutuelle des
Colloides. Ce potentiel est négatif, les charges des ions de la couche fixée ne compensant

Pas les charges négatives de surface du colloide.

11.5 Coagulation-Floculation

La coagulation et la floculation sont des processus souvent indissociables. La coagulation
favorise les collisions et la formation d'agrégats entre les particules en diminuant les forces de
répulsion. La floculation permet la croissance des agrégats et accélere la séparation des
phases. Ce procédé elimine pres de 80% des matieres en suspension [34].

La coagulation-floculation permet de réduire voire d’éliminer les particules inertes (limons,
argiles, colloides). Les particules vivantes (microalgues planctoniques, bactéries, ...), les
matiéres organiques (tel les acides humiques) et les métaux lourds [35].

11.6 Principe générale de la coagulation-floculation
La coagulation - floculation représente I’ensemble des phénoménes physico-chimiques
visant a déstabiliser une solution de particules trés petites de charge négative (colloides, @

<lum) et favoriser leur agglomération. Le procédé est décrit comme suit [33,34]:

- La coagulation permet de ce fait la neutralisation de la surface de la charge des
colloides par 1’addition d’ions a charge positive, sels métalliques ou minéraux.

- La floculation est I’ensemble des phénomeénes physico-chimiques menant a
I’agrégation de particules stabilisées pour former des flocons ou flocs. Apres coagulation, les
particules possédent une énergie cinétique supérieure a celle qui est nécessaire pour vaincre

les forces électrostatiques de repulsion. Ce pendant le phénomeéne peut étre réversible.

15



Chapitre II : Coagulation-Floculation

- La décantation quant a elle, a pour but d’éliminer les particules en suspension dont la
densité est supéricure a celle de 1’eau. Le temps de décantation des particules coagulées

dépend du type de particules, du diameétre des particules et de leur surface spécifique [35].

1.7 Mécanisme de la coagulation-floculation
Quatre mécanismes sont proposés pour expliquer la déstabilisation des particules et leurs
agglomerations [36]:
- Compression de la double couche
- Adsorption et neutralisation des charges
- Emprisonnement des particules dans un précipité
- Adsorption et pontage entre les particules

11.7.1 La compression de la double couche

L'augmentation de la force ionique de I'eau réduit le volume et I'épaisseur de la couche
diffuse. Les forces de répulsion sont considérablement réduites alors que les forces

d'attraction de van der Waals ne sont pas affectées [37]. La Figure (4) illustre ce phénomene.

Q S, ® collbidale et
®" ® © ortre charge

) Distance entre particules
= Lirnute de la

double couche
(contiext 0%

des contie ons)

Figure 4: Représentation schématique de la compression de la couche diffuse[24]
11.7.2 L adsorption et neutralisation des charges
Ce mécanisme repose sur 1’ajout suffisant de cations afin de neutraliser la charge négative
des particules stables par adsorption des cations sur leur surface (Figure 5). cependant, une
concentration tres importante en coagulant peut induire une adsorption trop importante de
cations et inverser la charge des particules qui devient alors positive. Les particules seraient

ainsi restabilisées[15].
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=CO0 + Al*? &

=COOAI+*

Figure 5: Représentation schématique de neutralisation des charges [27]

11.7.3 L’emprisonnement des particules dans un précipité

Pour déstabiliser les particules colloidales. On peut entourer les emprisonner dans une
particule de floc (Figure 6). Lorsqu’on ajoute en quantité suffisante des coagulants,
habituellement des sels de métaux trivalents, Al(SO4)s ou FeCls, précipité appelé floc est
obtenu. Lorsque le pH de I’cau est situé dans une plage acide ou neutre, le floc constitué de
molécules de AI(OH)z ou le Fe(OH)s, posséde habituellement une charge positive, la présence
de certains anions et de particules colloidales accelére la formation du precipité. Les
particules colloidales jouent le role de noyaux lors de la formation du floc, ce phénomene peut

entrainer une relation inverse entre la turbidité et la quantité de coagulant nécessaire[16].

N Sz Z
Floc %%o
colloides
® B ATRLCN emprisonnés
kolloides —1 o .* @ , dans un floc
g . ; ©° oo. %.. .
o e
L t, t.

Figure 6: Emprisonnement des particules dans les flocs pendant la décantation [27]

11.7.4 L’adsorption et pontage

Ce mécanisme implique I’utilisation de polyméres cationiques, non-anioniques ou
anionigues ayant une masse moléculaire élevée et une structure longitudinale. Les molécules

de polymeres, trés longues constituent des groupes chimiques qui peuvent adsorber les
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particules colloidales (Figure 7). Les molécules de polymeres peuvent ainsi adsorber une

particule colloidale a une de ses extrémités, alors que d’autres sites sont libres pour adsorber

D’autres particules. Les molécules de polyméres forment des ponts. Entre les particules
colloidales, il peut y avoir réstabilisation de la suspension, réstabilisation imputable a une

concentration excessive de polymeéres [16].

OO 7/ "*’mmuon\@_d gy L
S i
Figure 7:Adsorption et pontage de polymeres[27]

11.8 Les coagulants
Les principaux coagulants utilisés pour déstabiliser les particules et pour produire un floc
sont : le sulfate d’alumine (Al2(SO4)3. 14 H20), I’aluminate de sodium (NaAlO>), le chlorure
d’aluminium (AICI3), le chlorure ferrique (FeCls), le sulfate ferrique (Fe2(SOa)3), le sulfate
ferreux (FeSOs), le sulfate de cuivre (CuSOs) et les polyélectrolytes. Les produits les plus
utilisés sont a base d’aluminium et de fer. Les mécanismes mis en jeu dans ce procédé sont
complexes et les entités intervenantes sont multiples : ions AI¥*, ion Fe?* et les produits
d’hydrolyse de ces sels [29].
11.9 Les floculants
Les floculants sont des produits utilisés en quantité plus faibles que les réactifs coagulants.
IIs modifient nettement le comportement de ces derniers du point de vue de la rapidité de la
formation des flocs. De leur dimension, leurs densités, leurs vitesses de sédimentation et leur
comportement ultérieurs dans les filtres. En cas d’ajout excessif de floculant, on note une
inversion de charge et une réstabilisation du systeme [40]. On retrouve :
4 Floculants minéraux
Ce sont des produits chimiques qui agissent par adsorption ou par neutralisation sur une
eau brute qui ne contient pas assez de matieres en suspension. Les floculants connus sont la
silice activée, certaines argiles colloidales comme la bentonite ou le charbon actif en poudre,

certains hydroxydes a structure polymére comme 1’alumine ou I’hydroxyde ferrique et le

sable fin (micro sable) [29].
v Floculants de synthese
Ce sont des produits fabriqués a partir de monomeétres a tres haute masse moléculaire. Ces

polymeres ont un rendement supérieur aux polymeres naturels. Ils sont classés suivant leur
18
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ionicité [28].
% Anionique : congu a partir de polymére d’acrylamide et de I’acide acrylique.
¢+ Neutre : concgu a partir de polycrylamides.

% Cationique : congu a partir d’acrylamide et de méthacrylate de dimethylamino-ethyle
ou d’acrylate de dimethlamino-ethyle.

v Floculants organique naturelle

IIs sont hydrosolubles et qui peuvent voir une charge anionique, cationique ou neutre. On

peut citer exemple I’amidon, les alginates ou les polysaccharides [29].

11.10 Facteurs influencant la coagulation-floculation

Le processus de coagulation est complexe et peut étre influencé par plusieurs facteurs.

v Effets du pH

Le pH a une influence primordiale sur la coagulation. Il est d’ailleurs important de
remarquer que 1’ajout d’un coagulant modifie souvent le pH de I’eau. La plage du pH optimal
est la plage a I’intérieur de laquelle la coagulation a lieu suffisamment rapidement. En effet,
une coagulation réalisée a un pH non optimal peut entrainer une augmentation significative du
temps de coagulation [40].

v Influence du coagulant

Le choix du coagulant influence les caractéristiques de la coagulation, autrement dit, les
finalités de traitement. De méme que sa concentration. Une dose de coagulant excessive
entraine une re-stabilisation des particules et augmentions du cott d’exploitation, tandis qu’un
dosage insuffisant conduit a une qualité de 1’eau traitée insuffisante [29].

4 Température

Comme toute réaction chimique, la floculation est accélérée par I'élévation de température.
La floculation des eaux froides est donc plus lente et moins compléte que celle des eaux
chaudes [29].

v Influence de la turbidité

La turbidité est, elle aussi, un parameétre influant sur le bon fonctionnement du procédé de

coagulation. Dans une certaine plage de turbidité, I’augmentation de la concentration en

particules doit étre suivie d’une augmentation de la dose de coagulant [29].
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Chapitre 111 : Matériel et méthodes

111.1 Matériel et méthodes :

Dans cette étude, nous nous sommes intéressés a la mise en application de la poudre de
mucilage extraite de cladodes de cactus en tant que bio floculant utilisée dans le traitement
par procédé coagulation-floculation. Pour ce faire, nous avons effectué une évaluation des
parametres expérimentaux a savoir : concentration du bio floculant, concentration du
coagulant, pH du mélange ainsi que la concentration des colorants utilisés et enfin réalisé une
optimisation du procédé par 1’utilisation des plans d’expérience.

Les essais ont été réalisés sur des solutions synthétiques préparés au laboratoire en utilisant
deux colorants : le bleu de méthyléne et le noir eriochrome.

Dans ce chapitre, nous présenterons les matériels, les produits, les appareillages ainsi que
les différentes méthodologies expérimentales utilisées durant ce travail.

111.1.1 Matériel biologique : cladodes de cactus

Les cladodes (raquettes) de cactus ont été collectées durant le mois d’avril de I’année2021,
dans la région d’Ouled Moussa située a la commune de Khemis El Khechna, wilaya de
Boumerdes (Algérie).

111.1.2 Colorant synthétique

Deux colorants synthétiques ont été utilisés : le bleu de méthyléne et le noir eriochrome.

Ce sont des matieres organiques, colorées, solides a 1’état de poudre fine.
111.1.3 Bleu de méthyléne

Le bleu de méthylene appartient a la famille des colorants cationiques, il est largement
dans le domaine du textile. Le bleu de méthyléne est caractérisé

Par la formule chimigque C16H1sCINsS et un poids moléculaire de320 g.mol™?. Sa structure

est donnée sur la figure (8). [41]

N
=
it ., ., L CHy i
N g N
[ ¢ I
Hat CHy

Figure 8:Structure chimique du bleu de méthyléne
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I11.1.4 Noir eriochrome
Le noir erichrome est un colorant azoique sulfonique appartenant a la classe des colorants
acides anioniques, correspondant a la formule brute C20H12N3NaO-S dont la structure est
representée sur la figure(9).11 est tres utilisé dans les industries textiles a cause de sa forme
tinctoriale[42].

| x_“_\ aOH
=
Figure 9 : Structure chimique du noir eriochrome

lll.2 Extraction du mucilage
L’extraction du mucilage du cactus a été réalisée selon

Apres avoir enlevé les épines des raquettes du cactus a I’aide d’un couteau, un lavage de
ces dernicres a I’eau du robinet est réalisé pour éliminer les poussiéres et les impuretés, puis
de nouveau lavées a I’cau distillée. Les cladodes ont été découpés en morceau apres retrait de
la couche externe, puis broyés dans un blinder en présence d’eau distillée (1 : 1 (cladode :
eau)). Le mélange obtenu est ensuite filtré. Le filtrat, mélange de mucilage et d’eau, est alors
séché a I’étuve & 50°C jusqu’a poids constant. Le mucilage séché est alors broyé a 1’aide d’un
mortier afin obtention d’une poudre fine qui est conservée dans un récipient fermeé
hermétiquement jusqu’a son utilisation. Le rendement d’extraction est déterminé selon la
formule suivante :

Masse mucilage aprés séchage a 50C°

) oo () = %100...(1)
Rendement d’extraction (%) Masse des fragments de raquette a broyé
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111.3 Traitement des solutions synthétiques de colorant par coagulation-floculation

111.3.1 Solution de bleu de méthyléne

Des solutions de concentration ¢=100mg/L ont éteé préparées. Pour cela, on a fait
dissoudre 0.1g de Bleu de Méthylene dans une fiole de 1L et on compléte avec 1’eau distillé
jusqu’au trait de jauge.

111.3.2 Solution de noir ériochrome

Des solutions de concentration ¢=100mg/L ont éte préparées. Pour cela, on a fait
dissoudre 0.1 g de Noir ériochrome dans une fiole de 1 L et on complete avec ’cau distillé
jusqu’au trait de jauge.

111.3.3 Coagulant

Au cours de nos essais, nous avons utilisé comme réactif coagulant le chlorure ferrique en
poudre [FeCls]. Une solution de 1 g.L? a été préparée extemporanément par dissolution de
cette poudre dans de I’eau distillée.

111.3.4 Floculant

Le floculant utilisé est le mucilage de cactus extrait et séché. Ce floculant se présente sous
forme de poudre verte qu’il convient de dissoudre avant utilisation. Des solutions de 20g/L
ont été préparées par dissolution de la poudre dans de 1’eau distillée. Cette solution est
conservée a 4°C dans des récipients en verre hermétiqguement fermés et leur durée
d’utilisation est limitée a une semaine.

111.3.5 Protocole expéerimentale

Les essais ont été réalisés sur des agitateurs, dans des béchers en verre de 500mL contenant
100mL de solution synthétique de colorant. Au cours de 1’étude, les solutions synthétiques
contenant le coagulant ont été soumises pendant 3 min a une agitation rapide ; ceci garantit un
bon mélange du réactif et de la solution. A 30 secondes, le floculant est ajouté. Au terme de ce
temps, la vitesse a été réduite (vitesse lente) pour une durée de 15 minutes favorisant la
floculation. Apres décantation, le surnageant a été récupéré pour étre filtré et analysé au
spectrophotomeétre : Concentration en colorant et décoloration.

Le pourcentage décoloration a été évalué par la relation :

D (%) =R20-D0Ly1(p......(2)
DOg

D : est le pourcentage de décoloration ;
DOy : est la concentration initiale en colorant dans la solution synthétique avant traitement

DO:. est la concentration finale en colorant dans la solution synthétique en fin de traitement.
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111.4 Essai préliminaire de coagulation—floculation

Une étude des parametres influents le traitement de coagulation-floculation pour les deux
types de solutions synthétiques (bleu de méthyléne et noir ériochrome) a été réalisée.
111.4.1 Effet du pH initial de la solution de colorant
Cette phase de I’études a pour but d’apprécier I’influence du pH sur 1’élimination du
colorant. Des valeurs de pH variant entre 3 et 11 ont été étudiés. La concentration initiale en
colorant (bleu de méthylene, noir ériochrome) a éteé fixée al0 mg/L. Le volume introduite de
coagulant est de 3 ml celui du floculant est de 2 ml.
111.4.2 Effet de la concentration du colorant
Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques
contenant une concentration croissante en colorant (5, 10, 20,30et 50 mg.L™?) dans de 1’eau
distillée a pH ajusté a 11 Le volume introduite de coagulant est de 3 ml ,celui du floculant est
de 2 ml.
111.4.3 Effet du volume de coagulant
Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques
contenant une concentration constante en colorant (10 mg.L™?) dans de I’eau distillée a pH
ajusté 11 Le volume introduite de coagulant est variable, celui du floculant est de 2 ml.
111.4.4 Effet du volume de floculant
L’influence du volume de floculant sur le procédé a été évalué. Des solutions synthétiques
de colorant de concentration fixée a 10 mg.L™? et ajustée au pH dell.ont été préparé. Le
volume introduite de coagulant est de 3 ml Celui du floculant est variable (1, 2, 3, 4 et 5 ml).

I11.5 Optimisation du procédé de coagulation-floculation

Dans cette partie, nous avons étudié 1’influence de trois paramétres (variables) a savoir :
volume de floculant(X1), pH initial(X2) et concentration en colorant(Xs) sur le taux
d’abattement de la concentration en colorant et sur la décoloration des solutions synthétiques,
traitées par le procédé de coagulation-floculation. Nous avons adopté la méthodologie de
recherche expérimentale, selon I’approche des plans de surface et plus spécifiquement le plan
de Box-Behnken.

Ce type de plan permet a la fois une bonne gestion du processus expérimental et une
optimisation du processus. L’avantage majeur de cette technique réside dans le fait que le
nombre d’expérience est réduit d’ou un gain de temps et d’argent. La réduction du nombre
des essais n’influe en aucun cas sur la qualité des résultats, les essais sont structurés et

organisés dans une matrice. La matrice est composée de mailles de points distribués
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uniformément dans ’espace des variables codées(Xi).
La matrice est sous forme codée, ou chaque variable est convertie en une valeur codée

selon 1’équation suivante:

xi —x0

Xe—— . (3)

X i .est la valeur codée de la variable , x; est la valeur réelle de la variable ,xo est la valeur du point

centrale t0x est la variation entre les niveaux haut et bas.

Les niveaux expérimentaux choisis pour les trois facteurs étudiés sont présentés dans le
tableau (6)

Tableau 6: Niveaux expérimentaux choisis pour les trois facteurs étudiés

Niveau
Variables
-1 0 41
Volume de
floculant(X1,ml) ) 1 2,5 4
pH initial (X2)
9 11 13
[colorant] 20 60 100
(Xs,mg.LY)

Ces matrices d’expériences permettent d’estimer les coefficients d’un modéle
mathématique polyndmial du second degré, dont I’intérét essentiel est de pouvoir prédire, en
tout point du domaine expérimental (bornes et intérieur), les valeurs de la réponse Y. Les
prévisions ainsi calculées doivent étre aussi proches que possible des valeurs qui seraient
obtenues par expérimentation. La qualité globale du modele est importante ici et non
I’influence individuelle des facteurs.

Pour traduire la variation des réponses expérimentales étudiées dans ce type de plan, nous

utilisons le modéle mathématique suivant :

y=Bo+ S BiXi+Y BiX?+Y BiiXiXj oo 4)
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Avec:

y: réponse expérimentale;

Xi: variables codées(-1ou+1);

Bo: estimation de I’effet moyen général

Bi: estimation de ’effet principal du facteur i pour la réponse y;

Bij: estimation de I’effet d’interaction entre le facteur i et le facteur j pour la réponse y ;

Bii: estimation de 1’effet quadratique du facteur i pour la réponse y.

L’ensemble des expériences est généré par un logiciel, IMP9.0.2 (SAS Institute), tableau (7).

Tableau 7:Plan d’expérience de trois facteurs (matrice de Box-Behnken)

Essai X1 X2 X3
1 0 0 0
2 1 0 -1
3 1 -1 0
4 -1 1 0
5 -1 0 -1
6 0 1 -1
7 1 1 0
8 -1 0 1
9 0 1 1
10 0 -1 -1
11 0 0 0
12 -1 -1 0
13 0 -1 1
14 0 0 0
15 1 0 1

111.6 Méthode analytique
111.6.1 Analyse infrarouge

La spectroscopie infrarouge est une méthode de caractérisation qui permet de déterminer la
présence de groupements fonctionnels dans les molécules organiques. Et les structures de
certaines molécules simples. Les spectres infrarouges d’absorption proviennent de
I’absorption des photons dans la région infrarouge grace aux transitions entre deux niveaux

vibratoires de la molécule a I’état électronique fondamentale.
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Les spectres infrarouges ont été réalisés a l'aide d'un spectromeétre Nicolet iS10 de Thermo

Scientific. Les spectres IR ont été enregistrés dans une gamme de fréquences Comprises entre
400-4000cm™.

Le mucilage purifié, les flocs obtenus aprés traitement de coagulation-floculation des
deux solutions synthétiques de colorant ont été analysé.

111.6.2 Analyse spectrophotométrie

La spectrophotométrie est I’é¢tude quantitative des interactions entre la lumiére et la
matiére. Lorsque de la lumiere traverse une substance, elle est en partie transmise et en partie
absorbée. Si une substance absorbe dans le domaine visible (400nm <A0< 800nm), alors elle
est colorée. Eclairée par de la lumiére blanche, elle prendra la couleur des radiations qui
parviennent a traverser, couleurs complémentaires des couleurs absorbées. L’intensité¢ de la
coloration est proportionnelle a la concentration de la matiére selon la loi de la loi de Beer et

Lamber :

I . .
- Transmittance de la solution:
1

&: coeficient d’absorbance, caractéristique de la substance étudiée a une longueur d’onde
donné ;

I: épaisseur de la cuve (en cm);

c : concentration du soluté (en mg/L).

Le spectrophotometre utilisé est un appareil de marque 7220G et la cuve utilisée est en
plastique del cm de c6té.

Amax= 665 nm : Longueur d’onde caracteristique pour le bleu de méthyléne,

Amax=530nm, :Longueur d’onde caractéristique pour le noir ériochrome.

Ces longueurs d’onde permettent a la fois de déterminer 1’absorption des solutions et de

déterminer les pourcentages décoloration
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CHAPITRE IV: RESULTATS ET DISCUSSION

V.1 Extraction mucilage

IV.1.1 Taux d’extraction de mucilage
Le mucilage des raquettes de cactus est un hydrocolloide a forte capacité de rétention
d’eau. C’est un polymeére glucidique ramifié contenant essentiellement de 1’arabinose,
galactose , rhamnose , xylose, et 1’acide galacturonique. Il fait partie des fibres solubles des

fruits et des légumes telles que les pectines, gomme et hémi cellulose[43]

Nous avons extrait le mucilage a partir de raquette de cactus de la région de ouled moussa
boumerdes selon le protocole décrit en (II1.2) Le produit a I’état naturel aprés séchage est de

couleur verte

Les rendements d’extraction ont été évalués selon 1’équation (1), les résultats obtenus sont
présenté dans le tableau (8)

Tableau 8:Rendement d’extraction

Essai Rendement(%)
1 24,93
2 25,38
3 24,83
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Le rendement moyen et de 25,04%. Ce résultat est similaire a celui trouvé par [44] Selon la
bibliographie, les rendements d’extraction dépendent de plusieurs parameétres, principalement
I’espeéce et le procédé d’extraction. Le mucilage obtenu est miscible a 1’eau et présente un PH
de 8.80.

IV.1.2 Caractérisation infrarouge

Le spectre FTIR du mucilage extrait des raquettes de cactus a été effectué afin d’obtenir
des indications sur la nature des fonctions caractérisant ce mucilage. Le spectre obtenu est
présenté sur la figure(11) Ce dernier illustre de maniere qualitative la présence de groupes

fonctionnels caractéristiques.
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figure 11: Spectre infrarouge de mucilage

Nous observons:

- Un large de pics d’absorption aux alentours de 3316cm™, indiquant la présente d’acide
carboxylique, d’acide amine et d’alcool[45].

- Une bande a 1611,54cm™ attribuée a la vibration d’étirement de la liaison C=C des
alcenes(cycle)[46,47].

- Unpic & 1421,69cm™ qui peut étre li¢ au groupement—OH des phénols et/ou a la
liaison d’étirement C=0 des carboxylates[48].

- Une bandea1315cm™,qui pourrait étre attribué au groupement amine aromatique
primaire[49].

- Un pic 21038,69cmattribué a la vibration d’élongation des groupements alcool
cyclique -COC et —OH[50].

Un pic a 769,87cm™, qui pourrait étre lié au groupe aromatique[51].

Le tableau (9) résume les Principales bandes caractéristiques des groupes fonctionnels du
mucilage extraits du cactus.
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Tableau 9: Longueurs d’ondes des bandes IR des structures constituant le mucilage de

cactus.

Nombre d’onde /cm™ Inférence Composés Référence
3316,03 OH -NH Acide carboxylique, [45]
1611,54 C=C(cycle) Alcenes [46], [47]

-OH élongation Phénols
1421,69 -C=0 élongation carboxylates [48]
Amine aromatique
1315,05 ArNH2etCN orimaire [49]
1038,69 -COC et -OH Alcool cyclique [50]
769,87 Groupe aromatique [51]
V.2 Essai de coagulation—floculation

Parmi les parameétres qui peuvent affecter I'efficacité de coagulation-floculation, le pH, la

concentration, et la quantité de coagulant est floculant utilisés sont les plus importants.

IV.2.1 Cas du bleu de méthylene
1IV.2.1.1 Effet individuel des facteurs

IV.2.1.1.1 expériment aux Effet du pH

Le pH joue un réle important lors de la coagulation-floculation. Les essais de coagulation-
floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques contenant une concentration
constante de bleu de méthyléne de 10 mg.L™? dans de I’eau distillée. Le volume de floculant et
de coagulant ont éte fixé respectivement & 2mL et 3mL. Le pH des solutions ont été ajusté. Le
pH de 6.91 correspond au pH réel de la solution synthétique. Les résultats de 1’effet du pH sur

le pourcentage de décoloration sont illustrés sur la figure(12)
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Figure 12: Effet du pH de la solution sur la décoloration d’une solution du bleu de
Méthyléne ( [BM]=10mg.L-1,Vfloculant=2ml, Vcoagulant=3ml)

D’aprés les résultats, on remarque une fluctuation de la décoloration en fonction du pH
initial de la solution. Le meilleur résultat est obtenu au pH de pH 9 avec un % de décoloration
de I’ordre de 54,62%. Ceci peut étre attribué a la nature cationique du bleu de méthyléne

1VV.2.1.1.2 Effet de la concentration initial
Les essais de coagulation-floculation ont été entrepris sur des solutions synthétiques
contenant une concentration croissante en BM (5, 10, 20,30 et 50 mg.L-1) dans de I’eau
distillée a un pH ajusté a 11. Le volume introduite de coagulant est de3 ml, celui du floculant
est de 2 ml. La figure (13) présente ’effet de la concentration initiale sur la décoloration des

solutions de BM.
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Figure 13: effet de la concentration initiale sur la décoloration de BM.
(pH initial=11 ,Vcoagulant=3ml, Vfloculant=2ml)
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On remarque un effet de concentration sur le phénoméne de décoloration. La plus faible
décoloration a été observé pour une concentration en bleu de méthyléne de 30 a mg/L. le
maximum d’abattement a été obtenu pour une concentration de 10 mg.L™. Il est probablement
important d’augmenter la concentration du coagulant pour pouvoir avoir des décolorations
importantes lorsque les concentrations en particules colorante sont élevées.

1VV.2.1.1.3 Effet du volume du coagulant

Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques
contenant une concentration constante de bleu de méthyléne (10 mg.L? ) dans de I’eau
distillée, a pH ajusté a 11.Des doses croissantes en coagulant ont été introduites dans les
différentes solutions, de ImL a 5 mL. La figure (14) présente I’effet de la variation du volume

du coagulant sur le pourcentage décoloration d’une solution colorée par le bleu de méthyléne.
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Figure 14: Effet du volume du coagulant sur la décoloration d’une solution du bleu de
meéthyléne ([BM]=10mg.L-1, pH initial=11, Vfloculant=2ml)

D’aprés cette figure, on constate que le pourcentage de décoloration le plus éleve, plus de
66 %, est obtenu pour un volume en coagulant de 1 ml. Pour les volumes de 3 et 4 mL, les
décolorations n’ont pas ét¢ améliorer d’une fagon significative, elles sont de I’ordre de 63,91
et 60,87%, respectivement. Aussi, on a observé que le volume de 5mL n’a pas permis
d’améliorer la décoloration. Au contraire, une diminution significative de décoloration a été
observée (de ’ordre de 40 %). Selon la littérature, le surdosage de coagulant peut provoquer
I'effet inverse ou des charges positives se disposent sur la surface des particules, ce qui
provoque l’inversion du potentiel Zg&ta, re-déstabilisation des flocs et re- dispersion des
particules.

1V.2.1.1.4 Effet du volume du floculant
Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques

contenant une concentration constante en colorant BM (10 mg.L-1), un pH ajusté a 11. Le
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volume de coagulant a été fixé 3 ml. Le volume introduite en floculant est variable. La figure
(15) montre I’effet du volume du floculant sur le taux de décoloration d’une solution

contenant le bleu de méthyléne.

70

60 -
—_ 50 -
S
c |
5 40
=)
© 30 -
o
S 20 -
]
o 10 -

0

iml 2ml 3ml Aml Sml
Volume de floculant

Figure 15: Effet du volume du floculant sur la décoloration d’une solution du bleu de
méthylene ([BM]=10mg.L-1, pH initial=11,Vcoagulant=2ml)

Selon les résultats, le pourcentage le plus élevé de décoloration est obtenu pour un volume
delml en floculant, plus de 67 %. Le plus faible taux de décoloration est observé pour un
volume de 5 ml en floculant, de 1’ordre de 34 %, I’ajout excessif de floculant induit une
inversion de charge et une restabilisation du systeme.

1V.2.1.2 Optimisation de la réduction de la concentration des colorants

Dans le but d’optimiser et de déterminer les meilleures conditions opératoires donnant le
meilleur taux décoloration on a appliqué la méthode de surface de réponse en choisissant le
plan Box-Behnken. Les résultats et les interprétations sont cités dans ce qui suit.

L’influence de trois facteurs : concentration initiale en BM, pH initiale et volume de
floculant sur les taux décoloration du bleu de méthyléne ont été réalisés. Les résultats
expérimentaux sont représentés dans le tableau (10)

32



CHAPITRE IV: RESULTATS ET DISCUSSION

Tableau 10: Matrice et résultats expérimentaux

Essai X1 X2 X3 D(BM)%
1 0 1 1 89.91
2 0 -1 1 71.85
3 1 1 0 77.97
4 0 0 0 78
5 0 0 0 80
6 1 1 0 36
7 -1 0 -1 80.28
8 0 0 0 75
9 1 -1 90.73
10 0 -1 -1 62.66
11 1 0 -1 62.05
12 -1 1 0 86.5
13 1 0 1 75.35
14 1 0 1 46.66
15 -1 -1 0 33.01
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On remarque que les taux décoloration de BM pour les différents essais varient

considérablement. Les pourcentages de décolorations ont compris entre 33.91 et 90.73 %. La
décoloration le plus élevé correspond a I’essai n°9, le plus faible correspond a I’essai 15.
Grace a la modélisation mathématique par I’étude des plans d’expérience, un modele
mathématique de second degré liant la réponse : décoloration du BM aux différents facteurs a
été obtenu. Les effets de chaque facteur : X1(concentration initiale), X2 (pH initiale) etX3
(volume de floculant) et les effets d’interaction ont été déterminés a partir des résultats
expérimentaux.
=77.67+0.13*X1+17.59*X2+—1.87*X3+X1*(X2*
—2.66)+X1%(X3%10.98)+X2*(X3*-2.50)+X 1 *(X1*—16.26)+X2*(X2*—2.81)+X3*(X3*3.)
(6)
On remarque d’aprés I’analyse de 1’équation, que les facteurs linéaire X1, X2 et
I’interaction des facteurs X1X3 exercent un effet positif alors que le facteur X3, les
interactions des facteurs X1X2 etX2X3 exercent un effet négatif. Les facteurs quadratiques

ont un effet positif a I’exception du facteur quadratiqueX2.

Apres la détermination des effets des facteurs, nous avons realisé une analyse de la

variance (ANOVA). Le tableau (11) illustre cette analyse.

Tableau 11:Analyse de la variance(ANOVA)

Source FO P
Modele 5,0342 0,0449
Manque
23,3088 0,0414
D’ajustement
R%=0,90
Rzajus :0,72

On remarque que le modéle est significatif avec une valeur- P inférieur a 0,05, celle-ci est

de 0,045. Ceci indique que le modéle est bien ajusté : les variations de la réponse sont bien
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Expliquées par I’équation de régression.

Concernant la valeur- P pour le manque d’ajustement, celle-ci est inférieure a 0,05, elle est
de 0,41 ; ceci indique qu’il y a un tres léger écart entre le modele postulé et le phénomene
étudié. Pour la détermination du coefficient de corrélation (R?), celui-ci est de 90 % ;
indiquant une forte corrélation entre les valeurs observées et les valeurs prédites.

Cette étude montre que le modele polynomial d’ordre deux peut modéliser le phénomene
étudié et permettre la détermination des conditions expérimentales optimales pour obtenir le

meilleur taux décoloration de BM. La figure (16) illustre ces résultats.
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Figure 16: profile de prévision

La méthodologie de surface de réponse a montré que la valeur maximale de taux
décoloration est de 103 + 22 %, celle-ci est obtenu pour les conditions suivantes en valeurs
codées : X1a-0,41, X2 a+1 et X3 a-1.

1VV.2.2 Cas de Noir ériochrome
1IV.2.2.1 Effet individuel des facteurs

IV.2.2.1.1 expérimentauxEffet du pH
Le pH a un réle important lors de le procédé de coagulation-floculation. Les essais de ont été
réalisé sur des solutions synthétiques contenant une concentration constante de noir
eriochrome, 10 mg.L™%. Le volume de floculant et de coagulant ont été fixé respectivement a

2mL et 3mL. Le pH des solutions ont été ajusté. Le pH de 6.52 correspond au pH réel de la
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solution synthétique de NET. La figure(17) présente les résultats trouvés.
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Figure 17:Effet du pH de la solution sur la décoloration d’une solution du noir
ériochrome ([NET]= 10mg.L-1,Vfloculant=2ml, Vcoagulant=3ml)
D’apres les résultats, on observe une variabilité¢ de décoloration en fonction du pH initial.
Le maximum de décoloration, 88 %, est obtenu pour un pH de 3. Ceci peut étre lié a la nature
chimique du NET. Le NET appartient a la famille des colorants acides anioniques

1VV.2.2.1.2 Effet de la concentration initiale

Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques
contenant une concentration croissante en NET, 5, 10, 20, 30et 50 mg.L™. Le pH est ajusté a
11. Le volume introduite de coagulant est de3 ml celui du floculant est 2ml. La figure

présente les résultats expérimentaux.
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Figure 18: Effet de la concentration initiale sur la décoloration de NET

(pH initial=11, Vcoagulant=3ml,Vfloculant=2ml)
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D’aprés les résultats, on remarque des décolorations importantes pour les concentrations
les plus élevé en NET, celle-ci est proportionnelle a la concentration en colorant. Un fort
pourcentage de décoloration ,52%,est obtenu lors que la concentration en NET est de 50mg/L.
Une faible décoloration ne dépassant pas les 16% est obtenu pour une concentration
del0Omg/Len NET.

1V.2.2.1.3 Effet du volume du coagulant
Les essais de coagulation-floculation ont été réalisés sur des solutions synthétiques de NET
a10 mg.L-1.Le pH ajusté & 11.Des volumes croissants dela 5mL de FeCLs ont été introduits.

La figure(19) présente les résultats obtenus.
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Figure 19: Effet du volume du coagulant sur la décoloration d’une solution NET
(INET]=10mg.L-1, pH initial=11, Vfloculant=2ml)

Cette figure montre que le taux de décoloration augmente en diminuant le volume ajouté
de coagulant. Un taux de décoloration supérieur a 89% est enregistré pour un volume de 1mi
en coagulant. En effet, une concentration trés importante en coagulant peut provoquer I'effet

inverse.

1V.2.2.1.4 Effet du volume du floculant
Les essais de coagulation-floculation ont été conduits sur des solutions synthétiques
contenant une concentration constante en colorant NET (10 mg.L-1), le pH est ajusté 11. Le
volume de coagulant est de 3ml, le volume de floculant est variable. Les résultats sont donnés

dans la figure (20).
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Figure 20: Effet du volume du floculant sur la décoloration d’une solution du
NET ([NET]=10mg.L-1, pH initial=11, V coagulant=2ml)

On remarque d’apres cette figure que le taux de décoloration diminue en augmentant le
volume du floculant. Pour le plus petit volume ajouté du floculant (1 ml), le taux de
décoloration est supeérieur & 43%. Par ce qu’En cas d’ajout excessif de floculant, on note une

inversion de charge et une restabilisation du systeme .

IV.2.2.2 Optimisation de la réduction de la concentration des colorants
Dans cette partie, nous nous sommes intéressés a 1’étude de I’influence de trois facteurs :
concentration, pH et volume de floculant sur les taux décoloration du noir ériochrome. Le

plan d’expérience et les résultats expérimentaux sont représentés dans le tableau(12)
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Tableau 12:Matrice et résultats expérimentaux

Essai X1 X2 X3 D(NET) %
1 0 1 1 30.08
2 0 -1 1 31
3 1 1 0 44.28
4 0 0 0 9.63
5 0 0 0 8.71
6 1 -1 0 26.75
7 -1 0 -1 23.76
8 0 0 5.96
9 1 55.3
10 0 -1 1 23.25
11 1 0 1 6.04
12 1 1 0 23.66
13 1 0 1 26.37
14 1 0 1 13.93
15 -1 -1 0 32.84
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On remarque que les pourcentages de décoloration de NET pour les différents essais
varient considérablement d’un essai a un autre, selon les conditions opératoires. Les
décolorations sont comprises entre 5,96 et 55,3et %. Taux décoloration le plus élevé
correspond a I’essai n°9 (condition des essais), le plus faible correspond a I’essai n°8
(condition des essais).

Un modele mathématique de second degreé liant la décoloration aux différents facteurs a pu
étre établie (eq7). Les effets de tous les facteurs ont été déterminés a partir des résultats

expérimentaux.

Equation (7):
=8.1+1.17*X 1+4.93*X2+—0.86*X3+X 1 ¥(X2*6.68)+X1(X3*7.52)+X2*(X3*—8.2
4)+X1*(X1*3.19)+X2*(X2*20.59)*X3(X3*6.21)

On remarque d’aprés I’analyse de 1’équation, que les facteurs linéaire X1, X2 et
I’interaction des facteurs X1X3 exerce un effet positif alors que le facteur X3, les interactions
des facteurs X1X2 et X2X3 exerce un effet positif et négative. Les facteurs quadratiques ont

un effet positif a I’exception du facteur quadratiqueX2

L’analyse de I’ANOVA, réalisés apres la détermination des effets des facteurs son été
entrepris.

Le tableau (13) illustre cette analyse.

Source FO P
Modele 6,44 0,027
Manque 19,37 0,050
d’ajustement
R?=0,92
R’,jus =0,77

Nous remarquons que le modele est significatif avec une valeur- P inférieur a 0,05, celle-ci
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est de 0,03. Ceci indique que le modele est bien ajusté : les variations de la réponse sont bien
expliquées par I’équation de régression.

Concernant la valeur- P pour le manque d’ajustement, celle-ci est inférieure a 0,05, elle est
de 1; ceci indique qu’il ya un trés léger écart entre le modele postulé et le phénomene étudié.

Pour la détermination du coefficient de corrélation (R?), celui-ci est de 92 % ; indiquant
une forte corrélation entre les valeurs observées et les valeurs prédites.

L’étude réalisée par le plan d’expérience a permis 1’obtention d’un modéle polynomial de

second degré et de déterminer les conditions expérimentales optimales pour 1’obtention du

maximum de décoloration. La figure (21) illustre ces résultats.
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Figljre 21: Profile de prévision

La méthodologie de surface de réponse a montré que la valeur maximale taux
décoloration est de 52+20%, celle-ci est obtenu pour les conditions suivantes en valeurs
codées : X1a+1,X2 a+1 et X3 a-1.
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Conclusion

L’objectif du travail réalisé était d’étudier la dépollution d’un effluent synthétique composé
de colorant par un procédé de coagulation-floculation utilisant le mucilage de cactus comme
biofloculant. Deux colorants ont été étudiés : le bleu de méthyléne et le noir eriochrome. Le
travail a été réalisé en deux étapes:

v Extraction du mucilage.

v Test de coagulation-floculation en utilisant le mucilage comme un floculant.

Les principaux résultats obtenus ont été sélectionnés pour dégager des conclusions:

Etape d’extraction:

L’extraction du mucilage a été réalisée a partir des raquettes de cactus. Le rendement

d’extraction est de 25.04% L’analyse infrarouge a montré des bandes caractéristiques.

» Etape de coagulation-floculation
Les essais de coagulation-floculation ont été réalisés sur des effluents de synthése a partir
de deux colorants, le bleu de méthyléne et le noir eriochrome. Deux étapes ont été considéréees
e Etude préliminaire, réalisé pour évaluer I’effet de certains facteurs sur ’efficacité du
procédé par le calcul du pourcentage de décoloration des solutions synthétiques. Les
parameétres évalués sont: pH initial ,volume de floculant, volume de coagulant et enfin la
concentration en colorant .L’utilisation du mucilage comme biofloculant ,a indiqué
I’efficacité du procédé .Des pourcentages de décoloration tres appréciable ont été
obtenus. Tous les parameétres étudiés individuellement ont indiqué un effet sur le
pourcentage de décoloration. L’effet est différent et il est fonction du type de facteurs

étudiés et de ses valeurs

e Etude d’optimisation du procédé

Pour I’optimisation de la décoloration des solutions par le procédé de coagulation —
Floculation par I’utilisation du mucilage comme floculant, nous avons fait appel a la
modélisation par le plan d’expérience et plus spécifiquement le plan de Box Behken. Ce type
de plan a un intérét majeur, il permet non seulement de modéliser la réponse mais aussi
permet de déterminer les conditions opératoires qui donnent le meilleur rendement de

décoloration.

Les résultats ont été modélises dans un polynéme de second degré, représentant la relation:
réponse-variable. Nous avons pu apprécier 1’effet joué par les facteurs et les effets
d’interactions. L’étude statistique du modéle a indiqué que le modele postulé est significatif

validant ainsi le modeéle. Le coefficient de corrélations R? est proche de I’unité. Tous les
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résultats obtenus sont valables uniquement dans le domaine d’étude.

Enfin, les résultats acquis dans ce mémoire permettent d’envisager de nouvelles
perspectives pour des études futures,

- Concernant I’extraction du mucilage:

- Augmenter le taux d’extraction du mucilage en améliorant le procédé
d’extraction (condition et technique).

- Proceder a une meilleure caractérisation du mucilage

- Concernant le procédé de coagulation-floculation : Etudier un nombre plus
élevé de facteurs.
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Résumeé

Dans ce travail, nous avons utilisé un floculant organique biodégradable extrait de raquette de
cactus, mucilage, dans un procedé physico-chimique (coagulation-floculation) afin de traiter
des solutions synthétiques chargés en colorants : bleu de méthyléne et noir ériochrome.

Le travail a été réalis¢é en deux temps : une étude préliminaire suivi d’une optimisation.
L’étude préliminaire a été réalisée pour évaluer les effets potentiels de certains facteurs sur le
procédé (pH du milieu, concentration en coagulant et en floculant, concentration en
colorant).L’optimisation du procédé, utilisant un plan de surface, a permis non seulement
d’apprécier 1’influence de chaque facteurs étudié (pH du milieu, concentration en floculant et
concentration en colorant) mais aussi de déterminer I’optimum de réduction de la charge
organique. Les résultats obtenus sont trés prometteur a 1’utilisation du mucilage comme
floculant naturel.

Mots clés : eaux usées textiles, coagulation- floculation, bio floculant ,cactus.

Abstract

In this work ,we used a biodegradable organic flocculant extracted from cactus racket
,mucilage, in a physicochemical process (coagulation-flocculation) in order to treat synthetic
solutions loaded with dyes : methylene blue and eriochrome black.

The work was carried out in two stages: a preliminary study followed by an optimization. The
preliminary study was carried out to assess the potential effects of certain factors on the
process (pH of the medium, concentration of coagulant and flocculant, concentration of
dye).Optimization of the process, using a surface plan, made it possible not only to assess
theinfluenceofeachfactorstudied(pHofthemedium,flocculantconcentrationanddyeconcentration
) but also to determine the optimum reduction of the organic load. The results obtaine d ar
every promising with the use of mucilage as a natural flocculant.

Keywords: textile waste water, coagulation-flocculation, bioflocculant, cactus.



