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Introduction générale

L’eau est un élément essentiel de la vie biologique. Non seulement, elle est un nutriment
vital, mais elle est aussi impliquée dans de nombreuses fonctions physiologiques essentielles
telles que la digestion, I’absorption, la thermorégulation et I’élimination des déchets [1]. Sans
cette matiere simple et complexe en méme temps, la vie sur terre n'aurait jamais existé donc
c'est un élément noble qu'on doit protéger pour les générations futures [2].

Une eau destinée a la consommation humaine est potable lorsqu’elle est exemptée
d’éléments chimiques et biologiques susceptibles a plus ou moins long terme a la santé des
individus [3]. Selon I’OMS (2005), chaque année 1,8 millions de personnes dont 90%
d’enfants de moins de cing ans, vivant pour la plupart dans les pays en développement
meurent de maladies diarrhéiques (y compris du choléra); 88% des maladies diarrhéiques sont
imputables a la mauvaise qualité de I’eau, a un assainissement insuffisant et a une hygiene
défectueuse. Par conséquent, et en fonction des caractéristiques de I’eau brute destinée a la
production d’eau potable, la mise en place de traitements spécifiques s’avere le plus souvent
nécessaire afin de répondre aux exigences réglementaires établies par les organismes de la
santeé publique [4].

Les ressources en eau proviennent des eaux de surface et des eaux souterraines renouvelables
et non renouvelables. En Algérie, I’exploitation de ces ressources est trés intense avec les
besoins grandissants liés a I’essor démographique et le développement accéléré des activités
économiques, notamment I’agriculture en Irrigation et I’industrie [5].

L’objectif de ce travail consiste a faire des analyses physico-chimiques et bactériologiques
pour déterminer la qualité de I’eau brute du puits de forage d’lbourassen et trouver les
solutions pour effectuer des traitements moins couteux. Ce manuscrit est divisé en quatre
chapitres suivis d'une conclusion générale.

Aprés une introduction, le premier chapitre est un apercu global qui rappelle les généralités
sur les eaux, en montrant leurs caractéristiques organoleptiques, physico-chimiques et
bactériologiques.

Le deuxiéme chapitre est consacré aux plans d’expériences. Cette méthode statistique permet
de concevoir un modéle mathématique, par le traitement d’un nombre minimal d’essais
expérimentaux.

Le troisieme chapitre est réservé a la présentation du matériel et méthodes, qui seront mis en
ceuvre, ainsi qu’aux différents essais optimisés dans le procédé de traitement par coagulation-
floculation, de I’eau du puits de forage d’Ibourassen.

Le quatriéme chapitre englobe I’essentiel des résultats et des discussions.

Le mémoire se termine par une conclusion générale.
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I.1. Introduction
Dans ce chapitre nous rappelions les bases du cycle de I’eau, I’'importance et les

sources de I’eau, ses caractéristiques physico-chimiques et microbiologiques, ainsi que les
differentes méthodes utilisées pour le traitement. Connaitre I’eau permet une meilleure
gestion de cette ressource naturelle et précieuse, et peut aider a trouver la meilleure méthode

pour le traiter et produire une eau potable de haute qualité.

1.2.Définition de I’eau potable

Elle peut étre définie comme I'eau qui est sans danger pour l'usage domestique, y
compris pour boire, et la préparation des aliments; elle doit avoir les propriétés
organoleptiques, physico-chimiques et biologiques qui satisfont les besoins biologiques de
I'nomme. Aussi elle doit étre sans couleur ni odeur, ni goat. Ces critéres sont déterminés par
I’absence de bactéries, de vireuses et de toute substance toxique, et la présence de sels
physiologiquement nécessaires (calcium, magnésium, sodium et potassium) a des

concentrations normalisées [6].

1.3. Le cycle de I’eau

L’eau trouve presque partout sur la terre et elle est vitale pour tous les organismes
vivants connus, prés de 70% de la surface de la terre est recouverte d’eau, essentiellement
sous forme d’océans. Une étendue d’eau peut étre un océan, une mer, un lac, un étang, une
riviére, un ruisseau, un canal. La circulation de I’eau au sein des différents compartiments

terrestres est décrite par son cycle biogeochimique, le cycle de I’eau [7].

L hydrosphére chauffée par I’énergie solaire, s’évapore et conduit a la présence d’eau
dans I’atmosphére. Cette eau, a la suite d’un refroidissement de I’air, se condense en gouttes
ou cristaux de glace et se trouve précipitée sous forme de pluie, neige ou gréle sur lithosphére
a la surface de laquelle approximativement Y. pénétre, ¥4 ruisselle, quant au ¥ restants, il

s’évapore a son tour [8].
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Figure 1.1: Cycle de I’eau d'aprés [6]

1.4. Répartition de I’eau sur la terre

L’eau est de loin le liquide le plus abondant sur la terre dont elle recouvre les 72% de
la surface, représentant un volume total estimé a 1,4.109 Km?.

Les mers et les océans représentent 97,4% de la totalité des eaux terrestres.

Les quatre cinquiémes des eaux dites douces sont constitues par les sommets enneigés
et les glaciers et la totalité du cinquiéme restant est localisé dans des nappes phréatiques.

L’eau indispensable a la survie de I’espece vivante terrestre, représente donc moins
d’un pour cent de I’eau douce soit environ 0,014% de I’eau totale.

C’est pourquoi il est impératif que ce bien de I’humanité soit protégé et utilisé avec le
plus grand respect dans le sens de développement durable, défini comme le développement
qui couvre les besoins de la société actuelle sans détruire pour autant les possibilités des

génerations futures de découvrir leur propre besoin [9].

]
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Figure 1.2 répartition de I’eau sur la terre (toupanec 2006)

1.5. Les eaux d’approvisionnement

Les réserves disponibles des eaux naturelles sont constituées des eaux souterraines
(infiltration, nappes), des eaux de surface stagnantes (lacs, retenues de barrages) ou en

écoulement (rivieres) [10].

1.5.1 Les eaux de surface

Les eaux de surface sont des eaux qui circulent ou qui sont stockées a la surface des
continents. Elles ont pour origine, soit des nappes souterraines dont I’émergence constitue une
source, soit les eaux de ruissellement (fleuves, rivieres, barrages, mares, marigots) [10].

En plus, ces eaux superficielles doivent subir un traitement en plusieurs étapes pour
étre utilisées pour la boisson et les usages domestiques. Elles ne peuvent étre utilisées sans
traitement. De plus, pour envisager d’alimenter des populations a partir d’eaux de surface, il
faut éviter les conditions favorisant I’érosion des sols, les conditions non hygiéniques et les
pollutions accidentelles et chroniques [11].

On peut répartir les eaux de surface en trois catégories:
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eles eaux de riviere partie amont;
eles eaux de riviere partie aval,

el es eaux de lac [12].

1.5.1.1 Les eaux de riviére partie amont

L’amont d’une riviére est en général situé dans une région montagneuse, ou la densité
de la population est faible et les industries pratiquement inexistantes. Les caractéristiques de

Ces eaux sont comme suit:

e Laturbidité élevée;
e La contamination bactérienne est faible;

e Latempérature froide et I’indice de couleur est faible [12].

1.5.1.2 Les eaux de riviere partie aval

L’aval d’une riviere est en généralement situé dans une région ou la population est dense,
I’agriculture est développée et les industries plus ou moins nombreuses .Les eaux sont de
moins bonne qualité et plus difficiles a traiter qu’en amont. Les caractéristiques de ces eaux
sont comme sulit:

e La contamination bactérienne élevée;

e Une contamination organique et minérale élevée et I’indice de couleur souvent élevé;

e Indice de couleur peuvent étre élevé [12].

1.5.1.3 Les eaux de lac

Les lacs peuvent étre considérer comme des grands bassins naturels de décantation dont le
temps de rétention est trés longue. Leurs eaux sont donc caractérisées par une faible turbidité
et une contamination bactérienne habituellement peu importante. Ces caracteristiques varient

tres lentement au cours de I’année [12].

1.5.2.L es eaux souterraines

Les eaux souterraines sont une ressource cachée que I'on a tendance & oublier. A I’échelle du

cycle hydrologique, les eaux souterraines ne représentent qu’une faible partie de toute les
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eaux marines et océaniques, elles représentent alors une fraction importante des eaux douces
continentales [13].

L’eau souterraine est I'eau qui existe dans les pores, les fissures des roches et dans les
sédiments sous la terre et aussi sont toutes les eaux se trouvant sous la surface du sol, et qui

transite plus ou moins rapidement [14].

La qualité de I'eau dépend du terrain car il y a un équilibre et un échange de matiéres

entre le terrain et I'eau qui s'y trouve.

1.5.3. Comparaison entre les eaux de surface et souterraines

Tableau 1.1 : Comparaison entre les eaux de surface et les eaux souterraines [4].

Caractéristiques

Eaux de surface

Eaux souterraines

Température Variable suivant les saisons Relativement constante
Turbidité, MES Variable, parfois élevée Faible ou nulle
Couleur Liée surtout aux MES Liée surtout aux matiéres

(argiles, algues)

en solution (acide humique
par exemple)

Fe et Mn divalent (a I’état
dissous)

Généralement absents sauf en
profondeur des piéces d’eau
en état d’eutrophisation.

Généralement présents
Sensiblement

Minéralisation globale

Variable en fonction des
terrains, des précipitations,
des rejets.

Constante en général
nettement plus élevée que
dans les eaux de surface de
la méme région

CO2 agressif

Généralement absent

Souvent présent en grande
quantité.

Oxygeéne dissous

Le plus souvent au voisinage
de la saturation.

Absent dans le cas d’eaux
tres polluées.

Absent dans la plupart du
temps.

H2S Geénéralement absent. Souvent présent
NH4 Peu abondant en général Teneur parfois élevée.
Nitrates Présents dans les eaux de Généralement absents,

pays développés mais
susceptibles de disparaitre
rapidement apres suppression
de la source

mais une pollution
accidentelle subsiste
beaucoup plus longtemps.

Micropolluants minéraux
et organiques

Présents dans les eaux de
pays développés mais
susceptibles de disparaitre

rapidement apres suppression

de la source

Ferro bactéries fréquentes.

Eléments vivants

Bactéries (dont certaines
pathogénies), virus, plancton.
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1.6 Qualité des eaux

1.6.1 Qualité de I'eau d'alimentation

Qualité de I'eau d'alimentation sont considérée souvent comme un symbole de pureté,

I'eau est progressivement devenue le produit alimentaire le plus surveillé,

L’eau, ressource naturelle indispensable a la vie, la santé, I'accés. Elle constitue d'un
autre cOté le vecteur de nombreuses maladies a transmission hydrique comme, la tuberculose,
la fievre typhoide, le choléra et les diarrhées, pour ne citer que ces quelques maladies qui
tuent des milliers de personnes chague année a travers le monde [15].

1.6.2 Qualité des eaux souterraines

Dans la réalité, les eaux souterraines sont rarement stables tout au long de I'année. Il
faut étudier leur évolution surtout pendant les précipitations importantes ou elles peuvent
devenir troubles ou méme étre souillées par une nappe phréatique d'une riviere voisine. Elles
peuvent étre également polluées a partir du sol par des épandages de pesticides et des rejets
d'eau résiduaires d'origines animale ou humaine. Si cette pollution est plus rare et plus limitée
d'ordinaire dans les eaux souterraines que dans les eaux de surfaces, les accidents ont un effet
plus durable sur la premiere, étant donné les faibles vitesses de percolation et la teneur a

retrouver I'équilibre perdu [16]

|.7.Pollution de I'eau

La pollution de I'eau est actuellement placée en téte des problémes de I'environnement

car I'eau est une interface entre l'air et le sol.

Une eau est dite polluée lorsque son équilibre est modifieé de fagcon durable par I'apport
en quantités trés importantes des substances plus ou moins toxiques, d’origines naturelles ou

issues d'activités humaines.

L'activité humaine, qu'elle soit industrielle, urbaine ou agricoles, produit une quantité
de substance polluantes de toute nature qui sont a l'origine de différents types de pollution qui

peuvent étre permanentes (rejets domestiques d'une grande ville par exemple), périodique ou
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encore accidentelles ou aigués, a la suite du déversement intempestif des produits
toxiques d'origine industrielle ou agricole, ou de lessivage des sols urbains lors de fortes
pluies [17].

1.8. Parameétres de la qualité de I’eau

L'eau potable doit obligatoirement respecter les seuils réglementaires de différents
parametres, divisés en différents groupes: les qualités organoleptiques (odeur, couleur,
saveur), les éléments microbiologiques (virus, bactéries), les substances indésirables (nitrate,
fluor), toxiques (chrome, plomb), les pesticides ainsi que la composition naturelle de I'eau

(pH, taux de calcium,...) [18].

1.8.1 Paramétres organoleptique

La transparence de I’eau dépend de la longueur d’onde de la lumiére qui la traverse. Si
I’ultraviolet passe bien, I’infrarouge, si utile au point de vue physique et biologique, pénetre a

peine.

1.Couleur

La coloration d'une eau est dite vraie ou réelle lorsqu'elle est due aux seules substances en
solution. Elle est dite apparente quand les substances en suspension y ajoutent leur propre
coloration. Les couleurs réelles et apparentes sont approximativement identiques dans l'eau

claire et les eaux de faible turbidité [17].

2. L. odeur

Toute odeur est un signe de pollution ou de présence de matieres organiques en
décomposition. L'odeur peut étre définie comme :
» L'ensemble des sensations percues par I'organe olfactif en flairant certaines substances
volatiles.
> La qualité de cette sensation particuliere provoquée par chacune de ces substances
[17].

)
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3. Godt et saveur

Le goQt peut étre défini comme I'ensemble des sensations gustatives, olfactives et de
sensibilité chimique commune pergue lorsque la boisson est dans la bouche. La saveur peut
étre définie comme I'ensemble des sensations percues a la suite de la stimulation par certaines

substances solubles des bourgeons gustatifs [17].

1.8.2.parameétres physio chimique

Les propriétes physiques et chimiques les plus intéressantes pour le traitement de l'eau

sont les suivantes:

1.8.2.1. Parameétres physiques

1. Température

C’est une caractéristique physique importante. Elle joue un réle dans la solubilité des
sels et surtout des gaz, et aussi la détermination du pH. Sa mesure est effectuée par le
thermometre. D’une fagcon générale, la tempeérature des eaux superficielles est influencée par
la température de I’air, par ailleurs les eaux souterraines ont une température plus faible en

raison de la profondeur [20].

2. Le potentiel hydrogene (pH)

Ce parameétre est trés important dans notre étude car non seulement il contréle la

corrosion mais aussi montre la stabilité de I’eau.

Il faut noter que I’action bactéricide du chlore augmente ou tend a augmenter pour les
valeurs faibles du pH de I’eau, en particulier une augmentation de la teneur en CO> produisant
une baisse du pH ; pour les eaux ayant une alcalinité, I’action du chlore sera plus grande pour

les eaux contenant plus de CO- que celle en contenant moins [21].

)



Chapitre Revue bibliographique

3. Matiére en suspension (MES)

Il s’agit des matiéres non solubilisées dans I’eau. Elles comprennent toutes les
matieres minérales ou organiques. Elles incluent les argiles, les sables, les limons, les matieres
organiques et minérales de faible dimension, le plancton et autres micro-organismes de I’eau.
La quantité de matiéres en suspension varie selon les saisons et le régime d’écoulement des
eaux. Ces matieres affectent la transparence de I’eau et diminuent la pénétration de la lumiére,
par conséquent, la photosynthese. Par ailleurs, les matiéres en suspension peuvent accumuler
des quantités élevées de matieres toxiques (métaux, pesticides, huiles, hydrocarbures
aromatiques...) [22].

4. Conductivité électrique

La conductivité est une mesure de la capacité de I’eau a conduire un courant
électrique, donc une mesure indirecte de la teneur de I’eau en ions (calcium, magnésium,
sodium, nitrates, chlorures, sulfates, ...) et représente la salinité des eaux. Ainsi, plus I’eau
contient d’ions, plus elle est capable de conduire un courant électrique et plus la conductivité

mesurée est elevée [23].

5.Turbidité

La turbidité désigne la teneur d’une eau en particules suspendues qui la troublent le
degré du limpidité de I’eau. Elle représente I’un des principaux parameétres de détermination
de la qualité de I’eau potable. En effet, la clarté et la transparence de I’eau sont I’image d’une

haute qualité de I’eau pour la plupart des personnes [19].

6. Minéralisation globale

La minéralisation de I'eau est en fonction de la géologie des terrains traverses. D'une
facon genérale, elle est plus élevée dans les eaux souterraines que dans les eaux superficielles.
Les eaux tres minéralisées, du fait de leur teneur en sels dissous, semblent bien contribuer a
I’homéostasie de I'nomme et surtout de I'enfant; cependant, elles peuvent poser des problémes

endocriniens trés complexes [21].
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Tableau 1.2: Détermination de la minéralisation a partir de la conductivite.

Conductivité (uS/cm) Minéralisation

Conductivite < 50 1,365079 * Conductivité a 20°C
50 < Conductivité < 166 0,947658 * Conductivite a 20°C
166 < Conductivité < 333 0,769574 * Conductivite a 20°C
333 < Conductivité < 833 0,71592 * Conductivité a 20°C
833 < Conductivite < 1000 0,458544 * Conductivite a 20°C
Conductivite > 1000 0,850432 * Conductivite a 20°C

Source : J.RODIER 2009.

6. Résidu sec

Le reésidu sec donne une information sur la teneur en substances dissoutes non
volatiles(le taux des éléments minéraux). Suivant le domaine d’origine de I’eau cette teneur
peut varier de moins de 100 mg/l (eaux provenant de massifs cristallins) a plus de 1000 mg/l]
[24].

1.8.2.2. Paramétres chimique

1.Alcalinité

L alcalinité d’une eau est essentiellement due a la présence de bases et de sels d’acides
faibles. Dans les eaux naturelles, I’alcalinité résulte le plus généralement a la présence
d’hydrogénocarbonates, carbonates et hydroxydes.

» le titre alcalimétrique T.A. d’une eau correspond a la somme des concentrations

des ions carbonates (CO3?) et des ions hydroxydes (OH").
T.A. = [OH7] + [COs?] (premier point équivalent)
> le titre alcalimétrique complet T.A.C rend compte de la concentration d'une eau en
ions carbonate CO3?" et en ions hydrogénocarbonate HCO3? [12].
T.A.C. = [OHT] + [COs*] + [HCOz7] (deuxiéme point équivalent) [25].
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2.Dureté de I’eau

La dureté ou titre hydrotimétrique d’une eau est une grandeur reliée a la somme des
concentrations en cations métalliques calcium, magnésium, aluminium, fer...etc. présents dans
I’eau, les deux premiers cations (Ca*et Mg?*) étant généralement les plus abondants. Comme
le calcium est un des ions les plus abondants, il devient donc un bon indicateur de la dureté
I’eau. Une eau a titre hydrotimétrie élevée est dit dure, dans le cas contraire il s’agit d’une
douce [26].

3. Oxygéne dissous (OD)

Les concentrations en oxygene dissous, constituent 1I’un des plus importants
parametres de la qualité des eaux pour la vie aquatique. Sa concentration dans un milieu
aquatique varie en fonction de la température de I’eau, de la profondeur, de I’heure de la
journée, de la concentration de la matiére organique et des nutriments dans le milieu ainsi que
de la quantité de plantes aquatiques, d’algues et de bactéries présentes. Cependant, il existe
deux principaux phénomenes par lesquels I’oxygene dissous se retrouve dans I’eau; Les

échanges avec I’atmosphére et La photosynthese [27].

4. lons majeurs

La minéralisation de la plupart des eaux est dominée par 8 ions, appelés couramment
les majeurs. On distingue les cations : Calcium, Magnésium, Sodium, et Potassium, et anions
: Chlorure, Sulfate, Nitrate, et bicarbonate. Les indications présentées dans ce paragraphe sont

utiles pour interpréter les résultats d’analyses courantes (site internet).

a. Les Cations

a.1l Calcium

Le calcium est un métal alcalino-terreux extrémement répandu dans la nature et en
particulier dans les roches calcaires sous forme de carbonates. Composant majeur de la dureté
de I’eau le calcium est généralement I’élément dominant des eaux potables. Sa teneur varie
essentiellement suivant la nature de terrains traversés. Il existe surtout a [I’état

I’hydrogénocarbonate et en quantité moindre, sous forme de sulfates, chlores, etc [28].
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a.2 Magnésium

Le magnésium est un des éléments les plus répandus dans la nature ; il constitue
environ 2.1% de I’écorce terrestre. La plupart de ses sels sont trés solubles dans I’eau, méme
le carbonate peut étre dissous jusqu’a 300 mg/l a 20°C. La teneur dépend de la composition
des roches sédimentaires rencontrées (calcaires, dolomitiques, du jurassique ou du trias
moyen). Les valeurs les plus faibles sont relevées dans la plupart des eaux des massifs
anciens. Le magnesium constitue un élément significatif de la duré de I’eau ; sa teneur
dépasse rarement 15mg/l. Il est présent sous forme de carbonates et d’hydrogénocarbonates
[28].

a.3 Sodium
Le cation sodium (Na*) est trés abondant sur la terre. On le retrouve dans les roches
cristallines et les roches sédimentaires (sable, argile, évaporite). La roche Halite (évaporite
NaCl) est le sel de cuisine. Il est tres soluble dans I’eau. Le sodium est par contre
géneralement peu présent dans les roches carbonatées. Notons que les argiles peuvent étre

saturées en ions Na?*, par le processus d’échange de bases [28].

a.4 Potassium

Bien que dans les roches ignées la teneur en potassium soit presque aussi importante
que celle du sodium, sa présence a peu prés constante dans les eaux naturelles ne dépasse pas
habituellement 10 & 15 mg/l [28].

a.5 Fer
Trés répandu, le fer se classe au 4°™ rang des éléments de la croute terrestre. 1l est
largement utilisé dans la métallurgie et ses utilisations secondaires dans la chimie sont tres
variées. Les eaux de surface peuvent contenir jusqu’a quelque mg/l de fer ayant pour origine
la lixiviation des terrains traversés ou les pollutions industrielles. Le fer peut se rencontrer
jusqu’a 10 mg/l dans les eaux de sondage. Les eaux minerales et principalement les eaux

thermo-minérales peuvent en contenir plus de 10 mg/l [28].
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a.6 Nitrite

Les nitrites proviennent soit d’une oxydation incompléte de I’ammoniaque, la
nitrification n’étant pas conduite a son terme, soit d’une réduction des nitrates sous I’influence
d’une action de nitrifiante. Une eau qui renferme des nitrites est a considérer comme suspecte

car lui est souvent associée une détérioration de la qualité microbiologique [28].

a.7 Manganése

Le manganése est tres répandu dans la nature. Les concentrations dans I’écorce
terrestre peuvent varier de 500 a 600 mg/kg. Les minerais les plus connus sont la pyrolusite,
larhodocrosite, la brunites. Certaines eaux souterraines ont des teneurs de I’ordre 1mg/l en
particulier lorsqu’il y a supportent milieu réducteur, ou sous I’action de certaines bactéries
[28].

a.8 Arsenic

L’arsénié est assez largement réparti dans la biosphére : les roches ignees en
contiennent de 1a 10 mg/kg. Les phosphates naturels 20 mg/kg les charbons 45 mg/kg et les
pyrites 5 a6 g/kg. 1l se présente principalement sous forme du sulfure [28].

a.9 Zinc

Le zinc se trouve dans les roches généralement sous forme de sulfure. Le minérale le
plus répandu est le sulfure de zinc qui contient également du fer, du calcium, du manganese et

de I’arsenic. Les teneurs en zinc plus important dans les eaux a PH faible [28].

a.10 Argent
L’argent est présent dans de nombreux minérales, le plus souvent sous forme de

sulfure, c’est un sous produit de I’extraction du cuivre, du plomb et du zinc [28].

=
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a.11 Le cuivre

Le cuivre se présente dans la nature sous forme de minérale de cuivre natif. De
minerais oxydés ou sulfurés, a I’air, il se recouvre d’une mince couche de carbonate basique
[28].

b. Les anions
b.1 Sulfates
Elles sont rencontrées sous forme de sulfates de magnésium et sous forme calcique
dans les eaux dures. A fortes concentrations, ils peuvent provoquer des troubles gastro-
intestinaux (en particulier chez les enfants).lls peuvent aussi conférer a I’eau un golt
désagréable [29].

b.2 Chlorures

La source principale de chlorure dans les eaux est due a la dissolution de roches
sédimentaires qui se sont deposees en milieu marin et qui n’ont pas été complétement
lessivées, et a la présence d’évaporites. L’invasion d’eau de mer, ainsi que les phénomeénes
d’évaporation dans les bassins endoréiques sont également des sources de chlorures possibles.
Le role des roches cristallines dans la minéralisation en chlorures est faible.
L apport par les précipitations est d’autant plus important que la distance a la mer est faible.
Les apports anthropiques sont mineurs dans les zones d’intervention humanitaire. La teneur
en ion chlore des eaux naturelles est essentiellement associée a celle du sodium. Selon les

normes marocaines, la concentration en cet élément ne devrait pas dépasser les300 mg/I [30].
b.3 Sulfures
Les sulfures sont susceptibles de provenir soit d’eaux usées, soit de pollutions

industrielles [28], par dissolution du gaz hydrogene sulfuré dans I’eau. Ce dernier est un

élément toxique majeur par inhalation.

1.8.2.3 parameétres microbiologiques

L’eau ne doit contenir ni microbe, ni bactérie pathologique, ni virus qui pourraient

entrainer une contamination bactériologique et étre la cause d’une épidémie [31].
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Les dénombrements bactéries consistent a rechercher des germes aérobies, c'est-a dire
se développant en présence d’oxygéne. Cette analyse est surtout significative pour L’étude de

la protection des nappes phréatiques. [31].

La présence de coliformes fécaux ou de streptocoques fecaux indique une
contamination de I’eau par des matieres fécales. La présence d’autres coliformes, de
staphylocoques laisse supposer une contamination fécale. Dans les deux cas, des mesures

doivent étre prise pour interdire la consommation de I’eau ou en assurant le traitement [31].

1. Recherche des germes Totaux a 22 C° et 37 C° pathogéne

Certaines maladies infectieuses sont transmises a I’nomme par absorption d’eau ou
d’aliments pollués par une eau contenant des micro-organismes pathogenes. Les plus
redoutables d’entre eux sont les salmonelles, responsables de la fievre typhoide et le vibrion
cholérique responsable du choléra [32].

2. Recherche des coliformes Totaux

Selon I’organisation internationale de standardisation, il s’agit de bacilles gram
négatifs (BGN) non sporulés oxydase négative aérobies ou anaérobies facultatifs, capables de
fermenter le lactose avec production d’acide et de gaz en 24 a 48 heures a une température
comprise entre 36 C° et 37 C° [32].

3. Recherche des coliformes Thermo-tolérants

Il s’agit des coliformes possédant les mémes caractéristiques que les coliformes mais a
44 C°, ils remplacent dans la majorité des cas I’appellation : (coliformes fécaux) on cite la
I’exemple de E. coli qui produisent de I’indole a partir du tryptophane, fermente le lactose ou
le mannitol avec production d’acide et de gaz. Elle ne peut pas en général se reproduire dans

les milieux aquatiques, leur présence dans I’eau indique une pollution fécale récente [32].

&
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4. Recherche des Streptocoques Fécaux (37 C°)

Il s’agit de cocci a gram positif (CGP) de forme sphérique ou ovoide, se présentant en
Chainettes Pius ou moins longues, non sporulées aero-anaérobies facultatives, ne possédant ni
catalase ni oxydase, ce sont des hotes normaux d’homme, et ne sont pas considérés comme

pathogene [32].

1.9.Procédés de traitement des eaux brutes

L'objectif fondamental du traitement de I'eau est de protéger les consommateurs des
micro-organismes pathogenes et des impuretés desagréables ou dangereuses pour la sante.
Qu'elles soient d'origine souterraines ou superficielles, les eaux utilisées pour I'alimentation
humaine sont rarement consommables telles quelles. Il est souvent nécessaire de leur

appliquer un traitement plus ou moins approprié [33].

Figure | 3: Etapes de traitement des eaux brutes [34].

1.9.1. Prétraitement
Une eau, avant d'étre traitée, doit étre débarrassée de la plus grande quantité possible

d'éléments dont la nature et la dimension constitueraient une géne pour les traitements
ultérieurs. Pour cela, on effectue des prétraitements de l'eau de surface. Les prétraitements

sont principalement de trois types:

=
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-Le dégrillage.
-Le tamisage.

-Le dessablage.

1.Dégrillage
Le premier poste de traitement, permet de retenir les matiéres volumineuses (flottants,

morceaux de bois, feuilles mortes...etc) et d’empécher la pénétration des poissons. Cette
opération est a effectuer avant la station de pompage afin de protéger d’abord les pompes et

ensuite d’alléger les étapes ultérieures de prétraitement [35]

Tableau 1.3 : Les différents types de dégrillage [36].

Type de dégrillage Espacement des barreaux
Dégrillage fin <10 mm
Dégrillage moyen 10 =30 mm
Pré -dégrillage 30 -100 mm
2.Tamisage

Est une opération préconisée sur les eaux peu chargées en matieres en suspension
avant leur traitement [37].11 permet d'éliminer des objets plus fins que ceux élimines par le

dégrillage. Il s'agit de feuilles ou de morceaux de plastique par exemple [38].

3. Le dessablage

Il consiste a I’élimination des sables présent dans les eaux brutes, est une opération

indispensable pour:

-Eviter les dép6ts dans les amenées et installations;
-Proteger les pompes et les autres organes mécaniques contre I’abrasion;

-Eviter de perturber les autres stades de traitement [39].

)
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4. La clarification

La clarification est I’ensemble des opérations permettant d’éliminer les matiéres en
suspension (MES) d’une eau brute ainsi que la majeure partie des matieres organiques. La
clarification comprend les opérations de coagulation, floculation, de décantation et de
filtration [39].

4.1. La coagulation

Genéralement le processus de coagulation est appliqué directement a I’eau brute. De
ce fait, il est avec I’oxydation, I’un des procédés les plus importants dans les filieres de
traitement des eaux de surface. Fondamentalement, la coagulation implique a I’élimination
des particules colloidales c’est-a-dire les particules en suspension qui, sur la base de leurs
dimensions moyennes de 5 a 200 nm. Ce processus résulte de I’addition des réactifs
chimiques (appelés coagulants) dans des dispersions aqueuses afin d’assembler en agrégats

plus gros, les fines particules dispersees [40].

Les principaux coagulants chimiques utilisés sont a base d’aluminium ou de fer. Les
principales formes chimiques utilisables et disponibles de ces métaux sont le sulfate
d’aluminium (Al2SO4, appelé également alun), le sulfate de fer (FeSO4) et le chlorure de fer

(FeClI3). Ces différents produits sont le plus souvent commercialisés sous forme de cristaux.

Il convient de suivre les instructions du fabricant pour appliquer les dosages adéquats
en fonction des volumes d’eau a traiter. Une agitation de I’eau pendant plusieurs minutes

acceélére I’agrégation des particules solides qui peuvent alors décanter [41].

4.2. La floculation

Lors du processus de floculation, les fines particules disperseées sont combinées en
agglomerats plus gros qui peuvent étre éliminés par un processus subséquent tel la décantation
ou la filtration. La floculation est determinée par le contact entre particules qui conduit a la

croissance en taille et la diminution en nombre des particules en solution [40].
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Elle est réalisée par une agitation lente qui permet, grace a I’injection d’un réactif
appelé «floculant» I’agglomération des flocs et donc leur grossissement. Les floculant
géneralement utilisés sont la silice activée, les alginates de sodium, les polyélectrolytes...etc
[42].

4.3. Décantation

La décantation est un procédé qu’on utilise pratiqguement dans toutes les usines
d’épuration et de traitement des eaux, a pour but d’éliminer les particules en suspension dont
la densité est supérieure a celle de I’eau. Ces particules sont en générale des particules de floc
ou des particules résultant de la précipitation qui a lieu lors des traitements d’adoucissement
ou d’élimination du fer et du manganese [12].Les matieres organiques ou minérales grenues et
les matiéres floculeuses chutent au fond du bassin de décantation et constituent des boues qui
sont extraites périodiquement. L’eau clarifiée, située prés de la surface, est dirigée vers I’unité
de filtration [37].

4.4. Filtration

La filtration est un procédé de séparation solide/ liquide qui utilise le passage a travers
un milieu poreux (la plus courante est le sable) qui retient les particules en suspension dans
I’eau brute ou I’eau prétraitée (floculée et decantée) mesure que les particules solides
atteignent la couche filtrante, elles se déposent et absorbent les matiéres minérales ou
organiques qui arrivent ultérieurement [9].Ceci peut conduire a la formation d’un film
biologique. Avec le temps, il y a diminution du diamétre des pores du filtre, on dit qu’il y a
colmatage.

D’une facon genérale, on distingue deux types de filtration:

La filtration lente qui a I’avantage d’étre une opération facile mais présentant plusieurs
inconvénients tels que la nécessité d’une grande surface et I’exigence d’une eau dont la
turbidité est faible.

La filtration rapide, qui en revanche est une opération relativement complexe mais

palliant aux inconvénients de la premiére [12] [9].

&



Chapitre Revue bibliographique

5.Désinfection

La désinfection est sans aucun doute I’étape la plus importante du traitement de I’eau destinée

a la consommation [43].

Elle est un traitement qui permet de detruire ou d’éliminer les microorganismes
susceptible de transmettre des maladies hydriques. Ce traitement n’inclut pas nécessairement
la stérilisation, qui est la destruction totale des organismes vivants dans un milieu donnée. On
peut procéder a la désinfection en ajoutant a I’eau une certaine quantité d’un produit chimique
doté de propriétés germicides. Les produits chimiques les plus utilisés sont: le chlore, le
dioxyde de chlore, I’ozone, le brome, I'iode et le permanganate de potassium. On peut
également désinfecter I’eau grace a des moyens physiques: ébullition, ultrasons, ultraviolets
ou rayons gamma [37].

1.10.Traitement par échange d’ion et adoucisseur

L’adoucissement de I’eau consiste a échanger les ions calcium et magnésium, peu
solubles et qui réagiraient avec les carbonates de I’eau pour former du calcaire, contre les ions
sodium qui sont parfaitement solubles dans I’eau. On nomme cette opération «échange

ionique».

L’échange ionique de I’adoucissement est réalisé par le passage de I’eau sur un support
solide : la résine. Il s’agit d’une résine cationique forte porteuse d’ions sodium. Elle se
présente sous forme de billes poreuses de 0,2 a 3 mm de diamétre et de densité réelle
legerement supérieure a celle de I’eau. Celle-ci a beaucoup plus d’affinité pour les ions

calcium et magnésium que pour les ions sodium dont elle est chargée a I’origine.

Lorsque cette résine est mise en contact avec de I’eau dure contenant des ions calcium
et magnésium ces derniers se fixent sur la résine en prenant la place des ions sodium qui y
étaient a I’origine. Ces ions sodium sont libérés dans I’eau en lieu et place des ions calcium et
magnésium. L’eau qui a ainsi percolé de haut en bas sur un lit de résine va ceder tous les ions

calcium et magnésium qu’elle contenait. Sa dureté tend donc vers zéro.
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Lorsque la résine a cédé tous les ions sodium dont elle était chargée, I’échange d’ions ne
peut plus se faire. La résine est dite «saturée», les ions calcium et magnésium ne peuvent plus
y étre fixes, et I’eau qui sort du lit de résine est aussi dure que celle qui y rentre.

Il est possible de chasser les ions calcium de la résine et de les remplacer par des ions
sodium, c’est a dire de redonner a la résine sa forme d’origine. Cette opération est appelée
«régénération».Pour « régénérer » la résine saturee, il suffit de la mettre en contact avec une
solution tres riche en ions sodium.

Dans la pratique, on utilise une solution concentrée de chlorure de sodium, appelée
«Saumure», obtenue par dissolution dans de I’eau de sel raffiné commercialisé sous forme de
pastilles ou de granulés. Comme la résine a plus d’affinité pour le calcium et le magnésium

que pour le sodium, on est obligé, pour régénérer la résine, d’utiliser un exces de sodium [44].

Figure 1.4 : Le fonctionnement d’un adoucisseur
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Figure 1.5 : le principe de I’adoucissement de I’eau

1.11. Traitement par la technologie des membranes

1 principe
Une membrane peut étre définie comme étant une couche mince de matiere,

permettant I’arrét ou le passage sélectif de substances dissoutes ou non, sous I’action d’une

force motrice de transfert.

Selon [45] les criteres de séparation des particules, des molécules et/ou des ions peuvent étre
% Ladimension et la forme;
+«+ La nature chimique;
< L’état physique;
% La charge électrique, etc.

Figure 1.6:Schéma de membrane sélective [6].
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2.Les techniques membranaires a gradient de pression

La force motrice est la pression générée par une pompe et qui sert a vaincre les

différentes résistances de la membrane.

Elles reposent sur une différence de pression totale de part et d’autre de la membrane

Parmi ces procédes, ont distingue:

DS

» La microfiltration (MF),
L’ultrafiltration (UF),
La nanofiltration (NF),

X/
°e

X/
°e

X3

% L’osmose inverse (Ol).
Ces techniques sont classees selon la taille moyenne des pores des membranes [46].
La figure suivante, 1.7, présente les intervalles de porosité de chaque type de

membrane ainsi que des applications modéles illustrant ces seuils de coupure.

Figure 1.7 : Classification des procédés barométriques membranaires selon la taille de
Séparation [47].

2.1.Microfiltration tangentielle

Ce procédé de séparation solide-liquide met en ceuvre des membranes dont les
diametres de pores sont compris entre 0,1 et 10 um. Il permet donc la rétention des particules
en suspension, des bactéries et indirectement des colloides et de certains ions apres fixation de
ces derniers sur des plus grosses particules obtenues par complexation, précipitation ou
floculation.

Théoriguement, la différence entre ultrafiltration et microfiltration est trés nette.

=
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> I’ultrafiltration fonctionne en phase liquide homogéne alors que la
microfiltration a pour objectif une séparation solide-liquide
> la pression de travail est généralement plus faible dans le cas de la

microfiltration (Pression transmembranaire < 3 bars) ;
les flux de filtration sont souvent plus importants dans le cas de la microfiltration [48].

2.2. L ultrafiltration

Les membranes d’UF sont des membranes microporeuses dont les diamétres de pores
sont compris entre 1 et 100 nm. De telles membranes laissent passer les petites molécules
(eau, sels) et arrétent les molécules de masse molaire élevée (polymeres, colloides). Cette
technique est souvent utilisee pour la concentration de solutions macromoléculaires
(protéines, polysaccharides, Polymeres variés) et aussi I’élimination de macro solutés présents
dans les effluents ou dans I’eau a usage domestique, industriel (électronique) ou médical [4,
14].Pour la production d’eau potable, elle est généralement préférée a la microfiltration; elle
donne certes un débit plus faible, utilise des pressions plus élevées, mais se colmate beaucoup
moins sur le long terme. Outre la qualité de I’eau produite I’'UF a la capacité d’arréter les

virus [6].

2.3.La nanofiltration

La nanofiltration est un procédé membranaire qui couvre un domaine de séparation
intermédiaire entre I'ultrafiltration et I’osmose inverse. Les membranes de nanofiltration
permettent la séparation de composés de taille voisine du nanomeétre. Elle retient fortement les
sels ionisés bivalents tels que le calcium et le magnésium et surtout les sulfates ainsi que des
composés organiques non ionisés [49].Cette technique est souvent utilisée pour
I’adoucissement ainsi que pour la purification des eaux vis-a-vis de leurs polluants organiques
tels que les pesticides. La modification de sa surface reste I’une de ses principales avancées
technologiques, déja appliquée a Mery sur Oise et maintenant largement utilisée; cela permet
de favoriser un peu plus le passage de Ca et Mg, cations vitaux, au détriment des sulfates.
Cette technologie a été proposee comme option de traitement pour les barrages algeériens,

souvent contaminés par les métaux lourds et la matiére organique anthropique [6].
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2.4.L.’0smose inverse

Ce procédé permet de filtrer des solutions contenant des especes de trés faible masse
molaire et ne laisse passer que le solvant et qui arréte tous les sels. Il utilise des membranes
denses. La séparation solvant — soluté se fait par un mécanisme de solubilisation-diffusion, La
pression appliquée doit étre supérieure a la pression osmotique exercée en amont de la
membrane par la solution filtrée pour observer un flux de perméat a travers la membrane. Les

pressions appliquées varient de 20 a 80 bars [50].

2.4.1. Principe de I’osmose inverse

L’osmose est le transfert de solvant a travers une membrane sous I’effet d’un gradient
de concentration. Considérons un systeme de deux compartiments séparés par une membrane
semi perméable selective et contenant deux solutions de concentrations différentes (figure ).
Le solvant (généralement I’eau) s’écoule a travers la membrane du compartiment de la
solution moins concentrée vers le compartiment contenant la solution la plus concentrée, c’est
le phénomene d’osmose. Si on applique progressivement une pression sur le compartiment de
la solution la plus concentrée, le flux d’eau qui traverse la membrane va diminuer, puis
s’annuler quand la pression appliquée atteindra a la pression osmotique. Si on applique une
pression supérieure a la pression osmotique, I’eau va traverser la membrane dans le sens

inverse du flux osmotique, c’est le phénomene d’osmose inverse [51].

Figure 1.8 : Principe de I’osmose et de I’osmose inverse [51].
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2 .4.2. Pression osmotique

La pression osmotique peut étre calculée par la loi de Van’t Hoff qui stipule que la

pression osmotique exercée par un soluté est égale a la pression que ce corps aurait exercé

dans I’état gazeux parfait dans le méme volume (V) et a la méme température (T). Si le soluté

est dissocié en n ions, la pression osmotique sera n fois supérieure [51].

La pression osmotique d’une solution est proportionnelle a la concentration en solutés

Avec :

Le tableau

membranaire.

[I=n.CR.T

IT : Pression osmotique (bar)

n
C
R
T

: Concentration molaire (mol.I"%)

: Température absolue (Kelvin).

: Nombre d’ions dissociés dans le cas d’un électrolyte

: Constante des gaz parfaits (0,082 I.bar.mol-1K1)

1.4 regroupe les caractéristiques des différents procédés de séparation

Tableau 1.4 : Caractéristiques des différents procédés de séparation membranaire [52].

Procédé
Microfiltration Ultrafiltration Nanofiltration Osmose inverse
Caractéristiques | PoreuseConvection100 | PoreuseConvectionl | Poreuse Dense
de la membrane | & 10000 nm 4100 nm Solubilisation/diffusion | Solubilisation/
+Convectionl a 10 nm | diffusion
Perméation de | Solvants et espéces | Solvants, sels et | Solvants, ions | Solvants
Dissoutes petites monovalents et petites
molécules molécules
Rétention de Particules, colloides Macromolécules Petites molécules (M > | Sels
colloides, 300 g/mol) lons
Applications Epuration bactérienne | Concentration  de | Séparation et | Concentration de
du lait Fractionnement | protéines concentration lactosérum, de
des globules gras du | Clarification et | d’antibiotiques sang, de blanc
lait Fractionnement de | stabilisation de | Fractionnement d’ecuf, de seve
protéines  Traitement | modts, jus, | d’acides aminés | d’érable
d’émulsions huile/eau | Fabrication de | Adoucissement d’eau | Dessalement des
préfromage liquide | potable Concentration | eaux
Traitement des | et déminéralisation du

effluents (saumure)

lactosérum
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11.1 Présentation des plans d’expériences

Les plans d’expériences prennent une place trés importante de nos jours particulierement
dans les études industrielles en recherche-développement. Ils interviennent dans de nombreux
domaines industriels comme les industries  chimiques, pétrochimiques et

pharmaceutiques...... etc.

C’est Fisher, qui, pour la premiere fois en 1925, proposa une méthode avec laquelle on
étudiait plusieurs facteurs a la fois. Cette méthode fut reprise puis développée par des
statisticiens et des mathématiques. La méthode d’expérimentation choisie doit faciliter
I’interprétation des résultats. Elle doit également minimiser le nombre des essais sans
toutefois sacrifier la qualité. La théorie des plans d’expériences assure les conditions pour
lesquelles on obtient la meilleure précision possible avec le minimum d’essais. On a donc le
maximum d’efficacité avec le minimum d’expériences et par conséquent le colt minimum.
[53][55].

L’utilisation des plans d’expériences dans des systémes simples ou complexes ayant des
fonctions d’étude de types; qui définirent des tables d’expériences permettant de réduire

considérablement le nombre d’expériences :
Y=f (xi) (1.1)

Avec:

*Y : Réponse du systeme ;

*X;j: Facteurs ou variables d’entrées du systéme, ils peuvent étre continus ou discretes,
Qualitatives ou quantitatives. Ils permettent d’éclaircir et de comprendre le fonctionnement

de ces derniers en les simulant a une « boite noire ».

Figure 11.1: Schéma du principe des plans.

Le principe de la boite noire consiste & imposer aux facteurs d’entrées des variations

&
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Particulieres, a mesurer les variations induites des réponses et a en déduire les relations entre

facteurs et réponse sans avoir une connaissance maximale du phénomene étudié [53] [57].

11.2 Principe

La technique des plans d’expériences va permettre de répondre a nos exigences. En effet, son
principe consiste a faire varier simultanément les niveaux de un ou plusieurs facteurs (qui sont
des variables discréetes ou continues) a chaque essai. Ceci va permettre d’une part, de
diminuer fortement le nombre d’expériences a réaliser tout en augmentant le nombre de
facteurs étudiés et d’autre part, a détecter les interactions entre les facteurs et la détermination
du réglage dit optimal de ces facteurs par rapport a une réponse. Le point délicat dans
I’utilisation des plans d’expériences sera donc de minimiser le plus possible le nombre
d’expériences a mener sans sacrifier la précision sur les résultats. 1l existe actuellement un
nombre important de plans différents. Chacun, par ses propriétés, permet de résoudre certains
problemes particuliers. On peut cependant, diviser les plans d’expériences en deux grandes
catégories [58] [59] :

e Les plans pour étudier (estimer et comparer) les effets des parameétres ;

e Les plans pour régler les paramétres afin d’atteindre un optimum.
Afin d’obtenir des informations pertinentes, une demarche méthodologique doit étre suivie :

e definition des objectifs et criteres;

e definition des facteurs a étudier et du domaine expérimental;

e construction du plan d’expériences;

e expérimentation;

e analyse des résultats;

e conduite éventuelle d’essais supplémentaires;

e validation des résultats;

e conclusion de I’étude.
A I’issue de cette procédure, on pourra conclure sur les résultats obtenus par les plans [58]
[59].

11.3 Formules de codage

L’etablissement du modeéle exprimant la réponse en fonction des parameétres opératoires,

nécessite la transformation de ces derniers en variables codées ou variables centrées réduites.




Chapitre I | Plan d‘expérience

La formule permettant le passage des variables réelles aux variables codées est [60].

4 0

=20 =12, K
X2 L2 .
ou: 70 = Zmax*Zjmin et Mz, Zimax”Zjmin (1. 2)
' J 2 7= 2a '
Avec:
x1,x2,....., X k: Variables centrées réduites ou variables codees ;
Z1,72,....., ,Zk : Facteurs contr6lés (variables réelles) ;

z{,zY ....,zQ: Variables réelles correspondantes au centre du plan ou parfois niveau

fondamental ;

Az; : Unité ou intervalle de variation suivant I’axe des Zj ;
Zmin: Valeur minimale de la variable réelle ;

Zmax . Valeur maximale de la variable reelle.

Il importe de bien préciser ce que nous entendons par « variables centrées réduites » car
nous donnons ici, a cette expression, un sens différent de celui qui est habituellement retenu
en statistique, ou une « variable centrée réduite » est une variable de moyenne nulle et de
variance unité. La théorie des plans d’expériences utilise une définition différente pour les
« variables centrées réduites ». Pour éviter toute confusion, précisons en le sens : Soit Z une
variable qui au cours de I’expérimentation prend les valeurs extrémes Zmin et Zmax, on fera
correspondre a ces deux valeurs d’origine les variables centrées réduites -1 et +1

respectivement (figure 11.10) [62].

Figure 11.2 : Variables centrées réduites [55].

11.4 Modélisation par les plans d’expériences

La modélisation est I’objet méme des plans d’expériences. Elle permet une fois que les
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facteurs influents sont identifiés, de trouver I’équation ou la fonction qui décrit au mieux les
variations du phénomene étudiée en fonction de ces facteurs [62] [63].

Toute réponse expérimentale peut étre écrite sous la forme suivante :
y=f(Z1,22,......... G Zk)te (1.3)

*y : reponse expérimentale ;
21,22, .o, zk. : Facteurs controlés ;

+€ : Erreurs expérimental.

Ou f est une fonction inconnue (modele théorique) des facteurs influents controles

(Z1, 22 ..., Zx).

Cette fonction, inaccessible par I’expérience, ne peut étre qu’estimee par lissage a I’aide de
polynémes. L’idée de base présidant a ce choix étant qu’au voisinage d’un point, toute
fonction peut étre developpeée en série de Taylor et donc remplacée par un polyndme.
L’équation de régression obtenue sur la base de I’expérience, s’écrit sous la forme suivante
[62] [63].

5/\ =ho +Z;§=1 b]x] + Z‘l’i,j=1 bujxu Xj + Z;-czl b”sz . (“- 4)

uzj
Ou xj sont les coordonnées des facteurs Zj exprimées en variables centrées réduites,
(G=1,2,..k). ¥ est I’estimée (valeur prédite par le modéle) de y (valeur expérimentale). Chaque
valeur expérimentale yi est sujette aux erreurs aléatoires €i a distribution normale telle que
[64] :
Yi = yi+ & (11-5)
Avec :

b0 : terme constant de I’équation de régression ;
bj : effets linéaires ;
bu j : effets d’interactions ;

bj j : effets quadratiques.

&
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11.4.1.Plans factoriels complets & deux niveaux (2%)

Ce sont les plus utilisés car les plus simples et les plus rapides a mettre en ceuvre. Un
plan factoriel complet est un plan pour lequel toutes les combinaisons possibles aux limites du
domaine d'étude auront été réalisées : c'est le nombre maximal d'essais pour un plan
d'expériences factoriel. Le nombre d'essais N se calcule d'aprés la formule suivante : N = 2k:
ou k est le nombre de facteurs [65].

Le principe consiste alors a répartir, de facon optimale, les essais dans le domaine
expérimental. Soit par exemple deux plans factoriels complets a 2 et 3 facteurs notés 22 et

23respectivement. Les points expérimentaux seront situés aux sommets du domaine d’étude
(Figure 11.11).

x3
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Figure 11.3: Disposition des points expérimentaux d’un plan 2%(a) et 23(b) [67].

|
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Tableau I1.1: Matrice de planification des expériences d’un plan 23 [68].

11.4.1.1 Calcul des coefficients du modéle

Le calcul simple des coefficients du modeéle provient des propriétés algébriques de la
matrice [X] des effets des plans factoriels.

Dans le cas des plans factoriels a deux niveaux, les coefficients du modele de premier degré
peuvent étre fournis par un programme de régression multilinéaire utilisant le critére des

moindres carrés. le vecteur solution B se calcule facilement comme suit :
B=[X" X]* . [X"].Y (11- 6)
[XT X]? est la matrice inverse de la matrice [X' X]
[X] est la matrice des variables indépendantes, [X'] est la matrice transposée et Y est le

vecteur des observations [53] [57] [67].

11.4.1.2 Analyse statistique

1. Vérification de la signification des coefficients

a. Cas ou chaque essai est répété m fois

On détermine la moyenne des résultats des essais paralléles [53] [57] [64].
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- ZLT: iu —
yi = e i=1,2,...,N (11-7)
Puis les variances de sondage :
—_— m . —a 2
s2=tumOu—y). i=1,2,...N (11-8)
m-—1
Avec :

e m: Nombre de répétitions pour chaque essai ;

e N : Nombre d’expériences.

Si les variances de sondage sont homogeénes, on calcule alors la variance de reproductibilité :

2 _Zliv=1 iz i
Srep = — i=1,2,...,N (11-9)

b. Cas ou I’essai au centre est répété no fois

Dans ce cas, la variance des mesures (ou de reproductibilité) est estimée par celle

calculée au centre du domaine expérimental :

no =2
Slgep:z:ml(y—lyo) i=1,2,...,no (11-10)

no—l
Avec f = (n, - 1) degrés de liberté

Yo la moyenne sur les mesures au centre :

no
Zi=1 yl
No

Vo = i=1,2,...,No (1. 11)
Dans les deux cas, la variance de reproductibilité est indispensable pour estimer la
signification des coefficients de I’équation de régression par le test de Student. Un coefficient

est dit significatif, s’il est, pour un risque donng, significativement différent de zéro. On

testera donc I’hypothése :

=
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Ho =(bj =0)
Contre I’hypothése  Hi=(b; #£0)

Pour ce faire, on calcule le rapport :

tj - % (11— 12)

tj : Suit une loi normale ;
bj . J¥me coefficient de I’équation de régression ;

sbj . Ecart quadratique moyen qui est définit dans le cas d’un modéle du premier degré par :

shj - S;;’ (11— 13)

On utilise la table de Student pour déterminer la valeur de t, (f) pour le niveau de
signification choisi a et le nombre de degrés de liberté f. En utilisant la partie de la table
relative a un test bilatéral, la regle du test est alors la suivante :

e Si t>t, (f), on rejette Ho au risque accepté.

e Si tj<t, (), on accepte Ho au risque accepté.
Si I’hypothese Ho est acceptée, cela veut dire que le coefficient en question n’est pas
significativement différent de zéro au risque a et donc que la variable qui lui est associée n’a

pas d’influence sur la réponse.

2. VValidation du modéle

Avant d’accepter le modele postulé, nous devons Vérifier I’absence de biais : le modele

doit décrire correctement les variations de la réponse en fonction des facteurs [64] [65] [69].

a. Recherche de biais du modéle

Le test de Fisher Snedecord consiste a comparer la variance résiduelle a la variance de

reproductibilité :
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2 I (i-y)?

Srés=™  Nog (I1—-14)

a (N-1) degrés de liberté (I étant le nombre de coefficients significatifs) sZ,.

2

. Sré . ;o A s 1z
Si F=== < Fogs (N —1, no — 1), alors la variance résiduelle peut étre considérée comme non
Srep

significativement différente de la variance aléatoire au centre du domaine et nous concluons a
I’absence de biais, ce qui revient a dire que la part des variations de y non expliquée par le
modéle est aléatoire.

b. Test de signification de la régression

Lorsque le modéle est sans biais nous pouvons effectuer le test de signification de la
régression. La part des variations de y expliquée par la régression est-elle significativement
plus grande que la part due aux variations aléatoires ? Pour répondre a cette question, il suffit

de calculer le rapport suivant :

_IN 0i-»?/a-1) )
F_Z?I:1(3’i_371\)2/(N—l) (II —15)
Avec :
N .
)—,2217\[13’1 (I1-16)

Si F est supérieur a la valeur tabulée du test Fisher F, f1,f> pour le niveau de
signification o et les nombre de degrés de liberté f1=(I—1) et f>=(N—I), dans ce cas, les
variables retenues pour la modélisation ont dans leur ensemble, un effet significatif sur y et

I’équation est adéquate.

11.1.2.3 Coefficient de détermination

Appelé aussi coefficient de corrélation, il est défini par [65] [66] :

variation due ala régression

R? =

variation totale

Soit :

&
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N (o _5\2
2:25\71(% 3_')2 (11-17)
iz, (i-¥)

Lorsque I’échantillon est I’étendue assez faible, il est necessaire d’apporter une
correction pour I’erreur systématique. L’estimation de la force de la liaison par le coefficient
de corrélation multiple est d’autant plus exagérée que le nombre de degrés de liberté de

I’échantillon f =N—[ est plus petit [63] [61]. La formule de correction est :

R?= R2-(1-R?) % (11—18)

Ou R? est la valeur corrigée du coefficient de régression multiple. Plus le coefficient de

détermination est proche de 1, plus le modele est représentatif c'est-a-dire, meilleur.

11.1.2.4 Analyse des résidus

Un résidu est la différence entre la réponse mesuree et la réponse calculée. L analyse des
résidus consiste a porter ces derniers en fonction des réponses prédites ou en fonction d’autres
grandeurs. On peut ainsi détecter s’il existe une relation entre les résidus et la grandeur portée
en abscisse. On doit arriver a des diagrammes ne laissant apparaitre aucune relation ou

tendance entre les grandeurs étudiees [69].

11.4.2 Plans d’expériences pour surfaces de réponses

Le plan que nous avons présenté précédemment permet d’étudier et de comparer les effets des
facteurs sur une réponse. L’objectif est donc d’obtenir un réglage dit optimal de ces
paramétres dans le domaine de variation de ceux-ci par rapport au critére sélectionné. Parmi
les nombreux types de plans permettant de construire des surfaces de réponses, nous ne
présenterons et n’utiliserons ici que le plan composite centré. Notre choix s’est porté sur ce
plan car il présente I’avantage de la facilité de construction d’une part, et d’autre part, il est
construit en ajoutant quelques expériences a celles utilisées pour la construction du plan

factoriel complet [54].

=



Chapitre III | Méthodologie et protocoles expérimentaux

111.1.Sources d’eau utilisée pour la production de I’eau ultra pure 8 CEVITAL

Au niveau du CEVITAL, I’eau brute utilisée est une eau obtenue a partir de deux sources:

> La premiére source située au niveau d’ IBOURASSEN (Bejaia) sous forme d’un puits

de forage artésien.
» La deuxieme source située au niveau de TICHY-HAF barrage d’eau.

111.1.1.Présentation du puits de forage d’IBOURASSEN

Le puits de forage artésien situé a IBOURASSEN (Oued Ghir) environ 12km du complexe
Cevital - Bejaia, composé de trois puits ouverts dont I’eau est captée d’une nappe phréatique,

chaque puits possede une pompe a environ 65m de profondeur, ceci envoie environ (9000-

10000) m3/ jours.

Figure 111.1 : Situation géographique du puits de forage d’ IBOURASSEN
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111.2.Préléevement des échantillons d’eau

Le prélevement d’un échantillon est une opération délicate, a la quelle le plus grand soin doit

étre apporté. Pour ce faire, il doit satisfaire aux conditions ci-dessous:

e Les échantillons doivent étre homogenes et représentatifs;

e Les échantillons doivent étre recueillis, conservés et expédiés dans des flacons
stérilisés adéquats s’il s’agit d’analyse bactériologique;

e Le volume recueilli doit étre suffisant pour permettre une analyse preécise;

e Tous les renseignements utiles sur les échantillons doivent étre indiqués et le flacon

doit étre etiqueté correctement pour éviter les erreurs [70].

La technique de I’échantillonnage est primordiale car il conditionne la pertinence et la fiabilité
des résultats de I’analyse. Il doit étre précis mais également le mieux planifié dans le temps et

dans I’espace, pour gqu’il soit le plus représentatif de I’échantillon d’eau a étudier.
Dans notre cas, I'echantillonnage a été fait :

v’ le 21/04/2019 a partir de 10h20 au niveau de I’entrée de I’eau brute qui alimente la
station de traitement de CEVITAL-Bejaia.

Dans le cadre de notre étude, nous avons effectue au total un échantillon d’eau dont un seul
prélevement pour [I’analyse physico-chimique et un seul prélevement pour [’analyse
bactériologique. Ces prélévements ont été realisés au niveau de I’entrée de I’eau brute qui
alimente la station de traitement de CEVITAL.
Les échantillons d’eau nécessaires a l'analyse physico-chimique ont été prélevés selon la
méthode decrite par Rodier et al. (2009) [70], dans des flacons jetables en matiere plastique et

conserves a 4°C, ensuite analysés dans les 24 heures qui suivent.

Pour le prélevement d’eau nécessaire a I’analyse bactériologique, nous avons utilisé des
flacons en verre de 250 ml munis d’un cordon. Le prélevement bactériologie se déroule

comme suit :

Ouvrir le robinet et laisser I’eau coller pendant quelque minute, fermer et stériliser le robinet
avec un coton imbibé d’alcool. Nous avons d’abord passer un fragment de coton imbibé
d’éthanol, puis flamber I’orifice du robinet a I’aide d’un briquet, puis en laissant I’eau couler
pendant un instant suivie d’une prise d’échantillon d’eau ( flambage du goulot du flacon avant

et aprés remplissage).Le flacon ne doit pas étre rempli complétement, afin de fournir de

*
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I’oxygéne aux microorganismes aérobies (la teneur des échantillons en certains
microorganismes peut se modifier rapidement, pour cela les analyses doivent étre immédiates,

ne pas dépasser les 24hapres le prélevement).

Ensuite, nous avons collé des étiquettes portant les mémes informations que celles des
échantillons pour les analyses physico-chimiques qui seront faites au laboratoire de

I’université.

Les prélevement sont placés dans une glaciere a 4°C pour empécher la multiplication de

germes, puis acheminés aux laboratoires.

111.3.Méthodes d’analyses

Les analyses physico-chimiques ont concerné la température, le pH, la conductivité électrique
(CE), la turbidité, I’oxygene dissous, les matieres en suspension (MES), la dureté totale, le
calcium, le magnésium, les chlorures et les nitrates. L’analyse bactériologique a pour but de
mettre en évidence la présence des germes, basés sur la recherche et la numération de celles ci
dans les échantillons a analyser. Les germes recherchés sont: les Germes totaux, les
Coliformes totaux et I’identification d'Escherichia coli, la recherche et le dénombrement des
Streptocoques fécaux,

111.3.1.Analyses physico-chimigues

111.3.1.1.Mesure de la température

La température de I’eau, joue un réle non négligeable dans I’intensité de la sensation de
I’eau. Elle est le facteur le plus apprécié pour une eau destinée a la consommation humaine
[71].

La mesure de la température a été effectuée en plongeant immédiatement le thermométre
dans le flacon d’eau a analyser pendant 5 minutes. La lecture doit se faire a travers les parois
du flacon. Geénéralement, Les appareils de mesure de la conductivité ou du pH possédent un

thermometre intégré [70].

111.3.1.2.Mesure du potentiel d’hydrogene (pH)

Le pH est I’une des mesures que I’on doit effectuer le plus fréguemment, il est relié a la
teneur en ions H+et aussi a I’acidité et I’alcalinité de I’échantillon. Le pH-métre est I’appareil

le plus utilisé pour la mesure du pH.

&
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% Réactifs utilises :
Solutions tampons pH=4; 7 ; 10;
Eau brute ;
L’eau distillée.

< Matériels :

Appareil pH-metre de marque Hanna munit d’une cellule de verre avec deux

électrodes combinées d’Ag /AgCl,
Papier absorbant ;
Pissette ;
Bécher.
+ Mode opératoire

-Brancher le pH-métre, le laisser se stabiliser pendant quelques minutes, installer les

électrodes aux entrées correspondantes sur I’appareil, et:

-Etalonner I’appareil a I’aide d’une solution tampon. Ensuite rincer I’électrode avec de I’eau

distillée et avec I’échantillon a analyser,

-Amener I’échantillon d’eau a analyser a la température désirée,-Plonger I’électrode dans

I’échantillon a analyser et lire la valeur de pH directement,

-Apres chaque détermination du pH, on retire I’électrode, on la rince et a la fin de

I’expérience, on la laisse tremper dans I’eau distillée [70].

111.3.1.3. Mesure de la conductivité électrigue (CE)

La conductivité électrique d'une eau est la conductance d'une colonne d'eau comprise
entre deux électrodes métalliques de 1 cm? de surface et séparées I'une de l'autre de 1 cm. Elle
est I'inverse de la résistivité électrique. L'unité de conductivité est le siemens par métre (S/m)
(1 S/m = 10%uS/cm = 10°mS/m). La relation entre la résistivité et la conductivité est la

suivante:

=
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1000000
conductivité ( S/ cm)

Résistivité (Q. cm) =

Pour la détermination de la conductivité, nous avons utilisé un conductimétre multiéléments.

Tableau I11-1 : La minéralisation des eaux en fonction de la conductivité électrique.

La conductivité (ps/cm)

La minéralisation de ’eau

Conductivité < 100 Tres faible
100 < conductivité < 200 Faible
100 < conductivite < 333 Moyenne

333 < conductivité < 666

Moyenne accentuée

666 < conductivité < 1000 Importante

conductivité > 1000 Elevée

« Matériels

Appareil conductimetre de marque Inolab 700 munit d’une cellule
conductimétrique avec deux électrodes de carbone vitreux de constante de cellule
k=0,475cm™ ;

Papier absorbant ;

Bécher ;

Pissette.

% Mode opératoire

D’une facon générale, la verrerie doit étre rigoureusement propre et rincée avec de I’eau
distillée avant I’usage.-On rince plusieurs fois la cellule a conductivité, d’abord avec de I’eau

distillée puis en la plongeant dans un récipient contenant de I’eau a examiner.

-La mesure est faite dans un deuxiéme récipient en prenant soin que les électrodes de platine

soient complétement immergées.

On agite le liquide (barreau magnétique) afin que la concentration ionique entre les
électrodes soit identique a celle du liquide ambiant. Cette agitation permet aussi d’éliminer les

bulles d’air sur les électrodes. Le résultat est donné directement en ps/cm [22].

2|
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111.3.1.4. Détermination des matiéres en suspension MES

La détermination des matieres en suspension dans I’eau s’effectue par filtration ou par
centrifugation. Quelle que soit la meéthode choisie, il est nécessaire pour obtenir une
reproductibilité satisfaisante de respecter rigoureusement les conditions opératoires et
d’utiliser le méme type de matériel. Dans notre étude, nous avons utilisé la méthode de

filtration sur fibre de verre.
« Principe

L'eau est filtrée et le poids de matiéres retenues par le filtre est déterminé par pesee

différentielle.
< Matériels :

Papier filtre ;
Dessiccateur ;
Fiole de 100ml

% Mode opératoire

On lave le disque de filtration a l'eau distillée, puis on le seche a 105°C jusqu'a masse
constante (2 heures).Apres passage au dessiccateur, on le pése a 0,1 mg. On le mettre en place
sur I'équipement de filtration. Ensuite, on verse I'échantillon sur le filtre et on le laisse essorer.
Aprés, on le mettre dans I’étuve a 105 ° pour le séchage. Apres refroidissement du filtre au

dessiccateur, on le pése a 0,1 mg pres, jusqu'a masse constante.
% Expression des résultats
La teneur de I'eau en matiéres en suspension (mg. L), est donné par I'expression:
MES = (Pp-Pv / Vech.) 1000mg/I
Pp: Poids plein du filtre.
Pv: Poids vide du filtre.

V:volume de la prise d’essai [71].

&




Chapitre III | Méthodologie et protocoles expérimentaux

111.3.1.5. Résidu sec

+« Principe

Cette mesure permet d'évaluer la teneur des matiéres dissoutes et en suspension
déterminée par pesée. Une certaine quantité d'eau est évaporée soit a 105 ou 180 °C dans
une coupelle tarée. Le résidu desséché est ensuite évalué par pesée. Analyse 6 pages

e Résidu sec > 1500 mg/l : eau riche en sels minéraux ;
e 1500mg/l > résidu sec >500mg/l : eau moyennement minéralisee ;
e 500mg/l > résidu sec >50mg/I : eau faiblement minéralisée ;

e Résidu sec < 50mg/l : eau tres faiblement minéralisée.

« Matériels :
Une capsule en porcelaine ;
Fiole de 100ml ;
Dessiccateur ;
Etuve ;

Balance de précision de +£0,1mg.

% Mode opératoire

e Tarer une capsule en porcelaine préalablement lavée, rincée a I’eau distillée et séchee
a 105°C pendant 2h (Pv).

e Prélever 100ml d’eau a analyser dans une fiole jaugée et déverser la dans la capsule
en porcelaine.

e Porter celle-ci a ébullition jusqu’a évaporation a sels humides sur une plaque
chauffante

e Ensuite, poursuivre I’évaporation totale de I’eau et a sec, dans I’étuve a 105°C
jusqu’a poids constant.

e Laisser refroidir pendant ¥ d’heure au dessiccateur.

e Peser immédiatement et rapidement (Pp).

*

Expression des résultats

Les résultats sont donnés en mg/I.

=
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Rs= [(Pp—PV) / Vech] x 1000mg/l

Ou:
Pp : est le poids plein de la capsule aprés évaporation totale de I’eau et séchage a 105°C.
Pv : est le poids vide de la capsule.

Vech : est le volume d’eau.

111.3.1.6. Indice de Langelier ou indice de saturation

C’est I’étude de I’équilibre carbonique d’une eau calcaire; il fait intervenir tous les equilibres
qui existent a une température donnée entre les ions H*, OH", COs", H.COs, ce qui se raméne

a établir une relation entre le pH, le titre hydrométrique calcique, I’alcalinité et la température.

L’indice de saturation de Langelier est égale a la différence entre le pH actuel de I’eau et le
pH de saturation (pH auquel elle ne serait ni entartrant ni corrosive) ce pH de saturation pHs
s’obtient a partir de la température, la dureté calcaire, I’alcalinité au méthylorange ou

I’alcalinité compléte (TAC) et la teneur en solides totaux dissous [71].

Tableau I11 .2: Les parametres de Langelier.

pH de saturation Tendance de liant
pH —pHs >0 Eau entartrant

pH = pHs Eau neutre

pH —pHs <0 Eau corrosive

+ Réactifs utilisés
Carbonate de calcium ;
Eau brute ;

Eau distillée.

< Matériels
PH meétre.
Agitateur ;

o
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Bécher.
%+ Mode opératoire :
On prend 25ml de I’eau brute puis on lui joute 1g de carbonate de calcium (CaCO:s) ;
Agitation pendant 10 min ;
On mesure le pHs d’équilibre.

« Expression des résultats :
Le LSI est exprime par la différence entre le pH initial de I'eau (pHi) et le pH de saturation
(pHs):
LSI = pHi- pHs

111.3.2.Parameétre physico-chimique étudiés (Titrimétrie ou volumétrie)

% Principe

La titrimétrie ou titrage est une technique de dosage utilisée en chimie analytique afin de

Déterminer la concentration d'une espéce chimique en solution (ou titre d'une solution).

Les déterminations sont basées sur la neutralisation d’un certain volume d’eau par un acide ou

par une base minérale diluée, en présence d’un indicateur coloré [70].

111.3.2.1.Détermination de I’alcalinité (TA et TAC)

% Principe

Le titre alcalimétrique (TA) rend compte de la concentration d'une eau en ions carbonate
CO3?% et OH, le titre alcalimétrique complet ou total (TAC) rend compte de la concentration
des ions carbonate CO3?, hydrogénocarbonate HCOset hydroxyde OH- contenues dans une
eau. Lorsque le pH de I’eau est inférieur a 8,3, uniquement le TAC est mesure par un titrage
avec une solution de H>SO4 en présence d’un indicateur colore, le méthyle orange. Dans le

cas ou le pH est supérieur a 8,3, on procede a deux mesures SUCCESSIVeS:
* Titrage avec H2SO4 en présence de phénolphtaléine permet de mesurer le TA ;

» Addition de méthyle orange et poursuite du titrage j’jusqu’a au virage du milieu en jaune

orange pour mesurer le TAC [12].

¢
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Réactions chimiques du TA:
H.SOs + Ca(OH), — » CaSO04 + 2 H20

H>SO4 + 2CaCOs3 CaS04 + Ca(HCO:s)2

Reactions chimiques du TAC:

H2SO4 + Ca(OH), —  CaSOq4 + 2 H.0

2H2S04 + Ca(OH); + 2 CaCO3 ——» CaS04 + Ca(HCO3)2 + 2H,0
H2SO4 + Ca(HCO3), — > CaS04 + 2 COz + 2H20

% Reéactifs utilisés
Solution de phenolphtaléine a 1% dans I’éthanol;
Solution de méthyle orange 1% ;
Acide sulfurique H2SO4 0.02N.

s Matériels
Burette de 25 ml
Erlenmeyer de 250ml
Pipettes de 2ml, de 5ml et de 10ml.

% Mode opératoire

Prélever 25 ml de I'eau a doser et les placer dans un erlenmeyer .si le pH est supérieur a 8,3
Ajouter 2 gouttes de phénolphtaléine puis titrer par addition successive d’une solution acide
contenue dans la burette (H2SO4), jusqu'a I’obtention d’une solution de couleur faiblement
rosée. On note le volume V' correspondant a la mesure de TA. Puis ajouter quelques goutes de
méthyle orange et compléter le titrage avec H2SO4 jusqu’au virage de couleur du jaune au

jaune orangé. Noter le volume (V") de TAC.

Si avant toute addition d'acide, la phénolphtaléine reste incolore, alors le TA est nul (il n'y a
pas de "bases fortes" dans l'eau).on procede directement a la mesure de TAC tel que

précédemment décrit.
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Le titrage est refait 3 fois, puis la moyenne est calculée pour les trois résultats.

« Expression des résultats :

0.02(a-b)

TAC = * 50 * 1000mg/L de CaCOs

a : volume total de H2SO4 versé au deux virages pour I’échantillon d’eau ;
b : volume de H>SO4 versé pour le blanc (eau distillée).
(10mg/l deCaCOs = 1°F)

111.3.2.2.Dosage de la dureté totale (TH)

Le dosage de la dureté totale est effectué par la méthode titrimétrique a ’EDTA. Cette
méthode n’est pas applicable aux effluents et aux eaux de mer et aux eaux ayant une forte
teneur en sels. La plus faible teneur qui peut étre déterminée est de 0,05mmole.L-1, donc

applicable pour les eaux souterraines, les eaux de surface et les eaux de boisson.
+« Principe

Les alcalinoterreux présents dans I’eau sont amenés a former un complexe du type chélate par
le sel disodique de I’acide éthylenediamine tétracétique (EDTA)a pH 10. La disparition des
derniéres traces d’eléments libres a doser est decelée par le virage d’un indicateur spécifique;
le noir ériochrome. En milieu convenablement tamponné pour empécher la précipitation du

magnésium, la méthode permet de doser la somme des ions calcium et magnésium.

% Reéactifs utilisés
Solution tampon ammoniacal de pH=10 ;
Noir erriochrome en poudre (NET), indicateur ;
EDTA-Na; (0,02N) solution acide éthylene diamine tétra acétique di-sodique
(Na2C10N202).

s Matériels
Burette de 25 ml ;
Erlenmeyer de 250ml ;
Pipettes de 2ml, de 5ml et de 10ml.
Spatule

&
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% Mode opératoire

On introduit 25 ml d’eau a analyser dans un erelnameyeur de 250 ml, on ajoute2 ml de
solution tampon et une pincée de noir ériochrome T(NET). La solution se colore en violet, le
pH doit étre de 10. En maintenant une agitation, on verse la solution d’EDTA rapidement au
début puis goutte a goutte lorsque la solution commence a virer du violet au bleu. Apres, On

vérifie que la coloration ne change plus par I’addition d’une goutte supplémentaire d’EDTA.
Le titrage est refait 3 fois puis le moyen set calculée pour les trois résultats
« Expression des résultats

La teneur global en calcium et en magnésium C ca + mg, exprimé en milligramme par litre
est donnee par I’équation:

0.02+(a—b)

TH= Vech

* 50 * 1000mg/L de CaCOs
a : volume de ’EDTA versé pour I’échantillon d’eau ;

b : volume de I’EDTA verse pour le blanc (eau distillée).

(10mg/l deCaCOs = 1°F).

Vech : volume d’eau analysée.

111.3.2.3.Détermination de la dureté calcigue (THca)

% Principe

Le principe est identique a celui de la méthode titrimétrique décrite pour la dureté totale.
Toutefois, comme le dosage en milieu trés basique, pour les valeurs de pH > 10, le
magnésium précipite sous forme d’hydroxyde et n’intervient pas. Par ailleurs, I’indicateur

choisi, de Murexide.

+» Reactifs utilisés
Solution hydroxyde de sodium NaOH (1N) ;
EDTA-Na; (0,02N) solution acide éthylene diamine tétra acétique di-sodique
Murexide 1% dans NaCl (0,5g de murexide pulvérisé dans 49,59 de NaCl).

< Matériels
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Burette de 25 ml ;

Erlenmeyer de 250ml ;

Pipettes de 2ml, de 5ml et de 10ml ;
Spatule.

% Mode opératoire

A I’aide d’une pipette, on introduit 25ml de I’échantillon préparé dans une fiole conique de
250ml. On ajoutelml de solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) et une pincée de
I’indicateur Murexide. On mélange et on dose immédiatement. Ensuite, on ajoute la solution

d’EDTA tout en continuant d’agiter. Le virage est atteint lorsque la couleur devient pourpre.
« Expression des résultats

La teneur en calcium Cca exprimé en mg.L-1, est donnée par I’équation:

0.02x(a—b)

TH= Vech

* 50 * 1000mg/L de CaCOs3
a : volume de ’EDTA versé pour I’échantillon d’eau ;

b : volume de I’EDTA verseé pour le blanc (eau distillée) ;
(10mg/l deCaCOs = 1°F)

Vech : volume d’eau analysée.

111.3.2.4.Détermination de la dureté magnésienne (THmMQ)

La dureté magnésienne est par définition la concentration en sel de magnésium. Elle se
déduit de la relation de la dureté totale qui est égale a la somme des deux duretés calcique et

magnésienne.

TH = THca+ THwgen mg de CaCOs et THwmg = TH =THca [71].
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111.3.2.5. Dosage des chlorures (Cl) par la méthode de « MOHR »

% Principe

Les chlorures sont dosés en milieu neutre par une solution titrée de nitrates d’argent en

présence de bichromates de potassium (K2CrO4) comme indicateur :

Les ions chlorures réagissent avec les ions argent pour former du chlorure d’argent insolubles,

qui se précipitent quantitativement selon la réaction suivante:
Ag® + CIF ——» AgCI(s)

Quand tous les ions chlorure ont été précipités, le chromate d’argent précipite a son tour selon

la réaction suivante:
2Ag" + CrOs& 5 AQ:,CrOs

Et le mélange prend une teinte rouge brique. Le précipité Ag2CrO4 apparait ainsi comme un

indicateur de la fin de précipitation des ions chlorure [71].
« Matériels utilises
Burette graduée;
Erlenmeyer ;
Fiole jaugé de 25 ml.
% Reéactifs utilises
Solution d’AgNO3z a 0,02 N;
Solution deK2CrOa.
+ Mode opératoire

A I’aide d’une pipette, introduire 25 ml de I’échantillon préparé dans un erlenmeyer, ajouter
1 a 2 gouttes I’indicateur de chromate de potassium et titrer la solution par addition goutte a
goutte de nitrate d’argent jusqu’a ce que la solution prenne une couleur brun rougeatre

(précipite rouge brique), on note le volume équivalent V.

=
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% Expression des résultats :

0.2(a—b)
Vech

[ClI]= 35450mg/L

a : volume total de AgNOs versé pour I’échantillon d’eau ;

b : volume de AgNOs verse pour le blanc (eau distillée

111.3.3.Analyse par spectrophotométrie (UV-visible)

La spectrophotométrie (UV-Visible) est une méthode d’analyse quantitative fondée sur la
mesure de la quantité d’énergie absorbée par la molécule traversée par un faisceau de la
lumiere monochromatique. Un monochromateur placé dans la trajectoire optique permet de
sélectionner une longueur d’onde spécifique du rayonnement absorbé par I’élément a doser.
L’intensité de cette absorption est en fonction de la concentration de I’espece absorbant, elle

est exprimeée par la loi de Beer-Lambert:
A =log (I/10) =¢. L.

A: Absorbance;

I: Intensité initiale;

I: Intensité transmise;

L:Epaisseur de la cellule de mesure;

¢: Coefficient d’absorptivité des particules dissouts;
C: La concentration de la solution en particule considérés.

% Principe

Il est fondé sur la détermination de l'absorbance en fonction de la longueur d'onde. On
utilise donc un systéeme de type monochromateur pour fixer la longueur d'onde et un
photomultiplicateur vient enregistrer I'absorbance correspondante. Il suffit de faire varier la
longueur d'onde sur une plage adéquate pour obtenir un spectre.
Une source de lumiere est rendue monochromatique a travers un systeme dispersant (prisme)
ou un systeme diffractant (réseau). Le faisceau est dedoublé. Un faisceau traverse la cuve et

l'autre sert de référence (passe a travers une cuve de solvant). Un photomultiplicateur

&
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enregistre le spectre de transmission T = | / lo puis traite I'information de facon a donner
I'absorption. Le spectre est ensuite affiché et traité par un ordinateur qui détermine les

differentes longueurs d'onde d'absorption maximale ainsi que les absorptions correspondantes.

% Protocole de mesure de I’absorbance :

Pour mesurer I'absorbance A d'une substance colorée en solution aqueuse a une longueur
D’onde donnee :

e On place, dans le spectrophotomeétre, une cuve en plastique (milieu aqueux et domaine
du visible, en verre (visible) ou en quartz (UV) quelques soit le milieu, contenant la
solution de reférence ;

e On sélectionne la longueur d'onde,

e On fait le « blanc » (on dit aussi : on régle le zéro du spectrophotometre):A (solution de
référence + cuve) =0 ;

e On place, dans le spectrophotometre, une cuve identique a celle de la référence
contenant la solution de la substance colorée a analyser.

e On lit la valeur de I’absorbance A. par comparaison au blanc.

%+ Meéthode de la courbe d’étalonnage :
C’est une méthode universelle graphique appliquée en UV-VISIBLE. Elle est basée sur la
mesure des absorbances d’une série de solutions étalons dont les concentrations sont connues,

et qui permettent de tracer la courbe étalonnage A = f (C).

111.3.3.1. Dosage de la silice (SiO2)

% Principe

A un pH compris entre 2,3 et 2,4, I’acide silicique dissout forme avec le molybdate
d’ammonium un complexe jaune de molybdate silicique. Lorsqu’il est réduit avec le
complexe ANS augmentant la sensibilité de I’analyse, on obtient une couleur bleu avec
formation de I’azur de molybdate [74].

«» Réactifs utilises:
Etalon commercial de silicate de sodium a 1000mg/l (SCP SCIENCE Canada,

*
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1000mg/l, H20/tr. HF) ;
Acide chlorhydrique HCI concentré & (50%) ;
Solution de molybdate d’ammonium;

Solution d’acide oxalique.

% Matériels
06 Tubes a essai de 25 ml ;
Porte tubes ;
3 fioles jaugées de 100ml ;
Pipettes de 2ml, de 5ml et de 10ml ;

02 cuves de mesure.

< Préparation de la solution fille a 10mg/I de Si** :

Nous prélevons 1ml de la solution mere & 100mg/l dans une fiole de 100ml, et nous

complétons jusqu’au trait de jauge avec I’eau distillée.

< Préparation de la solution standard a 1 mg/I de Si** :

Nous prélevons 10ml de la solution fille & 10mg/I de Si dans une fiole de 100ml et nous

complétons jusqu’au trait de jauge avec I’eau distillée.

+ Préparation des étalons de silicate :

Dans une série de tubes a essais de 25ml, on introduit a I’aide d’une pipette 0, 1, 2, 3,

4, 5 ml de la solution standard & 1mg/l, on complete jusqu’a 10ml avec I’eau distillée en

utilisant une pipette de 10 ml.

N° de fiole 1 2 3 4 5 6
C (mg/l) blanc 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Vsol standard | O 1 2 3 4 5
(ml)
Veau distillee | 10 9 8 7 6 5
(ml)
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%+ Courbe d’étalonnage :

On verse 10ml d’étalon dans les tubes a essai et on ajoute 0.2ml d’acide chlorhydrique,
puis 0.4ml de la solution molybdate d’ammonium, on agite pour bien mélanger et on laisse au
repos pendant 7min, puis on ajoute 0.4ml de la solution d’acide oxalique et on agite quelques
minutes. Une coloration jaune claire se développe. On mesure I’absorbance aprés quelques
minutes (15min), aprés I’addition de I’acide oxalique, car le complexe molybdate-silicate est
plus stable au bout d’un certain temps.

Par la suite, on mesure 1’absorbance de chacun des étalons a A = 410nm par rapport au

blanc préparé dans les mémes conditions mais ne contenant le silicium.

+«+ Dosage de I’échantillon d’eau :

On introduit 10ml d’eau brute dans un tube a essai propre et sec, puis on ajoute 0.2ml
d’acide chlorhydrique, ensuite 0.4ml de la solution molybdate d’ammonium, on agite et on le
laisse reposer 7min, puis on ajoute 0.4ml de la solution d’acide oxalique et on agite quelques
instants puis on laisse au repos pendant quelques minutes (15min).

Aprés, on mesure I’absorbance de I’échantillon ainsi préparé par rapport au blanc. La

concentration en silice est déterminée a partir de I’équation de la courbe d’étalonnage.

111.3.3.2.Détermination des nitrates

% Principe

En présence de salicylate de sodium, les nitrates donnent du paranitro salicylate de
sodium, coloré en jaune et susceptible d’un dosage spectrométrique a 415nm.

< Matériel

Capsule de 60mL environ ;

Bain-marie ou plaque chauffante.

+ Réactifs
Solution de salicylate de sodium a 10g/L a renouveler toutes les 24h ;
Acide sulfurique concentré (d=1 .84) ;
e Solution d’hydroxyde de sodium :
0 Hydroxyde de sodium 20g

o Sel disodique de I’acide éthyléne diamine tétracétique 59

*
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o Eau dé-ionisée q .S.P 100ml

Dissoudre avec précaution I’hydroxyde de sodium dans 80mL d’eau distillée ; ajouter le sel

sodique EDTA .Aprés dissolution et refroidissement, transvaser la solution dans une fiole

jaugée de 100 cc, ajuster le volume a 100ml avec I’eau distillée.

Conserver cette solution dans un flacon de polyéthyléne.

Solution d’azoture de sodium :
0 Azoture de sodium 25mg
o Eau distillée g.s.p 100mL
Solution mere étalon d’azote nitrique & 100 mg/L :
0 Nitrate de sodium anhydre 34 ,6 mg
o Eau distillée g.s.p 250 mL

Solution fille étalon d’azote nitrique a 10mg /L

Prélever avec une pipette de 10cc, un volume précis de 10mL de la précédente solution mere

dans une fiole jaugéee de 100cc, puis compléter avec I’eau distillée.

% Preéparation de la solution étalon et dosage des nitrates

+ Mode opératoire

Dans une capsule en porcelaine de 60mL, introduire successivement :

10 ml d’une Solution étalon d’azote nitrique 10mg/I

Ajouter 0,5ml d’une Solution d’azoture de sodium

Ensuite ajouter 0,2 ml d’Acide acétique pur a 100%

Agiter en tournant légérement la capsule avec la main, afin d’homogénéiser le
mélange .attendre 5min puis évaporer modérément a sec au bain-marie ou sur une
plaque chauffante réglée a 80°C(ne pas surchauffer ni chauffer trop longtemps).
Ajouter 1mL de solution de salicylate de sodium, mélanger puis évaporer a sec sans
calcination * a sels humides) sur la plaque chauffante. Laisser refroidir.

Reprendre le résidu par 1mL d’acide sulfurique concentré ayant soin de I’humecter
complétement.

Attendre 10 minutes, puis ajouter 15mL d’eau distillée et 10mL de solution
d’hydroxyde de sodium qui développe la couleur jaune. agiter la solution a la main
avant d’effectuer la lecteur au spectrométre a la longueur d’onde de 415nm, par

&
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rapport au blanc (I’eau distillée). On mesure ainsi I’absorbance de la solution étalon
Ae.

Préparation de la solution de I’échantillon d’eau et dosage des nitrates dans I’eau naturelle

%+ Mode opératoire :

e Introduire 10mL d’eau naturelle dans une capsule de 60 mL (pour des teneurs en azote
nitrique supérieures a 10mg/L, opérer une dilution).

e Alcaliniser faiblement avec 1ml de la solution d’hydroxyde de sodium .Poursuivre de
dosage comme pour la courbe d’étalonnage, en suivant les mémes étapes que
précédemment :

o Ajouter 0.5 ml d’une solution d’azoture de sodium

o Ensuite ajouter 0.2ml d’ Acide acétique pur & 100%

e Agiter en tournant légerement la capsule avec la main, afin d’homogenéiser le
mélange. attendre 5minutes puis évaporer modérément a sec au bain-marie ou sur une
plaque chauffante réglée a 80°C (ne pas surchauffer trop longtemps).

e Ajouter ImL de solution de salicylate de sodium ,mélanger puis évaporer a sec sans
calcination (a sels humides ) sur la plaque chauffante .laisser refroidir .

e Reprendre le résidu par 1ml d’acide sulfurique concentré ayant soin de I’humecter
complétement.

e Attendre 10 minutes, puis ajouter 15ml d’eau distillée et 10ml de solution
d’hydroxyde de sodium qui développe la couleur jaune .Agiter la solution a la main
avant d’effectuer la lecture au spectrométre a la longueur d’onde de 415nm , par
rapport au blanc (I’eau distillée) . On mesure ainsi I’absorbance de I’échantillon
inconnue d’eau naturelle Ai.

« Expression des résultats :

en appliquant la loi de Beer-Lambert A= 1EC , on peut par comparaison de I’absorbance
de I’échantillon d’eau naturelle avec celle de I’étalon de nitrates , on obtient la relation

exprimant la concentration en nitrates dans I’eau naturelle ,

[NO37] (mg/L)= % *10mg /L

=
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111.3.4. Analyse par spectrophotométrie d’absorption atomique (SAA)

En chimie analytique, la spectrométrie d'absorption atomique (Atomic absorption
spectroscopy en anglais ou AAS) est une technique de spectroscopie atomique servant a
déterminer la concentration de certains métaux dans un échantillon. Elle peut servir a mesurer
la concentration de plus de 60 metaux différents en solution. Elle fait partie des méthodes
classiques d’analyse en chimie analytique. Basee sur le principe de la spectrophotomeétrie, elle
conduit beaucoup plus a des données quantitatives. L'absorption est utilisée généralement
pour faire un dosage, I'élément est connu, on détermine sa concentration par rapport a des
étalons.

L'analyse se base sur I’absorption de photons par des atomes a I'état fondamental, et on
utilise a cet effet en géneral des solutions sauf dans le cas des hydrures.
La détermination spectroscopique d'especes atomiques peut seulement étre réalisée a partir
d'un échantillon a I'état gazeux, dans lequel les atomes individuels comme I'Ag, I'Al, I'Au, le

Fe et le Mg sont nettement séparés les uns des autres.

111.3.4.1. Dosage du Fer par SAA

Le fer peut se rencontrer dans I'eau sous différentes formes. Dans les conditions habituelles,
c'est-a-dire pour un pH variant entre 4,5 et 9, le fer soluble présent est généralement a I'état
ferreux. Si le milieu est réducteur comme dans beaucoup d'eaux souterraines, le fer ferreux
peut atteindre des teneurs élevées. En l'absence de complexes, le fer ferrique n'est soluble
d'une facon significative qu'a des pH inférieurs a 3. Pratiquement, les eaux superficielles n'en
contiennent que tres peu, rarement plus de 1mg/L.

En effet, sous I'action de Il'air, ou par addition de chlore, Se fer est oxydé a I'état ferrique et
peut étre hydrolyse pour donner un hydroxyde de fer insoluble. C'est généralement sous cette
forme qu'on le trouve dans les échantillons, sauf si le prélevement a été pratiqué de telle fagon

qu'il ne se produise aucune oxydation.

*
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111.3.4.2. Dosage du plomb par SAA

La teneur en plomb dans les eaux de distribution s'explique fréquemment par la présence de
ce métal dans les canalisations ou dans les vannes ou autres accessoires que I'on trouve dans
les réseaux. Plusieurs facteurs doivent étre pris en compte, comme le pH et la température de
I'eau. Le plomb peut se trouver sous plusieurs formes : soluble, particulaire et dép6t instable.
Dans ces conditions et compte tenu de I'hétérogénéite de la teneur en plomb dans le temps, il

y a lieu de prendre un certain nombre de précautions lors du prélévement.

111.4. Analyses bactériologiques

L’analyse bactériologique a pour but de mettre en évidence la présence des germes, bases
sur la recherche et la numération de celles-ci dans les échantillons a analyser. L’analyse n’est
pas seulement qualitative mais aussi quantitative [74].

Il faut signaler qu’un examen bactériologique ne peut étre interpréter que s’il est effectué sur
un échantillon correctement prélevé dans un récipient stérile, selon un mode opératoire précis

évitant toutes

Les contaminations accidentelles, correctement transporté au laboratoire et analysé sans délai

ou apres une courte durée de conservation dans des conditions satisfaisantes.
s Matériel :

Pipette Pasture ;

Micropipette ;

Bec bunsen ;

Boittes pétries ;

Embouts ;

Etuve ;

Tubes a essalis ;

Autoclave.
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«» Milieux de cultures

Un milieu de culture doit satisfaire a toutes les exigences nutritives des micro-organismes :
- apport de la source d'énergie, de carbone, d’azote ;
- besoins en ions minéraux, en facteurs de croissance ;
- pH et force ionique voisins de la valeur optimum.
Il peut se présenter sous forme liquide ou solide, par addition d"agar (intérét : fusion au-
dela de 80°C et possibilité de le maintenir en surfusion a45°C, tempeérature compatible
avec l'incorporation de micro-organismes ; pas dhydrolyse de l'agar par les

microorganismes).

a) Le milieu Plate Count Agar(PCA)

v Domaine d’utilisation
La geélose glucosée a I’extrait de levure, appelée par les Anglo-Saxons “Plate Count Agar” ou
PCA, est utilisée en bactériologie alimentaire pour le dénombrement des bactéries aérobies
psychrotrophes, mésophiles dans le lait, les viandes, les produits a base de viande, I'eau, les
autres produits alimentaires, ainsi que pour I’analyse des produits pharmaceutiques, des

produits cosmétiques et de leurs matieres premieres.

v Principe
Les substances nutritives apportées par la Tryptone, les facteurs vitaminiques de I’extrait de
levure et le glucose (source énergétique) favorisent la croissance de la plupart des bactéries a

dénombrer.

Tableau I111.3 : composition de la Gélose de dénombrement PCA (pour 1L)

Compositions Quantite (g)
Tryptone S)

Extrait autolytique de levure 2.5

Glucose 1

Agar bactériologique 12

pH du milieu est prét a I’emploi a 25 °C : 4 7,1+0.2

]
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b) Le milieu Gélose lactosée au désoxycholate (LDC)

v" Domaine d’utilisation

La gélose lactosée au desoxycholate est un milieu sélectif utilisé pour le dénombrement des
bactéries coliformes dans les eaux, le lait, les produits laitiers et les autres produits
alimentaires. Ce milieu est également employé pour la différenciation et I’isolement des

entérobactéries a partir des prélevements d’origine animale.
v Principe

L’inhibition des microorganismes a Gram positif est essentiellement due a I’action du

désoxycholate de sodium, bien que le citrate de sodium soit également un inhibiteur efficace.

- La différenciation des entérobactéries est fondée sur la capacité de ces germes a fermenter
le lactose. Les microorganismes lactose-positif produisent une acidification qui, en présence
de rouge neutre, se manifeste par I’apparition de colonies rouges. Les germes lactose-négatif

donnent des colonies incolores (Salmonella et Shigella).

Tableau 111.4 : composition de la Gélose lactosée au désoxycholate (LDC) (pour 1L)

Compositions Quantité (g)
Peptone pepsique de viande 10

Lactose 10
Désoxycholate de sodium 0,5
Chlorure de sodium 5

Citrate de sodium 2,0

Agar agar bacteriologique 15,0

Rouge neutre 0,03

pH du milieu est prét I’emploi a 25°C :a 7,1+ 0,2.

c) Gélose glucosée a I’oxytétracycline (base OGA)

v" Domaine d’utilisation

&



Chapitre III | Méthodologie et protocoles expérimentaux

La gélose glucosee a I’oxytétracycline est utilisée pour la recherche et le dénombrement des

levures et des moisissures dans les produits alimentaires et les produits cosmétiques.

v Prinipe
- La croissance des levures et des moisissures est favorisée en présence de glucose et d’extrait
de levure.
- L’addition extemporanée d’oxytétracycline ou de chloramphénicol ou de chloramphénicol +
gentamicine ou d’oxytétracycline + gentamicine permet d’inhiber les bactéries, y compris les
lactobacilles (microorganismes acidophiles qui sont susceptibles de représenter la flore

dominante de certains produits alimentaires).

Tableau I11.5 : composition de la gélose glucosée a I’oxytétracycline (OGA) (pour 1L)

Compositions Quantité (g)
Extrait autolytique de levure 50

Glucose 20,0
Oxytétracycline. 0,1
bactériologique 15,0

pH du milieu prét a I’emploi a 25°C : 2 6,6 + 0,2.

d) Gélose EMB (LEVINE)

v" Domaine d’utilisation
La gélose EMB, préconisée originellement par Levine, est utilisée pour isoler et identifier
Escherichia coli et Enterobacter, ainsi que les bactéries intestinales a Gram négatif dans les
produits pharmaceutiques, les produits laitiers et les autres produits alimentaires. Elle est
également employée pour le contréle des eaux comme milieu d’isolement et d’identification

apres culture en milieu liquide (test présomptif).

v Principe
- L’éosine Y et le bleu de méthylene sont des agents faiblement sélectifs. 1ls n’inhibent que
partiellement le développement des microorganismes a Gram positif tels que les

entérocoques.

&
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- Ces colorants assurent la différenciation entre les germes lactose-positif et les germes
lactose-négatif. Les coliformes donnent des colonies violettes a brunes tandis que les

salmonelles sont incolores, transparentes ou ambrées.

Tableau I11.6 : composition de la gélose (MEB) (pour 1L)

Compositions Quantite (g)
Peptone pancréatique de gélatine 10,0
Lactose 10,0
Phosphate dipotassique 2,0

Eosine Y. 0,4

Bleu de méthylene 65,0

Agar agar bactériologique 15,0

pH du milieu prét a I’emploi a 25°C : a 7,0 £ 0,2.

e) Bouillon lactosé au BCP

v" Domaine d’utilisation
Le bouillon lactosé au pourpre de bromocrésol (BCP) est utilisé comme milieu présomptif de

détection des bactéries coliformes dans I’eau.

v Principe
- La Tryptone et I’extrait de viande apportent les éléments nutritifs azotés nécessaires a la
croissance des bactéries. - La fermentation du lactose est mise en évidence par I’acidification
du milieu qui provoque le virage au jaune de I’indicateur pH (pourpre de bromocrésol), ainsi
que par la production de gaz dans les cloches de Durham.
- Pour confirmer la présence de coliformes, il est nécessaire de pratiquer des subcultures sur

les milieux confirmatifs appropriés.

Tableau 111.7 : composition de bouillon lactosé (BCP) (pour 1L)

Compositions Quantité (g)

|
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Tryptone 5,0
Extrait de viande 3,0
Lactose 5,0
Pourpre de bromocrésol.. 25,5

pH du milieu prét a I'emploi a 25°C : a 6,7 £ 0,2.

s Analyse microbiologique
111.4.1. Flore totale aérobies mésophiles (FTAM)

Pour le dénombrement des germes totaux, la technique d’ensemencement dans la masse avec
les milieux PCA et OGA a été utilisée

% Mode opératoire

e Allumez le bec bunsen et manipulez dans la zone de la flamme ;

e Versez une quantité suffisante de milieu PCA dans les boites de pétri stériles et laisser
solidifier ;

e A l'aide d’une micropipette déposer 0.1 ml d’échantillon & analyser sur la surface de
milieu ;

e Etaler I"échantillon sur toute la surface de milieu a I’aide d’une pipette rateau ;

e Incuber les boites ensemencees a I"étuve a 30°C pendant 48h pour le milieu PCA ;

e Incuber les boites ensemencees a I étuve a 25°C pendant 48 -72h pour le milieu OGA

e Dénombrer les colonies apparues.

111.4.2.Coliforme totaux et coliformes thermo tolérant (E.coli)
Pour le denombrement des coliformes totaux et fécaux, nous avons utilisé la méthode par

ensemencement en milieu liquide.

» Test présomptif sur milieu BCPL et I'eau peptonnee
e Ensemencer 1 ml de chaque échantillon dans 10 ml de milieu BCPL etl ml de chaque
échantillon dans I'eau peptonnee contenant une cloche de Durham ;

e Meélanger bien puis incuber a 37°c pendant 48h :

=
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e un changement de couleur du pourpre vers le jaune et la présence du gaz dans la cloche est
considéré comme un résultat positif ( pour le milieu BCPL).
e L’ajoute de quelque goutte de réactif de KOVOS, apparition d‘un anneau rouge consideré

comme un résultat positif (pour le I'eau peptonnee).

» Test confirmatif sur milieu LDC et sur le milieu EMB

e Préparer deux boites pour chaque échantillon pour LDC

e Déposer 1 ml de chaque échantillon au fond des boites de pétri;

e Versez une quantité suffisante de milieu LDC puis mélanger bien avec des mouvements
en huit et laisser solidifier ;

e Ajoutez une deuxiéme couche de milieu LDC avec la méme méthode et laisser solidifier ;

e Incuber la moitié des boites a 37°C (coliforme totaux) et les autres ad4°C (coliformes
thermo tolérants) pendant 48h

e Dénombrer les colonies apparues.

e Préparer deux boites pour chaque échantillon pour

e Versez une quantité suffisante de milieu EMB puis mélanger bien avec des mouvements
en huit et laisser solidifier ;

e Ajoutez 1 ml de chaque échantillon sur la couche de milieu LDC puis Etalez avec un
rateau

e Incuber des boites a 37°C ;

e Dénombrer les colonies vers métallique apparues.

111.5. Traitement de I’eau brute

Il existe plusieurs traitements de I’eau naturelle, dans notre cas on choisit un traitement qui est

la coagulation-floculation (jar test) par le plan d’expérience

111.5.1.Coagulation-floculation

La coagulation-floculation est un procédé physico-chimique visant la déstabilisation des
particules colloidales présente dans I’eau, puis formation de flocs par absorption et

agrégation. Les flocs ainsi formés seront décantés et filtrés par la suite [75].

=
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111.5.1.1. La coagulation

v Le principe:

Le mot coagulation vient du latin coagulare qui signifie « agglomérer » , les particules
colloidales en solution sont naturellement chargées négativement. Ainsi, elles tendent a se
repousser mutuellement et restent en suspension. On dit qu’il y a stabilisation des particules
dans la solution. La coagulation consiste dans la déstabilisation des particules en suspension
par la neutralisation de leurs charges négatives. On utilise, pour ce faire, des réactifs

chimiques nommés coagulants [75].

L’adjonction du coagulant produit dans un premier temps un ensemble de réactions
complexes d’hydrolyse, d’ionisation et également de polymérisation et dans un second temps,

une destabilisation des colloides par un ensemble de mécanismes complexes [76].

111.5.1.2. La floculation

v Le principe :

Aprés avoir été déstabilisées, les particules colloidales ont tendance a s’agglomérer
lorsqu’elles entrent en contact les unes avec les autres. Le taux d’agglomération des particules

dépend de la probabilité des contacts et de I’efficacité de ces derniers.

La floculation a justement pour but d’augmenter la probabilité des contacts entre les

particules, lesquelles sont provoquées par la différence de vitesse entre ces particules [12].

Ce phénomeéne est pour la formation de flocs de taille plus importante. On utilise, pour ce

faire, des floculants.

Comme pour la coagulation, il existe un certain nombre de paramétres a prendre en compte
pour le bon fonctionnement de ce procédé. Le mélange doit étre suffisamment lent afin
d’assurer le contact entre les flocs engendrés par la coagulation. En effet, si I’intensité du
mélange dépasse une certaine limite, les flocs risquent de se briser. 1l faut également un temps
de séjour minimal pour que la floculation ait lieu. La durée du mélange se situe entre 10 et 60

minutes [77].

&
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111.5.1.3. JART-TEST

Depuis plus de 50 ans, le Jar Test est la technique standard utilisée pour optimiser I’addition
de coagulants et de floculant dans le domaine du traitement de I’eau.

Le Jar-test est un appareil composé d’une série d’agitateurs (6), contenant aussi des béchers
de 1l et doté d’un dispositif de réglage simultané, de la vitesse et du temps d’agitation

exprimés respectivement en tours par minute.

e Réactifs utiliseés

e HCI50 %;

e NaOH IN;

e lachaux (Ca(OH), a 30g/L ;

e Le chitosane commercial poudre (99%) de CAPBRETON.

Le chitosane est un polysaccharide provenant de la désacétylation de la chitine, un composé
grandement similaire a la cellulose. On retrouve la chitine dans plusieurs écosystémes
puisqu’elle est une composante fondamentale de I’exosquelette des invertébrés marins (crabe,
crevette, homard, etc.) et des insectes, en plus d’étre une molécule structurante chez les

champignons et les levures [78].

Partie | (Essais par plan d’expériences factoriel a 3 facteurs)

+ Mode opératoire
e Prélever dans chaque bécher 250ml de I’eau brute ;
e Addition des doses fixe de chaux Ca(OH)2 ( 6ml) pour tout les expériences
e Addition de la quantité variable de chitosine comme elles sont montré dans le tableau
e Procéder au réglage de la vitesse d’agitation a 45trs/mn
e Mettre I’agitation en marche avec le bouton de mise en marche.

e Controler le temps

v Essais de traitement de coagulation-floculation:

Dons notre cas de traitement, on a utilisé le plan d’expérience (plan factoriel) a 3 facteurs qui

sont : X1= masse de chitosane ; X2= pH ; X3= temps d’agitation, tel que k=3 ; 2k= 23=8

=2
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expériences ou essais qui sont représentés dans le tableau (111.8) des domaines des valeurs,
suivant :
Tableau 111.8 : domaines des limites des facteurs du plan factoriel pour la coagulation-

floculation de I’eau brute d’Ibourassen

N° X1=m chito(mg) X2=pH X3=1t (min)
1 300mg 9 60 min
2 300mg 9 15min
3 300mg 4 60min
4 300mg 4 15min
5 50mg 9 60min
6 50mg 9 15min
7 50mg 4 60min
8 50mg 4 15min

La matrice des expériences de ce modéle factoriel sont consignée dans le tableau (111.9)

ci dessue :

Tableau I11.9 : Matrice du plan factoriel a 3 facteurs pour la coagulation-floculation de I’eau

brute d’Ibourassen
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Cette matrice sera appliquée pour les 6 parameétres physico-chimiques: TH; THca; CI;
TAC, Silice ; et la Conductivité,
Ou la réponse est y=R (%), le rendement d’enlévement pour chacun des parameétres, exprime

par :

Vi-Vf

Y=R(%)= =

100
Vi : est la valeur du parameétre expérimentale de I’eau brute avant traitement

VT : est la valeur du parametre expérimentale de I’eau brute aprés traitement

Filtration :

Aprés avoir laisse au repos pendant quelques heures les solutions traitées (les particules
solides de flocs de chitosane doivent décanter completement jusqu’a clarification de I’eau),
les 08 échantillons d’eau brute traitée doivent étre filtrés séparément au dessus d’entonnoirs
munis de papiers filtres et placés dans des erlenmeyers de 250ml.

Apres la filtration, on doit prélever 10ml de chacun des 8 filtrats dans un bécher pour faire Ide
contrble des parametres physicochimiques de I’eau: pH, conductivité, TH, TA et TAC, CI,
SiOz.

Partie 11 : Optimisation du procédé ( 2¢ plan d’expérience factoriel)

Dans ce deuxieme plan d’expérience, on cherche a optimiser notre traitement en introduisant

I’influence de la température.
On opte pour un plan factoriel a 2 facteurs : X1=masse de chitosane ; X2=température.

% Réactifs utilisé
e NaOH IN;
e lachaux (Ca(OH). a 30g/L.
e Le chitosane.
% Mode opératoire
e Prélever dans chaque bécher 250ml de I’eau brute ;

e Addition des doses fixes de chaux Ca(OH). ( 6ml) pour toutes les expériences

>
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e Addition de la quantite variable de chitosane comme elles sont montré dans le tableau
1.8

e Procéder au réglage de la vitesse d’agitation a 45trs/mn

e Mettre I’agitation en marche avec le bouton de mise en marche.

e Controler le temps

v’ Essais de traitement de coagulation-floculation du 28 plan d’expériences :

Pour ce cas de traitement, on a utilisé le plan d’expérience (plan factoriel) de 2 parametres

K=2; 2k=22=4 expériences
On a varie la masse de chitosane (X1) et la température (X2) selon le tableau 111.10 des
domaines des valeurs suivant :

Tableau [111.10: domaines des valeurs des deux parametres du plan factoriel de

I’optimisation du procédeé de coagulation-floculation de I’eau brute d’lbourassen

N° (essai) X2=mchit Xo=TC®
1 300mg 50C°
2 300mg 20C°
3 50mg 50C°
4 50mg 20C°

Filtration :

On filtre séparément les 08 échantillons d’eau brute traitée au dessus d’un entonnoir munit

d’un papier filtre placé au dessus d’un erlenmeyer de 250ml.

Apres la filtration, on doit prélever 10ml dans chaque bécher pour faire I’analyse (pH,

conductivité, TH, TA et TAC, CI', SiO»).
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Ce chapitre est consacré a la présentation des resultats et de leurs discussions. Nous
interpréterons les influences des 3 facteurs du plan factoriel ainsi que leurs effets sur les
rendements d’enlévement des paramétres les plus importants, qui sont: TAC, TH, THca?",
conductivité, CI', silice, responsables de I’effet entartrant et colmatant des installations de

fabrication de I’eau de procés au niveau de CEVITAL.

-Premieére partie-

1V -1-Analyses physico-chimiques et microbiologigue de I’eau brute

La qualité des eaux est évaluee par un ensemble de criteres physico-chimiques et

bactériologiques qui définissent leur potabilité.

> Les résultats obtenus des différents parameétres physico-chimiques sont consignés

dans le tableau (IV.1) suivant :

Tableau(1V.1) : Les résultats obtenus des différents parametres_physico-chimiques.

Les paramétres I’eau brute La norme de I’OMS
Couleur Jaunatre Pas de couleur
Température (°C) 20.5 25

pH 7.54 6.5-8.5
conductivité A (uS/cm) 5540 2000

M E S (mg/l) 410 (turbide) 2000
Reésidu sec (mg/l) 1629 1500
LSI 0.07 0

TAC (°F) 35.5 50

TH (°F) 85.5 50
THe?" (°F) 59 20

Cl" (mg/l) 638.1 250
Silice (mg/l) 19.48 12
Nitrate (mg/l) 1.54 50

Fer (mg/l) 6.16 0.3

Pb (mg/l) 1.19 0.05

e D’apres les résultats des analyses physico-chimiques, I’eau de puits présente une

couleur due a la présence d’une concentration élevée en fer (6.16mg/l) qui est au
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dessus de la norme de I’OMS, et de certaine matiere organique comme les acides
humiques.

Mais apres une décantation effectuée sur I’échantillon d’eau, on remarque une
clarification et une atténuation progressive de la couleur;

e Elle contient également des matieres en suspension (410mg/l), le résidu sec
(1629mg/1) ainsi que la conductivité (5540 puS/cm) sont trés supérieurs a la norme,
en raison d’une forte minéralisation, en particulier en éléments dissous dans I’eau
brute.

e Latempérature (20.5°C) et le pH (7,54) répondent aux limites fixées par les normes
de I’OMS, qui refletent les valeurs saisonniéres (printemps).

e Au contraire, I’indice de saturation de Langelier (LSI1=0.07) est positif, ce qui
montre que I’eau brute est entartrante (incrustante).

e Lavaleur du titre alcalimétrique complet TAC (35,5°F) est importante, tandis que le
titre TA des alcalis forts est nul. Ce qui montre que I’eau brute est plus concentrée
en hydrogénocarbonates mais pauvre en carbonates et en hydroxydes. Ce qui
signifie que I’eau du puits de forage est moyennement bicarbonatée

e Le TH (85°F) et le THca(59°F) enregistrés dépassent largement les normes fixées
par I’OMS. Ainsi nous pouvons dire que I’eau du puits de forage d’Ibourassen est
trés dure, due a la présence de fortes concentrations en Ca?" et Mg?*, qui
représentent beaucoup plus la dureté temporaire.

e Lateneur en chlorures (638,1mg/L) dépasse largement la norme OMS. Ce qui peut
affecter la saveur de I'eau et corroder les canalisations de la station de CEVITAL.

e La concentration en silice (19.48mg/l) est trés supérieure a la norme. La silice
influe sur le pouvoir entartrant et corrosif de I’eau brute, en renforcant ces derniers.

e La concentration en nitrates est tres inférieure a la norme, ce qui montre que cette
eau n’est pas infiltrée par les engrais chimiques. Par contre, celle du plomb est trés
supérieure a la concentration maximale autorisée par I’OMS. Ce qui signifie que

I’eau brute du puits de forage pourrait étre nocive pour la santé humaine.

> Les résultats obtenus des différents tests microbiologiques sont consignés dans le
tableau (IV.2) suivant :

=
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Tableau(lV.2) : Les résultats obtenus des différents tests microbiologiques

Test bactériologique

Eau avant le traitement

Eau apres le traitement

Enterobacter aerogenes
E. coli
(EMB a37°C)

Coliformes totaux

(DLC a 37°C)

Norme OMS (10
colonies/ml)

E. coli

(DLC a44°C)

Norme OMS (0
colonies/ml)

Levures et moisissures

OGAa25°C

Germes aérobies
mésophiles
(PCAa30eta37°C)

Norme selon le MSDA
(manuel suisse des denrées
alimentaires)

<300 colonies/ml

Coliformes totaux
(BCPL a 30 °C)

(Eau peptonée a 44°C)
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L’eau quelle que soit son origine n’est jamais stérile ; elle contient naturellement une flore
bactérienne plus ou moins variée et abondante qui la spécifie. Contrairement aux
microorganismes pathogénes ou indicateurs qui peuvent venir la contaminer dans les nappes
souterraines ou dans les réseaux.

Pour déterminer la potabilité d'une eau, trois micro-organismes indicateurs de pollutions
sont recherchés : Coliformes totaux, Les streptocoques fécaux, et Les coliformes fécaux

Le principe générale des techniques des analyses bactériologiques des eaux consiste a
ensemencer une quantité connue d’eau a analyser sur un milieu de culture adapté, solide ou
liquide durant I’incubation, chaque microorganisme présent se développe pour donner soit
une colonie visible sur un milieu solide, soit des changements d’apparence dans un milieu
liquide . Dans notre cas , ya pas de changements d’apparence sur les milieux liquides BCPL a
30°C, et I’Eau peptonée a 44°C, en plus I’absence des colonies sur les milieux solides EMB
apres incubation a 37°C, DLC apres incubation a 37 et 44°C, indique I’absence de tous les
coliformes totaux et de I’E. Coli.. Par contre I’apparition de quelques colonies sur les
milieux OGA apres incubation a 25°C, et le PCA aprés incubation a 30 et a 37°C indiquent la
présence de quelque microorganismes, de type germes aérobies mésophiles, levures et
moisissures (24 colonies) ne dépassant pas la norme qui est >300 colonies/ml.

Le test microbiologique relatif aux coliformes totaux et fécaux sont négatifs, de plus on
remarque I’absence d’E. Coli ; d’ou I’eau d’lbourassen est relativement potable du point de
vue microbiologique.

On conclue que La surveillance de la qualité de I’eau est une activité fondamentale de
prévention des risques, elle est d’un intérét primordial et stratégique pour la prévention de

I’état de santé de la population.

=
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-Deuxiéme partie-

1V.2 Modélisation et optimisation par plan d’expérience

Aprés avoir étudié I’influence des facteurs a savoir : la masse initiale de chitosane (m), le
potentiel hydrogene (pH) et le temps (t), sur les rendements de la floculation coagulation des
eaux du puits de forage, en cherchant a optimiser les parametres du procédé, par la

méthodologie des plans d’expériences en utilisant un plan factoriel a deux niveaux.

Ce plan factoriel a été construit pour évaluer les effets des 3 facteurs ainsi que les

éventuelles interactions pouvant exister entre eux.

1V.2.1. Influence des conditions opératoires sur |I’étude de la floculation coagulation des

eaux

a. Temps de coagulation-floculation

Le temps de coagulation-floculation est un parametre qui dépend aussi de la vitesse
d'agitation. Il faut une durée suffisamment importante pour que toutes les particules se
rencontrent et puisse s'agglomérer. Néanmoins, leurs dimensions doivent étre juste
suffisantes, pour éviter le phénomeéne inverse, et la remise en suspension de ces particules. Il
est possible de s’attendre a une assez forte interaction entre le temps et la vitesse de
floculation a effet négatifs. 1l y a en effet antagonisme entre les deux facteurs : plus le temps
est long et plus la vitesse est courte, plus il y a possibilité de remettre en suspension les
colloides et donc moins I’abattement de turbidite sera important.
b. Potentiel d’hydrogéne (pH)

Le pH est I’un des parametres les plus influents dans le procéde de coagulation, et de

méme pour la floculation.
L’influence du pH sur le type de coagulation qu’aura lieu, dépend de la nature des
colloides correspondant a différents points de Charge Zéro (PZC) et pouvant étre chargés

négativement ou positivement selon le pH du milieu.

&
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Dans notre cas, la coagulation est faite avec du chitosane, qui est un polyélectrolyte souvent
chargé positivement par protonation dans I’eau. Il jouerait les deux réles dans le procéde de
traitement, en tant que coagulant et floculant.

Il est donc trés difficile de déterminer la valeur optimale de pH pour les procédés des
coagulations et floculation, sachant qu’ils comprennent différents phénomeénes dans
differentes gammes de pH. Le mieux a faire serait de trouver un compromis entre pH de

coagulation (acide) et pH de floculation (basique) dans un domaine de pH=4-9.

c. Masse du chitosane

Bien que la dose de coagulant soit le parametre avec un effet positif sur I’efficacité de
la coagulation-floculation, il est aussi le principal responsable pour la présence des parameétres
physicochimiques dans I’eau traitée. De cette maniere, trouver une limite de concentration
peut éviter la saturation de I’eau en chitosane et la formation de boue.

Ces modeles nous permettent d’attendre un effet prépondérant de la dose du
coagulant-floculant, du pH et du temps d’agitation.

Afin d’exploiter un modéle représentatif et d’en tirer des scénarii d’optimisation du
procédé, I’idée a été de créer ce modele et notamment par le biais d’expérimentations faites au

laboratoire.

1V.2.2.Les résultats des parameétres physicochimiques apreés le traitement

a. Résultats de contréle du pH apreés le traitement

Dans le tableau IV.3, nous avons consigné les valeurs du pH et représentées par
I’histogramme de la figure 1V.1, a chaque fin d’essai pour les 8 expériences du plan factoriel.

Tableau 1.3 : pH de I’eau brute apres le traitement

NO 1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS
d’essai

pH 8.10 8 7.04 6.82 8.20 8.28 7.58 7.05 754 | 6.5-8.5
-Discussion

D’apres les valeurs du tableau 1V.3, on conclut que le pH des essais 3, 7 et 8 sont neutres et

proches de la valeur du pH initial de I’eau brute. Elles dépendent de I’ajout de la quantité

&
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d’acide au départ (pH= 4) et du temps d’agitation. Si on prolonge le temps a 60 mn, le pH
augmente légérement et atteint la valeur d’équilibre (7,58).

La valeur la plus faible (6,82) est obtenue dans I’essai 4, correspondant a une masse de
chitosane maximale (300mg), tandis que pour les deux autres parametres, le pH initial ainsi
que le temps d’agitation sont minimales. Ce qui montre que la masse de chitosane influe
indirectement sur le pH, en équilibrant celui-ci par neutralisation de I’excés d’acide ajouté
initialement, lorsque le temps augmente a 60 mn.

Contrairement, aux essais 1, 2, 5 et 6, qui révélent des pH basiques supérieurs ou égal a 8, en
raison de I’ajout d’un excés de base initialement (pH=9).

Néanmoins, toutes les valeurs du pH sont comprises dans le domaine des limites de la norme
de I’OMS. Ce qui montre que le traitement de coagulation-floculation avec le chitosane et
dans les conditions opératoires choisies, ne compromet pas ce procédé et ne nuit pas a

I’environnement.

9 -
pH
8 -
ml
7- m2
6 - 3
5 - m4
pH
4 - m5
6
3 -
7
2 -
8
1- EB
0 A 1 1 | | | | 1 1 1 | OMS
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OoMS
NOd'essais

Figure 1V.1 : Histogramme montrant les variations du pH des essais du plan factoriel

pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute.

b. Résultats de controle de conductivité aprés le traitement

Tableau 1V.4 et la figure 1V.2, présentent les résultats de la conductivité apres traitement de

I’eau brute.

=
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Tableau IV.4 : La conductivité de I’eau brute apres le traitement
N° 1 2 3 4 5 6 7 8 EB | OMS
A 2170 | 2090 | 2640 | 2640 | 2100 | 2080 | 2600 | 2450 | 5540 | 2000
(uS/cm)
-Discussion

Une remarque genérale se dégage des valeurs de conductivité mesurée, qui sont toutes

supérieures a la norme de I’OMS, en particulier pour la valeur initiale de I’eau brute qui est

tres élevée (5540 uS/cm). Néanmoins, la conductivité diminue nettement apres le traitement,

et les valeurs sont moins élevées pour les essais 1, 2, 5 et 6 correspondant a un pH initial =9

(basique), tandis que les valeurs sont plus importantes et proches pour les essais 3, 4, 7 et 8

réalisés avec un pH initial = 9 (basique). Cela est du a la conductivité ionique des ions H™ qui

est relativement plus élevée que celle des ions OH" .

6000

5000

4000

A (uS/cm) 3000

2000

1000

A (uS/cm)

5 6

NOd'essais

8 EB

OMS

ml
m2
m3
m4

m5

EB
OMS

Figure 1V.2 : Histogramme montrant les variations de la conductivité des essais du plan

factoriel pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute.

c. Résultats de controéle de température apreés le traitement

Le tableau IV.5 et la figure 1V.3, présentent les résultats de la température apreés traitement de

I’eau brute.
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Tableau IV.5 : La température de I’eau brute apres le traitement

N© 1 2 3 4 5 6 7 8 EB OoMS
T(°C) | 221 21.9 22.6 22.6 21.8 21.9 22.2 22.1 20.5 25
-Discussion

Les valeurs de la température pour touts les essais sont proches entre elles et 1égérement au-

dessus de celle de I’eau brute, correspondant a la température saisonniére de la période

(printemps) du prelevement ainsi que du traitement. Neanmoins, celles-ci sont inférieures a la

norme OMS.
- ()
25 T ( C)
ml
20 -
m2
m3
15 -
m4
T(°C
(c) ES5
10 - nE
7
5 8
EB
O A 1 1 1 1 1 1 OMS
2 3 4 6 7 EB  OMS
NOd'essais

Figure IV.3 : Histogramme montrant les variations de la température des essais

d. Résultats de contréle de I’alcalinité apreés le traitement

du plan factoriel pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute.

Le tableau IV.6 présente les résultats du TA apres traitement de I’eau brute.

Tableau IV.6 : TA de I’eau brute aprés le traitement

NO

1

2

3

4

5

6

EB

OMS

TA(°F)

0

0

0

0

0

0
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-Discussion

Nous remarquons que le TA ( nul) de I’eau brute est le méme apres le traitement, malgré
I’ajout d’une base dans quelques essais (1, 2, 5, 6). Ceci est probablement du a la présence du
chitosane, qui réagit comme un acide en neutralisant I’exces de base forte au cours de la

coagulation-floculation.

e. Résultats de contréle de TAC apreés le traitement

Le tableau IV.7 et la figure 1V.4, présentent les résultats du TAC aprés traitement de I’eau
brute.

Tableau IV.7 : TAC de I’eau brute apres le traitement

N© 1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS
TAC 13.5 17.5 17 6.5 17 19.5 45 4 355 50
(°F)
>0 - TAC
45 -
mil
40 -
m2
35 -
m3
30 -
m4
TAC (°F) 25 - s
20 - =6
15 - 7
10 - 8
5 - EB
0 A 1 I 1 1 I I 1 I I 1 OMS
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OoMS
N°d'essais

Figure 1V.4 : Histogramme montrant les variations du TAC des essais
du plan factoriel pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute

-Discussion
D’apres les résultats du TAC apres traitement, on remarque que toutes les valeurs sont
inférieures a celle de I’eau brute initialement et & la norme de I’OMS. Ceci est expliqué par




Chapitre IV Résultats et discussion

I’ajout du chitosane qui neutralise I’exces de I’alcalinité dans le milieu en équilibrant I’eau. Le
TAC diminue pour les essais avec pH=4 (essais 4, 7, 8) et augmente pour le pH=9 (essais 1, 2,
5, 6) ainsi que pour la masse maximale de chitosane (essai 3).

Ceci est du soit a I’ajout de I’acide qui neutralise I’alcalinité de I’eau brute pour les premiers
cas, soit a I’ajout de la base qui accentue au contraire I’alcalinité pour les seconds cas

d’essais.

f. Reésultats de contrble de TH apreés le traitement

Le tableau IV.8 et la figure V.5, présentent les résultats du TH aprés traitement de I’eau
brute.

Tableau IV.8 : TH de I’eau brute aprés le traitement

NC 1 2 3 4 5 6 7 8 EB | OMS

TH(°F) | 415 595 | 835 88 59 54 823 | 853 85.5 50

% - TH
80 - m1l
70 - m2
m3
60 -
m4
50 -
TH(°F) ms
40 - "6
30 - 7
20 - 8
10 - EB
0 A 1 1 1 I I I I 1 1 1 OMS
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS Colonne2
NOd'essais

Figure IV.5 : Histogramme montrant les variations du TH des essais du plan factoriel

pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute

-Discussion
Nous remarquons que les valeurs du TH dépendent essentiellement du pH du milieu et

dépassent la norme de I’OMS, sauf pour I’essai 1.
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Les valeurs les plus élevées ont été obtenues au pH minimal égal a 4 (acide) pour les essais (3,
4, 7 et 8), par contre les valeurs sont moins importantes au pH maximal égal a 9 (basique)
pour les essais (1, 2, 5, 6). En particulier, le TH le plus élevé (88 °F) a été atteint pour I’essai
4, tandis que le TH le moins élevé (41,5 °F) a été réalisé pour I’essai 1. On note également,
une légére influence du temps d’agitation, qui fait diminuer le TH pour la valeur maximale du

temps (60 mn).

g. Résultats de contrdle de THca?* apres le traitement

Le tableau IV.9 et la figure IV.6, présentent les résultats du THca apres traitement de
I’eau brute.

Tableau IV.9 : TH Ca?*de I’eau brute aprés le traitement

NC 1 2 3 4 5 6 7 8 EB | OMS

TH Ca?*(°F) 18 29 49 58 24 25 50 | 545 | 59 20

60 - TH Ca%*
50 - m1
m2
40 - m3
m4
TH Ca?*(°F) 30 -
m5
6
20 -
7
10 - 8
EB
0 A 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 OMS
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS
NOd'essais

Figure 1V.6 : Histogramme montrant les variations du THc.?* des essais du plan factoriel
pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute

-Discussion
Comme pour le TH, les valeurs de THca sont supérieures a la norme, sauf dans le cas de
I’essai 1 (18 °F), mais elles sont inférieures a celle de I’eau brute (59 °F). On peut dire que les
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conditions : mehit=300mg (max) ; pH= 9 (max); t= 60 mn (max) sont optimales pour ce

parametre.

h. Reésultats de controle de chlorures apres le traitement

Le tableau V.10 et la figure IV.7, présentent les résultats des Chlorures apres traitement

de I’eau brute.

Tableau 1V.10: les chlorures CI- de I’eau brute aprés le traitement

NC 1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS
Cr 290.7 | 297.8 | 326.2 | 304.9 | 319.1 | 326.2 | 269.4 | 319.1 | 638.1 | 250
(mg/l)
700 - dosage de chlorures
ml
600 -
m2
500 - =3
400 - m4
cl [mg/1]
300 - ">
6
200 -
7
100 - 3
O A | 1 | | 1 | 1 1 | 1 EB
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS OMS
NOd'essais

Figure IV. 7 : Histogramme montrant les variations de CI™ des essais du plan factoriel

Pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute

-Discussion

Les concentrations en CI sont toutes supérieures a la norme, mais inférieures a celle de I’eau
brute avant traitement. La valeur minimale (269.4 mg/L) a été realisée pour I’essai 7 (Mchit
=50mg ; pH=4 ; t=60 mn). Les variations sont aléatoires, on peut dire que ce paramétre n’est

pas influencé sensiblement par les conditions opératoires des essais.
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i. Résultats de controle de la silice apres le traitement

Le tableau IV.11 et la figure 1V.8, presentent les résultats de la silice apres traitement de
I’eau brute.

Tableau 1V.11 : la silice de I’eau brute apres le traitement

NC 1 2 3 4 5 6 7 8 EB | OMS

[SiO2] | 230 | 04 | 01 | 036 | 033 | 032 | 052 | 035 | 1948 | 12
(mg/1)

20 - Silice
18 -

ml
16 -

m2
14 -

m3
12 -

m4

si [mg/1] 10 - us
8 - 6
6 - 7
4 - 8
2 - EB
O A 1 1 1 1 1 | | | | | OMS
1 2 3 4 5 6 7 8 EB OMS
N°d'essais

Figure 1V.8 : Histogramme montrant les variations de la silice des essais du plan factoriel

pour le traitement de coagulation-floculation de I’eau brute.

-Discussion

La concentration en silice de I’eau brute (19,48 mg/L) est nettement supeérieure a la norme
(12mg/L), et a celle de I’eau aprés traitement pour tous les essais. La valeur minimale
(0,1mg/) a éteé réalisée pour I’essai 3 (Mchit =300mg ; pH=4 ; t=60mn) tandis que la valeur
maximale (2,30 mg/) a été atteinte pour I’essai 1 (Mchit =300mg ; pH=9 ; t=60mn). Ce qui

signifie que la teneur en silice dépend principalement de la masse de chitosane.
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1V.2.3. Optimisation des facteurs influants et modélisation du rendement d’enlévement

Les niveaux des facteurs et leurs correspondances en variables centrées réduites ainsi que
L’ensemble des expériences réalisées, sont données respectivement dans les tableaux (1V-12)
et (IV-13). Les paramétres suivants gardent une valeur fixe tout le long des essais: la

vitesse d'agitation (& = 45tr/min), la chaux (Ca(OH)2 (6ml) . et la température (T=20°C).

Tableau 1VV-12 : domaine des valeurs des facteurs a deux niveaux

Variables Variables Niveau bas Niveau haut
réelles centrées
réduites -1 +1
Temps X1 15 60
(min)
pH X2 4 9
Mchit (MQ) X3 50 300

e -1 et+1 : Sont respectivement, les niveaux bas et haut du plan factoriel ;
La réponse y a modéliser est le taux d’élimination les paramétres physicochimiques ; calculés
comme suit (pour la dureté totale par exemple) :

Y(%) ==L %100

Avec :
TH; : la dureté totale de I’eau brute ;
THs : la dureté totale de I’eau traitée.

Les variables centrées réduites X1, X2 et X3 sont determinées par I’application de formule de

passage (l11-2).
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1V.2.2 Elaboration du modéle de deuxiéme degré

Le modele mathématique postulé s’écrit dans ce cas sous la forme suivante :

= bo + b1 X1 + b2 X2+ b3 X3 + b1z X1 X2 + b13 X1 X3 + b23 X2 X3
Pour élaborer le modele de second degré, on réalise les essais du plan factoriel complet a
deux niveaux (2%°%). Les matrices d’expériences du plan du second degré sont représentées

dans les tableaux ci-dessous.

a. Le rendement de la conductivité A (uS/cm).

Tableau 1V.13 : Matrice des essais du plan factoriel complet (2573

Variables codées

NO X0 X1 X2 X3 y(%) 9 (%) ei(%)

1 1 1 1 1 60,83 61,3037 -0,47375
2 1 1 1 -1 62,27 61,7963 0,47375
3 1 1 -1 1 52,84 52,3663 0,47375
4 1 1 -1 -1 52,84 53,3137 -0,47375
5 1 -1 1 1 62,09 61,6162 0,47375
6 1 -1 1 -1 62,45 62,9237 -0,47375
7 1 -1 -1 1 53,06 53,5337 -0,47375
8 1 -1 -1 -1 55,77 55,2962 0,47375

L’équation du modele prédit est :

Cond = 57,769 + 0,564 X1 - 4,141 X2 + 0,574 X3 + 0,114 X1*X2 + 0,204 X1*X3
+ 0,214 X2*X3

Tableau 1V.14 : Résultats statistiques de I’optimisation du rendement du parameétre de

conductivité par le plan factoriel

Termes Coefficients t-value F -value p-value
(>4,303 ; DDL=2)
X0 57,769 121,94 0,005
X1 0,564 1,19 1,42 0,445
X2 -4,141 -8,74 76,41 0,073
X3 0,574 1,21 1,47 0,439
X1*X2 0,114 0,24 0,06 0,850
X1*X3 0,204 0,43 0,18 0,741
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X2*X3 \ 0,214 0,45 \ 0,20 | 0,730

L’équaAtion du modeéle linéarisé est : |texp| = 21,87 (> tw =2,365) (DDL=7, 0=0,05)
Y=0,98761Y+ 0,71547

F=478,7 >1
R?= 98,76%
Pareto Chart of the Standardized Effects
704 Cond (response is Cond; & = 0,05)
68 Term 1271
66 Factor Name
B A X1
64 Box
. «c x
62 c
— n
L0
N A
584
56 - i
L]
544 AC
52 -
AB
50 T : T .
50 55 60 65 70 ‘ ‘ ‘ ‘ . . :
o 0 2 4 6 8 10 12 14
(%) Standardized Effect
-Droite de regression linéaire du modeéle- -Diagramme Paréto des effets des termes-
Cond Cond
Fitted Means Fitted Means
X X2 X3 X1*X2 X2
62 62 - —— 1
.- 1
o 60
58
& - 56-
= =
559 S u ,,//—"_'
w58 e " s XL X3 8
= - - § 62 —— 1
= = ¢ 8- 1
56 al "
L
55 56 —
54 2
53 T T T T T T -‘l e 4 e
1 1 1 1 1 1 X1 X2
All displayed terms are in the model. All displayed terms are in the model.

-Diagramme des effets par facteurs- - Diagramme des effets des interactions-
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Optimal XL X2 x3

(10 (10 10
Predict Low 10 10 10

Cond
Maximum
y = 629237
d = 1,0000

-Diagramme de la réponse prédite optimisée-

Figure 1V.9: courbe de régression linéaire du modele et diagrammes de contréle statistique

de I’optimisation du rendement de la conductivité par le plan factoriel a 3 facteurs.

Le rendement optimisé par le modele est : Reond (%)= 62,92% est prédit pour les
valeurs des facteurs suivantes :

X1—+1

X2 —-1

X3 —> +1

L’examen du diagramme des réponses estimées en fonction des réponses mesurées
(figure 1V.9) montre un bon coefficient de détermination R?>= 0. 9876, cela signifie
qu’il ya une bonne corrélation entre les réponses prédites par le modéle du plan
d’expérience et les valeurs expérimentales du process. Nous remarquons aussi
(diagramme des effets), que les facteurs temps (X1) et menit (X3) font augmenter
legerement les rendements, tandis que le facteur pH (X2) influence beaucoup plus les
résultats en faisant diminuer les rendements pour la conductivité, en passant de la

valeur minimale a la valeur maximale du facteur considéré.

b. Le rendementdu TH

Les valeurs sont consignées dans le tableau IV.15 et représentées par la figure 1V.10.

Tableau 1V.15: Matrice des essais du plan factoriel complet (24°%)

&
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Variables codées
N° X0 X1 X2 X3 y(%) 9 (%) ei(%)
1 1 1 1 1 51,46 47,95 3,51
2 1 1 1 -1 30,40 33,91 -3,51
3 1 1 -1 1 2,34 5,85 -3,51
4 1 1 -1 -1 0 -3,51 3,51
5 1 -1 1 1 30,99 34,50 -3,51
6 1 -1 1 -1 36,84 33,33 3,51
7 1 -1 -1 1 3,74 0,23 3,51
8 1 -1 -1 -1 0,23 3,74 -3,51

Equation de Régression linéaire du modéle:

TH =19,50 - 2,63 X1 -17,92 X2 - 1,55 X3+ 1,17X1*X2 + 3,22 X1*X3 + 1,96X2*X3

Tableau IV. 16 : Résultats statistiques de I’optimisation du rendement de TH par plan

factoriel a 2 niveaux.

Termes Coefficients t-value F -value p-value
(> ts, =4,303 ; DDL=2 ; 0.=0,05)

X0 19,5000 5,56 0,113

X1 -2,6325 -0,75 0,56 0,590

X2 -17,9225 -5,11 26,07 0,123

X3 -1,5500 -0,44 0,20 0,735
X1*X2 1,1700 0,33 0,11 0,795
X1*X3 3,2175 0,92 0,84 0,528
X2*X3 1,9575 0,56 0,31 0,676
L’équation du modele linéarisé | |tey,| = 12,98 (> tw =2,365) (DDL=7, a=0,05)

est :
Y=0,96563Y+0,67028 F=1,0356 ~1
R2=96,56%
" Pareto Chart of the Standardized Effects

60 (response is TH; o = 0,05)
Term 1271

X1
X2

®
nw>a

40|
AC

Y' (%)

204

AB

T T 1
0 20 40 60
Y (%)

0 2 4 6 8 10 » 14
Standardized Effect

-Droite de régression linéaire du modeéle- -Diagramme Paréto des effets des termes-
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TH TH
Fitted Means Fitted Means
X1 X2 X3 X1*X2 X2
o 0 \ -
a1

30

20
30

2 \ ‘\

10 20 —a

10

X1*X3 X2*X3
40

Mean of TH
Mean of TH

30

10

q 1 1 -1 1
-1 1 1 1 1 1 X1 X2

All displayed terms are in the model. All displayed terms are in the model.

Diagramme des effets par facteurs- - Diagramme des effets des interactions-

Optimal o ;% Té )1%
. gl Y ¥ X
D:09318 "0 Lol 110 [-10]
Predict Low 10

-10 -10

TH
Maximum
y = 47950
d=093179

-Diagramme de la réponse preédite optimisée-

Figure 1V.10: courbe de régression linéaire du modéle et diagrammes de contrdle
statistique de I’optimisation du rendement du TH par le plan factoriel a 3 facteurs

Le rendement optimisé par le modele est : RtH (%)= 47,95% est prédit pour les
valeurs des facteurs suivantes :

Xl—--1

X2—-1

X3—->-1

L’examen du diagramme des réponses estimées en fonction des réponses mesurées (figure
1V.10) montre un coefficient de détermination R?>= 0.9656 inférieur a 0,98, cela signifie que la
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corrélation entre les réponses prédites par le modéle du plan d’expérience et les valeurs

experimentales du process n’est pas suffisante pour le parametre TH.

D’apres le diagramme des effets de Paréto, il est fort probable que la dépendance du modeéle

soit plus importante du facteur pH ( terme B=X2) que des autres termes et facteurs. D’ou, il

faut réexaminer I’influence des facteurs et reformuler I’équation du modeéle, en ignorant soit

les deux autres facteurs (temps =A=X, mchit = C=X3) et négliger I’influence de certaines

interactions (AB et BC). Par ailleurs, on observe le méme type d’influence de la part des

facteurs sur les rendements du TH, qui font diminuer les valeurs en passant de la valeur

minimale a la valeur maximale des 3 facteurs. Sauf cette influence est nettement plus

importante pour le facteur pH (X2) (diagramme des effets).

c. Le rendement de la THca

Les valeurs sont regroupées dans le tableau V.17 et représentées par les diagrammes de la

figures IV.11.

Tableau 1V.17 : Matrice des essais du plan factoriel complet (2573

Variables codées
NC X0 X1 X2 X3 y(%) ¥ (%) ei(%)
1 1 1 1 1 69,49 70,65 -1,16
2 1 1 1 -1 50,84 49,68 1,16
3 1 1 -1 1 1,69 0,53 1,16
4 1 1 -1 -1 59,32 60,48 -1,16
5 1 -1 1 1 57,63 56,47 1,16
6 1 -1 1 -1 15,25 16,41 -1,16
7 1 -1 -1 1 7,67 8,83 -1,16
8 1 -1 -1 -1 50,85 49,69 1,16

Equation de régression linéaire du modele est:

THCa =39,09 + 4,97 X1 - 9,21 X2 - 6,24 X3 + 20,23 X1*X2 - 4,77 X1*X3 + 5,62 X2*X3

Tableau V.18 Reésultats statistiques de I’optimisation du rendement du parametre THCa par

le plan factoriel

Termes

Coefficients

t-value
(> twn =4,303)

F -value

p-value
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b0 39,09 33,70 0,019
X1 4,97 4,29 18,38 0,146
X2 -9,21 -7,94 63,04 0,080
X3 -6,24 -5,38 28,96 0,117
X1*X2 20,23 17,44 304,14 0,036
X1*X3 -4,77 -4,11 16,93 0,152
X2*X3 5,62 4,84 23,47 0,130
L’équation du modele linéarisé est: | |to,| = 52,24 (>t =2,365) (2=0,05 ; DDL=7)
Y =0,99781Y+0,08575 F=2729,49 >1
R?=99,78%
.y Pareto Chart of the Standardized Effects
80+ THCa Y (response is THCa; a = 0,05)
. e 27
ol " Extor g;ame
=X .
20 x
0 AC
0 » o E 0 0 5 10 15 2
Y(%) Standardized Effect
-Droite de régression linéaire du modeéle- -Diagramme Paréto des effets des termes-
THCa
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All displayed terms are in the model. All displayed terms are in the model.
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Optimal o i T
" L] 4 " .
D:1000 ¢y (10 r101 L0
Predict Low -1,0 -1,0 -1,0

THCa
Maximum
y = 70,650
d = 1,0000

-Diagramme de la réponse prédite optimisée-
Figure 1V.11: courbe de régression linéaire du modéle et diagrammes de contrdle

statistique de I’optimisation du rendement du THCa par le plan factoriel & 3 facteurs

Le rendement optimisé par le modéle est : Rrhca (%)= 70,65% est prédit pour les

valeurs des facteurs suivantes :

X1—-1

X2 —-1

X3 —-1
L’examen du diagramme des réponses estimées en fonction des réponses mesurées (figure
IV.11) montre un bon coefficient de détermination R?>= 0. 9978, cela signifie qu’il ya une
bonne corrélation entre les réponses prédites par le modele du plan d’expérience et les valeurs
experimentales obtenues dans les essais de coagulation-floculation pour le paramétre THCa.
Les trois facteurs influencent d’une maniére importante sur les résultats, le premier
(X1=temps d’agitation) fait augmenter les rendements tandis que les deux autres, X2 (pH) et
X3 (menit) font diminuer ceux-ci (diagramme des effets). Le diagramme de Paréto montre que
I’intéraction AB (X1X2, temps-pH) présente I’influence la plus importante sur les résultats.

d. Le rendement de CI-

Les résultats des valeurs expérimentales et des valeurs prédites sont portées dans le tableau

IV.19 et ceux du traitement statistique sont représentes par les diagrammes de la figure 1V.12.

Tableau 1V.19 : Matrice des essais du plan factoriel complet (2573

*
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Variables codées
NO X0 | X1 X2 | X3 y(%) 9 (%) ei(%)
1 1 1 1 1 54,44 53,05 1,39
2 1 1 1 -1 53,33 54,72 -39
3 1 1 -1 1 48,88 50,27 -,39
4 1 1 -1 -1 52,22 50,83 1,39
5 1 -1 1 1 50,00 51,39 -,39
6 1 -1 1 -1 48,88 47,49 1,39
7 1 -1 -1 1 57,78 56,39 1,39
8 1 -1 -1 -1 50,00 51,39 -0,39

L’équation du modele prédit par le plan est :
Cl=51,94-0,83 X1 +0,28 X2 -0,28 X3 -0,28 X1*X2 - 1,39 X1*X3 + 1,95 X2*X3

Tableau 1V.20 : résultats du controle statistique pour le parametre Cl par le plan factoriel & 2
niveaux

Termes Coefficients t-value F -value p-value (0=0,05)
(> th =4,303)

X0 51,94 37,40 0,017

X1 -0,83 -0,60 0,36 0,656

X2 0,28 0,20 0,04 0,874

X3 -0,28 -0,20 0,04 0,875
X1*X2 -0,28 -0,20 0,04 0,875
X1*X3 -1,39 -1,00 1,00 0,499
X2*X3 1,95 1,40 1,96 0,395

L’équaEion du modele linéarisé est: |texp| = 0,92 (> tn =2,365) (2=0,05; DDL=7)
Y =0,8654Y+6,99143
F=20,64 >1
R?=77,52%

Pareto Chart of the Standardized Effects

(response is Cl; o = 0,05)
e 1271
564

X1
X2
X3
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Aw>g
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50+
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-Droite de régression linéaire du modeéle- -Diagramme Paréto des effets des termes-
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-Diagramme de la réponse prédite optimisée-
Figure 1V.12: courbe de régression linéaire du modele et diagrammes de contrdle statistique
de I’optimisation du rendement de CI par le plan factoriel a 3 facteurs

Le rendement optimisé par le modéle est: Rci = 56,39% est prédit pour les valeurs des
facteurs suivantes :

Xl->-1
X2 > +1
X3—>+1

L’examen du diagramme des réponses estimées en fonction des réponses mesurées (figure
IV.12) montre un coefficient de détermination R?= 0.7752. Ce quui signifie qu’il n’existe pas
une bonne corrélation entre les réponses prédites par le modéle du plan d’expérience et les

valeurs expérimentales pour le paramétre chlorures.
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D’apres le diagramme des effets de Paréto, nous remarquons que les trois termes B (X2=pH),
AB (X1X2= temps-pH) et C (X3=mchit) sont de mémes importances et ont peu d’influence sur
les résultats. Ce qui nous suggere de revoir I’equation du modele, en éliminant ces termes de
I’équation. Par ailleurs, les coefficients des variables du modele sont trés faibles devant la

valeur de la constante X0 (o), ce qui montre que les résultats prédits sont peu influencés par

les facteurs et leurs interactions.

e. Le rendement de la silice

Les résultats sont rassemblés dans le tableau 1V.21 et les traitements statistiques sont

représentés par la figure 1V.13.

Tableau 1V.21 : Matrice des essais du plan factoriel complet (2573

Variables codées

N° X0 X1 X2 X3 y(%) 9 (%) ei(%)
1 1 1 1 1 88.19 82,18 6,01
2 1 1 1 -1 97.95 103,96 -6,01
3 1 1 -1 1 99.49 105,50 -6,01
4 1 1 -1 -1 98.15 92,14 6,01
5 1 -1 1 1 38.31 44,32 -6,01
6 1 -1 1 -1 98.36 92,35 6,01
7 1 -1 -1 1 97.33 91,32 6,01
8 1 -1 -1 -1 98.2 104,21 -6,01

L’équation du modeéle prédit par le plan factoriel est :

Silice = 89,50 + 8,67 X1 + 8,79 X2 - 6,45 X3 - 8,78 X1*X2 + 6,56 X1*X3 + 5,92 X2*X3

Tableau 1V.22: résultats du contr6le statistique du rendement de silice par le plan factoriel

Termes | Coefficients t-value F -value p-value
(>t =4,303 ; DDL=2 ; o =0,05) (=0,05)
X0 89,50 14,89 0,043
X1 8,67 1,44 2,08 0,386
X2 8,79 1,46 2,14 0,386
X3 -6,45 -1,07 1,15 0,478
X1*X2 -8,78 -1,46 2,14 0,382
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X1*X3 6,56 1,09 1,19 0,472
X2*X3 5,92 0,99 0,97 0,505
L’équation du modéle | |te,| = 7,62 (> tn =2,365) (2=0,05; DDL=7)

linéarisé est:
? = 0,90629 Y+8,38656 F= 5803>1

R2=90,63%

Pareto Chart of the Standardized Effects
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-Diagramme de la réponse prédite optimisée-

Figure 1V.13: courbe de régression linéaire du modele et diagrammes de contréle statistique

de I’optimisation du rendement de silice par le plan factoriel a 3 facteurs

Le rendement optimise par le modele est: Rsi = 105,5% est prédit pour les valeurs des
facteurs suivantes :

X1—-1

X2 —» +1

X3—>-1

L’examen du diagramme des réponses estimées en fonction des réponses mesurées (figure
IV.13) montre un coefficient de détermination R?>= 0. 9063 insuffisant, cela signifie qu’il
n’existe pas une bonne corrélation entre les réponses prédites par le modéle du plan
d’expérience et les valeurs expérimentales pour le paramétre silice.

De plus, le diagramme de Paréto montre des effets pratiquement similaires et de méme
intensites, en particulier pour les deux facteurs A(X1=temps), B (X2=pH) et de I’interaction
AB (temps-pH). On peut conclure, que I’équation du modele deépend d’une maniere
importante et équitable des 3 facteurs ainsi que de leurs interactions.

Néanmoins, le diagramme des effets montre que les résultats augmentent significativement
avec le temps d’agitation et le pH, tandis qu’ils diminuent avec la masse du coagulant-

floculant.

3



Conclusion Générale

Le travail entrepris dans ce mémoire avait principalement deux objectifs, qui sont d’une
part I’étude de la qualité physicochimique et microbiologique du I’eau du puits de forage
d’Ibourassen, et d’autre suggerer un procedé de traitement par coagulation — floculation
optimisé par un plan d’expeériences.

Différents parameétres ont été étudiés, le pH, la température, la conductivité, la dureté,
I’alcalinité, les chlorures, les nitrates, la silice, le fer et le plomb.

Dans ce travail, il nous est apparu important de commencer par une analyse physico-
chimique et bactériologique de I’eau brute avant traitement, pour mieux montrer I’efficacité
du traitement qui sera appliqué au cours de notre étude.

A partir des résultats et discussions présentés, nous avons pu conclure que :

= L’analyse bactériologique a révélé que le taux des germes totaux, coliformes totaux et
fécaux ainsi que les streptocoques fécaux sont absents ou peu présents dans I’eau brute. D’ou
celle-ci est conforme aux normes exigées par I’organisation mondiale de la santé (OMS).

= La majorité des parameétres physico-chimiques initiales de 1’eau brute dépassent les normes
fixées par I’OMS.

= Une bonne correélation entre les réponses prédites par le modéle du plan d’expérience, et
les valeurs expérimentales pour la majorité des parametres étudiés a été observée avec un
coefficient de régression linéaire > 98%.

Sauf pour le TH et les chlorures, qui ne vérifient pas suffisamment I’équation du modele, qui
tient compte de toutes les interactions jusqu’a I’ordre 2. Ce qui exige pour ces deux
parametres, d’opter pour un modele comportant uniquement les termes qui influent le plus sur

les résultats.

Au terme de ce travail, nous pouvons conclure que le traitement par le procédé de
coagulation —floculation de I’eau brute d’lbourassen, optimisé par le plan d’expérience
factoriel a 3 facteurs et a deux niveaux, peut prédire les conditions expérimentales optimales,
qui sont :

Temps d’agitation=60mn ; pH= 9 ; Mmchit = 300mg
sous la température ambiante, et peut étre efficace aussi pour I’élimination des MES, du fer,
du plomb et de la réduction de la dureté au seuil minimal. D’ou cette eau ainsi traitée,
présente une meilleure qualité de potabilité et pourra mieux convenir a son utilisation pour la

fabrication de I’eau ultra pure.

&
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ANNEXES

Annexe 01: Le matériel utilisé

A. Les appareils :
1. Une plaque chauffante avec agitateur magnétique

» Plaque chauffante
Une plaque chauffante est un appareil de laboratoire portable qui sert de source de pour

chauffer divers objets, elle peut étre couplée avec un systéme d’agitation magnétique afin
d’assurer une homogénéisation d’une solution.

» Agitateur magnétique
Instrument quasi-indispensable dans un laboratoire de chimie, I’agitateur magnétique sans

nom I’indique permet d’agiter une solution en utilisent la force magnétique.

Figure 1.1 : Photo de la plaque chauffante avec agitateur magnétique.

2. Une balance

Une balance est un instrument de pesée qui sert a évaluer des masses par comparaison avec
des « poids » dans notre étude on a utilisé une balance de précision 0.1 mg de marque
RADWAG.
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Figure 1.2 : Photo de balance de marque RADWAG.

3. Turbidimétre
C’est un appareil qui permet de mesurer la turbidité d’un liquide. On utilise un turbidimetre

plus précis que les yeux pour déterminer le trouble de I’eau.

Figure 1.3 : Photo d’un turbidimetre.

4. pH metre
Un appareil permettant de mesurer le pH d’une solution se composant d’un boitier
électronique et d’une sonde dotée de deux électrodes (I’une de réference et I’autre a potentiel

variable).
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Figure 1.4 : Photo d’un pH metre.

5. conductimetre
Un conductimetre est un appareil permettant de mesurer une propriété de conductivité cet

appareil est composé d’un génerateur basse fréquence, d’un ampéremetre et d’un voltmetre.

Figure 1.5: Photo d’un conductimetre.

6. Spectrophotomeétre UV-Visible

Un spectrophotométre est un appareil qui permet mesurer I’absorbance d’une solution



ANNEXES

a une longueur d’onde donnée ou sur région donnée du spectre.

Figure 1.6: Photo d’un spectrophotomeétre UV-Visible.

7. Etuve
Une Etuve est un appareil de chauffage fonctionnant le plus souvent a la pression
atmosphérique et permettant d’effectuer divers traitements thermiques a température régulée.

Figure 1.7: Photo d’une Etuve.
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8. Jar-test
Essais de floculation : Jar-test, en plus de la détermination de la dose de coagulant, ces essais
permettent de visualiser la floculation et de connaitre ses effets aussi bien sur I’eau décantée

que sur les boues.

Figure 1.8: Photo d’un Jar-test .
9. Spectrophotomeétre d’Absorption Atomique(SAA) :

Un spectrophotomeétre est un appareil qui permet mesurer I’absorbance d’une solution a une

longueur d’onde donnée ou sur région donnée du spectre.

Figure 1.6: Photo d’un spectrophotométre d’Absorption Atomique



B. La verrerie :

Pipettes 1, 2, 5 et de 10ml ;
Erlenmeyer 100,et de 250ml ;
Burettes graduées 25,et de 50 ml ;
Poire ;

Beéchers ;

Pissettes.

Entonnoirs ;

Fioles de 50, 100 et 250ml ;
Eprouvettes 15, 25, 50, et de 100 ml ;
Barreaux magnétiques ;
Spatules ;

Verres de montre ;

Tubes a essais ;

Porte tubes ;

Mortier et un pilon ;
Dessiccateur ;

Boittes pétries ;

Embouts ;

Autoclave ;

Bec bunsen ;

Micropipette ;

Pipette Pasture ;

Bains- Marie thermostatiques ;
Bec bunsen ;

Papier filtre ;

Papier absorbant ;

Capsule en porcelaine .
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ANNEXE N° 02 : préparation de la solution (Laboratoire)

1. Préparation d’un V=50 ml d’une solution de Phénophtaléine a 0.5 %

e Pheénolphtaléine 0.25g
e Ethanol 25ml

e Fiole 50ml

e Complété au trait de jouge avec I’eau distillée

2. Préparation d’un V=50 ml d’une solution de méthyle orange a 0.5 %

e Méthyle orange 0.5g
e Fiole 50ml
e Complété au trait de jouge avec I’eau distillee

3. Préparation d’un V=250ml d’une solution de H2SO4 a 0.02 N
o HySO4 109.9ul
e Fiole 250ml

e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée

4. Préparation d’un V=250ml d’une solution tampon ammoniacal a PH =10 :

e NH4Cl; 16.875g
e NH4OH 142.5ml
e Fiole 250ml
e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée

5. Préparation de noir erriochrome (N.E.T) :

e Noir d’erriochrome T(N.E.T) 0.59
e Chlorure de sodium NaCl 509

Broyer dans un mortier, Conserver a I’abri de lumiére
6. Préparation d’un v=1000 ml de solution EDTA-Naz 0.02N :

e EDTA (poudre séchée pendant 1 heure a180C°) 3.7298¢g
e Fiole 1000mL
e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée

7. Préparation du Murexide :

e Murexide 0.59
e NaCl 50g

Broyer dans un mortier Conserver a I’abri de la lumiere
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8. Préparation d’un VV=100ml d’une solution d’hydroxyde de sodium NaOH 1N :

e NaOH 2.04g
e Fiole 100ml

e Complété au trait de jouge avec I’eau distillée
9. Préparation d’un V=50 ml d’une solution de Chromate de potassium K2CrO4 :

e Chromate de potassium K2CrO4 5¢
e Fiole 50ml

e Complété au trait de jouge avec I’eau distillée
Conserver a I’abri de la lumiére
10. Préparation d’un V=250 ml d’une solution de Nitrate d’argent 0.02 :

e Nitrate d’argent (Ag NO3 séché) 8.537¢
e Fiole 250ml

e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée
Conserver a I’abri de la lumiere
11. Préparation d’un V=100ml d’une solution d’acide chlorhydrique a 50% :

e Acide chlorhydrique pure (HCI) 50ml
e Fiole 100ml

e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée
12. Préparation d’un V=100ml d’une solution de Molybdate d’ammonium :

e Molybdate d’ammonium 10g
e Fiole 100ml

e Complété au trait de jouge avec I’eau distillée
13. Préparation d’un V=100ml d’une solution d’acide oxalique :
e Acide oxalique 10g

e Fiole 100ml
e Complété au trait de jouge avec I’eau distillée

14. Préparation d’un V=100ml d’une solution d’hydroxyde de sodium NaOH :

e Hydroxyde de sodium 20g
e Sel disodique de I’acide éthylene diamine tétracetique 5¢
e Fiole 100ml
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Compléte au trait de jouge avec I’eau distillee.
15. Préparation d’un V=50mlI d’une solution d’azoture de sodium :

e azoture de sodium 25mg
e Fiole 50ml
e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillee.

16. Préparation d’un V=250ml d’une solution mére étalon d’azote nitrite a 100mg/I :

e nitrate de sodium anhydre 25mg
e Fiole 250ml
e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillee.

17. Préparation d’un V=100ml d’une solution fille étalon d’azote nitrite a 10mg/l :

e Solution mere étalon d’azote nitrite 10ml
e Fiole 100ml
e Complété au trait de jouge avec I’eau distillee

18. Préparation d’un V=500ml d’une solution de la chaux Ca(OH): :
e Ca(OH): 0.063g

e Fiole 500ml
e Compléte au trait de jouge avec I’eau distillée
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ANNEXE N°03: Courbes d'étalonnage

Tableau 1V : 01 : Etablissement de la courbe d’étalonnage pour le dosage de la
Silice par colorimétrie a une longueur d'onde fixée a 410nm.

C(mg/l) | 02 0.3 06
Abs 0.018 | 0.021 0.026
silice
0,03 -
y =0,0192x + 0,0146
0,025 - Ro L
. ’/‘/@@Q/‘
Abs 0,015 -
0,01 -
0,005 -
0 T T T T T T 1
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7
C (mg/1)

Figue 1V.01: Courbe d’étalonnage de la silice (SiO2) par colorimétrie a 410nm.

Tableau 1V.02 : Etablissement de la courbe d’étalonnage pour le dosage du fer par SAA

C (mg/l) 4 8 16
Abs 0.479 0.574 0.867

Colorimétrie a une longueur d'onde fixée a 510nm
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Fer

0,9 - y =0,0329x + 0,3325
0,8 - R?=0,990
0,7 -
0,6 -
0,5 -
0,4 -
0,3 -
0,2 -
0,1 -
0 T T T .

10 15 20
C (mg/1)

Figure 1VV.02 : Courbe d’étalonnage du fer par colorimétrie a 510nm

Tableau 1V.03: Etablissement de la courbe d’étalonnage pour le dosage du plomb par
SAA

C(mg/ll) |2 12 16
Abs 0.007 0.034 0.047

plomb

0,05 -
0,045 - y =0,0028x + 0,001
0,04 -
0,035 -
0,03 -
0,025 -
0,02 -
0,015 -
0,01 -
0,005 -
0 T T . .

0 5 C (mg/1) 10 15 20

Figure 1VV.03 : Courbe d’étalonnage du fer par colorimétrie a 510nm
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ANNEXE N°04 : Table de Student



Résumé :

L’eau est une ressource naturelle précieuse et essentielle pour de multiples usages. Son
utilisation a des fins alimentaires ou d’hygiene nécessite une excellente qualité physico-
chimique et microbiologique. Pour apprécier la qualité de I’eau du puits de forage
d’Ibourassen, destinée a I’alimentation de la station de fabrication de I’eau ultrapure de
CEVITAL, un contrdle physico-chimique et bactériologique a été réalisé, suivi d’un
traitement par coagulation-floculation optimisé par plan d’expériences factoriel a 3 facteurs et
a deux niveaux, visant a réduire au seuil minimal les valeurs de 5 parametres : la conductivité,
le TH, THca, TAC, CI et SiO>.

Mots clés: eau brute, qualité, physico-chimique, bactériologique, plan d’expérience,
Summary

Water is a precious and essential natural resource for multiple uses. Its use for food or hygiene
purposes requires excellent physicochemical and microbiological quality. To assess the water
quality of the Ibourassen wellbore, intended for the supply of CEVITAL's ultrapure water
production plant, a physicochemical and bacteriological control was carried out, followed by
a treatment by coagulation-flocculation optimized by 3-factor factorial and two-level factorial
experiments, aimed at reducing to the minimum threshold the values of 5 parameters:
conductivity, TH, THca, TAC, CI" and SiOa.

Key words: raw water, quality, physicochemical, bacteriological, experimental design.
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