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Introduction

Introduction générale

Les stations d’épuration classiques, ne sont pas équipées de traitement tertiaire ¢’est pourquoi
méme apres leur traitement dans ces stations les eaux épurées contiennent a leur sortie des

quantités importantes de nutriment (composés azotés et phosphorés).

Les dispositions réglementaires relatives aux normes de rejets d’eaux usées dans le milieu
récepteur imposent 1’élimination préalable de la pollution azotée, pour éviter 1’eutrophisation
des milieux aquatiques et autres inconvénients rencontrés lors de la potabilisation des eaux

naturelles chargées en azote™.

L’eutrophisation est trés néfaste la faune aquatique car elle a pour effet entre autre

d’augmenter la biomasse algale et d’appauvrir le milieu récepteur en oxygene.

Beaucoup de travaux ont portés sur I’élimination des composés azotés par utilisation des

argiles !, ¢’est dans ce cadre que s’inscrit ce travail

L’objectif de notre travail est de tester une argile locale dans I’élimination des composés
azotés et de définir les meilleures conditions pour obtenir des bons rendements d’élimination

de ces composes.

Notre travail a été réalisé¢ dans le laboratoire de Génie de I’Eau et de I’Environnement en
Milieu Saharien (LGEEMS) et dans le laboratoire du Centre de recherche scientifique et
technique sur les régions arides (CRSTRA).

Notre manuscrit est divisée en deux parties, la premiére partie est consacrée aux aspects
théoriques, les généralités sur les composés azotés et leur élimination sont présentés dans le
premier chapitre tandis que les généralités sur les argiles et le phénoméne d’adsorption sont

présentés dans le second chapitre.

La partie experimentale est scindée en deux chapitres : matériels et méthodes, résultats et

discussions.

Le manuscrit est terminé par une conclusion genérale et des recommandations.



Chapitre | :

La pollution azotée et son élimination



Chapitre 1 : la pollution azotée et son élimination

1.1. Introduction :

L’azote est impliqué dans de nombreux problémes environnementaux. Les composés azotés,
qui parviennent dans 1’atmosphére et dans les eaux du fait d’activités humaines et sont
transportés sur des distances plus ou moins grandes, contribuent a I’acidification et a
I’eutrophisation des sols, des nappes phréatiques, des eaux de surface et méme des mers. Cet
apport en substances azotées affecte les fonctions, la vitalité, la diversité biologique ainsi que

la qualité d’un grand nombre d’écosystémes fragiles!”.
1.2. Nature :

Les polluants azotés sont des matiéres organiques et minérales contenant des atomes d’azote.
Dans les eaux usées urbaines et les eaux usées industrielles 1’azote est essentiellement présent

sous forme organique (Norg) et ammoniacale (N-NH,")E!.

e [azote organique, comprend les composés du métabolisme protéique comme ['urée,
I’acide urique, la créatine, la créatinine, ainsi que des acides aminés, peptides et
protéines en faible quantité.

e Des quantités moins importantes d’azote nitreux (N-NO") et d’azote nitrique (N-NO3)

peuvent aussi étre présentes.

L’ensemble des formes azotées constituent I’azote global NGL ou total (NT).
1.3. L’origine :
Deux sources principales peuvent étre a 1I’origine des composés azotés dans les eaux US€es :

1.3.1. Métabolisme humain (Urines et matieres fecales) :

La pollution azotée provient essentiellement des eaux vannes, sous forme organique dans une

proportion de 85 %, pour ’urine et 15 % pour les matieres fécales.

On admet couramment que la production d’un habitant représente 13 a 15 g d’azote (N) par
jour, dont 1/3 sous forme NH,4", 2/3 sous forme Norg et qui sont éliminées essentiellement par

les urines (1/10 seulement au niveau des selles).



Chapitre 1 : la pollution azotée et son élimination

Lors du cheminement des eaux usées urbaines dans le réseau, milieu trés réducteur la matiére
organique azotée est hydrolysée et transformée en azote ammoniacal par un processus

d’ammonification.

Aussi a I’arrivée dans la station d’épuration, le rapport entre les différentes formes est modifié
avec environ ¥ sous forme de NH," et ¥4 sous forme organique, avec des variations selon la

longueur du réseau.

Par ailleurs, les eaux de cuisine véhiculent des protéines comportant des acides aminés, et
certains agents de surface (assouplissant,...) qui incluent dans leurs molécules des radicaux

azotés™”,

1.3.2. Réduction des nitrates :

Des eaux profondes peuvent se charger en ammoniaque par réduction du nitrate sous 1’action

des bactéries autotrophes ou par les ions ferreux.

Les formes oxydées de 1’azote (NO3- et NO2-) pourront apparaitre au cours du traitement

biologique aérobie, au niveau des stations d’épuration[s].
I.4. Caractérisation :

La détermination de la pollution azotée nécessite un dosage spécifique de chaque forme

d’azote rapportée & la masse en azote!®!,
On caractérise la pollution azotée a travers:

+ Azote Kjeldahl

» Azote ammoniacal
» Nitrates

* Nitrites

» Azote total ou global

Ce sont les paramétres indiqués dans les textes™ :
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e Décret exécutif n° 06-141 du 19 avril 2006 définissant les valeurs limites des rejets

d'effluents liquides industriels.

e Décret exécutif n° 09-209 du 17 du 11 juin 2009 fixant les modalités d’octroi de
I’autorisation de déversement des eaux usées autres que domestiques dans un
réseau public d’assainissement ou dans une station d’épuration.

e Arrété du 2 janvier 2012 fixant les spécifications des eaux usées épurées utilisées a

des fins d'irrigation.

1.4.1. Dosage de I’azote Kjeldahl :

C’est un parametre important car :

* (C’estun indicateur de pollution du milieu

* Son contrdle permet de suivre 1’évolution des contaminations.

» 1l fixe la norme de rejet en azote (Le décret 06-141 du 19 avril 2006 définissant les
valeurs limites des rejets d’effluents liquide industriels, impose une concentration

maximale de 30 mg/L)™.
La méthode normalisée est la norme minéralisation au sélénium (NF T 90-110)(EN 25663)™"
D’autres méthodes peuvent étre utilisées :

# Par minéralisation au peroxodisulfate ;

# Dosage de I’azote global par chimiluminescence aprés oxydation en oxydes d’azote.

1.4.2. Dosage de I’azote ammoniacal :

Pour le dosage de I’azote ammoniacal la méthode préconisée est I’acidimétrie apres
distillation (NF T 90-015) (Applicable aux eaux chargées en particulier les ERU, supérieures
a4 mg/L).

D’autres méthode peuvent étre utilisées™*" :

# Méthode au bleu d’indophénol ;

# Méthode potentiométrique ;

# Méthode par flux continu ;

# Méthode par chromatographie ionique ;

4
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# Meéthode titrimétrique ;
# Méthode de Nessler.

1.4.3. Dosage des nitrates

Le dosage des nitrates peut étre réalisé selon différentes méthodes ™1

# Méthode par spectrométrie d’absorption moléculaire ;
# Meéthode par réduction au cadmium ;

# Meéthode par flux continu (méthode CFA) ;

# Méthode par chromatographie ionique.

1.4.4. Dosage des nitrites

Le dosage des nitrites peut réaliser selon différentes méthodes ™ :

# Méthode par spectrométrie d’absorption moléculaire ;
# Méthode par flux continu ;
# Méthode par chromatographie ionique.

1.4.5. Dosage de I’azote total
La méthode préconisée est méthode par minéralisation au peroxodisulfate. (Norme NF EN
1SO 11905-1)M,

I.5. Impact de la pollution azotée :

La présence de composés azotées dans les résiduaires peut étre a 1’origine de plusieurs
problémes trés grave pour le milieu récepteur et pour I’environnement d’une fagon

génerale :

1.5.1. Toxicité :

La présence d’ammoniaque est source de problémes aigus provenant de sa toxicité pour la
faune piscicole (Elevage des poissons) suite a une consommation de 1’oxygéne due a la

nitrification bactérienne (4,3 mg d’oxygéne dissous consommé par mg de N-NH4 nitrifié).

Si le pH du milieu récepteur est €élevé, I’ion ammonium se transforme en gaz ammoniac

dissous (NH3) tres toxique pour les poissons.



Chapitre 1 : la pollution azotée et son élimination

L’ion nitrite NO2- est également toxiquel®.

1.5.2. Eutrophisation :

L’eutrophisation est le développement excessif d’algues micro et macroscopiques :

La présence d’azote ammoniacal et d’azote nitrique contribue a I’eutrophisation du milieu

récepteur ou les algues se développent trés rapidement ce qui a pour conséquence :

Il pénétre moins de lumiére solaire dans les couches d’eaux profondes ; la photosynthese

est donc réduite et donc il y a moins d’oxygéne produit.

Des algues mortes provenant des couches d’eaux supérieures tombent dans les couches plus
profondes et sont alors détruites en utilisant de I’oxygéne. L’oxygéne n’est alors plus en

quantité suffisante dans les eaux pour les besoins des organismes supérieurst™.

1.5.3. Apparition de got désagréable :

L’oxydation biologique de I’ammoniaque peut développer des zones anaérobies dans certaines

parties des réseaux de distribution et entrainer ainsi des godts désagréables®.

1.5.4. Corrosion des conduites :

La présence d’ammoniaque provoque la corrosion des conduites, notamment en cuivre car

elle renforce I’effet de 1’oxygéne en raison de la stabilité du complexe formé avec le métalt™.

1.5.5. Augmentation de la consommation en chlore lors de la désinfection :

L’ammoniaque présente aussi l’inconvénient de nécessiter une augmentation de la
consommation en chlore lors de la désinfection et de produire des composés organochlorés
indésirables (chloramines minérales ou organiques). Pratiquement, par milligramme d’azote
d’origine ammoniacale, il faut environ 10 mg de chlore pour former les chloramines et les

décomposer en azote gazeux”".
1.6. Les normes :

Les eaux usées urbaines contiennent généralement :

De 20 a 80 mg/L. d’ammonium avec une moyenne de 60 mg/L.
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De 30 a 100 mg/L d’azote Kjeldahl (60% d’azote ammoniacal et 40% d’azote organique) avec

une concentration moyenne : 80 mg/L.
Une absence ou des concentrations a peine mesurables en nitrites et de nitrates

Dans les zones ou 1’autoépuration est active, les teneurs en nitrites se maintiennent a des
niveaux tres faibles (de I’ordre de 0,01 mg/L), de méme en aval des foyers de pollution, les

teneurs en azote ammoniacal diminuent et celles des nitrites puis nitrates augmentent

Le Décret executif n°® 06-141 du 19 avril 2006 définissant les valeurs limites des rejets

d'effluents liquides industriels fixe une valeur limite de 30 mg.L-1 pour I’azote Kjeldahl[m].
1.7. L’élimination de la pollution azotée :

Les eaux qui arrivent dans une station d’épuration contiennent majoritairement de 1’azote
organique (carbamide, albumine, etc.) et de I’azote ammoniacal. Le rapport précis entre les
deux parametres dépend entre autres de la longueur du réseau de canaux, car c’est 1a que
commence la transformation de 1’azote organique en NH4-N. Dans la station d’épuration,
I’ammonification se poursuit jusqu’a ce que I’azote a I’entrée du bassin des boues activées se

présente principalement sous forme de NH4-N@2":

# L’ammonification : transformation de I’azote organique en azote ammoniacal ;
# la nitrification : oxydation de I’azote ammoniacal en nitrites puis nitrates ;
# La dénitrification : transformation des nitrates en azote gazeux dégagé a

l’atmosphére[g].

1.7.1. L’ammonification :

C’est la transformation de 1’azote organique en azote ammoniacal. La vitesse
d’ammonification est identique a la vitesse de dégradation des pollutions carbonées. Dans la
grande majorité des cas, compte tenu de la nature de 1’azote organique et des parametres de
fonctionnement des stations et plus particulierement du temps de séjour de 1’eau dans les

ouvrages, la plus grande partie de ’azote organique sera ammonifiée sans probléme®.
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1.7.2. La nitrification :

Lors du traitement biologique des eaux usées, le NH4-N est transformé en NO2-N puis en
NO3-N grace a I’apport d’oxygene. Cependant, les microorganismes responsables de la
nitrification (Nitrosomonas et Nitrobacter) sont tres fragiles. Ils ont besoin de températures
constantes (jamais inférieures a 12 °C), d’un rapport C/N/P favorable et d’une alimentation
en oxygene suffisante. L’age des boues doit étre adapté a la lente croissance des nitrifiants. Si

la nitrification s’interrompt, le processus mettra plusieurs jours a se stabilisert?”.

Les bactéries nitrifiantes sont autotrophes ; dans ce cas précis, pour former leur substance a
partir du carbone minéral de lI'eau (CO,, HCOj3), elles tirent leur énergie de 1’oxydation des
formes réduites de I’azote™® : NH4 + +3/202 © NO2 — +2H + +H20

Puis conversion des nitrites en nitrates[g],selon la réaction suivant :
1
NO2 — +EOZ - NO3 —

1.7.3.Dénitrification :

La dénitrification est le processus par lequel certaines bactéries réduisent les nitrates en azote
gazeux. C’est le procédé biologique le plus couramment appliqué pour 1’¢limination des
nitrates met en ceuvre des bactéries hétérotrophes, a qui il faut donc fournir un aliment
carboné (le plus souvent de I’éthanol). Celui-ci est utilisé grace a 1’oxygene pris aux nitrates.
Ces bactéries étant facultativement aérobies, il faut que le milieu soit dépourvu d’oxygene
dissous pour que les nitrates soient décomposés. D’autre part, une source de phosphore est
indispensable, comme en nitrification™. La réduction des nitrates se produit a travers

différentes réactions, que 1’on peut schématiser ainsit:

NO3— —-> NO2— > NO —> N2
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La minfication La dénunification
Euvita Lammonfication [ "azote Nitrates NO;
organigque N ammomacal NH,
Nitrosomonas+O, Nitrate reductase-();
Nitrites NO), Nitrites NO,
Nitrobacter+
O:Nitrite réductase-0)-
Nitrates NO, N,
NOy
NO, N»O

' Reductase-0),
L azote gazeux

Figure 1 :processus de décomposition lors de I’élimination de I’azote [r*

Une élimination plus efficace et plus économique de 1’azote n’est possible que grace a des

mesures régulieres et ciblées des différents parametres de 1’azote :

# en ligne grace aux capteurs de process pour NH4-N, NO3-N ;
# en laboratoire pour (NH4-N, NO3-N, NO2-N, TN)#".
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11.1. les minéraux argileux

11.1.1. Introduction :

L’argile est une des matieres premicres les plus utilisées depuis la plus haute antiquité. En
effet, grace a sa plasticité, elle permettait de fabriquer aussi bien les récipients nécessaires a la

vie quotidienne que la statuette du sorcier™?.

Argiles, matériaux argileux, substrat argileux, roches argileux ces mots et expressions sont
des synonymes et désignent un matériau naturel qui se trouve sous forme de gisements mais

aussi en quantités plus au moins grandes dans les sols et les sédiments!*®!.

11.1.2. Définition :

Le mot argile vient du grec « argilos » dérivé de «argos » qui veut dire blanc ou du latin
argilla ; il semble que se soit la couleur du matériau utilisé en céramique qui ait conduit les

anciens a lui donner ce nom™?,

Les minéraux argileux constituent la plus grande partie de la famille de minéraux
phyllosilicates. lls sont définis par les géologues comme étant des aluminosilicates a couche

hydratée avec une taille de particule inférieure a 2 pmt*4,

Sa formation est liée aux altérations physiques, chimiques et biologiques qui affectent les
roches massives meres. La composition chimique des argiles est tres semblable a la

décomposition moyenne de la surface terrestre®!,

11.1.3. Constitution chimique :

La composition chimique des argiles est trées semblable a la décomposition moyenne de la
surface terrestre. Celle-ci est composée d’au moins de 50% de silicates d’alumine plus ou
moins hydratés, avec la présence de quelques minéraux associés comme des oxydes et

hydroxydes de fer, carbonates, quartz...!*®),

11.1.4. Les structures cristallines fondamentales des minéraux argileux :

Chaque minéral argileux est formé par I’empilement de cristaux microscopiques, qui portent
habituellement le nom de feuillets en raison de leur apparence similaire a celle d’une lamelle

ou d’une feuille extrémement mince. Ces feuillets sont eux-mémes constitués d’unités
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cristallines que I’on appelle structures fondamentales™. Le squelette est essentiellement
constitué par des ions oxygéenes et hydroxyles. Les cations beaucoup plus petits se logent dans

les cavités de squelette™”.

Celles-ci se juxtaposent dans un seul plan, et ¢’est pourquoi les feuillets ont une surface trés
grande par rapport a I’épaisseur. On évalue 1’épaisseur des feuillets et des structures
fondamentales & environ 0.5 nm (5*10-7 mm)™® Les chercheurs ont observé qu’il n’existait

que deux structures fondamentales :

La structure fondamentale tétraédrique : Dans les structures tétraédriques, un atome

d’aluminium peut parfois remplacer I’atome de silicium.

La structure fondamentale octaédrique : Les substitutions surviennent principalement dans
les structures octaédriques, ou les atomes d’aluminium sont le plus souvent remplacés par des

atomes de magnésium ou de fer.

fetraoades Couchese tetrasdeigue

Oetandaddre Couche octacdrigue

Figure 2 : les structures fondamentales des couches tétraédrique & octaédrique ™!

Tous les minéraux argileux sont constitués de feuillets tétraédriques et octaédriques. L’ordre
dans lequel les feuillets sont empiles et les liens qui existent entre eux et les divers atomes,
métalliques ou non, qu’on trouve a I’intérieur des structures fondamentales déterminent les

différents types des minéraux argileux™®.

11.1.5. Les principaux types de mineraux argileux :

Jusqu’a maintenant il a été possible d’identifier plusieurs douzaines de minéraux

argileux[16].Les argiles les plus fréquemment étudiés en tant qu’adsorbant sont [18] .

11
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+ La kaolinite ;
+ La montmorillonite ;
+ L’illite.

Chacun posséde sa propre structure cristalline et présente un comportement bien distinct, mais
tous ont une propriété en commun : une grande activité électrique, c’est cette activité, entre
autres, qui attire et maintient fortement, a la surface des minéraux argileux, les molécules
d’eau et les divers ions présents dans 1’eau des sols. Pour une grande partie, elle est également
a ’origine des forces de cohésion qui unissent les minéraux argileux entre eux et conférent

leur plasticité aux sols cohérents™®.

11.1.6. Classification des argiles :

Il existe différentes classifications des argiles. La plus classique est basée sur 1’épaisseur et la

structure du feuillet!*). On distingue ainsi quatre groupes :
A. Minéraux de type 1:1 (ou T-O) :

IIs sont constitués d’une couche tétraé¢drique et d’une couche octaédrique. La distance
interfeuillet est de ’ordre de 7A. Les principaux représentants de cette famille sont les

kaolinites et Halloysites™*?),

> iy (" ) axypeoe
A v (}t;li\ iy dr oxy be
(lA)H . aharninhan

® O siliciom

Figure 3:Assemblage d’une couche octaédrique et d’une couche tétraédrique pour une

argile TO (1:1)1*
La kaolinite :

Argile de type (1:1) et de structure (AI2Si205(0OH)4). Le feuillet de kaolinite résulte de la
liaison d'une couche tétraédrique avec une couche octaédrique, la liaison se faisant par les

atomes d'oxygeéne. La particule de kaolinite est formée d'un empilement de ces feuillets, de

12



Chapitre 11 :généralité sur les argiles et le phénomeéne d’adsorption

I'ordre d'une centaine. Les feuillets sont liés les uns aux autres par des liaisons hydrogéne
relativement fortes qui empéchent le phénoméne de dilatation et font de sorte que la distance

de base ait une valeur faible de I’ordre de 7,2 A°. Par conséquent il en résulte que :

+ L’empilement est difficile a dissocier
+ Le minéral est stable et I'eau ne peut ni circuler entre les feuillets ni provoquer un

gonflement ou un retrait des particules.

Cette argile est particulierement répandue dans les sols provenant de régions a climat chaud et

humidel*®l.

KACSLINITE  AlaD,, 2 S0, 2 Hy O

| | Collclhs aotaddriciies
o e o o T colche tatrasdrque

! ]
P N U e N N S W e N i

distance intar-
réaticulaira: 7 oA

Figure 4 : les couches de kaolinite BI"

Les particules de kaolinite contiennent habituellement entre 70 et plus de 100 couches
élémentaires, ce qui se traduit par une épaisseur varient entre 50 a 100 nm et qui peut méme,

dans certains cas, atteindre 2000 nm 126,

10 e

Vi ——

Image 1 : photographie de particules de kaolinite "

La kaolinite se caractérise par plusieurs propriétés physico-chimiques que sont la différenciés
des autres groupes des kaolins. Le tableau (1) représente quelques propriétés physico-

chimiques de kaolinite™® :

13
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Tableau 1 : Propriétés physico-chimiques de kaolinite

Densité Durté Masse molaire (g/mol) | Surface spécifique (m2/g)

2.4 -2.65 2-25 258 10-22

B. Minéraux de type 2:1 (ou T-O-T) :

Ce type de minéraux est constitu¢ d’une couche octaédrique située entre deux couches
tétraédriques. L’ épaisseur de base du feuillet est de 10A (figure 4). Cette épaisseur varie en
générale selon la nature du cation interfoliaire et sa sphére d’hydratation. On distingue deux

grandes familles pour ce type de minéraux & savoir illite et les smectitest).

Silicium
Aluminum
Aluminum, Fer, magnesium

Hydroxyles

® @ @ o O

Oxygenes

Figure 5: Représentation dans I’espace d’un feuillet TOT de phyllosilicate 2:1 [12]

La montmorillonite (smectite) : c’est un minéral argileux abondant qui a été découvert a
Montmorillon, en France. Elle est formée de couches élémentaires constituées de deux
feuillets tétraédriques placés de part et d’autre d’un feuillet octaédrique contenant des atomes

d’aluminium (gibbsite). Elle porte parfois le nom de smectite™.

Une substitution partielle de ’aluminium Al par le magnésium Mg est fréquente. Les forces
de Van der Waals sont faibles par rapport aux autres forces de liaison. Cela se traduit par une
déficience en charge négative nette dans les feuillets en octaédre .Pour cette raison les ions
échangeables peuvent pénétrer dans la structure et séparer les couches. La montmorillonite est
donc caractérisée par une structure instable qui est affectée par la présence d’eau. Les

plaquettes de montmorillonite ont une forme quelconque est de taille trés petite*®).
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2X
&
f

Figure 6 : la structure de montmorillonite ™"
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Les dépbts de montmorillonite se situent particulierement dans les régions les plus arides du

monde : 1’Ouest des Etats-Unis, le Sud de I’ Afrique, I’ Australie et la Nouvelle-Zélande®.

Tableau 2 : Propriétés physico-chimiques de la montmorillonite !

19]

Epaisseur des plaquettes

moyenne (pm)

Masse molaire (g/mol)

Surface spécifique (m2/g)

0.001-0.01

814

800

L’illite :

C’est minéraux argileux les plus abondants sur la terre. La structure de I’illite ressemble a

celle de la montmorillonite puisque ses couches élémentaires, dont 1’épaisseur atteint 1 nm,

sont elles aussi formées d’un feuillet octaédrique emprisonné entre deux feuillets

tétraédriques.

Ce qui differe, ce sont les liens qui unissent les couches elémentaires : ils sont assurés par des

atomes de potassium (K). Bien qu’étant plutét forts comparativement a ceux de la

montmorillonite, ils demeurent inférieurs aux liens d’hydrogene de la kaolinite. L’épaisseur

typique de I’illite se situe donc entre celles de la montmorillonite et de la kaolinite, c’est-a-

dire & environ 30 nm, bien qu’elle puisse varier de 10 & 200 nm!®.0On peut aussi rencontrer

dans le feuillet de silice certain substitutions isomorphes partielles d’Al3+ par Mg2+ et Fe2+

ainsi que de silicium par I’aluminium

[19]
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Figure 7 : 1a structure de Dillite ™"

Les dépots d’illite se situent principalement dans les zones de pluie modérée : le centre des

Etats-Unis, I’Angleterre et I’Europe continentale. Les nombreux dépots d’argiles marines

post-glaciaires du Québec contiennent un pourcentage trés élevé d’illite™.

Tableau 3 : Propriétés physico-chimiques de Pillite !

Epaisseur des Durté Masse molaire g/mol Surface spécifique
plaquettes (um) m2/g
0.01-0.3 2 814 100

C. Minéraux de type 2:1:1 (ou T-O-T-O) :

Le feuillet est constitué par 1’alternance de feuillets T-O-T et de couche octaédriques inters
foliaires. L’équidistance caractéristique est alors d’environ 14 A°. A ce type correspond le

groupe du chlorite.

Les chlorites se subdivisent en deux feuillets : un feuillet hydroxyde qui forme un octaedre
[(Mg, Fe)(OH)6] et un feuillet TOT. Le déficit de charges du feuillet TOT est compensé par
des cations qui se logent dans les cavités hexagonales sous le feuillet hydroxyde ce qui
provoque la pénétration des molécules d’eau entre ces deux types de feuillets et par

, . C o 1
conséquence 1’accroissement de 1’équidistance fondamentale!™.

Figure 8 : Représentation schématique de la structure d’une argile de type TOTO 3]
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D. Minéraux interstratifiés :

Les similitudes dimensionnelles, a micro échelle, des différentes argiles, permettent 1’inter
stratification de plusieurs types de feuillets. Parmi les interstratifiés les plus fréquents, citons :
illite-smectite, entre argiles T-O-T, mais aussi interstratifiés entre argiles T-O-T et argiles T-
O, tel que smectite-kaolinite. Ces interstratifiés peuvent présenter tous les degrés d’ordre,
entre distribution parfaitement réguliere et distribution totalement aléatoire des différents
types de feuillets™.Ces minéraux interstatifiés se caractérisent par la superposition de deux

ou plusieurs feuillets de nature différente dans une séquence verticale™®!.

11.1.7. Propriétés des minéraux argileux :

Les propriétés particuliéres des minéraux argileux sont dues a la petite taille des particules, a
la structure en feuillet et & leur charge variable®. On distingue quelque propriété, comme les

suivants :

+ La surface spécifique
+ La capacité d’adsorption d’eau et de gonflement

+ La capacité d’échange cationique
A. La surface spécifique :

C’est la surface des feuillets et de celle de leurs bordures, exprimée en m? ou cm? par gramme

d’argile. La mesure de la surface spécifique présente plusieurs difficultés :

La disposition ou la superposition des feuillets qui n’est pas uniforme et ordonnée pour

estimer théoriqguement la surface spécifique.

L’eau adsorbée par I’argile n’est jamais désorbée en totalité, lors de ses expériences
d’adsorption d’azote sur les minéraux argileux, mesure une surface spécifique apparente
inférieure a la surface réelle. Cette surface apparente croit a furiamesure qu’on désorbe 1’eau

contenue dans l’argile[zo].

B. La capacité de gonflement et d’adsorption d’eau :

Généralement, toutes les argiles possédent une capacité de rétention des molécules d’eau plus

au moins importantes. Mais seulement quelques-uns sont capables d’incorporer des quantités
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appréciables de molécules d’eau dans leur espace interfoliaire. Les smectites, les vermiculites
et les minéraux interstatifiés sont parmi les argiles qui se caractérisent par une forte capacité
d’adsorption d’eau entre les feuillets de leur structure ce qui provoque une variation de leurs
volumes et provoque ainsi leur gonflement. Il est a préciser que le gonflement des argiles est
tributaire aussi de sa composition puisque ces matériaux sont constitués par des minéraux
argileux et d’autres minéraux associés. La texture des argiles joue aussi un réle primordial
dans ce processus d’expansion. Pour les argiles naturelles, cette propriété est liée aussi au site
d’échantillonnage ce qui génére une spécificité pour chaque type d’argile selon sa genése et

son milieux de formation.

Les minéraux gonflants ont une structure de base & 10 A. Cette distance est variable selon
I’état d’hydratation. Ainsi, elle est d’environ 12,5 A pour I’incorporation d’une couche d’eau
au tour du cation interfoliaire et de 15 A pour deux couches. Cette hydratation conduit & une
augmentation du volume pouvant atteindre les 95 %. Par ailleurs, il y a des minéraux argileux
contenant de 1’eau adsorbée mais qui n’ont pas pour autant de propriétés de gonflement, il

s’agit des argiles fibreuses!™).

C. Capacité d’échange cationique :

Les cations présents dans le minéral argileux peuvent s’échanger avec les cations de la
solution externe a cause de faibles liaisons. La concentration en cations échangeables est dite
capacité d’échange cationique. La littérature rapporte des valeurs comprises entre 85 et 160

milliéquivalents pour 100 g de bentonite.

En effet, le classement général admis pour les cations échangeables est le suivant : Li*, Na",
NH,*, K, Mgz+, Cay', Al;". D’apres cette série, le lithium est le plus facile a remplacer alors

que I’aluminium est le plus difficile’.
11.1.8. Caractérisation :

Plusieurs techniques ont été utilisées pour déterminer les propriétés physico-chimiques des

argiles a savoir :

+ MEB
+ DRX
£ FTIR
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A. Principe du MEB :

Le principe de cette technique est basé sur I’interaction forte entre les électrons secondaires
émis et rétro diffusés qui permettent de reconstituer I’image de 1’objet. Les tensions de travail
sont généralement comprises entre 10 et 30 kV, ce qui permet d’avoir un grossissement

pouvant aller jusqu’a 30.000fois.

L’argile réduite en poudre de granulométrie inférieure a 100um est dispersée sur une

plaquette métallis¢ d’une couche (Au/Pd) pour le rendre conducteur avant I’observation!®!,

B. Principes de la DRX:

La diffraction des rayons X est une technique d’étude, sans contact, utilisée couramment pour
identifier les espéces minérales d’une matrice solide. Cette méthode est largement utilisée
pour identifier la structure cristalline ainsi que I’orientation des cristallites des couches minces
étudiées. Elle permet également de discriminer des espéces minérales de méme composition

chimique mais de structures cristallines différentes, telles que I’aragonite et la calcite.

En général, I’analyse DRX s'applique aux milieux cristallins (roches, cristaux, minéraux,
pigments, argiles...) présentant un arrangement des atomes constitutifs de fagon périodique,

ordonné et dans des plans réticulaires tridimensionnels!.
C. Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :

La spectroscopie infrarouge (IR) est considérée comme une autre technique d’étude de la
structure des argiles et par conséquent comme un moyen d’identification des minéraux
argileux. Son efficacité est trés précieuse car les propriétés des argiles sont intimement liées a
la présence d’hydroxyles structuraux et des molécules adsorbées!®. Cette technique peut
donner des renseignements sur des particularités des structures. De plus, la fréquence de
vibration cation-oxygéne dépend de la masse du cation, de la forme de la liaison
cationoxygene et du parametre de la maille. Le graphe représentant 1’intensité transmise en

fonction de la fréquence constitue le spectre d’absorption infrarouge de la substance étudiée!.
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11.1.9. Utilisation :

L'argile est I'un des matériaux les plus anciens utilisé par I'étre humainl®.Peuvent étre
appliquées dans plusieurs domaines comme la fabrication de matériaux de construction, la
cosmétique. La dépollution des eaux ou le stockage des dechets y compris les déchets

nucléaires. 3 Ainsi que industrie pharmaceutique!®?.

A. Le domaine de traitement des eaux : dans ce domaine, ont abordé le principe de
I’adsorption sur les argiles telle que la bentonite comme technique d’élimination en
solution des métaux des nitrates et des phosphates. Les argiles peuvent également étre
utilisées au cours de 1’étape de floculation comme adjuvant afin d’améliorer le
traitement d’¢élimination des polluants minéraux ou organiquest™.

B. Le domaine Pharmaceutique : Dans le domaine de médecine La porcelaine est
fabriquée & partir d'une argile particuliére, blanche, pure, le kaolin??. est utilisée
comme :

% excipient ;

F

anti-infectieux et stimulant ;

+ immunostimulant.

C. Le domaine industriel : dans ce domaine on distingue 1’industrie de la fabrication de

briques de construction, de tuiles et de céramiques de parement.
11.1.10. L argile dans notre région :

Les gisements de minéraux sont principalement exploités pour la production de matériaux de

construction.

Des carriéres importantes d'argile d'origine des formations du miopliocene s'étendent sur 30

km dans I'axe des communes de Blidet Omor, Témacine, Touggourt.

Les réserves de ces gisements sont estimées a plus de cinquante (50) années d'extraction a ciel

ouvert sur la totalité du bassin constitué d'argiles plastiques®.
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Partie 2 : Géneraliteé sur le phénomene d’adsorption.

11.2.1. Introduction :

Aujourd'hui, le phénomene d'adsorption est devenu un outil incontournable pour la
purification et la séparation de toute substance indésirable. Des modeles théoriques permettant
de décrire ce phénomene sont largement décrits dans la littérature.

Cette partie est consacrée a la description des phénomeénes régissant le mécanisme

I’adsorption et ses différentes isothermest*?.

11.2.2. Définition :

L’adsorption est un phénomeéne de surface, par lequel des molécules (gaz ou liquides) se
[20]

fixent sur les surfaces solides des adsorbants selon divers processus plus ou moins intenses
Le phénomeéne inverse par lequel les molécules se détachent de la surface des matériaux est la
désorption. De plus, I'adsorption est un phénomeéne spontané et se produit des qu'une surface

solide est mise en contact avec un gaz ou un liquide.

Le solide est appel¢ adsorbant et la substance qui s’adsorbe est 1’adsorbat que nous

appellerons plus couramment soluté afin d’éviter toute confusion avec I’adsorbant?.

11.2.3. Principe général :

Le principe de 1’adsorption repose sur la propriété qu’ont les solides (adsorbant) de fixer sur

leur surface certains gaz ®ou liquide (adsorbat).

Les interactions entre adsorbant et adsorbat sont le plus souvent de nature électrostatique,
donc faible et réversible. On parle alors d’adsorption physique, par opposition a 1’adsorption
chimique, phénomene généralement irréversible qui fixe par liaison covalente 1’adsorbat a

’adsorbant®™",
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Figure 9: termes de base pour ’adsorption

En modifiant les propriétés de la phase liquide (par exemple concentration, température et
pH), les especes adsorbées peuvent étre libérés et transférés dans la phase liquide. Ce

processus inverse est appelé désorption.
En général, ’adsorption repose sur trois ensembles de données expérimentales :

+ Les quantités adsorbées a ’équilibre, formalisées par les isothermes d’adsorption.
+ Les vitesses d’adsorption obtenues par des études de la cinétique.
+ Les propriétés des molécules adsorbées en relation avec leur structure chimique et leur

aptitude & repasser en solution (leur désorption)®..

11.2.4. Caractéristiques :

Les nombreuses applications techniques de 1’adsorption résultent de trois caractéristiques qui

la différencient des autres procédés de séparationt?*!, & savoir :

+ La rétention des trés petites particules, comme par exemple les colloides ;

+ La rétention des composants a tres faible concentration, par exemples des impuretés
ou des molécules et ions métalliques qui conferent au produit couleurs, odeurs ou
saveurs désagréables, voir une toxicité ;

+ La sélectivité de ’adsorbant par rapport a certains constituants du mélange.

11.2.5. Types d’adsorption :

L’adsorption d’un élément dissous dans 1’eau dépend de 1’existence d’un champ de force sur
la surface d’une particule solide. Cette fixation de I’adsorbat met en jeux des mécanismes et
des énergies bien différentes : liaisons covalentes, interactions électrostatiques, forces de Van
Der Waals.
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Il est utile de distinguer deux grandes catégories d’adsorption (adsorption physique et

adsorption chimique) selon la nature des forces attractives de surfacel®.
On distingue deux types d’adsorption, la physisorption et la chimisorption :
A. Physisorption :

L’adsorption physique met en jeu de trés faibles interactions entre entités moléculaires
comme les forces d’attraction de van der Waals et les forces dues aux interactions

électrostatiques de polarisation. Elle est réversible et peu spécifique.

L’adsorption physique est rapide et fait intervenir des forces intermoléculaires relativement
faibles: la désorption peut donc étre facile. Contrairement a la chimisorption, la physisorption
est un phénomene non spécifique donnant lieu a la formation de multicouches : la premiere
couche est due aux interactions adsorbat/adsorbant alors que les suivantes concernent les

interactions adsorbat/adsorbat'®®,

(1) mokscules adsorbables

(2) mokcules adkorbées (adeorbar)

(3) schde (odsarbart)

7 nteracton adecrbat/adsorbat
nteraction adscrbat/adscebant

Figure 10: schéma de I’adsorption physique (physisorption) g
B. Chimisorption :

L’adsorption chimique, le processus résulte d'une réaction chimique avec formation de

liaisons chimiques entre les molécules d'adsorbat et la surface d'adsorbant.

L'énergie de liaison est beaucoup plus forte que dans le cas de l'adsorption physique et le
processus est beaucoup moins réversible et méme parfois irréversible. Comme une seule
couche au plus d’adsorbat peut se lier chimiquement a la surface de 1’adsorbant, la

chimisorption est nécessairement restreinte a une monocouche.
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De plus, ce phénomene est spécifique car la formation de liens chimiques (pouvant modifier
la nature de 1’adsorbat puisque des ruptures de liaison peuvent se produire) a lieu entre une

molécule adsorbée et une position particuliére de I’adsorbant (site chimiquement actif)?°’.

Le Tableau 4 suivant résume les principales différences entre 1’adsorption physique et

I’adsorption chimique :

Tableau 4 : Différences principales entre les deux types d’adsorption [12]

Propriétés Adsorption physique Adsorption chimique
Type de liaison Physique Chimique
Chaleur d’adsorption < 6 Kcal/mole > 10 Kcal/mole
Température du processus | Favorisée par abaissement de | Favorisée par accroissement
la température de la tempeérature
Désorption Facile Difficile
Spécificité Non spécifique Spécifique (dépend de la

nature des liens)

11.2.6. Mécanisme d’adsorption :

Pour mieux qualifier et quantifier la rétention, il convient de s’intéresser aux phénomeénes se
produisant a 1’échelle moléculaire, c’est-a-dire aux mécanismes d’adsorption. Les liaisons

composés/adsorbant sont de deux types 8! :

+ liaisons de fortes énergies (1> 80 kJ. mol-1) : liaisons ioniques et échanges de ligands ;
+ liaisons de faibles énergies (1< 80 kJ. mol-1) : interactions dipdle-dipdle, liaisons

hydrogéne, interactions hydrophobes.
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Figure 11 : schéma présenté le mécanisme d’adsorption [er*

11.2.7. Principaux Adsorbants :

Tous les solides agissant comme adsorbants sont caractérisés par la structure microporeuse
qui leur confere une trés grande surface active par unité de masse. Les adsorbants utilisés dans
la pratique sont, soit de nature organique (végétale ou animale), soit de nature minérale. Ils
sont employés tels quels ou apres un traitement d’activation ayant pour but d’augmenter la

porosité®4,
Les adsorbants les plus utilisés dans les applications industrielles sont les suivants:
A. Charbon actif :

Le charbon actif également appelé charbon activé est un matériau noir principalement sous
forme granulaire ou pulvérulente composé essentiellement de matiere carbonée a structure
poreuse. De part cette porosité, la surface développée par le charbon actif est énorme, un
gramme de charbon actif présente une surface interne pouvant atteindre plus de 1500 m2.g-1

et cette caractéristique unique est responsable de ses propriétés d’adsorption!®®).

B. Gel desilice:

Le gel de silice se présente sous la forme de grains durs et poreux avec une surface spécifique
de 600 & 800m?, dont la taille des pores varie de 20 4 50 A.
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I s’obtient par action de I’acide chlorhydrique sur une solution de silicate de sodium. Le gel
de silice est employé essentiellement a la déshydratation des gaz et liquides et également au

fractionnement des hydrocarbonés®*!.
C. Argiles activees :

Les argiles sont tres utilisées comme adsorbants (premiére partie de ce chapitre). Dans notre

¢tude nous avons choisir I’argile car :

# Abondant dans notre région ;
# Facile a obtenir ;

# Moinscheére.

11.2.8. Cinétique d’adsorption :

La cinétique d’adsorption est définie par 1’évolution de la quantité adsorbée en fonction du
temps de contact adsorbant/adsorbat. La vitesse d’adsorption d’un soluté¢ a partir d’une
solution dépend de nombreux facteurs, notamment la nature de 1’adsorbant, 1’adsorbat, ainsi

que de la vitesse d’agitation du milieu.

Elles ont montré que 1’adsorption des adsorbats est relativement rapide sur un solide non
poreux. L’équilibre est atteint en quelques minutes. Cependant, I’adsorption sur un solide

poreux est beaucoup plus lentel?”.

Au cours de l'adsorption d'une espéce sur un solide, le transfert de masse des molécules se fait
de la phase fluide vers le centre de I'adsorbant: C-a-d ce processus s'‘opere au sein d'un grain
d'adsorbant en plusieurs étapes” ;

+ Transfert de masse externe (diffusion externe) qui correspond au transfert du soluté
du sein de la solution a la surface externe des particules.

+ Transfert de masse interne dans les pores (diffusion interne) qui a lieu dans le fluide
remplissant les pores. En effet, les molécules se propagent de la surface des grains
vers leur centre a travers les pores.

+ Diffusion de surface : pour certains adsorbants, il peut exister également une
contribution de la diffusion des molécules adsorbées le long des surfaces des pores a

I’échelle d’un grain d’adsorbant.
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11.2.9. Equilibre d’adsorption :

Rappelons qu’a une température donnée et en solution aqueuse, 1’isotherme d’adsorption est
une caractéristique représentative de 1’équilibre thermodynamique entre un adsorbant et un
adsorbat. Elle exprime la quantité d’adsorbat présent sur I’adsorbant Qe (exprimée en mg/g
d'adsorbant) en fonction de la quantité d’adsorbat restant en solution Ce (exprimée en
mg/L)%!,

Classification des isothermes : Gilles et ses collaborateurs ont classé les isothermes en phase

liquide/solide, en quatre groupes principaux.

Ce dans le substrat

—_—  —  —. —

Concentration du soluté 4 U'édquilibre dans la solution

Figure 12:Différents types de courbes isothermes d’adsorption. [12]

Type S: Indique une adsorption verticale de molécules monofonctionnelles polaires, sur un

adsorbant polaire et dans un solvant polaire ;
Type L : Indique une adsorption a plat de molécules bifonctionnelles ;

Type H: Ne commence pas par zéro mais a une valeur positive, indique une haute affinité,

signifie qu’aux faibles concentrations I’adsorption est totale ;

Type C: la premiére partie (ligne droite croissante) signifie qu’il y a compétition entre le
solvant et le soluté pour occuper les sites. Avec toujours le méme partage ; Il concerne des

molécules flexibles pouvant pénétrer loin dans les pores pour y déplacer le solvant/®!.
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11.2.10. Equations de I’adsorption :

Il existe diverses €quations pour décrire les isothermes d’adsorption des gaz. Les plus utilisées

sont les suivantes 24 :
A. Relation de Freundlich :

Le modele de Freundlich, donne une indication sur I’hétérogénéité a la surface de 1’adsorbant,

(25T j] est défini par la relation suivante :

Qe = Kf = Ce'/™............ |
Avec :
Qe : la quantité adsorbée par unité de masse d’adsorbant en (mg/g).
KT : capacité d’adsorption.
Ce : la concentration a 1’équilibre en (mg/ g)[zgl.
B. Relation de Langmuir :

Le modele de Langmuir suppose la formation d’une monocouche de 'adsorbat sur une surface

homogene d'adsorbant %!, Ce modéle est représenté par la relation suivante :
Qe=(Q@m=xb=*Ce)/(1+Db=*Ce)............ 11

Avec :

Qe : la quantité adsorbée par unité de masse d’adsorbant en (mg/g).

Qm : la capacité maximale d’adsorption en (mg/g).

b : constante d’équilibre.

Ce : la concentration a I’équilibre en (mg/g)*®),
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11.2.11. Facteurs influencant le phénomene d’adsorption :

Un grand nombre de parameétres et de propriétés, du support et du substrat, peuvent influencer
le processus d'adsorption et notamment la capacité et la cinétique de rétention d'une substance

sur un support 2l 11 s’agit des parameétres suivants :

#+ Les caractéristiques de d’adsorbant : polarité, volume poreux, surface spécifique
et fonctions superficielles ;
+ Les caractéristiques de I’adsorbat : polarité, solubilité et poids moléculaire ;

& Les paramétres physico-chimiques du milieu : Température et pH®".

11.2.12. Applications :

L'adsorption est un procédé de traitement, bien adapté pour éliminer une trés grande diversité
de composés toxigues dans notre environnement. Elle est essentiellement utilisée pour le

traitement de I'eau et de I'aire (8.
En pratique, elle est utilisée dans les cas suivants 27 :

Traitement des eaux;
Séchage ;

Traitement des huiles ;
Traitement des gaz ;

Industrie textile ;

-+ F + & &

Décoloration.
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I11.1. L’échantillonnage et I’analyse d’argile :

11.1.1. Lieu de prélévement :

La ville de Touggourt est située dans la vallée d’Oued Righ, elle est administrativement

affiliée a la wilaya d’Ouargla.

Le site astronomique : Est: ©°21.26°6°01°>  Nord : “’25.58°33°03”’

ot G

f Mcp d=t= =2018 Google 2018= |

Image 3 : Image satellite du lieu d'échantillonnage
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111.1.2. Détermination du Type argile :

La détermination de la texture du sol est réalisée par la méthode de Pipette Robinsont”.

Mode opératoire :

+ Nous avons préparé I’échantillon du sol,Nous le mettons dans un Bécher de 600ml,
puis nous ajoutons 50 ml d'eau oxygénée pour éliminer les matieres organiques ;

% Apres 24 h, on mettre 1’échantillon dans un ban de sable jusqu’a ébullition, puis on a
ajouter un peu deH,0;;

+ Nous laissons le mélange refroidir pendant un moment puis on mélanger légérement
et on a ajouter I'eau distillé et 30 ml de HCL de 1N pour éliminé le Calcaire ;

% Apres certaine moment, on a joute 10 ml de la solution méta-hexa-phosphate de
sodium ;

+ On verser le contenu du bécher dans une bouteille de 1.5 | d'eau minéral, nous avons
agite le mélange avec le rasoir électrique pendant une heure ;

+ On chauffe le bain marine de la pipette de Robinson a 20 °C, Puis on prend 3 béchers
de 50 ml, on piser et étiquetons sur la séquence : P1, P2, P6 ;

+ Nous vidant le contenu de la bouteille dans un tube de verre aprés 1’agitation, et on
complete jusqu’a 1 L ;

+ On place le tube dans le bain marine de la pipette de Robinson a la température 30
°C:

+ Aprés 48 s, on prend le 1% échantillon et mettre dans le bécher P6. le 2°™ échantillon
on léve aprées 4 min et 48 s, et mettre dans le bécher P1 ;

% On placée P6 et P1 dans I’étuve a 105°C pendant 24 h.

Pour calculer le pourcentage de la texture du sol, il faut connue le suivant :
P : la ™ de I’échantillon en g ;
P1 : la masse d’argile + le sable fin + la solution ;
P2 :La masse d’argile + la solution ;
P3 : la masse du solution ;

P4 : la masse du sable fin ;
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P5 : la masse du sable grosse ;

P6 :la masse d’argile + les mateires fin + les mateires grosse + la solution
U : le volume de la pipette de Robinson (généralement 20ml)

V : le volume massique du tube 1000 ml

MO :% pour les mateéire organique.

4 On lesse le restte dans le tube de verre au bain marine de la pipette de Robinson
pendant 6 h et 21 min, aprés sa on prond I’échantillon 3*™ dans un bécher et en nomer
P2, puis en mettre dans 1’étuve a 105 °C pendand 24 h. par I’application de la rolation

suivent, Nous pouvons connaitre la texture du sol.

(P2 —-P3)*v %100

S op —
Argil % T+ P

(P1—-P2)*v =100
uxp

Limofin % =

Limo gross % — ((P6 — P1) * v * 100)

ux*P
P4 100
Sable fin % = —
P5 % 100
Sable gross% = —p

Image 4 : Pipette Robinson
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111.1.3. Etape de séparation de ’argile au les autres matiéres :

Apres d’obtenir 1’échantillon d’argile, on séparé la a I’aide d’un série des tamis.
Mode opératoire :

= Premiérement, on écraser I'échantillon et le passer sur un tamis de 2 mm, a pour but
d’éliminer les grosses granulé de 1’échantillon ;

= Plonger I'échantillon dans de I'eau distillée puis le faire passer sur des tamis de 50 et
40um successivement ;

= La quantité obtenue apres le tamisage, en faire passer sur un tamis de 2um, le tamis
qui on a utiliser et pelasser sur I’Erlenmeyer de la pompe a vide, nous essayons de

remuer avec une brosse pour accélérer le processus ;

= Le résultat de ce processus ; placez-le dans I’étuve a 105°C pour le sécher.

Image 5: Tamisage par tamis 50 et 40 um

Image 6 : Tamisage par un tamis de 2 pm
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>

Image 7: L'échantillon apres sechage

I11.1.4. Purification de I'argile :

Nous avonsajouté de l'eau oxygénée V30 et HCL avec agitation et chauffage, puis laver

I'échantillon avec de I'eau distillée.

Image 8 : La forme finale de I'échantillon d'argile

111.2. Prélevements et analyse de I’eau :

Les prélévements d’eau ont été réalisés au niveau de la station d’épuration (STPE) de la ville

de Touggourt.

Les analyses d’cau ont été effectuées dans le laboratoire du Centre de recherche scientifique

et technique sur les régions arides (CRSTRA).
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111.2.1. Présentation de STEP de Touggourt :

L’¢étude de la station a été faite par un bureau d’étude Belge en 1982, mais elle a été¢ mise en
service le 20/11/1993, réhabilité en 24/02/2004. La STEP est située dans la commune
Tebsebest, dans la région d’Oued Righ, elle est dirigée par 1’Office Nationale
d’Assainissement (O.N.A.). Elle s'étend sur une superficie de cinq (05) hectares. Celle-ci
repose sur un réacteur de type boue activée. La STEP a été dimensionnée pour une capacité
de 62 500 équivalent/habitant, ce qui correspond a presque 33 % de la population qui avoisine
les 180 000 pour les quatre communes du Grand-Touggourt.La capacité de traitement et
qualité requise des eaux usées avant traitement sont : Débit moyen: 9 360 m3 /j ; Débit de
pointe: 3 90 m3 /h ; Demande biologique en oxygene(DBO): 54g/habitant ; Charge moyenne
de DBOV/j: 3 375kg/j ; Charge moyenne de DCOIj: 5 625kg/j.

Image 9 : Image satellite de la STEP de Touggourt

Les équipements de la station sont :

Deux dégrilleurs (manuel et automatique) ;
Un dessableur et un déshuileur ;

Deux basins d’aération ;

Deux clarificateurs

Un épaississeur ;

- F & & & #

Un lit de séchage de 16 basins.
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111.2.2. Présentation de la station de CRSTRA :

La station expérimentale milieu biophysique de I’Oued Righ (Touggourt) a été crée en 2007.
Elle se situe au sud de la ville de Touggourt sur la limite sud de la commune de Nezla a

gauche de la route nationale N°3. La station s’étend sur une superficie de 0.9 hectare.

Image 10 : Image satellite de CRSTRA

La station expérimentale est dotée par :

Une station météorologique,

Une petite bibliothéque,

Un laboratoire de pédologie,

Un laboratoire de phytologie,

Un laboratoire des analyses de I'eau,
Un laboratoire de zootechnie,

Un laboratoire vétérinaire,

Une mini station d'épuration des eaux usée,

-+ & = = & F ¥ &

Une pépiniere
Plusieurs axes de recherche sont menés au niveau de la station :

Axe 1 :irrigation des palmeraies ;

Axe 2 : salinisation des sols ;

Axe 3 : plantes spontanées de la région ;
Axe 4 : lutte contre I’ensablement ;

Axe 5 : valorisation et protection des zones humides ;

-+ F & F F

Axe 6 : élevage camelin ;
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#+ Axe 7 : épuration des eaux.
111.3. Prélévement et échantillonnage de I’eau a analyser :

Les échantillons d’eau usée sont prélevés a I’entrée de la station d’épuration de Touggourt.
Trois bidons de 5 litres sont remplis puis enveloppés par des sacs en plastique noire et bien
fermées pour éviter l'interaction des échantillons d'eau avec les rayons lumineux et la

température.

Image 11 : L’échantillonnage

111.3.1. Analyse de I’eau :

Les parameétres analysés ont compris :

#+ Les parametres physiques : le pH, I’alcalinité, la conductivité, I’oxygéne dissous, le
volume des boues pendant 30 min, la turbidité, MES ;

+ LaDCO;

+ LaDBOs;

%+ Les composés azotés : NT, NTK, NO,, NOs', NH,";

+ PT,PO,.

111.3.2. La préparation de I’échantillon avant le traitement :

Nous avons préparé I'échantillon avant qu'il ne soit traité avec de l'argile, en utilisant :

+ Bécher de 3 litre

+ Egouttoir

<+ Pompe a vide

+ Papier filtre de 0.45 pm
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Nous avons éliminé les impuretés des échantillons avant de commencer le traitement, ensuite nous
préparons 6 échantillons pour chacun des quatre critéres. Nous étudions leurs effets sur l'efficacité de

I’¢limination des composés azotés dans les eaux usées a 1’aide d’une argile traitée.

Image 12 : Elimination manuelle des impuretés

Image 13 : Infiltration a I’aide d’une pompe a vide
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I11.4. Le traitement d’échantillon par P’argile :

111.4.1. Etude de ’influence du pH :

+ Produits utilisés :
* 6 Erlenmeyers de 500 ml ;
* 0.3 gdargile;
* 500 ml de I’échantillon pour 1 Erlenmeyer ;
* Hcl et NaOH ;
» 6 Bouteille en plastique de 0.5 litre ;
* Les étiquettes ;
* Pipette graduée de 5 ml ;
» Papier filtre 0.45 um ;

Les appareils utilisés :

» Balance électrique de type PA 214 ;
» Agitateur de type AREC heatingmagneticstirrer ;

*  Pompe a vide.
Mode opératoire :

*  Onpése 0.3 g d’argile qu’on introduit dans Erlenmeyer et ajouté 500 ml d’eau brute ;

« A l'aide du pH-métre, nous mesurons le pH et Nous le changeons en fonction des
valeurs requises en ajoutant de Hcl et du NaOH ;

* Nous agitons le pendant 15 min, a 300 tours/min. Apré sa on lisser de décanté 45 min
avant D’infiltration, puis en filtrant a ’aide d’une pompe a vide ;

* Verser chaque échantillon apré I’infiltration dans le Bouteille Dans la fiole du méme

nom qu'en 1’érlyen.
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Image 15 : le montage de traitement

Tableau 5 : les valeurs de pH de chaque échantillon

N° d’échantillon | pH1 | pH2 | pH3 [ pH4 | pH5 | pH6 | pH EUB
pH 5 6 | 7| 8 | 9 | 10 8
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111.4.2. Etude de I’influence de la vitesse d’agitation :
Tableau 6 : Vitesse d’agitation de chaque échantillon

N° d’échantillon V1| V2 V3 V4 | V5 | V6 | VEUB
Vitesse d’agitation | 250 | 400 | 550 | 700 | 850 | 1000 0

111.4.3. Etude de I’influence du temps de contact :
Tableau 7 : Temps de contact de chaque échantillon

N° d’échantillon T1 T2 T3 T4 | T5 | T6 | TEUB

Temps de contact (min) 15 30 45 60 | 75 | 90 0

111.4.4. Etude de I’influence de la masse d’adsorbant :
Tableau 8 :Masse d’adsorbant pour chaque échantillon

N° d’échantillon M1 M2 M3 M4 M5 M6 | M EUB
Masse d’adsorbant (g) 0.3 0.6 0.9 1.2 1.5 1.8 0

Apres le traitement de tous les échantillons par 1’argile et modification de chacun des facteurs
précédents, nous avons mesuré la concentration en composés azotés (NO;, NOsz, NH,",

NTK) dans chaque échantillon en appliquant la méthode attribuée a chaque composeé.

I11.5. La mesure des concentrations :

111.5.1. La concentration de NTK :

L’azote Kjeldahl (NTK) est déterminé par minéralisation au sélénium (norme NF EN
25663).La méthode de dosage de I’azote Kjeldahl (NK) permet d’analyser globalement la

somme de 1’azote organique et de I’azote ammoniacal présent dans 1’échantillon.
Le principe de cette analyse :

La minéralisation de la matiere organique en milieu acide, en présence decatalyseur et a
température élevée. On a ajout d’une solution d’hydroxyde de sodium pour déplacer en
ammoniacl’azote ammoniacal formé, puis entrainement a la vapeur (distillation) de

I’ammoniac, et en fin dosage par titrimétrie.
+ Les produis utilisés :

* 100 ml de I’eau a analyser
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* 10 ml d’acide sulfurique

* 3¢ de catalyseur

* Indicateur de Tashiro

» Acide borique

* Hydroxyde de sodium

« Eaudistillé

* Hcl0.1 mol/l

» Eprouvette graduée de 100 ml

* Pipette graduée de 10 ml
+ Les appareils utilisés :

* Matras Kjeldahl ;

» Unité de minéralisation avec systéeme de récupération des fumées de type Food ALYT
IR 600P ;

* Unité d’entrainement a la vapeur (distillation) de type behr S4 ;

* Microburette de 25 ml

» Agitateur de type AREC heatingmagneticstirrer ;

Mode opératoire :

+ Dans un tube de Matras, introduire 3g de catalyseur et une prise d’essai de 100 ml puis
10 ml d’acide sulfurique.

+ faire bouillir rapidement le contenu du tube, pendant 2 a 3 heures environ dans I’unité
de la minéralisation, avec le fonctionnement du systeme de récupération des fumées ;

+ Apres disparition de fumées blanche et le mélange devienne incolore ou légerement
brun, nous avons arrété la minéralisation, et laisser les tubes refroidir a température
ambiante.

+ Faire fonctionner le dispositif de distillation aprés avoir préparé les solutions
nécessaires au fonctionnement du dispositif (NaOH, 1’acide borique et I’eau distill¢) ;

+ Nous avons mis le tube de Matra a la place qui lui est assignée et mettre 1I’Erlenmeyer
a sa place dans I'unité de distillation ;

+ Nous commencons le processus de distillation et attendons la fin du processus,

Ensuite, nous prenons I'échantillon qui a été distillé pour faire le titrage.
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= Avant de commencer le titrage, nous mettons deux gouttes de Tashiro et remplissons
la Microburette a 0 avec de Hcl a une concentration de 0,1N ;

= Sous agitation on commence le titrage goutte a goutte au méme temps ;

= Au point de virage on arréte le titrage et on note le volume de Hcl utilisé.

.

Image 16: Préparation du mélange pour la minéralisation

Image 17: Unité de minéralisation avec systeme de récupération des fumées
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Image 18 : Unité d’entrainement a la vapeur (distillateur)

Image 19 : Montage de titrage

111.5.2. La concentration de NO3 ™ :

Les nitrates ont été déterminés par la méthodespectrométrie d’absorption moléculaire en

présence de salicylate de sodium.

Le dosage des nitrates fait appel a des méthodes relativement complexes avec une grande
probabilité de présence de constituants interférents. En présence de salicylate de sodium, les
nitrates donnent du paranitrosalicylate de sodium, coloré en jaune et susceptible d’un dosage

spectrométrique.
= Les produis utilisés :

* 10 ml d’eau a analyser ;
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* Hydroxyde de sodium et Tartrate double de sodium et de potassium ;
» Acide sulfurique ;

* L’eau distillée ;

» Salicylate de sodium ;

» 26 capsules de 60 ml ;

» Eprouvette graduée de 10 ml ;

* Pipette graduée de 5 ml ;

* Plateau perforé ;
+ Les appareils utilisés :

e FEtuve;
» Dessiccateur ;

» Spectromeétre de type Jenway 6310 ;
Mode opératoire :

%+ A l’aide d’un éprouvette de 10 ml, introduire 10 ml de 1’échantillon a analyser, puis 2
ml de salicylate de sodium ;

+ Apres cela, mettez les capsules en plateau et mettez-les dans 1’étuve a 102 °C jusqu'a
ce gu'elles sechent completement ;

+ Apres le sechement, Placez-le dans un dessiccateur jusqu’a le refroidir complétement,

+ A laide d’une pipette graduée de 5 ml, nous ajoutons 2 ml d’acide sulfurique et
attendre 10 min ;

+ En utilisant une éprouvette graduée de 10 ml, on a ajouter 15 ml d’eau distillée, puis
15 ml de la solution d’hydroxyde de sodium et de tartrate doble de sodium et de
potassium qui développe la couleur jaune ;

+ Nous lisons des lectures avec un spectromeétre a une longueur d'onde de 415 nm.
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Image 20:Verssement de I’échantillon dans lacapsule

Image 21 :Séchage et refroidissement
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Image 22 :Ajout de d’acide sulfurique, I’eau distillée et la solution d’hydroxyde de

sodium et de tartrate double de sodium et de potassium

Image 23 : le lecteur des résultats par le spectromeétre

111.5.3. La concentration de NO, :

Les nitrites ont été déterminés par la méthode au réactif de Zambelli.

Suivant I’origine des eaux, la teneur en nitrites est assez variable. L’acide sulfanilique en
milieu chlorhydrique, en présence d’ion ammonium et de phénol, forme avec les ions NO,™ un

complexe coloré jaune dont I’intensité est proportionnelle a la concentration en nitrite.

= Les produis utilisés :

* 50 ml d’eau a analyser de chaque échantillon ;
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26 bottais de verre de 100 ml ;
L’ammoniaque pure ;

Réactif de Zambelli ;
Eprouvette graduée de 50 ml ;
Pipette graduée de 5 ml ;

Un plateau en plastique ;

Les appareils utilisés :

Haute de type 2-453SSD ;
Spectrométre de type Jenway 6310 ;

Mode opératoire :

-

On prendre 50 ml d’eau a analyser a ’aide d’une Eprouvette graduée de 50 ml, et
versé le dans le Bouteille de verre jusqu’a terminer tout les échantillons ;

Nous mettons toutes les bouteilles en plateau plastique et les mettre dans la haute, et
puis on le lance avant d'ouvrir les bouteilles de produits chimiques ;

Nous avons ajouté¢ 2 ml de réactif de Zambelli dans chaque Bouteille et on 1’agiter
légérement et on laisser au repos 10 min, ensuite on ajoute 2 ml d’ammoniaque ;

Nous lisons immédiatement les résultats au spectrométre a la longueur d’onde de 435

nm.

Image 24 : le versement d’échantillon dans le Bouteille de verre
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Image 25 : Ajout de réactif de Zambelli et ’ammoniaque

111.5.4. La concentration de NH," :

Les ammoniums ont été déterminés par la méthode de Nessler.

Le choix de la méthode est déterminé par la concentration en ions ammonium qui est trés
variable et la présence d’ions interférents tels que chlorures, fer, amines, mati¢res organiques,

etc.

Le réactif de Nessler (iodo-mercurete de potassium alcalin) en présence d’ions ammonium est
décomposé¢ avec formation d’iodure de dimercuriammonium qui permet le dosage

colorimétrique des ions NH,".
= Les produis utilisés :

* 50 ml d’eau a analyser de chaque échantillon ;
» 26 Bouteilles de verre de 100 ml ;

* Réactif de Nessler ;

* Pipette graduée de 5 ml ;

» Eprouvette graduée 50 ml ;

» Plateau en pastique ;

= Les appareils utilisés :
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* Spectrométre de type Jenway 6310 ;

Mode opératoire :

= Nous avons utilisé les mémes bouteilles précédemment avec le méme nom, bien sdr
apres le lavage avec de Hcl de 0.1 N et I'eau distillée pour éviter les erreurs lors de la
lecture plus tard ;

= On prendre 50 ml d’eau a analyser a ’aide d’une Eprouvette graduée de 50 ml, et

versé le dans le Bouteille de verre jusqu’a terminer tout les échantillons ;

4 On ajoute 2 ml de réactif de Zambelli a I’aide d’un pipette graduée de 5 ml et
mélanger légerement, Ensuite, mettez toutes les bouteilles dans un plateau en

plastique.

= Nous lisons directement les résultats du spectre a une longueur d'onde de 425 nm.

Image 26: le lavage des Bouteilles avec de Hcl 0.1 N puis par I’eau distillée
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Image 27 : Méthode appliquée
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Chapitre IV :

Résultats et discutions

1V.1. Détermination de la texture du sol :

Apres l'utilisation de la pipette Robinson et en appliquant la relation pour calculer la

proportion de chaque composant de I'échantillon, nous obtenons les résultats suivants:

Limon fine Limon grossier Sable fine Sable grossier L’argile
60% 0.5% 2.5% 12.5% 20%
Le sable contient une quantité importante d’argile qui atteint les 20%.
IV.1.1. Le résultat du DRX de I’échantillon d’argile :
2000 26 3598 )
L ' - 3
P = -
700 - . =
. 600 |- E
s00 T =
q00 52 X | 3
S . 1 =2 B x 3 28 . 3
100 | ; i “~ J} & S @ 2 =
o b o = "“"4?’““‘)") LY N W W W——
0 30 40 70 BO

Figure 13:type de DRX d’argile

Tableau 9 : Analyser les résultats du diagramme de DRX de I'échantillon d*argile

Angle de diffraction 26 (°) | Intensité | Distance espacement (A°) Type
9.9997 35 5.9161 /
12.2998 88 9.3808 Kaolinite
19.8 141 11.8743 Ilite
20.7997 150 12.2474 Ilite
22.9997 137 11.7047 Ilite
24.8998 84 9.1652 Kaolinite
26.5997 486 22.0454 Ilite
28.1999 47 6.8557 Kaolinite
29.2997 306 17.4929 Kaolinite
29.3998 949 30.8058 Ilite
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31.6998 117 10.8167 Kaolinite
34.8998 107 10.3441 Kaolinite/illite
36 200 14.1421 Kaolinite/illite
39.3998 227 15.0665 Kaolinite
43.2 181 13.4536 Kaolinite
45.4 84 9.1652 llite
47.4998 135 11.619 Kaolinite
48.4999 203 14.2478 llite
50.0998 62 7.874 Kaolinite
57.3998 126 11.225 Kaolinite/illite
57.4999 86 9.2736 Quartz
60.7 74 8.6023 Quartz
64.6999 81 9 lite
68.1998 40 6.3246 Quartz

Discussion des résultats:

D’apres la Figure (13) et le Tableau (9), Il a été constaté que 1’échantillon est un mélange de
45% de kaolinite et 40% d’¢élite, avec des traces du quartz 15%. Ces résultats sont presque

quantitativement déterminés par d'autres moyens plus précis®.

IV.1.2. Les résultats de I'analyse de méthodes spectrales d'échantillons d'argile:

L’analyse des résultats infrarouges d'un échantillon d'argile:

—

Figure 14:Spectre infrarouge pour I’échantillon d*argile
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Tableau 10:Analyse des résultats de la spectroscopie IR pour I'échantillon d'argile

Les bandes cm™ Interprétations Compose
694.87 Valence asymétrique de Si-O Quartz
779.75 Expansion symétrique Si-O Quartz
800.17 Expansion Si-O-Al Kaolinite
871.64 Liaison C-O Carbonate de calcium CaCOs
915.89 Valence Al---O-H, Vibration Ilite
interne OH
1033.60 Valence de vibrations deSi-O kaolinite
1436.62 En dehors du niveau d'Al-O Ilite
1644.23 H-O-H valence Présence des particules d’eau
2103.70 C-C valence Présence des composés organiques
3545.36 O-H valence O-H libre
3621.64 O-H valence Ilite
3695.92 O-H valence entre les surfaces Kaolinite/ illite

Discussion des résultats:

D’aprés l'analyse du diagramme IR qui représenté dans le Tableau (10), c’est une mélange
entre Dillite et la kaolinite, avec quelques traces de quartz*1®2, les résultats obtenus & partir

de cette analyse confirment la validité des résultats obtenus par diffraction des rayons X.

IV.2. L’élimination des composés azotés par ’argile :

1V.2.1. Effet du pH :

Conditions opératoires :

pH T ¢ (min) V ag (tr/min) M ad (g)

variable 15 300 0.3

Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 11 et la figure 15.
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Tableau 11 :Résultats du traitement en fonction pH

EUB EUT
pH 8 5 6 7 8 9 10
NH4+ 19,28 2,57 1,89 2,75 1,87 2,95 2,85
NTK 280,2 36.42 40.62 42.03 47.63 43.43 37.82
NO2- 0,08 0.03 0.02 0.02 0.02 0.01 0.01
NO3- 1,25 0.19 0.26 0.26 0.33 0.47 0.27
NT 300,81 39,21 42,79 45,06 49,85 46,86 40,95
350 1,4
o 1,25 8
g 30 - 12 2
o 250 / 1 &=
= _ 200 0,8 %EE_D T NHar
§ E 150 0,6 'g ‘?? ——NTK
27 100 — 04 B — M
g - 0,27 0,2 ‘g = NO2-
£ 0 . 00— 001 0 § ——NO3-
IS} o
0 2 4 6 8 10 12
pH

Figure 15 :Traitementen fonction du pH
Discussion des resultats:

Le pH est un facteur important dans le processus d'adsorptionY. Selon les résultats obtenus
et représentés dans le tableau (11) et le figure (15).0On constate que d'une fagon générale les
milieux acides sont plus favorables pour I'élimination de I’azote Kjeldahl et de I’azote total,

alors qu’un pH de 8 est plus favorable a I’élimination des ammoniums.

La présence ou I’absence de charge et la nature de la charge de 1’ion a apparemment une
influence sur le rendement d’élimination. Pour les nitrites et les nitrates les concentrations
dans 1’eau usée brute sont trés faibles ceci explique le fait qu’on n’observe pas une grande

différence avec le changement du pH.
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1V.2.2. Effet de la vitesse d’agitation :
pH T ¢ (min) V ag (tr/min) M ad (g)

8 15 Variable 0.3

Les resultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 12 et la figure 16.

Tableau 12 : Résultats du traitement enfonction de la vitesse d’agitation

EUB EUT
vitesse 250 400 550 700 850 1000
NH4+ 19,28 3,69 3,43 3,89 3,95 3,05 2,57
NTK 280,2 55.61 42.03 37.82 47.63 51.83 37.82
NO2- 0,08 0.06 0.06 0.07 0.09 0.07 0.09
NO3- 1,25 0.77 0.34 0.34 0.39 0.33 0.36
NT 300,81 60,13 45,86 42,12 52,06 55,28 40,84

. 350 14,

= 300 2NL25 12 S

SR NN 1 A=

¥ O w

< \ Z E e NH 4+

o = 200 08 ==

Tw AN A ——

§ E 150 06 £+

g 100 \ 04 8T —NT

£ N Q3— —— 036 4 52

§ 50 —A#V- 0,2 § ) NO2-

S . = — 0,06 0,09 . 0,09 0 § ——NO3-

0 200 400 600 800 1000 1200

Vitesse d'agitation en (tour/min)

Figure 16 : Traitement en fonction de la vitesse d'agitation
Discussion des resultats:

D'une fagon genérale I'augmentation de la vitesse d'agitation est plus favorable a I'élimination
des ammoniums, de l'azote Kjeldahl de l'azote total, ceci pourra s'interpréter par le fait quela

dispersion des particules est plus importante d’ou un contact plus important entre les
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particules argileuses et les composés azotés. Pour les nitrites et les nitrates on n’observe pas

une nette différence car les concentrations dans 1’eau usée brute sont trés faibles.

1V.2.3. Effet de 1a masse d’adsorbant :

Conditions opératoires :

pH T ¢ (min) V ag (tr/min) M ad (g)

8 15 300 variable

Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 13 et la figure 17.

Tableau 13 : Résultats du traitement en fonction de la masse de I'adsorbant

EUB EUT
M 0.3 0.6 0.9 1.2 1.5 1.8
NH4+ 19,28 2,39 1,25 1,63 1,97 2,55 2,33
NTK 280,2 32,22 30,82 33,62 35,02 36,42 33,62
NO2- 0,08 0,04 0,03 0,03 0,02 0,03 0,02
NO3- 1,25 0,34 0,31 0,29 0,30 0,27 0,30
NT 300,81 34,99 32,41 35,57 37,31 39,27 36,27
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o 300 \125 12 2
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Figure 17:Traitement en fonction de la masse de I’d’adsorbant
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Discussion des résultats:

Une masse de 1’adsorbant de 0,6 g est la plus convenable pour 1’élimination des ammoniums,
de l'azote Kjeldahl de l'azote total, et au-dela de cette masse on n’observe pas une grande
amélioration, ceci pourra s'interpréter par le fait que lasurface de contact plus optimale et qui
correspond a de sites actifs assez conséquent®!],

Pour les nitrites et les nitrates on n’observe pas une nette différence car les concentrations

dans ’eau usée brute sont trés faibles.

1V.2.4. L effet du Temps de contact :

pH T ¢ (min) V ag (tr/min) M ad (g)

8 Variable 300 0.3

Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 14 et la figure 18.

Tableau 14: Résultats du traitement en fonction du temps de contact

EUB EUT
(min) 15 30 45 60 75 90
NH4+ 19,28 4,61 3,37 5,03 2,97 1,93 2,35
NTK 280,2 37.82 36.42 47.63 58.84 35.02 33.62
NO2- 0,08 0.27 0.53 0.28 0.31 0.31 0.36
NO3- 1,25 0.03 0.05 0.04 0.04 0.03 0.03
NT 300,81 42,73 40,37 52.98 62,16 37,29 36,36

c 350 .

% 300 8% ——NH4

Z 250 - = %— +

2 200 - TO —NK
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Figure 18 : Traitement en fonction du temps de contact
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Discussion des résultats:

La quantité adsorbée pour les ammoniums, de I'azote Kjeldahl de I'azote total augmente avec
le temps de contact, nous observons des bons rendements pour un temps de contact de 90

minutes jusqu’a la saturation. Le temps de contact favorise le déplacement des composés

azotés vers plus de sites actifs.

Apreés saturation, les concentrations devient stablequelque soit le temps de contact.
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Conclusion

Conclusion Générale

Dans ce travail, nous avons traité les eaux usées de la ville de Touggourt en utilisant une
argile de cette région comme matériaux adsorbant, pour réduire les charges de pollution dans

cette eau et les réutiliser pour I'arrosage des cultures.

Premierement, nous avons fait le traitement de 1’échantillon d’argile a I’aide d’une pipette
de Robinson, afin de déterminer la quantité d'argile claire a partir de I'échantillon total des
sols, on a trouver 20% d'argile pure. Ensuite, nous avons fait passer 1’échantillon a travers un
tamis de 2 mm, puis 50 um et 45 um. Finalement, nous avons fait passer 1’échantillon obtenu
sur un tamis de 2 pum pour obtenir un échantillon d’argile pure, exempt de poussiére et

d’impuretés.

Aprés avoir obtenu 1’échantillon d’argile, nous avons identifié¢ leur type, par la diffraction de
rayon X et l'infrarouge, elle s’est avéré étre un mélange de Kaolinite et d’Illite avec quelques

traces de quartz.

La partie traitement de notre travail a consacrée 1’élimination des composés azotés, nous

avons fait le suivi de NH;*, NO,, NO3", NTK et NT

Pour obtenir un bon résultat de traitement, nous avons fait le suivi les facteurs qui ont une
influence sur le phénomeéne d’adsorption : le temps de contact, la vitesse d’agitation, la masse

d’adsorbent et le pH.

Aprés traitement, nous pourrons proposer les valeurs suivantes pour une adsorption avec un

bon rendement.

# pH:8;
La masse d’adsorbent : 0.6 g pour 500ml d’eau ;
Le temps de contact : 90 min ;

#* & &

L’augmentation de la vitesse d'agitation est plus favorable a I'élimination des

ammoniums, de I'azote Kjeldahl de I'azote total.

Suggestions et recommandations :
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Conclusion

Les résultats de cette étude montrent que le matériau argileux a réussi a adsorber de
grandes quantités de composes azotés, nous recommandons donc vivement une étude
appliquée sur la maniéere de l'inclure dans le processus de traitement dans les stations
d’épuration.

Et aussi a travers les résultats, on peut dire que l'activation de l'argile donnera un
meilleur rendement de traitement, nous suggérons donc une étude sur la fagcon de
I'activer, et comparons les résultats du traitement apres activation avec les resultats de
la pré-activation.

Nous proposons également, une étude sur la possibilité d'utiliser de I'eau traitée

par l'argile dans le domaine agricole (1’irrigation des palmées dattée) et la domaine
industrielle (lavage des équipement).

Nous proposant comme solution pour le rejet des boues argileux saturés, 1’utilisation
de cedernier dans 1’industrie de fabrication des briques. Les températures élevées de

cette industrie permité d’éliminer le maximum des polluants.
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Annexe

Annexe

La préparation des réactifs :

Réactif de Nessler :
. Bichlorure de mercure 13.55¢g ;

. lodure de potassium 369 ;
. Eau distillée 1000 ml.
Dans une fiole jaugée de 1 litre, on place le Bichlorure de mercure et on ajoute 100 ml d’eau

distillée puis I’iodure de potassium, on agite jusqu’a dissolution et on compléte a 1 litre.

Hydroxyde de sodium et de tartrate double de sodium et de potassium :
. Hydroxyde de sodium 400g ;

. Tartrate double de sodium et de potassium 60g ;
. Eau distillee 2000 ml.
Dans une fiole jaugée del litre, on dissout les sels dans 1’eau et on laisse refroidir et on

compléte jusqu’a 1000 ml, on conserve la solution préparée dans un flacon en polyéthylene.

Réactif de Zambelli :
. Acide chlorhydrique 260 ml ;

. Acide sulfanique5 g ;

. Phénol cristallisé 7.59g ;

. Chlorure d’ammonium 135 g ;

. Eau distillée 625 ml.

Introduire dans une fiole jaugée de 1 litre, I’acide chlorhydrique et I’eau distillée, puis 'y

dissoudre 1’acide sulfamique et le phénol en chauffant légérement au bain-marie. Apres

dissolution compléte on ajoute le chlorure d’ammonium et on agite jusqu’a dissolution. Apres

refroidissement on ajuste s’il y a lieu le volume de la solution a 1 litre avec 1’eau distillée.
Melange catalyseur : on mélange soigneusement 1000 g de sulfate de potassium et 10

g de sélénium en pastilles.

Indicateur de Tashiro :
. acide borique 20 g ;

. solution indicateur au rouge de méthyle 10 ml : dissoudre 0.5 g de rouge de méthyle
dans environ800 ml d’eau et diluer a 1 litre ;
. solution de bleu de méthylene 2 ml : dissoudre de bleu de méthyléne dans environ 800

ml d’eau et diluer a 1 litre.
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Résumé :
Le titre de nos études est : I’élimination des composés azotés par adsorption sur une argile locale.

Nous avons fait cette étude sur les eaux usées de la ville de Touggourt, a ’aide d’une argile locale de la méme ville. Au
début on a déterminer la texture du sol a 1’aide d’une pipette de robinson, on observe que le sol contient de 20% des
minéraux argileux, puis on détermine les propriétés physico-chimiques de 1’échantillon d’argile par infrarouge et la
diffraction de rayons X, par ce dernier nous sommes venus que 1’échantillon d’argile est un mélange entre la kaolinite et
I’Tllite avec des traces de Quartz.

Les échantillons d’eau ont été prélevés de la station d’épuration des eaux usées de la commune de —Tebsebest- Touggourt,
le traitement a été fait dans le laboratoire de I’eau et de sol de la station de (CRSTRA-Touggourt), ol nous avons étudié les
facteurs influengant le phénomene d’adsorption, et déterminer les valeurs optimales pour chacun, afin d’obtenir le meilleur
rondement pour le traitement. Nous avons pris le pH 8 comme valeur optimale, le temps de contact & 90 min, la masse
d’adsorbant est de 0.6 g, et d’une fagon générale I'augmentation de la vitesse d'agitation est plus favorable a I'élimination
des ammoniums, de I'azote Kjeldahl de I'azote total.

Mots clés : composés azotés, minéraux argileux, adsorption, eau usée, Touggourt.

Abstract:
The title of our study is the removal of nitrogen compounds by adsorption using local clay.

We conducted this study on the wastewater of the city of Touggourt, using the local clay for the city of Touggourt,in the
beginning; we determined the soil strength by a Robinson pipette, where it was found to contain 20% of the clay
minerals. After that, we examined the physic-chemical properties of the sample using infrared and x-ray diffraction. The
results showed that the sample was a mixture of Kaolinite and Illite with some of the effects of quartz.

The water sample was taken from the treatment plant located in municipality of -Tebesbbeste- Touggourt. Treatment was
carried out in the laboratory of water and soil for the scientific research station in (CRSTRA.) We studied the
phenomenon of adsorption and the factors influencing it to determine the optimum value for each of them to obtain the
best return for treatment.

Where the pH value is 8, the contact time is 90 minutes, and for the amount of adsorbent, it is set to 0.6 g. In general, the
increase in the speed of the Shake is more suitable for removing ammonium, such as nitrogen and total nitrogen.

Keywords: Touggourt, Wastewater, Nitrogen compounds, Adsorption, Clay minerals.
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