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Abstract :

This work deals with the clarification of water by adding a biofloculant. The product

called "cactus gel" is extract from cladodes of cactus by hot maceration.

The biofloculant was characterized by different techniques to gain access to its

functional group as well as its rheological behavior under different conditions.

Its effectiveness has been tested against the turbidity and organic matter to assess

its flocculent appearance.

The best results were obtained with a gel volume of 0.08 ml per liter of sample
where the reduction rate was more than 96% over the entire range of pH studied.

However it is less effective against the humic acids.

The biomaterial extracted from cactus is available, biodegradable and offers

excellent results without damaging the environment.

Key words: clarification, biofloculant, maceration ,cactus gel.
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Résumé :

Ce travail porte sur la clarification des eaux par 1’ajout d’un biofloculant.Le produit
qu’on a appelé « gel de cactus » est extrait a base des cladodes de cactus par une

macération a chaud.

Le biofloculant a été caractérisé par différentes techniques afin d’avoir acces a ces
groupement fonctionnels ainsi qu’a son comportement rhéologique dans différentes
conditions. Son efficacité a été testée vis-a-vis la turbidité et la matiere organique

pour évaluer son aspect floculant.

N

Les meilleurs résultats ont été obtenus a un volume de gel de 0.08 ml par litre
d’échantillon ou le taux de réduction était supérieur a 96% sur toute la plage du pH

étudié. Néanmoins son efficacité est moindre vis-a-vis les acides humiques.

Le biomatériau extrait du cactus est disponible, biodégradable et offre de trés bons

résultats sans porter atteinte a I’environnement.

Mots clés : clarification, biofloculant ,macération, gel de cactus.
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Introduction générale

De nombreux travaux ont ét¢ menés afin d’éliminer la matiére en suspension
présentes dans les eaux par voie physicochimique. Pour éliminer ces particules, on a
recours aux procédés de coagulation et de floculation. La coagulation a pour but
principal de déstabiliser les particules en suspension, c'est-a-dire de faciliter leur
agglomération. En pratique, ce procédé est caractérisé par l'injection et la dispersion
de produits chimiques. La floculation a pour but de favoriser, a 1'aide d'un mélange

lent, les contacts entre les particules déstabilisées.

Ces particules s'agglutinent pour former un floc qu'on pourra facilement éliminer par
décantation. Ces produits chimiques appelés coagulants pourront avoir des effets
néfastes sur la santé humaine et I’environnement. Le sulfate d’Aluminium est le
coagulant les plus utilis€ en coagulation-floculation de part sa disponibilité et son

prix.

Néanmoins, I’Aluminium apporté par les coagulants représente un risque sanitaire et
organoleptique important. En effet, s’il se retrouve dans les eaux de boisson,
I’Aluminium apporté par le coagulant pénetre préférentiellement dans les cellules
cérébrales et bloque leur fonctionnement. Ce processus pourrait entrer en cause dans
la genese de la maladie d’Alzheimer et d’autres maladies analogues. Une étude
canadienne met en évidence une corrélation entre démence et absorption d’une eau
riche en Aluminium et pauvre en Fluor. Outre ces aspects sanitaires, 1'aluminium peut

floculer dans le réseau de distribution et troubler I'eau.[1,2]

Ces produits synthétiques ont des effets néfastes sur la santé humaine et sur
I’environnement, cependant chercher des produits alternatifs devient une nécessité
cruciale. Dans un contexte sanitaire, environnemental et de développement durable;
nous allons concentrer nos études a faire intégrer des produits biodégradables dans le
processus de traitement des eaux. Pour cette raison nous avons choisi de travailler sur

la valorisation des cladodes de cactus produit localement.

L’objectif de notre travail est de substituer les produits synthétiques utilisés lors de la
coagulation-floculation par d’autres produits naturels. Dans ce contexte et en
premier lieu la partie bibliographique donne un apercu sur le traitement des eaux

potables, la plante d’Opuntia Ficus Indica, son utilisation dans le traitement des eaux
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et nous terminons ce chapitre par une introduction a la rhéologie .En outre nous allons
citer les différents matériels et méthodes suivis lors de la réalisation de ce travail. Par
ailleurs, nous allons utiliser le gel biodégradable extrait a partir des cladodes du cactus
comme agent floculant en faisant varier le pH la concentration etc. En outre nous
allons effectuer une caractérisation du gel de cactus pour mieux comprendre les
mécanismes mis en jeu. Les différents résultats obtenus seront interprétés. Enfin la

conclusion générale reprendra 1’essentiel des résultats.



Chapitre 01 :

Synthese bibliographique
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1.1 Description générale d'une chaine classique de traitement d'eaux de surface

Le principal objectif d'une station de production d'eau potable est de fournir un produit qui

satisfait a un ensemble de normes de qualité a un prix raisonnable pour le consommateur.

L'efficacité du traitement adopté dépendra de la facon dont sera conduite 1'exploitation de
l'usine de traitement. Pour atteindre l'objectif souhaité, l'exploitant devra d'une part
respecter certains principes élémentaires pour assurer le contrdle du processus de
traitement et le controle de l'eau traitée, et d'autre part disposer d'un certain nombre de

moyens technique et humains [3].

Le schéma classique d’une station de potabilisation d’une eau de surface est généralement

constitué des étapes suivantes :

Figure 1-1 : Schématisation d’une station de potabilisation d’une eau de surface.

1.1.1 Le pré-traitement

Les eaux brutes doivent généralement subir, avant leur traitement proprement dit, un

prétraitement comportant un certain nombre d’opérations :

1.1.1.1 Le dégrillage etle tamisage :(réservés aux eaux de surface

Ce sont des procédés physiques. Les gros déchets sont retenus par une simple grille, les

plus fins dans des tamis a mailles fines.

1.1.1.2 La préoxydation :

C’est un procédé chimique qui utilise le chlore (ou I’hypochlorite de sodium), 1’ozone, le
dioxyde de chlore ou le permanganate de potassium. Il est destiné a permettre 1’¢limination
du fer et du manganese (notamment pour les eaux souterraines), de la couleur et des algues
(essentiellement pour les eaux. La préoxydation empéche le développement algal dans les

bassins lorsque la station travaille a ciel ouvert (photosynthese).[4]
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1.1.2 La clarification :

Clarifier une eau, c’est la débarrasser de toutes les particules colloidales et en suspension
qui ont échappé au prétraitement et qui communiquent a I’eau une turbidité et une couleur
indésirable. Elle s’effectue par : Coagulation-floculation, décantation et filtration. Une
attention particuliere sera accordée dans cette partie a la coagulation-floculation puisse

qu’elle constitue le traitement qui sera utilisé en partie expérimentale.

1.1.2.1 La coagulation-floculation :

a. Définition :

Pour comprendre les processus de la coagulation -floculation, la connaissance du terme
colloide est nécessaire. Un colloide est un agrégat des atomes / ions ou molécules dont la
densité est proche de celle de 1'eau avec des diametres assez petits que la gravité n’est pas
en mesure de les déstabilisés. C’est une suspension de particules solides fines dans un

solvant liquide. [5]

Les processus de coagulation- floculation sont les stratégies de traitement des eaux qui
sont appliquées pour éliminer les particules colloidales de l'eau. La coagulation est
l'addition et 1’agitation rapide de coagulant (FeCls, Al> (SO4); , synthétiques, polymeres
naturels, etc.) dans les eaux a traiter en vue de déstabiliser les particules et initier
l'agrégation des particules colloidales par neutralisation des forces qui les maintiennent
stables tandis que la floculation est 1'agitation lente douce qui favorise 1'agrégation des
particules déstabilisées qui conduit finalement a la décantation rapides flocs [6]qui sont

ensuite physiquement séparés de la phase liquide.

b. Aspects théoriques : stabilité des suspensions colloidales :

Les particules en suspension dans l'eau sont soumises a des forces opposées qui varient
avec la distance entre ces particules. L'énergie potentielle d'interaction entre deux
particules est la somme de 1'énergie d'attraction de van der Waals et de 1'énergie de
répulsion électrostatique liée aux charges de surface des colloides. Aux valeurs de pH
habituelles d'une eau de surface (pH compris entre 5 et 8), la surface des colloides est

généralement chargée négativement.

Lorsque les particules se rapprochent sous l'effet du mouvement brownien ou de 1'agitation
de la solution, 1'énergie d'interaction quasi nulle a grande distance devient négative, les

molécules s'attirent. Puis les forces électrostatiques deviennent prépondérantes. Les
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N

particules se repoussent. Cette énergie de répulsion est maximale a un niveau
correspondant a l'énergie d'activation ou « barriere d'énergie » Emax. Le systtme est
d'autant plus stable que Emax est élevée. Si l'on arrive a surmonter cette barriere
énergétique, les forces attractives deviennent a nouveau prépondérantes et il y a
coagulation. Pour cela, il faudrait agiter ou chauffer I'eau pour que 1'énergie cinétique des
particules soit supérieure a Emax, ou bien il faut réussir a abaisser la valeur de la barriere

d'énergie.

L'apport énergétique nécessaire étant considérable compte tenu des volumes mis en jeu, il
est bien préférable de chercher a diminuer Emax par un ajout de cations susceptibles de

neutraliser la charge de surface en s'adsorbant sur la surface des particules.

Il est possible de mesurer la différence de potentiel qui existe entre le voisinage d'une
particule et le sein du liquide a l'aide d'un appareil appelé zétametre qui la détermine par
observation de la migration des particules sous 1'action d'un champ électrique. Sous

l'influence du champ électrique, les particules se déplacent jusqu'a atteindre une vitesse
limite correspondant a 1'équilibre entre la force €lectrique d'attraction et la force de friction
due a la viscosité du milieu. La valeur du potentiel électrique correspondant, appelée
"potentiel z&€ta" ou potentiel électrocinétique, est indépendante du diametre de la particule.
Le potentiel zéta caractérise la stabilité d'une suspension de colloides : plus sa valeur

absolue est élevée et plus le systeme est stable. [7]

c¢. Les modes d'action des coagulants et floculants:

Pour favoriser la séparation des colloides, il faut d'une part déstabiliser la suspension par
annulation du potentiel z€ta - c'est 1'étape de coagulation - et augmenter la taille des

microflocs issus de la coagulation - c'est I'étape de floculation.

d. Mécanisme de la coagulation-floculation :

On peut considérer qu’il existe quatre grands mécanismes qui agissant individuellement ou

ensemble dans la coagulation floculation [8,9]

I.  Réduction de I’épaisseur de la couche ionique (compression de la double
couche): transportée par les particules, par augmentation de la force

ionique de la solution.
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Adsorption et neutralisation des charges ioniques : par ajout d’un réactif

chimique contenant des contres ions du colloide.

Adsorption et pontage entre les particules : par utilisation des polymeres

de haut poids moléculaire.

Piégeage des particules (sweep floculation): par formation de polymeres

d’hydroxydes minéraux volumineux.

Le tableaul-1 donne un bref apercu des principes et considérations expérimentales qui

peuvent étre expérimentalement utilis€¢ pour différencier un mécanisme de I’autre.

Tableaul-1 : Les principes et les considérations de chaque mécanisme de coagulation

[11].
Mécanismes Adsorption et | Sweep floculation Compression de la | Adsorption et
neutralisation  de double couche pontage
charge
Principe Les particules | Les particules | L'augmentation de la | Lorsque de petites
colloidales sont | colloidales sont | force ionique du | doses de macro-
attirés /sorbées sur le | emprisonnées /noyées | systeme colloidal | polymeres sont
coagulant avec une | dans le précipité | cause la compression | ajoutées a un systeme
charge opposée qui | d’hydroxyde de la double couche | de  colloides, les
les neutralisent amorphe croissant et | entrainant une | particules s’
sont  effectivement | déstabilisation = des | adsorbent sur
éliminées particules. Les | polymeres, une
répulsions chaine  individuelle
électrostatiques sont | devient attachée a
surmontés par les | plusieurs particules et
forces attractives de | les comblant ainsi
Van Der Waals ensemble (pontage ou
réticulation)
Méme quantité
Effet du dosage Eel.atu?n . L'augmentation  de d’électrolyte est | Relation
toichiometric entre coagulant . ., L. .
nécessaire. Stoichiometric entre
laconcentration de | progressivement la concentration des

Effet du dosage apres

I’optimum

colloide et le dosage

optimal.

Restabilisation  des

colloides

Ce qui implique une

améliore I'élimination

des particules

Amélioration du %

de réduction.

Le risque de

Pas du surdosage du
coagulant.
Méme quantité d’

indifférent électrolyte

colloide et le dosage

optimal.

Floculation diminuée
en raison de la

stabilisation stérique.
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La dureté du floc et

ca rupture

Autres considérations

diminution du % d’

élimination des
polluants
formation  intégrale

de flocs apres rupture

petit mais résistant

Donne une mauvaise
élimination des
particules dans les

suspensions diluées.
Floculation optimale

au point de charge

nulle.

(5]

surdosage est évité
pour  limiter le

volume des boues

Flocs faibles. La

rupture des  flocs
n’est pas enticrement
réversible (grand

mais lache)

Flocs se forment plus

rapidement et

devient beaucoup
plus grande,
réalisation plus

grande du degré de
séparation que par
neutralisation de
charge. Les
mécanismes les plus
importants dans le

traitement des eaux

[11]

est nécessaire

Responsable du delta
formation lorsque
l'eau de la riviere se
mélange avec 1’eau

salée (mer / I'océan)

Pas tres efficace dans
le traitement des eaux

usées.

[8-12]

Flocs solides qui ne
peuvent pas réformer

une fois rompue.

Adsorption est
spécifique
(Habituellement une

liaison chimique).

1l est possible
d'absorber négatifs ou
neutres  polymeres
typiquement a la
surface négative du

colloide.

[13]

En utilisant les informations présentées sur le tableau, les chercheurs ont pu identifier les

mécanismes de coagulation-floculation qui ont ét€ impliqués lors de 1'élimination des

polluants. En faisant varier le dosage du floculant du bas au surdosage, les mécanismes de

sweep floculation et de compression de la double couche peuvent étre sans ambiguité

identifiés tandis que la neutralisation de la charge et le pontage montrent une relation

steechiométrique entre la concentration de colloide et le dosage optimal. Les deux peuvent

étre différenciés par le controle de la réforme de flocs apres leur rupture [5 ,14]
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e. Les coagulants usuels :

I. Les sels minéraux :

Ce sont des réactifs minéraux comme le sulfate et chlorure d’alumine Al>(SO4)3, 18 H20 et
AICIl3, 6 H20, chlorure et sulfate ferrique FeCl3, 6 H20 et Fe2(S04)3, 9 H20 sulfate ferreux
FeSO4, TH20 .Leur comportement est lié essentiellement au pH du milieu. A pH élevé Les
hydroxydes de (Al(OH)3, Fe(OH)s)deviennent prépondérants ,ce précipité floconneux
possédant une surface spécifique tres élevée et pouvant piéger et adsorber les particules
avec lesquelles il rentre en contact ,ce qui génere une floculation (actions des hydroxydes
métalliques).Quant aux pH faibles le cation métallique (A1**; Fe**) prédomine .Le potentiel
Z¢&ta passe d’une valeur négative a une valeur nulle ,ce qui modifie la couche diffuse et
rapproche les particules aboutissant a une coagulation(déstabilisation par les cations

métalliques).

II. Les coagulants organiques synthétiques :

Ce sont des polymeres organiques de synthése de nature cationique, anionique ou non

ionique qui ont un poids moléculaires élevé entre 10* — 10°Da.

Les polyélectrolytes cationiques ont le méme mécanisme que lors de I’introduction de
cations métalliques induisant une coagulation. Tandis que les polyélectrolytes anioniques
et les polymeres non ioniques possedent des sites actifs qui leurs conferent la capacité de
s’adsorber a la surface des particules ce qui donne lieu a la formation de ponts / réticulation

/ floc ce qu’est appelé floculation

III. Les biofloculants :

Dans le but de valoriser les substances naturelles et de minimiser 1’effet toxique des
produits chimiques (chlorure de fer et sulfate d'alumine ,polymeres synthétique) utilisés
dans les procédés de coagulation floculation, respecter les normes de plus en plus
rigoureuses et réduire le colt du traitement des eaux dans le contexte du développement
durable ,les scientifique se sont tournés vers des produits alternatifs d’origine

végétale(alginate, cactus, xanthan , amidon...) et animale (chitosan).

Ces biomatériaux se caractérisent par leurs abondances, biodégradabilité, ils sont aussi
économiques (ne coutent pas cher), le plus important c’est qu’ils sont surs et ne portent

pas atteinte a I’environnement et a la santé humaine (Ecofriendly).
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f. Facteurs influencant la coagulation :

Afin d’optimiser la coagulation, il faut tenir compte de plusieurs variables en interrelation,

comme le pH, les sels dissous, la température et la couleur.

1 Influence du pH :

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

de moins bonne qualité.

Pour les sels de fer et d’aluminium, les plages de pH optimales s’étendent respectivement
de 4a 6 et de 5 a 7. Pour certaines eaux, il faut parfois corriger le pH a 1’aide de divers

produits (acide, chaux ou soude). [13]

2 Influence des sels dissous :

Les sels contenus dans une eau exercent les influences suivantes sur la coagulation et la

floculation : [13]

a. modification de la plage du pH optimale ;

b. modification du temps requis pour la floculation ;
c. modification de la quantité de coagulant requis ;

d. modification de la quantité résiduelle de coagulant dans 1’effluent.

3 Influence de la température de ’eau :

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

profondément dans les filtres due a I’augmentation de la viscosité de 1’eau.

4 Influence du mélange :

Au cours de la coagulation et de la floculation, on procede au mélange des produits
chimiques en deux étapes. A la premicre étape, le mélange est énergique et de courte durée

(120s au maximum) : c’est le mélange rapide. Ce mélange a pour but principal de disperser
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les produits coagulants dans la totalit¢ du volume d’eau a traiter..Un mélange rapide

inadéquat entraine un accroissement de la quantité de produits chimiques nécessaires.

A la deuxieme étape, le mélange est lent et il a pour but de favoriser les contacts entre les
particules de floc. Cependant, le mélange doit étre suffisamment énergique pour engendrer
des différences de vitesse de I’eau dans le bassin, mais pas trop pour ne pas briser les flocs

formés. La durée du mélange dans un bassin de floculation varie entre 15 et 20 min.[7]

5 Influence de la turbidité :

La turbidité des eaux de surface est due a la présence de particules dont le diametre varie
de 0,2 a 5,0 um. La coagulation de ces particules est assez facile a réaliser lorsqu’on
maintient le pH dans sa plage optimale. C’est un parametre influant sur le bon
fonctionnement du procédé de coagulation. Dans une certaine plage de turbidité,
I’augmentation de la concentration en particules doit étre suivie d’une augmentation de la
dose de coagulant. Quand la turbidité de 1’eau est trop faible, on peut augmenter la
concentration en particules par addition d’argiles. Enfin, pour grossir et alourdir le floc, on

ajoute un adjuvant de floculation.[3 ,7]

1.1.2.2 Décantation ou flottation :

Ce sont des procédés physiques intervenant apres la coagulation-floculation.de la gravité.
L’eau coagulée et floculée entre dans le décanteur a vitesse réduite de facon a éviter les
turbulences. Les flocs se déposent au fond de I’ouvrage et I’eau clarifiée est récupérée en

surface.

A I’inverse, la flottation consiste a favoriser la clarification par entrainement des particules
en surface, grice a la génération de bulles d’air, qui s’accrochent aux matieéres en

suspension et aux flocs. Les flottants sont récupérés en surface par bras racleur.
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1.1.2.3 Filtration :

C’est un procédé physique disposé généralement aprés la décantation ou la flottation.
La filtration permet de retenir les mati€res en suspension qui n’ont pas été piégées lors des
étapes précédentes ou qui ont été formées lors de la pré-oxydation. Elle est réalisée sur
matériaux classiques (sable) ou sur membranes (cas des eaux souterraines karstiques). La
plus répandue est la filtration sur lit de sable (lit filtrant) : une couche de sable retient les

particules et laisse passer 1’eau filtrée.

La filtration sur membranes (microfiltration notamment) est de plus en plus fréquemment
utilisée, mais elle reste encore onéreuse. Elle est fondée sur 1’utilisation de membranes de
faible épaisseur, comportant des pores réguliers de tres petites dimensions. Ces membranes

peuvent étre d’origine organique ou minérale [16].

1.2 Etude sur ’OFI :

1.2.1 Description et distribution d’OFI :

Le figuier de Barbarie est une plante arborescente robuste de 3 a 5 m de haut, possede un
tronc épais et ligneux et une organisation en articles aplatis, de forme elliptique ou
ovoidale de couleur vert-mat, ayant une longueur de 30 a 50 cm, une largeur de 15 a 30 cm
et une épaisseur de 1.5 a 3 cm appelés cladodes ou raquettes. Les cladodes assurent la
fonction chlorophyllienne et sont recouvertes d’une cuticule cireuse (la cutine) qui limite la

transpiration et les protege contre les prédateurs.[11]

La position systématique du figuier de barbarie est la suivante :
Reégne: Plantae
Ordre : Caryophyllales
Famille : Cactaceae
Genre : Opuntia
Espece : Opuntia ficus indica
Nom commun : Figuier de Barbarie

Nom latin : Opuntia ficus
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Autres noms : Figuier des Indes, figue du désert, nopal, semelle du pape, figuier

d'Espagne.

Figure 1-2 : La plante d’Opuntia Ficus Indica.

Le genre Opuntia est originaire des régions arides et semé- arides du Mexique. Sa
distribution géographique est tres large: Mexique, Sicile, Chili, Brésil, Turquie, Inde,
Asie[17-18-19-20] , Corée, Argentine et Afrique du Nord[21-22] . 11 a été introduit
d’abord en Espagne et plus tard au 16éme siecle au Nord et au Sud de I’Afrique. Il s’est
diffusé rapidement dans le bassin méditerranéen. Il est par essence développé sur la partie
Ouest de la Méditerranée : Sud de I’Espagne, le Portugal, et I’Afrique du Nord (Tunisie,
Algérie et Maroc) [23]. Dans certains pays tels que 1’Italie, I’Espagne, le Mexique, la
culture du cactus est pratiquée de facon intensive et moderne avec des programmes de
recherche et développement pour la production du fruit ou de fourrage et méme pour des
usages industriels. La plante maintenant est trouvée dans la plupart des régions du monde

[24]

1.2.2 Approches méthodologiques employées :

1.2.2.1 La préparation d’OFI matériau pour le traitement des eaux :

Il existe de variétés de méthodes qui sont employées dans la génération des cladodes du
cactus qui sont utilisées dans le traitement des eaux (coagulation — floculation et/ ou bio

sorption).

Les cladodes sont utilisées fraiches ou apres séchage comme poudre. Les étapes de

préparation varient légerement selon la matiere utilisée (fraiche ou seche).
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1. Préparation des cladodes fraiches:

Apres avoir enlevé les épines du cactus a, les cladodes sont nettoyées, ensuite elles sont
disséquées manuellement. La peau est pelée sur toute la cladode et macérée.[26; 8]. Les
variations de cette procédure comprenaient 1’écrasement des petits morceaux de cladodes
fraiche dans le mélangeur domestique produisant une pulpe qui est utilisée dans la

coagulation floculation et dans le processus biosorption [18].

Dans une autre étude 1’enzymes des cladode fraiche est désactivé par chauffage dans
I’eau a 85°C pendant 20 min suivi par une neutralisation a pH 7 dans le but de

destérification des groupes méthoxyl [27].

2. Préparation de I’extrait non gélatineux :

Les cladodes sont lavées ,les épines sont enlevées puis elles sont découpées en petits
morceaux et bouillis pendant 20 min puis mixer .Le pH du mélange est neutralisé a 7 par la
suite une centrifugation a 4000 rpm ou le surnageant est traité avec du NaCl 1M
(1 :10),suivi par une filtration ,le filtrat est précipité avec 1’acétone (1 :1).Le précipité est

lavé avec 1’isopropanol (1:1) puis séché a I’aire libre.

3. Préparation de Pextrait gélatineux :

Le culot obtenu dans la méthode précédente est traité avec 50 mL de NaOH : 50 mM
pendant 10min,Je pH est ensuite ajust¢é a 2 avec du HCl suivi par une
centrifugation(4000rpm). Ajustement du pH a 8 (avec du NaOH) , filtration .Le filtrat est

lavé avec I’isopropanol et séché.

4. Préparation de Pextrait combiné :

Les mémes étapes de préparation mais apres la centrifugation le pH du surnageant est
ajusté a 8 (avec du NaOH), précipitation avec 1’acétone, le précipité est ensuite lavé avec

I’isopropanol et séché.

5. Préparation de poudre séche d’OFI

Les cladodes d’OFI sont nettoyées [27]. Elles sont découpées en bandes de 1 ¢ m de
largeur puis séchées au soleil pendant 2 semaines avant d’étre séchées dans une étuve a
60°C pour 24h [28;29]. Il y avait quelques variations sur la température de séchage de
I’étuve et le temps : une température de 100°C pendant 2h [30] 80°C pendant 8h [31] et
60°C pendant 48°C[32]. La macération et le séchage de toute la cladode a 120°C sont
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évités car elles ont abouti a une perte de 1’activité coagulante [8]. Les bandes séchées des
cladodes d’OFI sont broyées par la suite en fines particules en utilisant 'une des méthodes
suivantes : un broyeur a couteaux du laboratoire [32], moulin a café [8], mixeur
domestique [28-33] et mélangeur commercial [34] ,ensuite elles sont tamisées a la taille de

particule requise préte a ’emploi dans la décontamination des eaux usées [35].

1.2.3 Caractérisation des cladodes et mucilage d’OFI :

Une variété de techniques sont employées pour explorer les différentes types de parametres
de la surface interne et de la poudre et du mucilage d’OFI. Cette partiec examine les
caractéristiques critiques qui sont établies en relation avec le traitement des eaux ( la

surface d’adsorption, surface des groupes fonctionnels, texture de surface et morphologie ).

1.2.3.1 Caractérisation IRTF et Raman :

Plusieurs chercheurs ont caractérisé la poudre et /ou le mucilage par la technique de IRTF
pour fournir des empreinte chimique de surfaces [36]. Les résultats sont présentés dans le

tableau 1-2,

Le spectre de Raman du mucilage a un large pique 2 3600-3200 cm™ due au OH. Les
piques a 1730, 1630 et 1610, 1414 cm™ sont dus aux vibrations des liaisons C=0, H-O-H,
C=C et —CH; respectivement, avec des piques en 800 cm recommandant le monde de

libération des molécules d’eau résiduelles.

I est évident dans le tableau que IRTF confirme que la surface d’OFI est
multifonctionnelle comprenant les groupes phosphates, phénolique hydroxyle,
carboxylates, carbonyle, amides et I’alkyl , a des nombres d’ondes d’absorption variées qui

donnent lieu a I’efficacité de coagulation et de biosorption des polluants des eaux usées .

D’ou D’exploitation de cette source naturelle renouvelable, abondante, simple pas chere,
biodégradable et non toxique doit étre encouragée pour développer le point d’utilisation

d’eau propre dans le développent des pays [11].
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d’ondes des bandes IR des structures constituant le

Nombre d’onde | Inférence Composés Références
/em™1
>3100 —OH, -NH Acide carboxylique ,acide aminé, | [37]
alcool (38]
3000 C=C_H Cycle aromatique (30]
2915 —CH; élongation Alcanes [39]
2850 - CH, élongation Acides carboxyliques [40]
1713 _C=0 &longation Groupes carbonyles [17]
1658 _CONH, Protéines 31]
1618 C=C cycle Aletnes [17]
1574 NH déformation Amines [33]
1430 —OH élongation Phénols
—C=0 élongation Carboxylates
1321 ArNH, et CN élongation Amine aromatique primaire [30]
1250 COO- élongation Sels d’acide carboxylique [41]
1242 _COOH Acides carboxyliques [42]
1231 P=O Phosphates [17]
1162-1229 ol Alcool 1°et2° (43]
1080 P_OH Phosphates [17]
1072 CO0C—ef —OH Polysaccharides (44]
1041 HC-O-H élongation Aleool eyclique [36]
1027 R_CH,-OH gréi;ilymgfes glucose  dans les [45]
. Groupes aromatiques
<1000 Aromatic [30]

1.2.3.2 Caractérisation MEB-DRX d’OFI :

Un meilleur apercu de la nature du mucilage et de la poudre ainsi que la composition

élémentaire sont obtenus a I’aide du MEB couplé avec une analyse DR X. La technique

établit la morphologie, porosité, texture et la composition élémentaire avec le pourcentage

relatif dans la surface. Le figure 1-3 montre I’image du biochar activé, fibres des feuilles

du cactus et les fibres des cladodes utilisés dans 1’élimination des polluants.
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Figure 1-3 : Observation par MEB des fibres dérivés du cactus: (a) Fibre de Biochar
activé [46] (b) Fibre de feuilles de Cactus [43] (c) Fibre de Cactus non traité [45]

La figure 1-3 a montre que le fibre biochar activé est composé des structures lamellaires,
qui lui conferent la résistance, la ténacité et la grande surface spécifique donnant la
possibilité d’adsorber la plus grande quantité des substances possible[46].La figure 1-3 b
et ¢ montrent une surface rugueuse et une texture feuilletée ainsi que la présence de
cavités qui renforcent la diffusion intra -particulaire[43 ;45]. La technique du MEB a été
encore employée pour étudier la structure de surface et la morphologie de poudre générée
des cladodes du cactus, des pelures de fruits et de déchets. La figure 1-4 (a — ) montre les

images du MEB.

i

(o)l ‘

Figure 1-4 : Images d’OFI obtenues par MEB (a) pelures de fruit [47] (b) Ectodermis[48]

(c) carbone de déchets de fruits [49] (d) déchets de fruit [49] (e) poudre fine des cladodes
purifiées a 20°C [50].

Les micrographies ont révélées une texture de surface rugueuse, la porosité ainsi que la
présence des multicouches qui sont impliquées dans le processus d’adsorption[47]. La
capacité d’¢élimination des substances polluantes provenant d’OFI biosorbants également
émanée de la présence de cavités de formes irrégulieres et de tailles visibles sur les figures
1-3 et 1-4qui a permis I’adsorption des particules /molécules/ions de différentes

tailles[49].
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D’autre chercheurs ont établi une structure continu sur le revétement cellulaire externe d’
OFI (ectodermis)avec des fonctionnalités autour de 100um. La DRX et ATG sont
employées pour étudier 1’ectodermis d’OFI avant et aprés 1’élimination du chrome pour
surveiller la composition élémentaire et la réduction du poids due a la décomposition,
respectivement [48].La DRX confirme la présence du Cr sur ectodermis apres 1’adsorption
tandis que ATG a produit une réduction de 60% du poids qui est importante pour une

réduction des boues avant I’élimination des déchets.

Dans une autre recherche,ils ont examiné la morphologie de surface des pelures de fruits
de cactus (PFC) avant et apres la sorption du colorant vert brillant par MEB. La surface du
PFC est observée comme rugueuse et poreuse a priori pour 1’adsorption du vert brillant ce
qui est confirmé par une analyse DRX avec I’augmentation du pourcentage du C et N

apres I’adsorption du vert brillant comparé avec les PFC avant I’adsorption.[47] .

Une analyse morphologique est faite pour comprendre la structure microscopique de la
surface et les mécanismes de biosorption des fibres du cactus. Les surfaces de ces fibres
sont constatées comme rugueuse, fissuré et contenaient des cavités susceptibles de
participer a la biosorption des polluants (NH4*) a travers le mécanisme de diffusion intra -
particulaire. .La DRX a confirmé la diminution significative de K et Ca** sur le bisorbant
apres sorption des ions NH4" qui était la preuve de I’existence d’un mécanisme d’échange

d’ions entre les ions du fibres de feuilles de cactus et les ions NH4* [43].

La littératrice ouverte a révélé que les biosorbants a base d’OFI ont été trouvés pour offrir
des surfaces idéales qui favorisent une adsorption efficace de divers polluants provenant
des eaux usées. La technique du MEB a confirmé la présence d’une mince surface
extérieure a paroi, forte, rugueuse, poreuse avec des grandes fissures et des cavités qui sont
applicables a la chimie d’adsorption. La DRX a confirmé la présence d’ions des métaux
alcalins et alcalino-terreux qui peuvent étre activement impliqués dans le mécanisme

d’échange d’ions avec les polluants appropriés.

1.2.3.3 Autres techniques employées pour étudier les produits dérivés d’OF1I :

Les sucres dans les cladodes d’OFI ont été visualisées par la chromatographie sur
couche mince (CCM) et la chromatographie liquide a haute performance ((HPLC)
[S1]tandis que la spectrométrie de masse et la chromatographie en phase gazeuse (GC-

MS) ont été utilisées pour révéler quatre principaux acides gras palmitique, oléique,
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stéarique et linoléique dans les graines d’OFI[ 24;52 |. La composition des acides gras et
des tocophérols dans les huiles de graines d’OFI est étudiée en utilisant la chromatographie
de gaz et HPLC respectivement. HPLC est également utilisée pour déterminer les
composés phénoliques bétaxanténes, bétaeyanines et de sucres [19], tandis que la
spectroscopie d’absorption et d’émission atomique de flamme sont utilisées pour étudier

les éléments cuivre, fer , sodium et le potassium respectivement [53 ;54,55].

D’autre part, la composition minérale (Ca, Mg, k et Na) d’OFI est estimée par
spectroscopie d’absorption atomique de flamme (SAAF) tandis que la spectrométrie a
couplage inductif du plasma mass (CPMS) est utilisée pour quantifier P, Mn, Fe, et Zn[56].
Dans le méme travail la DRX est utilisée pour identifier les composés cristallins présents

dans OFI. [57].

1.2.4 Composition physicochimique du cladodes et du mucilage :

Les capacités de biosorption et de coagulation-floculation présentées par les cladodes et
le mucilage d’OFI sont attribuées a des composés présents dans la plante .Kaur et ses
collaborateurs ont rapporté la disponibilité de la littérature qui signale l'existence de L-
arabinose. P-galactose. ' -thamnose. P -xylose et acide galacturonique dans le mucilage
[27-58].L’acide polygalacturonique qui est dérivé de monomeres galacturoniques est
signalé a étre le principal composant responsable de I’activité coagulante dans la poudre, le
mucilage et les poly électrolytes d’OFI. Sa structure et celle de son monomere sont

représentées sur la figure 1-8.
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Figure 1-5 :Structure de (a) acide galacturonique et (b) poly-acide-D-galacturonique

trouvé dans les matériaux d’OFI

En plus des glucides, des matériaux d’OFI contiennent également une gamme de
produits phytochimiques: composés phénoliques, les caroténoides, les flavonoides et les
flavonols [18 ;59]) acide .ascorbic et bétalaines, minéraux, plusieurs acides aminés [60-61]
et des amines, des vitamines, des acides organiques, des lipides et des
terpenes[62 ;63,64 ;65]. Ces composés, en se basant sur les groupes fonctionnels qu'ils

possedent contribuent a l'activité de coagulation et a la capacité d’adsorption d’OFI.
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Le tableau 1-3 montre les résultats par différents chercheurs sur la composition des
cladodes et mucilage a partir des lieux géographiques différents, il est évident dans le
tableau que la variété des matériaux d’OFI et mucilage comprennent du pétrole brut, des
protéines, des cendres, des fibres, glucides ou les fibres avec différents pourcentages [75]
ce quirendent la plante un bon candidat dans la chimie de surface ou les groupes
fonctionnels sur ces matériaux fournissent une surface active des groupes et des molécules
complexes qui participent a la sorption et au processus de la coagulation - floculation dans
le traitement des eaux potables et des eaux usées. La présence d'ions de métaux alcalins et
alcalino-terreux [21] dans les cladodes promeut le mécanisme d'échange d'ions entre les
eaux usées et la masse d'adsorbant. [78 ;79 ;80] . La présence de composés bioactifs peut
aider, a leur éventuelle action antimicrobienne, dans la purification de 1'eau par rapport aux
micro-organismes d'origine hydrique ainsi que dans le domaine pharmaceutique.Les pH
des biomatériaux €taient tous acides allant de 3,27 dans les cladodes frais a 6,03 dans la

poudre du mucilage.

Bétatache et ces collaborateurs ont trouvé que le jus d’OFI a un pH de 4,76 avec un pH
de point zéro charge de 4.1 ,3% de matieres minérales .des glucides de concentration
4.109¢g/1 , la matiere organique de 98,7%. 28,6 g / 1 de matiere seche et 11.07g / 1 d'acide

galacturonique [17].
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et mucilage d’OFI

[11]
Composant % Huile Protéine | Cendre | Fibre Glucide | pH | %H Référence
brute

-Poudre de cladodes 3.95 8.74 25.65 51.24 60.36 - 90.97 [66]
- Poudre de cladodes | 3 14.22 18.41 55.09 - 4.26 | 4.06 [57]
- Poudre de cladodes 1-4 4-10 19-23 18 64-71 4.6 - [63]
-Cladodes fraiches 0.87 2.64 1.85 3.64 91 3.27 | 94.05 [68]
- Cladodes fraiches - 0.14 1.9 8.1 6.05 - 91.9 [53]
- Pulpe de fruits 0.09-0.7 | 0.2-1.6 0.3-1 0.02-3.1 | 10-17 5-7 84-90 [68]
- Pulpe de fruits - 0.21 0.06 - - 5.68 | 12.34 [69]
- Pulpe de fruits 0.4 1.03 4 1.37 92.57 - 87.07 [70]
- Pulpe de fruits 0.09-0.7 | 0.2-1.6 0.3-1 0.02-3.1 | - 5-7 84-90 [71]
- Ecorces de fruits 2.4 8.3 12.1 40.8 26.2 - - [72]
- Pulpe de fruits 0.7-1 0.5-5.3 0.4-8.5 20.5 64.8 - - [72]
- Poudre de mucilage | 0.42 6.82 33.96 0.06 - 6.03 | 11.57 [73]
-Polyelectrolytes 0.28 3.52 1.42 - - - 94.84 [74]
- Huile de graines 10.9 5.4 1.1 93 - - - [52]
-cladodes fraiches 0.2 0.8 2 2 5 - 90 [75]
-Pulpe de fruits 0.5 1.5 0.3 1.7 12 - 84 [75]
-Mucilage 23 1.04 20.08 - 64.15 - 12.43 [76]
-Poudre de cladodes 1.42-2.38 | 5.84-8.99 | 17.6-24 11-23.3 | 42.9-60.8 | - 4.2-88 | [77]

1.2.5 Elimination de la turbidité et de la DCO par coagulation-floculation en

utilisant les matériaux d’OF1I :

Dans cette étude 1’OFI est utilisé avec la Moringa Oleifera dans 1'élimination de la

turbidité dans les solutions d'argile synthétique. L’activité coagulante est trouvée dans la

majorité de la plante d’OFI sauf la peau qui varie selon le traitement .La macération et / ou

séchage du cladode entiere a 120° C a entrainé une perte d'activité coagulante.

Le coagulant naturel a permis de réduire la turbidité de 92 a 99% avec une turbidité

résiduelle située entre 5 et 7 NTU a pH basic (pH entre 8 et 10). Le résultat a montré son

efficacité de réduire la turbidité des

caux

qui est attribuée a la présence d'acide

galacturonique et d'autres composants supplémentaires dans I’Opuntia ou l'acide
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galacturonique combiné avec l'arabinose, le galactose et le rhamnose ne contribuent qu’a
50% de l'activité totale de coagulation, ce qui suggere l'existence d'autres composants

d’OFI qui ont cette activité. [8]

Dans une étude similaire, ils ont étudié la possibilité d'élimination de la turbidité dans
l'eau potable en utilisant I’extrait gélatineux (EG),l” extrait non gélatineux (EN) et I'extrait
combiné EC (EG et EN) d’OFI en comparaison avec le sel d’aluminium Al (SOs) 3. Le
standard des essais effectués a montré que EG avait des floc de taille plus importante avec
agréable vitesse de sédimentation de 2,2 cm / min par rapport a ceux du sel (0,67 cm /
min), EN( 0,7 cm / min) et le CE ( 1,1 cm / min). L’étude de I'effet du dosage floculant sur
abattement de la turbidité indique 1'équivalence des performances de 1'aluminium et de GE

ades dosesde 3mg/L et0,1 mg/L respectivement.

Le mucilage a été trouvé pour augmenter la turbidité résiduelle d'eau a des dosages plus
¢levés; Cependant, les flocs obtenus étaient trés grandes qu’ils peuvent étre éliminés par
des dispositifs de filtration secondaire. L'étude a démontré que I’EG d’OFI était un
meilleur floculant que le sel d’aluminium et devrait donc étre employé dans le traitement

des eaux.[81]

Le mucilage d’OFI est appliqué dans la dépollution des eaux usées a la station
d’épuration du San Juan Ixhuatepec (Estado de Mexico) en comparaison avec FeCls. Le
pourcentage d'élimination de la DCO était plus élevé (65%) a pH 10 avec une dose de 50
mg / 1 du floculant. Le mucilage est trouvé pour produire moins de boues a des conditions
optimales de fonctionnement et par conséquent une meilleure efficacité par rapport au

FeCls.[66] .

Dans une autre étude, ils ont optimisé les doses des biopolymeres extraits d’OFI et
d’autres plantes appliqués a la dépollution des eaux [82 ;83 ;84] , les résultats sont

présentés sur le tableaul-4 .

Le mucilage d’OFI est utilis¢é comme biofloculant dans le traitement des eaux de
textile d’une unité tunisienne de peintures et finition des tissus. Sous les conditions
optimales (pH d'environ 7, dose d’OFI de 40 mg /L, vitesse d’agitation allant jusqu'a 50
rpm pendant 10 min, 99,84% de décoloration est obtenue .Cette recherche a montré que le
mucilage avait une meilleure performance de floculation que les floculants commerciaux,

EPENWATE EXP31 /1 et polyacrylamide A100PWG.[33].
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Une étude similaire est réalisée ou ils ont employé le NaCl et le BaCl, dans 1'extraction
des composants actifs de la poudre des cladodes d’OFI et les ont appliqués dans la
coagulation-floculation des effluents de peinture simulés. L’application des conditions
optimales pour le traitement des effluents par rapport a FeCl; a produit des résultats
similaires que le coagulant naturel prouvant une technologie verte prometteuses pour la

bioremédiation des eaux usées en termes de couleur, de turbidité et de DCO [30].

Dans une autre approche le mucilage et la pectine sont extraits des cladodes fraiches et
appliqués a la clarification d'eau turbide synthétique le pH, le temps et la concentration de
bio-floculant sont optimisés pour I'élimination de la turbidité. L'effet de 1'age de la cladode
sur le caractere floculant biologique des extraits est également étudié. Le pH optimal pour
les deux mucilages et pectine était 3 et les doses optimales étaient de 8 ml/ 1 et de 6 mL /
ILpour le mucilage et la pectine, respectivement avec un temps de de floculation
d'environ 50 min. L’étude a montré que 1’age de cladodes n’avait aucun effet sur les
caractéristiques de floculation du mucilage et de pectine. L'application de la pectine et
mucilage dans ’abattement de la turbidité des eaux dans les conditions optimales a

donné des pourcentages de réduction supérieurs a 98%. [85].

Le conditionnement des boues d'épuration par le jus d’OFI en comparaison a des
polymeres synthétiques est examiné. Le jus est extrait d’OFI en mélangeant des petits
morceaux de cladodes fraiche dans un mélangeur interne avant le tamisage et le séchage
du jus a 60°C pendant 3 jours. Il est constaté que de tres faibles doses de jus OFI (0.2-2.8 g
/ kg de la matiere seche) a donné lieu a une tres faible turbidité résiduelle comparé a
Chimfloc C4346, Sedipur AF102 et Sedipur NF400 (2-30 g / kg de matiere seche) et le
FeCl3 et I’aluminium (10-100 g / kg de matiere seche).Parmi tous les floculants, les

meilleurs résultats sont obtenus avec le jus de cactus. [17]

Par ailleurs, le processus d'utilisation des coagulants naturels pour éliminer la turbidité
des eaux est modélisé dans des expériences de test jar en utilisant la poudre de cactus
dérivé des plaquettes intérieures en comparaison avec Moringa Oleifera et le chitosan.
Lorsqu'il est appliqué a 1'eau synthétique de turbidité 314.4NTU, 40 mg /1 de OFI réduit la
turbidité a 24,5 NTU, qui traduit un pouvoir d'élimination de 92,2%, soit légerement
inférieur a celui de Moringa Oleifera (94,8%) et le chitosan (95,3%). La haute capacité
coagulante d’OFI est attribuée a 1'acide galacturonique une macromolécule impliquée

dans la coagulation par 'adsorption et pontage.[31].
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Le tableau résume les résultats obtenus :

Tableau 1-4 : Elimination de la DCO et de la turbidité par les cladodes et le mucilage
de cactus [11].

Coagulant Type d’effluent Dosage du | Eliminat | Eliminatio | pH Référence
floculant iondela | n de la

turbidit¢ | DCO%

%
Polyelectrolytes Eau de port stagnante 10% 50 11 5.5 [86]
FeCls Industrie de cosmétique 150mg/1 98.7 27.6 4.5 [84]
Poudre de cladodes Industrie de cosmétique 150mg/1 88.4 41.4 4.55 [84]
Mucilage Les eaux usées municipales 25mg/1 71.08 44.3 7.2 [87]
Poudre de cladodes Eau usée de tannerie 400mg/1 78.54 80.65 5.5 [83]
Mucilage Eau usée de textile 40mg/1 91.66 88.76 - [33]
Extrait de NaCl Industrie de la peinture 3g/1 82.60 78.20 7.3 [30]
Extrait de NaCl Eau de lavage de jeans 2.6mg/1 91.26 64.77 5 [74]
Extrait de NaCl Maille de fabrication de tissu 160mg/1 87.19 93.62 6 [74]
Poudre de cladodes Eau usée de tannerie 8mg/1 70.93 70 8 [88]
Poudre de cladodes Argile synthétique 40mg/1 922 - - [31]

1.2.6 Coagulation-floculation des ions métalliques par les poudres et le mucilage

d’OFI :

Les fruits d’OFI sont appliqués dans la bioremédiation de chrome des eaux usées
d’industrie de fabrication de peinture. Les conditions optimales de floculation sont une
dose de 1,5 g /1 et un pH 7 qui étaient efficaces a toutes les concentrations initiales de Cr
(VI) (faible ou élevé) avec des pourcentages de retrait entre 85-92%. Les fruits d’OFI
réduisent de maniere significative la conductivité, la salinité, la turbidité, I'acidité,
alcalinité totale, la dureté totale et les solides totaux dissous dans 1’eau usée des industries

de fabrication de peinture [89].

Les polyélectrolytes naturels d’OFI sont extrait en mélangeant des morceaux frais avec

de l'eau,ils sont ensuite broyés avec une agitation pendant 30 min, suivi par précipitation
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avec 1’éthanol puis stockés a 4°C avant leur utilisation Le dosage de polyélectrolyte et la

vitesse d'agitation sont optimisées pour I'élimination des métaux des solutions aqueuses.

Lorsqu'il est appliqué a un véritable échantillon d'eau du port frais, le polyélectrolytes
d’OFI réduit DCO, DBO, Cu (II), Cd (II), Fe (III) et le total des solides en suspension a
des niveaux acceptables. Les résultats présentés dans le tableau 1-5, appellent a la mise en

ceuvre des techniques de la chimie verte dans la dépollution des eaux [86].

Dans une recherche similaire, ils ont étudié la suppression de Cr et Ni des solutions
aqueuses a l'aide des polyélectrolytes naturels d’OFI .Des absorptions tres élevées de Cr et
Ni sont obtenues a une vitesse d'agitation optimale de 150 rpm pendant 18h a 30°C et une
concentration en polyélectrolyte de 10% (v / v). Le potentiel d’élimination ¢élevé des
métaux, le caractére renouvelable et non toxique du mucilage d’OFI marquent cette

ressource a étre efficace dans le traitement d’eau potable [90] .

L'extrait gélatineux (EG) et l'extrait non gélatineux (EN) d’OFI ont été signalés a avoir la
capacité d'éliminer I’As (V) de I’eau [36]. Dans cette approche, le type de mucilage, sa
concentration allant de 5 a 100 mg /L et le pH sont étudiés.EG est trouvé pour étre plus
efficace a éliminer le As (V) en solution aqueuse que I’EN. Un manque de réponse a
I'élimination As (V) avec l'augmentation du dosage de GE a été observé attribué a

l'agrégation de mucilage qui va limiter les interactions As (V)-Mucilage.

Dans un travail récent, ils ont démontré que la poudre OFI était efficace dans la
biocoagulation-floculation des ions Pb (II) a la fois dans des échantillons synthétiques et
réels. [34]. L application de la poudre OFI dans les conditions optimales a la dépollution
de I'eau contaminée de la riviere de Mukuvisi a Harare, au Zimbabwe a donné un
pourcentage d'élimination élevé de métaux comme indiqué dans le tableau 1-5, avec des
différences de pourcentage d'élimination des métaux attribués aux propriétés physico-
chimiques des métaux lourds [91] ce qui a démontré que la poudre d’OFI pourrait étre

utilisée pour I'élimination des ions de Pb (II), méme en présence d'autres ions.
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Tableau 1-5: Coagulation-floculation des métaux lourds par les cladodes et le

mucilage du cactus.[11]

Métal Coagulant Dosage Ph Pourcentage de | Référence
réduction(%)
Cu(I) Polyélecrolytes 10% - 38.50 [86]
Cd(II) Polyélecrolytes 5% - 19.43 [86]
Fe(III) Polyélecrolytes 10% - 30.12 [86]
Cr Polyélecrolytes 10% - 68 [90]
Cr(VI) Mucilage 4% - 98.75 [92]
Ni(II) Polyélecrolytes 10% - 88.4 [90]
As(V) GE Smg/l 5.59 50 [36]
As(V) EN Smg/l 5.59 17 [36]
Cr(V) Poudre de fruits d’OFI 1.5mg/1 6-7 85-92 [89]
Pb(II) Cladodes 8g/1 5 100 [34]
Zn(1II) Cladodes 8g/l 5 85.74 [34]
Cddrn Cladodes 8g/l 5 84.16 [34]
Cudl) Cladodes 8g/l 5 93.02 [34]

1.2.7 Meécanismes de coagulation-floculation de poudre et mucilage d’OFI :

L’étude du mécanisme prédominant dans la coagulation d’une eau turbide utilisant OFI a
dévoilé que le mécanisme est postulée comme 1'adsorption et pontage [8] . Des résultats
similaires sont obtenus au cours du processus de coagulation appliqué a 1'eau du barrage
de Taksebt en Algérie en utilisant cette biomasse [93].Les mécanismes d’¢limination de Pb
(IT) par I’OFI trouvés sont 1’adsorption-neutralisation et d'adsorption-pontage en raison de
la nature anionique et la macromolécule de I’acide polygalacturonique déprotoné du
coagulant [34]. La figure 1-8 montre la représentation schématique de l'action de l'acide

polygalacturonique sur les matieres polluantes en solution aqueuse.

Dans une autre étude ot ils ont appliqué I’OFI dans le traitement d'eau turbide et d'effluent
de peinture, respectivement, les mécanismes de coagulation-floculation responsables de
I'élimination de la turbidité et la DCO de la suspension naturelle d'argile et des effluents
de peintures sont adsorption et pontage [31] et l'adsorption neutralisation de la
charge[30 ;95] respectivement. Le mécanisme de pontage était également rapporté au cours
de l'interaction de 1'As (V), des particules d'argile sanmix et de chrome avec le mucilage de

cactus, respectivement [36 ; 85; 89 ].
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Figure 1-6: Mécanisme d’adsorption et pontage impliquant I'acide polygalacturonique, ou

P est un tensioactif cationique ou anionique polluant [95 ; 96].

1.3 Introduction a la rhéologie :

La rhéologie est la science des déformations et écoulements de la matiere, des contraintes

qui en résultent et des efforts qu'il faut appliquer pour les obtenir [97]. L'objectif de la

rhéologie est de déterminer les contraintes et les déformations en chaque point d’un milieu

[98].

Pour aborder les propriétés d’écoulement des solutions polymériques, il est nécessaire au

préalable de définir certaines notions de rhéologie.

1.3.1 Ecoulement de cisaillement permanent :

Dans un écoulement de cisaillement simple, le fluide est place entre deux plans

paralleles distants de "e", dont I’un est en translation par rapport a I’autre (fig. 1-7).

Mo niveau de la couche,

& (\Fﬂuidn:'\fplnqun="..Tn

=0 W [ -,-’/

e

Auniveaw de la couche,

Viluide = VWilague = 0

Figure 1-7: Schéma de 1'écoulement de cisaillement simple.

Pour schématiser I’écoulement, on pose les hypothéses suivantes:

L’écoulement est laminaire ; les couches de fluide glissent les unes sur les autres.

N

Le matériau est assimile a une superposition de couches adjacentes, d’une trés faible

épaisseur.



40

Considérons un élément de volume infinitésimal situe a 1’instant ¢ = 0 a une distance x

du plan fixe. A un instant ¢, cet élément de volume aura parcouru la distance u(x,t). On

définit V la vitesse (m/s)%

1.3.2 La vitesse de cisaillement y (s-1) :

On peut aussi rencontrer comme dénomination « vitesse de déformation » ou « taux de
cisaillement » est donc, dans le cas d’une symétrie plane représentée sur le schéma, le

gradient de vitesse lorsque 1’on passe de la couche x a la couche x+dx.

I srad v

1-8:Schématisation du vitesse de déformation.

Ecoulement en cisaillement simple entre deux plaques infinies (vo : vitesse du plan

av

mobile). Elle est définie par la relation suivante: y = P

Elle dépend de la vitesse de déplacement du plan mobile et de I’épaisseur "e " cisaillée.
Sie est faible, il est possible d’atteindre des vitesses de cisaillement élevées, méme avec
Vfaible. D’autre part, la couche de matériau immédiatement en contact avec le plan fixe
aune vitesse nulle, et la couche en contact avec le plan mobile a une vitesse V : c’est

I’hypothese de non-glissement a la paroi

1.3.3 Comportement Newtonien :

Le comportement rhéologique des solutions et suspensions dépend largement de leur
concentration et de la nature de la matiere qui les constitue. Il peut varier d'un

comportement Newtonien a un comportement plus complexe.

Une solution ou une suspension est dite diluée si les particules sont suffisamment éloignées
les unes des autres pour qu’on puisse négliger les interactions entre elles. Ces particules
suivent un mouvement indépendant décrit expérimentalement par Perrin [99] et

théoriquement par Einstein [100].
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1.3.4 Viscosité de cisaillement :

La viscosité est la grandeur la plus couramment utilisée pour décrire le comportement

d’un fluide. C’est une propriété intrinséque du matériau [101]. Le fluide est place entre

deux plans paralleles d'aire S. Une force Fest exercée sur le plan supérieur.
La contrainte tangentielle de cisaillement est: 7=F/S .

Le gradient de vitesseyest donnépar : V/e =y

T et ysont relies par la relation t=ny

Ou 1 (Pa.s) est la viscosité de cisaillement (loi de Newton).

Un fluide est dit Newtonien si sa viscosité dynamiquen est indépendante de lacontrainte

appliquée et de la durée de cisaillement.

Quand le fluide est non-Newtonien, la viscosité n’est plus indépendante du taux de

cisaillement.

Il existe un grand nombre de fluides trés couramment utilises qui ont un comportement
sous écoulement plus complexe. Dans le cas des suspensions d’argile, lorsque la
concentration en particules augmente, 1’interaction particule — particule augmente. Les
particules s’organisent en agrégats, susceptibles de se déformer ou de s’orienter sous 1’effet
des forces hydrodynamiques. La rhéologie permet de caractériser ces fluides et d’en

déduire des hypotheses de structuration.

1.3.5 Comportement non Newtonien :

1.3.5.1 Comportements rhéofluidifiant et rhéoépaississant :

Tres souvent, dans les solutions de polymeres ou les suspensions, la viscosité diminue
quand le cisaillement auquel est soumis le fluide croit. Ce comportement est dit
rhéofluidifiant. Ce phénomene peut €tre du, dans le cas des suspensions a I’orientation des
entités en suspension dans le sens de I’écoulement ou leur réorganisation sous 1’effet du
cisaillement. Dans le cas des solutions, cela peut étre du a un alignement de molécules
anisotropes dans le sens de I’écoulement ou a une destruction de structures moléculaires
[6]. Le rhéoepaississement est le comportement oppose a la rhéofluidification et
correspond a une augmentation de la viscosité lorsque la contrainte de cisaillement

augmente.



42

Dans la plupart des cas connus, le comportement rhéoepaississant n’est observé que sur
une gamme limitée de taux de cisaillement. Le fluide possede également un comportement

rhéofluidifianta des taux de cisaillement plus faibles.

1.3.5.2 Seuil d’écoulement :

La contrainte appliquée doit dépasser une valeur critiqueto , appelée contrainte seuil
pour que I’écoulement commence a se produire. De nombreux auteurs ont précisé cette

notion de contrainte seuil [102 ,103 ; 104 ;105 ;106].

1.3.5.3 Modéeles rhéologiques :

Le comportement rhéologique des fluides peut €tre décrit par plusieurs modeles. Ces
modeles décrivent les comportements des fluides complexes a I’aide des fonctionst (¥) ou

Y (1) permettant de définir la viscosité non Newtonienne sous la forme:

- ra
T ou g =

¢ =
¥ Tl

Il est important de supposer que tout comportement rhéologique n’est stationnaire qu’a
I’échelle macroscopique puisqu’il résulte d’un équilibre dynamique entre au moins deux
processus antagonistes. L un est responsable de la formation des structures, 1’autre de leur
rupture. Il en est de méme pour le cas d’agrégation-désagrégation ou de floculation-
défloculation dans le cas des dispersions des particules, et méme d’orientation-
désorientation dans le cas des suspensions de fibres ou des systemes macromoléculaires”

[107].Les modeles les plus couramment utilisés sont :

1.3.5.3.1 Modéles sans contrainte seuil

1.3.5.3.1.1 Oswald-de-Waele :

C’est une loi de puissance, décrite par les relations : 1= ky"
Ou k représente la consistance du fluide et n I’indice de fluidification.

Cette loi décrit le cas des fluides a comportement indépendant du temps, qui peuvent
présenter un  comportement rhéofluidifiant ou  rhéoepaississant.  Lorsque

n<l(rhéofluidification)n décroit quand 7pcroit. Dans le cas contraire quand, n>I

(rhéoepaississement), 1 croit avec ¥. Pour n=1, on retrouve le fluide Newtonien.
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1.3.5.3.1.2 Modge¢le de Cross [108] :

Ce modele, comme celui de Carreau-Yassuda [106], tient compte des limites du
comportement rhéologique [102.106]. Aux faibles contraintes de cisaillement, on observe
généralement un comportement Newtonien, avec un plateau de viscosité appelée viscosité

a cisaillement nul et désignée par « no» (Pa.s).

Aux cisaillements élevés, un deuxieme plateau apparait et la viscosité est appelé viscosité

a cisaillement infini désigné par « Ne» (Pa.s). Le modéle de Cross s’écrit :

n—t. _ 1
Fo =M. L1+(AF)"

Ou A et n sont des constantesA est un temps caractéristique de relaxation. 1o et 1 sont les
viscosités respectives a cisaillement nul et infini.

1.3.5.3.2 Modeéles avec contrainte seuil :

Les fluides a seuil sont des matériaux qui se comportent comme un solide si la contrainte
appliquée est inferieure a la contrainte seuil (to). Au dela de cette contrainte seuil, ils
commencent a s’écouler.

1.3.5.3.2.1 Modéele de Herschel-Bulkley :

I1 est décrit par la loi:t=To+ky™

Ou k est la consistance du fluide et n 1’indice d’écoulement. Si n<1 le fluide est
rhéofluidifiant et si n>1 le fluide est rhéoepaississant.

1.3.5.3.2.2 Modé¢le de Bingham :

La représentation la plus simple d’un fluide a seuil est le modele de Bingham

T=To+7ppi Youn pi est la viscosité plastique.

1.3.5.3.2.3 Modéele de Casson :.

Le comportement rhéologique du sang et des milieux dispersés concentrés est relativement
bien représenté par le modele de Casson défini par la relation :

2 2 pali2
>ty V=l + kY

T < Tg 7=0.

k :la viscosité plastique (a I’infini) n pi ; T0: la contrainte seuil.
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Nous décrivons dans ce qui suit les différentes étapes d’extraction de notre biofloculant a
base des cladodes de cactus ainsi que la caractérisation qualitative de notre produit. En
outre, nous décrirons les techniques et les procédés adoptés et les matieres premieres
utilisées au cours des différentes préparations ainsi que les différentes méthodes de
caractérisation et de controle réalisés sur le gel et les suspensions. Et enfin, nous décrirons

les études préliminaires effectuées et la méthodologie expérimentale employée.

2.1 Provenance et caractéristiques des additifs chimiques utilisés :

Le tableau ci-dessous présente les additifs utilisés lors de ce travail et leur provenance .les
produits concentrés d’hydroxyde de sodium et d’acide chlorhydrique ont été dilués .les
solutions diluées obtenues ont servi a modifier le pH de la suspension .Les sels de chlorure
de sodium et de calcium sont ajoutés au suspension et au gel de cactus pour augmenter leur

force ionique.

Tableau 2-1 :Caractéristiques des additifs chimiques et leur provenance

Nom usuels Formule chimique Propriété physique Fournisseur
Acide chlorhydrique HCl Densité: 1.2g/ml a25°C SIGMA-
ALDRICH

Pression de vapeur:3.23psi (21.1°C)
Pureté :37%
M,, : 36.46g/mol

Hydroxyde de sodium NaOH M,,: 40g/mol SIGMA-
ALDRICH

Pression de vapeur:<18mmHg (20°C)
Solubilité :1260g/1a 20°C

Pureté :>98%

chlorure de sodium NaCl M,, : 58.44g/mol SIGMA-

ALDRICH
Forme : poudre

Pureté : 99.5%
Solubilité : 1M

chlorure de calcium CaCl, M,, : 219.08 SIGMA-

ALDRICH
Forme :solide

Pureté : 98%
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2.2 Techniques d’analyse:

2.2.1 Analyse spectroscopique UV-Visible :

La technique de spectrophotométrie est basée sur la propriété de la matiere, et plus
particulicrement de certaines molécules, d'absorber certaines longueurs d'ondes du spectre

UV-visible.

Elle permet de réaliser des dosages grace a la loi de Beer-Lambert qui montre une relation de

proportionnalité entre I'absorbance et la concentration (A=elc).

Pour nos travaux, la spectroscopie UV-visible a été¢ utilisée pour suivre I’évolution de la
concentration d’acide humique dans ’eau traitée en fonction du volume du gel ajouté et du pH a

une longueur d’onde de 254 nm.

Les spectres UV-visible ont été enregistrés sur un spectrometre de marque shimadzu UV-1601

avec des cellules de quartz (Hellma) de 10 mm de trajet optique.

2.2.2 Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :

Le principe de cette spectroscopie est semblable a celui de la spectrophotométrie dans le visible.
L’analyse des radiations absorbées permet d’identifier les transitions entre niveaux d’énergie et
d’en déduire des informations sur la structure de la molécule. Dans I’infrarouge (longueur d'onde
comprise entre 0,8 um et 1 000 um), les énergies mises en jeu sont principalement des énergies de
vibration (dans l'infrarouge proche) mais aussi de rotation (infrarouge lointain : longueur d'onde >

20 pm).

Notre gel a été analysé par FTIR afin d’identifier les groupes fonctionnels de surface et
localiser les différentes bandes d’absorption caractéristiques. Les analyses par FTIR ont été

réalisées a 1’aide d’un spectrometre FTIR de marque JASCO FT/IR-4100 sur une gamme de

fréquences comprises entre 400-4000 cm’

Les spectres FTIR ont été réalisés a partir du gel lyophilisé étalé sur une pastille KBr.
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2.3 Analyse spectroscopique de flamme :

Dans notre étude, on a utilisé un appareil de marque JENWAY PFP7 pour indiquer la présence ou

’absence des sels (Ca?*, N**, K*) dans le gel.

Mode opératoire :

L’échantillon est aspiré a travers un capillaire a I’aide d’un gaz (I’air) ou comburant. Le capillaire
amene la solution dans le nébuliseur dont le rdle est de produire un aérosol solution-gaz dans lequel
les gouttes sont les plus fines possible. L’aérosol est mélangé ensuite avec un complément d’air et
combustible (couramment acétylene) dans une chambre de pré-mélange. Ce mélange arrive a la
base du brileur et pénétre ensuite dans une flamme laminaire ou s’effectuera 1’atomisation. Lorsque
la solution est pulvérisée dans la flamme, 1’eau et le solvant s’évaporent, les sels et leurs produits de
décomposition sont dissociés a 1’état d’atomes ou de radicaux. Ceux-ci sont excités par I’énergie

thermique de la flamme (2500 °K)

24 Le pH:

Le potentiel hydrogéne (ou pH) est une mesure de l'activité chimique desions hydrogenes
H*(appelés aussi couramment protons en solution, évaluée sur une échelle logarithmique, qui varie
en pratique de 0 a 14 pour les solutions aqueuses. Un pH inférieur a 7 signifie une solution acide,
Au-dessus de 7, c'est une solution basique .1l dépend de plusieurs parametres .Dans le traitement
des eaux le pH est un facteur trés important qui influence directement les équilibres physico-

chimiques. Chaque type d'eau est caractérisé par une plage de pH bien définie

Dans notre travail la mesure du pH est réalisée a 1’aide d’un multi parametre de marque
CRISON MM40 qui donne a le pH, la conductivité, la température et le TDS(total des solides

dissouts).

2.5 La conductivité :

La conductivit¢ mesure la capacité de I’eau a conduire le courant entre deux
électrodes. Elle donne un apercu sur I’ensemble des sels minéraux présents dans une

solution.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Activit%C3%A9_chimique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Hydrog%C3%A8ne#L.27ion_hydrog.C3.A8ne_H.2B_ou_proton
https://fr.wikipedia.org/wiki/Hydrog%C3%A8ne#L.27ion_hydrog.C3.A8ne_H.2B_ou_proton
https://fr.wikipedia.org/wiki/Proton
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Une eau douce accusera généralement une conductivité basse et bien au contraire une eau
dite dure affichera une conductivité élevée .Cette mesure détermine la quantité des ions liés
contenue dans une solution qui sont séparés en deux groupes cations et anions .Ces sels
dissouts vont accorder une valeur de conductivité mesurée en pus/cm en donnant une
indication sur la qualité de I’eau employée.

Dans notre travail la mesure de la conductivité est réalisée a ’aide d’un multi parametre

de marque CRISON MM40.
2.6 La turbidité :

La turbidité est 1’effet optique qui traduit le caractére trouble de 1’eau .Elle est due a la
présence de diverses matiere en suspensions finement divisées telles que les fines
particules de matieres organiques ou d’argiles et microorganismes ...etc. La turbidité se
mesure par la technique optique : absorption ou de diffusion des rayons lumineux par les

particules en suspension.

Les mesures de la turbidité des suspensions de bentonite a traiter sont réalisées a 1’aide
d’un turbidimétre de marque HANNA, modéles HI 93703 au niveau du laboratoire
d'Analyses fonctionnelles des procédés chimiques, Université de Blida .Elle est exprimée
en NTU Différentes dilutions sont effectuées en cas de nécessité pour rentrer dans la

gamme choisie.

Le turbidimetre utilisé envoie un faisceau de lumiere infrarouge de 890 nm, ce dernier
traverse la cuvette contenant 1’échantillon a tester. Un capteur placé a un angle de 90° par
rapport au faisceau incident permet a 1’appareil de mesurer I’intensité de lumiére en retour

.La mesure de turbidité est relative.

L’appareil est étalonné pour mesurer une turbidité de 0, 10,100 et 500 pour la suspension

initiale sans traitement et pour 1’eau claire.

INFRAROUGE ‘?
LUMIERE DIFFUSE 90°
LUMIERE EMISE (890 nm)
@ i o B s B e B -
ENN

Figure 2-1 : Schématisation du principe d’un turbidimétre.
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2.7 La bentonite :

La bentonite est une argile colloidale . Connue aussi sous le terme de terre a foulon, elle
peut étre considérée comme une smectite, étant essentiellement constituée
de montmorillonite (Na, Ca)o33(Al,Mg)2S14010(OH)2(H20), (80 %) qui est une argile ce
qui explique sa capacité de rétention d'eau car la montmorillonite est un type de smectite
particulicrement gonflant. On trouve également d'autres minéraux comme le quartz,
le mica, le feldspath, lapyriteou lacalcite. Les gisements de bentonites sont

d'origines volcanique et hydrothermale

2.7.1 Préparation d’une eau turbide synthétique :

Pour faire une simulation d'une eau turbide, 50 g de bentonite brute ont été versés
dans un fut de 1201 remplit avec 1’eau du robinet .La suspension a été mise sous
agitation manuelle durant 10 min apres 2 heures 1’agitation a été effectuée a nouveau
pour assurer une dispersion uniforme des particules de la bentonite, la suspension n’est
pas utilisée qu’aprés 24 heures pour assurer une hydratation compléte de ces
particules.300 mg de bentonite donnent une turbidité d’environ 100 NTU.

Pour avoir les gammes de turbidité voulus des dilutions ont été effectuées tout en

ajoutant de 1’eau du robinet .

2.8 Les acides humiques :

Les substances humiques (SH) sont des composés organiques résultant de la
transformation physique, chimique et microbiologique des résidus végétaux et animaux.
Elles se retrouvent sous forme de macromolécules carbonées hétérogenes et complexes
dans tous les écosystemes au niveau des sols ainsi que des sédiments, des eaux de surface
ce qui leur donne une coloration jaune brun en méme temps qu'une acidité pouvant aller

jusqu'a pH 4.

Dans notre travail nous avons utilisé acide humique du fournisseur BIOCHEM.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Argile
https://fr.wikipedia.org/wiki/Collo%C3%AFdale
https://fr.wikipedia.org/wiki/Smectite
https://fr.wikipedia.org/wiki/Montmorillonite
https://fr.wikipedia.org/wiki/Quartz_(min%C3%A9ral)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mica
https://fr.wikipedia.org/wiki/Feldspath
https://fr.wikipedia.org/wiki/Pyrite
https://fr.wikipedia.org/wiki/Calcite
https://fr.wikipedia.org/wiki/Volcan
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2.8.1 Caractéristiques des acides humiques :

Tableau 2-2 : Caractéristiques des acides humiques

(Caractéristiones Acides humiques
Couleur Brun

Degré de polymérisation Elevé

Poids moléculaire (Da) 300 000

Carbone 62 %

Oxygene 30 %

Acidité échangeable < 500

Degré de solubilité Faible

2.8.2 Préparation de la solution d'Acides Humiques (1g/1):

La solution est obtenue en dissolvant 1 gramme d'acide humique dans 62.5 ml d'une
solution de NaOH a 2N , et complété avec de l'eau distillé jusqu'a 1 litre, cette solution est

agitée pendant 24h et conservée a l'abri de la lumiere a 4°C.

2.9 L’eau de surface :

Pour tester D’efficacité de notre bioflocculant on I’avait appliqué sur une eau réelle.
L’eau a été ramenée de la riviecre de Hamam Melouane située a 30 Km du sud -est de

Blida. Les ¢échantillons ont été prélevés a 20 cm de I’interface supérieure.
Propriétés de cette eau :

Tableau 2-3 : Propriétés de I’eau de surface

propriété valeur
pH 8.25
conductivité (us/cm) 560
turbidité (NTU) 16
TDS (mg/l 359
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2.10 Préparation du Biofloculant extrait des cladodes de cactus :

2.10.1 Préparation préliminaire de la matiére premiere fraiche :

Les cladodes (raquettes) d’OFI (cactus) ont été collectées durant le mois de Mai 2016 de
la région de Sidi Aissa située a la commune de Gherouaou wilaya de Blida(Algérie) , dont
la température moyenne est de 22 °C .Pendant les mois les plus chauds elle est de I’ordre
de 33 °C ,tandis qu’elle varie entre 0 et 7 °C pendant les mois les plus froids. La

pluviométrie moyenne est de I’ordre de 600 mm .

2.10.2 Méthode d’extraction :

Apres avoir enlever les épines du cactus a 1’aide d’un couteau ,les cladodes ont été rincées
soigneusement avec I’eau du robinet puis avec I’eau distillée .Elles ont été ensuite coupées
en petits dés de 1 cm ou la peau a été pelée pour augmenter la surface de contact de la
partie intérieure avec 1’eau .500g des cladodes coupées a été introduit dans un cristallisoir
avec 200ml d’eau distillée. L’ensemble a été mis a 1’étuve a 100 °C pour une macération
pendant 2h apres cette période on récupere le gel extrait des cladodes et on refait
I’opération avec les mémes conditions ( 200 mL d’ eau distillée a 100°C pendant 2h) 5 a 6
fois jusqu’a I’obtention d’un gel moins visqueux (voir I’annexe du pouvoir coagulant en
fonction de I’extraction).Le produit obtenu a été conservé au réfrigérateur a 4 °C et a

’abri

2.11 Lyophilisation :

La lyophilisation, autrefois appelée cryodessiccation, consiste a déshydrater un produit
préalablement surgelé, par sublimation. .

Pour notre cas la lyophilisation a été effectuée sur le gel pour pouvoir 1’analyser par
FTIR sans 7’interférence des molécules d’eau.
La manipulation a été faite au niveau du CNRDPA de Bousmail (Tipaza), a I’aide d’un
lyophilisateur de marque CHRIST Alpha 1-2LD.
Protocole expérimental :
Pour commencer le produit liquide (600ml du gel de cactus) a été congelé, a une
température de 1’ordre de -70°C. Il a été ensuite soumis a une évaporation sous vide ou

dessiccation primaire. Cela permet de faire passer l'eau contenue dans le
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produit directement de 1'état solide a I’état gazeux. La vapeur d’eau ainsi produite par
congélation a été capturée, a 1’aide d’un condenseur.

Enfin, la dessiccation secondaire permet d’extraire par désorption les molécules d’eau
piégées a la surface des produits séchés.

A la fin de ce cycle, 2 g du produit qui ne contient plus que 1% a 5% d’eau a été

récupéré sous forme de poudre.

2.12 Analyse rhéologique :

L’objectif de ce test est de caractériser le comportement rhéologique du gel de
cactus .Le test qui porte notre intérét et celui des courbes d’écoulement en régime continu
sous cisaillement variable, se traduisant par la viscosité apparente, 1,,,, en fonction de la

vitesse de cisaillement, y de notre produit .

Pour I’obtention des courbes d’écoulement, on fait varier la vitesse de cisaillement
par pas logarithmique de 0,001 4 1000 s!,avec un nombre de point de mesure de variant
entre 25,36,50 , et un temps de mesure pour chaque point suffisamment long pour atteindre
I’état d’équilibre, auquel la viscosité enregistre un palier se traduisant par un équilibre

dynamique des deux cinétiques antagonistes de déstructuration — restructuration.

Pour le traitement de modélisation des courbes d’écoulement d’équilibre, on privilégie
’utilisation du logiciel STATISTICA qui offre une multitude de technique de méthodes
d’optimisation non linéaires se basant sur un calcul itératif (Quasi-Newton, Simplex,
Simples and quasi-Newton, Hooke-Jeeves pattern moves, Hooke-Jeeves and quasi-Newton,

Rosenbrock pattern search, Rosenbrock and quasi-Newton)

»= Rhéometre (ANTON PAAR PHYSICA RHEOLAB MCR 302)

L’¢étude du comportement rhéologique est réalisée a 1'aide d'un rhéometre rotatif muni d’un
systtme de mesure de type « plan-plan » de 20 mm de diametre. Le rhéometre est relié a
un thermostat, ou la température est fixée a 20°C. Ce rhéometre est piloté par un

microordinateur qui permet la commande, la saisie et I’analyse des résultats d’étude.
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Le jar-test :

Le Jar test est un appareil qui permet de déterminer les conditions optimales de la coagulation

floculation telle que la concentration optimale du coagulant ou du floculant,le temps, la vitesse

d’agitation et le pH optimum.

Le test a été réalisé a 1’aide des floculateurs (agitateur) avec 6 béchers de 11 de volume. Cet

appareil a ét¢ programmé pour deux vitesses d’agitation ou la vitesse d'agitation de la

coagulation est estimé égale a 150 tr/min pendant 2minutes et la celle de la floculation est de

40 tr/min pendant 15 minutes .Le temps nécessaire pour la décantation est égale a 30 minutes.
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Figure 2-2 : Schématisation d’un appareil Jar Test.

1y

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Les 6 béchers ont été remplis avec de ’eau a traiter (eau synthétique) en prenant
soin que ces derniers soient homogenes en vue de turbidité,

L’ajustement du pH a été effectué selon test (milieu acide ou basique). La mesure
du pH, conductivité et turbidité initiale est nécessaire. Les lamelles ont été
introduites dans les béchers.

L’appareil a été programmé pour deux vitesses d'agitations différentes et
successives, a savoir la vitesse de coagulation qui est de 150 tr/min pendant
2minutes et la vitesse de floculation qui est de 40 tr/min pendant 15minutes.

Au temps 0, le floculant ét€ ajouté le plus rapidement possible avec une pipette, de
facon identique dans chaque bécher. Les doses sont croissantes de facon a
"encadrer” la dose optimale présumée.

Les lamelles ont été retirées lentement pour laisser les flocs décanter pendants 30
minutes.

A l’aide d’une pipette un prélévement a été effectué¢ a 1 cm de la surface de I’eau
dans chaque béchers.

La mesure du pH, conductivité et turbidité finale est nécessaire.
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Ce chapitre est consacré pour les principaux résultats que nous avons obtenus en
utilisant les différentes méthodes d’analyse et de caractérisation préalablement citées.
Nous allons commencer par une caractérisation physicochimique et rhéologique du gel de
cactus puis nous allons tester 1’efficacit¢ de ce dernier a différents échantillons et

déterminer les conditions optimales pour lesquelles il donne de meilleurs résultats.

Caractéristiques du gel :

3.1.1 LepH:

Le pH du gel est égale a 4 .Cette valeur est référée a la présence des groupements
fonctionnels ayant un caractere acide tels que les groupements carboxyliques (COOH) présents

dans I’acides galacturonique .

3.1.2 La conductivité :

La conductivité du gel est égale a 6.08 ms/cm, ce qui confirme la présence d’une quantité

importante d’ions.

3.1.3 La densité :

La densité est mesurée a 1’aide d’une fiole de 20 ml.

La fiole est pesée a vide puis remplie d’eau a une température maintenue a 20°C, par la

suite elle est remplie avec le gel de cactus puis pesé a la méme température.

Msus—Mo

La densité «d » est déduite a partir de la relation suivante :d =
Mpy,o0-Mo

Ou: d :densité.
My, o: masse de la fiole remplie d’eau.

Mg, :masse de la fiole remplie du gel.
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M,: masse de la fiole vide.

La densité du gel de cactus est égale a : 1.260.

3.14 Le taux d’humidité :

Pour estimer le taux d’humidité ou le pourcentage en eau dans en produit, 20 ml
d’échantillon sont prélevés et pesés dans une coupelle du poids connu, la
coupelle est placée dans une étuve a 105 °C jusqu’a 1’obtention d’un poids

constant.

A . . mo—m
I1 est mesuré par la loi suivante :  %H =%
0

Ou: m,=masse de I’échantillon avant séchage.

m,= masse de I’échantillon aprés séchage.

7%H=96%.

3.1.5 Analyse qualitative des sels (Ca?*, N2+, K*) :

L’analyse du gel par spectrophotometre a flamme a donné des valeurs de transmutante pour le
sodium (Na™), ainsi que pour le potassium (K*) et le calcium (Ca%"),ce qui montre la présence de ces

derniers dans le gel de cactus .

3.2 Spectroscopie Infrarouge a transformer de Fourier (I.R.T.F) :

La figure (3-1) présente le spectre infrarouge du gel extrait a partir des cladodes du
cactus. Le tableau 3-1 répertorie les différentes bandes d'absorption et les groupements

fonctionnels correspondants.
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Figure 3-1 : Spectre L.LR du gel de cactus .
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Tableau 3 -1 : Longueurs d’ondes des bandes IR des structures constituants le gel

de cactus :

Longueur d’onde | Type de liaison

(em™)

3428.12 O-H Elongation/N-H élongation

2380.11 Alcynes/ Nitriles

1623.57 —C=0 (vibration) acides carboxyliques/-NH 2 (déformation) amides
primaire

1407.22 —C=0 élongation Carboxylates/élongation O-H

1079.58 P-OH vibration /( -OH /~C-O- C-) Polysaccharides

675.57 Groupes aromatiques

631.19 Groupes aromatiques

La bande large située entre 3200-3500 cm " est attribuée a la vibration d'élongation
d’hydroxyle (OH) qui indique la présence d’un alcool associé aux polysaccharides [44]

. On remarque aussi une intensification de cette bande située entre 1000 et 1300 cm : qui
peut étre attribuée a une liaison -CO ou a une €longation d’un amine primaire. Le faible
étirement de la bande de vibration autour de 2380.11cm™! pourrait étre affecté aux
alcynes ou aux nitriles. La bande intense observée 2 1623.57 cm™1 est attribuée & une
¢longation de la fonction —C=0 des acides carboxylique comme elle peut étre attribuée a
une déformation de la liaison —-NH2 amides primaires existants dans les protéines. En

outre, la bande a 1407.22 cm : correspond a une élongation de la fonction —C=0O des
carboxylates [33]Jou a une élongation O-H des phénols .

1

Le signal moyen enregistré a 1079.58cm™" correspond a la vibration de la liaison

P-OH des phosphates ainsi que les liaisons-OH et -C—O- C— des sucres constituants les
polysaccharides .Enfin, les bandes obtenues 4 675.57 et 631.19cm™! sont dues
probablement aux groupes aromatiques ou aux vibrations de valence des liaisons

d’halogénures (C-X).
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L’objectif de ce test est de caractériser le comportement rhéologique de notre

biofloculant, lorsqu’il est en écoulement.

La variation de la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement pour une température

de 20°C est illustrée dans la figure 3 -2.
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Figure 3-2 : Evolution de la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement a

T=20°C.

La figure3 -2 montre une décroissance de la viscosité avec I’augmentation de la vitesse de

cisaillement. Cela peut étre justifié¢ par le fait qu’il s’agit d’un fluide plastique

rhéofluidifiant.
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Dans le but de savoir si le produit se comporte comme un fluide plastique et qu’il admet
par conséquence un seuil d’écoulement, on sollicite les échantillons par une rampe en
contrainte de cisaillement de 0,0001 2 1000s~1 avec un nombre de points égal a 25 et un
temps de mesure entre deux points successifs suffisant pour atteindre 1’équilibre. On

enregistre par la suite I’évolution de la déformation en fonction des sollicitations imposées.

La figure 3-3 présente I’évolution de la contrainte en fonction de la vitesse de cisaillement

(= 1(¥)).

Model: v7=(a+b*v 170,5)"2

y =((,314028)+(,011031)*x"0,5)"2
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Figure3 -3: Evolution de la contrainte seuil en fonction de la vitesse de cisaillement

a T=20°C.

Ce rhéogramme met en évidence deux comportements différents :

- Dans la premiere zone, les déformations sont petites et le comportement est quasi-

linéaire, ce qui correspond a un comportement élastique du produit.

A Tissue de cette analyse graphique, la valeur de la contrainte seuil calculée par le
logiciel US 200 est égale a 77 =0,011031Pa et la viscosité plastique (2 1’infini) est égale
1,=0,314028 Pa.s
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La présence de la contrainte seuil peut étre justifiée par le fait qu’au repos, il y’a
formation d’une structure rigide, cet état de structure induit la présence d’une force de
cohésion entre les particules. Dans le cas ol on veut rompre cette structure, on est amené a
appliquer un effort au moins égal ou supérieur a cette force de cohésion, d’ou I’existence

de la contrainte seuil a 1’échelle macroscopique.

La contrainte de cisaillement imposée au fluide met ce dernier en mouvement,
provoquant ainsi la déstructuration de sa structure initiale par rupture des liaisons ou par
défloculation. Cette structure se régénere par diminution de la contrainte jusqu’un état
d’équilibre correspondant a un état stationnaire de la viscosité, ou les forces antagonistes

(forces d’attraction et de répulsion) de cisaillement sont égales.

. A partir de cette courbe, on peut déduire qu’il s’agit d’un fluide non newtonien plastique

(contrainte seuil déterminée auparavant).

Dans ce type de fluide les particules sont orientées dans le sens de 1’écoulement, au fur
et a mesure que la vitesse de cisaillement augmente ; cette derniere va provoquer
I’orientation des unités structurelles qui s’alignent progressivement dans le sens

d’écoulement.

3.3.1 Modélisation rhéologiques et choix du modéle :

La modélisation du comportement consiste a chercher un modele rhéologique existant
ou de développer un modele qui exprime au mieux les résultats expérimentaux et le

phénomene réel.

D’apres le test d’écoulement, on peut dégager les parametres rhéologiques par ajustement
des rhéogrammes a des modeles rhéologiques usuels tel que : Ostwald, Herschel-Bulkley,

Casson, Bingham .Nos résultats ont été€ interprétés par le modele de casson.

Dans cette modélisation, on évite 1’utilisation des modéles structuraux en 1’occurrence le
modele de Carreau et Cross, car ces modeles supposent 1’existence d’une viscosité a un
taux de cisaillement nul associé a la premiere région Newtonienne, or au vue de la courbe

de la viscosité expérimentale (figure 3-2 ), il parait clairement que cette zone est absente.
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Le calcul des parameétres rhéologiques du model de Casson est effectué par 1’utilisation du

logiciel « STATISTICA » a I’aide de son module « estimation non linéaire ».

Le principe de calcul des paramétres est basé sur des méthodes d’optimisation non linéaire.
Le choix d’une de ces méthodes s’avere nécessaire, quant a la convergence du systéme de
résolution. En effet ces méthodes se basent sur un processus de calcul itératif, avec un

choix judicieux préalable du vecteur initial.

A la lumiere de la caractérisation rhéologique, on remarque que le modele de Casson

répond le mieux aux résultats expérimentaux avec R =0,99394 .

Ce modele est donc caractérisé par 3 parametres :
e 1:c’estlacontrainte achaque vitesse de cisaillement.
e la viscosité a I’infinie 1 =0,314028 Pa.s. ¢’est la valeur a laquelle tend la viscosité a

partir d’une vitesse de cisaillement ]/ infinie.

e 70=0,011031 Pa: c’est la contrainte seuil qui caractérise le gel.

Dans ce qui suit nous allons étudier la variation de la contrainte seuil et de la viscosité
plastique de notre biofloculant en fonction de plusieurs parametres (effet de sels de NaCl

et de CaCl, , effet du pH ).

La variation de ces parametres va nous donner un apercu sur les propriétés et le

comportement de notre gel au sein d’une solution.

Les mesures ont été effectuées a I’aide du rhéomeétre, les rhéogrammes obtenus ont été
optimisés par le modele de Casson d’ou nous avons extrait la contrainte seuil et la viscosité

plastique correspondantes a chaque essai.(voir I’annexe 02)

3.4 Effet de sels sur le comportement rhéologique du gel de cactus:

La figure 3- 4 représente la variation de la contrainte et de la viscosité plastique en fonction

de la concentration de NaCl .
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Figure 3- 4 : Evolution de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en fonction

de la concentration du NaCl

La figure 3- Sreprésente la variation de la contrainte et de la viscosité plastique en

fonction de la concentration de CaCls.
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Figure 3-5 : Evolution de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en fonction de

la concentration du CaCla.
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D’prés les figures 3-4 et 3-5, il est clair que la contrainte seuil augmente en fonction de

I’ajout de sel, tandis que la viscosité plastique varie peu et est globalement constante.

D’une part, la dépendance de la contrainte seuil avec les sels divalent CaCl2 est plus
grande que celle du sel monovalent NaCl pour les mémes concentrations de (0.1-0.6
M).Cette dépendance est due a la force ionique. Ce résultat est confirmé par des études
effectuées auparavant sur le mucilage (Medina-Torres et all 2000) ou ils ont constaté que la

viscosité augmente parallelement avec la force ionique ainsi que la contrainte seuil.

En effet en augmentant la force ionique le potentiel Zéta diminue ce qui va entrainer une
compression de la double couche ionique de Gauy-Chappman des macromolécules d’ou
une prédominance des forces d’attraction de Van Der Waals par rapport aux forces de
répulsion électrostatiques de ces polymeres ce qui génere un chevauchement, une
formation des chaines polymériques, une diminution du volume hydrodynamique ainsi

qu’un changement dans la conformation de ces chaines.

D’autre part la viscosité plastique est pratiquement constante ce qui est expliqué
théoriquement par le fait qu’a cisaillement infini le gel se comporte comme un fluide

rhéofluidifiant et la viscosité converge vers z€ro.

3.5 Effet du pH sur le comportement rhéologique du gel de cactus :

Dans cette essaie nous avons varié le pH du gel du 4 a 10 pour étudier le comportement
et les changements de conformation de ce dernier dans différent pH en milieu acide et

basic.

La figure suivante montre la variation de contrainte seuil ainsi que la viscosité plastique

de notre gel en fonction du pH.
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Figure3 -6: Evolution de la contrainte seuil et de la viscosité plastique
en fonction du pH.
D’apres la figure nous remarquons une tres faible augmentation de la contrainte seuil ainsi

que la viscosité plastique ce qui pourra étre négligé.

De ce fait nous pouvons dire que notre gel n’est pas sensible aux variations du pH.
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Afin d’évaluer le pouvoir coagulant et de déterminer les conditions optimales dans
lesquelles notre biofloculant extrait a base de cactus donne les meilleurs résultats, nous
avons effectué¢ plusieurs expériences en suivant la turbidité, la concentration d’acide
humique, le pH, la conductivité, 1’agrégation des flocs et le temps de décantation de

différents échantillons en fonction de plusieurs parametres.

3.6 Elimination de la turbidité avec le gel de cactus :

3.6.1 La concentration optimale :

La figure 3-7 représente la variation du taux de réduction de turbidité de I’eau

synthétique en fonction du volume du biofloculant ajouté.
Les échantillons initiaux se caractérisent par :

- Une turbidité de 120 NTU.

-Une conductivité est de 1’ordre de 790us/cm.

-Le TDS est égale a 506mg/1.

-Le pH est égale a 8.20.

Les volumes du gel ajoutés varient de 0.025 ml a 0.8 ml par litre d’échantillons a une

température de 25°C.

On remarque d’apres la figure que le pouvoir coagulant augmente au fur et a mesure de
I’ajout du floculant pour atteindre une valeur maximale a un volume de 0.08ml I’équivalent
de 0.3mg de matiere seche (calculer a partir des résultats de la lyophilisation ) avec un
pourcentage de réduction de turbidité égale a 99.56% ou la turbidité résiduelle est égale a

0.67 NTU.

Au-dela de cette dose c'est-a-dire au surdosage le taux de réduction de turbidité diminue
ce qui est justifié par la restabilisation stérique des particules colloidales (I’augmentation

du rapport polymere/particules).

Les valeurs finales du pH, conductivité et de TDS sont égale a 8.22, 793 us/cm, 508mg/1
respectivement ; ces valeurs sont presque égales aux valeurs initiales .Ce procédé n’affecte

pas ces parametres.
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En comparant ces résultats avec d’autres obtenus par plusieurs biofloculant dans des
études préalables on constate que ce résultat est meilleur que ceux obtenus par différents
chercheurs qui ont travaillé sur le mucilage et les poudres de cactus et avec les
biopolymeres ol nous avons pu avoir des taux de réductions tres élevés a des tres faibles

volumes.[31 ;74].
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Figure 3-7 : Evolution du pouvoir de réduction de turbidité en fonction des

volumes du gel ajoutés.

3.6.2 Le pH optimal:

Dans le but de déterminer le pH optimal correspondant aux meilleurs taux de réductions,
nous avons réalisé plusieurs essais en Jar Test ol on a fait varier le pH des échantillons de
2 a 12 et nous avons suivi le taux de réduction et la structure des flocs formés au volume

optimal 0.08ml.
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Figure3 -8 : Evolution du pouvoir de réduction de turbidité en fonction du pH.

D’apres la figure 3 -8 on remarque que le pouvoir de réduction est supérieur a 96%
dans toute la plage du pH étudiée ce qui met en évidence le fait que le pH n’influe pas
contrairement aux résultats trouvés auparavant ou ils ont trouvé un pH optimal compris

entre 8 et 10.
Néanmoins, a pH égal a 8 le pourcentage de réduction de turbidité est égal a 99.53%.

En comparant ces résultats pas d’autres études réalisées sur le cactus on remarque que

notre gel offre une plage de pH beaucoup plus large.

Mais on a remarqué que la structure des flocs change en fonction du pH comme le

montre la figure 3 -9.

Figure3-9 : Flocs obtenus a différents pH ;(A) flocs obtenus a pH <5, (B) flocs
obtenus a pH2>5
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N

A pH inferieur 2 5 il y a la formation des macroflocs qui décantent sous formes
dispersées contrairement aux flocs formés a pH supérieurs a 5 qui sont plus compacts,

résistants ,denses et larges formant une pelote de quelque centimetre de tailles.

En se basant sur 1’étude rhéologique qu’on a effectuée on constate que le pH n’a pas

affecté le biofloculant .

A pH > 10 nous avons remarqué la formation des hydroxydes qui se précipitent avant

I’ajout du floculant a cause de 1’apport excessif enOH ™.

3.6.3 Balavage du pH et du volume du gel de cactus ajouté (zone d’iso efficacité):

Pour confirmer ces résultats obtenus auparavant nous avons fait un balayage du pH a

différents volumes ajoutés.

Cet essai consiste a la variation pH des échantillons a traiter du 4 a 10 a savoir :
(4:5;6;7:8;9;10) ainsi que le volume ajouté allant de 0.025 a 0.2 ml/l a savoir:
(0.025 ;0.05 ;0.08 ;0.1 ;0.12 ;0.15 ;0.2) ; ces volumes ont été choisis apres avoir estimer la
plage optimale dans laquelle il donne les meilleurs résultats .Notons que la turbidité initiale

était de I’ordre de 120 NTU.

Ces résultats nous permettent de déterminer la zone de pH pour laquelle notre gel

floculant présente une meilleur efficacité (pH optimum).

Pour cela nous avons choisis des valeurs de pH qui s’entendent avec des valeurs de pH

retrouvées dans différents types d’eaux.

Les résultats sont présentés sous la figure suivante :
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Figure 3-10 : Le taux de réduction en fonction du pH et volume du gel ajouté
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Interprétation :

Les résultats obtenus lors des variations des volumes du gel a différents pH donnent des
pourcentages de réduction important méme a des faibles volumes sur toute la plage du pH

choisit.

On remarque d’apres la figure une zone d’iso efficacit¢ a pH égale a 6 ,8 et 9 ou les
taux de réduction étaient supérieurs a 98% pour différents volumes allant de 0.08 a 0.12
ml .Notons aussi que la valeur maximale est obtenue a pH=8 avec 0.08 ml du gel ou le

taux de réduction atteint 99.5%.

On remarque aussi que le volume optimal est égal a 0.08ml/l d’échantillon pour toute la

plage du pH avec un taux de réduction supérieur a 98%.

Au-dela de ce volume on remarque une diminution du taux de réduction due au
surdosage qui provoque la restabilisation des particules colloidales du fait de

I’augmentation du rapport polymeres particules (restabilisation stérique).

A pH =4 et pH=10 on a enregistré les taux de réduction les plus faibles a savoir :

(75% 3;93% ;95%).

La forme et la taille des flocs montrent une dépendance vis-a-vis le pH, on a remarqué
que la taille des flocs grandisse a pH supérieur a 5 et s’agglomérent sous forme compacte

et résistante comme cité auparavant et qui deviennent meilleurs a des pH basique.

(figure 3-9)

3.6.4 Effet de la force ionique sur le pouvoir coagulant du gel de cactus :

Pour voir la dépendance de notre produit a la force ionique ainsi pour avoir une idée sur

son mécanisme de coagulation nous avons effectué¢ une série d’essai en Jar Test.

Dans la premiere série nous avons suivi le pouvoir de réduction de turbidité dans une
eau distillée en variant le volume du gel de cactus ajouté de 0.05 a 0.45 ml a chaque litre

d’échantillon a traiter dont la conductivité est de 1’ordre de 100 ps et le pH est égale a 9.

Les résultats sont présentés dans la figure 3-11 :
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Figure 3-11 :Le taux de réduction en fonction du volume ajouté du cactus dans une

eau distillée

On remarque de la figure un faible taux de réduction a un volume <0.9ml avec un taux

compris entre 18 et 25%.

Le meilleur taux de réduction est enregistré a un volume de 0.1 ml avec 72.61%. Au-

dela de cette dose on remarque une diminution du taux de réduction.

Comme on a remarqué que les flocs formés avaient une forme filamenteuse comme

montré dans la figure 3-13.

Dans la deuxieme et troisieme série en Jar Test nous avons varié la concentration des

sels NaCl et CaCl, dans les échantillons a savoir : (0.01 ;0.05 ;0.08 ;0.1 ;0.3 ;0.6M).

Les résultats obtenus ont été représentés sur la figure suivante :
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Figure 3-12: Le taux de réduction de turbidité en fonction de la concentration du sel

D’apres la figure on remarque une augmentation trés importante du taux de réduction de
turbidité de 10 a 96.53% et de 10 a 91.91% pour le CaCl; et le NaCl respectivement a une

concentration de 0.01M.

Les meilleurs taux de réduction sont 99.39% et 99.03% pour les deux sels, CaCl: et le

NaCl respectivement a une concentration de 0.1 M.
Au-dela de cette concentration on remarque une diminution du taux de réduction.

En effet, a faible force ionique les forces de répulsion électrostatiques  sont
prédominantes aux force attractives de Van Der Wals ce qui fait que les polymeres ne
peuvent pas s’adsorber ou piéger les particules et le systeme reste stable par rapport a la

décantation.

Lorsque on augmente la concentration en sel c'est-a-dire la force ionique ,on compresse
la double couche diffuse de Gauy -Chapman ce qui est déja montré par 1’étude
rhéologique ou on a constaté 1’augmentation de la contrainte seuil lors de 1’augmentation
de la force ionique ;d’ou les forces d’attraction de Van Der Wals prédominent ,les

particules se rapprochent I’une de I’autre ,les macromolécules seront en chevauchement et
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forment par la suite des chaines polymériques d’un poids moléculaires tres élevés .Ces
chaines vont étre adsorbés sur les particules déstabilisées ou ils vont les piéger pour former

a la fin des flocs qui se décantent facilement .

L’épaisseur 0 du nuage ionique qui entoure et protege les particules est donnée par la

formule de Debye- Huckel (en nm et a 25°C) :
5_ 031

">z

Ou C : la concentration molaire de chaque espece ;
Z :la valence de sa valence.

Lorsque I’épaisseur diminue, les particules peuvent se rapprocher d’avantage (elles ne se
repoussent plus autant qu’avant) et les forces d’attraction de Van der waals vont étre

supérieures aux forces €lectrostatiques ce qui va favoriser 1’agrégation des particules.

Quand la force ionique dépasse un certain seuil le volume hydrodynamique du gel
change ; les macromolécules vont €tre trées encombrées qui change leur conformation

(rétrécissement des polymeres) entravant I’adsorption. [111 ;112]

D’apres ces résultats on suppose que le mécanisme de coagulation-floculation de notre
produit est soit I’adsorption et pontage soit un effet de piégeage par les macromolécules

constituant le gel de cactus.

On a aussi remarqué différentes formes des flocs. Avec 1’eau distillée, les flocs étaient
sous formes filamenteuses (fibres) voir la figure 3-13 - A. A 0.1M NaCl les flocs étaient
visible dispersés d’environ 2 mm de taille (Figure 3-13 -B) et a 0.1 CaCl; les flocs étaient

léger et volumineux agrégés voir la figure 3-13 -C.
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Figure 3-13 :Les différentes formes de flocs ; (A) eau distillée,(B) 0.1 M NaCl,(C)
0.1IM CaClz

3.7 Pourcentage de réduction d’acide humique :

Dans cet essai, on a traité une solution d’acide humique a 10 mg/1 en étudiant le taux de
réduction d’AH en fonction du volume du gel ajouté (0.025; 0.05; 0.15; 0.25;0.35;
0.45ml) a pH=6 et pH=9.

Les concentrations d’AH résiduelles aprés traitement ont été¢ obtenues a 1’aide d’un
appareil UV-visible, les absorbances parvenues sont par la suite extrapolées sur la

courbe d’étalonnage d’AH (voir P’annexe 04).Les résultats sont présentés le graphe

suivant :

100
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50 ¢—% réd d'AH pH =6
40
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o r.—-—i—"i
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0 T T 1

0 0,2 0,4 0,6
Volume ajouté(ml)

Pourcentage de réduction (%)

Figure3-14 : Le taux de réduction des acides humique en fonction du volume de gel

de cactus ajouté a différents pH.

D’aprés la représentation graphique du taux de réduction d’AH en fonction des doses
ajoutées du biofloculant montrent une superposition des deux courbes a pH=6 et pH=9 qui
témoigne qu’il n’ya pas une influence de pH avec un faible taux de réduction sur toute la
plage de volume étudiée. La plus grande valeur est de 21.46% qui correspond a 0.45 ml du

biofloculant ajouté.

Ces valeurs montrent que le gel de cactus n’est pas efficace pour I’élimination des acides
humiques. Cela est du probablement a la taille des AH (trés petite) ainsi qu’a leur

conformation en solution qui géne le piégeage de ces particules.
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3.8 Acide humique + bentonite :

Dans cette expérience, nous avons mélangé 10 mg d’AH et 130 mg de bentonite par litre
d’eau I’ensemble avait une turbidité¢ égale a 120 NTU a deux différents pH (pH=6 et
pH=9), les volumes du gel de cactus ajoutés sont respectivement 0.05, 0.08, 0.1 ,0.12 ,0.15

et 0.2 ml/l d’échantillons a traiter. Les résultats sont présentés sous la figure (3-15) :

100 T gt t—————p
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80 A
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60

50 o
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30 == %réd d'AH
20
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0 T T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
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Pourcentage de réduction (%)
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B
pH =9
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Figure 3 -15 : Le taux de réduction des AH et bentonite en fonction du volume de gel

de cactus ajouté a différents pH ;(A) a pH=6, (B) a pH=9

La représentation graphique du taux de réduction du mélange AH et bentonite en
fonction des doses du cactus ajoutées a pH=6 donne un maximum de réduction d’AH a

0.2mL avec un taux de 28.43% qui coincide avec un taux de réduction de turbidité égale a



77

97% , le maximum est atteint a 0.08 mL avec 99.39%,la turbidité résiduelle est égale a
0.87 NTU et la concentration d’AH finale est égale a 7.458mg/LL  correspondante a ce

volume.

On remarque aussi que si on veut augmenter le taux de réduction d’AH a un volume

supérieur 0.08 mL/L le taux de réduction de turbidité diminue.

Pour I’essai a pH=9, on remarque que le taux de réduction le plus ¢élevé d’AH est égale a

26.79% qui coincide avec 98.97% de turbidité a 0.1 mL du biofloculant.

Comparons ces résultats aux résultats obtenus par I’AH seul on remarque une légére

augmentation due peut étre a leur piégeage par les flocs formés de la suspension de

bentonite.

3.9 La turbidité en fonction du temps de décantation :

Cet essai est réalisé dans les conditions optimales de pH (pH=8) et de volume de

biofloculant ajouté (0.08ml/1).

L’échantillon initial avait une turbidité de 120 NTU apres avoir effectué un essai Jar Test

on mesurait la turbidité durant 30 min.

En suivant I’évolution de la turbidité en fonction du temps de décantation nous avons

tracé la figure 3-16.
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Figure 3-16 : La turbidité en fonction du temps de décantation.

La figure 3-11 montre qu’au temps 0 on enregistre un taux de réduction égale a 93%

avec une turbidité résiduelle égale a 10.8 NTU.
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Apres 5 min de décantation la turbidité diminue rapidement jusqu’a 4.7 NTU. Le
meilleur résultat est atteint apres 30 min de décantation ou elle atteint un palet avec

99.67 % et une turbidité résiduelle égale a 0.87 NTU.

Ces résultats indiquent que le gel offre a la fois la floculation ainsi que la séparation de
phase avec une réduction du volume de boues ou les flocs sont de forme compacte et

rigide centré au milieu du béchers.

En comparant ces résultats avec d’autres résultats étudiés auparavant nous constatons que
le gel de cactus donne de meilleurs résultats par rapport aux autres biofloculant (Moringa

Olifera, alginate, chitosan ...etc).[31]

3.10 Taux de réduction en fonction du temps de conservation:

Pour estimer la durée pour laquelle notre produit présente une efficacité vis-a-vis le
pouvoir coagulant, nous avons effectué des essais de Jar Test durant un mois dans les

mémes conditions de pH ; conductivité ; température et de turbidité.

Le produit a été conservé a I’obscurité et a une température égale a 4 °C. Le volume du gel
ajouté est égal a 0.08 ml et le pH des échantillons est égal a 8 choisis d’apres les résultats

des conditions optimales.

Le suivi du pouvoir réducteur durant le temps nous a aboutis aux résultats présentés sur la

figure suivante :

100 —0—0000— “.X\
80 \

60 \

40 \ —0—% réd

20

0 T T T 1
0 10 20 30 40

Temps (jours)

Pourcentage de réduction (%)

Figure 3-17 : Le taux de réduction de turbidité en fonction du temps de conservation.
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D’apres la figure on remarque que le pouvoir coagulant est pratiquement constant durant

les 18 premiers jours avec un taux de réduction supérieur a 97%.

A partir du 19°"jour on observe une diminution significative jusqu’au 30 °" jour ou il

atteint 20%.

De ce fait, on constate que notre produit possede une durée de vie égale a 18 jours la ou

il marque un pouvoir coagulant important et constant.

La diminution du pouvoir coagulant est du probablement a la dégradation microbienne

des biopolymeres qui constituent le gel.

3.11 Application du gel de cactus a une eau de surface :

Pour confirmer les résultats obtenus avec les échantillons synthétiques, on a appliqué le

gel de cactus a un échantillon réel (une de surface) dont les caractéristiques ont été citées

dans le chapitre précédent.

3.11.1 Le volume optimal:

La figure 3-18 représente la variation du taux de réduction de turbidité de I’eau de

surface en fonction du volume de biofloculant ajouté.

Les volumes du gel ajoutés varient de 0.025 ml & 0.25 ml par litre d’échantillons a

une température de 25°C. La turbidité initiale est de I’ordre de 17 NTU.

100

82,46 81,75

80 T o8 70,37
57,58
60 73,43 52,3

60,01 \

Pourcentage de réduction (%)

40
46,8
20
0 T T T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3

Volume ajouté(ml)

Figure 3-18: Le taux de réduction de turbidité en fonction du volume du gel ajouté

(application a une eau de surface).
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On remarque d’apres la figure que le pouvoir coagulant augmente au fur et a mesure de
I’ajout du floculant pour atteindre une valeur maximale & un volume de 0.08ml avec un

pourcentage de réduction de turbidité égale a 82.46%.

Au-dela de cette dose c'est-a-dire au surdosage le taux de réduction de turbidité diminue
ce qui est justifié par la restabilisation stérique des particules colloidales (I’augmentation

du rapport polymere/particules).

Ce résultat coincident avec le résultat obtenu précédemment avec les échantillons

synthétiques.

3.11.2 L’effet du pH :

Dans le but de déterminer le pH optimal correspondant aux meilleurs taux de
réductions, nous avons réalisé plusieurs essais en Jar Test ou on a fait varier le pH des

échantillons de 4 a 10 et nous avons suivi le taux de réduction au volume optimal 0.08ml.

La figure 3-19 présente le taux de réduction en fonction du pH.
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Figure 3-19: Le taux de réduction de turbidité en fonction du pH
(Application a une eau de surface).

La figure 3-19 montre que le taux de réduction de turbidité est constant jusqu'a pH =8 avec
80%, au-dela de cette valeur du pH on remarque une diminution du taux de réduction
jusqu'a 52%. A pH>8 on assiste a des phénomenes de précipitation (formation des

hydroxydes) .
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Les résultats présentés dans cette étude permettent de fournir un ordre d’idée plus clair de
I’efficacité et du potentiel technique et environnemental d’un procédé de coagulation-

floculation avec le gel de cactus.

L’extraction du gel a permis de récupérer 1 L de gel a partir de 500 g de matiere

premiere.

Le gel de cactus obtenus possede une durée de vie de 18 jours la ou il a gardé un pouvoir

coagulant important et constant.(dans les conditions de conservation a 4 °C).

Les études rhéologiques ont montré que le gel se comporte comme un fluide non
newtonien plastique rhéofluidifiant. La contrainte seuil augmente en fonction de la force
ionique tandis que la viscosité plastique est constante. Par ailleurs, le pH n’affecte pas la

contrainte seuil.

Le meilleur taux de réduction est obtenu a un volume du biofloculant de 0.08 ml par litre
d’échantillon (équivalent de 0.3mg de matiére séche) avec un taux de réduction supérieurs
a 96 % sur toute la plage du pH.

Le gel de cactus produit des gros flocs rigides, compacts avec un volume de boues
beaucoup plus réduit ce qui permet de réduire la surface requise des bassins de décantation.
La force ionique joue un role important dans le fonctionnement du biofloculant ou on a
trouvé qu’avec I’eau distillée le taux de réduction était trés faible et il augmente en
fonction de la force ionique sans affecter la conductivité et le pH.

Le gel de cactus n'est pas efficace pour I'élimination des acides humiques, méme en
présence de forte turbidité.

L’application de notre biofloculant & une eau de surface a donné des résultats appréciables

a des pH <8.

L’efficacité du procédé de coagulation-floculation avec le cactus est mentionnée dans la
littérature scientifique et confirmée par les présentes expériences. En étant conservateur, le
bioflaculant permet d’enlever plus 96 % de turbidité une fois appliqué a une eau
synthétique. Un tel rendement positionne avantageusement cette technologie parmi les
solutions alternatives aux problemes associés a la performance environnementale des
coagulants chimiques sans oublier que ce matériau Ecofriendly est produit localement et
utilise une main d’ceuvre algérienne comparé a I’Alun qui est importé. En effet, 500 g de

cactus permet de traiter 12.5 m? d’eau qui coincide avec environ 500 g d’Alun.
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Ce constat permet de croire qu’il pourra attirer I’attention des intervenants du domaine.
C’est d’autant plus le cas lorsque 1’on considére qu’a prime abord les dépenses
supplémentaires associées a I’implantation et 1’opération du procédé ne semblent pas un
fardeau insurmontable. Il reste a voir dans quelle mesure 1’augmentation des cotts de
production, dévoilée par la section technico-économique, peut étre prise en charge par les

producteurs et éventuellement les consommateurs.



Annexe 01 :Préparation du biofloculant :

Annexe 01Figure 01 : Les étapes de préparation du biofloculant

Annexe 01 : Pourcentage de réduction en fonction de I’extraction :

Pour estimer le rendement d’extraction de 500 g de cactus nous avons suivi 1’efficacité de
chaque extrait vis-a-vis le taux de réduction, nous avons effectué des essais en Jar Tests
apres chaque extraction dans les mémes conditions de pH ; conductivité ; température et

de turbidité.

Le volume du gel ajouté est égal a 0.08 ml et le pH des échantillons est égal a 8 choisis

d’apres les résultats des conditions optimales.
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Annexe 01 figure 02:Pourcentage de réduction en fonction de I’extraction

D’aprés la figure on remarque que le pouvoir coagulant est pratiquement constant durant

les 5 premiéres extractions avec un taux de réduction supérieur a 98%.

A partir de la 5 Emme extraction on observe une diminution significative du taux de

réduction jusqu’a 50%.

De ce fait, on constate que 500g de cactus donne 200 ml du gel a chaque extraction 1a ou

il marque un pouvoir coagulant important et constant, a la fin on récupere 11 du

biofloculant.



Annexe 02 tableau(1 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la force ionique et du pH.

N° d’essai Parametres | Contrainte | Viscosité a | R Conductivité | pH
seuil 1o I’infini ng (ms)

1 0 M NaCl 0,011031 0,1505 | 0,92103 4.95 4.7

2 0.1IM 0,99394 15.66 4.4
NaCl 0,019788 | 0,1690082

3 0.2M NaCl 0,053432 0,172305 | 0,98560 24.5 4.4

4 0.3M 0,85622 35.1 4.3
NaCl 0,070741 0,211769

5 0.4M NaCl 0,077525 0,213639 | 0,99216 41.8 4.3

6 0.5M NaCl 0,112202 0,214028 | 0,92310 533 4.25
0.6M NaCl | 0,1179994 0,218792 | 0,95020 65.03 3.87

8 0 M CaCl, 0,011031 0,172305 | 0,99287 4.95 4.7

9 0.1IM 0,94661 21.53 3.45
CaCl, 0,1179994 0,178846

10 0.2M 0,97785 30.05 3.42
CaCl, 0,118202 0,182225

11 0.3M 0,96007 55.5 3.34
CaCl, 0,12552 0,21805

12 0.4M 0,98238 62.24 3.33
CaCl, 0,138462 0,232067

13 0.5M 0,89110 68.1 3.32
CaCl, 0,143527 0,244246

14 0.6M 0,98199 84.4 3.31
CaCl, 0,1524553 0,259657

15 pH=4 0,081423 0,171425 | 0,92103 4.95 /

16 pH=5 0,083194 0,172052 | 0,92103 5.57 /

17 pH=6 0,08521 0,17772 | 0,97701 6.25 /

18 pH=7 0,087927 0,179516 | 0,97701 6.9 /

19 pH=8 0,088344 0,213777 | 0,98204 7 /

20 pH=9 0,090496 0,219974 | 0,96765 7.2 /

21 pH=10 0,092478 0,2254 | 0,91926 7.3 /




Annexe 02 -2 :Essai 1 :
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Annexe 02 figure 01 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.

Annexe 02-02 :Essai 2
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Annexe 02 figure 02 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 03 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.

Annexe 02-04 : Essai 4
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Annexe 02 figure 04 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.



Annexe 02-05 : Essai 5
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Annexe 02 figure 05 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.

Annexe 02-06 :Essai 6
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Annexe 02 figure 06 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.



Annexe 02-08 :Essai 7

25,000

7,500
5,000

2,500

0,750
0,500

0,250

0,075
0,050

0,0005 0,0050 0,0500

0,5000

5,0000

50,0000 500,0000

Annexe 02 figure 07 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.

Annexe 02-08 :Essai 8
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Annexe 02 figure 08 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 09 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.

Annexe 02-10 :Essai 10
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Annexe 02 figure 10 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 11 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 12 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 13 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 14 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 15 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 16 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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Annexe 02 figure 17 : Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.
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.Annexe 02 figure 18: Variation de la contrainte seuil et de la viscosité plastique en

fonction de la vitesse de cisaillement.



Annexe 03 : Turbidité en fonction de concentration de la bentonite :

Dans cet essai nous avons suivi 1’évolution de la turbidité en fonction de la concentration

de bentonite ajoutée a 1’eau.
On a démarré avec 1g/1 et on a effectué plusieurs dilutions.

D’apres la figure on constate que la turbidité croit d’une fagon linéaire en fonction de la

masse de bentonite ajoutée, ot 1g/l donne une turbidité égale a 663 NTU.

700 / y = 657,48x - 14,196
2 =

600 / R*=0,9927
— 500
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= 200 // —— Linéaire (turbidité)

100

0 T T 1
0 0,5 1 1,5
concentration de la bentonite(g/l)

Annexe 03 figure 01: Turbidité en fonction de la concentration de bentonite



Annexe 04 :Courbe d'étalonnage des acides humiques :

La courbe d'talonnage des acides humiques a été tracée par les absorbances obtenus par

UV , les concentrations choisis sont : 0; 2; 4;5; 6; 8; et 10 mg/1:

o
[

y =0,0266x + 0,001

RZ=0,993 s

o
N
N (O}

ptique
o O

0 2 4 6 8 10 12
concentration en acides humiques (mg/1)

densité o
p
o
(5]

Annexe 04 figure 01 : Courbe d'étalonnage des acide humiques
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