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Abstract

The main objective of this study is the reduction of humic acids (HA) in aqueous solution
by the coagulation-flocculation process using two coagulants: Aluminum sulfate and
Moringa Oleifera seeds.

A parametric study of HA coagulation-flocculation was carried out by varying the pH of
the solution, the dose of the coagulant, the settling time, etc.

The natural coagulant (Moringa Oleifera seeds) was characterized using Fourier transform
spectroscopy (FTIR) and the determination of pHpzc.

The experiments carried out have shown that the seeds of Moringa Oleifera have a
remarkable efficiency in the field of water treatment and can be considered as an
alternative to synthesized coagulants.

Keywords: coagulation flocculation, coagulant, humic acids, Moringa Oleifera.

Résumé

L’objectif principal de la présente étude est la réduction des acides humiques(AH) en
solution aqueuse par le procédé de coagulation-floculation en utilisant deux coagulants :le
sulfate d’ Aluminium et les graines de Moringa Oleifera.

Une étude paramétrique de la coagulation-floculation des AH a été réalisee en faisant
varier le pH de la solution, la dose du coagulant, le temps de décantation....

Le coagulant naturel (graines de Moringa Oleifera) a été caractérisé en utilisant la
spectroscopie a transformée de Fourrier (FTIR) et par la détermination du pHpzc.

Les expeériences réalisées ont montré que les graines de Moringa Oleifera possedent une
efficacité remarquable dans le domaine de traitement des eaux et peuvent étre considérés
comme alternatif aux coagulants synthétisés.

Mots clés : coagulation floculation, coagulant, les acides humiques, Moringa Oleifera.
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INTRODUCTION GENERALE

Malheureusement, aujourd’hui les ressources en eau sont soumises a diverses formes
de pollution, IPon distingue la pollution naturelle due a la présence des débris végétaux et
animaux (matiere organique) et la pollution anthropique causée par I’activité humaine. Cette
derniere peut étre accidentelle ou générer volontairement a travers les rejets industriels, les
pesticides, les engrais, etc. Sil’on peut contrdler voire limiter la pollution causée par I’activité
humaine, il est difficile d’empécher la présence de débris végétaux et animaux dont leur
dégradation s’accompagne en effet de la production de biogaz, d’odeurs et de lixiviats[1-2].

Les effluents ou liquides de percolation de la décharge (lixiviats) sont chargés
bactériologiquement et surtout chimiquement de substances minérales (ions minéraux et
métaux lourds) et organiques notamment les acides gras volatils et substances humiques (un
mélange d’acides humiques (AH) et fulviques (AF)) qui sont issue de la dégradation de la
matiére organique fraiche et qui constituent 25 a 50 % du carbone organique dissous (COD)
des eaux de surface et parfois 90% dans certaines eaux trés colorées[1-3].

Ces substances humiques véhiculées par les eaux, outre leur toxicité sur la faune
aquatique, sur I'nomme et les animaux, risquent de contaminer les sols, les eaux de surface et
souterraines [2,4].

La présence d’AH dans une eau de consommation est un souci majeur car il représente
un séricux probléme de santé publique. En effet, I’AH est responsable de la dégradation des
caractéres organoleptiques des eaux (couleur, golt et odeurs)[1]. Elles peuvent étre un
vehicule pour la plupart des substances toxiques (métaux lourds, pesticides...), participent
également a la corrosion du systéme, et plus grave, lorsqu’une eau contenant I’AH subie la
chloration, le chlore réagit avec les composés humiques pour former des organochlorés tels
les trihalométhanes (THM) reconnus pour étre cancérigenes et mutagenes [1,5].

Pour résoudre la pollution liée a la présence des AH dans 1’eau, diverses méthodes de
traitement ont été développées, telle que la coagulation-floculation, I’adsorption, 1’échange
ionique, les procédés membranaires ; les procédés biologiques, ... etc.

Dans le traitement des eaux la coagulation-floculation est le procédé le moins cher par
rapport a la quantité de particules éliminées. En effet, ce procédé élimine a peu prés 100% des
particules initialement présentes [6].

Une récente étude américaine (CEN, 1990) montre que la demande en produits

floculants augmente de 6,5 % par an pour atteindre aux USA 765 millions de dollars en I'an



2000. Ce procédé ancien est appelé a se développer, a se sophistiquer grace a des efforts de
recherche sur la chimie des coagulants-floculants reliée a la taille, la densité et la cohésion des
flocs [6].

Les coagulants utilisés sont des sels métalliques hydrolysables (aluminium ou fer(111))
et/ou des polymeéres organiques. Le résultat de la coagulation est une diminution du nombre
initial des particules et une augmentation de la taille. Si I'efficacité dépend aussi du temps de
contact, de I'énergie dissipée dans le réacteur, de sa géométrie, elle dépend surtout des
propriétés chimiques et structurales des coagulants-floculants [6].

Les coagulants minéraux les plus employés sont le sulfate d'aluminium et le chlorure
ferrique ce qui conduit a la production des boues riches (chargées) en aluminium / fer et
méme des concentrations élevées en aluminium ou fer dans I’eau traitée.

De nouveaux produits sont apparus depuis dix ans : ce sont les sels préhydrolysés
d'aluminium (chlorure ou chlorosulfates), de fer (111) et les polymeéres organiques cationiques,
anionigques ou nonioniques.

Chacun a été l'objet de nombreuses études a I'échelle tant du laboratoire, que pilote ou
en grandeur réelle.

C’est dans ce contexte général que se propose cette etude ayant pour objectif principal
I’étude de la possibilité d’utiliser la poudre des graines de Moringa Oleifera comme un
coagulant naturel alternatif (biocoagulant).

Contrairement au sulfate d’aluminium, les boues obtenues aprés le traitement au
Moringa Oleifera sont plus biodégradables et moins polluantes.

Ce manuscrit expose ce travail en cing chapitres :

v Le chapitre 1 est consacré aux quelques rappels sur le procédé de la
coagulation-floculation

4 Le deuxieme chapitre est sur les substances humiques : leur origine,
composition et leurs effets indésirables

4 Le chapitre 3 concerne des géneralités sur le Moringa Oleifera

v Le quatrieme chapitre est consacré a la présentation des matériels,
produits et méthodes utilisés dans ce travail. Les méthodes de
caractérisation et les protocoles expérimentaux utilisés y sont présentés.

v Le chapitre 5 est consacreé a la présentation des différents résultats
obtenus.

A partir de I’interprétation générale des résultats expérimentaux, nous présentons une

conclusion générale avec quelques perspectives a envisager pour la suite de ce travail.



CHAPITRE 1: COAGULATION-FLOCULATION

Introduction

La coagulation-floculation est un procédé physico-chimique visant la déstabilisation et

I’agglomération des particules colloidales présentes dans 1’eau [7-9].

La coagulation-floculation facilite 1’élimination des Matiéres En Suspension (MES) et
des colloides en les rassemblant sous forme de flocs dont la séparation s’effectue par
décantation, flottation et/ou filtration. C’est donc un traitement physique qui permet
d’éliminer tous ou une partie des polluants des effluents notamment les fractions particulaires
(la fraction associée aux particules dont la taille est supérieure a 0,45 um), les fractions
floculables des matiéres organiques et de certains métaux lourds ; les micropolluants associés

aux MES et les macromolécules colloidales [9-11].
1.1.Mecanisme de la coagulation-floculation

Il existe quatre grands mécanismes élémentaires qui sont traditionnellement identifiés
pour expliquer I’agglomération des particules et qui agissent individuellement ou ensemble

dans la coagulation floculation. 11 s’agit de [12] :

a) Réduction de I’épaisseur de la couche ionique c’est-a-dire compression de la
double couche: transportée par les particules, par augmentation de la force
ionique de la solution.

b) Adsorption et neutralisation des charges ioniques : par ajout d’un réactif
chimique contenant des contres ions du colloide ; le coagulant.

c) Pontage entre les particules : par utilisation des polyméres de haut poids
moléculaire.

d) Piégeage des particules : par formation de polyméres d’hydroxydes minéraux
volumineux.

1.2.Particules mis en jeu
Les matieres existantes dans I’eau peuvent se présenter sous les trois groupes
suivants :

a) Matiéres en suspension MES

Qui regroupent les plus grosses particules. Ces matieres sont d’origine

minérale ou organique et possédent un diamétre supérieur a 1 pum. Leur temps requis



pour décanter d’un meétre variant de quelques dixiémes de seconde & plusieurs jours

selon leur diamétre et leur densité [7].
b) Matiéres colloidales

Elles sont des MES de méme origine mais de diamétre inférieur a 1 pum. Leur
vitesse de décantation est pratiquement nulle. Les matiéres colloidales d’origine
minérale ont une densité relative de I'ordre de 2,65 alors que celles d’origine
organique ont une densité relativement beaucoup plus faible, soit de lordre de 1,1.
Les particules colloidales de faible densité peuvent nécessiter théoriquement jusqu’a

66600 annees pour decanter de un métre [7].
c) Matiéres dissoutes

Elles sont généralement des cations ou anions de quelques nanometres de
diameétre [7].

1.3.Suspensions colloidales

Les particules colloidales sont divisées en deux catégories selon leur comportement

dans I'eau en particules hydrophobes et hydrophiles [7].

» Colloides hydrophiles
Ce sont des particules qui possedent une forte affinité pour les molécules
d’eau, les particules hydrophiles déshydratées se dispersent spontanément dans 1I’eau
et sont entourées de molécules d’eau qui préviennent tout contact ultérieur entre ces
particules, elles sont souvent d’origine biologique : protéines, polysaccharides, lignine,
matiére humique....ctc. elles sont plus difficiles a déstabiliser que les hydrophobes
[7,13].
» Colloides hydrophobes
Ce sont des particules qui ont peu ou pas d’affinité pour 1’eau, leur dispersion
dans I’eau n’étant pas spontanée [13]. Ce sont en général des particules minérales

telles que la silice et les argiles [7].
1.4. Décantation des suspensions colloidales

Le temps de décantation des particules coagulées dépend du type de particules, du
diamétre des particules et de leur surface spécifique. Ce temps va d’une seconde pour du
gravier coagulé ayant un diamétre de 10mm et une surface spécifique de 6,102 m2.m=3 a 20

ans pour du colloide de 102um ayant une surface spécifique de 6,108 m2.m=3.1l est donc



impossible que certaines particules notamment les colloides et les particules a surface

spécifique tres élevée décantent naturellement [11,14].

Dans le tableau 1.1 sont répertoriés certains matériaux ou organismes avec leur

dimension et ’ordre de grandeur du temps nécessaire pour que, sous la seule influence de leur

poids, ces particules parcourent un métre d’eau a 20°C [11].

Tableau 1.1 : Temps de décantation de différentes particules d’aprés la loi de
STOKES [11,14, 15]

Diamétre de Type de particule Temps de Surface spécifique
particules décantation pour (m?.m3)
Im d’eau

mm um

10 10 Gravier 1 seconde 6.10°

1 103 Sable 10 secondes 6.10°

MES
101 10? Sable fin 2 minutes 6.10%
10 10 Limon 2 heures 6.10°
107 10 Kyste de protozoaire 20 heures 6.10°
108 1 Argile 2 jours 6.10°
1038 1 Bactérie 8 jours 6.10° Colloides
10* 10 Colloide 2 ans 6.107
10° 107 Colloide 20 ans 6.108
La chute d’une particule dans I’eau est régie par la loi de Stokes :
=9 _x(p, — p)x d? Equation 1.1

T 18x7

Avec :

V: vitesse de décantation de la particule,

g: accélération de la pesanteur,

- viscosité dynamique,

ps: masse volumique de la particule,




pi- masse volumique du liquide,

d: diametre de la particule[15].

1.5. Théorie de la double couche

Les colloides sont généralement chargés négativement. Afin de neutraliser
cette charge négative de surface, des ions positifs présents dans 1’eau brute ou
ajoutés sont attirés et forment une couche autour du colloide (Figure 1.1). Diverses
théories expliquent ce phénomene [9,11, 16].

» Théorie de Helmholtz: une couche d’ions positifs recouvre intégralement la
surface du colloide et assure la neutralité¢ de I’ensemble (couche fixée) ;

» Théorie de Gouy-Chapman: la couche d’ions positifs est inégalement
répartie autour du colloide ; la neutralité est obtenue a une plus grande
distance (couche diffuse) ;

» Théorie de Stern: qui combine les deux théories precédentes et considere la
formation d’une double couche : la premiere formée d’ions du liquide mais
adhérente au colloide, la seconde diffuse dans le liquide environnant. le
potentiel subit une premiére chute significative dans la couche fixée, puis
diminue plus lentement a mesure que la distance augmente jusqu’a son

annulation au point A (point isoélectrique).
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Figure 1.1 : Potentiel électrique de particules colloidales [9, 11]



Avec :

I : Particule colloidale

Il : Couche adhérée de Stern

111 : Couche diffuse de Gouy-Chapman

@ : Potentiel total a l'interface

®o : Potentiel différentiel dans la couche adsorbée

Pz : Potentiel zéta

1.6.Potentiel zéta
Un colloide se caractérise donc par 2 potentiels :

e E: Potentiel thermodynamique, encore appelé potentiel de Nernst,
présent a la surface méme du colloide mais non mesurable par des
meéthodes simples.

e Z:le potentiel électrocinétique appelé potentiel Zéta est défini par la

relation suivante :

k .
Z= % Equation 1.2

Avec [11] :
K= fonction du diametre de la particule.
p= viscosité dynamique (Pa.s).
me= mobilité électro phorétique (us~1.v~1).
€= constante diélectrique du milieu
1.7. Facteurs influencant la coagulation-floculation

Pour optimiser le procédé de coagulation-floculation, il faut tenir compte de
plusieurs variables, tels que le pH, les sels dissous, la température, la dose du

coagulant, la turbidité, le temps de décantation ... .
1.7.1 Influence du pH

Pour chaque solution, il existe une plage de pH pour laguelle la coagulation s'effectue
rapidement. Plage qui dépend du coagulant utilisé, de sa concentration et de la composition de

I'eau a traiter. Pour abaisser le pH, dans certains cas, il est plus avantageux d'augmenter la



quantité de coagulant. Lorsque le pH est optimal, les produits d'aluminium ou de fer solubles
sont pratiqguement inexistants. Pour les sels de fer et d’aluminium, les plages de pH s’étendent

de4a6etdeba7respectivement [7,17].

1.7.2 Influence de la dose du coagulant

Le choix du coagulant influence les caractéristiques de la coagulation [7].La dose du
réactif est un parametre a prendre en compte. Le coagulant, qui est généralement fortement
acide, a tendance a abaisser le pH de Il'eau. Pour atteindre le pH optimal, il est possible
d'ajouter un acide ou une base. Une dose excessive de coagulant entraine une restalinisation
des particules et augmente le co(t de l'opération. Alors qu'un dosage insuffisant conduit a une
qualité insuffisante de l'eau traitée. On peut déterminer la quantité des réactifs soit par
l'utilisation de la mesure du potentiel zéta (nécessite un équipement trés colteux) soit par un

test au laboratoire, connu sous le nom de « Jar-Test» [12].
1.7.3 Influence de condition de mélange

Les deux étapes de formation des flocs consistent en une phase d'agitation rapide
suivie d'une phase d'agitation lente permettant la maturation du floc. Néanmoins, il faut éviter
que lagitation est trop intense car elle empéche l'agrégation, ni trop prolongée car elle

provogue la restauration des colloides [12].
1.7.4 Influence des sels dissous

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

coagulation et la floculation [12,18] :

a) modification de la plage de pH optimale.
b) modification de la quantité de coagulant requis.
c) modification de la quantité résiduelle de coagulant dans I’effluent.

1.7.5 Influence de la température

Comme toute réaction chimique, la température joue un rble important, donc
une baisse température, entrainant une augmentation de la viscosit¢é de I’eau. La
coagulation et la décantation du floc sont ralenties et la plage de pH optimale
diminue. Pour éviter ces difficultés, une solution est de changer le coagulant selon
les saisons [7, 12,18].



1.7.6 Influence de la turbidité

La turbidité est également un parametre qui affecte le fonctionnement normal
du procédé de coagulation [8].La turbidité de l'eau est due a la présence de particules
suffisamment grosses pour se déposer Naturellement, la coagulation de ces
particules est donc facile a realiser tout en maintenant Le pH est dans sa plage
optimale [18].

1.8.Phénomenes de la coagulation

La coagulation consiste dans la déstabilisation des particules en suspension
par la neutralisation de leurs charges négatives. On utilise, pour ce faire, des réactifs
chimiques nommés coagulants [19].

D’aprés les revues bibliographiques on distingue quatre mécanismes de base
pour la déstabilisation des particules colloidales [19-20].

a) compression de la double couche ;

b) adsorption et neutralisation des charges ;

C) emprisonnement des particules dans un précipité ;
d) adsorption et pontage.

a) Compression de la double couche

L’augmentation de la force ionique de I’eau réduit le volume et 1’épaisseur
de la couche diffuse (Figure 1.2). Les forces de répulsion sont considérablement
réduites alors que les forces d’attraction de Van Der Waals ne sont pas effectuees.

La force ionique est représentée par I’équation suivante :
U= %ZQ = 1C,Z 2 Equation 3
Avec :
W : Force ionique.
C,, : Concentration de I’ion n (mol. L™1)

Zy : Valence de I’ion n [20].
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Figure 1.2 : représentation schématique de la compression de la couche diffuse [7,15]

b) Adsorption et neutralisation des charges

Ce mécanisme repose sur lajout suffisant de cations afin de neutraliser la
charge négative des particules stables par adsorption des cations sur leur surface
(Figure 1.3). Par contre, la surdose de coagulant, source de cations, peut en résulter
une adsorption trop importante de cations et inverser la charge des particules qui

devient alors positive. Les particules seraient ainsi rentabilisées [20].

Ce mécanisme permet donc lagglomération des particules par “pontage" des

polymeres [20].

=COO + AlI** @ =COOAI*?
-1
c//O
o

Figure 1.3: Représentation schématiques de neutralisation des charges [7,20]
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c) Emprisonnement des particules dans un précipité

Lorsque des quantités suffisantes de coagulant comme le Alx(SOs)3 ou le
FeCls, sont ajoutés, ils forment un précipité possédant généralement une charge
positive. Le pH de l'eau doit se situer dans une plage ou la solubilité des sels est
minimale. Le précipité formé, appelé floc, entre en contact avec les particules de
charge négative et les emprisonne. Les particules sont ensuite entrainées lors de la

décantation [20]. La figure 1.4 représente ce phénomene.

Uil kafickes
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Figure 1.4 : Emprisonnement des particules dans les flocs pendant la décantation [7,20]

d) Adsorption et pontage entre les particules

Ce mécanisme impliqgue [lutilisation de polymeres cationiques, non
anioniques ou anioniques ayant une masse moléculaire élevée et une structure
longitudinale. Un polymere en preésence d'un colloide [ladsorbe a une de ses
extrémités a laide d'un de ces groupes fonctionnels. Les autres extrémités demeurent
libres et peuvent adsorber un autre colloide. Ce mécanisme permet donc
l'agglomération des particules par “pontage™ des polymeres. La figure 1.5 décrit ce
processus. Par contre, une concentration de polyméres trop élevée peut rentabiliser
les colloides. Les polymeres verront alors chacune de leurs extrémités étre adsorbées

par la méme particule, d'ou une rentabilisation [20].

_ \‘_‘J Formation
J . Adsorption
+

de flocs
J A E(

Figurel.5 : Adsorption et pontage a ’aide d’un polymere [7,20]
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1.8.1. Coagulants

Le coagulant est un tel produit chimique développé par des chercheurs pour
stabiliser les particules colloidales en retirant les forces qui les font pendre vers le
bas [21].

Les coagulants se distinguent en synthétiques (minéraux et organiques) et naturels.

Les coagulants minéraux les plus employés sont le sulfate daluminium
Alx(SOs)z et le chlorure ferrique FeCls. De nouveaux produits sont apparus depuis
dix ans : ce sont les sels préhydrolysés daluminium, chlorure ou chlorosulfates de
fer(111) et les polyméres organiques cationiques, anioniques ou nonioniques [6].

Les coagulants naturels d’origine végétale ou animale sont considérés
comme une bonne alternative aux coagulants synthétiques car ces derniers malgrée
leurs capacités a reduire la charge organique en solutions, ils possédent aussi de

divers inconvénients [22-23].

On peut citer quelques coagulants naturels (végétale et animal) ou encore
appelés biocoagulant. 11 s’agit de: cactus, tanin, fécule de pomme de terre, manioc,
lentille culinaire, fécule de riz, amidon de riz, graines de Moringa, carapace de

crevette, carapace de crabe, coquille de pervenche, coquillages et crustacés [23].
1.8.2. Avantages et inconvénients des coagulants

Les coagulants tels que les sels d’aluminium ou de fer présentent certains

avantages et inconvénients [12].
1.8.2.1. Sulfates d’ Aluminium

v" Avantages
e relativement peu colteux,
e moins acide (il faut quand méme porter un équipement de protection.
v Inconvénients
e les erreurs de dosage produisent une grande quantité de résidus,

d’aluminium, posant un risque potentiel pour la santé.
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1.8.2.2. Chlorures de Fer

v" Avantages
e le meilleur pour éliminer les matiéres organiques,
e bas prix,
e les concentrations élevées de résidus de fer sont faciles a détecter.
v Inconvénients
e un mauvais dosage produit une coloration rougeatre et une concentration
élevée de résidus de fer,
e la forte concentration de résidus de fer risque de boucher les filtres et de tacher
la lessive,
e tres acide (le port d’un équipement de protection complet est de rigueur)
e boue inesthétique (brune),
e élimination plus faible COD.

1.9.Floculation

La floculation a pour objectif de favoriser, a laide d'un mélange lent, les
contacts entre les particules déstabilisées. Ces particules s'agglutinent pour former
un floc quon peut facilement éliminer par les procédés de décantation et de
filtration [24].

Donc c’est I’agrégation des particules déja déstabilisées, par collision les
unes contre les autres ce qui conduit a la croissance en taille des flocs et a la

diminution en nombre des particules en solution [7].

1.9.1. Types de floculation
» Floculation péri-cinétique: ce phénomene est lié a la diffusion
brownienne, Elle est en fonction de la température du milieu dispersif [25].
» Floculation ortho-cinétique : celle-ci est distinguée par la notion du
gradient de vitesse. En effet, le mixage (gradient de vitesse imposée) est
nécessaire pour apporter un complément a [I’addition du coagulant afin de

détruire la stabilité du systeme colloidale [25].
1.9.2. Floculants

Les floculants, appelés aussi adjuvants de floculation, sont destinés a
favoriser l’agglomération des particules, constituées en flocs aprés coagulation, afin

qu’elles précipitent. On distingue les floculants d’aprés leur nature (minérale ou
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organique), leur origine (naturelle ou synthétique) ou le signe de leur charge

électrique (anionique ou cationique) [18].

- La silice activée : la silice activée est le premier floculant utilisé, elle peut
donner les meilleurs résultats lorsqu’elle est employée conjointement avec le sulfate
d’aluminium. Elle est constituée d’une solution d’acide polysilicique (H2SiOz3)s
provenant de la polymérisation de Il’acide silicique. Parmi les autres floculants
minéraux utilisés, on peut citer : certaines argiles, le blanc de Meudon ou le

carbonate de calcium précipité et le sable fin.

- Polyméres organiques : ce sont des molécules chimiques fabriquées a
partir de produits naturels : les alginates (extraits d’algues), les amidons (extraits de
graines Vvégétales) et certains derivés de la cellulose. Mais, leur utilisation dans le
traitement des eaux destintées a la consommation fait 1objet de reglements

sanitaires.

- Polymeres synthétiques : on distingue les polyacrylamides (polymeres
anioniques) et les polyamines (polyméres cationiques). Les premiers sont utilisés a
la fois dans la clarification des eaux et la deshydratation des boues, alors que les
polyamines sont employés exclusivement dans la clarification. Aucune regle ne
permet de prévoir lequel des floculants peut donner les meilleurs résultats, il est
donc nécessaire de faire des essais au laboratoire. Dans le cas de la clarification des
eaux, le choix est a faire entre un floculant anionique et un floculant cationique. Si le
pH est neutre et en présence de grandes quantitées de matiéres organiques, on

expérimente les floculants cationiques [18].
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CHAPITRE 2 : MORINGA OLEIFERA

2.1. Historique et généralités sur le Moringa Oleifera

Moringa Oleifera est une plante a fleurs appartenant a la famille monogénérique des
arbustes et des arbres des Moringacea qui est originaire de I’Inde, au sud de la chaine de

montagne de I’Himalaya.

Aujourd’hui le M.Oleifera est cultive a travers le Moyen-Orient, ainsi que tout le long
de la ceinture tropicale et subtropicale. Il a été introduit en Afrique de ’est au début du 20°®
siécle par le biais du commerce et des échanges maritimes durant cette période [26-29].

Le Moringa, aussi appelé « Ne meurt jamais », peut croitre aussi bien sur un
sol riche que sur un sol pauvre et n’est que peu affecté par les conditions climatiques
difficiles telles que la sécheresse. Il croit rapidement lorsqu’il est semé ou coupé. Il

peut également se régenerer par lui-méme, apres une coupe tres sévere [30].

Le Moringa n’a pas volé ses surnoms d’«arbre de vie» ou «arbre aux
miracles » il est utilise depuis des siecles en médecine Ayurvédique (remonterait a
plus de 5000 ans), elle lui attribue le pouvoir de combattre plus de 300 maladies
dont, le rhume, le diabéte, I’hypertension artériclle, I’anémie, la fievre, le

rhumatisme ou encore pour stimuler le systeme immunitaire [31-32].

En raison de sa richesse en vitamines, en minéraux et en protéines, le

Moringa Oleifera est riche en source d'éléments nutritifs.

Les résultats de travaux effectués par une équipe américaine ont montré
gu’un gramme de feuilles fraiches de Moringa Oleifera contient 7 fois la vitamine C
que les oranges, 4 fois le calcium que le lait, 4 fois la vitamine A que la carotte, 3
fois de potassium que la banane, 3 fois le fer que I'épinard et autant de protéines que

dans les ceufs.

Le Moringa Oleifera a un potentiel énorme comme supplément alimentaire

et mais aussi entant que purificateur d’eau usée [29,31-32].
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2.2. Dénomination et taxonomie

Le M.Oleifera appartient a la classification botanique indiquée dans le tableau 2.1

suivant:

Tableau2.1 : classification botanique de M.Oleifera[27,33-34]

Régne Végétal
Embranchement Spermatophytes
Sous Embranchement Angiosperme
Classe Dicotylédones
Sous Classe Dilleniidae
Ordre Capparales
Famille Moringacea
Genre Moringa
Espece Oleifera

2.2.1. Différentes especes de Moringa

Il existe 12 autres variétés du Moringa appartenant a la famille des Moringaceaeet qui
sont :M. Arborea, M. Borziana, M. Concanensis, M. Drouhardii, M. Hildebrandtii,
M.Longituba, M. Ovalifolia, M. Peregrine, M. Pygmaea, M. Rivae, M. Ruspoliana, M.

Stenopetala [30]. Dans la présente étude, le Moringa Oleifera a été choisi.

2.3. Importance socio-économique

Moringa est 1'un des arbres tropicaux les plus utiles. Il se propage
relativement facilement, aussi bien de maniere végétative que sexuée, et il est peu
exigeant en eau et en matieres minérales. Ainsi, sa production et son entretien sont
aisés. L’introduction de cette plante au sein d’une ferme dans un environnement
riche en biodiversit¢ peut étre bénéfique a la fois pour [Dexploitant et pour

I’écosystéme environnant [26].
2.4. Conditions écologiques

Le Moringa peut se trouver dans des zones tres arides comme le Sahara, mais
il préfere les climats semi-tropicaux humides. Il peut s’accommoder a tout type de
sol mais s’adapte mieux les collines et les bordures de riviéres. Il résiste bien a la
sécheresse grace a ses racines tubéreuses lui permettant d’accumuler de 1’eau [28].

Les limites écologiques de Moringa Oleiféra sont rapportées dans le tableau 2.2.
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Tableau2.2 : Exigences environnementales du M. Oleifera [27,31, 35]

Caractéristiques Valeurs/fourchettes
Climat Tropical ou sub-tropical
Altitude 0-2000 m
Température 25-35°C
Pluviométrie 250 mm-2000 mm.
Irrigation nécessaire pour la production de feuilles si
pluviométrie < 800 mm
Type du sol Limoneux, sableux ou sablo-limoneux
pH du sol Légerement acide a légerement alcalin (pH: 5 a 9)

D’apres Foidl et al. [26], Moringa est considéré comme un arbre pérenne, a

croissance rapide, qui peut atteindre 7 a 12 metres de hauteur et dont le tronc mesure

20 a 40 cm de diamétre [36,38].

2.5. Utilisation des différents organes de Moringa Oleifera

M.Oleifera est un arbre polyvalent dont la plupart de ses parties sont utiles pour un

certain nombre d’applications [40]. Le tableau 2.3 regroupe les différentes utilisations des

parties de Moringa.

Tableau 2.3 : Parties de la plante et leurs intéréts [27,30, 35]

Partie de la Usages ou intéréts
plante
Feuilles Alimentaire, fourrage, biomasse, hormone de
croissance végetale, médicinal
Fleurs Alimentaire, médicinal, miel
Fruits Alimentaire, médicinal, miel
Racines Médicinal
Graines Cosmétiques, alimentaire, traitement des eaux,
Médicinal
Bois Papier, production d’alcool,
alimentation animale (jeunes pousses), médicinal
Ecorces Corde, teinture, gomme pour tannage, médicinal
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2.6. Graines de Moringa Oleifera

Les graines sont rondes (Figure 2.1), avec une cogue marron semi-
perméable. La coque présente trois ailes blanches qui s’étendent de la base au
sommet a 120 degrés d’intervalle. Un arbre peut produire 15000 a 25000 graines par
an. Une graine pese en moyenne 0,3 g et la coque représente 25% du poids de la
graine [26-28, 30, 33,38-39].

Figure 2. 1 : Graines de M. Oleifera

La composition chimique des graines de M.Oleifera est montrée dans le

tableau 2.4 de ci-dessous.

Tableau 2.4 : Composition chimique des graines de Moringa Oleifera [30].

Composés 9/100g %

Protéines 29,4 - 33,3 34,51-36,5
Huiles 34,7-40,4 38,62 - 40,06
Fibres 6,8 - 8,0 10,92 - 12,16

Carbohydrates | 16,5 - 19,8 19,00 - 20,29

2.7. Utilisation des graines de Moringa Oleifera dans la purification des eaux

Moringa Oleifera a été utilisé pour le traitement domestique de l’eau par des
femmes au Soudan, qui ont placé des graines de poudre dans un petit sac en tissu qui

a ensuite été tourbillonné dans ’eau trouble.

Les graines seches de M.Oleifera contiennent un polyélectrolyte cationique
qui a prouvé son efficacité dans le traitement des eaux. C’est un coagulant primaire

qui provoque la formation des ponts entre les colloides [41], en neutralisant les
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matiéres colloidales dans les eaux boueuses ou sales, puisque la majorité de ces
matiéres ont une charge électrique négative. Cette protéine peut donc étre utilisée
comme polypeptide naturel non toxique pour provoquer la sédimentation des

particules minérales et organiques dans les processus de purification de 1’eau potable
[26].

2.8. Avantages et inconvénients du M.Oleifera dans le traitement des eaux
2.8.1. Avantages

-C’est un produit d’origine tropicale, intéressant pour les pays du sud car ne faisant

pas I’objet de taxes d’importation et ne nécessitant pas de payement en devises.

-Le Moringa Oleifera a une bonne capacit¢ d’adaptation aux différentes conditions
environnementales ce qui lui conféere une grande distribution spatiale dans le monde.
- Le colt de la graine de Moringa est, ou peut-étre, dans certains pays compétitif par
rapport aux floculants industriels. Cependant on manque de recul et d’études

économiques sur ce point.

-Les graines de M.Oleifera qui sont bien conservées gardent de bonnes propriétés

(Jusqu’a 5 ans) mais de réelles études sur le stockage n’ont jamais été réalisées.

-Contrairement au sulfate d’aluminium, les graines de Moringa sont totalement

biodégradables, ce qui peut étre intéressant dans la conservation de la biodiversite.

-L’efficacit¢ du Moringa comme floculant ne dépend pas des modifications des
propri¢tés chimiques, du pH de I’eau, ...etc., ce qui évite d’voir a utiliser les

rectificateurs d’acidité.

-Les plantes utilisees pour la floculation doivent remplir certaines conditions. En
effet, elles ne doivent pas présenter de toxicité, étre faciles a produire et le coagulant

facile a doser. Les graines de Moringa répondent trés bien a ces criteres.

-Les plantes utilisées doivent aussi étre cultivables dans de nombreux pays et ne pas

nécessiter trop d’espace.

-Le M.Oleifera est particulierement facile a cultiver de maniére intensive et il est

adapté a la plupart des zones tropicales [41].
-Les erreurs de dosages n’induisent pas de toxicité [41].

-Une filtration lente aprés la décantation semble tres efficace.
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-La turbidité¢ colloidale (<10pum) se transforme en turbidité particulaire (entités plus

grosses donc sans doute plus facilement eliminée).

-Les boues obtenues aprés le traitement au Moringa Oleifera sont plus
biodégradables et moins polluantes qu’une boue obtenue aprés traitement au sulfate

d’alumine, elles peuvent donc étre valorisées facilement.

-Les coagulants métalliques induisent une pollution qu’il faut contrdler, le Moringa
ne contient pas de produits chimiques nocifs laissant des traces dans les eaux traitées
[42].

2.8.2. Inconvénients

e La décantation de flocs est lente par rapport a celle du sulfate d’alumine.
e Les codts de graine de Moringa Oleifera si onéreux.
e Les graines mises en solution relarguent de la matiére organique ce qui facilite la

croissance bactérienne.

e Les concentrations en coagulant sont supérieures par rapport au sulfate d’alumine.

e Approvisionnement dépendant d’une production agricole, nécessité de constituer des
stocks pour parer aux fluctuations. Les conditions de stockage optimales doivent étre
déterminées.

e Ladécantation a des températures basses est difficile et incomplete a cause de la faible
densité des particules de Moringa, les flocs d’alumine sont plus solides.

e La turbidité obtenue trop importante pour proceder a une désinfection.
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CHAPITRE 3 : ACIDES HUMIQUES

3.1. Origine des substances humiques

Les composantes organiques naturelles qui se trouvent dans I’environnement
sont le résultat directe ou indirecte de la biodégradation de la matiére organique
fraiche, elle est constituée de débris végétaux (feuilles, racines) et animaux, et
peuvent se deviser en deux grandes groupes: les substances non humiques et les

substances humiques (Figure 3.1), [1, 43-44].
3.2. Composantes et caractéristiques des substances humiques(SH)

D’apres la définition classique : les substances humiques sont une catégorie
générale de substances organique hétérogenes naturellement disponibles qui peuvent
étre généralement caractérisées comme étant jaunes a noires en couleur, de poids

moléculaires élevé [13].

Les substances humiques sont des composes organiques resultant 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 écosystéemes au niveau des sols ainsi que des sédiments,
des eaux de surface et surtout dans les produits de transformation de matieres
organiques liées aux activités humaines comme le compost, le fumier, les décharges
et le lixiviat [2, 45].

Elles jouent un rdole dans la fertilisation, le transport, I'immobilisation et la
dégradation des espéces chimiques organiques ou minérales telles que les pesticides,
les composés aromatiques polycycliques ou les métaux lourds dans les sols et les
eaux. Elles peuvent, en outre, catalyser certaines réactions chimiques en stabilisant
les charges électroniques. Elles doivent ces roles a leurs caractéristiques chimiques
et structurales [46, 48-49].

Selon le milieu d'origine, nous pouvons également définir :

v' les substances humiques des sols qui sont des substances polymériques

jaunes extraites d'un sol avec une solution alcaline,
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v' les substances humiques aquatiques qui sont des substances polymériques
jaunes isolées par des techniques de sorption sur résine (non ionique ou
ionique) [44].

Il est possible de distinguer aussi trois fractions, parmi les substances

humiques, en fonction de leurs solubilités [44] :

v" humine : fraction solide insoluble quel que soit le pH.

v acide humique AH : soluble dans un milieu basique et insoluble en milieu
trés acide (pH < 2). C’est la fraction la plus abondante dans le sol.

v'acide fulvique AF : solubles dans des solutions acides et alcalines [1,43-44,49-53].

Matiére organique

Substances humiques Substances non humiques

e Acides humiques e Protéines

e Acides fulviques e Polysaccharides

e Humine e Acides nucléiques
e Sucres

e Acides aminés

Figures 3.1 : Différentes classes de la matiére organique [49]

3.3. Acides humiques

Les acides humiques (AH) peuvent étre définis comme produit final de Ila
décomposition de la matiere organique par des organismes aérobiques, constituant
des substances humiques. Les AH est une macromolécule organique complexe de
poids moléculaire trés élevé (10000 a 100000), de couleur grise et brune foncée,
résultant d'un processus de condensation oxydative des composés phénoliques liés a

des acides aminés, des peptides et des polysaccharides [49-50].
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Les AH gris sont peu mobiles dans le sol que les marrons a cause de leur
nombre réduit de groupes contenant 1’oxygene et plus grand poids moléculaires,
mais ils peuvent se lier fortement avec les éléments présents dans cette matrice pour
former des complexes trés stables, tandis que les AH bruns donnent des complexes
relativement peu stables [13,49].

En général, les acides humiques sont considérés comme composante la plus
précicuse de I’humus. IIs sont peu mobiles, mais sont capables de se lier plus ou
moins fortement selon leur type avec d’autres corps présents dans le sol et en

particulier avec I’argile [45].

3.4. Structure et propriétés des acides humiques

Malgré de nombreuses études, la structure des substances humiques reste mal
définie et il est difficile de la représenter par une formule moléculaire. La synthése
des substances humiques aboutit a la formation de molécules de tailles, de
composition et de configurations différentes. Au regard de la complexité et de
I’hétérogénéité¢ du mélange humique, il est difficile d’extraire une fraction pure et la
détermination de sa structure s’avere peu réalisable. Seule, 1’analyse des structures
humiques a permis de mettre en évidence une série de groupements présents dans les

differentes molécules humiques (Figure 3.2) [47].

[ cHo

Sugar < {CH-OH)
o 0

A [ N

j u-o—j— N f \0‘ Hg & /

\_J/ ch /7—:\)—0 e

oo }_f‘* WA AWAN

/ OH

0 1 0
}( Peptide

Figure 3.2 : Modéle d’un AH selon Stevenson (1982) [43,45, 51]
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Les différentes analyses montrent que, quelle que soit leur origine (sol, eaux

ou lixiviats), les SH (AH et AF) sont composées principalement de carbone (C),

23



d’hydrogéne

(H),

d’oxygene

(0,

d’azote

(N) et de

groupements

fonctionnels

(COOH, OH, C=0). Le pourcentage et la concentration de ces éléments varient en
fonction du type et de ’origine des SH (Tableau 3.2), [2,45].

Tableau 3.1 : Compositions des acides humiques (AH) et fulviques (AF) des sols, des

milieux aquatiques et des lixiviats [2,45].

AH AF
Sols Milieux Lixiviats | Sols Milieux Lixiviats
Paramétres Aquatiques Aquatiques
Compositions C 54-62 51-60 56,1-57,1 43-55 42-51 45,6-35,6
Elémentaires o) 29,5-36,8 33,4-40,8 26,7-30,2 | 42,9-51,4 44,2-53,2 32,8-35,2
(% de poids) Y 2,9-5,8 3,751 7,088 | 3359 3,6-4,3 6,4-9,6
N 1,6-4,8 2,0-2,1 5,7-8,3 0,7-4,1 1,0-1,6 2,4-12
s - - - 0,1-35 - 3,4-5,1
Groupes Acidité totale | 5,6 — 8,9 59 7,1-8,9 6,4-14,2 6,2 9,6- 16,6
Fonctionnels COOH 1,5-57 34 45-59 6,1-11,2 3,9 6,5-10,7
(meg.g-t C) OH phénolique 2,1-5,7 2,5 2,2-3,7 1,2-5,7 2,3 1,0-4,7
Compositions ~ C aromatique | 41 - 26,2-36,2 | 21-35 22,3 27,2-29,9
structurales C carboxylique | _ B 16,4-19,0 10-30 16,1 14,8-27,5
(%)

3.5. Effets indésirables et danger de la présence des AH dans les eaux

Les eaux de pluie et de ruissellement transportent les molécules d’AH vers
les cours d’eaux (rivieres, lacs, fleuves) et autres réserves d’eaux. Ainsi, 'AH est

naturellement ubiquitaire dans les eaux de surface et les eaux souterraines.

Ces substances ont longtemps été un probléme pour les industriels distributeurs d’eau

de réseau. Elles affectent la qualité de ’eau de diverses manieres [1].

Le lixiviat de décharge est caractérisé par des concentrations importantes de

carbone organique dissous, plusieurs centaines de mg de carbone par litre. Cette

fraction de carbone organique dissous est un mélange fortement hétérogene,

constitué de composés organiques non volatils et de substrats a base de protéines, de
lignine, de cellulose, d’hémicellulose, de polysaccharides et de lipides. Cette matiére

organique dissoute va étre dégradée chimiquement et biologiquement au cours du
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temps, minéralisée et méme condensée en composes de haut poids moléculaire

nommes substances humique [52].

Cette fraction de carbone organique dissous est un mélange fortement
hétérogéne, constitué de composeés organiques non volatils et de substrats a base de
protéines, de lignine, de cellulose, d’hémicellulose, de polysaccharides et de lipides.

Cette matiere organique dissoute va étre dégradée chimiquement et
biologiqguement au cours du temps, minéralisée et méme condensée en composés de

haut poids moléculaire nommés substances humiques [54].

Leur présence combinée avec d’autres polluants ou particules présentes dans

I’eau peuvent provoquer certains effets nuisibles tels que :
> Fixation irréversible sur les resines anioniques de minéralisation,

» En réagissant avec les composés toxiques tels que les pesticides, ils diminuent

leur mobilité et leurs servent de véhicules pour leur dispersion [13,45],

» Altération de certaines caractéristiques de I’eau a cause du phénoméne «
recroissance bactérienne », pouvant ¢&tre a lorigine de certaines odeurs
désagréables aussi bien que du développement de  microorganismes
indésirables [45],

> Affectation de la qualit¢ de I’eau par une coloration indésirable (aux

concentrations supérieures a 5 mg/L), une odeur et un godt [1],

» En formant avec le chlore lors de la chloration (désinfection) de 1’eau, des sous-
produits de la désinfection (SPD), composés mutagenes et cancérigenes (méme a tres
faible niveau g/L selon ’OMS). A ce jour, plus de 700 SPC ont été identifiés dans
I’eau de consommation dont les trihalométhanes (THM)et les acides haloacétiques sont

les groupes les plus abondants [1,13].

Le danger sur la santé ne provient pas seulement des produits de chloration, il a été
rapporté que la prise d’une grande quantité d’AH pourrait étre 1'un des facteurs étiologique de

la maladie de pied noirs [1,13].

Par conséquent, la concentration en AH est une caractéristique essentielle a mesurer

pour les études sur le traitement de 1’eau [1].
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3.6. Techniques d’éliminations des acides humiques

Les substances humiques en solution ne sont pas facilement biodégradables et
necessitent de réduire leur teneur en faisant appel a diverses techniques dont les plus
répandues sont rassemblées dans le tableau 3.2.

Tableau 3.2 : Principaux procédés d’éliminations des AH [1]

Méthodes Avantages Inconvénients

Adsorption -Fort taux d’élimination -Efficacité trop dépendante de
atteint certains parametres (exemple pH)
-Mise en place simple -Saturation de 1’adsorbant

-Utilisation simple

Photocatalyse -Efficacité et rapidité -Energétique, si source non solaire
-Pas de produit chimique
-Peut étre incorporé a un

systéme de traitement déja

existant
Coagulation -Taux d’élimination élevé -Grande consommation de produits
-Faible codt chimiques
-Concentration élevée en
aluminium dans I’cau traitée
-Production de boue riche en
Aluminium
Procédés biologique -Fractions biodégradables -Ajout de nutriment
de la matiere organique -Production de boue
éliminées
Procédés membranaires -Efficace pour enlever les -Saturation de la membrane

fractions fines de la matiere | -Cher et énergivore

organique

Echange ionique -Efficace dans le traitement | -Codt élevé
de la fraction hydrophile de

la matiére organique
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CHAPITRE 4
MATERIELS ET METHODES

Introduction

Le présent chapitre est consacré a la description de [I’ensemble des
expériences effectuées. Il comprend les méthodes de préparation des différentes
solutions, les modes opératoires ainsi que les techniques de caractérisation utilisés

pour la réalisation de ce travail.

4.1. Reéactifs utilisés

Les produits et les réactifs chimiques utilisés dans le présent travail sont rassemblés

dans le tableau 4.1.

Tableau 4.1 ; Réactifs utilisés

Nom du produit | Formule Pureté Densité Fournisseur
chimique | (%) (g/cmd)

Acide HCI 37 1.18 Prolabo

chlorhydrique

Hydroxyde de NaOH 98 2.13 Origine CE

Sodium

Sulfate Al(SO4)3 98 2.67 Panreac

d’aluminium

Acide Ca0H24012 99 1,83 Fluka

humique

4.2. Préparation de la solution d’Acide Humique AH et établissement de la courbe
d’étalonnage

La spectrométrie UV-Visible est une méthode analytique qui consiste a

mesurer I’absorbance (ou la densité optique) d’une substance chimique donnée en

solution. Pour calculer la concentration des AH dans les échantillons, une courbe

d’étalonnage est utilisee. Elle est établie par tracer une droite d’absorbance en
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fonction de concentrations connues des AH, puis I’équation linéaire de cette droite

est utilisée pour le calcul de la concentration inconnue d’une solution d’AH donnée.

La courbe d’étalonnage a ¢été réalisée en préparant une solution d’acide
humique a 1g. L 'de marque Fluka (Figure 4.1) en suivant le protocole tel que
décrit dans la littérature [13] (Annexe A).

Figure 4.1 : AH en poudre

4.3. Coagulation-floculation des acides humiques

Le procéde de la coagulation-floculation nécessite 1’emploi d’un montage

expérimental appelé le Jar-test.
4.3.1. Description du Jar-test

Le jar-test est une manipulation visant a déterminer, sur un échantillon
donné, I’efficacité comparée d’un coagulant en fonction des doses injectées, nous en
déduirons la dose optimale nécessaire au traitement et le pH auquel son action est la

plus efficace.
4.3.2. Mode opératoire

Dans la présente étude, la réduction des acides humiques par le procedé de

coagulation-floculation a été réalisée en suivant les étapes suivantes :

o Remplissage des béchers avec un litre de la solution d’AH,
o Ajout du coagulant avec une agitation & grande vitesse de 200tours/min
pendant 3min ensuite a une faible vitesse d’agitation de 50tours/min pendant

20min,
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o Arrét de I’agitation et décantation pendant 30min,
o Prélevement de 25mL du surnageant sans perturber la phase décantée.

4.4. Etude paramétrique de la coagulation floculation des AH par le sulfate d’aluminium
Dans le present travail, nous nous sommes intéressés a la réduction des acides
humiques en mettant ’accent sur 1’étude paramétrique suivante :
1) effet du pH de la solution aqueuse,
2) effet de la quantité du coagulant.
4.4.1. Influence du pH

Le pH est un paramétre important dans la mesure de la concentration des ions H* dans
I’eau, il traduit ainsi la balance entre 1’acide et la base, il est alors un paramétre majeur dans le
processus de la coagulation-floculation pour élucider les différents meécanismes responsables

de la coagulation-floculation.

La gamme de pH choisie dans cette étude est : 2, 5, 7, 9 et 11 en utilisant un pH métre

de marque Hanna®22et une solution d’HCI IN et de NaOH 2N pour I’ajustement.
4.4.2. Influence de la dose du coagulant

Dans le but d’¢tudier l’effet de la dose du coagulant Alx(SOs)3 sur le
processus de coagulation-floculation, une série d’essais a été effectuée : 10, 30, 50,
80, 100, 150, 250 et 300 mg.L™.

45. Etude paramétrique de la coagulation-floculation des AH par le

biocoagulant (M.Oleifera)
4.5.1. Préparation du coagulant naturel

Les graines ont été décortiquées a la main puis séchées a I’air libre pendant
5 jours et les amandes obtenues (figure 4.3) ont été ensuite broyés dans un

mélangeur type Moulinex pour obtenir une poudre assez fine.
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Figure 4.3 : (a) Graines de Moringa Oleifera

(b) Poudre de graines de Moringa Oleifera

45.2 Effet de pH

Le pH est un parametre majeur dans le processus de la coagulation-floculation. Pour
¢tudier I’effet de ce paramétre, nous avons préparé des solutions d’AH de concentration
initiale de 25 mg.L™. Les pH initiaux sont fixés a 5, 7, 8, 9 puis 11 en utilisant une solution
d’HCI (IN) et/ou d’NaOH (2N) pour I’ajustement.

4.5.3 Effet de la masse du biocoagulant

La gamme de la quantité du biocoagulant a été choisie comme suit: 0,5; 1et 1,5

g pour déterminer la dose optimale.
4.5.4 Effet de temps de décantation

La décantation des flocs a été réalisée pour différentes durées de décantation 30, 60,
90 et 120 min.

4.6. Caractérisations du biocoagulant : la poudre de graines de Moringa Oleifera

Pour caractériser la poudre de graines de Moringa, la spectrophotométrie infra rouge a

transformée de Fourier (FTIR) a été utilisée a I’aide d’un spectrométre de type « FTIR-8900 »
ainsi que la détermination du point de charge nulle pHpzc.
4.6.1. Caractérisation par FTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier constitue un outil pour élucider
les groupes fonctionnels et les modifications structurelles dans les échantillons. Cette

technique a une capacité de discordance que ne permettent pas certaines autres techniques, car
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elle posséde une région unique appelée empreinte digitale ou la position et l'intensité des
bandes sont spécifiques & chaque matrice

4.6.2. Détermination de pHpzc

Le point de charge zéro est une caractéristique importante pour les surfaces des
matériaux, car il représente une estimation de son caractére acide ou basique. Il est défini
comme étant le pH pour lequel la charge de surface est nulle, c'est-a-dire la somme des
charges positives est égale a la somme des charges négatives. Ce parametre est tres important
dans les phénoménes d'adsorption, surtout quand des forces électrostatiques sont impliquées
dans les mécanismes.

Une méthode simple et rapide est utilisée pour déterminer le pHpzc. Le mode

opératoire suivi pour la détermination de pHpzc est décrit ci-dessus :

e Prélevement de 100mL d’eau distillée dans un bécher puis I’ajout d’une masse de 0,59
du solide (biocoagulant),
e Remplissage de la burette par une solution d’acide chlorhydrique HCI (0,01M),
e Détermination du pH initial de la solution,
e Dosage par la solution d’acide chlorhydrique HCI de 0,01M,
e Noter la variation du pH selon le volume d’acide chlorhydrique ajouté jusqu’a la
stabilisation totale de la valeur du pH.
N.B : les mémes étapes sont effectuées pour une solution d’hydroxyde de sodium NaOH
(0,01M).
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CHAPITRE 5 : RESULTATS ET DISCUSSIONS

5.1. Caractérisations de la poudre des graines de Moringa Oleifera
5.1.1. Caractérisation par FTIR

La figure 5.1 montre les spectres IR spécifiques de la poudre de graines de Moringa

Oleifera.

L I o o oo e e e e B e e e e A e o o e o o B e L e
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 a
moringa 1/em

Figure 5.1 : Spectre Infrarouge de la poudre de graines de Moringa Oleifera

Ce spectre montre [I’apparition de plusieurs pics traduisant 1’existence de
nombreux groupements fonctionnels au sein du biocoagulant, indiquant ainsi sa

nature complexe.

Deux bandes larges, sont repérées, comprises entre 3400-3200 cmpouvant étre
attribuées aux vibrations d’élongation de I’hydrogene des groupes hydroxyles O-H
asymétriques présentes dans les protéines, les acides gras, la cellulose, la pectine, les glucides

et les unités de lignine présentes dans les graines de Moringa et/ou de I'eau adsorbée [55-58].

En raison de la teneur élevée des protéines dans ces graines, ces deux bandes peuvent

contribuer également a 1’étirement N-H de la liaison amide [58].
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En outre, deux bandes de forte intensité a 2900 cm™et 2854,45 cmlont été détectées
liées probablement aux vibrations d’élongation C-H asymétrique des molécules aliphatiques
[55,59].

Dans la région comprise entre 1760 et 1400 cm™, plusieurs bandes sont observées et
peuvent étre attribuées a 1’étirement de la liaison carbonyle C=0 (bande de forte intensité a
1745,6 cm™).

En raison de la nature hétérogéne des graines de Moringa Oleifera, le groupe carbonyle peut
étre lié a différentes parties dont la partie lipidique des acides gras a 1745,6 cm™(une forte

bande) ou la partie protéique des amides a 1656,74 cm™.

Un étirement de la liaison entre le groupe C=N et/ou une déformation de la liaison N-
H présente dans les protéines des graines est observé a 1544,88cm™qui peut confirmer la
structure protéique dans les graines de Moringa [58, 60-61].Les mémes résultats ont éte

obtenus que ceux de certains auteurs [58].

De plus, des vibrations d’élongation d'ester accompagnées de plusieurs bandes autour
de 1161,07; 1116,71; 1101,28 et 1058,86 cm™ attribuées aux vibrations d’élongation
asymétriques et symétriques de C-O-C. Deux bandes observées a 1460,01 et 1421,44
cm !sont attribuées respectivement aux (CH) cisaillement et (C-C) aromatique (conjugué a
C=C) [55].

Les bandes observées a 1375,15; 1346,15 et 1236,29 cm? sont attribuées
respectivement a l'absorption par C-H et C-O d'¢longation dans les groupes acétyle des
groupements méthoxy de la lignine et les hémicelluloses, [55, 62-63].Une bande de faible
intensité est située a 877,55 cm™, peut étre attribuée aux liens Bglucidiques entre les unités de

sucre dans les hémicelluloses et la cellulose [58, 63].
5.1.2. Détermination de pHpzc

La figure.5.2 représente 1’évolution de la charge de surface en fonction du pH pour le

biocoagulant M.Oleifera.
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Figure 5.2 : Détermination de point de charge nulle

En analysant la figure 5.2, nous remarquons que le pHpzc est de l'ordre de 6,33.

e Pour les pH de la solution inférieurs au pHpzc, les groupements fonctionnels
de surface de la poudre seront protonés par un excés de protons H* de la
solution, donc la surface est chargée positivement.

e Cependant, lorsque le pH de la solution est supérieur au pHpzc, les
groupements fonctionnels de surface seront déprotonés par la présence des ions

OH- de la solution et par conséquent la surface est chargée négativement.

5.2. Etude paramétrique de la coagulation-floculation des AH en utilisant le sulfate
d’aluminium Al>(SOg4)3

5.2.1. Effet de pH

Dans cette partie d’étude, nous avons fixé la concentration des AH a25 mg.L tavec

30 mg. L~ en coagulant. Les résultats obtenus sont rapportés sur la figure 5.3.

Nous remarquons que le meilleur rendement de réduction des AH obtenu
estde I'ordre de 53,26 % pour un pH compris entre 5 et 6 et35,86% au pH compris
entre 7 et 8. Par contre, entre 11-12 il n’y a aucune élimination, malgré la formation

de petits flocs comme le montre la figure 5.4.
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Figure 5.3 : Evolution du rendement d’¢limination des AH en fonction depH,

[AH]initiale =25 mg. L_l

Figure 5.4 : Coagulation-floculation des AH aux différents pH
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De nombreux auteurs ont mentionné que de bons  rendements
d’élimination des AH peuvent étre obtenus auxmeémes pH a

condition d’employer des dosages beaucoup plus importants en coagulant [64].

D’aprés les résultats expérimentaux obtenus, nous remarquons que la
réduction des AH est fortement liée au pH du milieu. En effet, les mécanismes de
réduction des AH par coagulation-floculation sont, en fonction de pH, de nature
diverses et ils ne suivent pas les mémes mécanismes classiques de la coagulation-

floculation des particules colloidales responsables de la turbidité.

Les faibles pourcentages de la réduction des AH aux pH trés acides sont dus
essentiellement a la précipitation des acides humiques a ces pH (pH < pKa=4,75) et
aussi a la complexation des cations AIP* majoritaires a ces pH (Figure 5.5) par les
AH.  L’¢limination partielle des AH peut étre la conséquence d’une complexation

entre AI(111) et une partie des AH dont la masse molaire est élevée[65-66].

Par contre pour les pH entre 5 et 6, la réduction des AH est plus importante.
Les reactions mises en jeu sont probablement nombreuses a cause de la présence
majoritaire de plusieurs composés d’hydroxydes d’aluminium solubles et insolubles.

Ce domaine de pH correspond a la solubilité de I’hydroxyde Al(OH)5(Figure 5.5).

Plus le pH du milieu augmente, plus les réactions d’hydrolyse de
I'aluminium en Al(OH); et AI(OH)Z sont cinétiquement favorisées (Figure 5.5) et
moins [’élimination de la matiére organique par complexation, avec les composés

d’hydroxydes d’aluminium solubles,est importante.

8 10 12 14

=}
N~
H
)

pH

Figure 5.5 : Diagramme de stabilité des espéces ioniques dérivant de I’hydrolyse des sels

d’aluminium

Lorsque le sel d’aluminium est en solution en présence de molécules organiques

anioniques, deux réactions peuvent se traduire :
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APt + AH & Al AH Equation 5.1
Al(OH); + AH < AlI(OH); AH Equation 5.2
La premiére réaction (équation 5.1) correspond a la formation de complexes entre les AH et
’ion A%
La deuxiéme réaction (équation 5.2) correspond a I’adsorption des AH sur les précipités

d’aluminium.

La coagulation est d’autant plus efficace que la valence du cation est €levée (théorie de

Schulze-Hardy):

U= %Z;{ = 1C,Z 2 Equation 5.3
Avec :

W : Force ionique.

C,, : Concentration de I’ion n (mol. L™1)

Zy : Valence de I’ion n [20].

Ainsi un ion trivalent est environ dix fois plus efficace qu’un ion divalent. Aussi, en
pratique, les sels de fer ou d’aluminium trivalents ont été, et continuent d’étre, largement

utilisés dans tous les traitements de coagulation d’eau.
Les coagulants minéraux, par suite de leur hydrolyse, modifient les caractéristiques

physico-chimiques de I’eau a traiter (pH, conductivité...) :

M3* + 3H,0 & M(OH); + 3H* Equation 5.4

précipite
Par ailleurs, le pH optimal et la solubilité de I’hydroxyde sont fortement influencés

par la force ionique et la présence de composes organiques tels que les acides humigques.
5.2.2. Influence de la dose du coagulant
Les résultats obtenus sont illustrés sur la figure 5.6.

Plus la concentration du coagulant augmente, plus 1’élimination des AH augmente
dans I’intervalle de 0 a 30 mg.L™1, au-dela de cette valeur, le pourcentage de réduction se
stabilise et un palier est observé. La meilleure élimination est obtenue pour 30 mg.L de

coagulant. Cette valeur est fixée comme optimale pour le reste du travail.
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Figure 5.6 : Effet de la dose du biocoagulant sur la réduction des AH

5.3. Etude paramétrique de la coagulation-floculation des AH en utilisant la poudre de

graines de Moringa comme biocoagulant
5.3.1. Influence de la masse du biocoagulant

Le tableau 5.1 rassemble les résultats obtenus au pH de la solution aqueuse

des AH préparee, pH = 11-12, pour différents temps de sédimentation des flocs.
Tableau 5.1 : Effet de la dose dubiocoagulant sur la réduction des AH

[AH]initiale =25 mg'L_l

Masse (Moringa) (9) Temps de Rendement
décantation (min) d’¢élimination (E%)
0,5 60 0
60 0
120 0
1 60 30
90 40,55
120 42,93
1,5 60 0,73
90 17,5
120 26,47

Nous remarquons que le meilleur rendement d’élimination est obtenu pour

une masse en biocoagulant de 1g.
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5.3.2. Effet de pH

Dans cette partie d’étude, nous avons fait varier le pH du milieu pour
différentes durées de décantation. Le tableau 5.2 résume les résultats de cette

expérience.

Tableau 5.2 : Effet de pH sur la réduction des AH, m = 1gL™t,
[AH]initiale =25 mg-L_1

pH temps de décantation Rendement
(min) d’¢élimination (E%)
30 0,32
60 13,70
90 19,35
5,17 120 30,64
30 16 ,28
60 27,00
7,20 90 37,85
120 45,57
30 06,39
9,33 60 24,02
90 34,47
120 35,56
30 30,76
11,86 60 40,55
90 36,22
120 42,93

Nous remarquons que le meilleur pourcentage de réduction des AH par le
biocoagulant est obtenu au pH neutre (7,20). Ce résultat est intéressant puisqu’on
n’a pas besoin d’ajouter des produits chimiques pour ajuster le pH des solution
d’AH et des eaux de surfaces ni de sels métalliques, ce qui conduit a la formation de

boues propres et dépourvues de métaux nocifs tels que I’aluminium et le fer.

Contrairement aux sels d’aluminium, le Moringa a donné de bons
pourcentages d’élimination des AH aux pH basiques (11,86), c’est le pH des
solutions aqueuses synthétique des AH, ce qui nous laisse réflechir a effectuer des
études approfondies pour élucider les mécanismes responsables de la coagulation-

floculation des AH par le biocoagulant utilisé.

Les mémes résultats ont été obtenus par d’autres chercheurs [67].
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Figure 5.7 : Rendement d’élimination des AH par le biocoagulant a différents pH

La capacité de coagulation par les graines de Moringa Oleifera dépend de la qualité de
la protéine cationique et de I'huile dans la graine. Alors que la protéine cationique a le role de
réticuler les colloides de l'eau, comme un moyen de neutraliser leur charge négative et
d'affaiblir le rejet de la double couche électrostatique de sorte que les forces de van der Waals
réduisent la turbidité, I'huile de la graine de Moringa Oleifera a le pouvoir d’empécher la

connexion entre le coagulant et les flocs.
5.3.3 Effet de temps de décantation

Apres la fixation des deux conditions optimales (Mpiocoaguiant = 19 €t pH =

7), nous avons varié le temps de décantation des flocs. Le tableau 5.3 rassemble les

résultats obtenus.
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Tableau 5.3 : Effet de temps de décantation des flocs d’AH

[AHinitale] = 25mg. L™ et
1'nMoringa =1 g

Temps de décantation (min) Rendement d’élimination (E%)
30 14,54
60 30,76
90 40,55
120 42,93

Plus le temps de décantation augmente de 30 min a 90 min, plus I’élimination des AH
est importante. Au-dela de 90 min de decantation, le rendement de réduction des AH ne
dépasse pas 42,93%. Pour cela et pour des raisons techniques et économiques, nous avons
choisi 90 min comme un temps largement suffisant pour laisser les flocs sédimenter dans les

réacteurs.
Le tableau 5.4 dresse une comparaison des résultats entre les deux coagulants utilises.

Tableau 5.4 : Comparaison entre le sulfate d’aluminium et le Moringa

[AHinitale] = 25 mg. Lt

Sulfates d’aluminium Poudre de graines de Moringa
Temps de Dose (mg.L?) | pH |E (%) | Temps de décantation | Dose (g) | pH | E (%)
décantation (min)
(min)
30 30 5-6 | 53,26 90 1 72| 46

5.4. Application des conditions optimales de la coagulation-floculation des AH présentes

dans un échantillon de lixiviat par les deux coagulants

Les conditions optimales obtenues lors de I’étude paramétrique de la coagulation-
floculation des AH par les deux coagulants : sulfates d’aluminium et la poudre des graines
de Moringa, ont été choisies pour traiter par coagulation-floculation un échantillon de
lixiviat préleve au niveau du centre d’enfouissement technique (CET) de Hamissi (Wilaya

de Tipaza) contenant des AH.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 5.5 suivant.
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Tableau 5.5 : Résultats de la coagulation-floculation des AH présents dans le lixiviat

Coagulant utilisé PHoptimum Quantité du Rendement
coagulant d’élimination des AH
(%)
Sulfate d’aluminium 7,23 19 0
Poudre des graines de| 5,21 30 mg.L* 0
Moringa

L’analyse du tableau montre qu’il n’y a aucune élimination des AH dans le lixiviat
alors que la figure 5.8 montreclairement que les flocs d’AH et poudre de graines de Moringa
ont pu se former et se décantermais la charge organique dissoute dans le lixiviat a fait que
I’absorbance a 254 nm a la fin du traitement augmentedue aux interférences, car le phénoméne

de la coagulation-floculation n’affecte que les matiéres non dissoutes (MES).

Figure 5.8 : Echantillon de lixiviat traité par le biocoagulant
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CONCLUSION GENERALE

Le processus de la coagulation-floculation a fait apparaitre divers mécanismes, souvent
complexes et dépendant fortement du pH de I'eau a traiter, de la dose du coagulant et du temps
de décantation.

Les tests au laboratoire ainsi que les résultats obtenus dans cette étude ont
permis de considérer I’hypothése selon laquelle il est possible de remplacer les
coagulants chimiques par les coagulants naturels tels que les graines de Moringa
Oleifera pour le traitement des eaux chargées en acides humiques (AH).

En effet, une réduction proche de 46 % a éte obtenue apH =7, pour une
concentration initiale en AH de 25mg.L™'et 1g de biocoagulant et un temps de
décantation de 1h30 min de décantation. Alors qu’il s’agit de 53 % d’élimination

avec 30 mg. L™ de sel d’aluminium a pH de 5-6 aprés 30 min de décantation.

Des efforts doivent étre encore faits dans pour mieux comprendre la relation
structure/taille et les conséquences vis-a-vis de la cohésion et ultimement vis-a-vis de
la seédimentation et du volume des boues tout en essayant de déterminer les
mécanismes réactionnels exacts régissant la complexation entre les AH et le

biocoagulant.

En perspectives, dans la separation liquide/solide par coagulation-floculation,
le choix des coagulants et/ou floculants esttres large et son influence est grande sur
les procédés envisagés pour effectuer la separation (sédimentation,flottation,
filtration) et pour limiter la quantité de boues produite. Des coagulants-floculants
minéraux etorganiques sont disponibles. La connaissance de leur chimie, de leur
structure et des mécanismes d'interactionavec les minéraux sont nécessaires pour

optimiser les procédés.
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