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[StelilesTbreniatio])s

C : concentration molaire de la solution (mol/L)

Ce : concentration a 1’équilibre (mg/1).

CF : coliforme fécaux

Ci : concentration initiale. (mg/l)

CT : coliforme totaux

DO : La teneur en oxygene (mg/l) de I’eau de dilution au début de I’essai.
D5 : La teneur en oxygeéne (mg/l) de I’eau de dilution au bout de 5 jours d’incubation.
DBO : Demande Biologique en Oxygeéne

DCO : Demande Chimique en Oxygene

DO : la densité optique

€ : coefficient d’extinction molaire (L.molt.cm™)

ENPEC : Entreprise Nationale des Produits de ’Electrochimie

EPA :Eau Peptonée 10 fois concentrée

EPT : Eau Peptoné tamponnée

F : Facteur de dilution choisi tel que : 0,4 TO <TO - T5 <0,6 TO.

GT : germes totaux

| : intensité de la lumiere sortante.

lo : intensité de la lumiere entrante..

L : longueur de trajet optique (cm)

MES : matiére en suspension



ms : milli Siemens

nm : nanometre

P1 : le poids du filtre avant la filtration de 1’échantillon (exprimé en mg).
P2 : le poids du filtre apres la filtration de I’échantillon (exprimé en mg).
Pb : plomb

pH : Potentiel d’hydrogene

Qe : quantité adsorbée a I’équilibre en mg/g

Qm : quantité fixée maximale du soluté (mg/g)

STEP : Station d’Epuration des Eaux Polluées

TO : La teneur en oxygene (mg/l) de 1’échantillon dilu¢ au début de 1’essai.
T5 : La teneur en oxygene (mg/1) de I’échantillon dilué au bout de 5 jours d’incubation.
TDS : Teneur en Sels Dissous

UCP : Unité Cobalt Platine

UV : ultra violet

V : volume de I’échantillon filtré (exprimé en Litre).

VBRL : Viole Red Bile Lactose

VF : viande foie.
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Introduction générale

L’eau est une denrée de plus en plus rare en Algérie et de moins en moins renouvelable.
Elle fait actuellement I'objet d’une exploitation concurrentielle entre les besoins de la

population, ceux de I'agriculture et de I'industrie qui se disputent une disponibilité limitée.

La pollution des eaux de surface et souterraines est possible par les rejets d’eaux usées
tant domestiques qu’industrielles ainsi que par I'utilisation d’engrais et de pesticides en
agriculture. La pollution constitue a court terme, un risque de pénurie d’eau accentuée ce
qui impose la nécessité de protéger cette ressource contre toute altération et utilisation

irrationnelle [1].

Les métaux lourds sont des polluants engendrés par l'activité humaine qui ont un fort
impact toxicologique. Certains métaux sont des éléments nutritifs essentiels, d’autres connus
comme étant toxiques. Les métaux toxiques sont nombreux, mais on peut citer surtout le
chrome, le cadmium, le plomb et le mercure. lls ont des impacts sur les végétaux, les produits

de consommation courante et sur I'nomme [2].

L'utilisation des adsorbants capables de piéger ces micropolluants est intéressante
afin de diminuer le degré de pollution des eaux contaminées. Un certain nombre de travaux a
étudié ['utilisation de biosorbant, bon marché et efficient, comme alternatif ou procédé
complémentaire aux techniques existantes comme la précipitation chimique, la filtration,
échange ionique, le traitement électrochimique, les procédés membranaires, I'adsorption
sur du charbon actif, I’évaporation ...etc. ces techniques ont montré leurs limites comme
I'inefficacité a faible concentration, leur co(t élevé et la genése de grandes quantités de

boues secondaires [3, 4, 5].

L'adsorption est I'une des techniques faciles a mettre en ceuvre, elle est largement
utilisée pour le traitement des eaux. La recherche des adsorbants alternatifs et efficaces a
faible colit, de préférence issus des substances naturelles et déchets locaux a été mise a

I’étude par plusieurs chercheurs [6,7].

Dans ce contexte s’inscrit notre étude qui a pour objectif le traitement de I'eau usée de

I’'ENPEC riche en plomb par la boue de la STEP de la wilaya de Tiaret.

Cette étude est structurée en deux chapitres :

Ce travail comporte deux chapitres essentiels :



Introduction générale

e Le 1" chapitre ; est consacré a la description de la zone d’étude d’une part et d’autre
part, le matériel et méthodes qui décrivent la stratégie expérimentale adoptée.
e Le 2°™ chapitre : regroupe I'ensemble des résultats obtenus, leurs interprétations.

Enfin, nous finirons notre étude par une conclusion générale qui résume les principaux résultats.



Chapitre | :

Matériels et
Méthodes



Chapitre 1 Matériels et méthodes

I.1.Les objectifs du travail

Notre objectif est de faire une étude sur les caractérisations physico- chimiques et
bactériologiques des eaux usées de I’entreprise nationale des produits de 1’¢lectrochimie
« ENPEC - Sougueur » et étudier la capacité d’une boue résiduaire seche de la STEP de

Tiaret a épurer 1’effluent de cette industrie.

1.2.Date et lieu de travail

Cette étude a été réalisée au sein du laboratoire d’amélioration et Valorisation des
productions animales Locales ; et au sein de laboratoire de Microbiologie de I’institut des
sciences vétérinaire de I’Université Ibn Khaldoun de Tiaret ainsi que le laboratoire
ENPEC Sougueur durant la période allant du 27 février au 20 juin 2019.
1.3. Matériels et méthodes

1.3.1. Présentation de la zone d’étude

L’entreprise nationale des produits de 1’électrochimie (ENPEC): C’est une
entreprise nationale implantée au niveau de 3 wilayas sur le territoire national Alger,
(Oued smar), Sétif (El hassi) et Tiaret (Sougueur). L unité de Sougueur c’est une unité
d’accumulateurs a une activit¢ de production des batteries de démarrages

(électrochimiques).

Le processus de fabrication est accompagné des rejets de différentes catégories qui se

sont cités comme suit :

o Solides : contenant les grilles, des plaques rebutées par le processus, les scories
et les batteries rejetées ou récupérées de 1’extérieur.

o Poussieres : contenant 1’oxyde de plomb provenant de la manutention et la
manipulation des plaques.

o Vapeurs : contenant I’acide sulfurique provenant des opérations de formation des
batteries.

o Eau : contenant des poudres de plomb provenant essentiellement du lavage de

I’empateuse [8].



Chapitre |

Matériels et méthodes

1.3.2. Matériels et produits utilisés

1.3.2.1. Matériels biologiques
La boue de STEP de la wilaya de Tiaret.

Le tableau suivant présente les matériels et les produits utilisés.

Verrerie

-Burettes

-pipettes

pasteur
-éprouvette
- fiole

- Becher
-boite Petrie

-ampoule a

décanté

Appareillage

-Spectrophotometre

OPTIZEN 1412V
-balance OHAUS
-Bec benzene
-Bain marie GFL
-Réfrigérateur
Star light

-pH metre
-Conductimeétre
-Thermometre
-Oxymetre

-DBO

meétre

-Balance analytique

OHAUS
-Agitateur

MINI MR1 basic

KIKA labortechnik

-Etuve HERAEUS

Milieu de culture

-Gélose Nutritive
-Gélose Hektoen
-Gélose GNAB

-Gélose Chapman

-Gélose VF(Viande

Foie)

-Gélose VRBL
(Viole

RedBile Lactose)

-rappaport
vassiliadis
-milieu sélénite

cystine

Tableau 1 : Matériels et produits utilisés au laboratoire

Réactifs

-Acide Nitrique
-Acide Sulfurique
-Pbcl2

(Chlorure de Pb)
-Ammoniaque
-Sulfite

de Sodium
-Chloroforme
-Cyanure

de Potassium

-Citrate

d’ammonium

-Chlorhydrate
d’hydroxylamine

-Eau Peptonée
Tamponnée
(EPT)

-EPA
-Eau distillée

-Eau bidistillée

autre matériel

-tamis 150pm
-papier filtre

-Chronometre
-micropipette

-barreau

magnétique
-coton

- cuves pour
spectrophoto-

meétre



Chapitre 1 Matériels et méthodes

-Four a moufle -La Dithizone

HERAEUS

I. 3.3. Méthode d’échantillonnage et d’analyse des eaux
1.3.3.1. Prélévement de I’échantillon

La premiére étape de la partie expérimentale, s’intéresse au dépistage de la
pollution. Cette étape doit étre réalisée avec soin pour éviter toute perturbation des
caracteéristiques physico-chimiques et bactériologiques de 1’eau a analyser. L’échantillon

doit étre homogeéne et représentatif du I’ensemble a 1’eau ciblée par I’analyse.

Pour prélever un échantillon, il est recommandé d’utiliser un flacon en verre, de le
maintenir stérilisé, de I’introduire sous la surface de ’eau a 15 — 30 cm en dessous du
niveau de 1’eau puis retirer le bouchon pour remplir le flacon afin d’éviter toute sorte de

contamination de I’échantillon.

Au cours du prélévement il existe des analyses effectuées sur site telle que le pH, la
température, la conductivité électrique etc. Ses parameétres analysés sur site suite a la

disponibilité du matériels électroportatifs (pH metre, thermometre et Conductimétre...).

1.3.3.2. Conservation des échantillons

Il faut garder les échantillons dans une mallette isotherme de température entre 0°

et 4°C jusqu’a leur arrivée au laboratoire dans un délai qui ne dépasse pas les 24 heures.

1.4. Protocole expérimental
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Figure 1 : Protocole expérimental

1.5. Méthodes
1.5.1. Méthodes d’analyses bactériologiques
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Chapitre 1 Matériels et méthodes

L’échantillon prélevé a subi des analyses bactériologiques qui ont consisté a la
recherche et dénombrement de certains germes indicateurs de contamination tels que les
Coliformes totaux et fécaux, les Streptocoques, Clostridium , germes totaux, Vibrio-

cholerique et Salmonella..
1.5.1.1. Recherche et dénombrement des coliformes totaux (CT)

Les coliformes sont des batonnets, anaérobies facultatifs, gram (-) permettant
I’hydrolyse du lactose a 35°C [9].

Les coliformes regroupent les genres Echerichia, Citrobacter, Entérobacter,

Klébsiella, Yersinia, Serratia [10] .

La recherche et le dénombrement de 1’ensemble des coliformes (fécaux et totaux),
sans préjuger de leur appartenance taxonomique et de leur origine, est capital pour la
vérification de I’efficacité d'un traitement désinfectant et est d’un intérét nuancé pour

déceler une contamination d’origine fécale [11].

v" Mode opératoire

» trois boites de Pétri, d’un diamétre de 90 nm, recoivent chacune 1 ml de chaque

dilution
(10, 102,10%) de notre échantillon d’eau a analyser.

» Marquer sur chaque boite de Pétri le numéro d’enregistrement de 1’eau de ’ENPEC,
la température d’incubation et la dilution.

> Faire fendre la gélose VRBL

> Apreés refroidissement de la gélose, couler la aseptiquement dans les boites de Pétri
contenant les dilutions.

» Agiter doucement par un mouvement circulaire pour assurer un mélange homogéne
de I’eau avec la gélose sans faire des bulles.

» Laisser refroidir sur un plan parfaitement horizontal.

> Incuber les boites pendant 24 & 48 h & température 37 °c.

1.5.1.2. Recherche et dénombrement des coliformes fécaux (CF)



Chapitre 1 Matériels et méthodes

Les coliformes fécaux, ou coliformes thermo-tolérants, sont un sous-groupe des
coliformes totaux capables de fermenter le lactose a une température de 44°C. Ce sont
des batonnets Gram (-), aérobies et facultativement anaérobies ; on les désigne souvent
sous le nom d’Escherichia coli bien que le groupe comporte plusieurs souches différentes
[12], [13].

La recherche et le dénombrement des coliformes fécaux sont un examen proposé
en raison d'une concordance statistique entre leur présence et 1’existence d’une

contamination fécale quasi certaine [12].

v" Mode opératoire

On suit les mémes étapes de la recherche des coliformes totaux sauf la température de

I’incubation qui est de 1’ordre de 44°c.
1.5.1.3. Germes totaux

Cette méthode Consiste a une estimation du nombre total des germes présents dans

I’eau.

» Mode opératoire

= Trois boites de Pétri, d’un diamétre de 90 nm, recoivent chacune 1 ml de la
dilution
101,102,107,

* Marquer sur chaque boite de pétri le numéro d’enregistrement de 1’eau de
I’ENPEC, la température d’incubation et la dilution.

= Faire fendre la gélose nutritive.

= Lorsque la gélose est refroidie, couler la aseptiquement dans les boites de
Pétri contenant les dilutions.

= Agiter doucement par un mouvement circulaire pour assurer un mélange
homogene de I’eau avec la gélose sans faire des bulles.

= Laisser refroidir sur un plan parfaitement horizontal.

* Incuber les boites de chaque dilution a 37 “c pendant 72 heures.

1.5.1.4. Recherche et dénombrement des Clostredium sulfito-réducteurs



Chapitre 1 Matériels et méthodes

Il ya deux formes : sporulé et végétative:

» Mode opératoire

Dans un tube a essai stérile on met 5 ml de I’échantillon (eau usée de I’ENPEC), on le
chauffe a température de 90°c pendant 10 min et on le refroidit rapidement (effectuer un chogue
thermique) et le remplit de Gélose VF fondue et maintenu a 45 °c puis on ajoute 0.5 ml de
Sulfite de Sodium et quelques gouttes d’Alun de Fer ensuite on mélanger soigneusement sans

faire des bulles d’air et incuber le tube a 44°c pendant 24h.

Concernant la recherche de la forme végétative on suit le méme protocole précédant

mais sans chauffer notre échantillon.
1.5.1.5. Recherche et dénombrement des Salmonelles

Les Salmonelles appartiennent a la famille des Entérobacteriaceae qui sont des
bacilles a Gram négatif, anaérobie facultatif, habituellement mobiles grace a une ciliature
péritriche, mais des mutants immobiles peuvent exister [14].

Les Salmonelles sont en général considérées comme pathogenes bien que leur virulence
et leur pathogénese varient énormément : fiévres typhoides, salmonelloses systémiques,
gastro-entérites, toxi-infections alimentaires. Les h6tes naturels des salmonelles sont la
population humaine, les animaux domestiques, les volailles et le bétail ainsi que les
animaux sauvages, y compris les oiseaux communs. Les humains et les animaux peuvent
éliminer dans les selles des salmonelles non seulement en cas de maladie mais aussi en

tant que porteurs asymptomatiques [14].

» Mode opératoire

1.5.1.5. 1. Pré-enrichissement

Mettre dans un flacon contenant 225 ml de I’eau peptonée tamponnée 10 ml
d’échantillon d'eau de L’ENPEC, incuber les bouillons ensemencés a 37 °C pendant 18

au 24 heures.

Cette méthode permet de la multiplication des salmonelles et autres bactéries.

1.5.1.5. 2. Enrichissement en milieux sélectifs liquides
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Introduire 1 ml du bouillon de pré-enrichissement dans un tube contenant de 9 ml de

bouillon rappaport vassiliadis et incuber a 45°C pendant 24heures.

On suit les mémes étapes pour le milieu sélénite cystine et incuber a 37°C pendant 24

heures

1.5.1.5. 3. Isolement
A partir de bouillon d’enrichissement, effectuer un ensemencement sur le  milieu
sélectif Hekteon par des stries de quelque centimetres et des stries perpendiculaires

jusqu’au bout de la boite Pétri.
Les boites sont incubées a 37 °C pendant 24 heures.

Apres I’incubation si les colonies sont incolores avec ou sans centre noir on suspecte

la présence de Salmonella.

1.5.1.6. Recherche et dénombrement de Vibrio-cholérique

Est une bactérie a gram négatif, en forme de batonnet incurvé, mobile et responsable

chez I’homme du Choléra (une maladie épidémique contagieuse).

» Mode opératoire
o ensemencer un flacon de bouillon EPA avec 50 ml d’eau de I’ENPEC.
o Incuber a 37°c pendant 24 h.
o faire le repiquage dans un milieu GNAB.

o Incuber a 37°c pendant 24 h.

1.5.7. Recherche et dénombrement des staphylocoques

» Mode opératoire
= Dans une boite de Pétri, d’un diamétre de 90 nm, contenant le milieu
Chapman on fait I’ensemencement par étalement de 0.1 ml de notre
échantillon d’eau a analyser.

* Incuber la boite a 37 °c pendant 24 heures.

1.5.2. Méthodes d’analyses physico chimiques
1.5.2.1. Parametres physiques

11
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1.5.2.1.1. La Couleur

la détermination de la couleur de I’eau se fait par un examen visuel.
1.5.2.1.2. L’odeur

Pour comprendre I’origine des goits et des odeurs dans I’eau potable, I’approche
traditionnelle consiste en une enquéte systematique des sources chimiques et biologiques

et des réactions chimiques qui sont réputées causé ces problemes [15].
1.5.2.1.3. Le pH
» Détermination du pH

Il est utilisé pour exprimer le degré d'ionisation de I'eau. C'est la mesure de la
concentration en ions Hydronium (H30+) provenant de la dissociation des molécules
d’eau en proton H+.1l contréle les vies aquatiques et régule le processus d'épuration dans

les plans d'eau. Le pH dans I'eau naturelle varie entre 6,6 et 7,8 [16].
» Mode opératoire

Le pH a été mesuré a 1’aide d’un pH metre.
v" Allumer I’appareil.
v" Rincer avec I’eau distillée et sécher avec chiffon propre.
v" Collecter I’échantillon dans un récipient propre.

v’ Passer I’échantillon et lire le résultat.
1.5.2.1.4. La conductivité électrique

» Determination de La conductivité électrique

La conductivité permet d’estimer le degré de minéralisation d'une eau, elle est liée a
la force ionique. Elle est proportionnelle a la teneur en sels dissous (TDS). Elle s'exprime
en micro siemens par centimétre (uS/cm) [17].

» Mode opératoire

v" La conductivité électrique est mesurée a I’aide d’un conductimétre.
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v Collecter I’échantillon dans un récipient propre.
v Rincer plusieurs fois la cellule a conductivité.
v" Plonger I’électrode successivement dans 1’échantillon a mesurer.

v’ Attendre la stabilité de la valeur sur 1’écran pour lire le résultat.

1.5.2.1.5. La température
» Détermination de La température

La température influence beaucoup de phénomeénes physico-chimiques tels que
le pouvoir auto-épurateur d'une eau polluée, la solubilité des gaz, la conductivité et le pH
[18].

» Mode opératoire

On mesure La température a 1’aide du thermométre, elle est exprimée en degré

Celsius « C° ».

Collecter I’échantillon dans un récipient propre.
Rincer plusieurs fois le thermométre.

Plonger le thermométre dans le récipient.

D N N NN

Aprés la lecture de la température, enregistrer les valeurs de la température

dans la fiche d’échantillonnage (Le résultat est donné directement en °C).
1.5.2.1.6. Les matiéres en suspension
» Détermination des matiéres en suspension

Ce sont des substances minérales ou organiques insolubles d'origines diverses.
Suivant leur densité et les caractéristiques du milieu récepteur, elles évaluent la
répartition de la charge polluante entre la pollution dissoute et la pollution sédimentée
[19].

Elles sont exprimées en mg/I.

» Mode opératoire

v" Peser le papier filtre a I’aide d’une balance de précision.
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v' Faire passer I’échantillon de volume connu 100 ml.

v"Incuber le papier filtre dans I’étuve a 105° C.

v' Peser a nouveau le filtre jusqu’a la stabilisation du poids.

v Quantité des matiéres en suspension est obtenue par I’expression suivante :

MES (mg/l)= (P2-P1) / V

P1 : le poids du filtre avant la filtration de I’échantillon (exprimé en mg).

P2 : le poids du filtre apres la filtration de I’échantillon (exprimé en mg).

V : le volume de 1’échantillon filtré (exprimé en litre).

v Calcination : ¢’est une étape pour déterminer les matiéres en suspension

minérale et organique.

o

o

o

Peser la capsule 1 vide.

Peser le papier filtre qui contient la matiére en suspension.

Mettre le papier filtre dans la capsule 1 et entrer a 1’étuve a 550°C
pendant 5 heures.

Peser la capsule 2 vide.

Peser le papier filtre vide de méme poids du 1¢.

Mettre le papier filtre dans la capsule 2 et faire entrer a 1’étuve a
550°C pendant 5 heures.

Peser les deux capsules.

La matiére en suspension organique est obtenue par 1’expression suivante :

MES organique = MES totale — MES minérale

1.5.2.2. Parametres chimiques

1.5.2.2.1. La DBO
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>

Détermination de la DBO

C'est la quantité d'oxygene nécessaire aux microorganismes vivants pour assurer

I'oxydation et la stabilisation des matiéres organiques présentes dans l'eau usée.

Par convention, la DBO est la valeur obtenue aprés 5 jours d'incubation : DBO5. L'essai

normalisé prévoit un ensemencement microbien a l'aide d'eau usée domestique, d'une eau

de riviere ou d'un effluent de station et une incubation a 20°C. Dans le cas des eaux usées

industrielles, I'ensemencement microbien, la durée d'incubation, la toxicité et la

nitrification sont des facteurs pouvant influencer la DBO et doivent par conséquent étre

particulierement pris en considération [20].

>

Mode opératoire

Préparer 1’eau de dilution par le mélange de 5 ml de la solution phosphates + 10
ml de la solution saline (les deux solutions sont préparées précédemment) + 1 L

d’eau distillée,

Aérer la solution obtenue pendant 3 heures jusqu’a ce qu’elle contienne environ
8 mg/l d’oxygéne en prenant toutes précautions utiles pour ne pas la contaminer
par 1’addition de matieres organiques ou de métaux. Le jour de I’utilisation,

ajouter 5 ml d’eau d’ensemencement a cette solution,

Diluer I’échantillon avec de 1’eau de dilution. Le rapport de dilution est celui

indiqué par la mesure de I’oxydation au permanganate,

Vérifier que le pH obtenu est compris entre 6 et 8 avant d’ajuster le volume,
amener le pH a une valeur voisine de 7 ( la neutralité ) par I’addition d’acide

sulfurique ou de soude (NaOH),
Doser I’oxygene dissous dans le mélange,

Remplir complétement un flacon en verre a colle rodée avec ce melange en

veillant a ce qu’il ne reste aucune bulle d’air a I’intérieur,

Pratiquer un essai témoin en dosant 1’oxygene dissous dans I’eau de dilution,
conserver les flacons a 20° C + 1° C dans I’obscurité, mesurer 1’oxygeéne dissout

subsistant au bout de 5 jours.

La DBOS5 égale a :

DBO5 (mg d’oxygéne/l) = F (TO - T5) — (F — 1) (DO — D5)

TO : La teneur en oxygene (mg/l) de I’échantillon dilué au début de 1’essai.

15



Chapitre 1 Matériels et méthodes

TS5 : La teneur en oxygene (mg/l) de I’échantillon dilué au bout de 5 jours d’incubation.
DO : La teneur en oxygene (mg/l) de I’eau de dilution au début de 1’essai.
D5 : La teneur en oxygene (mg/l) de ’eau de dilution au bout de 5 jours d’incubation.

F : Facteur de dilution choisi tel que : 0,4 TO <TO - T5 <0,6 TO.
1.5.2.2.2. DCO
» Détermination de la DCO

C’est la quantit¢ d'oxygene consommée par les mati¢res existantes dans
l'eau et oxydables par voie chimique dans les conditions opératoires definies [21]. En
fait, la mesure correspond a une estimation des matieres oxydables présentes dans I'eau,
gu'elles soient d'origine organique ou minérale (chlorure, sulfure, fer ferreux, nitrite et
ammoniac). La DCO est lafonction des caractéristiques des matiéres présentes, de

leurs proportions respectives et des possibilités de lI'oxydation.
» Mode opératoire

v Introduire 10 ml d’échantillon dans le tube a réaction,

v Ajouter 5 ml de dichromate de potassium (K>Cr207) et quelques billes de verre

afin de régulariser 1’ébullition,
v Ajouter lentement 15 ml de sulfate d’argent (Ag2SO4) en milieu sulfurique,

v"Installer le tube a réaction dans le porte-tubes et mettre I’ensemble dans le bloc

chauffant,
v Connecter correctement le réfrigérant a air au tube a réaction,
v Enclencher I’interrupteur en position 1,

v Vérifier sur ’afficheur que le chiffre inscrit sous « PR » est 1 (c’est-a-dire le
programme n°1 composé de : palier n°1 a 150° pendant 30 mn et palier n°2 a 170°

pendant 60 mn.
v Démarrer I’analyse en appuyant sur « R/S ».

v" A lafin de I’analyse, I’appareil émettra une alarme, appuyer alors sur « R/S »
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v’ Sortir le porte-tubes et le poser sur le support de refroidissement.

v' Attendre 15 mn et rincer le réfrigérant toujours connecter au tube a réaction avec
75ml d’eau distillée.

v’ Laisser refroidir jusqu’a une température ambiante.

v Transvaser ensuite le contenu du tube a réaction dans un erlenmeyer de 500 ml
et doser par le sel de Mohr [(NH4)2Fe(S0O4)2,6H20 a 0,12 moles/I] en présence

de 2 gouttes de ferroine.

v Un essai a blanc est réalisé dans les mémes conditions de travail que 1’échantillon

en remplagant I’échantillon par I’eau distillée.

DCO (mg d’oxygene /1) = [8000 x T x (V2 — V1)]/PE
T : Titre de sel de Mohr.

V1 : Volume de burette de 1’échantillon.
V2 : Volume de burette de I’essai blanc.
PE : Prise d’essai échantillon.

1.5.3. Protocole de dosage du plomb par spectrophotométrie
L’analyse spectrophotométrique est basée sur ’intensité de la coloration de la
solution du a la présence d’un complexe coloré de I’ion en question.
La détermination des quantités de plomb est réalisée a I’aide d’un réactif spécifique qui
permettra de colorer la solution et d’en mesurer I’absorbance. Pour le plomb, le réactif
en question est la dithizone, c’est une méthode rapide convenable pour le dosage de
quantités déja assez importantes. Elle donne avec I’ion Pb?* un complexe rouge
(dithizonate de plomb) extractible par le chloroforme.
1.5.3.1. Préparation des solutions de dithizone

La préparation des solutions de dithizone sont faites selon les méthodes décrites par
W.1. Stephene (1988) pour le dosage des métaux lourds.

» Mode opératoire

o Solution chloroformique de dithizone

On dissout 0.1 g de dithizone dans 100 cm 2 de chloroforme.La solution est gardée a
’abri de la lumiére et de la chaleur[37].

o Solution aqueuse de dithizone
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Dans une ampoule a décanter, on mélange 6 cm® de dithizone chloroformique avec
10 cm® d’ammoniaque (0.5 M). On élimine la phase chloroformique (partie inférieur) et
on filtre la phase aqueuse qui sera gardée a I’abri de la lumiére et de la chaleur[37].
1.5.4. Spectrophotométre UV-visible

C’est une technique analytique quantitative repose sur la colorimétrie. Le
principe est d’analyser 1’absorbance ou la densité optique d’une substance chimique
donnée en solution a une longueur d’onde précise.
Les spectrophotometres UV/ visible permettent d’obtenir le spectre des composés
examinés sous la forme d’un tracé de I’absorbance en fonction des longueurs d’onde.
Le principe des spectrophotométres est basé sur la loi de BEER-LAMBERT exprimé ci-
dessous :
A=DO = log (lo/I) = €.L.C
A I’absorbance ou densité optique.
DO : la densité optique.
lo : intensité de la lumiére entrante.
| : intensité de la lumiére sortante.
€ : coefficient d’extinction molaire (L.molt.cm™)
L : longueur de trajet optique (cm).
C : concentration molaire de la solution (mol/l).
1.5.5. Courbe d’étalonnage
Il est nécessaire de tracer la courbe d’étalonnage DO=f(c) dans des conditions ou

la loi de Beer Lambert est vérifiée pour montrer 1’évolution de I’absorbance de plusieurs
solutions a des concentrations connues de plomb (0; 2.5; 5; 7 pg/l) en se placant a la

longueur d’onde 510nm.
1.5.6.Rapport solide /liquide (S/L)

Pour étudier I’influence du rapport solide liquide sur I’adsorption du plomb par la
boue de la STEP, en utilisant 100 ml de I’eau usée de ’ENPEC avec 3 masses de boue
(50, 100,200 mg)sous agitation a une température ambiante de 25 °c , le matériau est

complexe par la dithizone et lire au spectrophotometre a 510 nm.
1.5.7. Etude cinétique de la variation du pH

On mélange 50 ml de I’eau de I’effluent avec 50 mg de la boue de la STEP de Tiaret,

puis on observe les variations de pH pendant 2 heures (de 1 & 130 min)
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1.5.8. Etude cinétique (temps de contact)

La cinétique d’adsorption est 1’étude de I’évolution de I’adsorption au cours du
temps. Elle est réalis¢ dans des conditions opératoires suivantes : a une température de
25°C ,400 ml d’une solution de I’effluent brut et mise en suspension avec une quantité
de boue égale a 200 , 400 mg , les mélanges sont agités pendant des durées variables

allant de 1min a 120 min , les concentration du plomb sont dosées a 510 nm.
La quantité fixee est déterminée par la relation suivante :
Qe=(ci —ce )x v/m
Qe : quantité fixée a I’équilibre en ( mg /g )
ci : concentration initiale de 1’adsorbat en (mg/l)
ce : concentration résiduelle (a 1’équilibre) de 1’adsorbat en (mg/l)
v : le volume de la solution (L)

m : masse de biosorbant en (Q)

Le rendement d’¢élimination des colorants est défini par :

R%="%x100

ci

Ou:
ci : Concentration initiale du Pb testé en (mg/I).
ct : Concentration initiale du Pb testé a I’instant ( t ) en (mg/I).
R : Le pourcentage de la quantité du Pb fixé.
1.5.9. effet de la concentration initiale en polluants

Pour faire varier la concentration des polluants, nous avons procédé a une dilution
de I’effluent (1, Y2, ¥4,%). L opération est effectuée a une température ambiante et a pH

acide et quantité de boue égale a 25 mg.

Chague solution est porté une agitation pendant 2 h a vitesse de 120 tr /min ensuite

prendre des ampoules & décanter et mettre dans chaque ampoule 50 ml de 1’échantillon
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chlorhydrate d’hydroxylamine ;30 ml de solution alcaline cyanurée ; 0,5 de solution
aqueuse de Dithizone ;10 ml de chloroforme) , bien mélanger pendant 1 minute puis
laisser les deux phase se séparer ,Sécher le tube de I’ampoule a décanter puis insérer du

coton, éliminer la solution chloroformique et lire a 510 nm au spectrophotomeétre
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Chapitre 11

Résultats et discussion

11.1. Résultats des parameétres physico-chimiques

Le préléevement d’eau a été fait le 27/02/2019 au niveau de 1’unité ENPEC sougueur avant

traitement.

Les résultats physico-chimiques des eaux usées de 'ENPEC sont regroupés dans le tableau

suivant :

Tableau 2 : Les résultats des analyses physico-chimiques des eaux usées de ’ENPEC avant

traitement.
Normes

Parameétres Résultats Algériennes *
Température 14.2 30 °C
pH 2.7 6,5a8,5 pH
Couleur Gris- bleuatre Sans /

/
Odeur Désagréable Sans
Goat Désagreéable Sans /
Conductivité 2960 1000 mS/cm
DBO 12 35 mg/I
DCO 325 120 mg/I
Pb 3.55 0.5 mg/I
MES 25 35 mg/I
Turbidité 0.29 - NTU
TDS 41.5 - mg/I
Sal 0.1 - %
TAC CACOs 24 - mg/I
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Bicarbonates 00
Durete totale 4
calcium 3.40
Magnésium 14.18
Chlore 16.23
Sulfates 13.3
Nitrates NOs 0.44
Nitrites NO2 0.01
Ammonium 0.44
NHa4

mg/l
mg/l
mg/I
mg/I
mg/l
mg/I
mg/I
mg/l

mg/I

*Valeurs limitées des paramétres de rejets d’effluents liquides industriels selon le journal officiel

de la république algérienne N° 26, 2006

11.1.1.La température

D’aprés la figure 2 on remarque que la température des eaux usées de I’ENPEC est

inférieur aux normes peut étre attribué au contact direct avec I’air froid.

30 ~

25 -

20 A

15 +

T(°c)

La température

ENPEC

7 = Normes algeriennes

Figure 2 : Comparaison de résultat de la température de I’eau de I’ENPEC par les normes

algériennes
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11.1.2.Le pH

Selon les résultats d’analyses physicochimique on constate que le pH de 1’eau usée de
I’ENPEC est trés acide (pH= 2.7), ce résultat est plus faible que les normes algériennes qui
indique une valeur de pH varie entre 6.5-8.5, cette acidité de 1’eau usée de ’ENPEC peut étre

due a la présence de I’acide sulfurique qui est utilisé sous divers densités dans la fabrication :

H2So4 d=1,28 utilisé pour le remplissage de la batterie.
H2So4 d=1,33 utilisé pour le lavage de batterie.
H2So4 d=1,40 utilisé dans la préparation de la pate.

H2So4 d=1,05 utilisé pour former les plaques de la batterie.

Le pH

ENPEC

Ph
O B N W B U OO N 0 L
1

= normes algérienne

Figure 3 : Comparaison de résultat de pH de I’eau de ’ENPEC par les normes algériennes
11.1.3. Couleur

Nous remarquons une couleur grise bleuatre de I’eau usée de ’ENPEC a cause de la

contamination par des particules du plomb.
11.1.4. Odeur

L’eau usée de ’ENPEC a une odeur désagréable a cause de la présence de plusieurs
composants tels que les sels dissous et les métaux lourds comme le plomb, aussi le chlore et

d’autres molécules organiques issus de bactéries ou algues, qui causent cette odeur désagréable.
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11.1.5. Conductivité électrique

D’apres la figure 4 la conductivité de ’eau usée de ’ENPEC est tres élevée et supérieure
aux normes elle est due a I’accumulation des ions de divers composants a travers toute I’opération

de fabrication.

Le courant électrique est transporté par les ions de la solution, la conductivité augmente

lorsque la concentration des ions augmente [22].

La conductivité

3000

2500 -~

2000 -~ ENPEC

1500 ~ = Normes algeriennes

1000 A

Conductivité (mS/cm

500 A

Figure 4 : Comparaison de résultat de la conductivité de I’eau de 'ENPEC par les normes

algériennes
11.1.6. La DBO5
La DBO

40 -~
30 A
< ENPEC
[-T]
,§_ 20 - = normes algeriennes
2
o

10 -

0

Figure 5 : Comparaison de résultat de la DBO de I’eau de ’ENPEC par les normes algériennes
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La DBO c’est la quantité d'oxygéne nécessaire pour oxyder les matieres organiques
(biodégradables) par voie biologique (oxydation des matiéres organiques biodégradables par

des bactéries).

La toxicité et la nitrification sont des facteurs pouvant influencer la DBO et doivent par
conséquent étre particulierement pris en considération. La DBO est le meilleur indicateur de

pollution organique.

Selon les résultats obtenus (figure 5) la DBO de 1’eau usée de ’ENPEC est inferieure

aux normes a cause de la charge élevée des matiéres toxiques.

11.1.7. La DCO

La DCO

120 +

100 -

80 1 ENPEC

60 = normes algeriennes

DCO (mg/I)

40 A

Figure 6 : Comparaison de résultat de la DCO de I’eau de ’ENPEC par les normes algériennes

La DCO est influencée en fonction des caractéristiques des matiéres présentes, de

leurs proportions respectives et des possibilités de I'oxydation,
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Selon la figure 6 la DCO de I’eau de ’ENPEC est inferieur aux normes a cause une
consommation d’oxygéne dissous pour oxyder chimiquement les charges organiques dans

I’eau usée.

11.1.8. Le plomb

Selon les résultats obtenus figure 7 nous remarquons une augmentation de la
concentration du plomb dans 1’eau usée de ’ENPEC ceci est due essentiellement a sa utilisation

en fabrication des grilles en plomb et la formation de la pate a I'aide de I'oxyde du plomb et

I'acide sulfurique.

La contamination des eaux par le plomb présente un risque majeur pour le milieu récepteur
grace aux effets toxique du plomb non seulement pour la nature mais aussi pour la santé des
étre vivants tel que I'homme « un taux élevé du plomb sanguin ou ce qu’on l'appelle le

saturnisme [23].

Le Pb

4 =

3 .
= ENPEC
o
€ o - = Normes algeriennes
-1
Q.
o

a :'

0

Figure 7: Comparaison de résultat du Pb de I’eau de ’ENPEC par les normes algériennes

11.1.9. MES

Selon la figure 8 la matiére en suspension de 1’ecau usée de I’ENPEC est faibles et
inferieur aux normes algériennes parce que les matiéres organiques et minérales sont présente

sous la forme dissoute dans 1’eau pas en suspension.
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Figure 8 : Comparaison de résultat de la MES de I’eau de ’ENPEC par les normes algériennes

11.2. Analyses bactériologiques

Les résultats des parameétres bactériologiques des eaux usées de 'ENPEC sont résumés

dans le tableau suivant.

Tableau 3 : les résultats bactériologiques des analyses des eaux usées de ’ENPEC avant

traitement.

Micro-organismes Eau usée de PENPEC

Coliformes fécaux Absence

Coliformes totaux Absence

Germes totaux Absence

Staphylocoques Absence

Vibrio-cholerique Absence

Salmonella Absence

Clostredium sulfito-réducteurs Absence
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Les résultats des analyses microbiologiques révelent 1’absence total de tout les germes a
rechercher ceci peut étre expliqué par ’acidité de 1’eau de ’ENPEC (pH= 2.7) ce qui empéche la

croissance des germes qui nécessite un pH de 1’ordre de 6 a 7 pour leur développement [24].

Ces résultats peuvent étre attribués aussi a la richesse de cette eau en métaux lourds qui

sont toxiques pour les germes bactériens et inhibent leur développement et croissance. [25].
11.3. Essai de traitement de I’effluent par la boue

11.3.1.Courbe d’étalonnage

La courbe d’étalonnage montrant I’évolution de I’absorbance en fonction de la

concentration du plomb est représentée dans la figure 9.
La courbe a été obtenue en employant des solutions du Pb entre 0 et 7.5 ug/I.

Les valeurs obtenues montre qu’il ya une variation linéaire entre 1’absorbance et la concentration

du Pb avec un coefficient de corrélation R?=0.926 selon 1’équation suivante :
Y =0,0328 x + 0,1665

Ou:

y: L’absorbance a 510 nm.

x: Concentration du Pb en ug /I.

0.35
0.3
0.25

y =0.0328x + 0.1665
R?=0.9807

o
[N}

0.15

Absorbance

o
il

0.05

0 1 2 3 4 5

C(mg/1)

Figure 9 : courbe d’étalonnage du plomb
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11.3.2. Etude le rapport solide liquide :

L’influence de rapport solide liquide sur 1’adsorption du plomb par la boue de STEP est

représentée dans la figure 10

Qe(mg/g)
N w w w w
© b W o 9

N
N

N
n

R(S/L)

Figure 10 : Influence de R S/L sur I’adsorption du plomb par la boue de STEP
Condition : V eau EnPEC =100 mI, T=25°C.

D’apreés les résultats consignés dans | a figure 10. On remarque une diminution de la
quantité adsorbée du Pb*2 lorsque la concentration du solide /liquide augmente, la meilleure
quantité adsorbée est remarquée pour un rapport solide / liquide égale a %2, ce qui correspond a
une masse optimale égale a 0.05 g. L’augmentation de la quantité de biomasse diminue
légerement le temps d’équilibre et empéche les ions métalliques d’atteindre les différents site de
biosorption[26]. La réduction de la capacité d’adsorption peut étre due a 1’agrégation de
particules, résultant d’une masse élevée d’adsorbant. Une telle agrégation conduirait a une
diminution des sites actifs totaux sur la surface de I’adsorbant et conduirait aussi a une

augmentation de la longueur du trajet de diffusion. [27].
11.3.3. Etude cinétique de la variation du pH

Le pH joue un réle crucial dans la mobilité des métaux lourds ; il influence le nombre de

charges négatives qui peuvent étre mises en solution [28].

Une étude cinétique est réalisée a fin de déterminer les variations du pH pendant I’intervalle
d’étude (2 heures).
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t(min)

Figure 11 : Etude cinétique de la variation du pH durant I’adsorption
du Pb par la boue et T=25 “c.

D’apres la figure 11 on remarque que le pH augmente progressivement en fonction du
temps, mais le pH reste toujours acide (inférieur a 6) ce qui confirme bien que la boue de la STEP
possede un certain pouvoir tampon. L’augmentation de pH final indique qu’il ya une fixation des
protons par la biomasse [29]. Les biosorbants peuvent exprimer un effet tampon on modifiant le

pH du milieu a I’occasion des échanges protoniques entre la solution et le biosorbant [30].

Une étude [31] avait montré que I'augmentation du pH favorise la déprotonation des
complexes aqueux et des groupements fonctionnels de surface des phases solides. Du fait de la
diminution des quantités de protons, la compétition entre protons et cations métalliques est
plus faible donc les répulsions diminuent, ce qui accélére alors la formation de nouvelles phases.

Ainsi, la solubilité des cations métalliques diminue lorsque le pH augmente.
11.3.4. Etude de cinétique de fixation

L adsorption & été étudiée en fonction du temps pour déterminer la quantité du pb adsorbé
a différents intervalles de temps. Les différents résultats obtenus sont tracés sous forme de courbe

ge =f(t), ils sont représentés dans la figure 12.

32



Chapitre 11 Résultats et discussion

N

=4=200 mg

qe (mg/g)

== 400 mg

0 50 100 150

t (min)

Figurel? : La cinétique de fixation de Pb par la boue de STEP, le volume de I’effluent=400ml,
avec pH<6, T=25°C

D’aprés les résultats obtenus on constate que en 20 premiéres minutes une fluctuation de
la fixation du pb par les deux quantités de biomasse ( 200 et 400 mg ) ceci peut étre expliqué par

la fixation du plomb et le relargage de ce dernier par cette boue.

Entre 20 a 50 minutes, on remarque une augmentation de la capacité de fixation du Pb
pour les deux quantités de biosorbant . Le maximum d’élimination du pb est obtenu a 50min pour

les deux masses de boue 200 et 400 mg qui est de I’ordre de 3.50 et 3.39 mg/ g respectivement.

Aprés 50 min , on constate que la fixation du plomb par la quantité de boue de 200 mg
a atteint le plateau ce qui est due a la saturation des sites de biosorbant et qui correspond a la
capacité de fixation maximale (q max) de la biomasse. Tandis que avec la quantité de boue de
400 mg, on remarque une diminution du taux de fixation qui expliqué par un relargage du Pb par

le biosorbant par la suit cette fixation atteint le plateau.

Les résultats obtenues révélent que la quantité du pb fixé par 200 mg de boue est meilleur
par rapport & celle fixé par 400 mg car a forte dose de biosorbant la disponibilté des sites a haute
énergie diminue une large fraction des sites a basse énergie sont occupé ce qui a pour conséquence

la diminution de la capacité de fixation [35]
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11.3.5. Effet de la concentration initiale en polluants

Pour faire varier la concentration du polluant, nous avons procédé a des dilutions
1/2,1/4,3/4 de I’eau de ’ENPEC, I’opération se fait dans les mémes conditions précédentes,

excepté que la quantité de boue est 25 mg avec un volume de 1’eau de ’ENPEC égale a S0ml.

2.45 -

2.4 eau ENPEC
S 235 - =%
(@)]
= %
~ 2.3 -
8 =%

2.25 -

2.2 T T T 1

eau ENPEC % Ya %
Dilution

Figure 13 : Variation de dilution des polluants
Conditions (m=25 mg, V=50 ml, T=25 °c, agitation 2 heures)

Nous remarguons sur la figure 13 une augmentation de la quantité fixée de Pb pour les
dilutions % et ¥ tandis que pour la dilution % on remarque une diminution de la fixation du

polluant ceci expliqué par largage du Pb.
11.3.6. Le rendement d’élimination du Pb

La cinétique de la biosorption représente le taux d’élimination du biosorbat contr6lé par

le temps.
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Figure 14 : Rendement d’élimination du Pb par la boue de la STEP

Le rendement d’élimination du Pb par la boue de la STEP est représenté dans la figure
14, Les résultats obtenus montrent que le rendement d’élimination du Pb varie avec le temps

d’agitation, on a obtenu un maximum d’efficacité au bout de 50 min pour les deux rapports.

La valeur maximale d’élimination correspondante a ce temps est exprimée dans le tableau

suivant :

Tableau 10 : les valeurs maximales d’élimination du Pb par la boue de la STEP

La boue de la STEP
0.5/ 19/l
t(min) 50 50
R % 97,48 95,54
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Conclusion

La pollution par les métaux lourds est considérée aujourd’hui comme 'un des plus
importants problemes environnementaux. De nombreuses industries produisent et rejettent

des déchets contenant ces micropolluants dans I'environnement.

Les métaux lourds ont un caractére polluant avec des effets toxiques pour les organismes
vivants méme a faible concentration. C’'est le cas du plomb (Pb), le mercure (Hg) et le cadmium

(Cd).

Le traitement est devenu donc une priorité. Les procédés chimiques existant ne sont pas
économiques pour traiter de grands volumes d’eau contenant des micropolluants a faibles

concentrations [30].

La biosorption constitue un nouveau procédé de traitement biologique efficace et bon
marché. C’'est dans ce cadre que nous avons testé une boue de STEP dans la biosorption du

plomb d’une eau usée d’une industrie d’électrochimie (ENPEC- Souguer).

Les analyses physico-chimiques de I'eau de I'unité ENPEC de SOUGUEUR montrent une
forte concentration du plomb qui accuse une teneur de I'ordre de 3,55mg/| qui dépassant de

loin la teneur maximale admise qui est 0,5 mg/| selon les normes algériennes (2006).

Les résultats des analyses microbiologiques indiquent I’absence total de tous les germes a
rechercher (Coliformes fécaux et totaux, Germes totaux, Staphylocoques, Vibrio-cholerique et

Salmonella) ceci peut étre expliqué par 1’acidité de 1I’eau de I’ENPEC (pH= 2.7).

Les essais de traitement de ces eaux par une boue résiduaire de Station d’épuration

des eaux usées montrent que

> Le biosorbant posseéde un faible effet tampon en modifiant le pH du milieu de
2,7a5,8.

» L'étude cinétique montre que I'équilibre s’établit au bout de 50 minutes a 25°C
pour les deux rapports. Le maximum d’élimination du pb est obtenu pour un pH
5.

» Le rendement de I'adsorption du Pb est maximal est de I'ordre de 97,48% pour
un rapport =1/2.

» Une augmentation de la quantité fixée du Plomb lorsque la concentration initiale

en polluants diminue de 25% (dilution %a).
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Conclusion

On se basant sur tous les résultats, on peut conclure que la boue de STEP peut étre utilisée comme

un biosorbant efficace pour traiter I’effluent industriel de ’ENPEC (élimination du plomb) en
raison de sa disponibilité et de son faible co(t.
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Annexe | :

Tableau 5 : Détermination de la courbe d’étalonnage

concentration 0 25 5 7.5
DO 0.197 0.239 0.258 0.300

Tableau 6 : Détermination de rapport solide liquide

R(S/L) Qe (mg/g)
05 3,48
1 3,38
2 2,88

Tableau 7 : Etude cinétique de la variation du pH

t(min) pH

1 3,33
3 3,74
5 4,07
7 4,47
10 4,72
15 5,08
20 5,25
25 5,38
35 5,52
40 5,57
46 5,67
51 5,67
55 5,68
60 57
75 5,76
90 5,82
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Tableau 8 : Etude de cinétique de fixation

Rapport solide liquide 1/2

Rapport solide liquide 1

t (min) Qe (mg /g) Qe (mg /g)
1 3,2671 3,008
3 3,2226 2,87
5 3,31 2,312
7 3,56351 3,349
10 3,4608 3,107
15 2,7611 2,061
50 3,5052 3,391
65 3,503 2,803
120 3,4904 2,551
Tableau 9 : Effet de la concentration initiale en polluants
Dilution Qe (mg/g)

eau ENPEC 2,329

Ys 2,348

Ya 2,418

Ya 2,278

Tableau 10 : Le rendement d’élimination du Pb

Rapport solide liquide 1/2

Rapport solide liquide 1

t(min) R% R%
1 92,032 84,75
3 90,779 80,86
5 93,29 66,73
7 99,58 94,36
10 97,48 87,54
15 77,98 73,27
50 97,48 95,54
65 98,74 78,98
120 98,32 71,88
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Annexe 11

Préparation des dilutions

101 :1 ml de I’échantillon (eaux usée de ’ENPEC) et ajouter 9 ml d’eau distillé.
102: 1 ml de solution 10 et ajouter 9 ml d’eau distillée.

103: 1 ml de solution 102 et ajouter 9 ml d’eau distillée.

10*: 1 ml de solution 102 et ajouter 9 ml d’eau distillée.

105 : 1 ml de solution 10 et ajouter 9 ml d’eau distillée.

10 : 1 ml de solution 10 et ajouter 9 ml d’eau distillée.

Figure 15 : Résultat de recherche et dénombrement des Staphylocoques
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Figure 16 : Résultat de rECh‘E{ES%StS%%?SfEQE r{}gagg%sv ostredium sulfito-reducteurs

Figure 17 : Recherche et dénombrement de Vibrio-cholerique.
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Figure 18 : Résultat de recherche et dénombrement de Salmonella.

Figure 19 : Résultat de recherche et dénombrement des coliformes totaux.
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Figure 20 : Résultat de recherche et déenombrement des germes totaux

Annexe |11
Meéthodologie spectrophotométrique de dosage du plomb
Courbe d’étalonnage [34].

Numéro des 1 2 3 4 5

ampoules

Acide 10 10 10 10 10
nitriquel% (ml)
0,5 mg

10

10

Pbcl0,005 0 0,5 1 1,5 2
g/l(ml)

2,5

Solution

ammoniacale
. 30 30 30 30 30
sulfitée et

cyanurée(ml)

30

30

Solution aqueuse 10 10 10 10 10
de Dithizone

10

10

Concentration 0 25 5 75 10
du Plomb

12,5

15

Préparation des solutions

» Solution ammoniacale sulfitée et cyanurée :
o 5 volumes d’Ammoniaque

o volume de Solution de sulfite de sodium a 1%
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o 1 volume de Solution de cyanure de potassium a 2%
» Acide nitriquel% :

1 ml d’Acide Nitrique.et compléter avec ’eau distillé jusqu’a 100 ml.
» Pbcl20,005 g/l :
0,5 g de chlorure de Plomb et compléter avec I’eau distillée jusqu’a 100 ml.

» Solution de sulfite de sodium & 1% : 1 g de sulfite de sodium et-compléter avec

I’eau distillée jusqu’a 100 ml.
Dosage du plomb
* Principe

Cette méthode est basée sur la formation d’un complexe entre le plomb et la
dithizone, coloré en rouge et qui est soluble dans le chloroforme. La mesure de I’intensité
de la coloration permet d’estimer la quantité de plomb présent dans 1’échantillon analysé.

Le dosage au spectrophotométre se fait a une longueur d’onde de 510 nm [35].

Dans une ampoule a décanter de 100 ml ,mettre 50 ml de 1’échantillon,1 ml
d’hexamétaphosphate de sodium,1 ml de chlorhydrate d’hydroxylamine , 30 ml de
solution alcaline cyanurée , 0,5 de solution aqueuse de Dithizone et 10 ml de
chloroforme. Bien mélanger pendant 1 minute puis laisser les deux phase se séparer
.Sécher le tube de I’ampoule a décanter puis insérer du coton. Eliminer la solution

chloroformique. Lire a 510 nm au spectrophotometre [35].
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Figure 22: Résultat de la phase chloroformique (dosage de plomb)
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Résumé

Les métaux lourds sont des polluants engendrés par I'activité humaine qui ont un fort impact
toxicologique. Certains métaux sont des ¢léments nutritifs essentiels, d’autres connus comme étant
toxiques. Les métaux toxiques sont nombreux, mais on peut citer surtout le chrome, le cadmium, le
plomb et le mercure. lls ont des impacts sur les végétaux, les produits de consommation courante et sur
I'homme.

La présente étude porte sur Iutilisation d’une boue de STEP dans la biosorption du plomb d’une eau
usée d’une industrie d’électrochimie (ENPEC- Sougueur).

Les analyses physico-chimiques de I’eau de I’unité ENPEC de SOUGUEUR montrent une forte
concentration du plomb qui accuse une teneur de 1’ordre de 3,55mg/I tandis que les résultats
microbiologiques indiquent 1’absence total de tous les germes a rechercher.

Les essais de traitement de ces eaux par une boue résiduaire de Station d’épuration des eaux usées
montrent que Le biosorbant posséde un effet tampon en modifiant le pH du milieu de 2,7 4 5,8. L’étude
cinétique montre que 1’équilibre s’établit au bout de 50 minutes. Le maximum d’élimination du pb est
obtenu pour un pH 5. Donc, les résultats obtenus lors de cette étude montrent I’efficacité de la boue de
STEP pour traiter les milieux agqueux contaminés par le plomb.

Mots clés : Plomb, Poue, Biosorption, Eau usée ENPEC
udi.‘.n.“
Caig e AY) Gandl ¢ daalad Clhiia Galadl (oae L;jﬂeu)uhl.eju_d\}d‘)“d\bh‘uﬂu;wbub}hukﬂ\l\sﬂ\u.\w\
d;u\y’\_l@u_d\j du‘)ﬂjuaha‘)ﬂge_,.mﬁ\ﬁ\c P})S.“u_uu.\‘)d&uu)s_‘uu\l_u&uuﬂ_" aJ_\A;MLA\ udh.d\ PL»AJL}
i) g SOt calatiial) g bl

ua\...a)ﬂ&ﬁ;.“ual.muY\@uJLuumyuacM\DM‘ML«A@U‘;C_LJ\ d;,l\e\.\;.m\@mbﬂ\n&u;.u
(8 sl Al 5 5eSI) clainall Ak ol 4S5 ) AlaS 5 568 deliall e Aailil Aleaios) slall

a1 Glle 158 5 (5 ) (o8 AuaasS 5 5gl) atiall A o) 3 520 52 sl A€l iyl sl gl
L Gl a8l e A1 Ll ) A s Sal ) a5 (m 3 J/e3 55 Y dmy

Gavb o Jole il L Aalall A o) guall 3alall of ) Alesiosall slpall Aadlas ddans (3 il olaall 028 Aallae ol il s
A58 50 2 o )5 O AS ol Al pall cuyelal 5.8 (N 2.7 (e dansll & A ganll A o Jpaad

.5 Gum geall ds 53 b oy (alea I A1 Y iV 2al)

ol 53 (e Aleniusall slyal) dallas dase (e il Ja gl Allad el ) jall 038 Lgile Jgeand) o3 3l bl ol ¢
.oabea I 45 slal) 2l Lol N1 2 3le 8 @)l

Al 5 S claiiall dida o) S 5l Alerional) slpall ¢g saal) paliaia¥) cda gl | abia Hl) rdpui 1) Cilals))
Abstract

Heavy metals are pollutants generated by human activity that have a strong toxicological impact. Some
metals are essential nutrients, others known to be toxic. Toxic metals are numerous, but we can mention
mainly chromium, cadmium, lead and mercury. They have impacts on plants, consumer products and
humans.

This study investigates the use of STEP sludge in the lead biosorption of wastewater from an
electrochemical industry (ENPEC-Souguer).

The physicochemical analyzes of the water of the ENPEC unit of SOUGUEUR show a high
concentration of the lead which accuses content of the order of 3,55mg / | while the microbiological
results indicate the total absence of all the germs to research.

The tests of treatment of these waters with wastewater treatment plant wastewater sludge show that the
biosorbent has a buffering effect by modifying the pH of the medium from 2.7 to 5.8. The kinetic study
shows that equilibrium is established after 50 minutes. The maximum removal of pb is obtained for pH
5. Therefore, the results obtained in this study show the effectiveness of STEP sludge in treating lead
contaminated by lead.

Key words: Lead, Sludge, , Biosorption, Wastewater ENPEC.



