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Résumeé

Résumé :

Le secteur industriel agroalimentaire de production d’huile d’olive génére des quantités
importantes des effluents liquides nommeés margines parallélement avec la production
essentielle de I’huile d’olive. Ces margines acides et trés chargées en matiéres organiques et en
polyphénols, sont rejetées dans le milieu naturel sans aucun traitement préalable et nuisent
fortement 1’environnement, a savoir la qualité des eaux superficielle et méme souterraine, et
dégrader la qualité du sol et posent un probleme écologique majeur. De ce fait. L’objectif de ce
travail est d'étudier expérimentalement la possibilité de traitement des margines par la technique
de coagulation-floculation (C-F). On utilise deux coagulants, le sulfate d'aluminium et le
chlorure ferrique dans I’¢limination de certains paramétres caractéristiques de la margine. Il
s’agit également de la turbidité. Différents parameétres ont été pris en considération, a savoir
I’effet de la dose du coagulant, le pH et la variation des adjuvants tels que le charbon actif en

poudre, un polymere (CHEMIFLOC).
Les résultats obtenus ont bien montré que :

Le sulfate d’aluminium a pu éliminer de (82 %) de la turbidité. Le pH optimal du traitement est
de l’ordre entre (5 et 6). En outre, la combinaison du sulfate d’aluminium avec le
(CHEMIFLOC) comme adjuvant de coagulation a permis d’obtenir une amélioration

remarquable dans les rendements d’élimination qui dépassent les 91,69% pour la turbidité.

Par utilisation du Chlorure ferrique et avec une dose optimale de 200 mg/L de FeCls, on a
obtenu une ¢limination inférieure a 80% pour la turbidité est de 1’ordre de 79.64 %. En outre,
la combinaison du Chlorure ferrique avec le (CHEMIFLOC) comme floculant a permis
d’obtenir une amélioration remarquable dans les rendements d’élimination qui de 89.48% pour
la turbidité, soit une augmentation d’environ 10 %. On constate que la combinaison du
coagulant le chlorure ferrique avec 1’adjuvant (CHEMIFLOC) permettre d’améliorer le taux
d’élimination de la turbidité. De méme. Nous avons remarqué que I’ajout de 1’adjuvant

(CHEMIFLOC). Ils nous donnent des flocs rigides et qui ont éte decantes facilement.

Dans le méme contexte, le suivi du pH durant la procédure de coagulation-floculation nous
révele que I’ajout progressif de 1’adjuvant (CHEMIFLOC) aux margines diluées 100 fois

s’accompagne d’une faible réduction (baisement) de pH (de 3,44 a 3,1).

Mots clés : coagulation-floculation, margines, sulfate d’aluminium, Chlorure ferrique,

Turbidité, Adjuvants de la coagulation. (CHEMIFLOC)




Résumeé

Abstract :

The agri-food industrial sector of olive oil production, in addition to the essential production of
olive oil, generates significant quantities of liquid effluents called margines. These acid
margines and highly loaded with organic matter and polyphenols, are released into the natural
environment without any prior treatment and strongly harm the environment, namely the quality
of surface and even groundwater, and degrade the quality of the soil and pose a major ecological
problem. For this reason. The objective of this work is to experimentally study the possibility
of treating vegetable waters by the technique of coagulation-flocculation (C-F). Two
coagulants, aluminum sulfate and ferric chloride, are used to eliminate certain characteristic
parameters of vegetable water. It is also about turbidity. Different parameters were taken into
consideration, namely the effect of the coagulant dose, the pH and the variation of adjuvants

such as powdered activated carbon, a polymer (CHEMIFLOC).
The results obtained showed that:

Aluminum sulfate was able to remove (82 %) of the turbidity. The optimal pH of the treatment
is of the order between (5 and 6). In addition, the combination of aluminum sulfate with
(CHEMIFLOC) as a coagulation adjuvant has made it possible to obtain a remarkable
improvement in the elimination yields which exceed 91.69% for turbidity.

By using ferric chloride and with an optimal dose of 200 mg/L of FeClI3, an elimination of less
than 80% was obtained, and the turbidity is of the order of 79.64%. In addition, the combination
of ferric chloride with (CHEMIFLOC) as a flocculant has made it possible to obtain a
remarkable improvement in the removal yields of 89.48% for turbidity, an increase of
approximately 10%. It is noted that the combination of the coagulant ferric chloride with the
adjuvant (CHEMIFLOC) improves the rate of elimination of turbidity. Likewise. We noticed
that the addition of the adjuvant (CHEMIFLOC) They gave us rigid flocs and which were easily
decanted.

In the same context, monitoring the pH during the coagulation-flocculation procedure reveals
that the gradual addition of the adjuvant (CHEMIFLOC) to the vegetable waters diluted 100

times is accompanied by a slight decrease (reducing) of pH (from 3 .44 to 3.1).

Keywords: coagulation-flocculation, vegetable waters, aluminum sulfate, ferric chloride,
turbidity, coagulation adjuvants. (CHEMIFLOC)
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1. Introduction genérale

La production d’huile d’olive se concentre principalement dans les pays méditerranéens :
Espagne, Italie, Grece, Turquie, Syrie, Tunisie et Maroc (COI, 2001). La production de ces pays
représente 94 % de la production mondiale (Sbai et Loukili, 2015).

Selon les prévisions de production des pays membres établies par le Secrétariat exécutif du
Conseil International Oléicole (COI), la production mondiale d’huile d’olive de la campagne
2021/2022 avait atteint pres de 3 100 000 tonnes, soit une légere hausse par rapport aux deux
campagnes 2019/2020 et 2020/2021. Dans le méme contexte, les prévisions de la campagne
2022/2023 du COl, a indiqué que la production oléicole de la plupart des pays méditerranéens
producteurs devrait chuter. Suite a la confrontation de ces payés a de fortes vagues de chaleur
et a de faibles précipitations durant la période estivale, mais aussi les inondations et du
vieillissement des vergers et les incendies. De ce fait, les prix devraient ainsi afficher de
nouvelles hausses en 2023. En raison d’une demande toujours croissante et du bas niveau des

stocks (https://www.internationaloliveoil.org).

Le Conseil International Oléicole (COI) a signé que 1’ Algérie est classée dans le 8°™ rang du
classement des pays producteurs d'huile d'olive.

Recensement, a I’instar du pays du Maghreb. L'Algérie a lancé un plan agricole visant a planter
400000 ha d'oliviers a I'horizon 2024, augmentant ainsi le rendement de production de I'huile
d'olive et améliorant sa position dans la classification mondiale. (Ouest Tribune- https://ouest-

tribune.dz).

En Algérie, plus de 500 000 hectares de terres agricoles sont réservés aux oliveraies. Dans ce

contexte, I'Algérie est I'un des plus importants producteurs d'huile d'olive au monde. En 2020,
sa production est réduite a 89 500 tonnes. La prevision de la production nationale pour 2021 est
également assez pessimiste. Il a relaté des conditions climatiques défavorables, principalement
les immenses incendies de forét qui ont dévasté le nord du pays, notamment dans la région de
Kabylie, connue pour sa production d'huile d'olive. Mais les producteurs ont continué a produire
89 500 tonnes. 125 000 tonnes par rapport a la production 2019/20.(https://www.tsa-

algerie.com/huile-dolive-en-algerie-qualite-du-produit-et-potentiel-du-secteur/).

Depuis I’antiquité, plusieurs processus d'extraction de I'huile d'olive ont été utilisées, deux
procédés d'extraction sont les plus utilisés, a savoir I'extraction par le systeme classique de la

presse traditionnelle ou la super-presse (discontinu) et le systeme continu. En outre, I'industrie
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oléicole qui résulte principalement I'huile d'olive pure et I'nuile de grignons, génere deux

résidus, I'un liquide et I'autre solide, nommeé respectivement les margines et les grignons.

Les margines se présentent comme un effluent liquide résiduel caractérisées par une couleur
brune, d’odeur désagréable, de nature acide et de forte charge polluante. Plusieurs travaux ont
bien signé que, la composition chimique des margines est assez variable composés par de la
matiére graisse, matiére azoté et minérales mais la proportion la plus prédominante et sous
formes des composés organiques poly phénoliques tels que les acides humiques et fulviques.
Nombreux facteurs qui influencent la qualité et la quantité des margines en particulier de
I’opération d’extraction d’huile d’olive, par la variété d’olive, la saison de cueillette, le taux de
maturation des fruits et les conditions atmosphériques (Zenjari, 2000 ; Fiorentino et al, 2003)
Les margines sont considérées comme un sous-produit de I’industrie de I’huile d’olive.
Cependant leur rejet sans aucun traitement préalable détruit la faune et la flore aquatique.
D'apres les littératures scientifiques (Senesi et al. 1996 ; Ait Baddi et al. 2003, 2004 ; Jaouani
et al. 2005a, b ; Souilem et al. 2017),

De ce fait, la protection de I’environnement et y compris les cours d’eau superficielle et les
nappes phréatiques sont 1’un des piliers du développement durable, qui constitue un défi majeur
pour I’avenir de I’homme et de notre planéte. En matiere de protection de I'environnement et
de réduction de la pollution, I'Algérie s'est engagée a encourager la production industrielle et
agroalimentaire, tout en visant a renforcer et structurer le secteur de gestion des déchets en
mettant en place une politique nationale visant le développement durable et la promotion de
I'activité industrielle propre. Malgré des efforts considérables déployés, la gestion des déchets

reste insuffisante.

Les margines d’olive qui ont étés produits soient par le systéme d’extraction moderne ou bien
traditionnelle, sont souvent déversées dans les réseaux d'égouts d’assainissement ou dans des
cours d'eau sans avoir subi un traitement préalable. Un impact négatif en résulte sur
I’environnement, qui se traduit par le colmatage des sols ainsi que la pollution des eaux

superficielles et souterraines
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De ce fait, I’objectif de notre travail d’une part, a été de tester la performance (l'efficacité) du
processus de la coagulation floculation sur I'élimination des effets négatifs de les margines a
l'aide d’un coagulant le sulfate d’aluminium seul ou bien combiné avec un polymere Chemifloc.
Une attention particuliére sera portée de chercher des conditions optimales pour mettre en
ceuvre coagulants chimique, le sulfate d’aluminium dans 1’élimination de la pollution contenue
dans les margines. Ce procédé sera gouverné par différents paramétres réactionnels tels que
I’effet du pH du traitement, I’effet de la dose du coagulant. L’effet du temps d’agitation ainsi

que I’effet de la combinaison avec des adjuvants, le Chemifloc.

Pour bien accomplir notre objectif, le travail présenté comportera sera diviser en deux grandes
parties :

La premiere partie c’est une partie théorique, et qui comporte deux chapitres et est consacrée
a une synthese bibliographique.

En premier lieu le premier chapitre se concentre sur des généralités sur la pollution des eaux
par les margines. Dans ce cas, nous allons présenter un état de connaissance sur les margines,
I’origine et historique. Technologie d’extraction de I’huile d’olive, et leurs impacts sur
I’environnement, et les différents procédés utilisés pour le traitement de ce type des effluents.
Dans le second lieu le deuxiéme chapitre présente une synthese sur le procédé de la coagulation-
floculation, dans lesquels nous allons signer des définitions sur le procédé de la coagulation-
floculation, les principaux coagulants utilisés, les adjuvants (Floculants) de la coagulation
floculation employée. Les parametres influencant le processus de la coagulation-floculation.

La deuxieme partie c’est une partie expérimentale et qui se constitue de deux chapitres.

Le premier chapitre : comporte a la présentation de 1I’ensemble de 1’appareillage utilisé et les
différents réactifs utilisés, ainsi que la méthodologie expérimentale adoptée

Le deuxieme chapitre : porterait sur 1’étude de la performance d’un coagulant de sulfate

d’aluminium sur I’élimination de la charge polluante des margines.

Finalement nous couronnerons notre travail par une conclusion générale qui sera un rappel de
I’objectif de notre mémoire, et qui récapitule les principaux résultats obtenus au cours de ce
travail. Des recommandations postérieures et des suggestions pour une éventuelle amélioration

du procédé testé ont été mentionnées
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1. 1 Introduction
L’industrie oléicole est I’'une des activités importantes pour I’homme a cause de sa production
de I’huile d’olive. Cette derniére se concentre principalement dans les pays du pourtour
méditerranéen, dont la production de ces pays représente 94% de la production mondiale [31].
Son accessibilité a croitre et & produire dans diverses situations de culture ainsi que, son
adaptation aux conditions climatiques les plus critiques ont permis son développement [32].
Le développement de I’industrie oléicole et I’'importance de la production qui en découle ne
sont pas sans conséquence sur 1’environnement. En effet, I’extraction de I’huile d’olive
engendre deux types de résidus : les grignons (résidus solides) et les margines (résidus liquides)
[33].
L'huile d'olive est obtenue a partir d'un fruit de Olea europaea L. (Oléacée), un arbre natif du
bassin méditerranéen et de I'Asie occidentale, et des milliers de cultivars existe dans la région
méditerranéenne en particulier. L'olivier a été domestique probablement pendant la migration
néolithique dans le bassin méditerranéen il y a environ 6000 ans [4]. Bien avant 2000 av. J.-C.,
les dynasties égyptiennes sont connues pour avoir importé de I'huile d'olive de Crete, de Syrie
et Canaan, pour I'extraction de I'huile olive, elle remonte a la période de Chalcolithique (entre
la période néolithique et I'4ge du bronze) [5].
Les margines sont obtenues lors de I’extraction de I’huile d’olive a partir de 1’eau contenue dans
le fruit, ajoutée au cours du broyage et des étapes de trituration. La qualité et la quantité des
margines dépendent du plusieurs raison et parametres a savoir le procédé d’extraction d’huile
d’olive. Elles sont aussi influencées par la variété d’olives, la saison de cueillette, le taux de
maturation des fruits et les conditions climatiques [5].
La région méditerranéenne continue de produire, environ 98% de I'huile d'olive consommée
dans le monde, avec une production annuelle globale de 2.5 millions de tonnes en produisant de
10 a 30 millions de m® de margine [6]. L'oléiculture semble prendre de I'essor en Algérie. Durant
la campagne 2015/2016. L’oléiculture a enregistré une production de 6,7 millions de quintaux,
alors qu'elle a enregistré au titre de la campagne précédente (2014/2015),
L’oliveraie algérienne enregistre une capacite de 56314777 oliviers, occupant une superficie de
406571 Ha, soit 43.7% de la superficie arboricole totale et 4.8% de la SAU [42].Selon les
statistiques du COI, la production d’huile d’olive en Algérie est passée de 6000 T en 1990 a
82500 T en 2017. Toutefois, cette filiere montre des signes de crise, avec une dualité entre un
systéeme traditionnel peu compétitif en raison des conditions géomorphologiques et
institutionnelles et un systéme moderne destiné principalement a la production de 1’olive de
table [39].
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La production mondiale de I'huile d'olive est rapportée par la figure 1.1

L'huile d'olive est produite a partir des olives, par procede discontinu par presse (traditionnelle)
ou par procede continu par centrifugation (solide-liquide) (Fig.1.2). Cependant, lors de la
trituration des olives, des grandes quantités de résidus encombrant de par leur pouvoir polluant,

sont obtenues inévitablement. [1]

1.2 Production de I’huile d’olive
1.2.1 Production de I'huile d'olive dans le monde

La culture de I'olivier occupe dans le monde une superficie de 8,6 millions d'hectares en 2003
pour une production de 17,3 millions de tonnes d'olives.

Le patrimoine mondial est évalué & 900 millions d'arbres avec des densités qui varient entre 17
a 400 arbres/ha d’apres Conseil oléicole international [49].

Les principaux pays producteurs pour les deux compagnes successivement (2018/19) et
(2019/20) sont : I'Espagne, I'ltalie, la Gréce et la Turquie qui représentent a elles seules 80% de
la production mondiale d'olives (Tab.1). Les pays producteurs sont situés particulierement dans
la zone méditerranéenne ; source L'Organisation pour I'alimentation et I'agriculture.

Tableau 1-1 production mondiale d’huile d’olive.

Production 2018/2019 (en 1000t) 2019/2020 (en 1000t) Variation
Espagne 1790 1230 -31%
Italie 174 322 85%
Tunisie 140 350 150%
Gréce 120 300 150%
Turquie 194 255 16%
Maroc 200 145 -28%
Portugal 100 120 20%
Algérie 97 82 -15%
Total Monde 3178 3121 -2%

Source : [50]

1.2.2 Production de I'huile d'olive en Algérie.
L’oléiculture algérienne dispose d’un patrimoine de 175.000 ha d’oliviers a huile ou mixtes,
sur lesquels sont plantés 20 millions d’arbres.
En 1989, on prévoyait 3.000 hectares de nouvelles plantations ; a I’heure actuelle, pres de

2.500 ont effectivement été plantés [34].
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L’ Algérie a mis en place un programme de développement de 1’ol€iculture et de modernisation
de I’industrie oléicole, dans le cadre d’une « stratégie de développement de I’oléiculture

jusqu’en I’an 2000 » [34].

Evolution de la productlon mond|ale d'huile d'olive
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Figure 1.1 — Evolution de la production de I'huile d'olive dans le monde (1900 a 2020)
[51]

Le volume, la toxicité et les incidences sur l'environnement des margines varient selon le
procede utiliser. Des voix s'élévent sur le choix approprient pour notre oléiculture, du procede
a" 2 phases ou biphasé"” ou " 3 phases ou triphasés" et le procede classique. Le choix de I'un ou
l'autre des 3 systéemes obéit avant tout a I'importance de la production. En effet, le systéme a
deux phases ne peut éliminer que pour une production industrielle, dont la valorisation des sous-
produits (essentiellement I'huile de grignon et I'énergie calorique) est d'un apport économique
considérable. Cependant, le basculement vers ce systeme doit prendre en considération la
gestion des résidus qui nécessite des moyens technigques colossaux [8]. Les incidences sur
I'environnement sont considérables, dues essentiellement aux grandes quantités d'eau requise

dans le systéme triphasé et la production des grands volumes de margine [6].
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1.3 Systémes d’extraction de ’huile d’olive
La maniere d’extraction d’huile d’olives a été évoluée. Mais le processus d’extraction reste
toujours le méme. Il passe par plusieurs opérations principales. D’apres[52], les systémes
d’extraction de I’huile d’olive sont totalement de trois types. systeme discontinu (traditionnel) par

presse, Le systéme continu a trois phases et le systeme continu a deux phases. (Figure.1.2).
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Figure 1.2 - Procedes d'extraction de I'nuile d'olive.

Le procédé traditionnel :

Le procédé traditionnel produit environ 50 % de margine par rapport au poids initial des olives,
tandis que les nouveaux procedes, produisent 80 - 110 % de margine dues au lavage continu de
la pate olive avec de I'eau chaude avant séparation de I'huile de la pate [9]. [53], ont rapporté
des volumes de margine de 70-150 L pour I'extraction en continue de 20 L d'huile d'olive
(Figure :1.3), Cependant, les procédes traditionnels sont des procédes discontinus, qui exigent
des durées de transformation plus longues, et I'huile résultante se conserve pour des durées plus

courtes. Ainsi, elles ont été remplacées en grande partie par les nouveaux procedes [11].
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Figure : 1.3 - d'extraction traditionnelle de I'huile d'olive

Le procédé 3-phases :

Introduit dans les années 70, ce procédé sépare I'huile par centrifugation. Le fruit lave, est
d'abord écrase en une pate pour rompre les cellules et libérer I'huile. 1l est alors malaxé avec de
I'eau chaude. Apres malaxation, la pate est pompée dans une centrifugeuse-décanteuse. Trois
phases sont alors seéparées : huile (20 %), pulpe (30%) et margine (50 %), qui incluent la teneur
en eau et le tissu mou résiduel du fruit, I'eau de lavage, et une émulsion trés stable de I'huile.
Les margines sont considérees comme l'affluent le plus critique émis par les moulins des olives
en termes de qualité et de quantité et environ 2.5 L de margine pour un litre d'huile, sont produits

dans les précédés triphasés [12].




Partie | Chapitre I : Généralités sur la pollution des eaux par les margine

Olive
4
L'eau de Lavage
nettoyage
y
Broyage L'eau
chaude
A
Malaxage
Centrifugation horizontale
Séparation a trois phase
Huile
A 4
Centrifugation verticale Centrifugation verticale

SK X<l

Figure 1-4 : Systéme continu par centrifugation a 3 phases extraction de 1’huile d’olive [54].

Le procédé 2-phases :

Dans ce procédé, qui a été introduit dans les années 90, la derniere étape génere de I'huile d'olive
plus un déchet semi-solide. Environ 800 kg de ce déchet sont produits pour 1.000 kg d'olives
transformées, sa teneur en eau est d'environ 65 %, avec un pH s'échelonnant entre 4.9 et 6.8
[13]. Ce proceéde, qui ne produit pas un grand volume de margine, est largement utilise en
Espagne, en Croatie et en Australie. Cependant, des récentes études rapportent que les procédes
traditionnels et triphasés sont largement employé dans les pays méditerranéens [14, 15, 6]. Le
systeme a deux phases modifie les conditions d’opération car on n’a plus besoin d’ajouter d’eau
chaude pendant celle-ci (figure : 1.5). Il faut de plus modifier le “décanteur”. Au cours de

I’opération, deux courants sont générés : 1’'un renferme 1’huile, et ’autre contient la majeure
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partie des solides ainsi que la presque totalité de I’eau de constitution, appelée grignon humide.
Par analogie avec le systéme a trois phases, cette eau pourra également étre appelée grignon
trés humide [55].

Olive

v

Lavage

M Eau de
Broyage e

nettoyage

S
Malaxage

!

Décantation Centrifuge

Huile

Figure I-5 : Procédé continu par centrifugation a 2 phases d’extraction d’huile d’olive [56]

1.4 Caractéristiques physico chimiques des margines

Les margines sont des émulsions stables composées de I'eau, de pulpe olive et de I'huile
résiduel [17] et leur composition n'est jamais constante. La qualité et la quantité des margines
sont déterminées par plusieurs facteurs, a savoir, le cultivar, la maturité des olives, les
conditions climatiques, la teneur en eau des olives, les méthodes de culture et la technologie
utilisées pour I'extraction de I'huile et les conditions et la durée de stockage.
En effet, le stockage provoque des changements substantiels de la composition des margines,
provoquée par la fermentation aérobie et anaérobie de plusieurs composés organiques avec
I'émission conséquente des composes volatils, l'augmentation de l'acidité, et la précipitation des

10
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matiéres solides en suspension. Les margines sont des effluents de couleur brunatre fonce, elle
contient des graisses, des sucres, des phosphates, des phénols et des métaux. Elles sont
également caractérisées par des valeurs _élevées en acidité, en matiere organique, en matieres
solides et des faibles valeurs en composes azotes [9, 18, 2].

Les margines se composent essentiellement de I'eau a hauteur de 83 & 96 % et des substances
organiques qui representent 3,5 a 15 % et leurs compositions en matieres minérales varient entre
0,5 et 2 %. La fraction organique se compose des sucres et des composes azotes (1 - 8 %), (0,5
— 2,4 %), des acides organiques (0,5 - 1.5 %), des matieres grasses (0,02 - 1%) aussi bien que
des phénols et des pectines (I — 1,5 %). Les minéraux qui prédominent dans les margines sont,
le sodium, le potassium, le calcium et le phosphore. L'acidité des margines est due aux acides
gras libres de I'huile et aussi, ceux issus du métabolisme microbien, qui ont des effets toxiques
sur les micro-organismes [19, 20, 2]. Les compositions et les caractéristiques des margines sont

reprise dans le tableau 1.2

Tableau 1.2 Caractérisation des margines : valeurs limites et moyenne rapportées dans

la littérature

Parameétre/unités Min Maxi Moy |Références
pH 4,6 51 5,6
Matiéres solides totales/ (g L 1) 10,5 190,5 93,1
Matl_élres solides en suspension / 30 59,7 243
(gL™)
Matiéres volatiles/ (g L) 7,3 117,0 75,4
COT/(gL™ 58 65,0 29,2
Azote Kjeldhal/(g L™) 0,1 25 0,8
DCO/ (g L™ 19,2 234.0 92,9 Ref. [20]
DBO/ (gL ™) 10,6 60,0 28,9
phénol/ (g L™Y) 0,7 12,1 4,3
Lipides/ (g L™ 0,1 20,0 4,9
Couleur (A390 nm) 72,0 150,5 109,0
Sucres/ (g L™ 3,4 52,4 26,0
Protéines/ (gL ™) 0,5 1,0 1,3
Matieres minérales (cendre) 6.4 - 20 Ref.[2]
Alcalinité / (g L™) 2.95-3.72 Ref. [21]
Chlorure / (gL ™) 5,68 - 6,15
Turbidité /(NTU) 332 - 436 Ref. [22]
Conductivité /(mS cm ™) 11,5 Ref. [23]

11
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1.5 Effet des margines sur ’environnement
En Algérie, deux méthodes sont utilisées pour éliminer les margines, elles sont rejetées soit
dans des cours d'eau, soit épandues sur le sol, et sans aucun traitement préalable. Ces effluents,
fortement charges en matieres organiques, affectent la qualité des eaux dans lesquelles elles
sont déversees. En plus de la couleur (rouge brun), leur forte charge organique exige une forte
consommation d'oxygeéne. Les margines épandues sur les sols, dégradent la qualité de ces

derniers.

15.1 Effets sur les propriétés des sols
Les margines de leurs richesses en matiere organique et en micronutriments tels que N, P, K,
Ca, le Mg et Fe, peuvent en théorie étre une bonne source pour les plantes. Cependant, leur
addition au sol peut avoir comme conséquence, I'accumulation des sels et des composés
phytotoxiques et peuvent potentiellement contaminer les nappes aquiferes.
Les margines peuvent _également avoir un effet délétére sur la porosité de sol et son pH, et la

fraction phénolique antibactérienne empéche I'utilisation des margines comme fertilisant.

152 Effets sur les propriétés physiques des sols
Des études sur I'effet des margines sur la porosité des sols ont été menées [56] [2]. Ces auteurs
ont montré que I'épandage en continu des sols par les margines a eu comme conséquence une
augmentation de la teneur en carbone organique des sols et une réduction de la porosité de sol,
ceci est due a une réduction des pores grands de grand diameétres (diamétre > 1um ) et une
augmentation importante des pores plus _ns (diamétre < 0:1um). Ces changements dans la
porosité sont attribués a I'effet combine de la matiére organique et des sels en suspensions ou
dissoutes dans les margines. Ceci aura comme conséquence une réduction dans la vitesse

d'infiltration de I'eau et sa rétention par le sol.

153 Effets sur les propriétés chimiques des sols
Par leur pH acide, I'épandage des margines peut affecter l'acidité des sols. Une légéere
acidification est considérée comme salutaire pour les sols alcalins parce qu'elle favorise
I'assimilation de phosphore et d'autres éléments par les oliviers. En revanche, la neutralisation
des margines avec la chaux avant leurs applications sur les sols acides est recommandeée,
puisqu’elle provoque une acidification de ces sols. D'autre part, des études ont été menées sur
I'effet des traitements successifs avec les margines sur les propriétés chimiques des sols. Une
étude a montré que 99 % des composes phénoliques ont été adsorbé par L’argile aprés la

premiére infiltration par la margine. Cependant, le sol a perdu sa capacité d'adsorption apres la
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deuxiéme infiltration et la concentration en composes phénolique a augmentée dans les
lixiviats, qui peuvent contaminer par la suite les eaux souterraines [2].
D'autre part, une récente étude menée par [57] [21] sur I'effet des margines non traitées sur
les propriétés des sols et sur la croissance des végéetaux, a montré que Cet effluent augmente la
salinité des sols comme il affecte la croissance des plantes.

154 Effets sur les propriétés biologiques des sols
Dans un sol traiter avec les margines, le nombre de micro-organismes par gramme de la terre
est multiplié 2.5 fois par rapport & un sol non traite, cette augmentation de la flore microbienne
et/ou de la faune microbienne est accompagnée d'une accentuation de I'activité de respiration.
Ces auteurs [57] [21] et [8] rapportent que I'application des margines a un effet positif sur les
populations des champignons, des bactéries fixatrices de I'azote, et les bactéries
cellulololytique. Cette augmentation de la biomasse bactérienne est attribuée a la fermentation
des substances organiques dispersées et a I'aération améliorée du sol [2].

155 Effets des margines sur les plantes
Les margines exhibent une phytotoxicité sur la germination de diverses graines et la croissance
précoce de plusieurs especes végétales. La phytotoxicité des margines a été attribuée par
plusieurs auteurs a son contenu en composés phénolique et certains acides organiques tels que
I'acide acétique et I'acide formique, qui sont des produits issus de métabolisme microbiens
pendant le stockage [2].

1.5.6 Effets sur les cours de I'eau et les nappes souterraines
Les margines ont une teneur tres élevée en sucre, si elles sont rejetées directement dans les
cours d'eau, le résultat serait une augmentation du nombre de micro-organismes qui
I'utiliseraient comme substrat et I'effet serait la consommation de I'oxygéne dissoute dans
I'eau, et ainsi, ils réduiraient la part disponible pour l'autre matiére organique.
D'autre part, le phosphore accélére la croissance des algues et augmente les risques de
I'eutrophisation. Ces deux processus peuvent causer un déséquilibre de I'écosystéme des cours
d'eau. De plus, contrairement aux composes azotes et carbones, qui se transforment apreés
leurs dégradations en CO: et en azote atmosphérique, les composes phosphores ne peuvent
pas étre degradé mais seulement précipite. Ceci signifie que leur concentration est revue a la
hausse par I'intermeédiaire de la chaine alimentaire, plantes - invertébres - poissons - oiseaux
préhensibles.
L'effet des margines sur les unités de traitements des eaux usées a été aussi soulevée. En effet,
la pollution due & 1 m® de margine correspond & 100-200 m® des eaux usées domestiques. Cette

surcharge peut étre dramatique, en raison de sa forte variabilité. L'autre effet negatif des
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margines est celui remarqué sur les canalisations des eaux usées qui est lie a l'acidité et au
teneur élevée en matieres solides en suspension [58].En raison de la concentration elevée des
acides organiques (principalement les acides gras volatils), les margines sont tres corrosives
dans ces canalisations. Ces phénomenes de corrosion sont les raisons principales de
I'interdiction formelle de rejet des margines dans les réseaux de collecte des eaux usées urbains
[2].
1.5.7 Effets sur l'air

Les margines produisent des émissions de gaz ayant pour résultat une pollution olfactive.
Plusieurs acides organiques volatils et d'autres substances organiques sont a 1’origine de ces
odeurs caractéristiques. L'analyse de la composition d'une margine stocké pendant plusieurs
mois dans un étang ouvert a montré que presque la moitié de sa DCO se compose d'acides gras
volatils. De plus, les phénomenes de fermentation ont lieu lorsque les margines sont stockées
dans des étangs ouverts et/ou épandes sur le sol ou dans les cours d'eaux normales. Par
conséquent, le méthane et d'autres gaz (sulfure d’hydrogene) émanent des étangs d'évaporation

polluent l'aire.

1.6 Les techniques ou les procédés de Traitement des margines
Plusieurs techniques ont été utilisées de différent type le traitement des margines qui sont soit

de type physique ou chimique ou biologique ou physicochimique ou combinée.

1.6.1 Procédés physiques et physico-chimiques :

1.6.1.1 La filtration et I’ultrafiltration
Ce procédé repose sur la filtration a travers une membrane permettant la rétention de
macromolécules de masse moléculaire supérieure a 500g/mol. La séparation se fait sous 1’effet
d’un gradient de pression de 3 a 10 bars. C’est une technique qui est actuellement appliquée a
I’échelle industrielle pour le traitement des margines.

1.6.1.2 La coagulation et I’électrocoagulation
La coagulation est I'une des méthodes les plus efficaces pour éliminer les matiéres organiques
en suspension et colloidales. Elle consiste a traiter les margines avec des produits tensioactifs
Ou avec certains coagulants.

1.6.1.3 Procédé des membranes
Les procedés a membranes comme l'ultra filtration et I'osmose inverse, s'emploient souvent
dans le traitement de certains courants liquides résiduaires, ceci permettant d'éliminer les

polluants de I'eau en générant un courant liquide et un courant concentré.
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1.6.1.4 Procédés Biologiques
Ces procédés consistent a utiliser les microorganismes pour dégrader les composés organiques
des effluents d’huileries d’olive. Ils sont subdivisé€s en processus aérobie et anaérobie.

1.6.1.5 Procédés thermiques
L’évaporation naturelle est tributaire des conditions climatiques. En effet, elle dépend
étroitement de la vitesse du vent, du degré d’ensoleillement et de I’humidité de 1’air. Ce procédé
consiste a stocker les margines dans des bassins de faible profondeur (0,7 a 1,5 m). Elles sont
ensuite séchées pendant plusieurs semaines, voire plusieurs mois selon les conditions
climatiques.

1.6.1.6 Procédés d’oxydation avancés
Les procédes d’oxydation avancées (POA) ont été définis en 1987 par Glaze comme des
procedes de traitement des eaux a des températures et pression ambiantes dont lesquels les
composes organiques thermodynamiquement instables sont éliminés. Ces procédes sont
efficaces pour atteindre un haut dégrée d’oxydation faisant appel a ces intermediaires
radicalaires, particuliérement les radicaux hydroxyles HOe.

Les méthodes de traitement étudiées et/ou appliquées sont mentionnées dans le tableau

suivant :
Tableau 1.3 : Procédés de traitement des margines
Type de traitement Le procédé
: Evaporation naturelle
Thermiques . .
Evaporation forcée
) ) Lagunage
Biologique Anaérobie
Aérobie Aérobie-anaérobie
Enzymatique : laccase
Physique Procede membranaires
o ) Neutralisation, précipitation / floculation
Bio- filtration Procédés d’adsorption
L’¢lectrocoagulation

Physicochimique La coagulation —floculation

Traitement d’oxydation
Avancé Ozonation _ )
o o Oxydation humide
Procédés électrochimiques

Procédés Fenton

Ultrafiltration-oxydation avancee
Traitement combiné Oxydation avancée —traitement biologique
Coagulation-oxydation avancée
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1.7 Laréglementation Algérienne et les rejets des huileries d'olives
L'agro-industrie exerce un effet négatif sur I'environnement. Le secteur de la production de
I'nuile d'olive est préoccupant, puisqu'il est responsable du rejet d'un effluent (les margines), un
effluent avec des concentrations élevées en matiéres organiques et en autres éléments polluants
(Tab 3),

Tableau : 1.4 Les normes pour la réutilisation des eaux usées épurées et rejet en zones

sensibles
SE CONSTANTINE EN EUROPE
Matiére Unité Concentration
MES Mg/L 10 20
DBO Mg/L 10 15
DCO Mg/L 50 50
AZOTE Mg/L 10 10
PHOSPHORE Mg/L 1 1
COLIFORMES ML 1000/100 1000/100
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Tableau : 1.5 Valeur limites des paramétres de rejets d’effluents liquide industriels

(Extrait de Journal officiel, réglementations algérien et européen)

Z3 Rabie ET Xouel 1327
23 avril 2006

JOURNAL OFFICIEL DE LA REPUBLIQUE ALGERIENNE N° 26

Art. 11, — Les operations de controle, telles que
définies ci-dessus, donnent hieu a la redaction d'un procés-
verbal établi 4 cet effet.

Le procés-verbal comporte :

— les noms, prénoms et qualité des personnes ayant
effectué le contrdle,

— la désignation du ou des générateurs du rejet
deffluents liquides industriels et de la nature de leur
activite,

— la date, I'heure, I'emplacement et les circonstances de
I'examen des lieux et des mesures faites sur place,

— les constatations relatives a l'aspect, la couleur,
l'odeur du rejet, 1'état apparent de la faune et de la flore a
proximité du lieu de rejet et les résultats des mesures et
des analyses opérées sur place,

— lidentification de chaque échantillon prélevé,
accompagneé de l'indication de 'emplacement, de l'heure et
des circonstances de prélevement,

— le nom du ou des laboratoires destinataires de
I'échantillon prélevé.

Art. 12, — Les methodes d'échantillonnage, de
conservation et de manipulation des échantillons ainsi que
les modalités d'analyses sont effectuées selon les normes
algériennes en vigueur.

Art. 13. — Toutes dispositions contraires au présent
décret et notamment les dispositions du decret exécutif
n® 93-160 du 10 juillet 1993, susvisé, sont abrogées.

Art. 14 — Le present decret sera publié au Journal
officiel de la Republique algerienne democratique et
populaire.

Fait a Alger, le 20 Rabie El Aouel 1427 correspondant
au 19 avril 2006.
Ahmed OUYAHIA.

ANNEXE I
VALEURS LIMITES DES PARAMETRES DE REJETS D’EFFLUENTS LIQUIDES INDUSTRIELS
Ne PARAMETRES UNITE \ﬁb&g&s TOLE&%%E%%%EE%EURS
INSTALLATIONS

1 Température nE 30 30

2 PH - 6,5-8.5 6,5 -85

3 MES mg/l 35 40

4 Azote Kjeldahl ! 30 40

5 Phosphore total " 10 15

6 DCO . 120 130

7 DBOS " 35 40

8 Aluminium ! 3 5

9 Substances toxiques biocaccumulables " 0,005 0,01

10 Cyanures H 0,1 0,15

11 Fluor et composés . 15 20

12 Indice de phénols " 0,3 0.5

13 Hydrocarbures totaux ' 10 15

14 Huiles et graisses ! 20 30

15 Cadmium " 0,2 0,25

16 Cuivre total " 0,5 1

17 Mercure total " 0,01 0,05

18 Plomb total " 0,5 0,75

19 Chrome Total " 0,5 0,75
20 Etain total " 2 2.5
21 Manganése " 1 1,5
22 Nickel total " 0,5 0,75
23 Zine total v 3 5
24 Fer ! 3 5
25 Composés organiques chlores 4 5 7

PH : Potentiel d’hydrogéne

DCO : Demande chimique en oxygéne

LMES LN aUcIe Sn SisRension

DBOs : Demande biologique en oxygéne pour une période de cing (5) jours
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24 Rabie El Aouel 1427 -
JOURNAL OFFICIEL DE LA REPUBLIQUE ALGERIENNE N°26 23 avril 2006 3

ANNEXE IT

TOLERANCE A CERTAINES VALEURS LIMITES DES PARAMETRES DE REJETS D’ EFFLUENTS
LIQUIDES INDUSTRIELS SELON LES CATEGORIES D’INSTALLATIONS

1- INDUSTRIE AGRO-ALIMENTAIRE :

a - Abattoirs et transformation de la viande ;

Volume /quantité m3/t carcasse traitée 6 8
PH - 55-8,5 6-9
DBO, g/t 250 300
DCO ! 800 1000
Matiére décantable i 200 250

b - Sucrerie :

PARAMETRES UNITE VALEURS TOLERANCE AUX VALEURS LIMITES
LIMITES ANCIENNES INSTALLATIONS
Température 9 30 30
PH - 6-9 6-9
DBO, mg/l 200 400
DCO " 200 250
MES t 300 350
Huiles et graisses K 5 10

¢ - Levurerie :

Température RE 30 35
PH - 5,5-8,5 6,5 - 8,5
DBO, mg/l 100 120
DCO ; 7000 8 000
MES : 30 50

PH : Potentiel d’hydrogéne

DBOs : Demande biologique en oxygéne pour une période de cing (5) jours
DCO : Demande chimique en oxygéne

MES : Matiére en suspension

L'Algérie est un pays producteur de I'huile olive avec une production qui pourra augmenter dans
les années a venir. Cependant, aucun texte législatif spécial pour le traitement, I'élimination
et/ou la réutilisation des margines, ne figure dans les textes législatifs de I'Etat Algérien. En
revanche et a titre comparatif, I'ltalie, lui aussi un grand producteur de I'huile d'olive, dispose

d'une législation pour I'élimination des margines dont les divers aspects du traitement et de
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I'élimination des margines sont régles par des lois et des décrets législatifs, a titre d'exemple :
"La Loi No. 574 de 11/11/1996, concernant l'utilisation agronomique des eaux de végétation et

des margines". Cette loi est exclusivement consacrée aux effluents issus des huileries d'olive”

2]
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1.8 Conclusion
L'industrie oléicole développe paralléelement avec sa production essentielle qui est
I’huile d’olive, et qui est accompagné par la production de deux résidus, les grignons et les
margines. Ces derniéres représentent jusqu'a ce jour un probleme environnemental pour la
majorité des pays producteurs d'huile d’olive a cause de ces impacts négatifs sur
I’environnement et par conséquent sur tous les étres vivants.
De ce fait, nous avons bien citer dans ce présent chapitre :
« La production mondiale de I’huile d’olive.
% La production de I’huile d’olive en Algérie.
«» Les différentes méthodes et processus d’extraction des huiles d’olive.
< Les impacts négativés du rejet des margines sans aucun traitement , qui est capable de
nuire I’environnement (sol, cours d'eau eaux superficielles, les nappes souterraines,
plantes....).
[1 Suite, la complexité de composer ces effluents par des charges organiques non
biodegradables et minérales. Les processus biologiques d’élimination des margines restent
inefficacités (non fiables) ce qui nécessitant des investissements importants pour résoudre ces

problémes résultants des margines.

Selon les littératures, I’application d’un traitement simple s’avere insuffisante et ou bien trés
couteuse, ainsi les résultats obtenus ne sont pas de grande efficacité. Dans le méme contexte,
nombreux techniques physicochimiques connues ont déja affirmé leurs efficacites dans le
domaine du traitement de ce type des effluents liquides. Parmi la quelles, il s'agit la technique
de la coagulation-floculation avec différents réactifs chimiques (coagulants) utilisées
individuels ou bien combinés avec des adjuvants (floculants) ont prouvés leurs efficiences.
Enfin, le chapitre prochain sera consacré pour ce type de processus de traitement la technique

de la coagulation-floculation.
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I1.1 Introduction

La turbidité et la couleur d'une eau sont principalement causees par des particules trés petites,
dites particules colloidales. Ces particules, qui peuvent rester en suspension dans l'eau durant
de tres longues périodes, peuvent méme traverser un filtre trés fin. Par ailleurs, du fait de leur
grande stabilité, elles n'ont pas tendance a s'accrocher les unes aux autres. En général, la
turbidité est causée par des particules de matiére inorganique, alors que la couleur est imputable
aux particules de matiére organique et aux hydroxydes de métaux.

En traitement des eaux, nombreuses procédées ont été pratiquées, parmi ces techniques on
trouve la coagulation-floculation qui est considéré comme un procédé de traitement physico
chimique qui vise a optimiser 1’¢élimination des particules en suspension par les procédés de
décantation et de filtration. Ces traitements favorisent 1’agrégation des particules colloidales en
larges et denses agrégats. lls se déroulent en deux étapes principales a savoir la déstabilisation
des particules et la cohésion des particules déstabilisées pour former des agrégats volumineux.
La déstabilisation et 1’agrégation sont des phénomeénes physicochimiques. La separation par
décantation et filtration met en jeu des phénomeénes essentiellement physiques [22] [23].

Dans le cas du traitement des eaux, application principale des coagulants et floculant, de
gros efforts de recherche et développement sont nécessaires pour répondre a des exigences de
qualités trées réglementées imposées par le renforcement permanent des contraintes
environnementales. Les études menées dans les laboratoires de recherche permettent d'acquérir
une connaissance précise des phénomeénes physico-chimiques qui gérent la mise en ceuvre des
produits et d'adapter leurs caractéristiques aux évolutions de I'application [23]

L’objectif de notre présent chapitre est de donner une généralité sur le procédé de la

coagulation-floculation des eaux dans le cas général.

Pour aboutir a notre objectif, nous allons exposer dans ce chapitre une description générale
du procédé de la coagulation floculation. Dans lequel, nous allons exposer une définition
générale du procédé de la coagulation floculation, et les différents types des particules a
éliminer , ainsi les mécanismes du coagulation floculation. Tout on insistera sur la théorie de la
double couche, les différents paramétres liés et ayant une influence sur le procédé de la
coagulation floculation, les différents coagulants ,leurs avantages et inconvénients et les
différentes propriétés et parametres influencant une bonne élimination de la pollution. Un
apercu sur les travaux qui ont pour but 1’élimination du margine par coagulation floculation va

étre également marquée.
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11.2 Théorie de la coagulation-floculation

11.2.1. Généralités
La coagulation est I’ensemble des phénoménes physico-chimiques amenant une suspension
stable de particules de tres petite taille en solution - les colloides - a se séparer en deux phases
distinctes [23].
Les particules colloidales apres avoir été destabilisées, elles ont tendance a s'agglomérer
Lorsqu’elles entrent en contact les unes avec les autres. La floculation a justement pour but
d’augmenter la probabilité des contacts entre les particules. [3].
La coagulation-floculation facilite 1’élimination de MES (Matieres En Suspension) et des
colloides en les rassemblant sous forme de flocs dont la séparation s’effectue par décantation,
flottation et/ou filtration. C’est donc un traitement physique qui permet d’éliminer tous ou une
partie des polluants des effluents notamment les fractions particulaires inertes ou vivantes, les
fractions floculables des matieres organiques et de certains métaux lourds, les micropolluants
associes aux MES et les macromolécules colloidales [24].
La Coagulation et la floculation sont des processus souvent indissociables. En effet, la
coagulation, en diminuant les forces de répulsion entre les particules, favorise les collisions et
la formation d'agrégats ; et la floculation, en permettant la croissance des agrégats accélére la

séparation des phases [23].

Processus Processus

coagulation-floculation ~ Décantation
Ajout du Coagulant [

Figure 11.1: Coagulation-flocculation processus pour le traitement d’une eau turbide
(Hayelom Dargo et al, 2016 [34]).
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Il. 2.2 Caractéristiques des particules a éliminer

L'eau contient de nombreux composés qui peuvent se regrouper en trois catégories :

[1 Matiéres en suspension : Ces élements peuvent étre d'origine minérale (sables, Limons,
argiles...) ou organique (produits de la décomposition des matiéres végétales ou animales,
acides humiques ou fulviques par exemple). A ces composés s'ajoutent les micros -
organismes tels que bactéries, plancton, algues et virus. Ces substances sont responsables,
en particulier, de la turbidité et de la couleur.

[1 Matiéres colloidales : (moins de 1micron) : Ce sont des MES de méme origine que les
précédentes mais de plus petite taille, dont la décantation est excessivement lente. Elles
sont également génératrices de turbidité et de couleur.

[1 Matiéeres dissoutes : (moins de quelques nanomeétres) : Ce sont généralement des cations
ou des anions. Une partie de la matiere organique est également sous forme dissoute. On
trouve aussi des gaz (O2z, CO2, H2S, ...) [25].

Il. 2.3 Les types des particules colloidales

En effet, les colloides sont classés, arbitrairement, en deux groupes principaux :

> Les colloides hydrophiles : ils proviennent de substances solubles présentant une
affinité pour I'eau, et qui adsorbent une couche d'eau liée, protectrice. Dans ce groupe se
trouvent les protéines, les carbohydrates et, d'une fagcon générale, les produits organiques.
> Les colloides hydrophobes : généralement plus gros et n‘ont pas de couche protectrice.
Ils proviennent de substances peu ou pas soluble tels que les métaux, leurs oxydes et/ou
leurs hydroxydes. Plus généralement, ce sont des produits minéraux.

L’existence des systémes colloidaux dépend de I’interaction entre deux particules. Elle met
en jeu deux forces contraires :

« Une force de répulsion électrostatique qui tend a écarter les particules les unes par
rapport les autres.

Cette force dépend de la charge des particules qui sont de méme signe.

« Une force d’attraction (type de Van der Waals) liée a la structure et a la forme des

colloides ainsi qu'a la nature du milieu [25].
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COLLOIDES OV PARTICULES
MACROMOLECULES

SOLUTES

log (taille en m)
114 ¢
0,45pm-ﬁ| I pm
|

Bacteries, Algues

Figure 11.2 : Nature et gamme de taille des particules colloidales dans 1’environnement [40]

1. 2.4 Décantation des suspensions colloidales :

Le temps de décantation des particules coagulées dépend du type de particules, du diametre
des particules et de leur surface spécifique. Ce temps va d’une seconde pour du gravier coagulé
ayant un diamétre de 10 mm et une surface spécifique de 6.102m2.m= a 20 ans pour du colloide
de 10 -2 um ayant une surface spécifique de 6.108 m?.m= [26].

Il est donc impossible que certaines particules notamment les colloides et les particules a
surface spécifique tres élevée décantent naturellement. Pour obtenir la décantation de ces
particules, il faudrait assembler un trés grand nombre de colloides en agrégats d’au moins 10 a
100 um. Malheureusement, ces particules exercent entre elles des forces de répulsion de nature
électrostatique empéchant leur assemblage. La déstabilisation des entités en suspension passe
par des phénomenes d’adsorption, expliqués par la théorie de la double couche. Elle explique

comment les colloides sont traités par coagulation [27].

11.2.5 Stabilité des particules colloidales (Théorie de la double couche)
Dans le tableau 11.1 sont répertories certains materiaux ou organismes avec leur dimension
et ordre de grandeur du temps nécessaire pour que, sous la seule influence de leur poids,
ces particules parcourent un métre d’eau a 20 °C (Buffle, J. and Newman, M. 1992) [27].
Tableau II.1 : Temps de décantation de différentes particules d’aprés la loi de

STOKES
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Diameétre de Temps de
Surface
particule décantation
Type de particule spécifique
pour 1 m 5 .4
mm pm m-.m
d’eau
10 10* Gravier 1 seconde 6.107 &,
[a=3)
1 10° Sable 10 secondes 6.10° g 2
10" | 10* | Sable fin 2 minutes 6.10" E B
&
10” 10 | Limon 2 heures 6.10° Z
107 10 Kyste de protozoaire 20 heures 6.10°
107 1 Argile 2 jours 6.10° A
=
107 1 Bactérie 8 jours 6.10° =
2:
10 10" | Colloide 2 ans 6.10’ g
107 107 | Colloide 20 ans 6.10°

Les particules colloidales dans I'eau possédent une charge électrique qui est généralement
négative. Comme elles ont toutes la méme charge, elles se repoussent et n‘ont pas tendance a
former des agrégats plus gros et donc plus facile a éliminer. Elles demeurent donc stables [41].

Une particule typique est représentée dans (Fig. 11.3).

+

"\ Particule
. colloidale

]
1 =+ '
L 1
1

1
*lj'—:— Couche liée

i

Figure 11.3 : Double couche d'une particule colloidale [43].

1. Force d'attraction-répulsion

Les colloides sont soumis a deux types de force de directions opposeées :
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« Force d’attraction gravitationnelle de Van Der Walls (FA), liée a la surface spécifique
et a la masse des colloides ainsi qu’a la nature du milieu.

RS

% Force de répulsion électrostatique (FR), liee aux charges superficielles des colloides et

donc a leur potentiel zéta (pz).

- Si FA > FR, ’agrégation se produit.
- Si FR > FA, il y a principalement la répulsion entre les particules colloidales [44].

L’énergie totale d’interaction (E) entre les particules colloidales est la somme de I’énergie

répulsive (Er) due au potentiel électrique et 1’énergie attractive (Ea) (Fig. 1.4) [44].

Double couche

‘ ' (—')\ —— I
I
Energie : i
h H Zone
; i de répulsion
1 |
E !
[ ; ) |- H ), —
- Particule / g : ) >
i : Distance (r)
/ >
/ Ea Zone
D’attraction

Figure 11.4 : Effet de la distance entre deux particules colloidales sur la force de répulsion

Electrostatique : (Er) la force d’attraction moléculaire (Ea) et la force résultante (E) [45].

Théorie de la double couche
Les colloides présents dans I'eau brute généralement sont tres chargés négativement afin de
neutraliser cette charge négative de surface, des ions positifs, présents dans I'eau brut ou ajouté,

viennent former une couche autour du colloide [25].

Pour expliquer la grande stabilité des colloides, on fera appel a la théorie de la double couche

électrique [40]. Diverses théories expliquent ce phénomene :

1- Théorie de Helmholtz : une couche d’ions positifs recouvre intégralement la surface du

colloide et assure la neutralité de 1’ensemble (couche fixée).

2- 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) ;
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3- Théorie de Stern : qui combine les deux théories précédentes et considere la formation
d’une double couche : la premiére formée d’ions du liquide mais adhérente au colloide, la
seconde diffuse dans le liquide environnant. Comme illustré sur la figure 1.5, le potentiel subit
une premiére chute significative dans la couche fixée, puis diminue plus lentement & mesure
que la distance augmente jusqu’a son annulation [46]. Un colloide se caractérise par deux

potentiels :

> La potentielle thermodynamique ou potentiel Stern :

C’est la limite entre la partie de la solution qui se déplace avec la particule et la partie de la

solution qui se déplace indépendamment de la particule [38].

Couche fixe

Potentiel électrique

+
+
/ entourant la particule

Couche
diffuse

\ Concentration en ions négatifs

Figure 11.5 : Etat de surface des colloides selon la théorie de la double couche

> Le potentiel électrocinétique Zéta

La limite entre la couche de STERN et celle de GOUY, définit le plan de cisaillement [46].

Le potentiel électrostatique mesuré au plan de cisaillement est appelé potentiel Zéta.

En pratique, il est négatif, plus la charge de la particule ne s’intensifie (négativement). Ainsi,
au fur et a mesure qu’il diminue en valeur absolue, les particules peuvent s’approcher les unes
et les autres plus étroitement, ce qui accroit les probabilités de collision [47]. L’annulation du

potentiel Zéta est I’objectif de la coagulation. Cela permet de déstabiliser les particules et de
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favoriser leurs agglomérations [41].

Il. 2.6 La coagulation— floculation

La coagulation-floculation permet, par un processus physico-chimique, de transformer la
suspension colloidale ainsi que la matiére organique dissoute en des particules plus importantes
aptes a sédimenter. L’efficacité de cette étape de traitement est liée a la vitesse et au temps
d’agitation, au pH, au type et au dosage du coagulant ainsi qu’a la nature des particules et des
matrices minérales et organiques [48].

11.2.6.1 La Coagulation
a) Définition
La coagulation est la déstabilisation des particules colloidales par 1’addition d’un réactif

chimique, le coagulant, qui apporte au milieu des cations multivalents, libres ou liés a une
macromolécule organique.

La coagulation est la déstabilisation des particules colloidales par 1’addition d’un réactif chimique,
le coagulant, qui apporte au milieu des cations multivalents, libres ou liés a une macromolécule
organique. Ces actions sont attirées et adsorbées sur la couche de Stern. Le potentiel Z&ta s’annule
ou voisine le zéro avec la neutralisation de toutes les charges avoisinantes. Il faudra donc que le
coagulant se disperse dans 1’eau pour obtenir une répartition homogene avant toute précipitation
d’hydroxyde. Cela demande une forte agitation en temps courte ou, en d’autres termes, utiliser un

gradient de vitesse tres élevé [44].
b) Stratégie

En pratique, ce procédé est caractérisé par 1’injection et la dispersion rapide des produits
chimiques. La floculation a pour objectif de favoriser, a ’aide d’un mélange lent, les contacts
entre les particules déstabilisées. Ces particules s’agglutinent pour former un floc qu’on peut
facilement éliminer par les procédés de décantation et filtration [38]. Les essais de coagulation
sont au préalable réalisé au Jar test afin de déterminer la dose adéquate du coagulant [40].

¢) Modes de déstabilisation des particules colloidales

La charge électrique et la couche d'eau qui entourent les particules hydrophiles tendent a
éloigner les particules les uns par rapport les autres et, par conséquence, a les stabiliser dans la
solution. Le but principal de la coagulation est de déstabiliser ces particules pour favoriser leur
agglomération [22].

Quatre grands mécanismes agissent individuellement ou ensemble sont traditionnellement
identifiés pour expliquer I’agglomération des particules au cours du procédé de la coagulation-

floculation [41].
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On peut obtenir cette déstabilisation par :

a) compression de la double couche ;

b) adsorption et neutralisation des charges ;

c) emprisonnement des particules dans un précipité ;

d) adsorption et pontage [22].
1. Compression de la double couche
Lorsqu'on rapproche deux particules colloidales semblables, leurs couches diffuses
interagissent et génerent une force de répulsion. Pour vaincre cette force on ajoute un électrolyte
qui va créer au sein de 1’eau une couche ionique plus élevée, qui va contribuer a faire diminuer
I’épaisseur de la double couche électrique.
Il existe par ailleurs un potentiel d'attraction, ou force d'attraction, entre les particules. Ces
forces, appelées force de Van der Waals, dépend des atomes qui constituent les particules et de
la densité de ces derniéres. Contrairement aux forces de répulsion, les forces de van der Waals
ne sont pas affectées par les caractéristiques de la solution.
Lorsque D’épaisseur diminue, les particules peuvent se rapprocher davantage (elles se
repoussent plus autant qu’avant) et les forces d’attraction de Van der Waals vont étre

supérieures aux forces ¢électrostatiques ce qui favorise I’agrégation des particules [22].

2. Adsorption et neutralisation des charges

On peut toute fois explique la réstabilisation des particules colloidales en posant I'hypothese
que des charges issues d'un surplus de coagulant sont adsorbées a la surface des particules. Les
particules colloidales ainsi rentabilisées possédent alors une charge inversée, ce qui est contraire
au but recherché [22].

3. Emprisonnement des particules dans un précipité

Pour la déstabilisation des particules colloidales, on peut en outre les emprisonner,

Lorsqu’on ajoute en quantité suffisante des coagulants, habituellement des sels de métaux
trivalents, Alo(SO4)3 ou FeCls, on obtient un précipité appelé floc. Lorsque le pH de I'eau est
situé dans une plage acide ou neutre, le floc, constitué de molécules de AI(OH) 3 ou de Fe(OH)
3, posséde habituellement une charge positive. La preésence de certains anions et de particules
colloidales accélere la formation du précipité. Les particules colloidales jouent le r6le de noyaux

lors de la formation du floc ; ce phénomeéne peut entrainer une relation inverse entre la turbidité
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et la quantité de coagulant requise. En d’autres mots, une concentration importante de particules

en suspension peut entrainer une diminution de la quantité de coagulant nécessaire [22].

4. Adsorption et pontage

Dans quelques cas, on a obtenu le traitement le plus économique en utilisant un polymére
anionique lorsque les particules étaient chargées négativement. Ce phénomeéne, inexplicable a
I'aide de la théorie électrique, peut toutefois étre expliqué par le “"pontage™. Les molécules de
polymere, trés longue contiennent des groupes chimiques qui peuvent adsorber des particules
colloidales a une de ses extrémités, alors que d'autre sites sont libre pour adsorber d'autre
particules. On dit alors que les molécules polymeres forment des "ponts” entre les particules
colloidales. 1l peut y avoir réstabilisation de la suspension, imputable a une concentration
excessive de polymeéres. Dans ces conditions, les sites libres de plusieurs molécules de
polymeres s'accrochent a une méme particule colloidale. Cet ensemble particule-molécule de

polymeéres ne peut plus par la suite absorber d'autres particules colloidales [22].

\‘-‘I Formation

0 0 + Adsorption ‘ e( de flocs
0 =

7%

Figure 11.6 : Adsorption et pontage a 1’aide d’un polymeére.

v

11.2.6.2 La floculation

Apres avoir été déstabilisées, les particules colloidales ont tendance a s'agglomérer lorsqu'elles
entrent en contact les unes avec les autres, c'est la floculation. Le taux d'agglomération des
particules dépend de la probabilité des contacts et de I'efficacité de ces derniers. La floculation
a justement pour but d'augmenter la probabilité de contact des particules, lesquelles sont
provoquées par la différence de vitesse entre ces particules. Deux phénomenes de transport

régissent la floculation [22] :

[1 Floculation péri-cinétique : due a l'agitation désordonnée des particules. En cas de
floculation péri-cinétique, Fp, les contacts entre les particules sont causés par le

mouvement aléatoire de celles-ci, dit mouvement brownien.
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1 Floculation ortho-cinétique : On appelle floculation ortho-cinétique, la floculation
provoquée par l'agitation de l'eau. L'agitation facilite lI'agrégation en augmentant la

probabilité des collisions entre les particules [22].

11.2.6.2 .1 : Floculants utilisés

Un floculant est un produit chimique qui va rassembler et agglomérer les microparticules
flottant dans I'eau et que le filtre ne peut retenir. Ces agglomérats une fois solidifiés pourront
étre captés par la filtration ou tomberont au fond de I'eau pour étre nettoyée par le robot, et la

piscine retrouvera sa clarté.
Les floculants peuvent étre de trois natures différentes.

a) Floculants organiques :

Les floculants organiques sont des polymeres solubles dans 1’eau avec des poids moléculaires
moyens allant d’environ 10° a plus de 5.10° et comprennent des floculants naturels et
synthétiques

b) Floculants minéraux :

Substance qui a la propriété de floculer ou d'agréger sous forme de flocons, des particules de
colloides en suspension dans un solvant. On distingue des floculants minéraux (silice

activée,etc.), organiques et d'origine naturelle (alginates), synthétique (polyélectrolytes, etc.)

Floculants minéraux est un produits chimiques qui adsorbent ou neutralisent I'eau brute qui ne
contient pas suffisamment de solides en suspension. Les flocs connus sont a base de silice
activée, de certaines argiles colloidales comme la bentonite et le charbon actif en poudre , de
certains hydroxydes a structures polymériques comme l'alumine et I'nydroxyde de fer, et de
sable fin [40].

c) Floculants de syntheses ou synthétiques

Ce sont des produits de monomeres de trés haut poids moléculaire. Ces polymeres ont des
rendements d’élimination des polluants plus élevés que les polymeéres naturels.
(polyélectrolytes anioniques, cationiques ou non ioniques). Ils sont définis par le poids

moléculaire et la densité de charge caractéristiques des polymeéres a longue chaine [36].
Ces floculants sont classes selon leur caractere ionique :

a) Anions : a base de polymeres d'acrylamide et d'acide acrylique
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b) Neutres : a base de polyacrylamide

c) Cations : acrylamide et diméthylaminoéthyle a base de méthacrylate ou d'acrylate de
diméthylaminoéthyle [37].

L'efficacité de ces floculants est évaluée a l'aide d’un essai de Jar -Test. Les parametres les plus

importants a considérer sont la taille, la cohésion des flocs et leur vitesse de décantation.

11.2.6.3 Les étapes de I'agrégation
Diverses phases successives ou simultanées interviennent dans I'agrégation des particules qui
sont I’hydrolyse (formation des radicaux hydroxydes métalliques), la coagulation et la

floculation [25].

11.2.6.3-1 Coagulants utilisés

L'efficacité de la clarification dépend d'abord du coagulant utilisé. Les plus efficaces sont
des sels de métaux, a base daluminium ou de fer, les principaux coagulants utilisés pour
déstabiliser les particules et pour produire un floc sont : le sulfate d'alumine, Al2(SO4)s. 14 H20,
I'aluminate de sodium, NaALO., le chlorure d’aluminium, AICI3, le chlorure ferrique, FeCls,
le sulfate ferrique, Fe(SOa4)3, le sulfate ferreux, FeSOas, le sulfate de cuivre, CuSQg, et les poly-
électrolytes [22]. lls sont cités dans le tableau suivant [41] :

On a longtemps pensé que ces sels libéraient des ions Al*® et Fe*3qui neutralisaient la force
de répulsion entre les particules colloidales et favorisaient la coagulation. On sait maintenant
que les mécanismes qui entrent en jeu sont plus complexes et que les produits d'hydrolyse des
sels d'aluminium et de fer sont des coagulants plus efficaces que les ions eux-mémes [22].

Lorsqu'on additionne a l'eau les sels d'aluminium ou de fer, ces derniers réagissent avec
I’alcalinité de l'eau et produisent des hydroxydes, AI(OH) 3z ou Fe(OH) 3, insolubles et formant
un précipité [22].

Tableau 11.2: Dérivés des sels d*aluminium et de fer [41].

Sels d’aluminium Formule chimique | Sels de fer Formule chimique
Sulfate d’aluminium Al2(SO4)3 Sulfate ferrique | Fe2(SO4)3

Chlorure d’aluminium | AICI3 Chlorure ferrique | Fe2CLs

Aluminate de sodium | NaALO: Sulfate ferreux FeSO4
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11.2.6.3-2 Choix du coagulant:

Les critéres de choix d’un coagulant sont nombreux. Son efficacité a réduire la couleur, la
turbidité et les mati¢res organiques d’une eau est essentielle. Et on ne peut négliger les effets
secondaires comme les fuites en Fe3*et AI**. 1l faut savoir que le sulfate ferrique contient du
manganése sous forme de Mn?* a raison de 0,057 g pour 100 g de coagulant. Le traitement
d’eau chargée en matiéres organiques exige du sulfate ferrique. Les coagulants a base de sels
d’aluminium permettent d’obtenir une eau traitée trés faible en turbidité. La vérification de la
dose de coagulant a mettre en ceuvre passe par le JAR-TEST.

Les sels d’aluminium sont tres largement utilisés dans le domaine de 1’eau potable.

Les sels de fer sont plutdt destinés aux eaux résiduaires et en particulier pour 1’élimination
physico-chimique du phosphore. Le chlorure ferrique a sa place dans les filiéres de traitement
des boues hydroxydes ou organiques [28].

En effet un certain nombre de parametres doivent étre pris en compte [59]:

Température de I’eau.

Caractéristiques des eaux brutes (dont 1’équilibre calco-carbonique).

Parameétres physico-chimiques a inclure ou éliminer prioritairement (turbidité et/ou
Matiéres Organiques, métaux lourds par exemple).

Gestion de I’exploitation (stocks, automatisme, etc...).

Co(t du produit.

VvV V. V ¥V V V VYV

Choix soumis ou « considération esthétique ».

11.2.6.3-3 Facteurs et Parametres influencant le processus de la coagulation- floculation

Afin d'optimiser la coagulation, il faut tenir compte de plusieurs variables en interrelations,
comme le pH, les sels dissous, la température de I'eau, le coagulant utilisé, les conditions de
mélange, la turbidité, la couleur, grosseurs et concentration des particules colloidales, et
I’hydratation. Ces interrelations complexes interdisent actuellement toute approche théorique

permettant de prédire quelles sont les concentrations optimales de coagulants [22].
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1. Influence du pH

Le pH est la variable la plus importante a prendre en considération au moment de la coagulation.
Pour chaque eau, il existe une plage de pH pour laquelle la coagulation a lieu rapidement, plage
qui est fonction du coagulant utilisé, de sa concentration et de la composition de I'eau a traiter.
Lorsque la coagulation se produit hors de cette plage optimale, il faut soit augmenter la quantité
de coagulant, soit se contenter d'une eau de moins bonne qualité. [22].

Pour les sels de fer et d'aluminium, les plages de pH optimales s'étendent respectivement de 4
a 6 etdeb5a7. Pour certaines eaux, il faut parfois corriger le pH a l'aide de divers produits
(acides, chaux ou soude). [22].

Pour abaisser le pH, il est plus avantageux, dans certains cas, d’augmenter la quantité de
coagulant. Lorsque le pH est optimal, les produits solubles daluminium ou de fer sont

pratiquement inexistants [22].

2. Influence des sels dissous
Les sels contenus dans une eau exercent les influences suivantes sur la coagulation et la
floculation [22] :
a) modification de la plage de pH optimale ;
b) modification du temps requis pour la floculation ;
c) modification de la quantité de coagulant requis ;
d) modification de la quantité résiduelle de coagulant dans I'effluent.

3. Influence de la température de I'eau

On dispose de peu d'informations en ce qui concerne l'influence de la température de I'eau sur
la coagulation. Toutefois, I'expérience révele que durant I'hiver, lorsque la température de I'eau
avoisine 0°C, le floc se décante plus difficilement et a tendance a pénétrer plus profondément
dans les filtres.

Une diminution de la température de I'eau entraine une augmentation de sa viscosité ; c'est ce
qui explique les difficultés de décantation du floc. De plus, pour une méme vitesse de filtration,
les forces de cisaillement qui s'exercent sur le floc sont plus importantes, ce qui en favorise le
bris et I'entrainement dans le filtre. On peut surmonter de diverses maniéres les difficultés dues
a une diminution de la température de l'eau [22]:

a) On effectue la coagulation dans la plage de pH optimale pour cette eau a cette température.
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b) On augmente la quantité de coagulant, ce qui a pour effet d'accroitre la probabilité de
collisions entre les particules et d'élargir la plage de pH optimale.

c¢) On augmente la turbidité de I'eau (par addition de glaise), afin d'alourdir le floc, ou on ajoute
un aide- coagulant (silice activée ou poly électrolyte) pour alourdir et renforcer le floc.

4. Influence du coagulant

Le choix du coagulant peut influencer les caractéristiques de la coagulation. Ainsi, méme si le
sulfate d’aluminium est le coagulant le plus fréquemment utilisé, il peut étre avantageux de la
remplacer par du sulfate ferrique. Cette derniére procure en effet a plusieurs eaux une plage de
pH optimale plus large que celle due au premier. De plus, pour un méme pH éleve, le sulfate
ferrique est moins soluble que sulfate d’aluminium [22].

On ne peut choisir un coagulant et en déterminer la concentration optimale, pour une eau
donnée, qu'apres avoir effectué des essais en laboratoire. La théorie qui explique les différents
mécanismes de déstabilisation des particules colloidales n'est pas suffisamment développée
pour qu'on puisse résoudre un probleme aussi complexe. Cette théorie est cependant tres utile
aux moments de la planification des essais de laboratoire et de I'interprétation des résultats
obtenus [22].

5. Influence du mélange et vitesse d’agitation
Au cours de la coagulation et de la floculation, on proceéde au mélange des produits chimiques
en deux étapes :
A la premiére étape, le mélange est énergique et de courte durée (180 s au maximum) :
C’est le mélange rapide. Le mélange est rapide (150 — 250 tr/min) et de courte durée (1 & 3
min), ce mélange a pour but principal de disperser les produits dans la totalité du volume d'eau
a traiter. On effectue le mélange rapide en injectant les produits chimiques dans une zone de
forte turbulence ou en utilisant des équipements de mélange mécanique. Un mélange rapide
inadéquat entraine en général un accroissement de la quantité de produits chimiques
nécessaires.
A la deuxieme étape, le mélange est lent 10 a 30 min a des vitesses moins énergeétiques que la
premiére (40 — 60 tr/min), ce type de mélange a pour but de favoriser les contacts entre les
particules de floc. Cependant, le mélange doit étre suffisamment énergique pour engendrer des
différences de vitesse de I'eau dans le bassin, mais pas trop. En effet, c'est susceptible de le
briser, méme si la durée du mélange dans un bassin de floculation peut étre de seulement dix

minutes. (elle varie en général de 30a 60min) [22].
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6. Influence de la turbidité
La turbidité des eaux de surface en grande partie due a la présence de particules de glaise dont
le diamétre varié de 0,2 a 0,5um. Il s'agit donc 1a de grosses particules colloidales qui peuvent
se déposer naturellement. La coagulation de ces particules est assez facile a realiser lorsqu'on
maintient le pH dans sa plage optimale. On peut faire par ailleurs les constations générales
suivantes [22] :
a) Il faut ajouter une concentration minimale de coagulant pour obtenir une certaine quantité de
floc.
b) Lorsque la turbidité augmente, il faut augmenter la concentration de coagulant.
L’augmentation de la quantité de coagulant ne varie toutefois pas de fagon linéaire en fonction
de l'augmentation de la turbidité.
c) Lorsque la turbidité est tres élevée, la quantité de coagulant nécessaire est relativement faible,
car la probabilité de collision entre les particules est tres élevée. Par contre, lorsque la turbidité
est faible, la coagulation est difficile.
d) La matiere organique adsorbée sur les particules de glaise n'exerce aucune influence sur la
quantité de coagulant nécessaire.
e) Lorsque la turbidité est due a des particules de diamétres variées, il est plus facile d’effectuer
la coagulation que lorsqu'elle est imputable a des particules de diametre sensiblement égal.
f) La coagulation d’une faible concentration de particules de glaise dépend principalement du
coagulant et de la composition chimique de I'eau.
g) Il est toujours plus difficile de coaguler les eaux contaminées par des eaux d'égout
domestiques et industrielles, car elles exigent des concentrations de coagulant plus importantes

que les eaux non contaminées.

7. Coagulation et la couleur
En général, la couleur d'une eau est due a la décomposition de matieres organiques contenues
dans I’humus des sols. Elle dépend donc d'une grande variété de composés organique, dont les
substances humiques. [22].
Des études ont révélé que 90% des particules responsables de la couleur avaient un diametre
supérieur a 3.5 nm ; ces particules sont donc des particules colloidales beaucoup plus petites
que les particules de glaise responsable de la turbidité (rappelons que le diamétre des particules

de glaise est de I'ordre 1um). La plupart des particules responsables de la couleur possédent des
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charges négatives a leur surface, dont I'intensité dépend du degré d'ionisation et du pH de I'eau
[22].

On peut dire que les particules responsables de la couleur sont de natures organiques,
hydrophiles, petites et chargées négativement. Les mécanismes qui permettent I'élimination de
la couleur ne sont pas les mémes que ceux utilisés pour celle de la turbidité. La quantité de
coagulant requise est fonction de la couleur initiale : pour un pH optimal, la couleur résiduelle
décroit proportionnellement avec l'augmentation de la quantité de coagulant utilisée. Le pH
optimale pour I'élimination de la couleur varie entre 4 et 6, alors que le pH optimal pour celle
de la turbidité varie entre 6,5et 7,5 .Le pH optimal pour I'élimination de la couleur étant faible,
on doit, dans certains cas, le rehausser avant la filtration, afin de faire précipiter les composés

de fer et d'aluminium, qui sont solubles a des pH faibles [22].

8. Dimensions et concentration des particules colloidales

Il existe un seuil propice, pour la coagulation, du point du vue dimensionnel. Pour les particules
dont les dimensions sont inférieures au micron, les forces de surface deviennent prépondérantes
vis-a-vis des forces de masse. Dans ces conditions, on constate un état de dispersion stable due
aux effets conjugués du mouvement brownien. De méme, il s’avere que la concentration des
particules ; c'est-a-dire le nombre de charges électriques a mettre en jeu pour rompre le potentiel
z€ta, a une grande influence sur la coagulation.

Cette coagulation est tres difficile quand la concentration colloidale est basse, sachant que le
taux de contact interarticulaire se trouve probablement baissé [29].

9. Etat d’hydratation :

L’hydratation est un phénomene complexe dont les effets se répercutent sur le taux d’agrégation
des colloides. Dans une solution aqueuse, les particules microscopiques

S’hydratent et s’enveloppent de liquide inter micellaire. Cette monocouche d’eau absorbée
chimiquement sur les surfaces des particules (ex: les oxydes métalliques, les argiles et le quartz)
produit I'effet d'une gaine isolante protectrice, s'opposant a I'agrégation des particules, par
réduction de la tension superficielle a l'interface particule liquide, par conséquent, la stabilité
des colloides se trouve renforcée. Aussi, les interactions colloides-eau peuvent retarder
I’agrégation des systemes colloidaux. Ce phénomene peut étre contrarié par I’augmentation de

la quantité de coagulant et le prolongement de 1’opération [29].
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11.2.6.3-4 Avantages et inconvénients (coagulation/floculation)

A) Les avantages :
Le traitement des eaux implique des opérations de tres grande échelle. Aucun autre procédé de
technique séparative ne met en jeu d'aussi grands volumes. Il est donc nécessaire, compte tenu
de la qualité et de la constance du reésultat attendu, de disposer d'un procédé performant. Les
techniques membranaires se développent dans ce domaine, mais la coagulation floculation reste
actuellement le procédé physico-chimique le moins cher par rapport a la quantite de particules
éliminées. La sédimentation est en effet le procédé de séparation le plus économique en termes
de consommation d'énergie. Les technologies les plus récentes exigent une vitesse de
sédimentation minimum d’un métre par heure. Ce qui correspond selon la loi de Stokes, qui
énonce qu'une particule sphérique isolée qui tombe en régime laminaire dans un fluide atteint
une vitesse VO proportionnelle au carré de son diamétre- & la vitesse de sédimentation d'une
particule de silice de 1.7 micron dans une eau a 20°C. Il ne serait donc pas possible par exemple
de séparer correctement avec les équipements disponibles dans les stations d'épuration des
bactéries isolées (vitesse de sédimentation de cinquante centimetres par heure) et encore moins
un virus qui mettrait deux années pour parcourir un metre. La coagulation-floculation permet
d'agréger ces particules colloidales en flocs d'une taille comprise entre 100 microns et quelques
millimeétres, suffisamment denses pour sédimenter facilement [22].

B) Les inconvénients :

L’un des désavantages de cette méthode est la nécessité d’ajouter des produits chimiques
Qu’il faut transporter et entreposer, ce qui augmente les couts d’opération. De plus, le produit
chimique ajouté induit également I’ajout d’anions indésirables (ex : sulfates) et la production
de boues métalliques n’est pas non plus désirable. D’autre part si le coagulant est sous-dosé, la
clarification est défectueuse ; s’il est surdose, la clarification est tout aussi défectueuse et ceci
de fagon quasiment irréversible. On perd ainsi a la fois de 1’eau et du réactif qui codte cher [30].
11.2.6.3-5 Domaines d’application:
Les applications industrielles de la coagulation et de la floculation sont nombreuses. On cite la
séparation de la caséine du lait qui est I'une des premieres étapes de la fabrication de nombreuses
spéecialités fromageres. Toujours dans l'industrie agroalimentaire, on trouve également des
étapes de coagulation ou floculation dans la clarification de boissons. Dans un autre secteur
industriel, la fabrication du papier, des coagulants et floculant sont utilisés pour retenir les
pigments minéraux opacifiants au sein des fibres de cellulose lors de la formation des feuilles.

Mais la principale application des coagulants et floculant est le traitement des eaux [23].
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L’utilisation de coagulation floculation dans le domaine de traitement des eaux potable est
primordiale, et donne des résultats admissibles.
Alors que I’utilisation de ce procédé de traitement pour le traitement des margines est efficace

Vis-a-vis protection de 1’environnement.

11.3 Conclusion

Dans ce présent chapitre, nous avons prouve le procédé de coagulation-floculation parmi
les techniques alternatives aux traitements des eaux usées industrielles et agroalimentaires.

Le procédé de coagulation-floculation est indispensable dans 1’étape de purification des
eaux ; En effet cette technique elle est couramment utilisée pour séparer les matiéres en
suspensions ainsi que les matiéres colloidales dans 1’eau. Cette méthode dépend de nombreux
facteurs afin d’obtenir une eau préte a étre envoyé au décanteur pour une clarification finale

avant le rejet dans I’environnement.
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I.1. Introduction :
Le travail expérimental de ce mémoire a été réalisé au niveau de laboratoire de département
d’hydraulique, Facultés de technologie Universit¢é Mohamed Boudiaf de M’SILA,

Il important de signaler que I’objectif de ce chapitre est d’étudier les paramétres
influencant le fonctionnement de la technique Coagulation Floculation (C-F). A savoir, le
temps et la vitesse d’agitation, le temps de décantation, la dose optimale de coagulant (SA)
et d’un floculant chimique (anionique), le pH initial et I’effet de I’ajout d’un floculant
(Chemifloc) sur I’élimination de certains parameétres caractéristiques des margines.
Plusieurs méthodes d’analyses physico-chimiques ont été utilisées pour le but de voir les
effets d'un coagulant (Le sulfate d’aluminium) seul ou bien combiner avec un adjuvant
(Chemifloc) sur un effluent liquide (margines) comme un polluant agroalimentaire. Dans
ce chapitre nous présenterons les appareils et les méthodes utilisés pour effectuer les essais
expérimentaux pour atteindre nos objectifs. Plusieurs parametres ont été mesurés ou
calculé par des matériaux et des méthodes appropriés. Dans le méme contexte nous
décrivons également la préparation et la caractérisation des coagulants, ainsi que le

protocole expérimental de la méthode de coagulation-floculation par les essais de jar-test.

1.2. Matériel et méthodes
1.2.1 Echantillonnage :

Les margines utilisées dans notre étude proviennent d’une unité de production d huile
d'olive équipé d’un systéme par centrifugation a trois phases d’extraction d’huile d’olive,
cette unité se située dans la région de Biskra (Sud-est d’Algérie). Les échantillons ont été
prélevés pendant la campagne oléicole en janvier 2023, & partir du bassin de stockage des
margines avant qu’elles soient rejetées dans le réseau d’égout d’assainissement de 1’unité
(sans aucun traitement). Les margines prélevées sont transportées en toute sécurité dans des
flacons de 5 litres, puis ont été conservés a 1’abri de la lumiére a 4°C pour une utilisation
ultérieure (pour 1’analyse physicochimiques et le traitement). Il est important de signaler
qu’aucun additif chimique n’est employ¢ pendant la production de 1’huile d’olive.

1.2.1.1. Description du procédé d’extraction des margines

Il important de rappeler d’une part que, les margines sont les déchets effluents liquides
obtenus a partir de I’extraction d’huile d’olive. D’autre part, les systémes d’extraction de
I’huile d’olive sont au nombre de trois, systetme discontinu (de presse) ou systeme
traditionnel, systeme continu a trois phase et systéme continu a deux phase (centrifugation).

Les échantillons que nous avons utilisés dans notre étude ont été retirés a partir d’une unité

40



Partie 11 Chapitre I : Matériels et méthodes

d'extraction équipée d’un systeme d’extraction continu par centrifugation a trois phases. Les
grignons, les margines et les huiles constituent les trois phases de ce systeme. Ce dernier est
composé de deux centrifugations, la premiére pour séparer les grignons et les huiles plus les

margines et la deuxieme pour séparer les huiles et les margines (Photos 1.7 et Photos 1.8).

1.2.1.2 Les étapes les plus importants d’extraction d’huile d’olive :
Généralement le procédé d’extraction d’huile d’olive est passé par plusieurs étapes nous
citons notamment :
» Opérations préliminaires (pesées, nettoyage, effeuillage et lavage)

A Tarrivée des olives a I’huilerie, les olives sont pesés puis nettoyés dans un systéme
effeuilleuse-laveuse permettant de retirer les impuretés (terre, cailloux, feuilles...). Et ensuite
passé a I’effeuillage qui s’effectue grace a une machine munie de ventilation et le lavage est
réalisé par trempage des olives dans un bac a circulation d’eau forcée (Photos 1.1 et Photos
1.2).

Photos 1.1 : Opérations préliminaires (a-Stockage b-Pesé c- Evacuation d- Effeuillage e-

Lavage)
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R |
ﬁeuillage avec | une machine munie de ventilation

Photos 1.2: L’effeuillage avec une machine munie de ventilation

» Broyage
Le broyage se fait grace a un broyeur mécanique, afin d’obtenir une pate d’olive. Peau,
pulpe et noyaux sont ainsi écrasés et broyés. Dans cette étape les olives sont réduites en une

pate plus ou moins homogene qui devra étre malaxée (Photos 1.3).

Photos 1.3 Le broyage : a) A gauche broyage traditionnelle

b) A droite gauche broyage moderne

» Malaxage

L’unité est équipée par deux bassins de malaxage a pales ou a hélices. Ce malaxeur permet
d’une part, I’homogénéisation de la pate et d’autre part, la coalescence des gouttes d’huile :
les microgouttelettes d’huile qui viennent d’étre libérées de leurs vacuoles cellulaires vont se
regrouper afin de former des gouttes de plus grande taille qui seront plus faciles a extraire de
la pate (Photos 1.4- Photos 1.5)
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Lame de malaxage ¥

Photos 1.5 : L’homogénéisation de la pate apres le malaxage

» Séparation des phases
Dans cette unité, aprés le malaxage, la pate homogénéisée passe directement a la

séparation d’une part des phases solide-liquide qui s’effectuer par centrifugation dans un

décanteur (Photos 1.6).

Le décanteur

Photos 1.6:Le décanteur

D’autre part de la phase liquide —liquide, (mélange d'eau et d'huile) passe par une deuxiéme
séparation soit par centrifugation (extraction de I’huile a chaud) ou bien par une simple

décantation gravitationnelle (extraction de I’huile a froid)(Photos 1.8). Aprés cette étape de
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séparation, le résidu liquide appelé margines sont évacuées directement dans le réseau d’égout
(Photo 1.11).

Photo 1.9 :L’extraction finale de 1’huile d’olive

La Photo 1.10 représentele point de prélévement des échantillons au sein de 1’unité

d’extraction de I’huile d’olive (Maassara El Biskrya).
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Photos 1.11 : Rejet des margines vers le réseau d'égout

1.3. Caractérisation physico-chimiques et méthodes de dosage des margines brutes :

Avant de procédés a la caractérisation des margines (brutes et aprés traitement) et aux
expériences expérimentales de la coagulation-floculation, il est important de signaler que nous
avons effectué une dilution aux margines au 1/100. La dilution des margines a été fait afin de
faciliter leurs dosages et traitements. Parce que les margines colletées étaient trop troubles et
intenses (Photo 1.12-a).

Il est important de signaler qu’au démarrage de nos essais, nous avons testé la dilution au
1/10, mais nous avons rencontré des difficultés dans leurs traitements et dans la méthode de
dosage.
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Photosl.12 : a) Echantillon de margine brute

b) Echantillon de margine diluée 1/100

1.3.1.1dentification des caractéristiques physico-chimiques de la phase liquide des
margines et méthodes de dosage de la phase liquide des margines :
L’identification des caractéristiques physico-chimiques de la phase liquide des margines est
basée sur 1’étude de certains paramétres tels que : le pH, la turbidité, la conductivité, la
demande biologique en Oxygéne pendant 5 jours d’incubation (DBOs), etl’absorbance.
Généralement les méthodes de dosage de 1’ensemble des différentes grandeurs/
parametres sont déterminées soit par les méthodes standards d’analyse principalement décrites
par Rodier (1996), ou dans les catalogues des instruments utilisés. Les résultats d’analyses
physico-chimiques réalisés pour ces effluents liquides sont présentés dans le tableau I.1.
Tableau 1.1 : Caractéristiques physico-chimique des margines testés

Parametre Margine diluée 100 fois
pH 4,67et5

Température °C 18 et 20

Conductivité (ms/cm) 2,85 mS

Turbidité (NTU) 334

DCO (g O2/1) 3,12

DBOs (g O2/l) 0,977 et1,09

Couleur Marron

DCO/DBOs Supérieur a 3
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1.3.2. Détermination des paramétres physico—chimiques

A. Turbidité :

La turbidité permet d'évaluer la quantité des particules en suspension, notamment les
substances colloidales (argiles, limons, particules de silice, matiéres organiques, etc.)
(Rodier, 1996 ; Rejesek, 2003).

La mesure de la turbidité permet de déterminer la qualité de l'eau. Sa clarté et sa
transparence sont des images de haute qualité. Le turbidimetre permet de mesurer la
quantité¢ de lumiere diffusée a angle droit par un faisceau lumineux traversant 1’échantillon.
Les résultats sont directement exprimés en UTN. Nous avons utilisé un appareil de type
Hanna instruments "HI88703"”. Les margines sont caractérisées par une couleur marron

fonceé (Photo 1.12- a), cette coloration a été déduite visuellement.

Tableau 1.2: Classes de turbidité usuelles (NTU, néphélométrie turbidité unit).

NTU<5 Eau claire
5<NTU<30 Eau légerement trouble
NTU > 50 Eau trouble

Photos 1.13: Turbidimetre Hanna "HI88703"

B. Température et pH :
Les valeurs de la température sont lues directement sur 1’écran du pH-metre.
Le pH est en relation étroite avec la concentration des ions hydrogene (H"), la mesure du
pH doit étre effectuée suivant des modalités spécifiques. Le pH d'une solution est le
cologarithme décimal de I'activité de la solution en ions hydrogene nous avons utilisé un
pH-numérique de type "Hanna, pH210"”pour mesurer le pH. Avant chaque essai, nous

avons calibré I'appareil a l'aide des solutions tampons 4, 7 et 10
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Tableau 1. 3 : Classification des eaux d’aprés leur pH.

pH <5 Acidité forte = > présence d’acide minérale ou organique dans les eaux
naturelles.
pH=7 pH neutre.

7 <pH <8 | Neutralité approchée = > majorité des eaux de surface.

5.5 < pH < | Majorité des eaux souterraines.
8

pH =8 Alcalinité forte, évaporation intense.

Photo 1.14 : Microprocesseur pH Métre "Hanna pH 210"
C. Spectrophotometre :
L’absorbance des différents prélévements se mesure sur le surnageant clair. Ces
mesures se font en spectrométrie UV visible de marque Shimizu-2401 apres la prise de
ligne de base avec de 1’eau déminéralisée (Photo 1.15) L’absorbance permet d’estimer la

coloration des effluents de fagon indirecte.

Photo 1.15 : Spectrophotometre UV-Visible
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D. Agitateur magnétique

Le role de cet appareil est d’homogénéiser les solutions a préparer

Photo 1.16: Agitateur magnétique

1.3.2.1.Détermination de la Demande biologique en Oxygene (DBOs)

La demande biochimique en oxygene (DBO) est une expression pour indiquer la quantité
d’oxygeéne qui est utilisée pour la destruction de matieres organiques décomposables par des
processus biochimiques. La mesure de la DBOs est faite selon la méthode manométrique (par
mesure de pression dans un systéme fermé) basée sur le principe du respirometre de
WARBURG au cours duquel la respiration de la biomasse est directement mesurée par un
appareil. Un volume d’échantillon est placé dans des flacons a bouchon rodé.

La mesure de la demande biologique en oxygene (DBOs) est un parameétre essentiel pour le
traitement des effluents liquides comme les margines. Pour la DBOs, les échantillons dilués
ont été incubés dans un incubateur (Oxitop BOX) DBO-metre qui donne la quantité
d’oxygéne consommeée par les bactéries durant 5 jours a 20°C et a I’obscurité.

e Principe de la méthode manométrique
Une quantité d’eau est versée dans une bouteille d’incubation de 510 ml, fermée avec un
bouchon muni d’un capteur de pression (Oxitop). Le volume choisi est fonction de la gamme
de mesures souhaitée. L’appareil de mesure, de type Ox Direct (BSB BOD), est placé dans un
réfrigérateur maintenu a 20 °C. On suit ensuite, en fonction du temps, soit tous les jours
pendant 5 jours pour la DBOs, la consommation d’oxygeéne, qui se traduit par une diminution

de la pression d’air. L’oxydation des matiéres organiques provoque la formation de CO2 qui
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sera piégé par une solution de I’hydroxyde de potassium (KOH) qui se trouve dans le joint
caoutchouc du flacon. Ainsi il se développe une dépression dans la bouteille.

L’ajout de I’inhibiteur de nitrification (ATH : allyle 2 thio-urée) permet de freiner la
nitrification, car I’oxydation des dérivés ammoniacaux et des nitrites en nitrates absorbe

également de I’oxygene. Cette amine joue un role d’inhibiteur.

% Mode opératoire

Evaluer la plage de mesure de 1’échantillon a analyser et choisir le volume d’échantillon

selon le tableau ci-dessous

e Mesurer exactement le volume d’échantillon a 1’aide du ballon de débordement et le
verser dans un flacon DBO (éventuellement utiliser un entonnoir)

e Introduire un barreau d’agitation dans le flacon DBO

e Ajouter les gouttes nécessaires d’ATH (tableau ci-aprés) dans le flacon

e Visser la sonde DBO sur le flacon

e Poser I’échantillon sur le support a flacons

e Mettre I’appareil en marche en appuyant sur la touche ON/OFF

e Incuber I’échantillon a 20 °C.

e Relever les valeurs apres 5 jours.

Tableau 1.4 : Volume d'échantillon en fonction de la gamme de la DBOs

Gamme de la DBOs(mgO2/L) | Volume de I’échantillon(mL) | DosageATH
0-40 428 10 gouttes
0-80 360 10 gouttes

0-200 244 5 gouttes

0-400 157 5 gouttes

0-800 94 3 gouttes

0-2000 56 3 gouttes

0 —4000 21,7 1 goutte
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Photo 1.17:DBO-metreOxiDirect

1.3.2.2 Mesure des matiéres en suspensions (MES)

Pour la mesure des matiéres en suspension (MES), on filtre 20 ml (0.02 1) des échantillons
avec un filtre & 0.45 um, on place le filtre dans une coupelle qu’on laisse sécher pendant 24
heures dans une étuve a 105 °C.

La concentration des matiéres en suspension (MES) s’exprime par :

MES (g/L) = (M2— M) /' V
Avec :

M1 la masse de I’ensemble de la coupelle et du filtre propre (en g)

Mz correspond a la masse de la coupelle du filtre et des matiéres en suspension apres
séchage. Les filtres et les coupelles sont placés a I’étuve 24 h avant leur utilisation

de sorte que le poids Macorresponde bien au poids sec.

V : le volume de I’échantillon a analyser V=20ml
1.3.2.3 Les équipements utilisés :
Les équipements les plus utilisés dans ce travail sont mentionnés dans le tableau suivant :

Tableau 1.5 Tableau des équipements utilisés

Matériels utilisés

Bécher — erlenmeyer — entonnoir- éprouvette gradué - pipette — pissette

— barreau magnétique — agitateur — Pince a dissection — Seringue

51



Partie 11 Chapitre | : Matériels et méthodes

I.4.Description des essais de la coagulation-floculation
1.4.1. Coagulants et adjuvants testés
1.4.1.1 Coagulants testés
Deux sels de coagulants commerciaux qui seront utilisés dans notre étude :
% Le sulfate d'aluminium hexadécahydraté de formule chimique : Al2012Ss, 16H20,
masse molaire égale a 630.40 g/mole, pureté 95 % et pH 3.0-4.
Les informations necessaires sur ce type de coagulants sont :
Le sulfate d’aluminium : est un produit de Sigma-Aldrich (Flukaanalytics), produit

d'Allemagne.

1.4.1.2 Adjuvants de la Coagulation testé (floculant testé)

Il estappelé aussi aide de la coagulation. Dans notre étude nous a testés d’adjuvants :
Chemifloc.

Le nom CHEMIFLOC® AH 20P Polyeélectrolytecomprend une gamme complete de floculant
synthétique de différents poids moléculaires et fonctionnalité ionique, et qui sont appropriés
pour la séparation solide/liquide dans un ample spectre de proces chimiques et traitements des
eaux urbaines et industrielles. Hauts niveaux d’efficacité sont obtenus pour la décantation de
solides en suspension, utilisant généralement un coagulant des habituels pour le traitement des

eaux avant du floculant.

» Réactifs utilisés pour I’ajustement du pH :
v Hydroxyde de sodium NaOH
v Acide Hydrochlorique HCI

1.4.2 Description des tests de la coagulation-floculation :

1.4.2.1 Procédure expérimentale :

Afin de poursuivre le phénomene de la coagulation-floculation et I’optimisation des
parametres qui I’influent, nous avons effectué¢ des séries d’essais sur Jar test en laboratoire
(Photo 1.18)

Le Jar Test est un appareil couramment utilisé pour les essais de coagulation-floculation.

Il est composé de 6 postes a vitesse de rotation individuelle variant de 0 a 250 tr/min, un
régulateur de vitesse (vitesse réglable)et une minuterie (Photo 1.18)Cet appareil permet
d’agiter simultanément le liquide contenu dans une série de béchers remplis chacun de 500

ml de la phase liquide des margines diluer aux 1/100. Les vases de floculation utilisés sont
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des béchers de forme haute de 95 mm de diametre utile et d’une capacité de 1 L. Les

agitateurs sont des pales rectangulaires de 2 x 5,5 cm et placées a 4 cm du fond du bécher.

(Photo 1.18): Appareil du Jar test

1.4. 3 Préparation du coagulant :

Nous avons utilisé le réactifs Sulfate d’aluminium (Al2(SO4)3). Chlorure ferrique (FeCls)
Comme coagulant et Chemifloc comme floculant pour les essais de coagulation-floculation.
Une solution meére est périodiquement préparée par dissolution de 20 g de ce réactif dans 1
litre d’eau distillée. Cette solution permet un ajout de faibles quantités pour les doses voulues
de coagulant.

Cn*Vin=CpxVyo V, = (Cf*Vf)/Cm
Avec :
Cm: concentration de la solution mére (mg/L),
Vm: volume a prélever de la solution mere (ml)
Cs: concentration de la solution fille (mg/L),
Vs: volume de la fiole ou on va mettre le volume prelevé (Vm) ou le volume de la

solution a traiter (ml).

Exemple :

Solution mére (Coagulant) : Cm = 20 g/L = 20000 mg/L (eau distillée)
C(SA)mg/L | 100 | 200 300 400 500 600
V (SA) ml 2.5 5 7.5 10 125 15

1.4.4.Protocole expérimental
« Détermination du temps et de la vitesse d’agitation :
Tous les essais de coagulation-floculation ont été conduits selon le protocole de « Jar- Test
» Cette méthode consiste a introduire un coagulant (La dose du sulfate d’aluminium est

53



Partie 11 Chapitre | : Matériels et méthodes

fixée a 200 mg/L) dans une série de 6 béchers d’un 600 mL contenant 500 ml de margines

diluées 100 fois. Les essais de coagulation-floculation ont été réalisés en 3 phases

» Phase d’agitation rapide :150, 200 et 250 tr/min Les temps d’agitation sont 2 et 3 min

permettant ainsi d’assurer une trés bonne dispersion des réactifs et une bonne
déstabilisation chimique des colloides et pour introduit le temps et la vitesse d’agitation
de coagulant
Phase agitation lent:30, 40 et 60 tr/min Les temps d’agitation sont 17 20 et 30 min
dans le but évité de briser les flocs formés et introduit le temps et la vitesse d’agitation
de floculant.

» Phase de décantation pendant 60 minutes :Pour évaluer I’efficacité des coagulations-

floculations sur le traitement des margines

+ Détermination de la dose optimale des coagulants Al2(SO4)s.

Dans une série de bécher (Jar test) :

© g &~ w NP

Introduire 500mL des margines diluées 100 fois

Ajouter des doses croissantes de coagulants (100 a 600 mg/l) de Alx(SOa)s.

Mettre sous agitation rapide (150 tr/min.) pendant 3 minutes.

Réduire 1’agitation a 40 tr/min, et laisser le mélange sous agitation lente pendant 20 min.
Arréter I’agitation et laisser décanter.

Aprés 10 — 60 min de décantation, prélever chaque 10 min une quantité suffisante du
surnageant (I’eau claire) dans chaque bécher, mesurer les parametres de rendement

choisis (pH, Turbidité.)

+ Optimisation du pH en fixant la dose optimale du coagulant

Aprés avoir fixé les doses optimales de coagulant, le méme protocole expérimental utilisé

précédemment été suivi, mais cette fois le pH a été varié de (2 a 12) en utilisant une

solution de HCI (0.1 N) ou une solution de NaOH (2 N) afin de trouver la plage de pH

optimale pour une meilleure réduction des polluants.

+ Combinaisons entre les coagulants et floculant :

Nous avons effectué les combinaisons suivantes:

Variation du chemifloc (100 a 600mg/L) avec une dose optimale de sulfate d'aluminium

Variation du chemifloc (100 a 600mg/L) avec une dose optimale chlorure ferrique

Aprés avoir fixé les doses optimales de coagulant, le méme protocole expérimental utilisé

précédemment a été suivi.

Le pourcentage de réduction des parametres X testés a été évalué par le rendement (R%),

qui s'exprime comme suit :
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(G - G}
R% = TR 100

X : Turbidité, DBOs, Absorbance ; Ci est la concentration initiale de X dans les margines

et Cr:concentration finale de X dans les margines traitées.

1.5 Conclusion :
Dans ce chapitre, nous avons présenté les appareils utilisés et les principales méthodes
expérimentales et les étapes suivies au cours notre expériences pour atteindre nos objectifs,
par I’étude des performances des deux coagulants utilisés par le procédé de la coagulation-
floculation pour objet de la réduction de la charge polluante des margines. En début une
description du point de prélevement de notre margine a été présenté, en suite nous avons
présentées les différentes méthodes d’analyses physico chimiques adoptées pour la phase
liquide. Une description de 1’assai de Jar-Test a été également présenté. En outre une

description des coagulants testés (sulfate d'aluminium) a été également présenté.
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I1 .1. Introduction

Ce chapitre est consacré a I'évaluation les performances /I’efficacités d’un procédé physico-
chimique. C’est le syst¢éme nommé de coagulation et floculation (C-F) pour le traitement d’un
effluent liquide agroalimentaire résultant d’une extraction de I’huile d’olive, les eaux de
végétation (margines). En utilisant deux coagulants (Sulfate d’aluminium)et Chlorure
ferrique) seul et combiner avec un adjuvant (CHEMIFLOC) pour réduire la charge polluante

des margines.

Les expériences ont ¢été effectuées pour étudier D'effet de certains parametres de
fonctionnement du procédé, a savoir : I’effet de la vitesse et le temps d'agitation, le temps de
décantation, la dose (la concentration) et le type du coagulant, I'effet du pH initial, la
concentration du floculant.

11 .2. Effet du temps et la vitesse d’agitation

La vitesse d’agitation et le temps sont des grandeurs essentielles dans le processus de
coagulation - floculation. En effet la coagulation requéte/ nécessite une vitesse d'agitation
rapide afin de déstabiliser les particules en suspension par 1’addition d’un réactif chimique (le
coagulant), le coagulant et les particules se rencontrent et se neutralisent pour assurer une tres
bonne dispersion des réactifs et une bonne déstabilisation chimique des colloides[22]

La floculation nécessite une vitesse relativement lente dans le but de favoriser la mise en
contact et la rencontre des particules contigues et éviter de briser les flocs formés [22]. On
cherche au final d’obtenus une eau plus lumineux et a obtenir des flocs volumineux pour
faciliter leur décantation ultérieurement.

I1. 2.1 Etape de la coagulation
I1. 2. 1 Détermination du temps et la vitesse d’agitation durant la coagulation

Introduire une dose de coagulant sulfate d’aluminium (200 mg/l) dans une série de
béchers contenant 500 ml des margine diluer (1/100) a des vitesses de 150, 200 et 250 tr/min
(considérer comme des vitesses rapide) respectivement pendant les temps d’agitation de 2 et 3
min d’agitation. sont 2 et 3 min. Pour chaque vitesse considérée on varie la durée d’agitation.
Apres chaque période d’agitation, on a réduit la vitesse a 60 tr/min pendant 20 min. Apres ce
temps, 1’appareil s’éteint, on souléve les outils d’agitation (pales rectangulaires) et on laisse

décanter pendant une durée de 60 min.
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A chaque 10 min on prendre un prélévement de 50 ml de surnageant (I’eau claire) est
prélevé avec une pipette a partir de chaque bécher avec prudence sans perturbation du liquide
pour I’analyse, et en mesurer la turbidité, et on calcule le rendement d’¢élimination de ce

parametre. Les résultats obtenus sont représentés sur les figures (11 1)

90
80 - [ ! ! ' 81.32
70 - 5 ¥ ; N i
60 - A A
o 50 s
S o ® o O ° °
\g 40 ]
S 30 - o L
S # 150 tr/min 2min W 150 tr/min 3min
IE 20 - A 200 tr/min 2min X 200 tr/min 3min
10 1 % 250 tr/min 2min ® 250 tr/min 3min
0 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70
Temps de décantation (min)

Figure 1.1 : Variation du taux de turbidité en fonction du temps et de la vitesse d’agitation
(Coagulation), coagulant SA : Ci (Al2(SO4)s) = 200 mg/L, (pH initial = 5.11)

D’aprés la figure (11.1) on voit que le taux d’élimination de la turbidité augmente avec le
temps de décantation. Le taux maximal a atteindre a de 81.32 % a été enregistrée pour une
agitation de 150 tr / min pendant 3 minutes. Cette vitesse est considérée comme la vitesse
optimale de la coagulation a une concentration de coagulant de SA (Al2(SO4)s) = 200 mg/I.
11.2.2. Etape de la floculation

11.2.2 Détermination du temps et de la vitesse d’agitation durant la floculation

Pour déterminer la vitesse d’agitation lente (floculation), en fixant la vitesse de la
coagulation déterminée précédemment a 150 tr/min durant 3 min d’agitation, avec la méme
concentration du coagulant (Al2(SO4)3) = 200 mg/L. Et aprés on fixe 1’agitateur mécanique a
la vitesse voulue (30, 40 et 60 tr/min) pour chaque vitesse, on varie le temps d’agitation lente
(17, 20 et 30 min) respectivement. Juste aprés la pause de 1’appareil et la levée des hélices
d’agitation (Pales rectangulaires) on laisser se décante pendant une heure (60 min), et avec

une pipette a partir de chaque bécher avec prudence et sans perturbation du liquide.
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Chaque 10 min, un échantillon de 50 ml de surnageant (I’eau claire) est prélevé, et en
mesurer la turbidité, et on calcule le rendement d’élimination. Les résultats obtenus sont

représentes sur les figures (11.2)
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Figure 11.2 : Effet du temps et de la vitesse d’agitation sur la turbidité
(Floculation), coagulant SA : Ci (Al2(SO4)3) = 200 mg/l, (pH initial = 5.11).

Les résultats obtenus (Figure 11.2) montrent que pour une vitesse d’agitation lente de 40
tr/min pendant 20 min permettre d’obtenus le bon résultat (qui correspond le taux maximal
qui a atteindre a de 82%). Pour celui-ci on adopte pour une agitation lente de 40 tr/min

pendant 20 min qui sera prise comme la vitesse de la floculation pour les prochaines

expeériences.
1. 3. Effet de la dose du coagulant :
11 .3.1. Cas du coagulant sulfate d’aluminium-Al2(SO4)3

I1.3.1.1. Optimisation du temps de décantation et le dosage du sulfate d’aluminium :

-Cas d’absence du floculant

Tous les paramétres ont été maintenus constants (Vcoag. = 150 tr/min, Temps d'agitationrapide

= 3 min, Vrioc. = 40 tr/min, Temps d'agitation lente = 20 min), excepté la concentration du

coagulant, et nous avons varié la concentration du coagulant sous forme de sulfate

d’aluminium (SA) de 100 a 600 mg/L. L'effet de la dose du sulfate d’aluminium est illustré
dans la figure (11 .3)
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Figure 11. 3 : Evolution du taux d’abattement de la turbidité en fonction du temps et la dose
du (Al2 (SO4)3)), (pH initial= 5.11)

A partir de nos résultats (Figure : 11.3), On peut voir que le taux d’élimination de la turbidité
augmente avec I’augmentation du dosage et du temps de décantation, De méme, 1'addition
progressive du SA nous a permis d’enregistrer une augmentation de I'efficacité d'élimination
de la turbidité jusqu'a un optimum. Puis, une diminution des rendements est remarquée, et
que la dose de 500 mg/L de SA permet une meilleure élimination de la turbidité. (82.00%)
aprés une heure de décantation. Et que 1’on considéré comme la dose optimale du coagulant du
SA. Dans le méme contexte. Le pH initial était de 05,11. Nous avons remarqué que 1’ajout
progressif du sulfate d’aluminium aux margines a été accompagnée par une faible diminution
du pH final (pH varie entre 3,76a 4,32).

D’apres les résultats obtenus, on remarque que 1’ajout progressive du sulfate d’aluminium

aux margines a provoqué une baisse considérable de pH (Figure : 11 .4)
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Figure 11 .4 : Suivi du pH en fonction du temps et en fonction de la dose de (Alz (SO4)3) pHi
=5.11 TUR,=334NTU

D’apreés les figures (I1. 3) et (I1. 4), pour les premiéres concentrations (100 — 500 mg/L)
I’augmentation du taux d’abattement de la charge polluante dans le domaine du pH obtenu
(pH du 4,32 a 3,41) Ceci pleuvait s'explique par le phénomene de neutralisation de charge
par les espéces cationiques de ’aluminium (AI®*, AI(OH) #*, AI(OH) »* Al3(OH)s°* qui
prédominants dans ce domaine du pH figure (11. 5)

Tandis que la diminution du taux d’abattement pourrait étre due a I’inversion de la charge des
colloides qui devient positive lorsqu’on augmente le dosage du coagulant, les particules
seraient ainsi déstabilisees [22].

Il est important de noter que le temps de décantation a une influence sur I’abattement de la

turbidité.
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Figure 1. 5 : Diagramme de répartition des espéces hydrolysées de 1’aluminium en fonction du pH.
Concentration totale en AI** = 1,85 x10-6 mol /I (0,5 mg/l) (BLACK et WILLEMS, 1961).

D’apreés les résultats expérimentaux représentés sur la figure II. 3, nous pouvons confirmer
que la concentration optimale pour 1’élimination de la turbidité se situe autour de 500mg/1 et
qu’un maximum d’abattement de la turbidité de 82%a été observé avec cette dose.

La figure (11.6) montre clairement cet abattement

Figure I1. 6 : Photos de la margine diluée 100 fois avant et apres traitement
11. .3.1.2 Effet du pH initial sur I’élimination de la turbidité

A Tinstar de toute la réaction chimique, I’efficacit¢ du procédé de la coagulation-
floculation dépend du pH initial de la solution étudiée. Il affecte a la fois le degré d’ionisation
de la mati¢re organique et minérale de I’eau et ainsi que les propriétés du coagulant, et par
conséquence la quantité des polluants a éliminer. Puisqu’il est condition de la formation des
précipités tels que, AI(OH)s et FeCls [70,71].
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- Cas de presence du floculant (sulfate d’alumine)

D’autant que la variation du pH influe sur la coagulation - floculation, il est important
d’¢étudier I’influence de ce parametre sur nos échantillons. Pour cela une série d’expérience a
été effectuée en fixant le dosage optimal du coagulant (Al2(SO4)3) 200 mg/l, le pH initial a
été varié de 2 a 12 en utilisant une solution de HCI (0.1 N) ou une solution de NaOH (2 N)
(Figure 11.7). L’évolution de la variation de la turbidité de margine diluées en fonction du pH

et du temps de décantation est représentée par la figure (I1. 7) et la figure (l1. 8).

gﬁ, & pH=2 EpH=4 A pH=6 HpH=8 XpH=10 O pH=12
5 100
2 90 | A A A 91.69
S A
= 80 - A A
]
70 s R i a X =
60 -
50 |
40 - ° ° o ° ¢ °
30 |
20 *
L 4
10 | * . * *
0 . , , , . .
0 10 20 30 40 50 60 70
Temps de décantation (min)

Figure 11 .7 : Evolution du taux d’abattement de turbidité en fonction du temps et du pH (Al
(SO4)3) =500mg /L.Turi=334 NTU

La Figure (11.7) montre que taux d’abattement de turbidité dépasse 90 % pour des
valeurs de pH entre (6, 8 et 10) et ne dépasse pas 75% pour les autres pH (inférieur a 4).
Le maximum d’élimination de la turbidité a été observé a un pH de 6 avec taux d’abattement

de turbidité 91,69%, et une faible élimination de la turbidité 10,18%a pH=2
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Figure 11.8 : Evolution du pH au cours de la C-F en présence de (Alz (SO4)3)

Le pH a changé pendant la période de traitement par C-F et en fonction du temps son
évolution dépend du pH initial. Un certain pouvoir tampon est observé en raison d'une
balance entre la production et la consommation d'OH" et le besoin de neutraliser la charge
avant la transformation finale des composés solubles du coagulant en hydroxyde
d'aluminium (Al2(OH)3), qui empéche le changement élevé du pH de la neutralité

[22],comme il est illustré dans la figure (1. 8)

11 .3.1.3 Effet de la dose du coagulant (Al2(SOa4)3) sur I’absorbance

L’absorbance est un parametre principal de contrdle de la présence des matieres organiques
ou inorganiques dissoutes dans I’échantillon a analyser. Elle est mesurée a I’aide d’une

spectrométrie UV visible de marque Shimizu-2401.

Les résultats obtenus sur la série d’échantillons dont le dosage du coagulant introduite

varie de 100 a 600 mg/l sont présentés sur la figure (11.9)
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Variation de I'absorbance en fonction du coagulant SA
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Figure 11.9 : Evolution de I’absorbance en fonction de dosage du (Al2(SO4)3)
pHi=5.11, I'absorbance initial = 3,369

La figure 11, 9 montre que pour les premieres concentrations du coagulant (Al2(SO4)s3)
(100 mg /I a 300 mg/l) I’évolution de 1’absorbance augmente avec 1’augmentation de la
concentration (la dose) de coagulant (I’absorbance initiale est égale a 3,369) aboutie au
taux maximal de 57.64 %. Puis, le taux d’absorbance sera constant avec le reste des

concentrations du coagulant SA.

11.3.Effet de la dose du floculant

Cas de présence de sulfate d’alumine

11.3.2 Cas combinaison le coagulant Al2(SOa)s et adjuvant (CHEMIFLOC)
11.3.2.10ptimisation du temps de décantation et le dosage I’adjuvant (CHEMIFLOC)

L’influence de la combinaison entre un coagulant Al>(SO4)s et plusieurs floculant
(adjuvant) dans des plusieurs cas assure/ confirme son efficacité et permettre d’obtenus des
bonnes résultats d’élimination notamment les polluants de type organiques contenants dans
les eaux usées domestiques agricoles méme industrielles.

Le floculant etudié nommé (CHEMIFLOC) c’est un polymere poly-électrolyte anionique
comprend une gamme complete de floculant synthétique de différents poids moléculaires et
fonctionnalité anionique, et qui sont approprié pour la séparation solide/liquide dans un
ample spectre de procés chimiques et traitements des eaux urbaines et industrielles. Hauts
niveaux d’efficacité sont obtenus pour la décantation de solide en suspension industrielle, il a

été gracieusement offert par entreprise ENSP.
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Afin de voir I’effet de I’ajout du floculant (CHEMIFLOC), dans ce contexte nous avons
testé les concentrations suivantes : 100, 200, 300, 400, 500 et 600 mg/L. L’influence de la
combinaison entre le coagulant Al>(SO4)s et adjuvant (CHEMIFLOC) a été étudiée sur la

méme suspension des margines et sous les mémes conditions d’agitation Tous les parameétres
ont été maintenus constants (Vcoag. = 150 tr/min, Temps d'agitation rapide = 3 min, Vrioc. = 40

tr/min, Temps d'agitation lente = 20 min), avec une dose constante du coagulant (500 mg/l)
I’ajout du floculant a été juste aprés la variation de vitesse d’agitation lente. Les résultats

obtenus sont illustrés sur la figure (11.10)
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Figure 11.10: Evolution du taux d’abattement de la turbidité en fonction du dosage du floculant
(mg/l) (C (SA) Al(SO04)3=500 mg/L, pH initial = 5,11).

La figure (11.10) montre que le taux d’¢limination de la turbidité augmente avec
I’augmentation de la dose de I’adjuvant (CHEMIFLOC) et avec le temps de décantation. La
méme figure (11.10) montre que le maximum d’abattement de la turbidité (93,64 %) a été
observé pour une concentration de 300 mg/L apres 30 min de décantation. Il est important de
rappeler que le taux d’abattement obtenus en absence du floculant est de 82%, soit une
augmentation d’environ 11.64 %.

C’est trés important de dire que nous avons remarqué que l’ajout de 1’adjuvant
(CHEMIFLOC) lls nous donnent des flocs rigides et qui ont été décanté facilement dés qu’on
arréte I’agitation [22]

On constate que la combinaison sulfate d’aluminium avec adjuvant (CHEMIFLOC) permettre

d’améliorer le taux d’élimination de la turbidité
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Le suivi du pH durant la procédure de coagulation-floculation nous révele que I’ajout

progressif de I’adjuvant (CHEMIFLOC) aux margines diluées 100 fois a provoqué une baisse
de pH considérable (de 4,63 a 3,41)
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Figure V.11 : Suivi de la variation du pH en fonction de la concentration de floculant (C

11.3.2.2 Effet la combinaison entre le coagulant Al2(SO4)s et adjuvant (CHEMIFLOC)

sur I’absorbance

(SA) Al2(SO4)3=500 mg/L, pHi=5,11

Dans le but d’évaluer I’influence de la concentration initiale du floculant (CHEMIFLOC)

combiner avec le coagulant sulfate d’aluminium (SA) sur I’absorbance de la solution étudié

le margine par le traitement par la coagulation floculation, nous avons étudié les

concentrations suivantes : 100, 200, 300, 400, 500, et 600mg/L. Tous les paramétres ont été

maintenus constants (Vcoag. = 150 tr/min, Temps d'agitation rapide = 3 min, Vsoc. = 40 tr/min,

Temps d'agitation lente = 20 min), en fixant la dose du coagulant du SA a 600 mg/l. les

résultats obtenus sont représentés sur la figure (11.12).

Les résultats obtenus sur la série d’échantillons dont combinaison entre le coagulant
Alx(SO4); et adjuvant (CHEMIFLOC) Par [I’ajout des doses croissantes d’adjuvant
(CHEMIFLOC) (100 a 600mg/l avec un intervalle de 100 mg /l) avec fixation du dosage

optimal de sulfate d’aluminium (Al2 (SO4)3 500 mg/l sont présentés sur la figure (11.12)
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ABS=f( Couagulant SA, floculant CHEMIFLOC)
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Figure 11 12:Evolution de I’absorbance en fonction d’une dose fixant du coagulant
(Al2(SO4)s = 500 mg/l) et en fonction du dosage variant de floculant CHEMIFLOC, pH; =
5.11, I’absorbance initial = 3,369

La figure (I1 12) montre que pour les premiéres concentrations du floculant
(CHEMIFLOC) (100 mg/l a 400 mg/l) I’évolution de I’absorbance augmente avec
I’augmentation de la concentration de floculant (I’absorbance initial est égale a 3,369),
I’absorbance maximale aboutie est égale a 67.35 %. Puis, le taux d’absorbance prendre
presque une valeur constante avec le reste des concentrations du floculant (CHEMIFLOC).

Il est important de rappeler que le maximum de ’absorbance obtenus par ’utilisation
uniquement du coagulant SA en absence du floculat était moyennement 57 %. On peut
conclue qu’en utilisant du floculant (CHEMIFLOC) avec le coagulant SA permettre

d’améliorer 1’absorbance de 10%0.

I1.3.3 Cas du coagulant chlorure ferrique (FeCLz3)
11.3.3.1 Optimisation du temps de décantation et le dosage du chlorure ferrique
En absence du floculant

Dans le but d’étudier les performances d’un deuxiéme coagulant qui élimine la pollution
contenue dans la phase liquide du margines, en ayant d'une importance non moins importante
que le sulfate d’aluminium. Il s’agit également du chlorure ferrique (FeCLz)dans leur
efficacité a ét¢ prouvé dans I’élimination d’une variété assez importante de composants

organiques, minéraux des eaux résiduaires et solutions synthétiques.
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Tous les paramétres ont été maintenus constants (vitesse d’agitation rapide Vcoag. = 150

tr/min, Temps d'agitation rapide = 3 min, vitesse d’agitation lente Vrioc, = 40 tr/min, Temps

d'agitation lente = 20 min), nous avons étudié les concentrations suivantes :100, 200, 300,
400, 500, et 600 mg/L, et ajustement du pH. Les résultats obtenus sont illustrés sur la figure
(1113)
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Figure 11 13 :Evolution du taux d’abattement de la turbidité en fonction du temps et le dosage du

coagulant (FeCls), pHi =5.11

D’aprés la figure (IT 13), I’allure des courbes de la turbidité en fonction du temps et la
dose du coagulant est analogue a celle obtenue pour le premier coagulant (SA). L'addition
progressive du FeCI3 a augmenté la capacité d'élimination de la turbidité jusqu'a un
optimum. Puis, une diminution des rendements a été enregistré. Le maximum d’abattement
(79.64 %) correspondant a la plus faible valeur de la turbidité est enregistré a une dose de
100 mg/L de FeCls.

De méme. L'augmentation des rendements d'élimination de la charge polluante des margines
a été accompagnée par une faible diminution du pH final (Figure 11 14). Le pHinitial était de

5.11, au traitement optimal, il est devenu entre (2,44 + 0,1 et 4,55+ 0,1)
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Figure 11 14 : Suivi du pH en fonction du temps et en fonction de la dose (FeCls)
pH initial = 5.11

Les résultats obtenus (Figure Il 14) confirment les données bibliographiques [60].
concernant ’ajout du coagulant qui entraine la formation d’hydroxyde du métal avec
libération d’une certaine acidité (hydrolyse) ce qui explique la diminution de la valeur du
pH.

M ** + x H20 M (OH)x + xH*

La valeur du pH continue a diminuer en augmentant la concentration du coagulant et
elle a atteint 2.4 pour 600 mg/L. Les particules du coagulant apportent aussi des charges
positives ce qui contribue aussi a la diminution de la valeur du pH.

11 .3.3.2 Effet du pH initial sur I’élimination de la turbidité

En présence de FeCls

Pour objet d’étudier I’effet de pH initial sur le procédé CFen utilisant d’un autre coagulant le
chlorure ferrique FeCLgs, le pH initial a été varié de 2 a 12 en utilisant une solution de HCI
(0.1 N) ou une solution de NaOH (2 N).La figure (Il 15) recapitule les résultats obtenus et

présente I'évolution de la turbidité en fonction du PH
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Figure 11 15 : Evolution du taux d’abattement de turbidité en fonction du temps et pH initial

(FeCl3) =200mg /L.

La figure (Il 15)montre que le taux d’abattement de la turbidité dépasse 88 % pour les

valeurs de pH situé entre 6 et 8, et dans le méme contexte pour les autres valeurs de pH (pour

de pH=2, 4 et 10, 12) le taux d’abattement de turbidité ne dépasse 69%.

Le maximum d’élimination de la turbidit¢ a été observé a un pH de 6 avec taux

d’abattement de turbidité (91,27%)

11 .3.3.3 Effet de la dose du coagulant (FeCls) sur I’absorbance

Les résultats obtenus sur la série d’échantillons dont le dosage du coagulant

(FeCls)introduite varie de 100 a 600 mg/l sont présentés sur la figure (11 16)
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Figure 11 16 :Evolution de 1’absorbance en fonction de dosage du (FeCls)

pHi=5.11 TUR =334 NTU I'absorbance initial = 3,369
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La figure(ll.16)montre que le taux d’¢limination de 1’absorbance augmente avec
I’augmentation du dosage de coagulant (FeCls) pour les premiéres concentrations (100 mg
/I a 200 mg/l), un taux maximal de 54,41% a été enregistré pour le dosage du 200mg/I.
Pour les dosages supérieurs a 300 mg/L, on voit I’effet inverse, c’est-a-dire, le taux
t’abattement se diminue.

I1. 3.4 : Cas combinaison entre le coagulant (FeCls)et adjuvant (CHEMIFLOC)
11.3.4.1 : Optimisation du temps de décantation et le dosage du floculant

(CHEMIFLOC)

L’influence de la combinaison entre le coagulant (FeCls)et du floculant(CHEMIFLOC) a
été étudiée sur la méme suspension des margines et sous les mémes conditions d’agitation par
I’ajout des doses croissantes d’adjuvant (CHEMIFLOC) (de 100 a 600 mg/l) avec fixation du
dosage optimal (FeCls) 200 mg/L. Les résultats obtenus sont illustrés dans la figure (11 17)
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Figure 11.17 : Evolution du taux d’abattement de la turbidité en fonction du dosage
CHEMIFLOC (FeClz) = 200mg /I, pH initial = 5.11.

La figure (11.17) montre que le taux d’élimination de la turbidit¢é augmente avec
I’augmentation de la dose de I’adjuvant (CHEMIFLOC) et de temps de décantation pour les
concentrations (100mg /L a 600mg/L). Un taux maximal de 89.48% est enregistré pour une
dose de 600 mg/1 d’adjuvant (CHEMIFLOC) aprés 50 min de décantation. 1l est important de
rappeler que le taux d’abattement obtenus en absence du floculant est de 1’ordre de 79.64%,
soit une augmentation d’environ 10 %. On constate que la combinaison du coagulant le

chlorure ferrique avec I’adjuvant (CHEMIFLOC) permettre d’améliorer le taux d’élimination
de la turbidite
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De méme. C’est trés important de dire que nous avons remarqué que 1’ajout de 1’adjuvant
(CHEMIFLOC) IIs nous donnent des flocs rigides et qui ont été décanté facilement dés qu’on
arréte ’agitation [22]

Dans le méme contexte le suivi du pH durant la procédure de coagulation-floculation
nous révele que 1’ajout progressif de I’adjuvant (CHEMIFLOC) aux margines diluées 100 fois
s’accompagne d’une faible réduction (baissement) de pH (de 3,44 a 3,1).
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Figure 1118: Suivi pH en fonction du dosage CHEMIFLOC.
(FeCl3) =200 mg/l, pH initial = 5.11.
11.3.4.2 : Effet la combinaison entre le coagulant (FeCls) et adjuvant (CHEMIFLOC) sur

I’absorbance

Les résultats obtenus sur la série d’échantillons dont combinaison entre le coagulant
(FeCl3) et adjuvant (CHEMIFLOC) Par I’ajout des doses croissantes d’adjuvant
(CHEMIFLOC) (100 a 600mg/l avec un intervalle de 100 mg /l) avec fixation du dosage
optimal de (FeCls) 200mg/l sont présentés sur la figure (11 19)

73



Partie 11 Chapitre 11 : Résultat et discussions

S ABS=f( Couagulant FeCL, floculant CHEMIFLOC)
g
S 60.00
S 53.35 .00 53.23
2 5500 | 53.00
© o =
~ 50.00 - 52.21

45001 43.43

40.00 -

35.00 - 35.11

30.00 . . . . . :

0 100 200 300 400 500 600 700
Concentration de floculant CHEMIFLOC FeCl; = 600mg/l )

Figure 11.19 :Evolution du taux d’abattement de 1’absorbance en fonction du dosage
CHEMIFLOC avec une dose constante de (FeCls) =600 mg/l , pH initial = 5,11, TUR
initial =334 NTU

La figure 11 19 montre que pour les premiéres concentrations du floculant (CHEMIFLOC)
(100 mg /l @ 400 mg/l) I’évolution de I’absorbance augmente avec I’augmentation de la
concentration de floculant (I’absorbance initial est égale a 3,369), I’absorbance maximale
aboutie est égale a 53,35 %. Puis, le taux d’absorbance prendre presque une valeur
constante avec le reste des concentrations du floculant (CHEMIFLOC).
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I1 .4 Conclusion :

L’étude de performance de ces deux types de coagulant (Sulfate d’aluminium et Chlo-

rure ferrique) en utilisant le procédé de coagulation-floculation, pour le traitement d’un ef-

fluent liquide agro-alimentaire résultant de 1’extraction de I’huile d’olive.

L’objectif primordial de ce chapitre est d’expérimenter les performances du pro-

cédé physicochimique utilisé classiquement en traitement des résidus liquides, c’est la coagu-
lationfloculation par le sulfate d’aluminium (Sulfate d’aluminium et Chlorure ferrique)
dans I’¢limination de la charge polluante du margine. Il s’agit également de de la tur-
bidité, I’absorbance. Certains parameétres réactionnels ont été pris en considération tels que :
I’effet de la dose du coagulant, 1’effet de la variation du pH et la combinaison du coagulant

par un adjuvant poly électrolyte anionique (CHEMIFLOC).

Apreés dilution des margines au 1/100, nos résultats ont bien marqué que le traitement a ré-

duitla charge polluante. La turbidité est de plus de 75% pour les deux coagulants testés avec
unedose optimale du coagulant par le sulfate d’aluminium est égale a 500 mg/l, tandis que la
doseoptimale du FeCls est égale 200 mg/l, le pH du traitement optimal est dans la gamme
entre (5et 6). L’utilisation de floculant poly électrolyte anionique (CHEMIFLOC) comme ad-
juvant decoagulation a conduit a une amélioration remarquable dans les rendements d’élimi-

nation qui dépasse les 85% pour la turbidité et 60% de 1’absorbance.
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Conclusion générale :

Les eaux de végétation résultant de I’extraction de I’huile d’olive nommées les margines
se présentent comme un effluent liquide résiduel caractérisée par une couleur brune,
d’odeur désagréable, de nature acide et de forte charge polluante. La composition chi-
mique desmargines est assez variable composes par de la matiére graisse, matiére azotée et
minérale etla proportion la plus prédominante et sous formes des composés organiques
polyphénoliques.La qualité et la quantité des margines est influencée par de nombreux fac-
teurs, en particulierde I’opération d’extraction d’huile d’olive, par la variété d’olive, la sai-
son de cueillette, le taux de maturation des fruits et les conditions atmosphériques [56].

Ces eaux par leurs caractéristiques physicochimiques posent de sérieux problemes
environnementaux qui se manifestent par le colmatage des sols. lls sont trop chargés en
matieres organiques, notamment des composés poly-phénoliques tels que les substances
humiques sous forme (acides humiques, acides fulvique, tannins, etc.), des sels métalliques et
des éléments minéraux qui sont responsables aux effets phytotoxiques et antimicrobiens. Par
malheur ces effluents sont généralement répandus directement dans les regards
d’assainissement, stockées dans les cuvettes, ou épandus directement sur les sols agricoles
sans aucun contrdle ou traitement préalable, ce qui provoque I'exposition des systéemes eau-
sol-plant a une pollution inévitable.

Pour éliminer ou réduire la pollution causée par les margines, plusieurs techniques
physique, physico-chimique, d’oxydation avancée, biologique, ont été développées et
pratiquées. Cependant, certaines de ces techniques s’avere la limite de son efficacité et ne
peuvent pas d’éliminer la totalité de la pollution, d’autres procédes sont fréquemment trop
chéres et parfois nécessite un autre traitement complémentaire.

Notre étude fait partie du cadre global du traitement physico-chimique des margines, et vise
a réduire la pollution de ces effluents liquides en améliorant les connaissances sur les
performances du procédé de coagulation-floculation. En testant deux coagulants, le sulfate
d'aluminium et le chlorure ferrique, dans I’¢limination de certains paramétres caractéristiques
des margine brutes, a savoir la matiére organique globale sous forme de la demande
Biologique en oxygéne (DBO), et de la turbidité. L’effet de traitements supplémentaires, a été
¢galement étudié par I’utilisation d’un adjuvant (floculant) de coagulation (CHEMIFLOC). 11
est important de citer que, les effluents liquides testées (margines) sont apportés a partir d’une
huilerie semi moderne a Biskra et aucun addition chimique n’est utilisée au cours la

production de I’huile d’olive.
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Pour aboutir a notre objectif, notre travail est divisé en deux grandes parties . Une partie a
¢été consacrée a une 1’étude bibliographique. Tandis que ’autre partie est sacrée a 1’étude
expérimentale.

La premiere partie a permis de faire une recherche bibliographique approfondie et se
constitué de deux chapitres.

Le premier chapitre présente une synthése bibliographique par une description générale sur
les margines leurs caractéristiques et leurs impacts sur I’environnement, et les différents
procédés utilisés pour le traitement des margines.

Le deuxiéme chapitre est consacré a présenter des généralités sur le procédé de la
coagulation-floculation par une synthése rappelant la théorie de la coagulation-floculation, les
définitions et les mécanismes relatifs a la coagulation-floculation, les différends facteurs ayant
une influence sur le procédé.

La seconde partie de notre travail est une partie expérimentale, qui a été divisé en deux
chapitres.

Le premier chapitre présente le matériels et méthodes utilisées. Nous avons presenté une
présentation de 1’ensemble de 1’appareillage, les matériels utilisés, la méthodologie
expérimentale adoptée et une description détaillée des réactifs utilises.

Le deuxiéme chapitre est consacré a 1’analyse des résultats et discutions. Cette partie de
notre travail est une partie expérimentale qui a été consacrée a la présentation et a I’analyse et
I’interprétation des résultats d'essais expérimentaux que nous avons réalisés par I’utilisation
du procédé de la coagulation-floculation au sulfate d’aluminium et au chlorure ferrique sur

I’élimination des margines.

Il est intéressant de noter que, la phase liquide testés a été diluée (dilution au 1/100).

A la lumiere des résultats obtenus per des essais du coagulation floculation de la phase
liquide des margines par le sulfate d’aluminium nous avons conclus les conclusions suivantes
ont été tirées.

Avec la variation de la dose du sulfate d’aluminium, des bons rendements d’élimination de
la turbidité (82 %) a été¢ obtenu avec une dose de 0,5 g/L du sulfate d’aluminium. Cette
élimination est accompagnée par une faible diminution du pH (pH varie entre 4,32 a 3,76).
Nous avons expliqué ce phénomeéne de neutralisation des charges par les espéces cationiques
de I'aluminium (AI3 +, AI(OH)2+, Al(OH)2 + et AI3(OH)4 5+) qui sont prédominants dans

cette gamme de pH. Alors que la diminution des rendements pourrait est due a I'inversion de
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la charge des colloides, qui devient positive lorsqu’il y a un surdosage du coagulant, les
particules seraient ainsi déstabilisées.

Afin de I’ajout de floculant (CHEMIFLOC) combiner avec le sulfate d’aluminium. Les
résultats ont montré que l'augmentation de la dose d'adjuvant (CHEMIFLOC) et du temps de
décantation augmentent le taux d'élimination de la turbidité, et que le maximum d'abattement
de la turbidité a été observé a une concentration de 300 mg/L aprés 30 minutes de
décantation, soit une augmentation d'environ 11,64 %. Il est important de rappeler que le taux
d’abattement obtenus en absence du floculant est de 82 %. En outre. C’est trés important de
citer que nous avons trouvé que 1’ajout de 1’adjuvant (CHEMIFLOC) Ils nous donnent des
flocs rigides et qui ont eté décanter facilement. On constate que la combinaison sulfate
d’aluminium avec adjuvant (CHEMIFLOC) permettre d’améliorer le taux d’élimination de la
turbidité. Le suivi du pH durant la procédure de coagulation-floculation nous révéle que
I’ajout progressif de 1’adjuvant (CHEMIFLOC) en présence du sulfate d’aluminium aux
margines diluées 100 fois a provoqué une baisse de pH considérable (de 4,63 a 3,41).

Le pH optimal du traitement est marqué par un milieu acide inférieur a 5 ou il a montré que
I'élimination de la turbidité par coagulation-floculation avec sulfate d’aluminium est
optimisée.

Parallelement au sulfate d’aluminium, I’étude des performances de la technique du
coagulation floculation par 1’utilisation du chlorure ferrique nous a permis de conclure que :
Avec une dose optimale de 0.2 g/L du chlorure ferrique, nous avons obtenus une élimination
inférieure a 80% pour la turbidit¢ est de D’ordre de 79.64 %. Cette €limination est
accompagnée par une baisse du pH final de 4,55 a 2,44. Cette baissement de pH pouvait
expliqué par le fait que I’ajout des sels de fer aux margines entraine une libération d’ions H+ .

Afin de voir I’effet de ’ajout du floculant (CHEMIFLOC) combiner avec le chlorure
ferrique (FeCl3). L’influence de la combinaison entre le coagulant (FeCI3) et du floculant
(CHEMIFLOC) a ete étudiée sur la méme suspension des margines et sous les mémes
conditions d’agitation par I’ajout des doses croissantes d’adjuvant (CHEMIFLOC) (de 100 a
600 mg/l) avec fixation du dosage optimal (FeCl3) 200 mg/L. Les résultats obtenus ont
montré que le taux d’élimination de la turbidité augmente avec 1’augmentation de la dose de
I’adjuvant (CHEMIFLOC) et de temps de décantation pour les concentrations (100mg /L
a600mg/L), un taux maximal de 89.48% est enregistré pour une dose de 600 mg/l d’adjuvant
(CHEMIFLOC) apreés 50 min de décantation soit une augmentation d’environ 10 %. II est

important de rappeler que le taux d’abattement obtenus en absence du floculant est de I’ordre
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de 79.64%. On constate que la combinaison du coagulant le chlorure ferrique avec I’adjuvant
(CHEMIFLOC) permettre d’améliorer le taux d’¢limination de la turbidité.

Dans le méme contexte le suivi du pH durant la procédure de coagulation-floculation nous
révéle que I’ajout progressif de 1’adjuvant (CHEMIFLOC) en présence de chlorure ferrique
(FeCl3) aux margines diluées 100 fois s’accompagne d’une faible réduction (baissement) de
pH (de 3,44 & 3,1).

Une comparaison a €té réalisée entre 1’¢élimination de la matiére organique, sous forme des
acides humiques (AH), de la DCO et de la turbidité par le sulfate d’aluminium et le chlorure
ferrique a permis d’enregistrer, que le sulfate d’aluminium est prédominant dans I’élimination
des AH, de la DCO et de la turbidité. Cette élimination a dépassé les 50%.

Au cours des tous ces résultats, il est possible de conclure que : Le processus de la
coagulation-floculation a révélé des mécanismes variés, souvent complexes et fortement
dépendants du type de coagulant, du pH du milieu a traiter et de type de I’effluents examiné,
et en plus particulierement de la qualité physico-chimique du milieu réactionnel.

Comme perspectives des travaux de recherches, on suggére :

+¢ Tester d’autres coagulants commerciaux ou bien des coagulants a base d’agricole.

% Réaliser des applications sur un plus grand nombre d’échantillons d’eaux usées de
I’huile d’olive.

+» Reéaliser des essais de combinaison entre la coagulation floculation, I’adsorption et
oxydations, afin de tester 1’amélioration de [I’efficacité du traitement de la

coagulation-floculation dans 1’élimination de la pollution des margines.
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