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INTRODUCTION GENERALE

L'environnement est défini comme étant I'ensemble des aspects physiques, chimiques,

biologiques et des facteurs sociaux et économiques susceptibles d'avoir un effet direct ou indirect,

immediat ou a terme, sur les étres vivants et les activités humaines. Cependant, les problemes de

I'environnement ne sont pas seulement que des pollutions, nuisances, érosion des sols, etc...., mais

aussi les eaux de rejets industriels qui constituent un réel défi existentiel pour toutes les sociétés.

Pour répondre a la norme mondiale des rejets des eaux industriels, le traitement de ces eaux, de

divers ses stations ont été réalisées sur 1’ensemble des complexes hydrocarbures SONATRACH.

Dans le but de cerner les problémes des rejets liquides de la station de déshuilage de Haoud Berkaoui

et de développer des solutions curatives de leur traitement, notre travail au sein de la station consiste

a modeliser mathématiquement et opimiser les parametres opératoires du procédé par la nouvelle

méthodologie expérimentale des plans d’expériences.

A cet effet, notre étude comporte essentiellement 5 chapitres :

Le ler chapitre : traitement des eaux industrielles par Coagulation floculation
Le 2eme chapitre : Station de déshuilage champ Haoud Berkaoui

Le 3eme chapitre : Les plans d’expériences

Le 4eme chapitre : Matériel et méthodes

Le 5eme chapitre : résultats et discussion




CHAPITRE I :

TRAITEMENT DES EAUX HUILEUSES PAR COAGULATION-
FLOCULATION
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I. Introduction :

De toutes les composantes de notre environnement, I’eau est sans doute 1’élément fondamental
de la vie quotidienne. L’eau s’appréte aujourd’hui aux usages les plus divers : domestiques,
industriels, agricoles, énergétiques ou encore a certains moyens de transport.

Mais elle semble avoir été le premier milieu a montrer des signes visibles de pollution. Ainsi, le
probléme de la pollution des eaux est devenu un des aspects les plus inquiétants de la dégradation du

milieu naturel et pourrait constituer a long terme un réel danger pour I’avenir de I’humanité.
11.1. Origine de la pollution des eaux :

Suivant I’origine des substances polluantes, on distingue :

11.1.1. La pollution domestique :

Provenant des habitations, elle est en général véhiculée par le réseau d’assainissement jusqu'a la
station d’épuration. La pollution domestique se caractérise par :

e Des germes fécaux

e De fortes teneurs en matieres organiques

e Des sels minéraux (azote, phosphore, etc.)

e Des détergents. [1]
11.1.2. La pollution agricole :

Provenant des activités agricole , elle se caractérise par de fortes teneurs en sels minéraux
(Azote, Phosphore, Potassium), provenant des engrais, des pesticides et des insecticides qui altérent
la qualité des nappes souterraines vers lesquelles ils sont entrainés apres infiltration.

11.1.3. La pollution industrielle :

Les eaux résiduaires industrielles sont les déchets liquides résultant, selon les activités
exercees, de I'extraction ou de la transformation de matiéres premiéres en produits industriels
(Produits primaires), de la transformation éventuelle de ces produits primaires (produits dérivés),
ainsi que de l'utilisation des produits primaires ou dérivés pour la fabrication de biens de

consommation. [1]

11.2. Les eaux résiduaires industrielles :
11.2.1. Volume et composition :

Les caractéristiques des eaux résiduaires industrielles sont variables pour chaque branche
industrielle. La composition des eaux résiduaires industrielles s'apprécie au travers de parametres

physico-chimiques ou biologiques, soient globaux (matiéres en suspension, demande biochimique en
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oxygeéne, demande chimique en oxygéne, azote global, phosphore total, turbidité, carbone organique
total, etc.), soient spécifiques, tels que par exemple, la température, le pH, ou bien la teneur en
certains éléments chimiques dont la connaissance présente un intérét particulier (ce qui est souvent le
cas lorsque des substances toxiques sont en jeu). [2]

11.2.2 Classification des eaux résiduaires industrielles :

a. Les eaux résiduaires a caractére minéral dominant :
e Les eaux de lavage de gravicres et des activités d’extraction des minéraux ;
e Les eaux des industries sidérurgiques ;
e Les ecaux de I’industrie chimique minérale ;

e Les eaux de traitement de surface des métaux

Ces eaux sont caractérisées par :

e Une charge importante en matiéres en suspension et/ou en sels dissous ;

e Une demande chimique en oxygene d’origine minérale variable en fonction de la nature des
composés minéraux en solution ;

e La présence possible de toxiques ou d’inhibiteurs de la croissance bactérienne;

e Une tres faible valeur de la demande biologique en oxygene apres 5 jours (DBOs).
Les traitements les mieux appropriés a ce type d’effluents sont :

e Les traitements physiques de clarification : floculation, décantation et filtration;

e Les traitements chimiques d’élimination des toxiques et/ou de neutralisation du pH.[3]
b. Les eaux résiduaires caractére organique dominant :
Ce sont surtout les effluents des industries agro-alimentaires comme :

e Les abattoirs ;

e Les conserveries ;

e Les laiteries et fromageries.

Leur composition, bien que tres variable, comprend presque toujours :

e Les matiéres minérales et des débris vegétaux en suspension ;
e Des graisses;
e Des protéines.

Elles sont caractérisées par une biodegradabilité importante.
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c. Les eaux résiduaires a caractére mixte :

Ce sont des effluents qui ne sont pas directement biodégradables a cause de I’absence
d’¢éléments de croissance ou de la présence d’inhibiteurs de croissance.

Dans ce groupe, nous trouverons par exemple les effluents :

e Des industries textiles ;

e Des papeteries et des industries du bois ;

e Des raffineries et des usines pétrochimiques ;

e Des industries pharmaceutiques.

e Dans ces effluents, on peut trouver :

e Des matiéres en suspension diverses (sables, fibres de cellulose, etc.) ;
e Des hydrocarbures dissous, émulsionnés ou en film superficiel ;

e Des tensioactifs, des colorants, des phénols, etc. [4]

Tableau 1.1: Valeurs limites maximales des parametres de rejet des installations de
déversement industriel

Parametres Unités Valeurs Maximales
Température °C 30

PH / 55485
MES mg/I 30

DBO5 mg/I 40

DCO mg/l 120
Hydrocarbures mg/I 20

Huiles et Graisses mg/I 20

11.3. Définition des eaux huileuses :

Dans le cas des industries pétrolieres, toute eau contenant une quantité importante ou des
traces d’hydrocarbure est considérée comme une eau huileuse. Elle représente la pollution la plus
importante rencontrée dans ce type d’industries. Les eaux huileuses peuvent étre subdivisées en deux
groupes :

11.3.1. Eau normalement huileuse :

Ce type de contamination des eaux par les hydrocarbures est inévitable.
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L’apport de plusieurs grammes en litre d’hydrocarbure peut découler de :
e Drainage des bacs de stockage de brut ;
e Champ pétrolier ;

e Lavage des équipements utilisés lors de la production et de traitement d’huile.
11.3.2. Eau accidentellement huileuse :

Cette catégorie d’eau huileuse est présente généralement en faible quantité. Elle provient des fuites
et des eaux pluviales tombées a 1I’extérieur de 1’unité de production.

1.4 Présence des hydrocarbures dans I’eau :

L’hydrocarbure est présent dans 1’eau sous trois formes différentes :
e Insoluble décantable: huile libre ;
e Insoluble non décantable : émulsion ;

e Soluble : oléfine et paraffine légere
11.4.1. L’huile Insoluble décantable :

C’est une huile libre qui surnage rapidement a la surface de I’effluent sous I’effet de la

densité.

11.4.2. Insoluble non décantable (émulsion)
Une émulsion est un mélange entre deux liquides non miscibles, ce qui donne une dispersion d’un de
ces liquides en fines gouttelettes dans 1’autre. L’émulsion est caractérisée par la présence de deux
phases :

e Une phase dispersée ou discontinue (liquide sous forme de gouttelettes) ;

e Une phase dispersante ou continue (le deuxieme liquide). [7]
Les émulsions peuvent se former a plusieurs étapes de la production du pétrole :

e Au fond du puits, au niveau du gisement ;

e Dans les installations de surface (le manifold, les pompe,...etc.) ;

e A latéte de puits.
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Phase dispersé ou discontinue

Phase dispersante ou continue

Figure 1.1 : Schématisation des deux phases d’une émulsion (huiles/eau)

11.4.3. Soluble, oléfine et paraffine légere :

Ce sont des sous-produits de la distillation du pétrole qui s’évaporent a des températures élevées. Ces
vapeurs peuvent avoir des effets trés nocifs car elles sont facilement absorbées par les tissus

humains.[7]

11.5 Parameétres de mesure de la pollution des eaux huileuses :
L’estimation du taux de pollution est un probléme complexe et délicat. Elle nécessite des tests,

dosages et appareils servant a caractériser de maniere globale le niveau de pollution présent dans

I’cau.
11.5.1. Parameétres organoleptiques :

a. La couleur :
La couleur des eaux de production est généralement marron sombre qui tend vers le noir, signe de

présence des hydrocarbures libres et en émulsion ainsi que des matieres colloidale en suspension.

b. L’odeur :
Toute odeur est signe de pollution due a la présence de matieres organiques en décomposition.
11.5.2. Paramétres physiques :

Les paramétres physiques sont les plus importants et on distingue :
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a. Température : La température joue un role trés important dans les réactions chimiques et influe

remarquablement sur la viscosité de 1’effluent

b. Turbidité :

La turbidité est le non transparence de 1’eau qui traduit la présence des matiéres en
suspension, soit la teneur de 1’eau en maticres insolubles (particules solides, colloides, microalgues).
La turbidité influe sur la température de 1’eau, du fait qu’un liquide foncé absorbe la chaleur mieux
qu’un liquide claire, et diminue la pénétration des ultra-violets qui jouent un rdle important au tant
que limiteur de développement de la flore.

c. Matiere en suspension (MES) :

La présence de MES dans 1’eau pose une série de problémes importants. Ce sont les particules
stables dans ’eau, exprimées en mg/l, qui provoquent des colmatages (le cas des pompes et des
crépines) par dépdt et sédimentation a long terme et empéche méme les huiles libres a remonter
jusqu’a la surface libre de I’effluent. [4]

d. Hydrocarbures (HC) :

Ces composés Cx Hy ont pour propriétés d’étre apolaires ou peu apolaires, d’avoir une
solubilité variable dans 1’eau, et d’étre plus au moins réactifs vis-a-vis de I’acide sulfurique.
L’hydrocarbure peut étre présent dans 1’eau sous plusieurs formes, il exige des traitements différents
et son élimination est trés complexe.

e. Demande chimique en oxygene (DCO) :

C’est la quantité d’oxygeéne nécessaire pour oxyder les matiéres organiques y compris les
matieres biodégradables et non biodégradables par voie chimique. Vu la simplicité de mesure de la
DCO et sa précision, il s’est avéré nécessaire des corrélations entre la DBOS et la DCO ainsi le
rapport DCO /DBO5 des eaux usées urbaines est proche de 2 le rapport DCO/DBOS5 des effluents
domestiques est de 1,9 a 2,5.

f. Demande biochimique en oxygene (DBO5) :

La dégradation des charges organiques polluantes sous ’action des micro-organismes exige
une quantité d’oxygeéne appelée DBO que 1’on exprime en mg/L d’O; en 5 jours, a 20°C. Il faut
remarquer que dans un milieu fortement pollué par une faible valeur de la DBOs peut étre liee a la
présence d’éléments toxiques inhibiteurs des micro-organismes. [3]

11.6 Traitement des eaux huileuses

11.6.1 Coagulation-Floculation
Les particules colloidales, a dimension inférieure au um, connaissent dans les eaux naturelles

une grande stabilité. Elles ne peuvent pas sédimenter a cause de leur faible vitesse de chute.
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Cette stabilité peut s’expliquer par la théorie de la double couche ionique. En effet, la
particule colloidale acquiert dans les eaux, sa charge primaire avant que les ions voisins, de signe
opposé, la rejoignent pour y adhérer de sorte que, ceux qui sont les plus proches forment autour d’elle
une gaine ou une sorte d’écran protecteur. La concentration de ces ions diminue rapidement en
s’¢éloignant de la particule. Il en résulte ainsi la formation d’une couche fixe adhérente a la surface et
d’une couche diffuse formant un nuage d’ions.

Cet ensemble stable (particule + double couche ionique) crée le potentiel Zéta lequel est d’une
grande importance dans le domaine du traitement des eaux. Il détermine la mobilité électrophorétique
de la particule et théoriquement, I’annulation du potentiel Zéta correspond a I’optimale de la
coagulation — floculation.

La coagulation- floculation brise la stabilité attribuée aux colloides par introduction d’un
réactif chimique appelé coagulant et appréte les particules déstabilisées a la floculation.

Cette derniére facilite I’agglomération des particules et est réalisée par I’intermédiaire du mouvement
Brownien (floculation péricinétique) puis de 1’agitation mécanique extérieure (floculation ortho
cinétique).

Du point de vue de la mise en ceuvre de la coagulation- floculation, deux parameétres
nécessitent une attention particuliere lors du dimensionnement d'un traitement de coagulation-
floculation : les quantités de réactifs a ajouter et les conditions d'agitation du milieu réactionnel.

Ces valeurs sont déterminées en fonction de l'eau a traiter. Et dans ce domaine, il n'exi
Les mécanismes intervenant dans un tel processus sont d’une grande complexité. Ils nécessitent pour
leur compréhension une connaissance approfondie de la structure des composés a éliminer ainsi que

les propriétés et le mode d’action du coagulant utilisé. [8 ]

a. coagulation
La coagulation représente la premiere étape du processus physico-chimique. Elle consiste

essentiellement en la favorisation du rapprochement des particules dans le but de leur agglomération.
Ce processus se fait en déstabilisant la dispersion colloidale et en formant des flocs pouvant se
décanter ou se filtrer. Les colloides possédent une charge de surface caractérisée par le potentiel zéta
majoritairement négatif, et par conséquent les répulsions électrostatiques favorisent la stabilité du
systéme colloidale. Le colloide est entouré d’une double couche :

e Une couche fixe (couche de Stern) ou seuls les ions adsorbés peuvent pénétrer ;

e Une couche diffuse (couche de Gouy-Chapman) influencée par la force ionique de la solution.

La stabilité de la suspension colloidale est influencée par deux types de forces. Les forces de

répulsions liées aux charges superficielles des colloides et les forces d’attractions liées a la surface
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spécifique et a la masse des colloides. Le rapprochement et 1’agglomération des particules sont
favorisés ou non suivant la résultante de ces forces.

Un systeme colloidal est stable si la force de répulsion des colloides est supérieure a la force
d’attraction. Le coagulant a donc pour role la déstabilisation de la suspension colloidale en pénétrant
la double couche pour s’adsorber dans la couche fixe.

La coagulation se fait donc par 1’ajout de produits chimiques (sels minéraux) qui ont pour effet
I’augmentation du potentiel zéta des particules (initialement négatif), ainsi que la force ionique du
milieu, favorisant la compression de la double couche. Par conséquent, la force de répulsion

s’abaisse, ce qui donne la chance aux particules colloidales de s’agréger.[6]

= Plan de
cisaillement
Potentiel de Nems ‘ l
. Potentiel
i | € |
Potentiel zéta > electnque
I ~| entourant la
l l particule
Couche fixe
Couche diffuse

Figure 1. 2: Schématisation de la double couche d’une particule colloidale

» Facteurs influencant la coagulation
Plusieurs facteurs influent sur la coagulation. Certains sont li¢s a la nature de 1’eau (pH,
température, MES...), d’autres au traitement (dose du coagulant, mode d’injection...).
e pH
Le pH est la variable la plus importante a prendre en compte dans le processus de coagulation.

Pour avoir donc une bonne coagulation, il faut choisir un pH tel qu’il soit inclus dans la plage
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du pH optimal. Cette derniere est fonction de la composition de I’eau a traiter, le coagulant
utilisé...etc.
e Latempérature :

La température est un parametre, qui en changeant, peut faire varier la viscosité du fluide, et
par conséquent il peut y avoir des difficultés de décantation des flocs en diminuant la taille de
ces dernier. Elle peut aussi changer la plage du pH optimal.

e Le choix du coagulant :

Les caractéristiques de la coagulation sont influencées par le choix du coagulant utilisé, ce
choix dépend des caractéristiques de 1’eau a traiter. Le choix du coagulant et la détermination
de la dose optimale ne peuvent avoir lieu qu’apres essais au laboratoire vu la complexité du
phénomene.

e [ agitation :
Le processus de coagulation floculation se fait généralement en deux étapes :
- Une agitation forte qui permet la mise en contact du coagulant et de I’eau a traiter;

- Une agitation lente qui permet la croissance des flocs.

L’énergie d’agitation influe sur la coagulation et la floculation, il faut choisir donc des vitesses
d’agitation convenables pour le bon déroulement du processus, et éviter la désagrégation des

flocs. [7]

b- Floculation :

La floculation vient en second lieu pour 1’agrégation des particules déja déstabilisées et la formation
des flocs de tailles plus importantes engendrant une diminution des particules en suspension. La

floculation est provoguée par deux mécanismes qui sont :

e Floculation péricinitique (le mouvement Brownien)
Cette floculation intervient sur les colloides, elle est liée au mouvement Brownien qui
correspond au déplacement désordonné des colloides.
L’effet du mouvement Brownien sur le mouvement des particules diminue avec I’augmentation
progressive de la taille des particules.
e Floculation ortho-cinétique
Elle permet d’obtenir des flocs volumineux, I’écoulement du fluide donne un gradient de

vitesse qui permet de mettre en contact des particules se déplacant a des différentes vitesses. [9]

11

——
| —



CHAPITRE | : TRAITEMENT DES EAUX HUILEUSES PAR COAGULATION-
FLOCULATION

c. Cas particulier des émulsions
Les conditions de floculation des émulsions d’hydrocarbures ou d’huiles dépendent de la nature

de celles- ci :

e émulsions mécaniques
Relativement instables et caractérisées, apres pré-décantation statique d’une heure, par une

taille des colloides d’une dizaine a une centaine de microns;

e émulsions chimiques
Relativement stables en raison soit de la nature des hydrocarbures (asphaltées, naphtenes),
soit de la coprésence d’agents dispersants (sels alcalins, détergents...). Elles sont caractéri-
sables, aprés pré-décantation statique d’une heure, par une taille des colloides de 0,1 micron
(microémulsions) a une dizaine de microns et une concentration en hydrocarbures trés
variable, entre 100 mg/L (effluents de complexes pétrochimiques) et 50 g/L (fluides aqueux

de coupe).

Le processus de coagulation de ces émulsions comporte, comme pour les colloides, une
neutralisation du potentiel zéta, mais ensuite les mécanismes de coalescence des gouttelettes peuvent

étre prédominants.

Dans le cas d’émulsions mécaniques, leur traitement peut comporter une déstabilisation ou

coagulation partielle par coagulant organique directement suivie d’une filtration ou d’une flottation.

Le traitement des émulsions chimiques doit comporter une coagulation compléte suivie d’une

floculation et d’une séparation par flottation a I’air dissous.
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Conclusion :

La coagulation- floculation par des sels d’aluminium ou de fer permet I’¢limination de
nombreux composés minéraux et organiques, a 1’état dissous ou dispersé.
De nombreuses recherches ont été entreprises en vue d’éliminer cette charge organique au cours des
opérations de traitement. Parmi ces travaux, certains ont trait a la recherche de I’optimisation de la
coagulation- floculation de la matiére organique. Cette optimisation est basée sur I’é¢tude de
I’influence de parametres réactionnels tels que le pH, la dose et le type de coagulant.
ste pas de regle ou de formule de dimensionnement, ces valeurs ne peuvent étre déterminées que de
fagon empirique, par tdtonnements et par des essais sur échantillons en laboratoire. La détermination
de ces grandeurs en laboratoire est réalisee par ce qu'on appelle le Jar -Test.
Le choix des coagulants et/ou floculant est trés large et son influence est grande sur les procédés
envisagés pour effectuer la séparation (sédimentation, flottation, filtration) et pour limiter la quantité
des boues produites. Des coagulants floculant minéraux et organiques sont disponibles. La
connaissance de leur chimie, leur structure et des mécanismes d’interaction avec les minéraux sont

nécessaires afin d’optimiser les procédés.
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I1. Introduction

La Direction Régionale de Haoud Berkaoui représente 1I’'une des principales zones de
production d’hydrocarbures du Sahara algérien ; elle se situe a une trentaine de kilometres au sud-
ouest de la wilaya d’Ouargla. Le développement important de I’activité industrielle a conduit a un

accroissement démographique, qui génére une production importante d’eaux usées [10].

I1.1 Présentation générale de la région de HBK

Les études géologiques réalisées a Ouargla ont permis de connaitre 1’existence de trois
Importantes structures appelées Haoud Berkaoui(HBK), Benkahla(BKH) et Guellala (GLA).

En mars 1965, un gisement d’huile fut localisé¢ dans la série inferieure, Trias Argilo Graisseux
(TAG), plus exactement a Haoud Berkaoui, par la compagnie CFP (compagnie francaise de Pétrole).
Le champs de GLA a été découvert et mis en production par SONATRACH en 1971.

En 1967 le champ de Haoud Berkaoui commence a produire, ayant atteint en septembre de la méme
année une production de 3684 m3 /jour.

La région de Haoud Berkaoui d’une superficie de1600 km2 avec une production cumulée
depuis I’origine(1967) est de 97 million m3 pour des réserves globales en place de 472 million m3,est
parmi I’une des principales zones de production du bassin de Oued Maya qui se situe au Nord du
Sahara Algérien.

La région de Haoud Berkaoui est située a 772 Km environ au sud-est d’Alger, a 100 Km
Ouest de Hassi Messaoud et a 30 Km sud-ouest d’Ouargla.

A ce jour elle a exploité 159 puits répartis sur I’ensemble des champs dont

-04 puits producteurs d’huile(PPH) dont : 73 puits en gas- lift et 31 éruptif.

-27 puits production d’eau(PPE).

-28 puits réinjection d’eau, pour le maintien de pression.

Les activités principales de la région (HBK) se résument essentiellement en

-Centres de production et traitement du brut.

-Unité de récupération des gaz torchés avec production de : Gaz -lift, GPL, condensat et gaz de vente.

-Stations de réinjection d’eau [11]

11.2 Présentation de la station de déshuilage du champ de Haoud Berkaoui :

11.2.1 Station de deéshuilage du champ Haoud Berkaoui
La station de déshuilages du champ de Haoud Berkaoui (Figure I1.1) garantis la récupération

des hydrocarbures et la production d’eau de réinjection,
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dont les seuils des valeurs des caractéristiques doivent étre en dessous de 5 mg/L pour la teneur en
hydrocarbures, de 30 mg/L pour les matiéres en suspension (MES) et un pH variant entre 6.9 et
7.5[12].

11.2.2 Protection de I’environnement a Haoud Berkaoui

Dans le cadre des objectifs fixés par le groupe SONATRACH en matiére de protection de
I’environnement, la Direction de Haoud-Berkaoui a réalisé trois (3) stations de déshuilage pour les
principaux champs de Haoud-Berkaoui(HBK), Guellala(GLA) et Benkahla(BKH).

Les trois stations d’une capacité de traitement (4800 m3/j) sont en service depuis septembre 2000.
Le projet consiste a récupérer toutes les eaux huileuses de rejets industriels des champs précités et de
les traiter de maniere a ramener le taux d’hydrocarbures a un niveau inférieur a 5 g/t et les MES

inférieures a 25¢g/t -La capacité de traitement de la station de Haoud Berkaoui est de 100 m3/h.

Figure 11.1 : Station de déshuilage du champ de Haoud Berkaoui.

11.2.3 Schéma du procédeé de traitement

Le schéma de traitement employé au niveau de la station présentée sur la figure (11.2) montre
que I’élimination des hydrocarbures et des mati¢res en suspension (MES) est effectuée par des
méthodes purement physicochimique au niveau de la cuve CPI. Les particules fines sont séparees par
coagulation et floculation.
L’huile surnageant est récupérée par le déshuileur a disques rotatifs MS-126 a 5m3/h et 4 bars puis

envoyée vers la cuve d’huile S-108 par les pompes p-104 A/B a raison de 100 m3 /h. Les matiéres
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solides régenérées sous forme de boues sont déshydratées puis enterrées dans des tranchées de

décharge de boues imperméables [11].

Décharge boue

Ballon flash

—

FPWK O
Separateurs

Apalsslssement

Floculatian  Flottation

L

+*

~  *
i i é_’ Bac stockage
Eau traitée Cuve boue Cuve huile

¢ Réinjection

Bac tampon

Bacs
stockage

Figure (11.2) : Schéma représentatif d’une station de déshuilage.
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Tableau 11.1 : Caractéristiques de la station de déshuilage

‘ Actuel Design Observation
Capacité 20 m3/h 60 m3/h

nominale de

traitement

Teneur en 1,5 % vol 5 'Vo vol.

hydrocarbures

Quantité d'huile 8 m3/I 3 m3/h

récupeérée

Densité de I'huile 0,81 g/cm3 0,81 g/cm3

récupéreée

Quantiteé d'eau 0m3/11 57 m3/h prévue dans la 2
réinjectée éme phase
Teneur résiduelle / <10 mg/1

en hydrocarbures

Teneur en MES / <30 mg/1

Salinité 200 g/l /

PH ShS /

Quantiteé de boues / 0,6 m3/j

produites

Tableau 11.2 : Valeurs limites maximales des parameétres de rejet des installations de déversement

industrielles selon les normes algériennes en vigueur :

Parameétres Valeurs maximales

Température

PH

MES

DBO5

DCO
Hydrocarbures

Huiles et Graisses
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11.2.4 Définition et fonctionnement des Equipements

a. Ballon de flash

Ce separateur horizontal d'une capacité de 40 m 3/h recevra les eaux de purge du séparateur
FWKO (Free Wate Knock Out) de GLA-02 et des séparateurs d'huile HP-MP-BP. Les eaux
huileuses degazées a la pression d'un bar seront dirigées par gravité vers le bac tampon S-201 et
(ou) le CPI S-202. Le gaz dégage sera brdlé a la torche MS-217 distante d'environ200 ni des
installations.

Les purges des ballons séparateurs Del ‘usine UTG (V-401, V-402, V-404 et V- 303) sont
réorientées vers les séparateursd'huile HP ou MP. La purge du ballon videviteV-751 est fermée

vers le ballon Flash

Figure 11.3 : Ballons de flache

b. Bac tampon
Le bac tampon d'une capacité de 200 m3/11 et d'un diameétre de 7,5 m recoit les effluents du
ballon de flash R-201 et de la cuve de relevage S-209. Un racleur de boues MS-201 collecte
les boues a envoyer vers la cuve a boues S-207 a travers la vanne automatique XV-201 réglée
a s'ouvrir chaque huit heures pendant huit secondes. L'huile surnageante est récupérée par le
déshuileur a disques rotatifs (Discoil-1) MS- 208 a 5 m 3/h et 4 bars puis envoyeée vers la cuve
d'huile S-208. En cas d'indisponibilité du Discoil, une conduite 2" a été réalisée pour

récupérer I'huile en gravitaire comme le montrent les photos ci-dessous.
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Figure 11.4: Bac tampon

c. Cuve de floculation

La cuve de floculation S-203 d'une capacité de 15 m3 recoit I'effluent du CP1 S-202 auquel sont
additionnés deux agents chimiques de floculation, la silice activée et un polyélectrolite (Kure fix), le
premier & I'entrée S-203 (ou sortie CPI) et le deuxiéme & la sortie du floculateur. Ces deux agents
chimiques sont fournis par les skids de préparation et de dosage chimique MS-212 et MS-213 pour

augmenter le pouvoir de traitement du flottateur S-204.
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Figure 11.5 : Cuve de floculation

d. Cuve de flottation

Cuve d’une capacité de 75 m3/h et de 5 m de diamétre. Le fluide arrivé du floculateur subit un
traitement physique avec saturation par air comprimé (une partie d’eau traitée est recyclée a travers
un saturateur d’air).Cette eau libere les bulles d’air qui en remontant en surface entrainent les
Matiéres légéres agglomérées sous formes de mousses, ensuite raclées en surface et déversee dans
une cuve a boue a travers la vanne automatique XV-103.Les flocs décantés sont raclées Et dirigés

vers la cuve a boues. L’eau traitée est envoyée vers la cuve d’eau traitée
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Figure 11.6 : Cuve de flottation

e. Cuve d'eau traitée

La cuve S-206 a une capacité de 34 m 3 et elle est de dimensions 2,5 x 5,5 x 2,5 in. Elle se
compose de deux compartiments, chaque compartiment est muni de deux pompes. Les P- 201A/B
refoulent I'eau traitée a 60 m 3/h et 15 bars vers la station d'injection d'eau (2 éme phase) ou vers le
bourbier provisoire dans le cas ou I'écoulement par le trop plein ne le permet pas. Les P-202A/B
recyclent une partie de I'eau traitée vers le ballon de saturation a air R-203 & 30 m 3/h et 5 bars, pour
étre mélangée au fluide sortant de la cuve de floculation S-203, ceci favorise la montée en surface des
petits flocons et colloides.
Par suite de saturation des bourbiers provisoire et imperméable, une conduite 3"1/2 Vam a été
réalisée pour évacuer l'eau traitée vers le nouveau bourbier. Cette ligne est piquée sur la conduite 6"
de refoulement des pompes P-201A/B. Les vannes 6" vers la station d'injection d'eau et vers le

bourbier provisoire étant fermées et la vanne 3" ouverte comme le montrent les photos suivantes :
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Figure 11.7 : Cuve d’cau traitée

f. Cuve a boues

D'une capacité de 8 m 3 et de dimensions 2 x 2,75 x 1,5 ni. Elle est alimentée a partir des vannes
automatiques XV-201, XV-202 et XV-203 respectivement des fonds des S-201, S-202 et S- 204. Ces
boues hydratées sont pompées par les P-203A/B a 10 m 3/h et 1,5 bars vers I'épaississeur de boues S-
205.

g. Cuve d'huile

D'une capacité de 11 m 3 et de dimensions 2 x 2,75 x 2 in, cette cuve est alimentée par les
Discoils MS-208 et MS-209 respectivement du bac tampon S-201 et du CPI S-202. L'huile récupérée
est recyclée par les pompes P-204A/B a 10 m3/h et a la pression de 2 bars a I'entrée des séparateurs

BP sous I'action automatique des interrupteurs de niveau LSHL-209/210.
h. Cuve d'épaississement de boues

Les boues issues des différentes cuves sont rassemblées dans la cuve S-207 puis pompées par les
P-203A/B a 10 m 3/h et 1,5 bar vers I'épaississeur de boue S-205 dans lequel le racleur MS-205
assure I'nomogénéiteé de la concentration des boues a envoyer vers la centrifugeuse MS-210 par les
pompes Monix P-205A/B a 6 m 3/h et 2,5 bars pour étre déshydratées.
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i. Centrifugeuse

Les houes auxquelles est mélangé le polyélectrolite (kurifix) au refoulement des pompes a vis P-
205A/B, sont déshydratées a la centrifugeuse puis récupérées par la pelleteuse a 4 m3/h et envoyées a
I'extérieur du hangar H-201 pour étre ensuite enlevées par une pelle mécanique et enterrées dans des

tranchées imperméables S-21 1 A/B/C spécialement construites a cet effet

j. Station de préparation et de dosage de la silice activée

Elle assure la dilution, le mélange, la préparation et le dosage pour une autonomie de deux
heures. L'automate est actionné par l'alarme bas niveau de la cuve tampon pour reprendre une
nouvelle préparation automatique. L'acide sulfurique et le silicate de sodium sont dilués séparément
dans les cuves S-212/1 et S-212/2. Ensuite les deux produits sont dirigés vers la cuve S-212/3 qui se
compose de trois compartiments reliés entre eux par des siphons :

e Cuve de réaction

e Cuve de maturation

e Cuve tampon
Trois agitateurs MS-218, 219, 220 assurent le mélange et la circulation du compartiment de réaction
vers celui de maturation puis de tampon. La silice activée dosée (SAC) est pompée a un débit maxi
de 360 1/h vers la cuve de floculation S-203 (sortie CPI).

k. Station de préparation et de dosage du polyélectrolyte :

Le polyélectrolyte Kurifix est fourni en poudre dans des sacs de 15 kg, il est versé dans une
trémie de 501 de capacité, puis a l'aide d'une pelleteuse de dosage il est envoyé dans une cruche de
dilution, ensuite dans le premier compartiment de réaction, il passe dans le compartiment de
maturation et enfin dans la cuve tampon au moyen d'agitateurs MS- 221/222/223. Deux pompes P-
212/213 assurent le dosage du polyélectrolyte préparé, a un débit de 271 I/h maxi vers la sortie du
floculateur S-203 et le mélangeur de boues en amont de la centrifugeuse MS-210 lorsque celle-ci est

en service [12]
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Conclusion :
Le fonctionnement des stations d’épuration nécessite une optimisation périodique afin de

gérer les fortes consommations des reactifs (coagulant, floculant) utilisés au cours du traitement
chimique des effluents. Cette optimisation a pour but de satisfaire les normes de rejet et de minimiser
les quantités des réactifs consommés. C’est pour cela, on va utiliser la méthodologie des plans
d’expériences définie dans le chapitre suivant afin d’optimiser les conditions opératoires de la station

de déshuilage de Haoued Berkaoui.
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CHAPITRE 11l : GENERALTE SUR LES PLANS D’EXPERIENCES

I- Introduction

Les plans d'expériences permettent d'organiser au mieux les essais qui accompagnent
une recherche scientifique ou des études industrielles. Ils sont applicables a de nombreuses
disciplines et a toutes les industries. Dans ce chapitre, on va présenter une généralité sur ces

plans.

I1-Plan d’expériences
Un plan d’expériences est une méthode pour planifier ou organiser les expériences
scientifiques et industrielles dans le but de retirer I’information correspondant a I’objectif fixé

préalablement.

Les plans d’expériences permettent une diminution considérable du nombre d'essais et une
interprétation rapide et sans équivoque. lls fournissent des résultats faciles a présenter a des

non spécialistes. En plus, ces plans permettent de :

= étudier un grand nombre des variables.

= détecter les interactions entre ces variables.

= détecter les zones optimales du domaine d'étude.
= obtenir un modele expérimental du phénomeéne.
= obtenir une meilleure précision.

I1.1 Vocabulaire des plans d’expériences

a. Réponses

Une réponse expérimentale est une manifestation mesurable que 1’on observe lorsque
I’on fait varier les variables étudiés. Un phénoméne peut éventuellement se décrire par

plusieurs réponses expérimentales.

b. Facteurs

Les causes, supposées ou certaines, qui provoquent le phénomene sont les facteurs. Un
facteur peut étre une variable qualitative ou quantitative, continue ou discontinue, contrélable

et non contrélable.
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Causes Conséquences
—> —>
— Phénomeéne —
—> —>

Figure 111.1 Schéma représentant les facteurs et les réponses

c. Traitements de combinaison

Le traitement de combinaison est la combinaison des parametres de plusieurs facteurs
dans un essai expérimental [16]. Chaque variable est fixée a une valeur appelée modalité
pour les facteurs qualitatifs et les facteurs quantitatifs. Parfois, on utilise le terme variante

pour les facteurs qualitatifs et niveau pour les facteurs qualitatifs [17].

d. Domaine expérimental et domaine d’étude [19]

Une interprétation géométrique nous permettra de mieux comprendre la construction
des plans d’expériences et de mieux interpréter les résultats. Lorsqu’il y a n facteurs, il faut
raisonner dans des espaces a n dimensions. Pour fixer les idées, on prend 1’exemple de deux
facteurs x et y a deux niveaux (+) et (-).Le domaine expérimental est le plan x.y dans lequel
toutes les X et toutes les y sont possibles. Mais, en général, un expérimentateur limite les
variations des facteurs étudié¢s. On appelle domaine d’étude tous les points de la surface
délimitée par les niveaux bas et haut de chaque facteur (surface en tramé bleu de la figure
11.2).

Domaine
d'étude

Figure 111.2 : Définition du domaine d’étude
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e. Niveaux codés des facteurs [16]

En transformant 1’échelle de mesure pour un facteur, donc la valeur haute devient +1
et la valeur devient -1. Le codage est une transformation linéaire et simple de ’origine de
I’échelle de mesure. Si la valeur haute dans 1’échelle originale est Xy, et la valeur basse est Xp,
alors la transformation de 1’échelle prend une valeur originale quelconque X et la convertie

en (X-a)/b,oua=(Xy+ Xp)/ 2eth=(Xn-X)/2.

Pour faire le retour a 1’échelle de mesure originale, seulement on prend la valeur codée et on

la multiple par b et on ajoute ou X= b (valeur codée) + a

f. Effet d’un facteur [15]

L’effet d’un facteur x correspond a la variation de la réponse y lorsque x passe d’un

niveau a autre. Graphiquement, plus 1’inclination est forte, plus 1’effet est important.

L’effet global d’un facteur a deux niveaux représente I’influence du facteur sur la

réponse quand il passe du niveau —1 au niveau +1.

L’effet moyen d’un facteur représente I’influence du facteur sur la réponse quand

il passe du niveau moyen 0 au niveau +1 ou du niveau —1 au niveau 0.

REPONSE

EFFET MOYEN

EFFET GLOBAL

a 0 - FACTEUR 1

Figure 111.3 : Effets d’un facteur.

g. Notion de I’effet significatif [20]

Nous utilisons ce terme dans le sens restreint de signification statistique. En d'autres

mot, si un effet «significatif», il y a une forte probabilité (95%, 99%, 99,9%) que I'effet est
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«réelle» - qui est différente de zéro. Toutefois, il doit étre prudent de ne pas confondre
statistiquement "significatif" par "important”. Un effet significatif peut étre encore faible. On
évalue le seuil de signification de ces résultats au moyen d'une analyse statistique.

i. Modéle mathématique

C’est une relation mathématique qui montre le changement dans une réponse produit
par le changement d’un ou plusieurs facteurs. [16] Apres modéliser la réponse par un modele
mathématique est de pouvoir calculer ensuite toutes les réponses du domaine d'étude sans étre

obligé de faire les expériences.
Régression

Une analyse de régression génere une équation pour décrire la relation statistique entre
un ou plusieurs prédicteurs et la variable de réponse, ainsi que pour prévoir de nouvelles
observations. En regle générale, la régression linéaire utilise la méthode d'estimation par les
moindres carrés, qui détermine I'équation en réduisant la somme des valeurs résiduelles mises

au carré.
La régression linéaire simple

Elle examine la relation linéaire entre deux variables continues : une réponse (Y) et un
prédicteur (X). Lorsqu'il existe une relation entre les deux variables, il est possible de prévoir

une valeur de réponse a partir de la valeur du prédicteur avec une précision améliorée.

La régression fournit la droite qui s'ajuste le mieux aux données. Cette droite peut étre utilisée
pour :
Examiner la fagon dont la variable de réponse évolue lorsque la variable de prédiction varie.

Prédire la valeur d'une variable de réponse (Y) pour n'importe quelle variable de prédiction
(X).

Régression linéaire multiple
Elle examine les relations linéaires entre une réponse continue et deux prédicteurs ou plus.

Si le nombre des prédicteurs est important, avant d'ajuster un modéle de régression

avec tous les prédicteurs, vous devez utiliser la régression pas a pas ou celle sur les meilleurs
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sous-ensembles pour sélectionner le modele en éliminant les prédicteurs non associes aux

réponses

Régression quadratique

La régression quadratique est I'équation quadratique d'une parabole formée a partir

d'un nuage de points statistique.

Comme pour une régression linéaire, on forme une équation affine y = a x + b; ici on forme

une equation quadratique de la forme:
y=ax’+bx+c.
Valeur de P

Dans la régression, une valeur limite de 0,05 est souvent utilisee. Autrement dit, si la valeur
de p est inférieure a 0,05, on accepte le terme. Minitab affiche automatiquement les valeurs de p

pour la plupart des tests d'hypothéses R?

Toutes les données contiennent une part de variabilité naturelle inexplicable.
Malheureusement, le Rz ne prend pas en compte ce plafond naturel. Chercher a atteindre une
valeur élevée de R2 a tout prix peut pousser a inclure trop de prédicteurs pour tenter
d'expliquer l'inexplicable.

Vous pouvez obtenir une valeur de R?, plus élevée mais au prix de résultats trompeurs,

d’une précision et d’une capacité a prévoir détériorées.

Les R2 ajusté et prévu fournissent des informations qui vous aident a sélectionner le

nombre de prédicteurs dans votre modeéle :

-Utilisez le R2 ajusté pour comparer les modeéles avec un nombre de prédicteurs
différents.

-Utilisez le RZ prévu pour déterminer quelle est la capacité du modele a prédire de
nouvelles observations d'une part ; et s'il est inutilement compliqué avec des termes
non pertinents d'autre part.

11.2 Principe des plans d’expériences

Le plan d'expériences (DOE) est une procédure efficace pour la planification des

expériences en établissant un plan détaillé avant de faire I'expérience [16]. D’aprés la norme
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internationale 1SO de 1985 : «le plan d'expérience ou plan expérimental est 1’ensemble des
modalités selon lesquelles un programme expérimental doit étre réalisé et choix des
variantes (niveaux) d'un ou de plusieurs facteurs, ou des combinaisons de facteurs, a

introduire dans I'expérience »[18].

La méthode utilise des matrices pour fixer les valeurs des différents variables étudiées
au cours des expérimentations. L’élément x;; de cette matrice correspond au niveau que prend

la j*™ variable & la i*™ expérience.[17]

Plusieurs seuils des facteurs sont changés au méme temps a chaque expérience afin

d'observer I'effet des changements sur la réponse d’intérét. [17]

Tous les facteurs susceptibles d’avoir de I’influence sur le phénoméne doivent étre pris
en compte, sinon les résultats risquent d’étre faussés et donc inutilisables. Les facteurs,
susceptibles d’avoir de I’influence sur le phénomeéne et dont la variation n’est pas étudiée,

doivent étre fixés a une valeur constante durant la totalité de I’expérimentation [17].

11.3 Différents types de plans d’expériences

I1 existe plusieurs types de plans d’expériences qui permettent de s’adapter a la plupart

des situations, on peut citer :

- les plans factoriels complets.
- les plans factoriels fractionnaires.

- les plans pour surfaces de réponses.

11.3.1 Plans factoriels complets a 2 niveaux [23]

Les plans factoriels complets en tant que plans d’expériences sont issus des travaux
R.A.Fischer. Chaque facteur a 2 niveaux. On aura donc 2k essais au total. Un plan factoriel
permet d’estimer, non seulement les effets des facteurs, mais €galement toutes leurs
interactions deux a deux, trois a trois,..., jusqu’a 4.B.C.D.E..., qui fait intervenir les k

facteurs de 1’étude.

Les avantages des plans factoriels complets sont nombreux et nous n’en citerons que les

principaux :
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= Comme chaque facteur ne prend que deux niveaux les essais sont faciles a contréler et
les risques d’erreurs sont minimisés.

* En les employant I’expérimentateur est sir d’avoir la procédure expérimentale
optimale puisque ces plans sont basés sur des matrices qu’il a été démontré que I’on
ne pouvait pas faire mieux.

= La modélisation mathématique est immédiate.

= Les résultats obtenus avec un premier plan peuvent étre utilisés en partie ou en totalité
soit, pour explorer une zone du domaine expérimental soit, pour établir un modeéle
mathématique de degreé plus élevé.

Le seul inconvénient de ces plans est qu’ils obligent rapidement a faire beaucoup d’essais.

Par exemple, pour étudier simplement sept facteurs il faut réaliser 128 expériences. En effet,
de nombreuses interactions sont nulles et certains facteurs sont sans influence. C’est pourquoi

les plans factoriels fractionnaires ont été développés.

11.3.2 Plans fractionnaires a deux niveaux [23]

Les plans fractionnaires permettent de réduire la charge expérimentale en focalisant
I’attention sur les effets les plus intéressants puisque en physico-chimie et comme dans
d’autres domaines les interactions d’ordre 2 (du type A.B.C) et au-dela sont bien souvent

négligeable.

Lorsque le nombre de facteurs augmente encore, la solution proposée par les plans
fractionnaires, consiste a utiliser pour 1’étude de k facteurs les matrices des effets des plans
complets 25, ou 22 ..., ou 2P. Les plans fractionnaires sont appelés pour cette raison plans

kP,

L’inconvénient remarquable concernant les plans fractionnaires est la faiblesse dans
I’hypothése de linéarité des variables (la variation de la réponse est lin€aire lorsque le facteur
passe de niveau -1 au niveau +1). La modélisation mathématique n’est qu’une premiére
approximation du modéle physique réel. 1l faut passer a des plans contenant un plus grand

nombre de niveaux par facteurs pour obtenir des modéles du second degré.
11.3.3 Les plans pour la surface de réponse

Les méthodes de surface de réponse sont utilisées pour examiner les relations entre
une réponse et un ensemble de variables expérimentales quantitatives ou de facteurs. Elles

sont souvent employees, apres identification de quelques facteurs contrdlables "vitaux", pour
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rechercher les valeurs de facteurs qui optimisent la réponse. Les plans de surface de réponse
sont choisis en général lorsque la présence d'une courbure est soupconnée dans la surface de

réponse.
* Plans de Box-Behnken

Le plan de Box-Behnken ne contient ni un plan factoriel complet ni un plan
fractionnaire [16]. Ce plan comporte 3 niveaux par facteur. Le plus connu des plans de Box-
Behnken est celui qui permet d’étudier trois facteurs. Ce plan comporte douze essais auxquels

on peut ajouter un ou plusieurs points centraux [22].

Conclusion
Il existe plusieurs types de plans d’expériences. Le plan utilisé dans la partie
expérimentale pour optimiser les conditions opératoires de la station de déshuilage de Haoud

Berkaoui est le plan de Box-Behnken 3 facteurs en 15 essais
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I Introduction
Pour pouvoir juger de la qualité de 1’eau brute de la station de déshuilage de haoud Berkaoui
et son degré de pollution avant et apres traitement de coagulation floculation et adsorption, on fait

appel a une série d’expériences et analyses d écrites dans ce chapitre.

1.1 Appareillage et Matériels

11.1.1 Jar test

- La démarche a suivre dans les six béchers avec des agitateurs plongés dans chacun
- On branche I'appareil et on regle le temps sur 15 minutes et on vérifie que tous les
Echantillons sont agités (80T/mn).

- On ajoute la floculation a différentes doses dans I'un des compartiments du plateau
D’agitation

- On régle le temps a 10 mn on plonge rapidement les agitateurs au fond des
Béchers et on régle a 30tr/mn.

- A la fin du temps prévu, l'agitation s'arréte automatiquement.

- On retire immédiatement les barreaux d'agitation avec la baguette de récupération

si non le floculant décanteé serait perturbé lorsque les béchers seront manipulés [10]

Figure IV.1 : Jar Test

11.1.2 Spectrophotométre type DR/2000
L’analyse par cet instrument s’appuie sur le fait que toute solution colorée traversée par un
faisceau de lumiére laisse passer une fraction de lumiere incidente ; la quantité de lumiére

absorbée est proportionnelle a la concentration du composé coloré recherché [11]
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Figure 1V.2: Spectrophotomeétre DR 2000.

11.1.3 Unité d’extraction

e Principe
L’extraction liquide-liquide est une méthode basée sur la différence de solubilité
d’un soluté dans deux phases non miscibles, on utilise habituellement un solvant

organique.

e Matériels nécessaires
- Ampoules a décanter de 250ml.
- Fioles de 500ml.
- Entonnoir.
- Pipette.
- Spectrophotomeétre DR2000. UV- Visible
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© Introduction du solvant ) Extraction { séparation
ouverture hase organique :
suipport i e du robinet i solvgr?t sq
l (E/ - ; Ig)js du + espéce extraite
égazage = =
| A \b\\ solvant S E0%9 ] K / N
; \_ agitation j
ampoule
: a décanter } \ o phase & .
solution aqueuse : I | aqueuse
eau + espece \ (solvant : eau)
a extraire -
bécher bouchon maintenu

ala main

Figure 1.3 : Extraction liquide-liquide

Il 1.4 pH-metre type HANNA

Apres avoir étalonné le pH-métre, plonger 1’électrode dans 1’échantillon et attendre

jusqu’a ce que la valeur du pH se stabilise.

Figure 1V.4 : pH-métre type HANNA

11.2 Produits chimiques

Les réactifs employés dans cette étude sont présentés dans le tableau suivant :
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Tableau IV.1: Listes des produits chimiques

Acide nitrique HNO3
Hydroxyde de Sodium NaOH
Silice activé produit commercial
Kurifix produit commercial
Solvant n-Hexane

11.2.1 Détermination de la teneur des hydrocarbures

- La méthode consiste a extraire un volume d’échantillon dans 10% de son volume
de n-Hexane, soit : 35ml de solvant pour 350 ml d’échantillon.

- - Prendre 100 ml d’échantillon, compléter avec I’eau distillée pour avoir 350 ml et
ajouter 35ml de solvant n-Hexane dans une ampoule a décanter.

- Fermer et agiter ’ampoule pendant 2 minutes.

- Laisser le temps de séparation de 10 minutes.

- Placer un coton dans le robinet de décantation de I’ampoule et I’ouvrir doucement
pour séparer la phase d extra dans un bécher

- Choisir la méthode 410 de DR2000 et régler la longueur d’onde a 450nm.

- Lire La valeur indiquée par le spectrophotomeétre (* 3.5).

36

——
| —



CHAPITRE IV : MATERIEL ET METHODES

Figure IV.5 : Extraction des HC

11.2.2 Technique de coagulation, floculation et décantation
a. Préparation de silice activée
C’est la préparation avec une des deux solutions :
- Une solution de silicate de sodium (4%) pour un volume de 110 ml
- Une solution de I'acide sulfurique (1.2%) pour un volume de 43ml
- L’agitation doit entrer en continue pendant 30 mn pour obtenir une solution homogene de
silice activé d’un pH > 8 (solution optimal).

SiO3Na+H2S04 SiO2+H20 + (Na+, SOs-)

¢

Figure I1V.6 : Préparation de silice activée
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b. Différentes concentrations de silice activée injectées

- Remplir 15 béchers de la floculation avec 500 ml d’eau prélevée de station
HBK

- Régler la vitesse d’agitation a 80 tr/mn pendant 15minutes

- Ajouter des doses croissantes de silice activee

- Réduire la vitesse d’agitation a 30tr/mn pendant 10minutes,

- Ajouter de kurifix;

- Mésuser les paramétres suivants : pH, MES, turbidité et hydrocarbures

Figure 1V.7 : Silice activé et Keryfix

11.3 Planification des expériences de la coagulation—floculation

La coagulation- floculation dépend généralement de plusieurs facteurs tels que : le temps de
la coagulation, la vitesse du mélange, le temps de la floculation, le temps de sédimentation, le pH,
la température, la turbidité des eaux brutes, etc...

Si on prend en considération seulement les facteurs les plus déterminants qui sont le pH des eaux
brutes (pH init), le volume du coagulant (VO- coag) et le volume du floculan (VO- floc) et en
appliquant le plan d’expériences de Box- Behnken (3 facteurs/ 15 essais), la matrice expérimentale
ainsi suivie pour étudier I’effet de ces trois parametres sur le rendement de la station est donnée

dans le tableau ci-apres :
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Tableau 1V.2 : Effet de 3 parametres opératoires sur le rendement de la coagulation floculation en

15 essais.
Ordre volume volume pH init
Essali coagulant floculant
1 -1 1 0
2 -1 0
3 0 1
4 1 0 -1
5 1 -1 0
6 0 -1 -1
7 0 -1 1
8 1 1 0
9 1 0 1
10 0 0 0
11 0 0 0
12 -1 0 -1
13 0 1 -1
14 -1 -1 0
15 0 0 0
-1 2mL 1mL 5
0 4 mL 2mL 6.5
1 6 MI 3mL 8
Unité (%) (%) -

Les paramétres non étudiés sont mis constants durant toutes les expériences.

e Vi-coag: Vitessecoagulation = 80 tr/min.
e t-—coag : temps coagulation = 15 min.
e Vi-floc: Vitesse floculation = 30 tr/min.

e t—floc: temps floculation = 10 min

Le rendement de la station est évaluer a partir des paramétres suivants mesurés a la fin de chaque
expérience : DCO, MES, Turbidité, hydrocarbures HC, pH, Conductivité.
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I1.4 Optimisation des parameétres opératoires de la coagulation—floculation

Apres ’étape de la modélisation par les plans d’expériences, les parameétres opératoires de la
coagulation-floculation seront optimisés a I’aide de 1’outil Solveur. C’est un complément Microsoft
Excel qu’on peut utiliser dans une feuille de calcul simple pour trouver une valeur optimale
(maximale ou minimale) pour une formule mathématique (dans notre cas les modéle proposés par le
plan d’expériences) en fonction de contraintes ou de limites appliquées sur les variables de la
formule.(dans notre cas les niveaux ou les limites -1 et +1 des variables concernés dans chaque

modele)

Conclusion

Nous avons effectué les analyses physico-chimiques des eaux usées industrielles a 1’entrée
de la station de déshuilage HBK et aprés différents traitements proposés. Les résultats des
expeériences, la modélisation et 1’optimisation des parameétres opératoires sont trouvés dans le

chapitre expérimental suivant.
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Introduction
La caractérisation des eaux brutes de la station de déshuilage et 1’optimisation des
expériences de jar test de la coagulation- floculation sont décrites dans cette partie

expérimentale.

V.1 Caractérisation de I’eau brute

Les caractéristiques d’un échantillon d’eau usée prélevé a l'entrée de la station de

déshuiage de Haoud Berkaoui sont regroupées dans le tableau suivant :

Tableau V.1: Caractérisation des eaux usées a 1’entrée de la station de déshuilage de Haoud

Berkaoui
Parametres Entrée station HBK
PH 6.65
Turbidité (NTU) 277
HC (ppm) 129,5
DCO (mg/l) 7100
MES (mg/l) 354

V.2 Expériences de la coagulation-floculation :

Afin d’optimiser le procédé de la coagulation floculation au niveau de la station, les
experiences de la coagulation floculation planifiées par le plan d’expériences sont exécutées a
I’aide du Jar-test. Ces expériences n’ont tenu compte que l’effet de trois parameétres
opératoires (a savoir : volume du coagulant, du floculant et le pH initial) sur le rendement de

la station.

D’autre coté, la DCO, MES, Turbidite, hydrocarbures HC, pH et la conductivité ont été les
parameétres mesurés a la fin de chaque expérience.

Le logiciel utilisé dans la planification des expériences et la modélisation est le Minitab. Pour
I’optimisation, ’outil utilisé est le complément « Solveur » dans la feuille de calcul de

I’Excel.
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V.2.1 Résultats observeés :

Les conditions opératoires de la coagulation floculation des quinze expériences et leurs
résultats sont regroupés dans le Tableau V.2.

Tableau V.2 Tableau des résultats obtenus

Ordes Vo- Vo - pH DCO MES Turbidite ~ HC pH  Conductivité

essai coag floc init ~ (mg/l)  (mg/l) (mg/l) final (us/cm)
() (@)
1 2 3 6,5 2800 30 34 50 4,34 226000
2 2 8 7600 40 22 3,5 5,94 | 214000
3 4 3 8 3400 24 17 3,5 6,84 | 215600
4 6 2 5 3500 0 2 6,8 6,35 | 215000
5 6 1 6,5 5600 25 7 3,5 5,87 | 219000
6 4 1 5 2900 13 9 9,0 555 | 244000
7 4 1 8 10400 38 24 35 7,31 218500
8 6 3 6,5 3100 1 1 3,5 6,24 | 232000
9 6 2 8 5100 23 9 35 7,09 232000
10 4 2 6,5 3500 20 15 3,5 6,32 | 244000
11 4 2 65 3500 14 6 35 599 235000
12 2 2 65 3500 31 29 35 551 235000
13 4 2 5 3200 3 15 9,0 5,24 242000
14 2 1 6,5 7400 44 27 3,5 5,20 | 270000
15 4 2 65 3000 21 19 35 512 233000




Les figures de 1-10, représentent les résultats finaux des expériences effectuées.

.
i : =
e !- 3 <.‘_~>
;.
Nl omas i
= - !

Figure V 2 : Bécher (7) Figure V 3 : Bécher (8) Figure V 4 : Bécher (9)

Figure V 5 : Bécher(10) Figure V 6 : Bécher(11) Figure V 7 : Bécher(12)

Figure V 8 : Bécher(13) Figure V 9 : Bécher(14) Figure V 10 : Bécher(15)
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Observation (01) :
Observation (02) :
Observation (03) :
Observation (04) :
Observation (05) :
Observation (06) :
Observation (07) :

sédiments.

Observation (08) :

Observation (09)

des précipités de

Observation (10) :
Observation (11) :
Observation (12) :
Observation (13) :

Eau claire avec des flocs nageas.

Une eau de couleur verte avec des précipités a fond.
Une eau de couleur verte avec des précipités a fond.
Eau proche avec des précipités marron.

Eau claire avec des précipités a le flond.

Eau moins turbide avec des flocs nageant.

Une eau de couleur verte vers le sombre avec présence des

Eau claire avec des précipités marron en petite quantité.

- La couleur de I’eau a tendance a prendre une coloration verte avec

couleur vert foncé.

Eau proche de la clarté avec des précipités marron.
Eau claire avec des flocs nageants.

Eau plus ou moins turbide avec des flocs nageant.

Eau proche de la clarté avec quelques précipités et quelques flocs

nageants dans 1’eau.

Observation (14)

: Une eau peu trouble et peu de sédiments avec présence des flocs

Qui nagent a la surface.

Observation (15) : Une eau qui tent vers le claire et présence peu de sédiments et peu

des flocs qui nagent a la surface de I’eau.

V.2.2 Traitement statistique des données

Les parametres utilisés dans le traitement statistique sont les coefficients de régression
et la valeur de P. Si celle-ci (valeur de p) est supérieur a 0.05 ou (5% de risque), on enléve le

terme du modéle.

En premier lieu, on établit une régression du parameétre de pollution (DCO, MES, Turbidité,
pH f, Conductivité, HC) en fonction de tous les termes de cette régression (Constante, VVo-
Coag, Vo- Floc, pH init, Vo- Coag*Vo- Coag, Vo- Floc*Vo- Floc, pH init*pH init, Vo-
Coag*Vo- Floc, Vo- Coag*pH init, Vo- Floc*pH init).

Ensuite, on sélectionne les termes les plus influant (P< 0,05) et on refait la régression avec ces

termes seulement.
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a) DCO :

D’aprés les figures V 11 et V 12, on peut écrire le modéle suivant :

DCO=-9579, 93+Vo- Coag*2014, 99+ Vo- Floc*1065, 09+ pH init*1736, 03+ Vo-
Floc*Vo- Floc *1017, 06+ pH init*pH init*279,148+ Vo- Coag*Vo- Floc *262,500+Vo-
Coag*pH init* (-404,659) +Vo- Floc*pH init *(-1216, 67)

Avec : R-carré = 98,6% R-carré (ajus) = 96,7%
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Terme Coeff Er-T Coef T P

Constante 3270 17,0 12,572 0,000

Vo— Coag -217 121,0 -1,7%3 0,133

Vo- Floc -1725 110,86 -15,591 0,000

pH init 1510 132,0 14,458 0,000

Vo- Coag*Vo- Coag 396 171,8 2,303 0,089

Vo— Floc*Wo- Floc 1012 lgg,2 g,017 0,002

pH init*pH init 741 120,86 4,104 0,008

Vo— Coag*Vo- Floc 525 156,53 3,355 0,020

Vo—- Coag*pH init -1098 212,17 -5,150 0,004

Vo— Floc*pH init -1825 156,35 -11,663 0,000

5 = 312,% B-carré = %5,3% EBR-carré (ajus) = 85,1%

Enalyse de wvariance pour DCO (mg/

Source DL C 3éq C ajust CM ajust F P

Bégression 9 70403850 70403850 7822828 7%,87 0,000
Lingaire 3 46372115 47672796 15590932 162,26 0,000
Carré 3 70056584 6134210 2044737 20,88 0,003
Interaction 3 17022851 17022851 5674254 57,94 0,000

Erreur réaiduelle 3 489654 489634 97937
Inadeg. de 1'ajus 3 323017 323017 107672 1,25 0,484
Erreur pure 2 laege’d laege’ 83333

Total 14 708593333

Coefficients de régression estimés pour DOO (mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante -4785,72
Vo- Coag 943,813
Vo- Floo 1085,8¢8
pH init 284,564
Vo- Coag*Vo- Coag 93,9320
Vo- Floc*Vo- Floc 1011,87
pH init*pH init 329,488
Vo—- Coag*Vo- Floc 262,500
Vo- Coag*pH inic -385,1%90
Vo— Floc*pH init -1216, &7

Figure V 11 : Régression de la DCO en fonction de tous les termes
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Terme Coeff Er-T Coef T E

| Constante 3519 182,0 19,338 0,000

| Vo- Coag -181 157,2 -1,148 0,294
Vo- Floc -1723 145,0 -11,3%¢ 0,000
pH init 1969 169,7 11,604 0,000
Vo- Floc*Vo- Floc 1017 220, 4 4,815 0,004
pH init*pH init 628 227,8 2,758 0,033
Vo- Coag*Vo- Floc 525 205,1 2,560 0,043
Vo- Coag*pH init -1214 270,5 -4,438 0,004
Vo- Floc*pH init -1325 205,1 -2,900 0,000
5 = 410,1 R-carré = 93,6% R-carré (ajus) = 96,7%

Aknalyse de variance pour DCO (mg/

Source DL 3C =éqg 5C ajust CM ajust F P
Begressicn g £9584114 69884114 8735514 51,93 0,000
Lingaire 3 46372115 45362170 16454057 87,8 0,000
Carré 2 56599400 5614674 2807337 1l&,6% 0,004
Interaction 3 17512558 17812588 5937533 35,30 0,000
Erreur résiduslle [ 1008219 1009219 168203
Inadég. de l'ajus 4 342552 342552 210638 2,53 0,303
Errsur pure 2 166667 166667 23333
Total 14 70893333

Okbservations aberrantes pour DOO (mg/

Observation CO (mg/ Ejust Er-T ajust Wal résid Val résid norm
9 5100, 000 4721,91¢6 368,748 378,024 2,11R

R indique une observation ayant un résidu normalisé important

Coefficients de régression estimés pour DCO (mg/ 1l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante -8579,93
Vo- Coag 2014, 499
Vo- Floc 1065,09
pH init 1736,03
Vo- Floc*Vo- Floc 1017,08
pH init*pH init 279,148
Vo- Coag*Vo- Floc 262,500
Vo- Coag*pH init -404, 659
Vo—- Floc*pH init -1216, &7

Figure V 12: Régression de la DCO en fonction des termes importants

On peut simplifier le modele de DCO en fonction des paramétres importants comme suit :

DCO= -15626, 9+ VO- Floc*s183, 33+ pH init*3619, 23-Vo- Floc*pH init *1216, 67

Avec : R-carré =83,3% R-carré (ajus) = 78,8% (Figure ...)
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Coefficients de régression estimés pour DCO

Terme Coeff
Constante -15626, 9
Vo— Floc £183,33
pH init 3619,23
Vo— Floc*pH init -1216,67

Coefficients de régression estimés pour DCO (mg/

Terme Coeff Er-T Coef T P

Constante 4448 269,10 1§,535 0,000

Vo- Floc -172% 366, 6 -4,705 0,001

pH init 17749 393,8 4,517 0,001

Vo—- Floc*pH init -1825 518, -3,520 0,005

5 = 1037 F-carré = 83,3% FR-carré (ajus) = 78,8%

Analyse de wvariance pour DCO (mg/

Source DL SC séq 5C ajust CM ajust F E

Régression 3 59066603 59066603 196588868 g,31 0,000
Lingéaire 2 45744103 45744103 22872051 21,27 0,000
Interaction 1 13322500 13322500 13322500 12,3% 0,005

Erreur résiduslle 11 11826731 11826731 1075157
Inadég. de 1l'ajus 5 6849231 6345231 13659848 1,85 0,278
Erreur pure [ 48773500 4877500 229583

Total 14 70893333

{mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Figure V 13: Régression de la DCO en fonction des termes importants (modéle simplifié)

b) MES :

D’apres les figures V 14 et V 15, on

peut écrire le modele suivant :

MES= 9,93941+Vo- Coag*(-5,30967) + Vo- Floc*(-7,75000)
+ pH init*7,36353

Avec :

——

R-carré = 92,7% R-carré (ajus) = 90,7%
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Terme Coeff Er-T Coef T P
Constante 15,04 2,114 3,534 0,000
Vo- Coag -10,68 1,453 -7,352 0,001
Vo- Floc -7,75 1,328 -5,834 0,002
pH init 1a,8 1,585 6,342 0,001
Vo— Coag*Vo- Coag 4,05 2,083 1,964 0,107
Vo- Floc*Wo- Floc 2,69 2,019 1,331 0,241
pH init*pH init -1,00 2,168 -0,483 0,863
Vo- Coag*Wo- Floc -2,50 1,879 -1,331 0,241
Vo- Coag¥pH init 1,31 2,554 0,512 0,831
Vo- Floc*pH init -1,00 1,879 -0,532 0,817
3 = 3,757 B-carré = 97,3% PR-carré (ajus) = 52,6%

Lnalyse de wvariance pour MES (mg/

Source DL 5C =éq 5C ajust CM ajust F P
Régression g 2587,81 2587,81 287,53 20,37 0,002
Linéaire 3 24€3,11 2421,41 807,14 57,17 0,000
Carré 3 92,01 90,62 30,21 2,14 0,214
Interaction 3 32,70 32,70 10,90 a,77 0,557
Erreur résiduelle 5 70,59 70,59 14,12
Inadég. de l'ajus 3 41,92 41,92 13,97 0,97 0,542
Erreur pure 2 28,87 28,&a7 14,33
Total 14 2E658,40

F

Coefficients de régression estimés pour MES (mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 8,e5577
Vo— Coag -13,7772
Vo—- Floc -9, 16983
pH init 12,6269
Vo- Coag*vo- Coag 1,01305
Vo—- Floc*Vo- Floc 2,6882%9
pH init*pH init -0,446554
Vo—- Coag*Vo- Floc -1,25000
Vo—- Coag¥pH init 0,435654
Fb— Floc*pH init -0, 666667

Figure V 14: Régression des MES en fonction de tous les termes
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Terme Coeff Er-T Coef T P

Constante 21,08 1,093 19,267 0,000

Vo- Coag -10,862 1,503 -7,064 0,000

WVo- Floc -7,75 1,490 -5,202 0,000

pH init 11,05 1,615 &,540 0,000

5=4,214 R-carré = 92,7% R-carré (ajus) = 90,7%

Enalyse de wvariance pour MES (mg/

Source DL SC =éq SC ajust CM ajust F P

Régression 3 2463,11 2463,11 321,04 6,24 0,000
Linéaire 3 2463,11 2463,11 521,04 46,24 0,000

Erreur résiduslle 11 155,29 155,29 17,75
Inadég. de 1'ajus g 166,63 166,63 18,51 1,29 0,510
Erreur pure 2 28,867 28,87 14,33

Total 14 2658, 40

Coefficients de régression estimés pour MES (mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 9,93941
Vo— Coag -5,309&7
Wo—- Floc =7, 75000
pH init T,36353

Figure V 15 : Régression de la MES en fonction des termes importants

c) Turbidite

La turbidité (Tur) peut étre décrite par le modéle suivant :

Turbidité = 38,9833+Vo- Coag*(-5,81250)

Avec :
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Terme Coeff Er-T Coef T P
Constante 13,63 3,089 4,414 0,007
Vo- Coag -11,82 2,123 -5,56% 0,003
Vo- Flec -0,00 1,941 -0,000 1,000
pH init 2,15 2,317 0,928 0,396
Vo— Coag*Vo- Coag 1,75 3,014 0,579 0,588
Vo- Floc*Vo- Floc 2,10 2,950 0,711 0,509
pH init*pH init 0,30 3,169 0,093 0,929
Vo- Coag*Vo- Floc -3,25 2,745 -1,134 0,290
Vo- Coag'pH init 3,45 3,732 0,924 0,398
Vo- FleocpH init -3,25 2,745 -1,124 0,290
5 = 5,451 B-carréd = 89,4% BR-carré (ajus) = 70,4%

Eknalyse de wariance pour Tur (mg/

Source DL 3C s&8q 5C ajust CM ajust F P
Régression g 1274,20 127420 141,578 4,70 0,052
Linéaire 3 1132,17 1124,14 374,713 12,43 0,008
Carré 3 31,78 25,71 2,570 0,28 0,835
Interaction 3 110,25 110,25 36,751 1,22 0,394
Erreur résiduslle 5 150,73 150,73 30,147
Inadég. de l'ajus 3 62,07 82,07 20,689 0,47 0,738
Erreur pure 2 858,67 88,87 44,333
Total 14 1424,83

Coefficients de régression estimés pour Tur (mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 37,6146
Vo- Coag -13,6263
Vo- Floc 12,1873
pH init -0,541842
Vo- Coag*Vo- Coag 0,436313
Vo- FlocYVo- Floc 2,09652
pH init*pH init 0,131505
Vo- Coag*Vo- Floc -1,82500
Vo- CoagpH init 1,14487%
Vo—- Floc*pH init -2,16667

Figure V 16 : Régression de la turbidité en fonction de tous les termes
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Terme Coeff Er-T Coef I F
Constante 15,73 1,328 11,84% 0,000
Vo- Coag -11, &2 1,518 -§,394 0,000
5 = 5,143 B-carré = 75,5% R-carré (ajus) = 74,0%

Enalyse de variance pour Tur (mg/

Source DL SC s&qg 5C ajust CM ajust F P
Régression 1 10g81,12 1081,12 10g81,12 40,88 0,000
Linézire 1 10g81,12 1081,12 10g81,12 40,88 0,000
Erreur résiduelle 13 343,81 343,81 26,45
Inadég. de l'ajus 1 7,08 7,08 7,08 0,25 0,825
Erreur pure 12 336,75 336,75 25,08
Total 14 1424,53

Coefficients de régression estimés pour Tur {(mg/ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 38,9833
Vo- Coag -5,81250

Figure V 17 : Régression de la turbidité en fonction des termes importants

d) HC

Le premier traitement statistique nous donne le modéle des HC en fonction de tous les

termes :
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Coefficients de régression estimés pour HC

Terme Coeff Er-T Coef T P
Constante 3,443 0,2515 13,692 0,000
Vo- Coag -0,471 0,1729 -2,724 0,042
Vo- Floc 0,187 0,1580 1,186 0,289
pH init -2,526 0,1886 -13,3%4 0,000
Vo- Coag¥Vo- Coag -0,072 0,2454 -0,294 0,781
Vo— Floc*Wo- Floc 0,481 0,2402 1,820 0,113
pH init*pH init 2,388 0,2580 9,258 0,000
Vo- Coag*Vo- Floc -0,375 0,2235 -1,678 0,154
Vo- Coag*pH init 0,652 0,3038 2,146 0,085
Vo- Floc*pH init -0,000 0,2235 -0,000 1,000
5 =10,4470 B-carré = 93,2% R-carré (ajus) = 95,1%

Analyse de wvariance pour HC

Source DL 3C =g 3C ajust CHM ajust F E
Régression E} 55,9952 55,9982 €,2220 31,14 0,001
Linéaire 3 34,3013 36,2822 12,0941 &0,52 0,000
Carre 3 20,2138 21,121% 7,0408 35,23 0,001
Interaction 3 1,4827 1,4227 00,4942 2,47 0,177
Erreur résiduslle 5 0,994 0,99491 0,l9%s
Inadég. des 1'ajus 3 0,9991 0,99391 0,3330 X 4
Erreur pure 2 0,0000 0,0000 0,0000
Total 14 56,9973

Okservations aberrantes pour HC

Ohservation HC Ejust Er-T ajust Val résid WVal résid norm
3 3,500 3,954 0,393 -0,454 -2,14R

R indique une observation ayant un résidu normalisé important

Coefficients de régression estimés pour HC 1'utilisation de données dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 65,5122
Vo— Coag -1,12905
Wo— Floc -0,907753
pH init -16,3529
Vo—- Coag*Vo- Coag -0,01ls0182
Vo—- Floc*Wo- Floc 0,481313
pH init*pH init 1,08150
Vo—- Coag*Vo- Floc -0,187500
Vo— Coag*pH init 0,217352

Wo- Floc*pH init -2,70167E-16

Figure V 18: Régression des HC en fonction de tous les termes

En gardant que les termes importants (FigureV 19), le modéle des HC devient :

HC=69,4564+Vo- Coag*( -2,00061)+ pH init*(-17,1327)+ pH init*pH init*(1,10182)+
Vo- Coag*pH init * (0,268485)

Avec : R-carré = 95,4% R-carré (ajus) = 93,6%
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Terme Coeff
Constante 3,624
Vo—- Coag -0,511
pH init -2,603
pH init¥*pH init 2,479
Vo- Coag*pH init 0,805

5

00,5093 R-carre = 45,

Rnalyse de wvariance pour HC

Source DL
Régression 4
Linéaire 2
Carré 1
Interaction 1
Erreur réaiduelle 10

Inadég. de 1'ajus 3
Erreur pure

Total 14

Vo—- Coag*pH inic

Er-T Coef
a,
|:|II
|:|II
|:|II
|:|II

4%

C =eq
54,403
34,021
18,805

1,577

2,594

1,094

1,500
S&,997

Terme Coeff
Constante 69,4564
Vo- Coag -2,0008l1
pH init -17,1327
pH init¥*pH init 1,10182

0,268435

Coefficients de régression eatimés pour HC

13817
15943
2071
27588
3287

~
=

1

-1

R-carré (ajus)

ajust

54,403
40,999
20,371

1,577
2,594
1,094
1,500

T
9,942
2,830
2,567

==
r

g,86l
2,48

Calls

@

93

L'analyse a £té effectuées en utilisant des donnéss codses.

2]
0,000
0,025
0,000
0,000
0,033

, 6%

CM ajust

13,8008
20,4593
20,3706
1,5771
0,2594
0,3647
0,2143

Coefficients de régression estimés pour HC l'utilisation de données

B
0,000
a,000
a,000
0,033

0,253

dans des unités non codées

Figure V 19: Régression des HC en fonction des termes importants

e) pHf

Le pH final (pH f) est en fonction de deux termes selon le modele suivant. A savoir, le

pH init et le Vo- coag.

pHF =1,58914+ Vo- Coag*0,327987+ pH init*0,458523

——
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Terme Coeff Er-T Coef T E
Constante 5,85832 0,2524 20,154 0,000
Vo- Coag 0,6124 0,2010 3,077 0,028
Vo- Floc -0,15387 0,1&838 -0,864 0,427
pH initc 0,8770 0,21493 3,087 0,027
Vo- Coag*Vo- Coag -0,2638 0,2854 -0,924 0,398
Vo—- Floc*WVo- Floc -0,1545 0,27493 -0,553 0,804
pH init*pH init 0,4340 0,3000 1,447 0,208
Vo- Coag*Vo- Floc 00,3075 0,2599 1,153 0,250
Vo- Coag*pH init -0,1440 0,3533 -0,408 0,700
Vo—- Floc*pH init -0,0400 0,2599 -0,154 0,554
3 = 10,5198 B-carré = 85,0% BR-carré (ajus) = 58,1%

Analyse de wvariance pour PH £

Source DL 3C =é&g 5C ajusc CM ajust F F
Régression g T,6730 T,6730 0,852& 3,1l 0,104
Linéaire 3 66,0215 4,2532 1,4177 5,25 0,053
Carré 3 1,2220 1,0882 0,3e6l 1,35 4,357
Interaction 3 0,42495 00,4295 0,1432 0,53 0,851
Erreur résiduslle 5 1,3509 1,3509 0,2702
Inadég. de 1'ajus 3 0,5823 0,5823 0,1941 0,51 4,717
Erreur pure 2 0,768 0, 7686 0,3243
Total 14 49,0239

Coefficients de régression estimés pour FH £ l'utilisation de données dans des unités non codées

Terms Coeff
Constante 8,15155
Vo— Coag 0,541243
Vo—- Floc 0,0176530
pH init -1,8107&
Vo- Coag*Vo- Coag -0,0659434
Vo— Floc*Wo- Floc -0,154517
pH init*pH init 0,152880
Vo— Coag'WVo- Floc 0,153750
Vo- Coag*pH init -0,0480011
Vo— Floc*pH init -0,0266667

Figure V 20 : Régression du pH f en fonction de tous les termes
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Terme Coeff Er-T Coef T
Constante 55,3815 0,1341 43,889 0,
Vo- Coag 0,8560 0,1544 3,558 0,
pH init 0,8872 00,1830 3,473 0,
5 =0,51&7 R-carré = 64,5% ER-carré (ajus)
Analyse de wvariance pour PH £
Source DL SC séq SC ajust
Regression 2 5,320 5,320
Linéaire 2 5,820 5,820
Erreur résiduslle 12 3,204 3,204
Inadég. de l'ajus 5 1,474 1,474
Erreur pure 7 1,730 1,730
Total 14 9,024

E
oo
o4
0aos

=5

g, 6%

CM ajust
2,9099
2,9099
00,2870
0,2947
0,2472

F B
10,80 0,002
10,80 0,002

1,18 0,401

Coefficients de régression eatimés pour PH £ 1'utilisation de donnéea dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante 1,58914
Vo—- Coag 0,327987
pH init 0,458523

Figure V 21 : Régression du pH f en fonction des termes importants

f) Conductivi

té

Enfin, la conductivité (cond) peut étre donnée par le modele suivant :

Conductivité= 540678+ Vo- Coag*(-61477, 9) + Vo- Floc*(-32987, 5) + pH init*(-34045,
1) + Vo-Coag*Vo-Floc*7125, 00+ Vo- Coag*pH init*6510, 69

Avec : R-carré = 88,0% R-carré (ajus) =81,3%
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Terme Coeff Er-T Coetf I F

Constante 2356586 4473 52,6593 0,000
Vo- Coag -8085 3073 -2,935 0,032
Vo—- Floc -4483 2811 -1,5% 0,171
pH init -11433 3355 -3,408 0,019
Vo- Coag*Wo- Coag 112 4365 0,026 0,981
Vo- Floc*Wo- Floc -284 4273 -0,08& 0,850
pH init*pH initc -4142 4559 -0,903 0,408
Vo- Coag*Vo- Floc 14250 3875 3,584 0,018
Vo- Coag*pH init 18382 5404 3,403 0,018
Vo—- Floc*pH init -225 3875 -0,0587 0,857
5 = 7851 R-carré = 3%,9%% BR-carré (ajus) = T1,6%

Lnalyse de wariance pour Cond

Source DL C =&q C ajust CHM ajust F B
Régression 9 2802518471 2302513471 311350941 4,593 0,047
Lingaire 3 933994813 1180371858 393457286 6,22 0,038
Carré 3 313985247 549260769 1497535480 0,31 0,816
Interaction 3 1544558408 154455340%8 5145852802 Z,14 0,023
Erreur résiduelle 5 3le0%0g562 318090562 63218172
Inadég. de l'ajus 3 247424196 2474241598 52474732 2,40 0,307
Erreur pure 2 63666667 636666467 34333333
Total 14 3112609333

Coefficients de régression estimés pour Cond l'utilisation de données dans des unités non codées

Terms Coeff
Constante 445354
Vo- Coag -558865,4
Vo- Floc -30878,0
pH init -74912, 75
Vo—- Coag*Vo- Coag 28,0281
WVo- Floc*Vo- Floc -283,623
pH init*pH init -1540, 5%
Vo—- Coag*Wo- Floc 7125,00
Vo- Coag*pH init 6130,54

Vo- Floc*pH init =150, 000
|

Figure V 18 : Régression de la conductivité en fonction de tous les termes
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Terme Coeff Er-T Coef T P
Conatante 233776 1705 137,088 0,000
Vo—- Coag -9817 2379 -4,127 0,003
Vo—- Floc -44a8 2284 -1,%965 0,081
pH init -12004 2573 -4, 665 0,001
Vo—- Coag*Vo- Floc 14250 3230 4,412 0,002
Vo- Coag*pH init 18532 4006 4,875 0,001
S = 6460 B-carré = 88,0% BR-carré (ajus) = 81,3%

knalyse de wariance pour Cond

Source DL C =8q C ajust CM ajust F P

Régresszion 5 2743055202 2743055202 548611040 13,15 0,001
Lingaire 3 93399481% 1520950841 506983547 12,15 0,002
Interacticn 2 1804050384 1804080354 9020301%2 21,82 0,000

Erreur résiduslle 9 375554131 375554131 41728237

Inadeg. de 1'ajus 7 308357465 306887465 43841068 1,28 0,507
Erreur pure 2 686666867 63666667 34333333

Total 14 3113609333

Cosfficients de régression e3timés pour Cond 1'utilisation de donnéess dans des unités non codées

Terme Coeff
Constante S40678
Vo- Coag -681477,9
Vo- Floc -32987,5
pH init -34045,1
Vo—- Coag*Vo- Floc T7125,00
Vo—- Coag*pH init 6510, 6%

Figure V 21: Régression de la conductivité en fonction des termes importants

Pour simplifier le modele, on fait appel a la figure V 22.

Conductivité= 474703+ Vo- Coag*(-47227,9) + pH init*(-34045,1) + Vo- Coag*pH
init*6510, 69

Avec : R-carré =56,7% R-carré (ajus) = 45,0%
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Coefficients de régression estimés pour Cond

Terme Coeff Er-T Coef T B
Constante 233776 2923 75,974 0,000
Vo- Coag -49817 4078 -2,407 0,035
pH init -12004 4411 -2,721 0,020
Vo- Coag*pH init 19532 6568 2,844 0,016
5 = 11074 R-carré = 56,7% R-carré (ajus) = 45,0%

Analyse de wariance pour Cond

Source DL S5C =séq 5C ajust CM ajust F P
Régression 3 1769703552 1769703952 589901317 4,81 0,022
Linéaire 2 TTT7883568 1359549391 679924656 . 0,022
Interaction 1 951810384 9915810384 991310384 2,09 0,018
Erreur résiduslle 11 1345905381 1348905381 122627762
Inadég. de l'ajus 4 103867048 10858670458 27216762 0,15 0,555
Erreur pure 7 1240038333 1240038333 177148333
Total 14 3118609333

Observations aberrantes pour Cond

Ohservation Cond Lijust Er-T ajust WVal résid Val résid norm
14 270000,000 243592,855 5153,428 26407,345 2,85R

R indique une obssrvation ayant un résidu normalisé important

Coefficients de régression estimés pour Cond l'utilisation de données dans des unités non codees

Terme Coeff
Constante 474703
Vo— Coag -47227,9
pH init -34045,1
Vo- Coag*pH init 6510, 69

Figure V 22: Régression de la conductivité en fonction des termes importants (modéle

simplifié)

V.2.3 L’optimisation avec Solveur
L’exécution de I’outil solveur a permet d’optimiser les paramétres opératoires qui minimisent

la pollution des eaux traitées. Les conditions optimales trouvées sont :

Pour la DCO (1099,63mg/l) : Vo- Coag=2 ; Vo-Floc=2,21 ; pH init=5.

Pour les MES (0 g/l) : Vo- Coag=4,05 ; Vo-Floc=3 ; pH init=5.

Pour la conductivité (206668,3ms/cm) : Vo- Coag=6 ; Vo-Floc=1 ; pH init=5.
Pour HC (2,64) : V0-coag =6 ; pH init= 7.05

Pour les turbidité (4,12 mg/l) : Vo- Coag=6 .
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Conclusion

Visuellement, I’expérience N°4 de la coagulation floculation représente 1’échantillon le plus
clair. L’analyse statistique des résultats des différents effets et interactions entre facteurs
intervenant dans la réaction coagulation — floculation nous permet d’étudier la modélisation
des parametres de pollution en fonction des parametres opératoires, leurs carrées et leurs
interaction. Ces modeles ont permet d’optimisation des conditions opératoires du procédé du

coagulation-floculation.
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Conclusion genérale

Notre travail a été effectué au niveau de la station de deshuilage e Haoued Berkaoui. Le

procédé appliquée est la coagulation floculation.

Afin d’augmenter le rendement d’¢limination des polluant au niveau de la station, notre
objectif a été¢ d’optimiser les parameétres opératoires ( volume coagulants, volume floculant,
pH initial) qui abattent les niveaux de la pollution a partir de I’é¢tude des parameétres de
pollution ( DCO, MES, Turbidité, Conductivité, HC, pH final).

la méthodologie expérimentale suivie a été la méthodologie des plans d’expériences qui a
permis de planifier les expériences a réaliser, de traiter les résultats expérimentaux
statiquement et de faire la modélisation des parametres de pollution en fonction des

parametres opératoires.

Enfin, I’outil Solveur de I’Excel nous a permis de déterminer les conditions opératoires qui

diminuent les parametres de pollution.
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Résumé:

Dans le but de cerner les probléemes des rejets liquides de la station de déshuilage de Haoud
Berkaoui et de développer des solutions curatives de leur traitement, notre travail au sein de la
station consiste a modéliser mathématiquement et optimiser les parameétres opératoires du
procédé par la nouvelle méthodologie expérimentale des plans d’expériences afin d’améliorer
I'efficacité de I'élimination de I'huile et les autres polluants de I'eau de pétrole industrielle pour
la protection de I'environnement.

Mots-clés: coagulation, floculation, huile, pétrole, plans d’expériences, modélisation,
optimisation

Abstract:

To solve waste water problem at the oil removal station of Berkaoui, our work consist to
create of mathematic models and optimize the operating parameters of coagulation floculation
precess using experimental design méthodology to improve the efficiency of removing oil
and other pollutants from industrial petroleum water for the safety of the environment.

Keywords: coagulation, flocculation, oil, petroleum, design of experiments, optimization



HB : Haoud Berkaoui

.MES : Matiere en suspension

.HC : Hydrocarbures

DCO : Demande chimique en oxygene

.DBO5 : Demande biochimique en oxygene



