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Reésume

Ce travail concerne 1’étude de la possibilité¢ d’utilisation de luffa cylindrica pour le
troiten entdes effluents liguides industriels. En pren ier lieu, trois échantillonsde biosorbonts ont
€té prépores cluffo brut, fibres troités et popier de luffo. Por o suite, une étude de cinétique por
ndsurptmn des contom inants, en mesurant les porom étres de rejets des effluents liquides
industriels, et une étude de lo biosorption du cuivre lont €té réalisées. Les vaoleurs de pH
trouveées (pH=7,5) sont netten ent inférieur ¢ lo voleur du pH initic] de Ieffluent de sortie
(pH=7,87). Lo turbidité o din inuée de 12% de lovoleurinitiole (16,481 T1 ). Lo conductivité est
diminuée considérablen ent (de 1,50 0,4 ns). Cependant, le troiten entpor luffo cylindrican’a
oucun effet sur fo denmonde biologigue en oxygéne (D .B.0 s).Les résultats de I’adsorption du
cuivre Il ontmontré que luffo brutetle popierontdonné un résultatmeilleur (52,351 gA et
53,51 1 gA respectiven ent) en comporoison avec les fibres troités (44,61 ngA) pour une
concentrotion initiole en cuivre [1de 1500 g/ . L es isothermes d’adsorption sontde type I.

NMots clés :Luffo cylindrico, troiten entdes effluents, adsorption, cuivre I

Abstract

This work concerns the study of the possibility of wsing loofohcylindrica for treotn ent of
industriol liquid effluents. First, three biosorbents som ples were prepored : Crudeloofoh, treated
fibers and loofoh poper. Subsequently, o study of the odsorption kinetics of conton inonts,
peosuring the dischorges param eters of industriol liquid effluents, and o study of copper Il
biosorption were perforned. The pH volues found (pH=7.5) are significontly low er thon the
initiolpH volue of the outputeffluent (pH=7.87).Turbidity isdecreased of 124 thon the initiol
volue (1648 1'T1 ). The conductivity is reduced considerobly (from 1.5t 04w 5s). However,
treotn ent with loofahcylindrico hos no effect on the D BB 5. The results of the copper Il
odsorption show ed thotcrude loofoh and poperqove o better result (52.35m g4 ond 53.51
mgA, respectively) in comparison w ith the treated fibers (44.61 n gA) for on initiol copper Il
concentration of 1500m g A . The adsorption isothern sare oftype I

Key words:L u ffocy lindrico, treatn entof industriol liguid effluents, adsorption, copper II.
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Introduction geénérale

La contamination des eaux par des polluants d’origines diverses est un probléme
d’actualité. Dans les différentes industries du secteur agro-alimentaire ou autre, les eaux
résiduaires sont 1’une des plus importantes sources de pollution des eaux superficielles et des
nappes souterraines, surtout envers les terres agricoles (qualit€ de la récolte) et sur la faune et
la flore. Les rejets de ces industries constituent d’énormes nuisances pour la santé humaine et
I’environnement, et il est nécessaire de traiter ces rejets avant qu’ils soient déversés dans le

réseau d’assainissement.

Le traitement des eaux a fait I’objet de plusieurs études afin de réduire les contaminants, tel
que la matiere organique et les produits chimiques contenus dans ces eaux. Devant le besoin
de nouveau matériau plus performant, économique biodégradable et ne produisant pas des
sous-produits plus génants que le produit de départ, nous avons voulu utiliser un matériau a
base d’une biomasse végétale pour I'élimination de ces produits dans les effluents aqueux.

Cette biomasse est la Luffa Cylindrica ou la courge éponge.

Dans cette présente étude, notre objectif est d’utiliser la Luffa Cylindrica et sa capacité

de retention par adsorption des contaminants.

Ce travail comporte quatre chapitres principaux :
e Lepremier chapitre décrit la biomasse vegéetale « Luffa Cylindrica », et ces proprietes
physiques et chimiques.
e Le deuxieéme chapitre porte une generalité sur les eaux usees et leurs pollutions, ainsi
que les méthodes de traitement concus pour ces eaux industrielles.
e Le troisieme chapitre traite des généralités théoriques sur le phénomene d’adsorption.
e Le dernier chapitre représente la partie experimentale de notre travail, qui se compose
de trois parties
4+ Traitement préliminaire et préparation des différentes structures envisagees.
+ Traitement des effluents liquides industriels (cas de 1’Unité Antibiotical
SAIDAL, Médéa) a I’aide de la biomasse végetale (Luffa cylindrica),
4+ FEtude de lo biosorption des especes metalliques « le cuivre » par Luffa

Cylindrica.
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Chapitre I Luffa cylindrica

Chapitre |
L_uffa cylindrica

|1 Présentation génerale

Luffa cylindricaest une plante grimpante de la famille des Cucurbitacaevivant auMoyen—
Orient et dans les pays tropicaux et subtropicaux (Figure 1.1). Le fruit non comestible est
cueilli a maturité et séché pour étre utilise comme €ponge pour polir la peau(figure

|.2)[01]Elle est appelée aussi loofah ou encore éponge vegetale [02]

Figure I.1.Luffa Cylindrica Figure |.2. Fruit sec de Luffa Cylindrica

Cette plante annuelle donne un fruit de forme cylindrique, vert, a peau assez fine et
ressemble au concombre, de 30 @ 60 cm de long, et 6 a 12 cm de diametre, et consiste en
une ecorce entourant un réseau rigide et dense de fibres cellulosiques qui peut supporter et
disperser les graines de ce fruit qui sont noires ovales et plates ailées. [03]. Elle est sans
danger pour I’environnement, biodégradable et renouvelable, sa versatilité est due a la

production du réseau fibreux.[04]



Chapitre I Luffa cylindrica

|.2.Caractérisation morphologique

Une plante de luffa cylindrica produit en moyenne 20 a 25 Kg de fruit dont le poids peut
varier de 0.5 a 2.5 Kg. On en trouve aux formes tres variees, cylindriques ou légerement
anguleuses, droites ou recourbées. Au debut de sa croissance, le fruit peut étre comestible
mais a maturité il devient fibreux et spongieux en raison de disparition de la pulpe,d’ou son
nom « d’éponge végetale » ou de « courge €éponge »[05].Aussi 1’écore de ce fruitdevienne

jaune ou marron. [04]

Apres séchage et €pluchage, le fruit de luffa cylindrica donne un produit en forme de
systeme vasculaire fibreuxdans lequel les cordons de fibres sont disposés sous forme
multidirectionnelle formant un lit naturel,de structure poreuse et de couleur du gris au

jaundtre qui pese environ 40g [04, 05]

L’éponge de luffa cylindrica est donc un réseau de mailles relativerment rigide, formée de
cordon de fibres de différentes dimensions (Dc=0.05 a 0.6 mm). Elle est aussi composee
d’un noyan a mailles réduites et d’une paroi enveloppe. Ce noyau est reli¢ a la paroi par
trois a quatre toiles radiales en fibre sur toute sa longueur[04].Les fibres de la paroi sont
disposees en deux couches de sens inverse.L’analyse des fibres sous microscope optique

est réalisée par une simple observation.

Figure I.3.Coupe transversale de 1I’éponge

L_>analyse par microscope €lectronique, apres le traitement chimique par la soude a permet

de determiner une structure formee de microfibrillesgroupées en fibrilles (Figure 1.3).



Chapitre I Luffa cylindrica

L’ajout d’une goutte de solution d’iode aux fibres avant ’analyse au microscope a montré
des taches bleues en nombre réduit ce qui confirme P’existence de quelques grains
d’amidon a Iintérieur de la fibre, formes par le protoplasme avant son séchage pour reveler

le lumen[04].

Figure 1.4. Vue d'une coupe longitudinale d'uncordon de fibres de luffa cylindrica(FLC)

sous la microscopieglectronique[04].

La figure |.4 montre que les fibres de luffa cylindrica, présente une structure particuliere
caractérisée par un lumen large et par la présence de plusieurs convolutions dans les
cellules des fibres ’absorption des liquides avec des traitements alcalins.Cette structure
capillaire peut étre appelée « fibres creuses naturelles » (ou réseau), qui transporte 1’eau et
les substances minérales verticalement dans le fruit de la plante, peut constituer un interét

d’utilisation des fibres comme matériau absorbant ou adsorbant[04]
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Figure 1.5. Vue d'une coupe transversale des cordons de FLLC sous la microscopie

€lectronique[04]

|.3.Proprietes

|.3.1.Propriétés physiques

Touché : paroi rugueuse et rigide.

Action de la chaleur : I’éponge fibreuse jaunit autour de 120°C.
Densite des fibres lavees : da=0.75

d=1.50

Masse surfacique du papier d’épaisseur 0.8 mm : 105 g/m? (séché a I’étuve)[06].

|.3.2.Propriétés chimique

Les proprietés chimiques des FL.C sont dues & leur composition chimique (Tableau I.1)

=
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Tableau I.1. Composition chimique de Luffa Cylindrica

Cellulose Hémicellulose Lignine Reference
(% en masse) (% en masse) (% en masse)
55 8 23 [07]
90 - 10 [08]
62.8 19.5 12.5 [09]
60 22 10.6 [05]

Luffa cylindrica

Par comparaison avec les constituants de bois feuillus on trouve que Luffa contient

plus de cellulose et moins de lignine [05].

Comme les fibres de luffa cylindrica sont essentiellement cellulosiques, elles présentent

des proprietés comparables a celle de la cellulose (Figure 1.5)[04].

Figure |.6.Structure moléculaire de la cellulose.

e Action de I’eau : les fibres immergées subissent un léger gonflement qui ne porte
d’ailleurs que sur les domaines amorphes. Cependant, I’eaupenetre aussi dans les
domaines cristallins en se fixant sur les chaines cellulosiques. Une partie de 1’eau
absorbée est simplement incluse dans les espaces lacunaires, mais une autre partie
donne un hydrate de cellulose de formule (2CsH;005.H,0), en se fixant sur les
hydroxyles par des ligisons hydrogene[10] L’infiltration de I’eau dans la fibre
dépend du taux de cristallisationdes fibres et des vides intra-fibres [06].

e Action des solutions alcalines : avec les solutions concentrées froides de soude, on
observe un fort gonflement des fibres accompagné d’une fixation partielle de la

base. Des résultats semblables sont obtenus avec les solutions de potasse. [10]
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e Action des solutions salines: la cellulose gonfle de facon plus ou moins
importante dans les solutions salines peu intense dans les solutions de chlorure de

sodium.

1.3.3. L’utilisation de Luffa Cylindrica

Les fruits de Luffa cylindrica sont une source de fibre locale trées utile servant aux éponges
et a d’autres applications, ainsi que de fruits comestibles.|| pourrait méme exister des

erspectives pour une production commercialed’éponges.
pong

Le réseau de fibres de luffa cylindrica connus par son usage traditionnel comme gant de
toilette (bain) ou comme support nettoyant de vaisselle, en raison de sa texture particuliere,
de ses propriétés intéressantes a 1’abrasion et de sa capacité de récupération aprés un usage

dans de I’eau fraiche et surtout chauffée[11].

Grace @ cet aspect spongieux, le réseau de fibres de courge peut présenter des proprietés
d’absorption intéressantes liées en général a 1’espace ou au volume accessible inter—
cordons fibreux et intra—cordons qui peuvent lui offrir une capacité d’absorption non

négligeable[12].
Aussi dans le domaine industriel, ses usages sont

e Filtres pour les chaudieres et les locomotives.

e Isolant de bruit.

e Comme le réseau fibreux est un absorbant de choc tres efficaces, il est utilisé pour
faire des sandales et des semelles pour les chaussures aussi bien que pour
rembourrer les matelas et les selles.

e Les fibres de luffa sont aussi utilis€es comme : un materiau d’emballage, un
mateériau absorbant pour les couches jetables, un matériau absorbant pour les

traiternents des eaux et aussi un support immobilisant les enzymes [04]

Le systéme vasculaire fibreux de luffa cylindrica n’a pas encore eu ces potentialités
explorées. En particuliers, en étudiant le développement d’une nouvelle fibre naturelle
comme absorbant et/ou adsorbant. Avec un lumen creux peut prévoir un absorbant et/ou

adsorbant naturel excellent qui peut offrir un volume accessible pour le fluide.
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Ainsi dans le but d’augmenter la capacité¢ de 1’absorption des fibres de luffa cylindrica, il
faut réduire les impuretés comme la lignine et les hémicelluloses ou seéparer les micro—

fibres du cordon sans les abimer.
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Chapitre I

Traitement des effluents liquides

Il 1 Introduction

LLa source de la vie sur terre ¢’est bien la présence de ’eau, elle doit étre protégée, défendue et
traitee, dépolluer....etc, car elle est indispensable a la survie de tout étre vivant, animal ou

végétal, aussi une nécessaire vitale pour I’homme, sa santé et son alimentation.

I1.2.Définitions

[1.2.1.L°effluent

Un effluent est un fluide résiduaire qui désigne la plupart du temps les eaux usées domestique,
urbaine ou industrielle.

Les déchets presents dans ces eaux souillées sont constitues par des composants organiques
ou chimiques nuisibles a I’environnement, aussi I’effluent contient une certaine charge

polluante (dissoute, colloidale ou particulaire)[13].

I1.2.2. Différents types d’eaux usées

a) Les eaux useées urbaines

Un effluent urbain est défini comme un effluent issu des activités humaines d’une
agglomération, il est composé principalement d’eau usée domestique et d’une faible

proportion d’eau usée industrielle [14].

b) Les eaux usées domestiques

Elles proviennent des différents usages domestiques de l'eau. Elles sont essentiellement
porteuses de pollution organique. Elles se répartissent en eaux menageres, qui ont pour
origine les salles de bains et les cuisines, et sont generalement chargées de détergents, de

graisses, de solvants, de débris organiques [15].
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c) Les eaux résiduaires industrielles

Tous effluents ou rejets industriels obtenus lors de I'extraction et de la transformation
des matieres premieres en produits industriels. Les eaux de rejets des services generaux des
industries (sanitaire et cuisine) sont considérées egalement comme eaux réesiduaires
industrielles[16].Dans ce chapitre, on va prendre les effluents de I’unité antibiotical-SAIDAL

de Médea comme modele et ils seront traités dans notre etude experimentale (Chapitre V1).

d) Les eaux pluviales et de ruissellement

Elles peuvent constituer une cause de degradations importantes des cours d'eau, notamment
pendant les periodes orageuses.Les eaux de pluie ne sont pas exemptes de pollutions, au
contact de l'air, elles se chargent d'impuretés (fumees industrielles, résidus de pesticides...),
en ruisselant, des residus déposes sur les toits et les chaussees des villes (huiles de vidange,

carburants, résidus de pneus, metaux lourds...)[15].

I1.3.Pollution des eaux

La pollution ou la contamination de I'eau peut étre définie comme la dégradation de celle—i
en modifiant ses proprigtés physique, chimique et biologique; par des déversements, rejets,
depdts directs ou indirects de corps €trangers ou de matieres indesirables telles que les
microorganismes, les produits toxiques, les déchets industriels[16].Ces substances polluantes
peuvent avoir différentes origines:

e Urbaine (activités domestiques; eaux d’égout, eaux de cuisine...)

e Agricole (engrais, pesticides)

e Industrielle (chimie-pharmacie, pétrochimie, raffinage...)
La pollution est donc directement lige aux activités industrielles et agricoles. Nous nous
intéressons aux rejets liquides transportés par I’eau, appelés couramment les eaux résiduaires

industrielles transportant en general divers produits hautement toxiques avec des taux tres

eleves.
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I1.3.1 Types de pollution de ’eau
Les différents types de la pollution hydrique sont :

e Pollution physique (méecanique).

Ce sont toute les matieres susceptibles de se déposer dans les milieux récepteurs sous formes
de sediments (sables, graviers, particules méetalligues) aux elles peuvent former un depdt de
tartre dans les canalisations (carbonate de calcium, sulfate calcium...etc).L.a pollution
physique peut s’exprimer en termes d’odeurs incommodantes, (Déchets organiques ou

industriels) [17].

e Pollution thermique

Généralement la pollution thermique concerne les eaux (cours d’eau, lac de barrage, etc.) et
influence la vie aquatique, et les principales causes de cette pollution sont les rejets d’eaux
de refroidissements des centrales ¢électriques, le rejet d’eaux usées, le drainage agricole, le
rejet d’effluents industriels, car la pollution thermique correspond a ’augmentation ou la
diminution de la température d’un milieu par rapport a la température normale, cet €cart est

dd genéralement a I’action de I’homme[18].

e Pollution chimique

LLa pollution chimique est engendrée par des substances chimiques normalement absentes,
ou présentes dans 1’environnement dans des concentrations naturelles.Cette pollution est
causee principalement par des divers €tablissements industriels qui sont plus ou moins
nocifs selon les substances dispersées dans 1’eau et leur concentration. Elle peut aller de
simple particules minimales et de poussiere jusqu’aux pollutions industrielles déversées par

les usines[19].

e Pollution microbiologique
C’est la pollution la plus dangereuse du point de vue sanitaire, elle est déterminée par
analyse bactériologique. Elle résulte du rejet de micro-erganismesdans 1’eau, dont certains

sont des germes pathogenes (virus, bacteries)[20].

e Pollution organique

Elle se fait par des substances polluantes qui contiennent du carbone, et elles se dégradent
tres lentement. Ces substances sont tres toxiques @ long terme.On emploie aussi ce terme
pour identifier les pollutions contenant des matieres organique (fécales, boues, reésidus de

bois....etc), ces les matiéres biodégradables [21].
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|1.4. Différents et principaux polluants de I’eau

Les principaux polluants des effluents sont :

I1.4.1 Métaux lourds

Tels que le plomb, le cadmium, le cuivre.....etc, ce sont des micropolluants qui présentent un
intérét particulier, car ils ont une incidence sur la santé et I’environnement a cause de leur
rémanence, de leur forte toxicit€ et de leur accumulation biologique [22] L’élimination des

metaux lourds se fait géneralement par adsorption qui sera traitée dans le chapitre [11.

I1.4.2. Matieres en suspensions (MES)

Il s’agit de matiéres non dissoutes contenues dans un effluent, ces matieres peuvent étre
d’origine minérale (sable, limons, argiles...) organique ou des micro-organismes tels que

(bactéries plancton, algues et virus) [23].

I1.4.3. Matieres colloidales (MC)

Ce sont des MES de méme origine que les précedentes, mais de plus petite taille dont la
décantation est excessivement lente. Elles sont €galement genératrices de turbidité et de

couleur [24].

I1.4.4. Matieres organiques (MO)

C’est la matiére oxydable, aussi le terme matiere organique regroupe une somme importante
et hetérogene de substances et composes carbonés d'origine végetale et animale : des débris en

cours de décomposition issus de la végétation (sarments, feuilles, racines, herbe) [24].

I1.4.5 Huiles et graisses

Dans les eaux usees, les huiles et graisses proviennent principalement des activités

domestiques ainsi que des rejets industriels [23].
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I1.4.6. Matieres minérales en suspension (MMS)

Elles représentent le résultat d’une évaporation totale de I’eau, c¢’est-6-dire son extrait sec,
constituées a la fois par les matieres minerales en suspension et les matieres solubles

(chlorures, phosphates....etc.) [25].

|1.5. Critéres globaux de pollution

Pour évaluer et mesurer globalement la pollution des eaux résiduaires, plusieurs méthodes
dites « criteres globaux de pollution » sont disponibles depuis longtemps, mais toujours tres
utiles et utilisées.

La pollution des eaux est generalement évalu€e par la mesure des (matieres en suspension
(MES), matieres volatiles en suspension (MVS), turbidite), de la pollution organique carbonée
(demande chimigue en oxygene (DCO),demande biologique en oxygene(DBO5),carbone
organique total(COT), des différentes formes d’azote (azote de méthode de Kjeldahl(NK),
azote ammoniacal (N-NH4"), azote nitreux (N-NO;), azote nitrigue (N-NOs)) et des
principales formes de phosphore, aussi les hydrocarbures et certains metaux lourds (Pb, Zn,
Cu, Cd...) pourront &tre aussi détectés et quantifiés.

Quel que soit le type d’eaux résiduaires, d’autres examens physico-chimiques peuvent étre
systématiquement demandés aux laboratoires, il s’agit : du pH, de la température, de la

conductivité et/ou salinité totale [26].

|1.6. Parametres de rejets

L’eau polluée est rejetée avec des paramétres de rejets regis par le décret exécutif N° 06—
141 du 20 Rabie EI Aouel 1427 correspondant au 19 avril 2006 définissant les valeurs limites

des rejets d’effluents liquides industriels [27].Ces valeurs sont groupées dans le tableau I1.1.
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Tableau I1.1 :Valeurs limites des paramétres de rejets d’effluents liquides industriels [27]

Parametre Unité | Valeurs limites | Tolérances aux valeurs
limites anciennes

installations

Temperature °C 30 30

pH - 6.5-8.5 6.5-8.5

MES mg/I 35 40

Azote kjeldahl mg/I 30 40

Phosphore total mg/I 10 15

DCO mg/| 120 130

DBO5 mg/I 32 40

Aluminium mg/I 3 5

Substances toxiques bioaccumulables | mg/! 0.005 0.01

Cyanures mg/I 0.1 0.15

Fluor et composes mg/I 15 20

Indice de phénols mg/| 0.3 0.5

Hydrocarbures totaux mg/| 10 15

Huiles et graisses mg/| 20 30

Cadmium mg/| 0.2 0.25

Cuivre total mg/| 0.5 1

Mercure total mg/| 0.01 0.05

Plomb total mg/| 0.5 0.75

Chrome total mg/| 0.5 0.75

Etain total mg/I 2 2.5

Manganese mg/| 1 1.5

Nickel total mg/I 0.5 0.75

Zinc total mg/I 3 5

Fer mg/I 3 5

Composes organigues chlorés mg/I 5 /
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I1.6.1. Parametres physiques
a) Température (T)

Elle est importante dans le processus de biodégradation, elle influe sur 1’activité des micro—
organismes et favorise la fermentation qui agit comme pollution additionnelle et qui diminue

la teneur de 1’oxygéne dissous [25].
b) Potentiel d’hydrogéne (pH)

Le pH est la mesure du caractéere acide (1 < pH < 7) ou basique (7 < pH < 14) des eaux usees.
En général, l'activité biologique se situe entre 6.5 et 8 unités de pH. En dehors de cet
intervalle, le pH affecte la vie aquatique et par conséquent influence I'auto-€puration du

milieu naturel [18].
c) Conductiviteé €lectrique

La conductivité d’une eau indique son aptitude a conduire le courant électrique, cette aptitude
indigue la teneur de I’eau en sels dissous. Elle permet alors une bonne appréciation des

matieres dissoutes, comme elle peut faciliter la localisation d’une source de pollution [28].
d) Matieres en suspension (MES)

Des matieres qui ne se sont ni solubilisées ni colloidales. Ces matieres en suspension

comportent des matieres organiques et minerales [17].
e) Matieres volatiles en suspension (MVS)

Les MVS correspondent a la partie des MES volatilisée apres calcination des MES a 525°C
[29].

I1.6.2. Parametres chimiques
a) Demande biologique en oxygene (DBOs)

Les phénomenes d'autoepuration dans les eaux superficielles résultent de la dégradation des
charges organiques polluantes par les micro-erganismes.

LLa demande biologique en oxygene est, par definition, la quantité d'oxygene nécessaire aux
microorganismes vivants pour assurer I'oxydation et la stabilisation des matieres organiques

présentes dans l'eau usée en mg d’O,/| [25].
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C'est un parametre qui permet d'évaluer la fraction de la pollution organique biodégradable.

Par convention, la DBOs est la valeur obtenue apres cing jours d'incubation [18].
b) Demande chimique en oxygene (DCO)

La DCO est la quantité d’oxygene exprimée en mg/l qui est consommée par les maticres
oxydables carbonées contenus dans Deffluent [25].Elles représentent la plus part des
composes organigues (detergents, matieres feécales). Elle est mesurée par la consommation
d'oxygene par une solution de dichromate de potassium en milieu sulfurique en présence de

sulfate d'argent et de sulfate de mercure.

I1.6.3. Parametres organoleptiques
a) Couleur

Cette propriété optique est aussi importante et résulte de 1’absorption sélective de certaines
radiations, elle ne dépend pas seulement de la concentration en matieres colorantes mais

€galement du pH de la turbidite [21].
b) Turbidité

La turbidité est I’'une des propriétés optiques les plus importantes des eaux naturelles, elle
traduit la présence des matieres étrangéres en suspension dans 1’eau, elle est définie comme
étant I’inverse de la limpidité ou de la transparence puisque ce sont les particules en

suspensions qui diffusent la lumiere [21].

|1.7 Procédés d’épuration des eaux usées au niveau de la station d’épuration

« STEP »de ’unité antibiotical SAIDAL —Nedea—

I1.7.1.Situation géographique de la filiale Antibiotical

L’entreprise ANTIBIOTICAL. Filiale du groupe SAIDAL est située a 12 Km a ’ouest de la
ville de Médéa et 0 6 Km environ de la localité chefdieu de la commune de Harbil sur la

route nationale N°18 reliant Médéa a El khmis.
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|1.7.2 Description geéneral de la station de traitement des effluents
Le complexe antibiotique est équipé d’une station de traitement des effluents. Cette station a
€teé mise en service en 1986 et a pour réle principale, le traitement de tous les deéchets issus de
la fermentation et de production pharmaceutique. Elle se compose de trois sections a savoir :
e [ e traitement physico-chimique.
e | e traitement biologique.

e | e traitement des boues et incinération [19].

I1.7.3. Procédes de traitement des effluents liquides

|| existe trois niveaux de traitement:

I1.7.3.1. Traitement primaire
Le traitement primaire consiste a €liminer les matieres susceptibles de genes, il compte
genéralement des operations de degrillage, dessablage et dedécantation primaire[17].Dans le

cas de notre station on trouve ’opération de dégrillages, le stockage et I’homogénéisation.

a)Degrillage : C’est un procédé mécanique, il fait passer I’eau chargée a travers des

grilles (Figure I1.1) qui retiennent les corps flottants et gros dechets [30].

. = f e

Figure I1.1.Dégrilleur des rejets industriels

b)  Stockage et homogén€isation : Au moyen des pompes de souleévement, les

eaux sont envoyées vers un réservoir d’une capacité de stockage de 2400 m*(Figure 11.2) et
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un autre de secours d’une capacité de 600m°. L’homogénéisation est effectuée par barbotage

d’air 0 I’intérieur [31].

Figure I1.2.Bac de stockage et d’homogénéisation « capacite de 2400 m*”

I1.7.3.2. Traitement secondaire « physico-<himique »
Un traitement physico-<himique peut étre défini comme €tant un traitement permettant
d’éliminer les matiéres polluantes non épurées [23]. Ce traitement ce fait dans des back

congus pour ce type de traitement (Figure 11.3)

a) Coagulation : C’est le phénomene de modification de la couche ionique, obtenue par
addition d’agents coagulants, généralement des cations fortement chargés (Sulfate

d’alumine)[32].

b) Floculation : C’est le phénoméne d’agrégation, favorisé par des réactifs de floculation
(polymeres poly €lectrolytes) qui contribuent a la structuration du floc [32].Le grossissement
du floc est favorisé par un brassage lent de I’ensemble, afin d’augmenter les chances de

rencontre des particules colloides déchargees €lectriquement avec une particule de floc [31].

c) Neutralisation (contréle du pH) : Elle est toujours necessaire pour les eaux
résiduaires. Elle est réalisée par 1’injection de doses appropriées de la chaux dans un bassin

muni de deux systémes d’agitation.
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Figure 11.3.Back de neutralisation, coagulation, floculation[33].

I1.7.3.3. Traitement biologique

Ce type de traitement est appliqué uniguement aux eaux us€es dont la pollution est
biodégradable tels que les eaux usées domestiques et industrielles.lLe principe du proceéde
consiste a a€rer et brasser les eaux polluées contenues dans des bassins biologiques (Figure
I1.4) afin de permettre aux micro-organismes d’assimiler la pollution. || consiste a provoquer

le développement d’une culture bactérienne dispersé sous forme de flacons « boues activees »

[23].

Figure 11.4.Basin biologique [33]

Ce procédé a boues activées est réalisé au moyen de deux stades d’aération installés en serie.
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a) Premier stade: Alimenté par les eaux clarifiées chimiquement, et les
conditionsnécessairesa la vie des micro-erganismes sont assurées. Ce stade de traitement

assure une biodégradation de 60%des substances, puis cette eau passe au décanteur de

premier stade (Figure 11.5).
L1 e p——

Figure 11.5.Décanteur du premier stade

b) Deuxieme stade : Ce stade est concu de la méme facon que le premier (Figure 11.6),

sauf que les eaux sanitaires sont réceptionnées a ce niveau [31].

o~ =253

Figure |1.6.Décanteur du deuxiéme stade




Chapitre Il Traitement des effluents liquides

11.7.3.4 Traitement des boues
Les boues produites par le traitement physico-chimique et les boues activees sont tous stocke

dans I’épaississeur. Aprés essorage, les boues sont transférées vers I’incinérateur (Figure [1.7)
a I’aide d’un tapis roulant pour subir une combustion totale avec une production de cendres

inertes.Grace @ un systéme de lavage des fumées, I’incinérateur permet de garantir de rejet

gazeux de fumer sans odeur nuisible [31].

Figure Il./7. L’incinérateur

I1.7.3.5. Stade final
A la sortie de la décantation secondaire, les eaux dites €purées, sont envoyees vers le bassin

de stérilisation par mesure de securite.
Ce stade de sterilisation par addition de NaClO a €té prévu avant ce rejet, de facon & éviter

toute possible contamination des eaux a I’extérieur [31].
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Chapitre I11

Adsorption

1.1 Définition

L’adsorption est un phénomene physico-chimique se traduisant par I’accumulation
(concentration), a la surface d’un solide(ou d’un liquide) soumis a une atmosphere gazeuse,
d’ions, molécules et particules colloidales provenant de la phase vapeur et qui modifient les
propriétés physiques et chimiques de 1’adsorbant [34].Le solide qui est le siége de cette
adsorption est appelé solide adsorbant, ou simplement adsorbant. Le compose gazeux ou

liquide qui subit 1’adsorption est appelé adsorbat[35].

La figure 1.1 représente un schéma de la formation de couches d’adsorption des particules

d’adsorbat sur une surface solide.

0, ©® g ,®
. Phase gaz . .
. . Mu fticouches
o ©

{liquide)

Adsomtion monocouche

Y I T
//////////////// Q’f;’i:’:’i:’;oi” 4

Figure 1.1 Phénomene d’adsorption

L’adsorption liquide-solide peut étre définie donc comme €tant les phénomenes de

concentration des molécules d’une phase liquide sur la surface du solide [36].

[11.2. Explication du phénoméne d’adsorption

Il existe de nombreux mécanismes d’adsorption par lesquels la surface active des solutés peut
étre adsorbée sur les substrats solides & partir des solutions agueuses. Parmi lesquels on peut

citer :

e Echanges d’ions

e Ponts d’hydrogene ;
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e Adsorption par polarisation [37].

Selon les forces intervenant entre les molécules de I’adsorbat et la surface d’adsorption, on

distingue, en général, les types d’adsorption suivant :

I11.2.1. Physisorption

C’est une adsorption de type physique, qui se produit lorsque les forces qui fixent
I’adsorbat dans une couche mono ou multimoléculaire a la surface de 1’adsorbant sont du
méme ordre que les forces de Van der Waals[34]. Elle constitue un processus qui ne requiert
que des énergies de I’ordre de quelque Kcal par mole, elle consiste essentiellement dans Ia
condensation de molécules sur la surface du solide et elle est favorisée en conséquence par un

abaissement de la température.

II'y a interaction de van der waals (interactions dipolaires ou dispersion, par exemple)
entre 1’adsorbat et le substrat. Ces interactions sont faibles mais interviennent a longue
distance, et 1I’énergie libérée lorsqu’une molécule est physisorbée est du méme ordre de

grandeur que ’enthalpie de condensation.

L’énergie nécessaire a I’adsorption peut étre absorbes par le réseau sous forme de vibrations
et dissipee en provoguant une agitation thermique.En rebondissant, les molécules perdent leur
énergie petit & petit et sont finalement adsorbées a la surface suivant un processus dit
d’installation. On détermine I’enthalpie de physisorption en mesurant 1’élévation de
température de I’échantillon, dont on connait la capacité calorifique.Les valeurs se situent

souvent autour de 20KJ/mole.

Ces différences d’enthalpie étant trop faible pour provoquer une rupture de liaison, la
nature chimique d’une molécule physisorbée n’est pas modifiée, celle—<i peut toutefois étre

deformée du fait de la présence de la surface [12].

111.2.2. Chimisorption

Dans le cas de la chimisorption, ou adsorption chimique, il y a création de ligisons
entre les atomes de la surface et les molécules de 1’adsorbat. Les énergies d’adsorption
peuvent étre de I’ordre de 200KJ/mole.Ce type d’adsorptionintervient dans les mécanismes

des réactions catalytiques hétérogenes, ou le catalyseur crée des liaisons fortes avec le gaz
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adsorbe.LLa chimisorption est complete quand tous les sites actifs présents @ la surface ont

établi une liaison avec les molécules de I’adsorbat [34].

La distance entre la surface et ’atome d’adsorbat le plus proche est également plus
courte pour une chimisorption qu’une physisorption. Une molécule chimisorbée peut se
dissocier pour que les €lectrons des fragments viennent compléter les couches de valence des
atomes de surfaces, et I’existence de fragments moléculaires sur la surface, résultant de la

chimisorption, est une des raisons de 1’activité catalytique des surfaces solides [12].

|I1.3.Cinétique de I’adsorption

La connaissance de la cinétique de I’adsorption présente un intérét pratique considérable dans
la mise en ceuvre optimale d’un adsorbant au cours d’une opération industrielle, et dans la
connaissance des facteurs a optimiser pour fabriquer ou améliorer un adsorbant conduisant a
la cinétique la plus rapide.

On admit, en général, que le processus dynamique de 1’adsorption, tant en phase gazeuse
qu’en phase liquide d’ailleurs, peut étre divisé en trois étapes [38,39] (Figure I11.3) :

1) Le transfert de masse externe, étape qui implique le transfert de I’adsorbant de la
phase gazeuse @ la surface des particules d’adsorbant. C’est la diffusion d’adsorbat
vers la surface de ’adsorbant suivie par adsorption de celui—<i sur la surface de
I’adsorbant. Des interactions se produisent entre I’espace activée a la surface
méme de 1’adsorbant ; Il y’aurait ensuite désorption de certaines substances, due
aux interactions entre les molécules adsorbées et les molécules de la phase liquide.

2) Le transfert de masse interne, impliquant la pénétration de I’adsorbat dans le
systeme poreux de 1’adsorbant par diffusion loin de la surface de 1’adsorbant. Seul
I’étape la plus lente pourra imposer sa vitesse au phénomene total.

3) L’adsorption proprement dite.

' . - Eau
L'Adsorption A ibre

- Eau

i liee

Figure I11.2Les €tapes de 1’adsorption
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|11.4. Isothermes d’adsorption

Le phénomeéne d’adsorption est un processus non stationnaire qui s’arréte au moment ou
s’établit un équilibre thermodynamique entre adsorbat et adsorbant. Cet équilibre est
conditionné par la nature des deux phases, la pression partielle (ou concentration) de
I’adsorbat et la température. L’adsorption est réversible, semblable a la condensation dans une

transformation €évaporation-condensation.

Etant plus facile (au point de vue experimental) de se placer dans des conditions isotherme
que dans des conditions isobares, onprésente de préférence les données relatifs a I’adsorption

par une isotherme dite d’adsorption [38].

L’isotherme est la variation a une température constante T de la quantité q adsorbée par
un solide en fonction de la pression P de la substance a adsorber en phase gazeuse,
’adsorption liquide-solide est accompagnée de dégagement de chaleur, c’est un phénomene

exothermique caractérisé par la diminution de I’énergie libre (AG<0)
AG=RT Lﬂ(C]/C5>= AH—TAS.........(I)

AVeC :
C; :concentration de soluté en solution (mg/l).

Cs : concentration de soluté sur le solide (mg/l) [12].

Pour representer 1’isotherme d’adsorption il faut appliquer la relation suivante

-—— O

Avec :

Quds : Quantité de soluté adsorbée par unité de masse d’adsorbant (mg/g).
C; :la concentration initiale (mg/l)

Ceq :LLa concentration de soluté dans la phase liquide a 1’équilibre (mg/1).
V :le volume de la solution( 1)

m : la masse de I’adsorbant (g)

On distingue six types d’isotherme d’adsorption :
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e |sotherme de type 1 : C’est le type de LANGMUIR. La forme est hyperbolique et la
courbe m = f (p/po) approche asymptotiquement une valeur limite constante. Ce type

d’isotherme se rencontre lorsque le solide adsorbe une seule couche d’adsorbat et en

adsorption chimique

plp,

-

Figure I11.3 :Type 1 d’isotherme d’adsorption[40]

Avec :

P : représente la pression partielle

Do -la tension de vapeur du soluté

o/po :I’activité ou saturation relative du soluté.

m :est la masse de soluté adsorbe a la pression partielle P par 1'unité de massed’adsorbant
frais.

M est la masse qui serait adsorbee si toute la surface €tait complétement recouverte par une

couche monomoléculaire de solute.

e |sotherme de type 2 : C’est le type appelé sigmoide. La courbe m = f (P/P,) admet
une asymptote pourP/P, = 1. C’est le type le plus fréquent et selon BRUNAUER,
EMMET et TELLER (B.E.T.), la premiere partie de la courbe correspond a une
adsorption monomoléculaire, ensuite il se forme une couche multimoléculaire

d’épaisseur indéefinie(Figure |11.4)[40].
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Figure I11.4 :Type 2 d’isotherme d’adsorption [40]

e |sotherme de type 3 : La concavité des courbes (Figure |11.5) de ce type est tournée
vers I’axe des ordonnées (masse). La quantité de gaz adsorbée croit sans limite jusqu’a
ce que P/P, tende vers 1. Une couche multimoléculaire infinie peut se former a la
surface de I’adsorbant. La chaleur d’adsorption correspondant a ce type d’isotherme

est inférieure a la chaleur de liquéfaction de I’adsorbat.

Figure I11.5 : Type 3d’isotherme d’adsorption[40]

e |sotherme de type 4 : Les isothermes de ce type (Figure |11.6) sont semblables a
celles de type 2 mais la quantité adsorbée de gaz atteint une valeur finie pour P/P, = 1.
Dans ce cas, il y a un phénomene de condensation capillaire, le maximum obtenu pour

la quantité adsorbéee correspond au remplissage complet de toutes les capillarités.
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Figure I11.6 : Type 4d’isotherme d’adsorption [40]

Isotherme de type 5 : Les isothermes de ce type (Figure I11.7) ressemblent a celles du type 3
pour les valeurs les plus faibles de P/P,. Pour des valeurs plus €levees de la saturation relative,
il v a une ressemblance avec les isothermes du type 4. Il vy a condensation capillaire et

adsorption en couche d’épaisseur finie[40].

r

Figure I11.7 :Type 5d’isotherme d’adsorption [40]

Isotherme de type 6 : Il est de plusieurs couches correspondant @ des différentes

marches qui se succedent(Figure 111.8) [12].
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p/p,

Figure I11.8 Type 6 d’isotherme[12]

|11 .5.Parametres influencant ’adsorption
L.a capacité d’adsorption d’un matériau est influencée par les propriétés physicochimiques
de :
a) L’adsorbant
e [ asurface specifique ;
e Lagranulomeétrie ;
e [onctions de surface ;
e | aporosite ;
b) L’adsorbat
e Lo concentration dans la solution ;
e Lasolubilite ;
e Lataille;
e Fonctions chimiques présentes ;
e Compétition entre les différentes molécules...... ete.
c) Du milieu
e La force ionique ;
e LepH «milieu agueux » ;
e Latemperature ;
e [ agitation ;

Les caractéristiques hydrodynamiques...etc[41].
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|11.6.Modeélisation (Equations de I’adsorption)

De nombreuses theories ont tente de développer la relation existante entre la quantité adsorbéee
etla quantité adsorbée a 1’équilibre, il existe diverses équations pour décrire les isothermes

d’adsorption. Les plus utilisées sont les suivantes :

I11.6.1. Modéele de LLangmuir
La premiére théorie fondamentale de 1’adsorption des gaz sur des solides fut proposée
par Langmuir en 1918. LLe modele repose sur trois hypotheses :
e L’adsorption est localisée et ne donne lieu qu’a la formation d’une monocouche ;
e Tous les sites sont équivalents et la surface est uniforme ;

e Iln’ya pas d’interaction entre les molécules adsorbees [38, 42].

8 misdle s Sl e NI o [0 HE o)

Solide avec N sites d’adsorption o R

Figure I11.9Mode¢le d’adsorption en monocouche

Le modele de Langmuir est donné par I’équationsuivante :

-——— O

Avec :

Quds : Quantité de soluté adsorbée par unité de masse d’adsorbant (mg/g).

K et b:K_ et b sont les parametres de Langmuir

Ceq :La concentration de soluté dans la phase liquide a 1’équilibre (mg/1).

La linéarisation de I’équation de Langmuir permet de déduire la capacité ultime (Qnqx). Cette

lin€arisation est donnée par la relation suivante :
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Onaura :

Avec :

Qrrox: la quantité a adsorbe par 1g d’adsorbant. Capacité maximale d’adsorption (mg/g)

I11. 6.2. Modéle de Freundlich

L’équation de Freundlich est strictement empirique et sans base théorigue ou la quantité
adsorbée est une loi puissance de la pression pour les gaz et de la concentration pour les
liquides [43, 44]. Elle est la plus genérale, comme elle décrit convenablement les données
expérimentales, et elle n’a pas pu étre établie théoriquement d’une maniére rigoureuse [38].

Le modele de Freundlich est donn€ par la relation suivante :

) ()

La linéarisation de cette équation s’écrit sous la forme :

= +— )

Tel que :

P et n : sont des constantes relatives au couple adsorbat / adsorbant a une température donnée
maintenue constante pendant I'expéerience, generalement nprend les valeurs allons de 0,8 a 2
[45].

[11.7. Différents types d’adsorbants

Tous les solides agissant comme adsorbants sont caractérisés par la structure microporeuse
qui leur conféere une trés grande surface active par unité de masse. Les adsorbants utilisés dans
la pratique sont, soit de nature organique (végetale ou animale), soit de nature minerale. |ls
sont employés tels quels ou aprés un traitement d’activation « chimique ou thermique » ayant

pour but d’augmenter la porosité [46].
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Les premiers adsorbants utilises, il y a plusieurs siecles, furent les argiles et les terres
décolorantes, puis a la fin du XIX* siecle furent développés les charbons actifs. La premiere
guerre mondiale vit apparaitre les gels de silice, puis dans les années 19391940, les alumines
activées. En 1945 sont reconnues les propriétés d’adsorption exceptionnelles des zeolithes
naturelles, et en 1950 les zeolithes synthetiques ouvrent la voie au fantastique développement
des tamis moléculaires comme catalyseurs et adsorbants [47].Le tableau [11.1 résume les

principaux adsorbants.

Tableau I11.1 Les principaux types d’adsorbants[48]

Adsorbant Usage principaux
—Terre décolorantes naturelles -Décoloration des huiles minérales et végetales,
—Terre décolorantes activees des huiles et graisses animales et des cires
-Magnésie activee —Traitement des essences, régeneration des

solvants pour nettoyage @ sec

-Noir animal « carbonisation d’os » —Raffinage des sucres
-Charbon actif -Dé coloration et raffinage des sucres, des huiles
-Charbon décolorante et graisses purification des produit alimentaires,

récup€ration des metaux precieux.
-Charbon adsorbants —Récupeération des solvants,
dégazolinages,désodirisation,

catalyse,purification des gaz et des liquides.

-Charbon médicaux —Elimination des bactéries et des produits
toxiques

-Alumine et bauxite activee Déshydratation de I’air catalyse

-Gel de silice -Déshydratation et purification de I’air et des gaz

—Tamis moléculaire

—Echangeurs d’ions —Traitement  des  eaux,  operation  des

concentrations
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[11.8.Applications

Les principales utilisations de 1’adsorption sont

e Séparation gazeuses : cette opération permet de la déshumidification de ’air ou
d’autres gaz, 1’élimination d’odeurs ou d’impuretés sur des gaz, la récupération des
solvants et le fractionnement des hydrocarbures volatils.

e Separation liquides : cette opération conduit a 1’élimination des traces d’humidité et
d’essences, le fractionnement des mélanges d’hydrocarbures, la décoloration des
produits péetroliers et des solutions agueuses de sucre.

e Traitement des eaux issues des différentes industries (agroalimentaires,

textiles,...etc.)[49].
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Chapitre IV

Partie expérimentale

Dans ce preésent chapitre, relatif a la partie experimentale, nous nous sommes intéresses
0 la realisation des experiences relatives & la possibilité d’utilisation de luffa cylindrica,

présentees sous différentes structures, pour le traitement des effluents liquides.

Ce travail expéerimental comporte trois parties essentielles :

e | a premiere partie regroupe le traitement préliminaire ainsi que la préparation des
différentes structures envisagees. Elle se résume dans les €tapes suivantes :
< avage de I’éponge fibreuse.
—Cuisson par NaOH (traitement chimique)

—Fabrication du papier (non tisse)

e [ a deuxiéme partie concernele traitement des effluents liquides industriels(cas de
I’Unité Antibiotical SAIDAL, Médéa) a l'aide de la biomasse végétale (Luffa

cylindrica).

e FEt enfin la derniére partie est consacrée a I’étude de la biosorption des espéces

metalliques @ partir des solutions par luffa cylindrica.

I\V.1. Materiels et produits utilisés
Pour réaliser ce travail nous avons utilis€ le materiel et les produits suivants

Ce travail a €t€ realisé au niveau des laboratoires suivants : laboratoire d’analyse
physico—chimique du Hall de technologie (Université de Médea), laboratoire de recherche
Matériaux et Environnement (Université de Medéa) et laboratoired’analyse physico—
chimique(Unité Antibiotical SAIDAL, Medea) ;en utilisant lemateriel et les produits qui

sont résumes dans le Tableau(l11.1).
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Tableau V.1 : Matériels et produits utilises

Matériel Produit

Spectrophotomeétre UV-visible(Model Cintra | NaOH ( Sodiume hydroxide en pastilles)

Double Beam, Australie). CuSo45H,0O(Sulfate de cuivre 5 fois hydrate)
Spectrophotomeétre  FTIR(BRUKER  Optik | NH;33% (Ammoniaque)

GMBH Tensor |1, Allemagne). L’eau distillée.

DBO-metre. L’effluent industriel de (SAIDAL)
DCO-metre.

pH-metre.

Turbidimetre.

Conductimetre.

Etuve.

Agitateur magnéetique et plague chauffante.
Thermometre.

Balance analytique.

Differents types de verrerie.

Papier pH.

I\V.2.Caractérisation physicochimique

Avant  d’entamerl’étude expérimentale proprement dite, on va commencer par la
caractérisation du materiau de base (Luffa Cylindrica) qui sera utilisé pour le traitement des
effluents liquides. La spectrophotométrie infrarouge est idéale pour la caractérisation
structurale du fait qu’elle nous renseigne sur les groupements fonctionnels présents dans le

materiau.

IV.2.1. La spectroscopie infrarouge

LLa spectroscopie infrarouge est une methode d'analyse qui vise la détection des vibrations
caractéristiques des  ligisons chimiques, permettant la reconnaissance des  fonctions
chimiques préesentes dans le matériau[50]. C’est I’un des outils les plus utilisés pour la
caractérisation et I’identification des molécules organiques. La spectrométrie IR est une

méthode de caractérisation rapide et sensible de la plupart des moleécules existantes[51].
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I\VV/.2.2. Instrumentation

Le spectrophotometre utilise est un appareil a transformee de Fourier (FTHR).

laser

lame separatrice

o fixe s /
miroir oscillant a \

detectenr
nour le laser

+| echantillon

() 'y

source

détecteur

Figure I1\V.1 Spectrophotomeétre a transformee de Fourier (FTIR)

La radiation de la source est divisée en deux faisceaux par un séparateur de faisceaux.Un des
faisceaux parcourt un chemin optique fixe, I'autre un chemin optique de longueur variable a
cause d'un miroir mobile, avant d'étre recombines, de traverser I'échantillon et de frapper le
detecteur (Figure IV.1).Quand la différence de chemin optique entre les faisceaux correspond
a un multiple entier de la longueur d'onde d'une bande, on obtient une interférence
constructive. Une interférence négative est obtenue lorsque la différence correspond @ un
multiple entier impair du quart de la longueur d'onde.l_'ensemble des interférences positives et
négatives produit un interférogramme. Celui-ci contient toutes les informations requises pour

produire un spectre suite & une operation mathématique appelée transformee de Fourier [50].

Les spectrométres infrarouges repréesentent, en fonction de la longueur d'onde, le rapport en
chaque point des intensités transmises avec ou sans €echantillon. Ce rapport, appelé
transmittance T, peut étre remplacé par son pourcentage (% 1) ou par I'absorbance A = log
(1/T). Enfin, dans le domaine du moyen infrarouge, il est trés fréquent d'exprimer les

longueurs d'onde sous forme de nombre d'onde (en cm™) [52].
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I\V.2.3. Analyse de |uffa cylindrica par spectrophotométrie FTIR

Le spectre d’absorption infrarouge est réalise€ sur le papier de Luffa,et est enregistreé a ’aide
d’un spectrometre a transformée de Fourier dans la gamme de nombres d’onde comprise entre
460 et 4000 cm™. Cette experiencea €t realisée au laboratoire de recherche Matérigux et

Environnement (Universite de Medea).

I\/.2.4. Résultats et discussions

Les résultats d’enregistrement du spectre infrarouge appliqué a I’échantillon de Luffa
Cylindrica sont donnés par la figure 1\V.2 ci-dessous.Le spectre obtenu présente les pics
caracteristiquesdes groupements fonctionnels de la cellulose ce qui indique que luffa

cylindrica est une matiere essentiellement de nature cellulosique.

L’attribution des principaux pics est comme suit:

— Une bande large a 3300 cm™ due & I'€longation de la liaison O-4H des
groupements hydroxyles.

—  Un pic a environ 2900 cm™ due a I'€longation de la ligison C-H.

— Un pic faible & environ 1650 cm™ qui indique la présence des liaisons H-O-+H
(eau adsorbee).

—  Les pics autour de 1400 cm™ sont attribus a la déformation de la liaison C—O des
groupements alcool primaire (-<CH2-OH)

—  Une bande d’élongation forte & 1056 cm'due & la présence des liaisons C-O-C

du cycle pyranose.
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Figure I1\VV.2 :Spectre FTIR des fibres de luffa cylindrica(FLC)

I\V.3. Préparation des échantillons

Pour que I’éponge fibreuse soit préte a I'utilisation, elle doit passer par quelques

traitements préliminaires.

I\V.3.1.Lavage

L’objectif voulu du lavage et d’éliminer tous le débris vegetaux et autres impuretés (reste de
terre....) qui peuvent modifier les propriétés relatives a I’adsorption. Pour en aboutir, nous

avons suivi les étapes suivantes

e Découper longitudinalement I’éponge fibreuse et éliminer les toiles radiales.

e Laver avec I'eau distillée a 80°C pendant 2h.

e Répéter I'opération jusqu’a I’¢limination de toutes les impuretés.

e Laver avec I'eau distillée et 15y d’un tensioactif 4 80°C et répéter 'opération une
2" fois.

e Laver a I’eau distillée, sécher a I’étuve 0 40°C pendant 3 a4 h [12].
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I\VV.3.2. Préparation des carrés bruts

Apres le lavage, les morceaux de 1’éponge fibreuse sont découpés en petits carrés de
(1.5x1.5) cm? dont le poids est avoisinant de 100 mg. La figure 1\VV.3 montre les carrés

obtenus.

Figure 1\VV.3 :Les carrés bruts de Luffa Cylindrica

I\ 3.3 Traitement chimique

Le but principal de ce procede est de dissoudre et extraire la lignine de la paroi des fibres et de
produire ainsi des fibres parfaitement individualisées sans dommage mecanique. Pour

cela, nous avons utilisé le procéde a la soude. [ ’organigramme de la figure IV 4représente

unapergu sur ce procede.

La cuisson est faite en trois temps successifs a 90°C en utilisant la plaque chauffante
repreésentée par la figure 1\V.5. Le résultat obtenu (pulpe de LC) est montre par la figure 1\V.6

la ot on remarque clairement la défibrillation de 1’éponge de LC.
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[ Eponge fibreuse lavee J

Cuisson par NaOH 5% a 90°Cpendant J
4h

Lavage a I’eau distillée jusqu’a neutralisation ] { Refaire 3 fois J

Ecrasement dans un mortier

Pulpe de LC J

Figure I\V.4. : Procédé de defibrillation de I’éponge

Figure I\V.5 :Traitement chimique de LC
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Figure 1\V.6 :Pulpe de FLC

1\V.3.4. Préparation du papier (non-tisse)

VU le manque d’appareillage au niveau de notre laboratoire,nous avons procede ala
fabrication manuelle du non tiss€. Une fois la pulpe des FLC est préte, nous avons bien
dispersé les fibres dans I’eau distillée, les étalé sur une grille qui est ensuite secouée
légérement. Le contenue de la grille est ensuite égouttée, pressé et enfin séché a 1’air ambiant.
La figure (I\V.7) représente les étapes de la fabrication manuelle. On remarque que les fibres

sont deéposees aleéatoirement et sont adhérées les unes aux autres.




Chapitre IV Partie expérimentale

Figure. I\V.7 :Procéde de fabrication manuelle du papier
a) Etalement des FLC sur la grille et pressage. b) Egouttage.
o)Papier fini

Apres la préparation du papier, nous avons proceéde a son enrobage par une solution de
chitosane en vue de ’utiliser pour la biosorption des métaux lourds. Pour ce faire, nous avons

suivi les étapes suivantes :

e Découpage du papier en petit morceaux carré de (Ix1 cm) dont la masse est
d’enivrant 30 mg
e Impregnation des carrés dans une solution chitosane pendant 5mn.

e Egouttage puis séchage des carrés dans 1’étuve a 50 °C.
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e Immersion des carrés dans NaOH pendant 3h.

e _avage @ I’eau distillée jusqu’a neutralisation puis séchage.

Les carrés obtenus sont montres par la figure 1V 8.

Figure 1\VV.8 : Les carrés de papier apreés immersion dans chitosane

|\V.4 Traitement des effluents liquides industrielsa I’aide de la biomasse

végétale (Luffa cylindrica).

A la matinée dul5 mars 2016 (9 heures et 30 minutes) et au niveau de la STEP de I’Unité
Antibiotical (SAIDAL) de Medea nous avons fait des prélevements des effluents industriels, @
I’entrée et a la sortie de la station, dans des flacons en verre. Les flacons ont été ensuite

bouchés et transportes vers laboratoire d’analyse physico-chimique de SAIDAL.

Les analyses qui ont €tait faite au niveau de laboratoire sont les suivants -
o [epH
e Laconductivité
e Laturbidité
e LaDBOs
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I\V.4.1 Mesures du pH

IV.4.1.1. Mode opératoire

Dans deux béchers de 50ml, on a mis 25 ml de chaque échantillon, I’un pour

Ieffluent de I’entrée et I’autre pour celui de sortie.

— A Tl’aide d’un pH-metre on a mesuré la valeur initiale de chacun des deux
échantillons en utilisant le pH-métre montreé par la figure V.9 au niveau du
laboratoire d’analyse physico-chimique de SAIDAL.

— On a imprégné un carré brut de masse d’environ 100 mg dans chaque échantillon

— Aprés une heure, on a commence la mesure du pH a des intervalles de temps

réguliers.

Figure I\V.9: Mesure du pH a I’aide d’un pH-métre

I\VV.4.1.2. Résultats et discussion

Les résultats obtenus figurent dans les tableaux 1V .2 et [V 3et I'illustration graphique et

donnéee par les figures V.10 et V.11,
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Tableau V.2 :Variation du pH de I’effluent d’entrée

Temps (mn) 0 60 /0 80 90 150 180

pHde I’effluent d’entrée | 8.2 8.08 /.85 /.6 /.57 7.5 /.49

8,3
8,2
8,1

7.9
7.8
7.7
7.6
7.5
7.4 . . . .
0 50 100 150 200

t (mn)

pH d'entée

Figure I\V.10 :Variation du pH de I’effluent d’entrée en fonction du temps

Tableau 1.3 :Variation du pH de Peffluent de sortie

Temps (mn) 0 60 70 80 90 150

pH de Peffluent de sortie /.87 /.79 /.76 /.62 /.58 /.55

pH desortie

0 50 100 150 200
t(mn)

Figure I\V.11 :\Variation du pH de I’effluent de sortie en fonction du temps

=]
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D’aprés I’allure des courbes on remarque une nette régression du pH, puis le pH devient
presgue constant et voisin de la neutralite.Ces résultats sont en bon accord avec les valeurs
limites de rejet [27]. Alorsla Luffa brute nous a donné un bon résultat concernant la
diminution du pH. Les valeurs trouvees apres 180 mn (pH = 7,5) sont nettement inférieur a la
valeur du pH initial de I’effluent de sortie (pH = 7,87). Ceci peut étre dU a ’adsorption des

substances de nature basiques responsables a I’alcalinité de 1’effluent.

I\VV.4.2. Mesures de la turbidité

IV.4.2.1. Mode opératoire

Concernant la turbidité on a suivi le méme mode operatoire que celui du pH en utilisant
un turbidimetre montre par la figure V.12 .La turbidité des deux €chantillons a €té mesurée a
des intervalles de temps réguliers au niveau du laboratoire d’analyse physico-chimique de
SAIDAL.

e Turb 550 |

Figure I\V.12 :Mesure de la turbidité a 1’aide d’un turbidimétre
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I\VV.4.2.2. Résultats et discussion

Les résultats obtenus figurent dans letableau 1V.4 et I’illustration graphique et donnée par
lafigure I\V.13.

Tableau V.4 :Variation de la turbidité de I’effluent de ’entrée

Temps (mn) 0 60 /0 80 90 120 150 180
Turbidité(NTU) | 1648 | 1451 | 1476 | 1466 |1436 |144 1437 | 14.42

17 -+

16,5

[EEN
(o))

Turbidité (NTU)
&
wu

[EnY
(%2}

14,5

14 T T

0 50 100 150 200

t(mn)

Figure I1\VV.13 :\VVariation de la turbidit€ de ’effluent d’entrée en fonction du temps

D’apreés allure de la courbe de la figure 1\VV.13, on remargue une nette régression de
turbidité durant la premiere heure de contact avec la luffa cylindrica, puis devient presque

constante apres deux heures.Dans ce cas, on a pu tirer un modele de variation qui est donné

par I’équation suivante:

e = + . . +

Avec un coefficient de corrélationde :  =0.9707

Alorsla Luffa brute nous a donn€ un bon réesultat par adsorption et €limination des substances

responsables du trouble de 1’effluent.
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I\VV.4.3. Mesures de la conductivité

I\V.4.3.1. Mode opératoire

Cette analyse a €tais faite au niveau du laboratoire d’analyse physico—-<himigue du hall

technologique (Universite de Medea).

En suivant le méme mode opératoire decrit pour la mesure du pH et @ I’aide d’un

conductimetre (Figure 1\V14), on a mesure€ la conductivité de I’effluent en fonction du temps.

Figure I\V.14 :Mesure de la conductivité a ’aide d’un conductimeétre

I\/.4.3.2. Résultats et discussion

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau V.5 et illustration graphique et donnée par

lafigure 1V.15.
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Tableau 1.5 :Variation de conductivité de I’effluent de sortie

Temps (mn) 0 60 /0 80 90 150 180

Conductivité (ms) | 1.5 0.5 0.5 0.5 0.4 0.4 0.4

Conductivité (ms)

0,2 -

0 50 100 150 200

t (mn)

Figure IV.15 :Variation de la conductivité de I’effluent de sortie en fonction du temps

D’aprés Iallure de la courbede la figure V.15, on remarque une nette diminution de
conductiviteé durant la premiere heure, puis elle est devenue presgue constante.L_a variation de
la conductivité en fonction du temps de contact avec le carré de luffa cylindrica brut est

donnée par 1’équation suivante :
€ = + . . +
Avec un coefficient de corrélationde :  =0.9932

On peut conclure quela Luffa brute a diminu€ considérablement la conductivite suite a une
adsorption des ions provenant des sels minéraux qui sont responsables de la conduction du

courant €lectrigue.
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IV.4.4 Mesures de la D.B.Os
I\V.4.4.1. Mode opératoire

a) Préparations des échantillons

Dans un bécher de 100 ml on a mis 100 ml d’effluent prélevé a la sortie de la
STEP et 4 carrés de Luffa brut dont le poids de chacun est environ 100 mg pour
garder le méme rapport (masse de biosorbant/volume de 1’échantillon) que les tests
préceédents (pH, turbidité et conductivite). Apres une heure d’imprégnation, on a
retiré les carrés puis on a utilisé la solution résultante comme échantillon traité
pour la mesure de la D.B.O.

Deux autres echantillons d’effluents prélevés a I’entrée et a la sortie de la STEP
ont été utilisés pour faire une comparaison avec I’échantillon traité par la luffa

cylindrica.

b) Mise en marche du D.B.O-métre
e Ouvrir I’enceinte refrigeree.
e \/erifier si le fil de courant est branche sur la prise correspondante.
e Brancher I’'instrument sur le secteur.

e Appuyer sur la touche (1) qui se trouve au dos de I’enceinte.

c) MesuredelaD.B.O

e Rincer le flacon de D.B.O plusieurs fois avec ’échantillon a analyser.

e Introduire dans le flacon une prise d’essai aprés avoir mesurer exactement le
volume d’échantillon a analyser.

e Introduire le barreau aimanté dans le flacon.

e Insérer le godet en caoutchoue dans le goulot du flacon.

e Mettre deux pastilles de soude dans le godet en caoutchoue a I’aide d’une

pince.

e Visser ’oxiTop directement sur le flacon d’une maniére étanche(Figure 1\V.16).

e Lancer la mesure en appuyant simultanément et pendant deux secondes sur la
touche M et S jusqu’a ce que I’afficheur indigue 00.

e Maintenir le flacon de mesure avec ’oxiTop ¢ 20 °C pendant cing jours.
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Remarque : Les échantillons ont €t€ agités en continu pendant cing jours, et 'oxiTop a
méemorise automatiquement une valeur toutes les 24 heures sur 05 jours. Pour connaitre la

valeur courante, on a appuyé sur la touche M.Et comme ¢a, on a pu lire les valeurs

mémorisees apres cing (05) jours.

Figure I\V.16 :D.B.O-metre contenant les échantillons a analyser

I\V.4.4 2. Résultats et discussion

Aprées cing jours, la valeur affichée €tait 0.1 pour chaque €chantillon. La conversion de la

valeur mesuree affichée (digit) en valeur de D.B.O a €t€ faite en utilisant la relation suivante :
D.B.Os = Digit x Facteur

Le facteur est choisi selon levolume de I’échantillon utilisé a partir du tableau 1\V.6.

Dans notre cas, le facteur prend une wvaleur de 20 ce qui a donné la valeur de la

D.B.Ossuivante :

D.B.Os=20 (mg/l)
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Cette valeur est la méme pour les trois échantillons et elle est inférieur a la valeur limite
donnée par les normes [27]. De plus, on remarque que le traitement par la luffa cylindrica n’a

pas ameliore la valeur de la D.B.Os.

Tableau V.6 Tableau des facteurs

Valeur de I’échantillon Plage de mesure Facteur
(volume en ml)

432 0-40 1
365 0-80 2
250 0200 5
164 0-400 10
97 0-800 20

435 0-2000 50

227 0-4000 100

I\V.5.Utilisation de luffa cylindrica pour la biosorption des méetaux lourds

Parmi les matieres, qui représentent un risque potentiel pour la nature, figure les metaux, qui
sont des micropolluants de nature a entrainer des nuisances méme lorsqu’ils sont rejetés en

quantités tres faibles, car leur toxicite se développe par bioaccumulation.

I\V/.5.1. Métaux lourds

Les métaux sont des corps simples caracterises par leur bonne conductivite de la chaleur et de
I’électricité et leur pouvoir de refléter la lumiére sans la modifier « reflexion metallique)[53].

On regroupe genéralement sous le nom de metaux lourds, appelés métaux pesants dans
certaines publications anciennes, les €léments métalliques naturels, métaux ou dans certains

cas metalloides caractérisées par une densité €levee superieure a 5g/cm’ [38].
LLes métaux lourds sont dangereux pour les systémes vivants car :

e Ils sont non dégradables au cours du temps.
e Ils sont toxiques a de tres faibles concentrations.
e IlIs ont tendance a s’accumuler dans les organismes vivants et & se concentrer au

cours. des transferts de matiere dans les chaines trophiques [54].
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I\V.5.2 Biosorption

C’est I’¢élimination des especes métalliques ou des métalloides, des composés, et
particulierement a partir des solutions par des materiaux biologiques. Elle a €té identifice
comme une methode efficace et potentielle pour réduire la contamination metallique des eaux

de surfaces, les eaqux souterraines et les effluents industriels.

La biosorption est basee sur la capacite de chélation des méetaux par divers matériaux
biologiques, a savoir les algues, les bactéries, les mycetes, les levures...etc.ce processus
innovateur d’épuration utilise les biomatériaux qui sont largement abondants dans la nature tel

que les algues marines ou les déchets issus des activités industrielles [55].
I\V.5.3.Choix du cuivre comme meétal lourd polluant

Dans cette partie, on a étudié la cinétique d’adsorption (adsorption statique dusystéme
cuivre / fibres du luffa Cylindrica) en choisissant le cuivre sous forme de sulfate de cuivre
CuS045H,0 comme exemple de polluant car il est disponible au niveau de notre laboratoire et
la spectrophotomeétrie ultra-violet-visible (UV-Vis)commemethode de dosage simple est

realisable.

Le sulfate de cuivre est considere comme polluant car ilprésente les dangers suivant :
o Nocif en cas d'ingestion.
e Irritant pour les yeux et pour la peau.
e Tres toxigue pour les organismes agquatiques (marins tout particuliérement).
e Le cuivre qui le compose n'est pas biodégradable et peut saccumuler dans les sols,
notamment en pied de pente. L'€rosion hydrique ou €olienne des sols peut alors

devenir une source significative de transfert de pollution.

Utilis€ de maniere chronique (annuellement), le sulfate de cuivre peut entrainer des effets
neéfastes @ moyen et long terme pour l'environnement aquatique.Ce produit est donc a
manipuler avec attention, en utilisant gants, masque et lunettes de protection a chaque
utilisation [56].

I\VV.5.4 Biosorption du cuivre par luffa cylindrica

I\V.5.4.1. Principe du dosage du cuivre par spectrophotométrie UV-Visible
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Le cuivre en solution peut étre dose de différentes méthodes, parmi lesquelles on va utiliser le

dosage par spectrophotometre UV-Visible.

Cette méthode de dosage permet de déterminer I’absorbance d’une substance chimique en
solution, ¢’est-0-dire sa capacité a absorber la lumiére qui la traverse.L.’absorbance d’une
substance chimique dépend de sa nature et de sa concentration ainsi que de la longueur d’onde

a laquelle on I’étudie[57].

Les solutions de sels cuivriques possedent leur propre couleur bleu péle. Mais a faible
concentrations, cette couleur devient de plus en plus péle et par conséquent devient non
mesurable par la spectrophotometrie UV-Visible.On peut provoquer cette coloration en

1%* dont la

faisant agir NH4OH sur I’ion Cu’", transformer celui-ci en un complexe [Cu(NHs)4
couleur est bleu azur.

ANH3+CUu? => [CUNH3)4]*Feueeeeeen (8)

L]

Avec :

Kinst: constante d’instabilité du complexe.

LaoKins:du complexe est faible, donc la réaction de formation du complexe s’achéve
intégralement.Donc il suffit d’un excés d’ammoniaque pour que lion cuivrique soit
totalement transformé en Cu(NH;),**, dans ce cas, la coloration obtenue ne varie pas

lorsqu’on continue a ajouter I’Tammoniaque [38].

I\/.5.4.7 Etablissement de la courbe d’étalonnage

a) Mode opératoire

e On prépare une solution mere (E) de sulfate de cuivre CuSO,4 5H,0 de concentration
molaire égale a 2.107 mol.I" par dissolution de 4.9938 g de CuSOy4 5H,0 de masse
molaire M=249.69 g.mol”dans un litre d’eau distillée. La solution obtenue est de

couleur bleu (Figure 1\V.17).
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Figure I\VV.17 :Solution mere de sulfate de cuivre

e On prépare une solution d’ammoniaque 4 1 mol.1” par dilution d*un volume de 63.64
ml d’ammoniaque (NH3) de pureté 33% avec de I’eau distillée jusqu’a 1 litre.

e On prepare la gamme €talon dans des fioles de 25 ml selon le tableau 1\V.7.

Tableau I\V.7 :Préparation de la gamme €talon

Fiole 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Solution (E) (ml) 0| 25| 5 1] 75 10 | 12515 | 175| 20
Solution 5 5 5 5 5 5 5 5 5
d’ammoniaque (ml)

Eau distillee Compléter a 25 ml 0

e On mesure I’absorbance des solutions 0 ¢ 8, a une longueur d’onde de 600 nm
(longueur d’onde d’absorbance maximale de la couleur bleu azur du complexe

[Cu(NHs)4)?"en faisant un blanc sur la fiole 0.
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b) Résultats et calculs

La gamme d’étalon présente une couleur bleu azur. L’intensité de la couleur croit avec

I’augmentation de la concentration des solutions étalons (Figure I\V.18).

Figure 1\VV.18 :LLa gamme é€talon

Le tableau 1'V.8 donne 1’absorbance de chaque solution, les concentrations molaires de ces

solutions ainsi que la conversion de ces concentrations en mg de Cu®*/l en tenant compte du

facteur de dilution.

Tableau V.8 Absorbance des solutions de la gamme €talon

Echantillon |0 1 2 3 4 5 6 7 8

A 0 01862 | 0.2713 | 0.349 | 04255 | 0.536 | 0.642 0.738 0.867
10°C (mol.I™) | 0 2 4 6 8 10 12 14 16
[Cu™] (mg.I™) | 0 127.092 | 254.184 | 381.276 | 508.368 | 635.46 | 762.552 | 889.644 | 1016.736

La courbe d’étalonnage (donnant A en fonction de la concentration massique de Cu ) est

représentée par la figure V. 19.

0
ﬁ“
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Figure I\V.19 :Courbe d’étalonnage

La courbe obtenue est une droite qui passe par 1’origine d’équation :

Avec :
a : pente de cette droite

Par analogie avec la loi de Beer-_amber

Avec :

g:coefficient d’extinction (cm™. I.mg‘]) :

C - concentration en Cu’* de la solution (mg.l‘]) ;
1:€paisseur de la cuvette, =1 cm

On trouve:

e coefficient d’extinction : € =9 x10“(cm™. |mg_])
Le coefficient de corrélation lingaire : R?= 0.974
L’équation de la droite : A=0.0009. Cc,

La courbe d’étalonnage ainsi obtenue sera utilisé par la suite pour déduire les concentrations

des solutions en Cu”* a partir de la mesure de leur absorbances.
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I\VV.5.4.3.Cinéetique de la biosorption du cuivre

a) Mode opératoire

L’¢tude de la biosorption du cuivre sur la Luffa Cylindrica, sous forme de carré brut,
papier et fibre trait€, a nécessité la preéparation des solutions de CuSO45H,0, de
concentration variant de 100 a 1500 mg.|™ de Cu. Pour préparer un litre une solution

de concentration desire, on a pese les masses indiquées dans le tableau 1V.9.

Tableau V.9 Préparation des solutions

Concentration en Cu (mg/) 100 200 500 1000 1500
Masse de CuSO4 (mg) 39291 | 785.77 | 1964.56 | 3929.27 | 5893.68

Dans des erlenmeyers ou des béchers, on a mis une masse équivalente @ 30 mg de
biosorbant utilise (brut, papier ou fibre), et 12.5 ml d’une solution de CuSO45H,0 (de
différentes concentrations 100, 200, 500, 1000 et 1500 mg.l‘] de Cu).Puis on a placées
ces béchers dans un agitateur secoueur, réglé a la vitesse de 125 tr/min, et une
temperature ambiante.

Pour chaque échantillon la concentration a €te €tudi€e en fonction du temps. Le temps
total pour chague experience €tait 3 h. durant ce temps 10 €chantillons (béchers) ont
eté preleves aux temps 1, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 90, 120 et 180 minutes.

Aux temps donnés, on a mis 4 ml d’ammoniaque 1mol.1” dans des fioles jaugees de
20 ml et on a complété le volume jusqu’au trait de jauge avec les différents
prélevements. Ces préparations ont €té dosees par spectrophotométrie UV-Visible
contre le blanc (préparation de 4 ml d’ammoniaque et complétée jusqu’au trait de

jauge avec de ’eau distillée).

b) Résultats et discutions

L’analyse par spectrophotométrie UV-Visiblenous a donné 1’absorbance (A) de chague

échantillon, puis on & calculer les concentrations en Cu®* de chaque échantillonen utilisant

I’équation de la courbe d’étalonnage établie précédemment :

A=0.0009 Cc,

Ccu:—
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Tenant compte des dilutions faites lors de la préparation des échantillons pour le dosage, les
résultats obtenus figurent dans les graphiques des figures V.20, V.21, V.22, IV.23 et I\ 24.

1530 - #Brut MFibres Papier

1500

1450 -

1400 +

C(mg/fL)

1350 4

1300 ~

1250 T T T 1
0 20 40 60 g0

t(mn)

Figure 1\V.20 :Profil d’adsorption avec une concentration initiale de 1500 mg/L

La figure V.20 montre des courbes décroissantes, ¢’est-0-dire que la concentration du cuivre
diminue au cours du temps, ce qui prouve qu’il y a eu vraiment une adsorption, pour une

concentration €levee de 1500 mg/I du cuivre.

Une chute de la concentration est marque apres 5 (mn) seulement de contact entre le cuivre et
lesbiosorbants :brut et fibres traitées utilisés. Tandis que dans le cas du papier comme
biosorbant, I’adsorption est retardée de 15 mn. Ceci peut étre dd a la structure compacte du

papier compare a celle relaché des deux autres biosorbants.

En terme de quantité de Cu** adsorbée, on remarque que le brut et le papier ont donné
un resultat meilleur (52,35 mg/g et 53,51 mg/g respectivement) en comparaison avec les

fibres traités qui ont donné une valeur de 44,61 mg/g.

Concernant les figures V.21 et 1\/.22, on remarque aussi que la concentration en Cu®*

diminue en fonction du temps. L.a quantite€ adsorbée la plus €levee est donnée par les fibres

traitées (40,39 mg/g et 36,19 mg/g) par comparaison avec le brut (23,16 mg/qg et 30,24 mg/q)

59



Chapitre IV Partie expérimentale

et le papier (35,36 mg/g et 20,63 mg/g) pour des concentrations initiales en adsorbat de 1000
mg/L et 500 mg/L respectivement.
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Figure I\V.21 :Profil d’adsorption avec une concentration initiale de 1000 mg/L
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Figure I\V.22 :Profil d’adsorption avec une concentration initiale de 500 mg/L

Plus la concentrationinitiale en adsorbat est faible (200 mg/L et 100 mg/L), plus on remarque
que les structures adsorbantes fixent de 1’eau en premier lieu ce qui a augmenté les
concentrations des solutions (Figures V.23 et 1\V.24). L’adsorption proprement dite a

commence en retard par rapport au cas précédents.
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Figure I'\V.23:Profil d’adsorption avec une concentration initiale de 200 mg/L
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FigurelV.24 :Profil d’adsorption avec une concentration initiale de 100 mg/L.

L’analyse visuelle des différets biosorbants utilisés montre que la couleur des biosorbants a
change, ilsont pris la couleur bleuatre du cuivre(Figure 1\V.25), ce qui confirme que celui-ci

s’est fixé sur la Luffa Cylindrica.
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Couleur de Luffa avant biosorption du cuivre

Couleur de Luffa apres biosorption du cuivre

Figure 1\VV.25 : Changement de couleur apres adsorption de cuivre

I\V.5.4.4 Tsothermes d’adsorption

L ’établissement des isothermes d’asorption en tracant la courbe Qugs=f(Ceq)a donné les

graphiques de la figure 1\V.26. On remarque que ces isothermes sont de type 1.

#Brut MFibres
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Figure I\V.26 :Isothermes d’adsorption
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Chapitre IV Partie expérimentale

Ces isothermes montrent que la concentration de Cu’* diminue dans la solution tandis qu’elle
augmente sur le biosorbant (courbe croissante et concave par rapport a I’abscisse) jusqu’a

Iatteite de I’équilibre entre les deux phase (liquide et solide) ou la quantité de Cu®* adsorbée

est €gale a celle désorbee.

On remarque que la Luffa sous la forme de carrée brut et de papier, nous a donné un résultat

meilleur par rapport aux fibres trait€ avec un €cart de 8 a 9 mg/g.
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CONCLUSION



Conclusion genérale

Il est trés bien connu actuellement que les différentes industries produisent
généralement des quantités considérables d’eaux usées, qu’il faudrait impérativement traiter
pour préserver ’environnement, et éviter ainsi un réel danger pour 1’écosysteme. Dans cette
€tude, devant le besoin de nouveau materiau plus performant économique biodegradable et ne
produisant pas des sous-produits plus génants que les produits de départ, nous avons choisi
luffa cylindrica comme materiau pour le traitement des effluents industriels par adsorption des
contaminants.

Pour ce faire, trois échantillons de biosorbants ont €t€ prepares : luffa brut (par
traitement préliminaire de la courge), fibres traités (traitement chimique) et papier de luffa.
Par la suite, nous avons entamé 1’étude de la cinétique d’adsorption des contaminants, en
mesurant les parametres de rejets d’effluents liquides industriels « le pH, la turbidité, la
conductivité et la DBOs », et I’étude de la biosorption des ions du cuivre Cu?".

Les résultats de traitement des effluents de I’Unité Antibiotical de Médéa obtenus ont
montrée que luffa brut a amélioré leur qualité. Les valeurs de pH trouvées apres 180 mn (pH =
7,5) sont nettement inférieur a la valeur du pH initial de I’effluent de sortie (pH = 7,87). La
turbidité a diminuée de 12 % de la valeur initiale (de 16,48 a 14,4 (NTU)). La conductivité
est diminuée considérablement (de 1,5 & 0,4 ms) suite & une adsorption des ions provenant des
sels minéraux responsables de la conduction du courant €lectrique. Par contre, le traitement
par luffa cylindrica n’a pas amélioré la valeur de la D.B.Os.

Les résultats de 1’adsorption du cuivre ont montré que luffa brut et le papier ont donné
un résultat meilleur (52,35 mg/g et 53,51 mg/g respectivement) en comparaison avec les
fibres traités qui ont donné une valeur de 44,61 mg/g pour une concentration initiale en cuivre
de 1500 mg/L. Pour des concentrations initiales en adsorbat plus faible (200 mg/L et 100
mg/L), les structures adsorbantes fixent de 1’eau en premier lieu et I’adsorption proprement
dite a commencé en retard. [’établissement des isothermes d’adsorption & donné des
isothermes de type |, nous avons remargué que luffa brut et le papier, nous a donné un résultat
meilleur par rapport aux fibres traité avec un €cart de 8 a 9 mg/g. Enfin nous pouvons
conclure que la Luffa cylindrica est un polymeére ayant des propriétés d’adsorption tres
inteéressantes.

En perspectives, nous pensons qu’une étude plus approfondie peut €tre entreprise sur

I'effet de cette biomasse vegetale pour la dépollution des eaux usees industriels.
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