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Résumé

Résume

L'objectif de ce travail est d'étudier I'efficacité du traitement des eaux usées a la station
d'épuration (STEP) de la ville de Guelma. La station effectue une série d'analyses des eaux a
I'entrée et a la sortie de la station, mais elles ne comprennent pas les analyses les plus
importantes, a savoir la détection des contaminants chimiques tels que les métaux lourds et les
produits pharmaceutiques.

Dans ce travail, nous proposons une nouvelle technique utilisant le capteur sérigraphie
pour détecter ces contaminants chimiques avec une grande précision et efficacité.

La caractérisation des solutions contaminées a laide de la technique de
voltampérométrie a onde carrée (SWV) confirme l'efficacité de I'électrode sérigraphie(SPE)
pour la détection des contaminants chimiques, en particulier les métaux lourds.

Cette technologie est tres précise et permet de détecter les produits chimiques mieux
que les méthodes traditionnelles. De plus, elle aide a réduire le temps et les codts nécessaires
pour traiter les eaux usées, ce qui la rend plus efficace.

En outre, nous avons proposé une technique de 1’électrodéposition pour eliminer les

métaux lourds et avons prouvé l'efficacité de cette technique.

Mots clés : STEP ; Electrode sérigraphie ; métaux lourds ; voltampérométrie & onde carrée :

1’¢électrodéposition.
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Résumé

Abstract

The aim of this work is to study the efficiency of wastewater treatment at the Guelma
wastewater treatment plant. The plant performs a series of inlet and outlet water analyses, but
these do not include the most important analyses, namely the detection of chemical
contaminants such as heavy metals and pharmaceuticals.

In this work, we propose a new technique using the screen-printing sensor to detect these
chemical contaminants with high accuracy and efficiency.

Characterization of contaminated solutions using the square-wave voltammetry (SWV)
technique confirms the effectiveness of the screen-printing electrode for detecting chemical
contaminants, particularly heavy metals.

This technology is highly accurate and detects chemicals better than traditional methods.
In addition, it helps to reduce the time and cost required to treat wastewater, making it more
efficient.

In addition, we have proposed an electrochemical deposition technigue to remove heavy

metals and proved its effectiveness.

Keywords : STEP ; Screen-printing electrode ; heavy metals; square-wave voltammetry ;

electrodeposition.

Xl



Résumé

alia

Unaall o 55 Aalld Aipaal Appuadl) Aans 8 osall Cojuall olse Zallae 50168 Al 50 8 Jaall 138 (e Caagll
i slal) e S a5 dallail aaf Jadi ¥ STy cddanall a5 Jae dic slaall (sl (e de sane ol sals
AsYasall latial) AL Galaall Jie 45be s

il slall o3a e oS AL e g sudaall yriieal) aladiu) b Jiali sae 48 Jeall 138 QA (e 228
Adlle Bl 5 48y Akl

IS (A pafinall 138 dela day jall Ao sall dga (el 4SS aladinly 45 slall Jidlaall (a5 2S5y s
Al aleall Aald Al i Lol e

ol ) Al dpaal (5 kall (3685 48y, Aplassl) B slal) e S (e LSt dglle A8y il 4l oa
5o lS ST LA Lelaay Laa colall nllaal (e 35U A4l 5 o gl) (i 8 2il) e aaludd

A o2 A lad Uil ALEN (pabaal) (pa il o s Cupes 3l 05 Ui 81 clld ) AiLaYly

g yall A pall 2 (o LELEN e g glaall mieal €ALED) (plaal) $hbont) a3 Aaliial) cilulSH
2SI s Al

X1



Introduction général




Introduction générale 2024

Introduction général

L'eau ne peut étre considéréee comme un simple produit commercial, elle doit étre
classée comme un patrimoine universel qui doit étre protégée, défendue et traité avec soin.
L'eau a toujours été synonyme de vie et de la croissance. Connue comme "or bleu", elle est
essentielle a la survie humaine, le corps étant composé a plus de 60% d'eau. Elle est également
vitale pour l'agriculture et I'élevage, piliers de la sécurité alimentaire. Sans elle, la vie sur Terre
serait impossible pour tous les étres vivants [1-2].

Cette importance cruciale de I'eau en fait une ressource vitale pour la vie humaine, car
les humains en dépendent pour la boisson, I’agriculture et I’industrie. La pénurie d'eau dans
certaines régions accroit le risque de conflit, car les Etats et les communautés se disputent les
droits d'acces et d'utilisation. Ces conflits peuvent étre diplomatiques ou économiques et
peuvent parfois se transformer en conflits armés. Un exemple en est le conflit sur les eaux du
Nil entre I’Egypte, 1’Ethiopie et le Soudan, ou les projets de barrages et le controle du débit
d’eau provoquent des tensions régionales. La gestion durable et équitable des ressources en eau
est essentielle pour éviter de tels conflits et parvenir a la stabilité régionale [3-5].

Au cours des derniéres décennies, 1’Algérie a connu une forte croissance
démographique, une urbanisation massive et le développement d’activités industrielles, qui ont
conduit a la production de grandes quantités d’eaux usées, notamment dans les centres urbains,
Qui doivent étre traités avant d’étre rejetés dans I’environnement. Les stations d'épuration des
eaux usées en Algérie et dans la willaya de Guelma jouent un réle essentiel dans ce processus,
car elles surveillent la qualité de I'eau et effectuent les analyses nécessaires pour la purifier des
polluants [6].

Cependant, le principal défi réside dans la présence de polluants émergents, tels que des
métaux lourds et des résidus de médicaments, dans les eaux usées. Ces substances toxiques
peuvent avoir des conséquences dévastatrices sur 1’écosystéme aquatique et la santé humaine.
De plus, le plus gros probléme réside dans le manque d’analyses suffisantes pour surveiller et
suivre avec précision ces polluants, ce qui augmente le risque de leurs effets négatifs [7-8].

Malgré l'existence de méthodes classiques d'analyse de I'eau, telles que la méthode de
spectroscopie de masse, UV visible, méthodes volumétrique, ... etc., ces méthodes classiques
sont souvent codteuses et nécessitent un équipement complexe. Cependant, face au besoin de
surveiller en temps réel la qualité de nos ressources en eau a moindre colt, une alternative
innovante émerge : la méthode de capteurs in-situ. Cette approche moderne et économique offre

de nombreux avantages en termes de simplicité, de rapidité et d'efficacité pour détecter les
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polluants et déterminer leur quantité en temps réel, au méme endroit ou ils sont émis, ouvrant
la voie a une gestion plus efficace des ressources en eau et a une protection accrue de
I'environnement [9].

Aprés avoir prouveé la présence de polluants émergents dans les eaux usées a l'aide de
capteurs, il est difficile d'éliminer ces polluants par les méthodes de traitement traditionnelles.
Heureusement, des techniques de purification plus avancées, comme L'électrodéposition et
I'oxydation avancée, offrent des solutions prometteuses a ce défi [10-11].

L'électrodeposition permet I'€limination des ions métalliques présents dans l'eau en les
faisant migrer vers une cathode sous l'influence d'un courant électrique. Cette technique s'avére
particulierement efficace pour le traitement des effluents industriels contenant des métaux
lourds tels que le cuivre, le nickel, le zinc et le plomb [12].

L'électrodéposition offre un traitement combiné performant pour éliminer
simultanément les métaux lourds et les polluants organiques des eaux contaminées. Cette
approche prometteuse ouvre la voie a une gestion plus efficace et durable des ressources en eau
[13-14].

Ce mémoire sera diviseé en quatre parties principales ils sont :

Dans le premier chapitre, présente la définition des eaux usees, leur origine, leur
caractéristique et enfin les différentes étapes du traitement des eaux usées.

Le deuxieme chapitre est Une étude bibliographique sur les polluants chimiques
présents dans les eaux usees et les méthodes permettant de les detecter et de les éliminer.

Le troisieme chapitre est spécialement consacré a la partie expérimentale qui englobera
une description relativement détaillée sur I’appareillage, les solvants, les réactifs utilisés, ainsi
que les différentes techniques de caractérisation.

Dans le quatrieme chapitre, seront présentées les caractéeristiques structurales et
morphologiques, ainsi que les propriétés électrochimiques du capteur utilisé. Nous analysons
la qualite des eaux usées en utilisant des méthodes électrochimiques et démontrons l'efficacité
de la technique d'électrodéposition pour I'élimination des métaux lourds présents dans ces eaux.

Enfin une conclusion générale et des perspectives cldturent ce manuscrit.
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Les eaux usées sont des milieux extrémement complexes, altérées par les activités
anthropiques a la suite d'un usage domestique, industriel, artisanal, agricole ou autres. Elles
sont considérées comme polluées et doivent étre donc traitées avant toute réutilisation ou
injection dans les milieux naturels récepteurs.

La dépollution des eaux usées urbaines nécessite une succession d'étapes faisant appel
a des traitements physiques, physico - chimiques et biologiques [1].

Ce chapitre présente 1’origine des eaux usées, leurs caractéristiques de ces eaux et enfin

les différents types de procédés du traitement des eaux usées.
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I.1. Définition des eaux usées

Une eau usée ou résiduaire est une eau issue des activités anthropiques (domestiques,
industrielles, agricoles) qui a été dégradée apres usage. Le rejet direct de ces eaux dans le milieu
naturel (Fig. 1.1) représente la forme de pollution la plus dommageable pour 1’ensemble des
écosystémes. Ces eaux transportent des concentrations élevées en matiéres polluantes (azote,
phosphore, mati¢re organique, métaux lourds, bactéries pathogenes...), ce qui détériore la

qualité des eaux pour les milieux récepteurs (riviéres, lac, ..., etc.) [2].

‘ Figure 1.1 : une eau usée [3]

1.2. Origine des eaux usées
Selon I’origine des eaux usées, quatre grandes catégories sont distinguées :
Les eaux usées domestiques
Les eaux usées industrielles
Les eaux usées pluviales

Les eaux usées agricoles

1.2.1. Les eaux usées domestiques

Les effluents domestiques : sont composés d'eaux usées domestiques : eaux ménageres
comprennent des déjections humains (eaux de lavabo, douche, baignoire, appareils ménagers).
Vannes (urines et matiéres fécales), dans le systeme dit « tout a- 1’égout » [4].

Les déchets présents dans ces eaux souillées par des matieres organiques dégradables et
des matieres minérales. Ces substances sont sous forme dissoute ou en suspension. Les réseaux
d'eaux usées aboutissent a des stations d'épuration ou les eaux sont traitées.

Elles proviennent essentiellement :
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Des eaux de cuisine qui contiennent des matieres minérales en suspension provenant du lavage
des légumes, des substances alimentaires a base de matiéres organiques (glucides, lipides,
protides) et des produits détergents utilisés pour le lavage de la vaisselle et ayant pour effet la
solubilisation des graisses ;

Des eaux de buanderie contenant principalement des détergents ;

Des eaux de salle de bain chargées en produits utilisés pour 1’hygiéne corporelle, généralement
des matiéres grasses hydrocarbonées ;

Des eaux de vanne qui proviennent des sanitaires(WC), trés chargées en matieres organiques
[5].

En Algérie, la pollution journaliere produite par une personne utilisant de 150 a 200 litres d'eaux
est évaluée :

De 70 a 90 g de matiéres en suspension.

De 60 a 70 g de matiéres organiques.

De 15 a 17 g de matieres azotées.

4 g de phosphores.

Plusieurs milliards de germes pour 100 ml [6].

1.2.2. Eaux usées industrielles

Tous les rejets résultant d'une utilisation de I'eau autre que domestique sont qualifiés de
rejets industriels. Cette définition concerne les rejets des usines, mais aussi les rejets d'activités
artisanales ou commerciales : blanchisserie, restaurant, laboratoire d'analyses médicales, ...etc.
[7].

Leurs caractéristiques varient d'une industrie a l'autre. En plus des matieres organiques,
azotées ou phosphoreées, elles sont chargees en différentes substances chimiques organiques et
métalliques. Selon leur origine industrielle elles peuvent également contenir :

Des graisses (industries agroalimentaires, équarrissage) ;

Des hydrocarbures (raffineries) ;

Des metaux (traitements de surface, métallurgie) ;

Des acides, des bases et divers produits chimiques (industries chimiques divers, tanneries);

De I'eau chaude (circuit de refroidissement des centrales thermiques) ;

AN N N NN

Des matiéres radioactives (centrales nucléaires, traitement des déchets radioactifs).
Avant d'étre rejetées dans les réseaux de collecte, les eaux usées industrielles doivent faire

I'objet d'un traitement. Elles ne sont mélangées aux eaux domestiques que lorsqu'elles ne
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présentent plus de danger pour les réseaux de collecte et ne perturbent pas le fonctionnement

des stations d’épurations [8].

1.2.3. Les eaux usées pluviales « dites nuisibles »

En période de temps pluvieux, les eaux pluviales peuvent engendrer d’importantes
pollutions des cours d'eau, notamment a la suite d’épisodes orageux ; au contact de l'air (fumées
industrielles, cendre d’incinération), 1’eau de pluie se charge d'impuretés puis, en ruisselant,
elle entrainerait des résidus déposés sur les toits et les chaussées des villes (huiles de vidange,
carburants, résidus de pneus et métaux lourds...).

En outre, lorsque le systéme d'assainissement est de type" unitaire ", les eaux pluviales
se mélangent aux eaux usées domestiques, dans cette situation, les contraintes de préservation
des installations d'épuration peuvent imposer un déversement (“délestage™) de ce" mélange™
trés pollué dans le milieu naturel.

Enfin, dans les zones urbaines, la forte imperméabilisation des sols dans les zones
urbaines augmente le risque d’inondation qui s’ajoute a celui de la pollution. Cette situation

accentue la vulnérabilité du milieu [9].

1.2.4. Les eaux usees agricoles

Ce sont des eaux qui ont eté polluées par des substances utilisées dans le domaine
agricole. Dans le contexte d’une agriculture performante et intensive, 1’agriculteur est conduit
a utiliser divers produits d’origine industrielle ou agricole dont certains présentent ou peuvent
présenter, des risques pour I’environnement et plus particulierement pour la qualité des eaux. Il
s’agit principalement :
- Des fertilisants (engrais minéraux du commerce ou déjections animales produites ou non sur
I’exploitation) ;

- Des produits phytosanitaires (herbicides, fongicides, insecticides, ..., etc.) [10].

1.3. Caractéristique des eaux usées

Les normes de rejet des eaux usees, fixent des indicateurs de qualité physico-chimique
et biologique. Ce potentiel de pollution généralement exprimés en mg/l, est quantifié et apprécié
par une série d'analyses. Certains de ces parametres sont indicateurs de modification que cette
eau sera susceptible dapporter aux milieux naturels récepteurs. Pour les eaux usées

domestiques, industrielles et les effluents naturels, on peut retenir les analyses suivantes [11] :
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1.3.1. Les parametres physiques
1.3.1.1. Température

La température est un facteur écologique important du milieu. Sa connaissance doit étre
précise car elle joue un rdle dans la solubilité des sels dissous et surtout des gaz, donc sur la
conductivité électrique et du la détermination du pH. Elle agit aussi comme un facteur
physiologique agissant sur le métabolisme de croissance des micro-organismes vivant dans
I’eau. Une température élevée peut favoriser des godts et des odeurs désagréables. De plus elle
accélere la plupart des réactions physico-chimiques [12].

1.3.1.2. Conductivité électrique (CE)

Elle permet de connaitre le degré de minéralisation des eaux. La conductivité mesure la
concentration des sels ioniques et nous informe sur le degré de salinité¢ de 1’eau. La conductivité
d’une eau usée dépend essenticllement de la qualité de 1’eau potable utilisée et des activités
industrielles de la population. Le tableau suivant nous renseigne sur la minéralisation de 1’eau en
fonction de la conductivité [13].

Tableau 1.1 : Minéralisation de 1’eau en fonction de la conductivité [13]

Conductivité Appréciation
Conductivité <100 pS/cm Minéralisation trés faible
100 ps/cm < CE < 200 pS/cm Minéralisation faible
200 ps/cm < CE <333 pS/cm Minéralisation moyenne accentuee
333 ps/em < CE < 666 pS/cm Minéralisation moyenne
666 ps/cm < CE <1000 pS/cm Minéralisation importante
Conductivité > 1000 pS/cm Minéralisation excessive

1.3.1.3. La turbidité

C’est la réduction de la transparence d’un liquide due a la présence de matiéres non
dissoutes. La turbidité d'eau est due a la particule en suspension, notamment colloidales :
argiles, limons, grains de silice, matiéres organiques, l'appréciation de I'abondance de ces
particules mesure sont degré de turbidité [14]. Le tableau suivant représente classes de turbidité
usuelle (NTU néphélométrie turbidité unit) [15].
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Tableau 1.2 : Classes de turbidité usuelles (NTU néphélométrie turbidité unit) [15]

NTU<5 Eau claire
5<NTU <30 Eau légérement trouble
NTU> 50 Eau trouble

1.3.1.4. Matieres en suspension (MES)

Elle représente, la fraction constituée par I’ensemble des particules organique (MVS)
ou minérales (MMS) non dissoutes de la pollution. Elle constitue un parametre important qui
marque bien le degré de pollution d’un effluent urbain ou industriel. Les MES s’expriment par
la relation suivante :

MES = 30% MMS + 70% MVS
e Les matiéres volatiles en suspension (MVS)
Elles représentent la fraction organique de MES et elles sont obtenues par calcination de ces
MES a 525°C pendant 2 heures. La différence de poids entre les MES a 105°C et les MES a

525°C donne la « perte au feu » et corresponde a la teneur en MVS en (mg/l) d'une eau.

e Les matiéres minérales (MMS)
Elles représentent le résultat d'une évaporation totale de I'eau, c'est-a-dire son < extrait sec >
constitué a la fois par les matiéres en suspension et les matiéres solubles telles que les chlorures,
les phosphates...etc. Elles représentent la difféerence entre les matiéres en suspension (MES) et
les matieres volatiles en suspension (MVS) et correspondent a la présence de sel et de la silice.
L'abondance des matieres minérales en suspension dans I'eau augmente la turbidité, réduit la
luminosité et par ce fait abaisse la productivité d'un cours d'eau, entrainant ainsi une chute en
oxygene dissous et freinant les phénomeénes photosynthétiques qui contribuent a la réaération
de I'eau. Ce phénomene peut étre accéléré par la présence d'une forte proportion de matiéres

organiques consommatrices d'oxygene [16].

1.3.1.5. Les matiéres décantables et non décantables

Les matiéres décantables sont composees des matiéres en suspension qui sédimentent
en deux heures dans une éprouvette. Cette analyse est surtout réalisée sur les effluents de sortie
de certains ouvrages d’épuration, pour estimer le taux d’élimination de la pollution.

Par contre les matiéres non décantables, sont celles qui restent dans le surnageant et qui

sont donc étre dirigees vers un procédé de traitement biologique ou chimique [17].
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1.3.2. Les parametres chimiques
1.3.2.1. Potentiel d’hydrogene

Le pH est un parametre permettant de mesurer l'acidité, I'alcalinité d'une eau.

La mesure du pH doit se faire sur place, de préférence avec la méthode potentiométrique. La
mesure électrique est délicate, mais donne une valeur exacte, parce qu’elle est indépendante du
potentiel d'oxydoréduction, de la couleur du milieu, ou de la turbidité et des matieres
colloidales.

La variabilité du pH, détermine le développement de la faune et de la flore aquatique, et
exerce un role sur la mobilité des ions des métaux, et donc sur leur toxicité. Le pH joue un rdle
important dans I’épuration de 1’eau et le développement bactériens. Les microorganismes sont
trés sensibles aux variations du pH, et un développement correct de la faune et de la flore
aquatique n'est possible que si sa valeur est comprise entre 6 et 9. La nitrification optimale se
fait aux mémes valeurs [18]. Le tableau suivant représente la classification des eaux selon leurs
pH.

Tableau 1.3: Classification des eaux selon leurs pH [15]

pH Etat et type d’eau
pH<5 Acidité forte => présence d’acides minéraux ou organiques dans les

eaux naturelles

pH =7 pH neutre
7<pH<8 Neutralité approchée=> majorité des eaux de surface
55<pH<8 Majorité des eaux souterraines
pH=8 Alcalinité forte, évaporation intense
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1.3.2.2. La demande biologique en oxygéene (DBO5)

La DBO5 comme étant la quantité d'oxygene consommée par les bactéries, a 20°C a
I'obscurité et pendant 5 jours d'incubation d'un échantillon préalablement ensemencé, temps qui
assure l'oxydation biologique d'une fraction de matiére organique carbonée. Ce parametre
mesure la quantité d'oxygéne nécessaire a la destruction des matieres organiques grace aux
phénomeénes d'oxydation par voie aérobie.

Elle se résume a la réaction chimique suivante :
Substrat + microorganisme + Oz — CO:2 + H20 + énergie + biomasse [19].
Le tableau suivant représente volumes d’eau utilisés dans 1’analyse de la DBOS :

Tableau 1.4 : Volumes d’eau utilisés dans 1’analyse de la DBO5 [15]

Portée de mesure (mg/l) Quantité (ml) Facteur
0-40 432 1
0-80 365 2
0-200 250 5
0-400 164 10
0-800 97 20
0-2000 43.5 50
0-4000 22.7 100

1.3.2.3. La demande chimique en oxygene (DCO)

La DCO est la mesure de la quantité d’oxygene nécessaire pour la dégradation chimique
de toute la matiére organique biodégradable ou non contenue dans les eaux a 1’aide du
bichromate de potassium a 150°C. Elle est exprimée en mg O/l. La valeur du rapport
DCO/DBOS indique le coefficient de biodégradabilité d’un effluent, il permet aussi de définir
son origine.

Généralement la valeur de la DCO est :

e DCO =1,54a2 fois DBO Pour les eaux usées urbaines ;

e DCO =1 a 10 fois DBO Pour tout I’ensemble des eaux résiduaires ;

e DCO > 2,5 fois DBO Pour les eaux usées industrielles.
La relation empirique de la matiere organique (MO) en fonction de la DBO5 et la DCO est
donnée par 1’équation suivante : MO = (2 DBO5 + DCO) /3 [20].

10
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1.3.2.4. Oxygéne dissous

La présence d’oxygene dissous dans I’eau est indispensable au développement de la vie
animale (en particulier pour les poissons) et végétale (la photosynthése). Sa concentration est
contrdlée par plusieurs processus physiques et biologiques variables dans 1’espace et dans le
temps tels que la température, la photosynthese, 1’échange avec 1’atmosphere et la charge des
eaux en maticre organique. L’organisation mondiale de la santé¢ (OMS) recommande pour I’eau
destinée & la consommation humaine une valeur limite de 5 a 7 mg/l, exprimée en CaCO:s.

Tandis que les normes algériennes recommandent une valeur limite de 30 mg/I [21].

1.3.2.5. La biodégradabilité
La biodégradabilité refléte la capacité des eaux usées a se décomposer ou a s'oxyder par
des micro-organismes impliqués dans le processus de purification biologique de l'eau. La
biodégradabilité est exprimée par un coefficient :
K =DCO/DBO.
e Si K< 1.5, celasignifie que les matieres oxydables sont constituées en grande partie de
matieres fortement biodégradables.
e Si 15 <K< 2.5, cela signifie que les matiéres oxydables sont moyennement
biodégradables.
e Si 2.5 <K< 3, les matiéres oxydables sont peu biodégradables.

e Si K< 3, les matieres oxydables sont non biodégradables [22].

1.3.2.6. Carbone organique total (COT)

Le carbone organique est constitué d'une grande diversité de composes organiques, a
plusieurs états d'oxydation, dont certains sont susceptibles d'étre oxydés par des procédés
chimiques ou biologiques. Ces fractions sont caractérisées par la demande chimique en oxygene
(DCO) et la demande biologique en oxygéne (DBO).

Certaines matiéres organiques échappent a ces mesures ; dans ce cas, le dosage du COT
est mieux adapte. Il est indépendant de I'état d'oxydation de la matiére organique et ne mesure
pas les éléments inorganiques tels que I'azote et I'hydrogéne qui peuvent étre pris en compte par
la DCO et la DBO.

La détermination porte sur les composés organiques fixés ou volatils, naturels ou
synthétiques, présents dans les eaux résiduaires (celluloses, sucres, huiles, etc.).

Cette mesure permet de faciliter I'estimation de la demande en oxygene liée aux rejets,

et d'établir éventuellement une corrélation avec la DBO et la DCO [23].

11
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1.3.2.7. L’azote et le phosphore

Les teneurs en azote et en phosphore sont également des parameétres tres importants. Les
rejets excessifs de phosphore et d'azote contribuent a l'eutrophisation des lacs et des cours d'eau.

» L'azote

Dans les eaux usées domestiques, l'azote est sous forme organique et ammoniacale, on le
dose par mesure du N-NTK et la mesure du N-NHa. La concentration du N-NTK est de l'ordre
de 15 a 20% de celle de la DBO. L'apport journalier est compris entre 10 et 15g par habitant.

» Phosphore

Le phosphore est présent dans I'eau sous plusieurs formes : phosphates, polyphosphates,
phosphore organique ... ; les apports les plus importants proviennent des déjections humaines
et animales, et surtout des produits de lavage. Les composés phosphorés sont indésirables dans
les réservoirs de distribution d'eau potable, parce qu'ils contribuent au développement d'algues

et plus généralement du plancton aquatique [24].

1.3.2.8. Salinité

Dans la plupart des pays, 1’eau utilisée pour 1’approvisionnement municipal est I’eau
ayant la meilleure qualité disponible et elle est habituellement de faible salinité. Cependant, en
conditions de pénurie en eau, la salinité peut étre un probléme. On estime que la concentration
en sels de I’eau usée excede celle de I’eau du réseau d’alimentation en eau potable de quelques
200 mg /1, sauf dans le cas de pénétration d’eau saumatre dans les réseaux d’assainissement ou
lors de collecte d’eaux industrielles. La quantité et le type de sels présents sont importants pour
évaluer si I’eau usée traitée convient pour 1’irrigation. Des problémes potentiels sont liés a la

teneur en sels totaux, au type de sels ou a la concentration excessive d’un ou plusieurs éléments

[25].

I.3. Paramétre organoleptiques
1.3.3.1. Gout-Odeur

Les eaux de consommation doivent posséder un gout et une odeur non désagréable. Les
odeurs sont causées par la présence dans I’eau de substances relativement volatiles, ces
substances peuvent étre inorganiques comme le chlore, les hypo chlorures, le bioxyde de soufre
(SO2) ou le sulfure d’hydrogeéne (H2S) ou organique comme les esters, les alcools.
Par ailleurs, une eau traitée peut avoir un gout plus prononcé qu’une eau non potable du chlore

résiduel ou de la formation de certains dérivés chlorés. En outre, une eau soigneusement bouillie

12
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si elle est stérile, n’en est pas moins tres fade et de gout peut agréable en 1’absence de CO2 et

d’oxygene dissous [26].

1.3.3.2. La couleur

La couleur peut étre d’origine minérale ou organique. Les éléments minéraux
susceptibles de colorer 1’eau sont le fer (teinte rougeatre) et le manganese (teinte noiratre). Les
substances organiques comme les substances humiques, les algues et la décomposition des

végétaux peuvent donner une coloration a 1’eau [27].

1.3.4. Paramétre microbiologique
Certaines des bactéries, virus et parasites identifiés dans les eaux résiduaires sont
pathogenes pour I'homme, Les micro-organismes comprennent, par ordre croissant de taille :
les virus, les bactéries, les protozoaires et les helminthes.
e Les bactéries peuvent entrainer des maladies telles que le typhus, le paratyphus, Le
Choléra, la gastro-entérite et la dysenterie ;
e Les virus peuvent entrainer des maladies telles que I'hépatite, la polio et la grippe ;
e Les parasites intestinaux peuvent entrainer des maladies telles que la dysenterie

amibienne, la méningite, la gastro-entérite [28].

1.3.5. Paramétres bactériologiques
1.3.5.1. Coliformes totaux (CT)

Les coliformes totaux sont utilisés depuis treés longtemps comme indicateurs de la
qualité microbienne de 1’eau parce qu’ils peuvent étre indirectement associés a une pollution
d’origine fécale. Les coliformes totaux sont définis comme étant des bactéries en forme de
batonnet, aérobies ou anaérobies facultatives, possédant I’enzyme — galactosidase permettant
I’hydrolyse du lactose a 35°C.

Les principaux germes inclus dans le groupe sont : Citrobacter, Enterobacter,

Escherichia, Klebsiella et Serratia [29].

1.3.5.2. Les coliformes fécaux
Les coliformes fécaux, ou coliformes thérmotolérants, correspond a des coliformes qui
présentent les mémes propriétés de Les coliformes totaux (des organismes en batonnets, gram

(-), facultativement anaérobies capables de fermenter le lactose a des températures 44°C. Les
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coliformes fécaux comprennent les especes d'Escherichia Coli, Salmonella...etc. La recherche
et le dénombrement des coliformes fécaux sont un examen proposé en raison d'une concordance

statistique entre leur présence et I'existence d'une contamination fécale quasi certaine

1.3.5.3. Streptocoques fécaux

Ces bactéries appartiennent a la famille de Streptococcaceae, au genre Streptococcus et
au groupe sérologique D de LanceField. Ils sont définis comme étant des cocci sphériques
Iégerement ovales, gram positifs. 1ls se disposent le plus souvent en diplocoques ou en
chainettes, se développent le mieux a 37°C et ils possédent le caractere homofermentaire avec
production de I'acide lactique sans gaz.

Il existe cing (05) especes reconnues parmi les SF : S. bovis, S. equinus, S. avium, S.
faecalis et S. faecium. lls sont des témoins de contamination fécale assez résistant y compris
dans les milieux salés. lls peuvent aussi se multiplier dans les milieux présentant des pH allant
jusqu'a 9.6, on peut par conséquent les utiliser comme indicateurs d'organismes pathogénes qui

ont une résistance similaire au pH élevé [31].

1.3.6. Les paramétres toxiques

Représentés par les métaux lourds (plomb ; nickel ; mercure, chrome, cadmium, arsenic
...) les cyanures, les pesticides et les hydrocarbures aromatique polycyclique ; On les trouve
dans les eaux, suite a une dégradation des réseaux de distribution ou a une pollution industrielle
[32].

I.4. Les étapes de traitement au niveau de la STEP de Guelma

Pour recycler les eaux usées dans le milieu naturel et les rendre propres et sécuritaires,
I’épuration des eaux usées s’avere une nécessité primordiale. Elle est effectuée au niveau des
stations d’épuration (STEP) [33].

L’épuration des eaux usées dans la STEP local de la ville de Guelma consiste a un
prétraitement (dégrillage, dessablage et déshuilage), un traitement primaire par décantation, des
traitements biologiques secondaires par boues activees et une décantation secondaires et enfin
un traitement par chloration.

Le schéma suivant résume les étapes de traitement des eaux usées dans la STEP de

Guelma.
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Schéma 1.1: Schéma de principales voix de traitements des eaux usées et des boues [34]

1.4.1. Prétraitement

Les eaux usees brutes a leur arrivée a la station doivent généralement subir, un
prétraitement qui composé d'un certain nombre d'opérations successives, uniqguement physiques
ou mécaniques. Il est destiné a extraire de I'eau usée, la plus grande quantité possible d'éléments
dont la nature ou la dimension constitueront une géne pour les traitements ultérieurs. Selon la
nature des eaux a traiter et la conception des installations, le prétraitement peut comprendre les
opérations : (le dégrillage), principalement pour les dechets volumineux, (le dessablage) pour
les sables et graviers et (le dégraissage-déshuilage) pour les huiles et les graisses [35].

1.4.1.1. Dégrillage

Pour but d’¢liminer les éléments solides ou particuliéres les plus grossiers, afin d’éviter
les problémes d’obstruction des pompes et les bouchages des conduites dans les différents
organes de la STEP (Fig. 1.2). Il consiste & faire passer les eaux usées au travers d’une grille

constituée de barreaux de différents écartements selon 1’usage [36].
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Figure 1.2 : Dégrillage

1.4.1.2. Dessablage

Le dessablage consiste a retirer de 1’effluent les sables et les particules minérales plus
ou moins fines, pour la protection des conduites et des pompes contre la corrosion et éviter
méme le colmatage des canalisations par les dépdts au cours du traitement, la technique

classique du dessableur (Fig. 1.3) consiste a circuler I’eau dans une chambre de tranquillisation

P

Figure 1.3 : Dessablage

1.4.1.3. Dégraissage— Déshuilage

Les opérations de dégraissage-déshuilage consistent a séparer de ’effluent brut, les
huiles et les graisses par flottation. Ces derniers étant de densité légérement inférieure a celui
de I’eau. L’injection des micros bulle d’air permet d’accélérer la flottation des graisses (Fig.
1.4).

Souvent ces opérations sont combinées dans un méme ouvrage ou la réduction de vitesse

dépose les sables et laisse flotter les graisses ; enléve ainsi de I’eau les éléments grossiers et les
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sables de dimension supérieure a 200 microns ainsi que 80 a 90% des graisses et matieres

flottantes (soit 30 a 40% des graisses totales) [38].
B R

Figure 1.4 : Dégraissage — Déshuilage

1.4.2. Traitement primaire (Décantation primaire)

Les procedés de traitement primaire sont de nature physique telle la décantation qui peut
étre associée a un traitement physicochimique. Ces procédés permettent d’une part, de retenir
les matiéres en suspensions présentes dans I’eau usée (50% a 60% de MES) et d’autre part de
réduire la pollution carbonée en aval (30% a 40% de la DBO5) [39].

Apres les prétraitements, il reste dans 1’eau une charge polluante dissoute et des matieres
en suspension [40].50 & 60 de ces polluants dissouts et matieres en suspension sont éliminées
par décantation.

La decantation est un procédé physique gravitaire qui vise 1’élimination des particules
en suspension de densité supérieure a celle de 1’eau. Cette opération s’effectue dans les bassins
de décantation [41]. Les bassins de décantation sont des bassins a ciel ouvert, I’effluent brut
arrive par un point central (Fig. 1.5), les mati¢res décantables en suspension dans I’eau vont se
séparer de 1’effluent et se déposer au fond du bassin ou elles seront raclées par un pont radial
tournant et les eaux de surface sont déversant [42], ne concerne que les particules de diameétre
supérieur a 100 micromeétres. Celle de diameétre inférieur a 100 micrometres ne décantent pas,
mais seront entrainées vers les unités ultérieures de traitement [40].

Les matieres décantables ainsi obtenues par séparation de I’effluent appelée les boues
primaires, qui sont récupérées et orientées vers le traitement des boues. La décantation permet
d’alléger les traitements biologiques ou chimiques ultérieurs, en éliminant une partie des
particules solides en suspension (boues primaire). L’efficacité de ce traitement dépend du temps

de séjour et de la vitesse ascensionnelle [42].
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v N

Figure 1.5 : Décantation primaire

1.4.3. Traitement secondaire
C’est lors de ce traitement que s’élimine ’essentiel des agents polluants dans les eaux
usées a savoir 1’élimination de la pollution carbonée biodégradable [43]. Il comporte deux

étapes principales :

1.4.3.1. Le traitement biologique

Ce traitement consiste a une consommation de la matiére organique contenue dans les
eaux usées et d’une partie des matieres nutritives (azote et phosphore) par des microorganismes
[44].

Le traitement biologique fait appel a deux types de procédes utilisant les flocs mobiles
et les flocs fixés.

v Traitement par floc mobile (Le traitement par boues activées, Lagunage...)
v" Traitements par floc fixé (Lit bactérien, Disque biologique..., etc.)

Dans la STEP de la ville de Guelma, la technologie de traitement biologique utilisée et
la boue activée.

Au cours de ce traitement les eaux usees sont mises en contact avec des
microorganismes bactériens en suspension, en condition aérobie (présence d’oxygene). Ces
bactéries dites « épuratrices » vont utiliser la pollution de 1’eau (matiére organique
biodégradable) comme source d’énergie pour leur croissance et leur développement. Il se
produit des composes gazeux (CO>) et de la biomasse qui va s’agglomérer sous forme de flocs
bactériens formant ainsi des « boues secondaires » ou « boues activées ». Cette floculation
naturelle permet la séparation des eaux épurées de la biomasse par simple décantation lors de

I’étape suivante de « clarification » [45] (Fig. 1.6).
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Figure 1.6 : Bassin d’aération

1.4.3.2. Une décantation secondaire (clarification)

Le clarificateur est un bassin circulaire, équipé d’un point racleur. La liqueur mixte,
venant des bassins biologiques via la deuxiéme chambre de répartition est séparée en eau épurée
et boues biologiques par décantation. Les boues décantées sont siphonnées par une pompe a
vide, une partie sera acheminée vers la premiére chambre du répartiteur assurant la recirculation
des boues contenant la culture bactérienne épuratrice. Afin de maintenir la concentration en

biomasse nécessaire dans ce bassin, I’autre partie sera transmise au flotteur [46].

1.4.4. Désinfection

Les traitements primaires et secondaires ne détruisent pas complétement les germes
présents dans les rejets. Des procédés délimination supplémentaires sont donc employés
lorsque les eaux traitées sont rejetées en zone de baignade, de pisciculture ou d'élevage de
coquillages, réutilisation d’effluents a des fins d’irrigation comme le cas d’effluent de la STEP
Guelma.

Apres la récupération des eaux clarifiées, ces derniéres seront envoyées vers un bassin
rectangulaire (Fig. 1.7) formé des chicanes afin de recevoir des doses de javel qui sont préparés
dans deux cuves de préparations de javel a partir de I’hypochlorite de calcium, cette javellisa

Un contrbleur de chlore est installé a la sortie du bassin pour pouvoir.

Controler le taux de la chloration permet de détruire tous germes avant le rejet [47].
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Figure 1.7 : Bassin de désinfection

1.4.5. Traitement des boues

Le traitement des boues est defini comme I'ensemble des opérations visant a modifier
les caractéristiques des boues en exces afin de rendre leur destination finale fiable et sans
nuisance.

Les boues a traiter sont la somme des boues primaires et secondaires, elles sont appelées
boues mixtes.

On distingue deux grands types de traitement :

1.4.5.1. Des traitements de stabilisation
De type biologique, chimique ou thermique. Dont I’objectif est de réduire la

fermentescibilité des boues (Fig. 1.8) pour atténuer ou supprimer les mauvaises odeurs.

1.4.5.2. Des traitements de réduction de la teneur en eau des boues

Visant a diminuer la quantité de boues a stocker et a épandre, ou améliorer leurs
caracteéristiques physiques par :

e L’épaississement

Vise a augmenter la siccité (teneur en matiere seche) des boues sans pour autant modifier
le caractere liquide de la boue qui peut se faire simplement par voie gravitaire dans un
concentrateur ou par des moyens mécaniques (égouttage, flottation ou centrifugation).

e Ladéshydratation

Qui correspond en fait a une augmentation forte de siccité, modifie I'état physique des

boues, celles-ci passant de I'état liquide a I'état pateux ou solide.
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e Lesechage
Elimine en grande partie ou en totalité I'eau par évaporation, soit par voie naturelle (lits
de séchage), soit par voie thermique [48]

Figure 1.8 : stabilisation des boues.

Conclusion

Les eaux usées de différentes compositions et de diverses origines constituent un
probléme pour la nature lors du rejet sans subir de traitements au préalable. Afin de montrer
I’intérét de leur épuration, nous avons présenté dans ce chapitre d’une part, les origines des
eaux useées et leurs caractéristiques et d’autre part, les différentes méthodes utilisées pour leur

épuration.
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Chapitre 11 Pollution Chimique et Méthodes D’analyses des Eaux Usées

Dans le contexte des fluctuations mystérieuses observées dans les réseaux
d'assainissement, une catastrophe silencieuse et insidieuse se révele chaque jour : la pollution
des eaux usées par un nombre incalculable de substances organiques et minérales telles que les
médicaments, les détergents, les pesticides, les hydrocarbures et les métaux lourds dangereux.

Ces polluants, provenant souvent de nos activités quotidiennes et industrielles, se
déversent dans nos rivieres, lacs et océans, créant un mélange toxique aux conséguences
dévastatrices sur I'écosystéme aquatique et la santé humaine.

Face a cette crise, la surveillance et le traitement des eaux usées revét une importance
stratégique incontestable. En effet, éliminer efficacement ces polluants est essentiel pour
préserver la qualité de l'eau et protéger I'environnement.

Malgré I'existence de méthodes classiques d'analyse de I'eau, telles que la méthode de
spectroscopie de masse, UV visible, méthodes volumétrique, ... etc., ces méthodes classiques
sont souvent codteuses et nécessitent un équipement complexe. Cependant, face au besoin de
surveiller en temps réel la qualité de nos ressources en eau a moindre co(t, une alternative
innovante émerge : la méthode des capteurs in-situ. Cette approche moderne et économique
offre de nombreux avantages en termes de simplicité, de rapidité et d'efficacité pour détecter
les polluants et déterminer leur quantité en temps réel, au méme endroit ou ils sont émis, ouvrant
la voie a une gestion plus efficace des ressources en eau et a une protection accrue de

I'environnement.
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I1.1. Les différents types de pollutions

La pollution de I'eau est actuellement placée en téte des problémes de I'environnement
car l'eau est une interface entre l'air et le sol. Une eau est dite polluée lorsque son équilibre est
modifié de facon durable par I'apport en quantités trés importantes des substances plus ou moins
toxiques, d’origines naturelles ou issues d'activités humaines.

Une pollution peut affecter directement I’homme, dans sa santé ou son environnement
proche. Elle peut aussi Dlaffecter indirectement a travers la chaine alimentaire ou
I’environnement plus lointain [1].

La pollution se manifeste généralement sous formes physique, chimique,

microbiologique :

11.1.1. La pollution physique
Elle résulte de divers éléments solides causés par des décharges domestiques et
industrielles qui sont :

e Lapollution solide : Elle est produite a partir de particules solides transportées dans les
eaux industrielles.

e La pollution thermique : Généralement, causée par les eaux des circuits de
refroidissement des usines. Elle engendre des conséquences importantes pour I'équilibre
écologique de I'environnement aquatique naturel et de la survie des organismes vivants.

e La pollution radioactive : Elle est relative aux rejets d'éléments radioactifs par des

installations nucléaires [2].

11.1.2. La pollution microbiologique
Les eaux usées contiennent tous les microorganismes excrétés avec les matieres fécales.
Cette flore entérique normale est accompagnée d'organismes pathogénes. L'ensemble de ces
organismes peut étre classe en quatre grands groupes, par ordre croissant de taille : les virus,
les bactéries, les protozoaires et les helminthes. Les gemmes pathogénes susceptibles d’étre

présents dans les eaux sont donnees sur le tableau suivant [3] :
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Tableau I1.1 : Germes pathogene rencontrés dans les eaux usées [3]

Germes Organisme Maladie
Les bactéries Salmonella shigelles Typhoide
pathogénes Dysenterie
Entérobactérie vibrions | Colibacilles Tuberculose cholera

Leptospires
Mycobactéries

Vibrion coma
Les virus Entérovirus Poliomyélite

Reovirus Méningite

Adénovirus Rota Affection

Virus respiratoire, diarrhée
Les parasites et Les Taenia, ascaris Lésions Viscérales
champignons Eczéma, Maladie de la

peau

I1.2. La pollution chimique des eaux usées

La pollution chimique des eaux usées est un probléeme majeur qui touche toutes les
régions du monde. Cette pollution a des conséquences désastreuses sur les ecosystemes
aquatiques. Elle peut entrainer la mort d'animaux et de plantes, la contamination de la chaine
alimentaire et la destruction des habitats naturels. De plus, elle peut avoir des effets néfastes sur
la santé humaine.

Elle survient lorsque des substances nocives, telles que les produits chimiques
industriels, les médicaments, les pesticides et les produits ménagers, se retrouvent dans les eaux
usées et ne sont pas correctement traitées avant d'étre rejetées dans l'environnement [4]. La
pollution chimique des eaux est regroupée dans deux catégories :

- Organique (hydrocarbures, pesticides, détergents, médicament...etc.).

- Minérale (métaux lourds...etc.) [5].

11.2.1. La pollution organique
Les polluants organiques sont généralement les substances chimiques qui persistent

dans I'environnement, et la pollution par ces substances est percue au travers de leur présence
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dans les milieux aqueux (dans 1’air ou le sol) ainsi que par leur accumulation dans les tissus des
organismes vivants a travers la chaine alimentaire.

Les polluants organiques sont classiquement les hydrocarbures, les pesticides, les
colorants, les médicaments, ...etc. [6].

11.2.1.1. Les médicaments

Les changements démographiques et épidémiologiques, ainsi que I'évolution des modes
de vie, tels que le vieillissement de la population et I'augmentation des maladies chroniques,
ont entrainé une augmentation des prescriptions médicales et une expansion de leur utilisation.
En plus le phénoméne de consommation de drogues par des jeunes a des fins non médicales,
tel que l'anesthésie (Erica, par exemple), a conduit a une augmentation significative de la
quantité de médicaments utilisés et non utilisés [7].

Apreés avoir pris une pilule, son effet ne se termine pas nécessairement. En fait, c'est le
début d'un processus médicamenteux. La plupart des médicaments ne sont absorbés que
partiellement par le corps et finissent par étre excrétés dans les toilettes, puis dans les égouts.

La Figure I1.1 représentée les médicaments polluent [8].

Figure 11.1 : les médicaments polluent [9]

Les médicaments éliminés via le réseau d'égouts posent une menace pour tous les
organismes vivants dépendants de l'eau. Les déchets pharmaceutiques peuvent également
affecter l'environnement, car les stations d'épuration urbaines ne sont pas équipées pour
éliminer ces produits. Ainsi, des quantités de déchets pharmaceutiques se retrouvent
concentrées dans les boues d'épuration, qui sont parfois utilisées comme fertilisants pour les
terres agricoles, augmentant ainsi le risque de contamination des écosystemes par les sols et les
eaux souterraines. De plus, certains médicaments ont des effets toxiques sur la faune sauvage,

comme la destruction des tissus rénaux et squelettiques chez les poissons par les anti-
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inflammatoires, ou la féminisation des poissons males par les cestrogenes chimiques, perturbant

ainsi I'équilibre des sexes dans certaines espéces [10].

11.2.1.2. Les hydrocarbures

La densité croissante des voitures et des divers modes de transport au cours des derniéres
décennies est le résultat de plusieurs facteurs, notamment l'augmentation massive de la
population et la facilité d'obtention de préts automobiles. 1l est remarquable que cette croissance
démographique soit étroitement liée a une augmentation de la demande de services de lavage
et de stations-service [11-13].

Les hydrocarbures sont des molécules composées d'atomes de carbone et d’hydrogene.

IIs ont une solubilité variable dans I'eau en fonction de leur structure [14]. La (Fig. 11.2)

représentée une fuite de gasoil a la station de servies.

Figure 11.2 : fuite de gasoil a la station de servies [15]

L'élimination des hydrocarbures est un processus extrémement complexe via divers
processus de traitement. Ces derniers peuvent fuir des réservoirs de stockage dans les stations-
service en raison de la corrosion des réservoirs ou d'un entretien inadéquat. Des fuites peuvent
également survenir a la suite d'accidents tels que des déversements de carburant, ainsi que
pendant les opérations de lavage dans les stations de lavage. Ces fuites, évacuées a travers le
réseau d'assainissement, représentent une menace pour tous les organismes vivants [16-19].

En effet, la station de traitement des eaux usées de la ville de Guelma ne réalise pas
d'analyse des eaux traitées pour déterminer la quantité d'hydrocarbures résiduels et si elles sont
appropriées pour un usage quelconque, ce qui souléve des préoccupations pour la santé

publique.
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11.2.1.3. Les détergents

Les détergents sont des produits spécialisés largement utilisés pour le lavage et le
nettoyage domestique en general. 1ls agissent efficacement pour éliminer la saleté, les taches et
les odeurs des tissus et des surfaces. Les nettoyants offrent de nombreux avantages, tels que
leur solubilité dans l'eau. Ils sont largement utilisés dans les environnements résidentiels et
commerciaux, notamment dans les maisons, les hotels, les hdpitaux et les blanchisseries en

raison de leur polyvalence [20]. La (Fig. 11.3) représentée quelques produits de nettoyage.

Figure 11.3 : Produits de nettoyage [21]

Apres utilisation, les détergents sont évacues via les canalisations d'égout. Les eaux
usées des maisons et des batiments sont collectées dans un réseau de canalisations souterraines,
puis dirigées vers les stations d'épuration des eaux usées. Aprés traitement, les eaux sont
déversées dans des cours d'eau. La station de Guelma n’est pas également équipée pour ce type
analyse.

Cependant, les détergents peuvent avoir un impact négatif sur I'environnement, en
particulier s'ils ne sont pas correctement traités. Certains détergents contiennent des produits
chimiques toxiques qui peuvent nuire aux organismes vivants dans l'environnement, et les
résidus de nettoyants dans I'environnement peuvent entrainer la pollution des sols et des eaux
[22]. Exemples de certains produits chimiques nocifs :

- Lechlore : Le chlore est utilisé dans certains détergents comme désinfectant. Il peut étre
toxique pour les plantes, causant des brilures sur les feuilles et entravant leur croissance.
- Les phosphates : Les phosphates sont utilisés dans certains détergents comme
adoucissants pour l'eau. lls peuvent entrainer une pollution des eaux de surface en
favorisant considérablement la croissance des algues, ce qui réduit les niveaux

d'oxygene dans I'eau et nuit aux plantes [23].
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11.2.1.4. Les pesticides
Un pesticide est une substance ou association de substances destinée a repousser,
détruire ou combattre les ravageurs, y compris les vecteurs de maladies humaines et animales,

et les espéces indésirables de plantes ou d’animaux [24]. (Fig. 11.4) représentée les pesticides.

Figure 11.4 : les pesticides [25]

Plus de 50 % des composants des eaux usées sont constitués de particules de pesticides,
et l'origine des engrais provient de plusieurs sources, notamment du ruissellement excessif qui
entraine le déversement des engrais excédentaires dans les cours d'eau, de I'érosion due aux
fortes pluies qui emporte les engrais du sol, des reliefs des zones en pente qui augmentent le
risque d'érosion des engrais, en plus des déchets animaux qui contiennent des quantités
importantes d'azote et de phosphore. Le déversement inapproprié des déchets animaux entraine
la pollution des eaux souterraines et de surface. Ces eaux sont ensuite transportées vers une
station d'épuration des eaux usées [26-29].

On désigne généralement comme des produits utilisés en agriculture les conséquences
néfastes dues aux pesticides sont liées aux caracteres suivants :

- Rémanence et stabilité chimique conduisant a une accumulation dans les chaines

alimentaires.

-Rupture de I'équilibre naturel [30].

11.2.2. La pollution minérale

La pollution minérale des eaux usées se réfere a la présence excessive de composés
minéraux, notamment les métaux lourds. Ces substances peuvent avoir plusieurs conséquences
néfastes :

Elles peuvent entrainer des problémes de santé chez les individus exposes.
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A\

Elles perturbent I'activité bactérienne dans les stations d'épuration, compromettant ainsi le
processus de traitement des eaux usées.
Elles peuvent sérieusement affecter les cultures en contaminant les sols et les sources d'eau

d'irrigation [31].

11.2.2.1. Les métaux lourds
D'un point de vue purement scientifique et technique, les métaux lourds peuvent étre
définis comme suit :
Tout métal ayant une densité supérieure a 5 g/cm3.
Tout métal avec un numéro atomique élevé, généralement supérieur au sodium (Z=11).
Tout métal pouvant étre toxique pour les systemes biologiques [32].

Vous trouverez ci-dessous les métaux lourds les plus importants et leur toxicité :

11.2.2.1.1. Le mercure

Le mercure, de symbole Hg et de numéro atomique 80, est un élément chimique de la
famille des métaux lourds. C'est le seul métal liquide a température ambiante et pression
atmosphérique normale. Les gouttes de mercure liquide sont brillantes et de couleur blanc
argenté (Fig.11.5) [33].

Figure I1.5 : le mercure [34]

Le mercure est un métal lourd toxique qui peut s'infiltrer dans I'environnement a partir
de diverses sources, notamment les eaux usées, et sa présence dans les eaux usées présente un
risque pour la santé humaine et I'environnement.

Son impact sur les cultures agricoles est la pollution des sols, car il s’accumule dans les

sols irrigués par des eaux usees polluées, réduisant ainsi la fertilité des sols et la qualité des

32



Chapitre 11 Pollution Chimique et Méthodes D’analyses des Eaux Usées 2024

récoltes. Les plantes peuvent également absorber le mercure du sol et le transférer vers les
parties comestibles, entrainant une contamination de la chaine alimentaire et un effet toxique
sur la croissance et la productivité des plantes [35-36].

Son impact sur la Terre consiste notamment a affecter la microflore et la faune du sol, a
perturber les processus biologiques de base et a décomposer la matiere organique. La pollution
par le mercure réduit également la capacité du sol a retenir 1’eau, affectant la santé des plantes,
augmentant le risque de corrosion, contribuant a I’acidification du sol et réduisant la
disponibilité des nutriments pour les plantes [37-38].

Son impact sur la chaine alimentaire est son accumulation dans les organismes
aquatiques et terrestres, ce qui augmente sa concentration a tous les niveaux de la chaine
alimentaire et conduit a la contamination des poissons et des animaux et a I'accumulation de
fortes concentrations de mercure dans leurs tissus [39-40].

Enfin, le mercure provoque plusieurs maladies chez I'homme comprennent des troubles
du langage et de la vision, des troubles neurologiques tels que I'hydrargyrie, ainsi que la maladie
de Minamata et d'autres empoisonnements massifs, pouvant entrainer des symptémes graves

voire la mort [41].

11.2.2.1.2. Le plomb
Le plomb est un élement chimique de symbole Pb et de numéro atomique 82, C'est un
métal lourd gris bleuatre malléable et tres dense (Fig.I1.6), moins biodisponible que les autres

métaux [42].

Figure 11.6 : le plomb [43]
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Le plomb, en tant que métal lourd toxique, a des répercussions dévastatrices sur
I'environnement. 1l pénetre dans les écosystémes via les eaux usees, affectant gravement les
cultures agricoles, les animaux, les plantes, les humains et le sol [44].

Dans les cultures agricoles, il entrave la croissance et le rendement des plantes en
altérant la photosynthése et l'absorption des nutriments, tout en contaminant les parties
comestibles [45].

Les animaux subissent une toxicité aigué et chronique, pouvant entrainer la mort ou des
troubles neurologiques, digestifs et reproductifs, tandis que la contamination de la chaine
alimentaire les expose, ainsi que les humains, a des risques de santé [46].

Chez I'humains, le saturnisme, causant plusieurs maladies, notamment une perturbation
de la biosynthése de I'hémoglobine et anémie, une augmentation de la pression artérielle, des
problémes rénaux, des perturbations du systeme nerveux, un déclin de la fertilité masculine, et
des perturbations du comportement chez les enfants [47].

Enfin, le plomb contamine le sol, réduisant sa fertilité et sa capacité a soutenir la vie
vegétale, et pollue les eaux souterraines, les rendant dangereuses pour la consommation
humaine [48].

11.2.2.1.3. Le cadmium

Anciennement appelé Carbonate de Zinc, est un élément chimique de symbole Cd et de
numéro atomique 48, est un métal blanc argenté (Fig.l11.7), ayant des propriétés physiques
proches de celle du zinc. Il fond & 320,9 °C et bout & 767 °C [49].

Figure 11.7 : le cadmium [50]

La toxicité du cadmium a des répercussions significatives sur de nombreux aspects. Tout
d'abord, il compromet la croissance des plantes en altérant la photosynthese, la respiration et
I'absorption des nutriments, ce qui entraine une baisse de la productivité agricole. De plus, il
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peut s'accumuler dans les racines, restreignant ainsi l'absorption de I'eau et des nutriments, et
provoquer des dommages aux feuilles [51-52].

Sur le plan environnemental, le cadmium contribue a la pollution des sols en
contaminant les cultures futures et en réduisant la fertilité du sol par la perturbation de la
microflore et la décomposition de la matiere organique. Il peut également acidifier le sol, ce qui
affecte la disponibilité des nutriments pour les plantes. Le cadmium est toxique pour les plantes
et les organismes aquatiques, sans aucune fonction biologique connue. Ses effets sur les plantes
comprennent l'inhibition de la croissance, la chlorose, la nécrose et des perturbations de la
photosynthése. Chez les poissons, il perturbe le métabolisme et le systeme nerveux, réduisant
leur capacité de nage et affectant la reproduction [53].

Enfin, pour la santé humaine, la consommation d'aliments contaminés par le cadmium
peut entrainer des symptémes gastro-intestinaux, tandis qu'une exposition a long terme peut
causer des dommages graves aux reins, aux poumons, aux testicules ou a la prostate. Le
cadmium est classé comme cancérigéne par le Centre International de Recherche sur le Cancer
(CIRC) [54].

11.2.2.1.4. Le nickel
Le Nickel est un élément chimique de symbole Ni et de numéro atomique 28, est un
métal blanc argenté (Fig.I.8), I'un des éléments de transition, dur, plus dur que le fer,

ferromagnétique et tres résistant a la rouille et a la corrosion [55].

Figure 11.8 : le nickel [56]

Le nickel présent dans les eaux usées peut avoir des effets néfastes sur I'environnement
et la santé.
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Dans les cultures agricoles, il peut réduire la croissance et le rendement des plantes en
perturbant I'absorption des nutriments essentiels, endommager les racines, et contaminer les
parties comestibles des plantes [57-58].

Chez les animaux, des concentrations élevées de nickel peuvent causer la mort, des
problémes de reproduction, et la bioaccumulation dans la chaine alimentaire [59-60].

Pour les plantes, le nickel perturbe la photosynthese, provoque la chlorose et la nécrose
des feuilles [61-62].

Chez les humains, I'exposition a des environnements fortement pollués par le nickel peut
entrainer des allergies cutanées, des maladies cardiovasculaires, de I'asthme, une fibrose
pulmonaire, une insuffisance rénale et méme un cancer des voies respiratoires [63].

Sur le sol, le nickel réduit la fertilité, perturbe la microflore et contribue a I'acidification
du sol [64-65].

11.2.2.1.5. Le cuivre

Le cuivre est un élément chimique de symbole Cu et de numéro atomique 29. Métal de
couleur rougeatre (Fig.11.9), il posséde une haute conductivité thermique et électrique a
température ambiante. Sa couleur rougeétre le differe au méme titre que I'or par la couleur

généralement grise des métaux [66].

Figure 11.9 : le cuivre [67]

Le cuivre est un élément vital pour la vie, mais sa présence a des concentrations élevées
peut devenir toxique, notamment dans les eaux usées domestiques et industrielles.

Cette toxicité peut avoir des répercussions importantes sur la vie aquatique, provoquant
la mort des poissons et d'autres organismes aquatiques a des niveaux élevés, ainsi que des

perturbations de la reproduction, du développement et de la croissance a des niveaux plus
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faibles. De plus, le cuivre peut s'accumuler dans les organismes aquatiques, les rendant toxiques
pour leurs prédateurs [68-70].

Sur le plan humain, lingestion d'eau contaminée par le cuivre peut entrainer des
problémes gastro-intestinaux tels que des nausées, des vomissements et de la diarrhée, tandis
gu'une exposition prolongée peut endommager le foie et affecter le développement
neurologique des enfants [71-73]. Le tableau II 2 montre les normes de rejet d’eaux usées

chargés en métaux lourds en Algérie et dans d’autres pays.

Tableau 11.2 : Normes de rejet d’eaux usées chargés en métaux lourds dans les pays [49]

Métal

Normes Cd Ni Pb Cu Hg
(mg/L)

CEE 0.2 5 1 2 0.05

France 0.2 0.5 0.5 0.5 0.5

Belgique 1 3 1 2 0.1
Allemagne 0.2 0.5 0.5 0.5 -

Suisse 1 2 1 1 0.1

Algérie 0.2 2 0.5 2 0.01

11.3. Normes de rejet des eaux usees

Les normes de rejet sont des valeurs des paramétres polluants d’une eau usées a ne pas
dépasser.

La norme est représentée par un chiffre qui fixe une limite supérieure a ne pas dépasser
ou une limite inférieure a respecter un critére donné est rempli lorsque la norme est respectée
pour un parametre donné. Une norme est fixée par une loi, une directive, un décret de loi [74].

On distingue les normes de I'OMS, les normes européennes et normes algérien :

11.3.1. Normes de ’'OMS :

L'Organisation Mondiale de la Santé (OMS) est considérée comme la plus haute autorité
dans Le domaine de la santé et donne des recommandations au niveau mondial. Elle propose
des normes sanitaires depuis des décennies et elle est en passe de les modifier pour les rendre
plus séveres et diminuer les risques sanitaires. Ces normes sont destinées a une utilisation

internationale et sont adaptées aux pays en voie de développement [75].
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Tableau I11.3: Normes de rejet des eaux usées (OMS) [74]

Caractéristiques Normes Unités
PH 6,5-8,5 -
Température <30 °C
DBO5 <30 mg/l
DCO <90 mg/l
MES <20 mg/l
NH; <0,5 mg/l
NO, 1 mg/l
NO; <1 mg/l
P,0;5 <2 mg/l
Couleur Incolore -
Odeur Incolore -

11.3.2. Normes européennes
Une directive européenne relative aux eaux urbaines résiduaires a été adoptée par le Conseil
des Ministres de la Commission Economique Européenne le 21 mai 1991. Cette directive

réglemente les niveaux des rejets des stations d'épuration des eaux usées urbaines [76].
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Tableau I1.4: Normes européenne de rejet des eaux usées [76]
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2024

Parametre Normes Unités
PH 5,5 <pH<9,5 -
Température < 30 °C, un écart de 5°C est toléré °C
DBO5 25 mg/I
DCO 125 mg/l
MES 35 mg/l
Azote 15 mg/I pour une charge brute de mg/I
pollution entre 600 et 6 000 kg/jour.
10 mg/I pour une charge brute de
pollution > 6 000 kg/jour.
Phosphore 2 mg/l pour une charge brute de mg/l
pollution entre 600 et 6 000 kg/jour.
1 mg/l pour une charge brute de
pollution > 6000 kg/jour.
Plomb 0.1 g/l
Hydrocarbures totaux 5 g/jour
Composées phénoliques 5 gljour

11.3.3. Normes algériennes

Les eaux usées collectées, dans les réseaux urbains ou les eaux usées directement émises

par les industries, ne doivent étre rejetées dans un milieu récepteur naturel (riviére, lac, littoral

marin, ou terrain d'épandage) que lorsqu'elles correspondent a des normes fixées par voie
réglementaire. Le Deécret executif n° 93-160 du 10 Juillet 1993, du Journal Officiel de la

République Algérienne réglementant les rejets d'effluents liquides, les valeurs limitent de ce

rejet. Ces mémes valeurs viennent d'étre renforcées par un nouveau texte réglementaire ; le
Décret Exécutif n° 06-141 du 20 Rabie EI Aouel 1427 correspondant au 19 Avril 2006, section

1, article 3. Les valeurs limites maximales de rejet d'effluents fixées par ces deux décrets sont

regroupées dans le tableau ci- dessous [77].
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Tableau I1.5 : Normes algérienne de rejet des eaux usées [77]

PARAMETRES VALEURS LIMITES UNITES
Température 30 (0
pH 6,5a85 -
MES 30 mg/1
DBO5 30 mg/1
DCO 90 mg/1
Azote 30 mg/1
Phosphates 2.0 mg/1
Phosphore total 10 mg/1
Cyanures 0.5 mg/1
Aluminium 20 mg/1
Cadmium 0.05 mg/1
Fer 20 mg/1
Manganése 10 mg/1
Mercure total 0.01 mg/1
Nickel total 2.0 mg/1
Plomb total 0.5 mg/1
Cuivre total 0.5 mg/1
Zinc total 10 mg/1
Huiles et Grasses 20 mg/1
Hydrocarbures totaux 20 mg/1
Indice phénols 0.3 mg/1
Fluor et composés 15 mg/1
Etain total 2.0 mg/1
Composés organiques
i chIorégs ! >0 moit
Chrome total 1.0 mg/1
(*)Chrome 111+ 3.0 mg/1
(*)Chrome VI+ 0.1 mg/1
(*)Solvants organiques 20 mg/1
(*)Chlore actif 1.0 mg/1
(*)PCB 0.001 mg/1
(*)Détergents 2.0 mg/1
(*)Tensioactifs anioniques 10 mg/1
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I1.4. Importance stratégique des traitements des eaux usées

L'eau ne peut étre considéree comme un simple produit commercial, elle doit étre
classée comme un patrimoine universel qui doit étre protégée, défendue et traité. Elle est une
ressource pour I'nomme, sa survie, sa santé, son alimentation [78].

De tout temps et dans différentes régions du monde, I’eau et sa gestion ont été I’objet
de nombreux enjeux politiques et géopolitiques. L’ Afrique n’a pas été historiquement un théatre
majeur de conflits hydro politiques, mais elle est devenue ces derniéres années confrontées a
des defis sans précédent dans le domaine de la gestion des ressources en eau [79]. Par exemple,
nous parlons du conflit égypto-éthiopien sur le bassin du Nil, o0 I'Ethiopie a lancé un énorme
projet de construction d'un trés grand barrage affectant le débit d'eau, notamment en Egypte.
Cela a entrainé des tensions géopolitiques entre les deux pays, avec la possibilité de militariser
le conflit et l'utilisation de l'expression "guerre de I'eau™ pour le décrire [80].

La région de I’ Afrique du Nord est I’'une des régions du monde qui souffre le plus de
I’insécurité hydrique, avec 1’augmentation de la pénurie d’eau et la détérioration de la qualité
de I’eau. La demande en eau est en constante augmentation, sous 1’effet d’'une combinaison de
facteurs, tels que la croissance démographique, I’augmentation de la demande alimentaire,
I’évolution des habitudes alimentaires vers davantage de protéines animales, 1’étalement urbain
et le développement social et économique global. Dans le méme temps, la région connait une
diminution continue de la disponibilité de I’eau en raison de taux de précipitations faibles et
variables, d’une utilisation irrationnelle de 1’eau et de la détérioration de sa qualité.

Quant a I’Algérie, les ressources en eau sont limitées et injustement réparties, et la
situation s’est aggravée, notamment au cours des deux dernie¢res décennies, en raison de la
sécheresse, de la pollution et d’une mauvaise gestion. Par conséquent, le traitement des eaux
usées est devenu 1’'une des options les plus importantes toujours présentées dans les plans de
développement, car les eaux usees traitées constituent la deuxieme option stratégique aprés
I’eau dessalée en tant que source non conventionnelle d’eau souterraine [79].

La ville de Guelma, située dans I'est de I'Algérie, fait face aux mémes défis que le reste
du pays en matiere de gestion des ressources en eau. La disponibilité limitée et la répartition
inégale de I'eau ont un impact significatif sur la vie quotidienne des habitants. De plus, la région
de Guelma a connu une pression croissante sur ses ressources en raison de la croissance
démographique et des activités industrielles. Par conséquent, la nécessité de traiter efficacement

les eaux usées est particulierement pressante dans cette région [81].
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Le traitement des eaux usées permet d’économiser des quantités d’eau supplémentaires,
d’assurer 1’équilibre du cycle naturel de I’ecau et de protéger I’environnement. L'un des
domaines les plus importants dans lesquels les eaux usées traitées peuvent étre utilisées :
Irrigation agricole pour les cultures vivriéres comestibles, Irrigation des espaces verts
résidentiels et publics, Lutte contre les incendies structurels/non structurels, Eau de toilette,
Fontaines décoratives, Eau traitée industrielle pouvant entrer en contact avec les travailleurs,
Réfrigération ou climatisation industrielle ou commerciale, Faire de la neige artificielle,

Nettoyage et assainissement, Eau bouillante pour cuisiner [82].

I1.5. Méthodes analytiques utilisées pour I’analyse de I’eau
11.5.1. Les méthodes classiques

Les méthodes d’analyse classique font référence aux techniques utilisées pour la
détection, l'identification, la caractérisation et la quantification des composés chimiques. Ces
méthodes sont couramment utilisées en le domaine de chimie pour la recherche, le
développement et le contrdle de qualité des produits comme les métaux lourds et les composeés
organiques toxiques [83].

Il existe plusieurs méthodes tel que (La spectrométrie de masse, Spectrophotométrie
UV-visible, La chromatographie Liquide a Haute Performance (HPLC), Le titrage

Spectroscopie Absorption atomique etc...).

11.5.1.1. La spectrométrie de masse
La spectrométrie de masse est une technique analytique puissante développée par
Joseph John Thomson en 1898, ce qui lui a valu le prix Nobel en 1906. Elle est utilisée pour
quantifier des matériaux connus, identifier des composés inconnus dans un éechantillon et
élucider la structure ainsi que les propriétés chimiques de différentes molécules. Le processus
implique la transformation de I'échantillon en ions gazeux, avec ou sans fragmentation, qui sont
ensuite caractérisés par leurs rapports masse/charge (m/z) et leurs abondances relatives [84].
Le principe d'une mesure en spectrométrie de masse repose toujours sur trois étapes
primordiales (Fig.11.10) :
> L’ionisation, dont le réle est de faire passer les molécules en phase gazeuse et de les
ioniser

> L’analyse, qui sépare les ions en fonction de leur rapport masse-sur-charge (m/z)
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» La détection, Le détecteur est couplé a un systeme informatique, qui assure le

traitement des données et 1’¢laboration des spectres de masse [85].

Source d’ions ‘ Analyse de masse ‘ Détecteur

Acquisition et
_ traitement de
données

Spectre de masse

Figure 11.10 : Représentation schématique d’un spectrometre de masse [85]

La spectrométrie de masse est une méthode précieuse utilisée pour identifier
efficacement des molécules organiques telles que des médicaments. Elle est employée en
pharmacie pour diverses applications, notamment la découverte de médicaments, la chimie
combinatoire, la pharmacocinétique et le métabolisme des médicaments. De plus, elle est
utilisée en clinique pour des applications telles que le dépistage néonatal, l'analyse de
I'némoglobine et dépistage de drogues [86].

11.5.1.2. Spectrophotométrie UV-visible

La spectrophotométrie d’absorption dans I’UV et le visible est une méthode physique
non destructive dans les laboratoires d’analyses, qui est basée sur la propriété des molécules
d’absorber des radiations lumineuses de longueur d’onde déterminée.

Elle est largement exploitée en analyse quantitative, depuis fort longtemps dans le
domaine du visible. Les mesures reposent sur la loi de Beer et Lambert qui relie dans certaines
conditions, 1’absorption de la lumiére a la concentration d’un composé en solution. Cette loi est
présentée sous la forme actuelle :

A=¢lC

Ou A : désigne I’absorbance, paramétre optique sans dimension, accessible au moyen
du spectrophotomeétre ;

l : est I’épaisseur (en cm) de la solution traversée ;

C : est la concentration molaire ;
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€ : est le coefficient d’absorption molaire (L/mol.cm) a la longueur d’onde a laquelle on
fait la mesure.

La spectrophotométrie UV-visible comprend quatre parties essentielles (Fig.11.11) :

» Source lumineuse : Elle est toujours constituée par soit une lampe a décharge au
deutérium soit une lampe a filament tungsténe ou bien une lampe a décharge xénon.

» Monochromateur : L’élément de base est un prisme, un réseau ou un filtre coloré, le
réle du monochromateur est d’isoler le rayonnement sur lequel on fait la mesure.

» La cuve : Elle contient soit la référence soit 1’échantillon, avec une longueur allant de
1-5 cm, elle doit étre transparente aux radiations d’études, elle est faite de quartz elle ne
peut étre ni en plastique ni en verre

> Détecteur : Il peut étre une photodiode, une barrette de diode ou bien un

photomultiplicateur [87].

solution a analyser

.

\ /
b

lurmvére incidente lurmwére transnuse

cuve
source

lumineuse

prisme

détecteur

Figure I11.11 : Principe de la spectrophotométrie UV-visible [87]

La spectrophotométrie UV-visible est largement utilisée dans l'analyse des composés
organiques, notamment dans les domaines pharmaceutique, agricole et chimique. Cette
technique permet de quantifier la concentration des composeés tels que les médicaments, les
pesticides, les détergents et les hydrocarbures. Son application dans ces secteurs permet un
contrble de qualité efficace, une détection de contaminants et une évaluation de la pureté des

échantillons, contribuant ainsi a garantir la securité et la qualité des produits [88-91].
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11.5.1.3. La chromatographie Liquide a Haute Performance (HPLC)

La Chromatographie liquide haute performance (HPLC) est une technique qui permet
de séparer les différents composants d’un mélange. Elle implique 1’utilisation d’une phase
stationnaire et d’'une phase mobile liquide.

De facon genérale, la phase mobile circule a travers la phase stationnaire en entrainant
avec elle les différents composants de 1I’échantillon.

Les composés subissent deux effets antagonistes, I’un d’entrainement par la phase
mobile dans laquelle ils sont solubles et I’autre de rétention exercée par la phase stationnaire.

La rétention des composés dépend de leurs propriétés physicochimiques et de leurs
interactions avec la phase stationnaire et la phase mobile. Ainsi, la séparation des composés
repose sur leur différence d’affinités entre les phases stationnaire et mobile.

Une chaine HPLC est constituée de 5 éléments majeurs (Fig.11.12) : un systeme de
pompage de la phase mobile, une colonne, un systéme d’injection, un détecteur et un systéme
de traitement des données :

» Le systéme de pompage permet de faire circuler la phase mobile a I’intérieur du systéme
et permet de réguler avec précision le debit et la composition de celle-ci.

» La colonne contient la phase stationnaire qui permet de séparer les constituants d’un
mélange en fonction de leur polarité, leur charge ou bien encore leur taille. Il est
également possible de faire varier la température des colonnes chromatographiques afin
de d’améliorer le profil des pics chromatographiques et faire varier la sélectivité.

» Le systeme d’injection permet d’introduire un volume précis d’échantillon dans le
systeme qui dépend des paramétres géométriques de la colonne et la sensibilité
souhaitée.

» C’est ce qui permet d’obtenir les chromatogrammes et parmi les détecteurs les plus
utilisés, on peut citer les détecteurs spectroscopiques dans I’ultraviolet (UV) et le
visible, fluorimétriques ou le couplage avec les spectrometres de masse (MS).

» L’analyse des données se fait a partir d’un logiciel qui donne des informations

qualitative et quantitative de 1’analyse réalisée [92].
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Reé o d i Systeme
ésevoir de solvant d'intégration et
dicateur de d'impression
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Figurell.12 : Principe de fonctionnement d’une chaine HPLC [93]

L'HPLC est une technique essentielle pour I'analyse des molécules organiques dans
divers domaines tels que la pharmacie, I'agriculture, lI'environnement et l'industrie des
détergents. Elle est utilisée pour analyser les principes actifs des médicaments, détecter les
résidus de pesticides, surveiller les polluants hydrocarburés et analyser la composition des
détergents. En résumé, I'HPLC joue un r6le crucial dans la garantie de la qualité, de la

sécurité et de la conformité des produits dans ces industries [94].

11.5.1.4. Le titrage

Le titrage (aussi appelé titrimétrie) est toujours couramment pratiqué dans 1’eau ou en
milieu non aqueux. La simplicité des équipements et de mise en ceuvre, la rapidité d’analyse,
la justesse des résultats grice aux progres de I’instrumentation de mesure et la facilité des
calculs sont la raison de sa popularité.

Le titrage est une méthode d’analyse quantitative ayant pour objet le dosage de divers
composés contenus dans un mélange. La prise d’essai de substance a doser réagit exactement
avec une quantité de reactif en solution de concentration connue. 1l reste juste a déterminer le
volume de réactif nécessaire pour que la réaction soit compléte, totale.

Le titrage consiste a faire entrer en réaction la substance a doser (analyte) dissoute avec
un réactif défini de concentration connue. Si la fin de la réaction peut étre déterminée avec

exactitude, il est aisé de calculer la concentration de 1’analyte.
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L’analyse titrimétrique consiste donc en la détermination du volume de réactif

antagoniste. Connaissant 1’équation de la réaction immédiate ainsi que le volume du réactif

ajouté, on déduit facilement la concentration de 1’espéce chimique inconnue.

Les titrages sont basés sur des réactions chimiques et ces réactions doivent répondre aux

conditions suivantes :

v’ La réaction doit étre simple et s’exprimer par un équilibre chimique ;

v' Les deux réactifs antagonistes doivent réagir complétement et en proportions

stoechiométriques ou équivalentes ;

v La réaction doit étre instantanée ou s’effectuer a une vitesse suffisamment rapide ;

v' La fin de la réaction doit pouvoir étre déterminée avec exactitude. Le point

d’équivalence correspond au volume de réactif nécessaire pour que le dosage soit

complet. Il est révélé soit par un indicateur chimique (changement de couleur d’un

indicateur coloré...) soit par une variation brutale d’une propriété physique (pH,

redox...) [95].

La figure suivant représente un dispositif de titrage :

Burette graduée

Potence

Bécher

Barreau aimanté

Agitateur -

magnétique

g

Solution contenant
le réactif titrant B
de concentration
C, connue

Solution contenant
le réactif titré A

de concentration
C, adéterminer

Figure 11.13 : un dispositif de titrage [96]

La méthode de titrimétrie est souvent utilisée pour identifier et quantifier les métaux lourds

toxiques dans les eaux usées dans le domaine de I'analyse environnementale et de la gestion des

déchets. Cela permet de surveiller et de contréler la contamination des eaux et de prendre des

mesures appropriées pour protéger I'environnement et la santé publique [97].
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11. 5.1.5. Spectroscopie Absorption atomique

La spectrométrie d’absorption atomique (AAS) est une technique décrite pour la 1 fois
par Walsh en1955.

AAS étudie les absorptions de lumiére par l'atome libre. C’est une des principales
techniques mettant en jeu la spectroscopie atomique dans le domaine UV-visible utilisée en
analyse chimique. Elle permet de doser une soixantaine d'éléments chimiques (métaux et non-
métaux). Les applications sont nombreuses étant donné qu’on atteint couramment des
concentrations inférieures au mg/L (PPm) [98].

Le principe de fonctionnement de la technique de spectroscopie d'absorption atomique
repose sur le fait qu'un élément atomisé absorbera la lumiere d'une longueur d'onde
caractéristique, le faisant quitter I'état fondamental vers un état excité.

La quantité d'énergie lumineuse absorbée est proportionnelle au nombre d'atomes analytes
dans le trajet optique.

La technique est étalonnée en introduisant des concentrations connues d'atomes analytes
dans le trajet optique et en faisant un graphique d'absorption par rapport a la concentration.

En pratique, I'AAS est realisée a l'aide d’une spectroscopie d'absorption atomique qui
comprend les éléments suivants (Fig.11.14) :

» Une source de lumiere : une lampe a cathode creuse qui émet une lumiére spécifique

a I'élément d'intérét.

» Un atomiseur : un dispositif qui convertit I'échantillon liquide en atomes libres qui

absorbent I'énergie de la lampe.

» Un monochromateur : un systeme qui permet de sélectionner une longueur d'onde

spécifique de la lumiere.

» Un détecteur : un dispositif qui mesure I'intensité de la lumiére transmise a travers la

vapeur atomique [99].

Mono-
Atomiseur ‘ chromateur , Détecteur

Figurell.14 : Installation générale de la spectroscopie d’absorption atomique [99]

La spectroscopie d'absorption atomique est une technique précieuse pour l'identification

et la quantification des métaux lourds toxiques dans les eaux usées. Sa sensibilité, sa sélectivité
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et sa capacité a analyser une large gamme d'éléments en font un outil essentiel pour la

surveillance de la qualité des eaux usées et la protection de I'environnement [100].

I1. 5.2. Méthodes modernes des capteurs in-situ

Les méthodes classiques d'analyse de I'eau, qui nécessitent souvent un laboratoire et des
employés spécialisés en raison de la complexité de I'utilisation des équipements ainsi que de
leur colt élevé, ont conduit a envisager des approches nouvelles, simples, fiables et peu
colteuses.

La combinaison de propriétés spécifiques de reconnaissance moléculaire avec I’extréme
sensibilité des transducteurs optiques, électrochimiques ou gravimétriques a conduit a
I’émergence d’une nouvelle génération d’outils analytiques : les capteurs. Le développement
des capteurs connait une expansion majeure en raison des applications industrielles potentielles
dans le domaine de I’environnement (dosage in situ des polluants). Récemment 1’essor des
technologies en microélectronique a offert de nouvelles opportunités pour la miniaturisation
des capteurs [101].

Les technologies modernes offrent des options idéales. Facilement utilisables, elles ne
nécessitent aucune expertise particuliere, ce qui les rend accessibles a un large public. Leur
caractére portable et compact permet des analyses sur site, in situ, et en temps réel, offrant ainsi
une flexibilité inégalée. De plus, leur codt réduit les rend nettement plus abordables que les
méthodes classiques, ouvrant ainsi de nouvelles opportunités dans de nombreux domaines
d'application [102-103].

Dans de nombreux domaines tels que l'industrie, le domaine médical, I'environnement, la
recherche scientifique, les services, les loisirs, etc., il est nécessaire de contrdler différents
parameétres physico-chimiques a l'aide de capteurs spécialisés [104].

1. 5.2.1. Définition de capteur
Un capteur est un dispositif qui transforme une grandeur (physique, chimique,
biologique...etc.) entrée, appelée mesurande (m), en une grandeur utilisable de nature

électrique (en genéral) appelée réponse (s) (Fig.11.15) [105].
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Energie
Grandeur électrique
La réponse (s)
Mesurande (m) - Une tension,
Grandeur - Un courant,
physique (P, T, m, -Une charge,
F...) - Une impédance (R,
s=f(m) L Q)

Figure 11.15 : Principe d’un capteur [106]

La relation qui lie (s) a (m), soit s = F(m), dépend de :
- la loi physique régissant le capteur
- la construction pratique du capteur

- I'environnement du capteur [107].

11.6. Méthodes d’élimination des métaux lourds est les molécules organiques
11.6.1. Electrodéposition
L'électrodéposition joue un r6le crucial dans I'élimination des métaux lourds, une
pratique essentielle pour réduire la pollution environnementale et protéger la santé publique.
Ce processus repose sur le principe de la séparation électrochimique, ou les ions
métalliques présents dans une solution sont reduits a I'état solide sur une électrode lorsqu'une

tension électrique est appliquée (fig.11.14) [108].

/

Figure 11.16 : Montage d’une cellule d’¢lectrolyse [109]

Dans le contexte de I'élimination des métaux lourds, les ions métalliques indésirables

sont souvent présents dans les eaux usées industrielles ou les effluents chimiques. En appliquant
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une tension électrique adéquate a travers une solution contenant ces ions, on peut favoriser leur
dépdt sur une électrode appropriée, généralement en matériaux spécifiguement congus pour
capter ces métaux (dans notre travail nous avons utilisés le graphite). Ce processus permet ainsi
de concentrer les métaux lourds indésirables dans un matériau solide, qui peut ensuite étre
récupéré et éliminé de maniére appropriée, contribuant ainsi a réduire leur présence dans
I'environnement et a limiter leurs effets néfastes sur la santé et les écosystemes.
L'électrodéposition représente donc une méthode efficace et précise pour traiter les
effluents contenant des métaux lourds, contribuant ainsi a promouvoir une gestion durable des

ressources naturelles et a préserver la qualité de I'environnement [110].

Conclusion

En conclusion, sensibiliser aux problémes de pollution des réseaux d'égouts par les
matériaux lourds et les molécules organiques est crucial pour promouvoir des solutions
environnementales et réaliser un développement durable. Des méthodes telles que
I'électrodéposition sont prometteuse pour éliminer ces polluants et préserver la santé de nos
écosystémes aquatiques. En investissant davantage dans la recherche et en encourageant
I'adoption de ces technologies, nous pouvons collaborer pour construire un avenir ou nos

ressources hydriques sont préservées pour les générations futures.
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Chapitre 111 Procédures Expérimentales et Techniques de Caractérisation

Dans ce chapitre, nous allons détailler la stratégie mise en ceuvre pour conduire cette
étude. Dans la premiere section, nous présenterons les produits chimiques utilisés ainsi que le
dispositif expérimental. Ensuite, dans la deuxieme partie, nous décrirons les techniques et les
équipements électrochimiques sélectionnés, ainsi que les outils de caractérisation
morphologique et structurelle. Enfin, dans la troisieme partie, nous expliciterons le protocole et
les techniques de détection et d’¢limination des métaux lourds et molécules organique employés

dans cette recherche.
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I11.1. Produits chimiques et montage expérimental
111.1.1. Produits chimiques

Dans le cadre de cette étude, les produits chimiques ont été utilisés sans recourir a
aucune purification quelle que soit leur nature. Les produits que nous avons utilisés sont listés

dans le tableau I11.1 ci-dessous :
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Tableau I11.1 : Produits chimiques utilisés dans la partie expérimentale

Nom du Formule LEERE
. molaire  Structure Forme Pureté  Fournisseurs
produit brute (g/mol)

Chlorure de & :
mercure (I1) HgCl 271.52 e E 7 1 99.5% Fluka

Chlorure de cdcl, 183.32

0,
cadmium(l1) 98% Fluka

Chlorurede = o~ 278.1 4 99.99% Fluka

plomb(lIl)

Chlorure de

0
chrome(11) CrCl3 158.36 : 98% Fluka
H—Cl §__
Chlorure HCl 36.46 E 99.99%  Merck
d’hydrogéne O
Acide HNOs | 6301 | L 99.99% | Merck
nitrique
Acide 0
sulfurique H2SO4 98.079 95% Fluka
Persulfate
) (NHs)2S20s 228.2 98% Fluka
d'ammonium 2
Persulfate . s LAl
de K2S,0s 2703 | . ; 99% Fluka
v 0
potassium "
Persulfate %, 0 Ee
) Na2S20s 238.1 meoS N, 98% Fluka
de sodium oy 0
Mercure Hg 200.59 u 99.99% Sigma
Cadmium Cd 112.411u 99.95% Sigma
Plomb Pb 207.2u 99.97% Sigma
Chrome Cr 51.996 u 99% Sigma
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I11.1.2. Solutions utilisées
Pour mener notre étude nous avons prépare les solutions suivantes :
- Une solution tampon d’acétate (ABS) 0,1 M pH= 4,7 servant d’¢lectrolyte support, préparée
a partir de 1’acide acétique (99,9%, Fluka®).et I’acétate desodium (> 99,9%, Fluka®).
- Les solutions étalon de métaux utilisées ont été préparées a partir des solutions suivantes :
- Cadmium (Atomic adsorption, standard solution. 1000 mg.mLdans 2 wt %HNOs.
Fluka®).
- Plomb (Atomic adsorption, standard solution. 1000 mg.mLdans 2 wt % HNOsa.
Fluka®).
- Mercure (Atomic adsorption, standard solution. 1000 mg.mL*dans 2 wt % HNOs.
Fluka®).
- Cuivre (Atomic adsorption, standard solution. 1000 mg.mLdans 2 wt %HNOs.
Fluka®).
Toutes les solutions aqueuses ont été préparées a partir d’eau distillée. Le matériel utilisé
(propipettes, verreries, balances, bain ultrasons...) est soumis a des Vérifications de

fonctionnalité réguliéres et a des validations de performances.

111.2. Dispositif expérimental

111.2.1. Montage expérimental pour I'étude électrochimique

Le dispositif expérimental utilisé pour les études électrochimiques (Fig. 111.1) est
composé d’une cellule électrochimique, a une seule plateforme sérigraphie (SPE) comportant
les trois électrodes :

Electrode de référence notée «Eg » : une électrode dont le potentiel est constant et bien
défini. Dans notre etude toutes les mesures de potentiel sont prises par rapport a I'électrode
d’argent chlorure d’argent Ag/AgCl. Son potentiel par rapport a 1'¢électrode normale a
hydrogéne (ENH) est égal a 0,22 V.

Electrode auxiliaire notée «E,» : une électrode qui ne participe pas directement a la
réaction électrochimique de mesure, mais qui est nécessaire pour maintenir le courant constant
dans la cellule. Dans cette étude, une électrode en graphite a été utilisée.

Electrode de travail notée « Er» : une électrode sur laquelle se produit la réaction
électrochimique de mesure. L’électrode de travail utilisée est une électrode en graphéne de 3
mm de diamétre [1].
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Cette cellule est reliée a un Potentiostat-Galvanostat de la marque Princeton Applied
Research, modele PAR 273 A par I'intermédiaire d’un électromeétre. Le logiciel permettant le

pilotage du potentiostat est le Power Suite software.
.—UJ

.

Figure I11.1 : Représentation du dispositif expérimental

I11.2.2. Montage expérimental pour I’élimination des métaux lourds
Le dispositif expérimental utilisé pour 1’élimination des métaux lourds (Fig. 111.2) est
COmposeé :
-Une alimentation stabilisée, connecté & un multimetre.
-Un agitateur magnétique menu d’un thermocouple pour le réglage de la température.
-Deux substrats en graphite branchés au pdle négatif et au pdle positif du générateur.
-Un support mobil utilisé pour 1’ajustement de la surface immerge.

-Un chronomeétre utilisé pour mesurer le temps d’obtention de dépét.
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Figure 111.2 : Le dispositif expérimental utilisé pour 1’¢limination des métaux lourds

111.2.3. Equipements secondaires
111.2.3.1. Agitateur magnétique a plaque chauffante MS-H-Pro+

Un agitateur magnétique numérique a plaque chauffante circulaire MS-H-Pro-Plus
(SCILOGEX, USA) a été utilisé dans ce travail (Fig. 111.3).

Cet agitateur possede des multiples caractéristiques telles qu’une régulation numérique
de la vitesse de rotation jusqu'a 1500 tr/min, une régulation numérique de la température avec
une température maximum de 340°C, une plaque de travail en acier inoxydable avec revétement
céramique pour une bonne résistance aux produits chimiques et une stabilitt a basse

température [2].
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Figure 111.3 : Agitateur magnétique a plaque chauffante MS-H-Pro Plus (SCILOGEX, USA) utilisé
dans ce travail

111.2.3.2. Etuve U de Memmert

Une étuve/armoire de séchage de marque Memmert a été utilisée dans ce travail (Fig.
111.4).

Cette etuve offre des performances incomparables en matiére de précision,
d'’homogeénéité et de qualité de son contrble thermique et aussi des avantages uniques comme
un réglage électronique du taux de changement dair et de la position du clapet d'air, une
utilisation conviviale et intuitive, un préchauffage de l'air frais pour empécher les variations de
température et un caisson intérieur et paroi extérieure fabriqués quasi-exclusivement a partir

d’acier inoxydable de grande qualité, résistant a la corrosion et facile d'entretien [3].
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MEMMEP|

Figure 111.4 : Etuve U de Memmert utilisée lors de ce travail

111.2.3.3. Bain de nettoyage Ultrason-H

Le bain a ultrasons est une procédure accélérée de nettoyage de pieces ou de dissolution
de produits par I’effet mécanique d’ondes ultrasonores de fréquence généralement comprises
entre 20 kHz et 400 kHz. 1l est utilisé dans des laboratoires, les techniques dentaires et
médicales, la micro-électronique, I'ingénierie de précision, la cosmétique, l'optique et I'industrie
automobile [4].

Dans ce travail, un bain de nettoyage Ultrason-H de marque J.P Selecta, France a été
utilisé (Fig. I11.5).Ce bain présente de multiples caractéristiques telles qu’un récipient a double
corps, entierement en acier inoxydable, un dispositif de vidange, un filtre anti-bruit, une
déconnexion temporisée et un chauffage réglable, selon le modele. Des éléments chauffants,
fixés a la cuve, a fort pouvoir de diffusion [5].
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Figure 111.5 : Ultrason-H de marque J.P Selecta utilisé dans ce travail

111.3. Nettoyage de la verrerie

Pour réaliser des expériences d’électrochimie et afin d’obtenir des résultats précis et
fiables, il est important d’utiliser une verrerie trés propre, impeccable et exempte de toute
contamination. La présence de molécules organiques résiduelles peut entrainer des erreurs dans
les résultats des expériences électrochimiques de deux fagons : en s’adsorbant sur 1’électrode
de travail bloquant des sites actifs, en réagissant avec le capteur impliquant un transfert de
charges menant a des pics d’oxydation ou de réduction indésirables sur nos courbes [6].

Pour préparer la verrerie utilisée dans les expériences d’électrochimie, elle est d’abord
nettoyée, lavée, puis rincée a 1’eau du robinet et une seconde fois a I’eau distillée ultrapure.
Aprés un ringage a 1’acétone, toute la verrerie est mise a secher dans une étuve a 50°C. Elle est

ensuite préte a étre utilisée pour 1’étude des réactions électrochimiques.

I11.4. Techniques et materiels de caractérisation

L’analyse des eaux usées est une étape cruciale pour garantir la qualité de I’eau et la
protection de 1I’environnement. La détection et la quantification des contaminants présents dans
les eaux usées sont essentielles pour évaluer leur impact potentiel sur la santé humaine et
I’environnement.

Pour ce faire, nous avons sélectionné trois techniques de caractérisation : la
voltampérométrie cyclique, la voltamétrie différentielle a ondes carrées et la spectroscopie
d’absorption atomique. Ces méthodes offrent une approche compléte pour 1’analyse des

échantillons, permettant une détection précise et fiable des contaminants ciblés.
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111.4.1. Voltampérométrie cyclique

La voltampérométrie cyclique est I’une des techniques les plus utilisées pour 1’étude des
systemes électrochimiques. La principale propriété de cette méthode est sa capacité a donner
des informations qualitatives sur une réaction se produisant a 1’électrode de travail. Elle permet
aussi la détection d’intermédiaires réactionnels labiles et contribue a préciser des cinétiques de
réaction. Lors de I’analyse, seules les concentrations en especes électroactives a la surface de
I’électrode subissent d’importantes variations, tandis que les concentrations au sein de la
solution ne sont pratiqguement pas affectées.

La voltampéromeétrie cyclique est une technique impliquant un balayage triangulaire de
potentiel c’est a dire un balayage aller a partir d’un potentiel a courant nul, E; , jusqu’a une
valeur finale, Ef, suivi du balayage retour au potentiel initial E;(Fig.111.6). Le courant est
mesurg, a I’¢lectrode de travail, en milieu non agité, pendant le balayage en potentiel. La courbe
résultant de D’enregistrement du courant en fonction du potentiel imposé est appelée

voltampérogramme cyclique [7].

E 0.0006 - [FG(CN@)]-4ﬁ[FC(CNﬁ)]-3+ e
0 :
0.0004
= 0.0002 4
=
5 S 0000 1
2
=]
2% -0.0002
-0.0004 =
00006 [P " |
Eint [Fe(CN,)]? + & —[Fe(CN, )|
-0.0008 T T T T T T T T T
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cmps E/V vs, AgiagCl

Figure 111.6 : (a) Signal potentiel-temps typique de la voltampérométrie cyclique(b) Exemple d'un
voltampérogramme cyclique [8]

I11.4.2. Voltamétrie différentielle & ondes carrées

La voltammétrie a vague carrée (ou SWV pour 1’anglais square wave voltammetry)
utilise des impulsions rectangulaires de potentiel d’amplitude constante et de durée égale a la
moitié¢ de la période de la « vague ». La hauteur de I’impulsion de la vague ou amplitude est

notée A.

La hauteur du pas de potentiel qui correspond a la différence de hauteur entre deux
impulsions consécutives s’écrit AE. Le courant est mesuré a la fin de I’impulsion (I1) et avant

I’impulsion suivante (I2).
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Sur la figure 111.7, nous pouvons voir comment varie le potentiel en fonction du temps
lors d’une voltammétrie a vague carrée. De maniére générale, la différence Al =1; — I est tracée
en fonction de E+ A/2, ou E est le potentiel du début de la vague. Un exemple se trouve sur la
figure 111.8 [9].
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Figure 111.7 : Variation du potentiel au cours du temps lors d’une voltammétrie a vague carrée [9]
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Figure 111.8 : Réponse en courant en fonction du potentiel lors d’une voltammétrie a vague carrée
[10]

I11.4.3. Spectroscopie d’absorption atomique

La spectrométrie d’absorption atomique (SAA) est une technique décrite pour la 1°® fois
par Walsh (1955). La SAA étudie les absorptions de lumiére par 1'atome libre. C’est une des
principales techniques mettant en jeu la spectroscopie atomique dans le domaine UV -visible
utilisée en analyse chimique. Elle permet de doser une soixantaine d'éléments chimiques

(métaux et non-métaux). Les applications sont nombreuses étant donné qu’on atteint

67



Chapitre 111 Procédures Expérimentales et Techniques de Caractérisation 2024

couramment des concentrations inférieures au mg/L (PPm). Cependant, on peut noter un certain

nombre de limites :

e Pour des raisons technologiques, certains éléments ne peuvent étre analyses.

e L'existence parfois d'interférences chimiques séveres.

e L'aspect non qualitatif de la technique impose la connaissance des éléments a doser afin de
choisir la source adaptée.

e Ne permet pas I’analyse simultanée d’¢léments.

e Nécessité d'avoir des concentrations assez faibles (afin de respecter le domaine de linéarité
de la loi de Beer-Lambert) [11].

Le spectrometre utilisé dans ce travail est représenté sur la figure est de la marque Perkin Elmer

AA400.

REDMI NOTE 8 PRO
GHAJMA BHS

Figure I111.9 : Spectroscopie d’absorption atomique de la marque Perkin EImer AA400

111.5. Matériels de caractérisation morphologique et structurale
Les caractéristiques morphologiques et structurales de 1’électrode de graphéne ont été
observées a I'aide d'un microscope a balayage électronique (MEB) et d’une spectroscopie de

rayons X a dispersion en énergie (EDX).

111.5.1. Microscopie électronique a balayage

Microscopie électronique a balayage (MEB) en anglais, « Scanning Electron
Microscopy » (SEM) est une technique puissante d’observation utilisée pour obtenir des images
de la surface de 1’échantillon [12].

Le principe du MEB consiste en un faisceau d’électrons balayant la surface de
I’échantillon a analyser qui, en réponse, réémet certaines longueurs d’ondes issues de

I’interaction électrons-matiére qui sont analysées par différents détecteurs permettant ainsi de
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reconstruire une image virtuelle de I’objet observé par MEB en trois dimensions de la surface
[13].

Ce sont les électrons secondaires émis et rétrodiffusés qui permettent de reconstituer
I’image de 1’objet. L’image est alors obtenue grace aux électrons transmis et diffractés, les
électrons adsorbés déterminent le contraste d’amplitude de 1’image [14].

Les images ont été réalisees dans ce travail avec un microscope haute résolution de

marque JEOL. JSM — IT. 100, une photographie de ce MEB est représentée sur la figure 111.10

Figure 111.10 : Microscope électronique a balayage JEOL. JSM — 7500F

I11.5. 2. Spectroscopie de rayons X a dispersion en énergie (EDX)

La spectroscopie dispersive en énergie, (ou EDX : Energy Dispersive X-ray) est une
technique qui permet de déterminer la composition et la distribution des différents éléments
atomiques composant 1’échantillon analysé. Une analyse élémentaire peut étre effectuée en un
point précis ou en moyenne sur une surface, de constituer un profil de concentrations, ou de
réaliser la cartographie élémentaire d'une surface. Cette technique est basée sur les réactions
d’ionisation des atomes de 1’échantillon lorsqu’il est soumis au bombardement électronique (les
interactions inélastiques). La structure de 1’atome est constituée de niveaux électroniques
d’énergie discrete, appelées couches (K, L, M, etc...) et sous couches (L1, L2, L3, etc...). K
est le niveau électronique de cceur, le plus profond et le plus lié au noyau.

Cette technique de caractérisation est largement utilisée étant donné que 1’émission de

photons X constitue la majeure partie des signaux €émis lorsqu’un échantillon est soumis a un
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bombardement électronique. Ces photons X qui donnent des informations chimiques
qualitatives et quantitatives de 1’atome cible sont ensuite collectés pour la détermination des
¢léments présents dans la zone analysée. La largeur d’un spectre allant des raies provenant des
¢léments les plus légers aux plus lourds. L’hydrogéne n’étant pas détectable en EDX [15-18].
Cette méthode comporte certaines limites dans l'analyse élémentaire. Tout d'abord, la
spectrométrie a rayons X détecte les éléments et n'est pas capable de faire la distinction entre
les espéces ioniques et non ioniques.

De plus, dans le cas de I'EDX, il est nécessaire que tous les échantillons soient analysés
sous un vide relatif, ce qui a évidemment de sérieuses implications pour la préparation des
spécimens, car les électrons et les rayons X sont fortement absorbés par les molécules d'air. En
géneral, la détection des rayons X n'est pas influencée par I'état chimique des éléments, mais
elle est influencée par l'interférence inter-éléments, connue en spectrométrie des rayons X sous
le nom de " peak over lap ", ce qui entraine de sérieux problémes dans l'analyse élémentaire.
Par conséquent, il est possible de détecter les éléments dont le numéro atomique est supérieur
a 10. La concentration elémentaire minimale détectable est denviron 0,1 mmol par kg de
spécimen sec (c'est-a-dire 10 ppm), alors que la résolution spatiale va d'environ 10 nm a

quelques micrometres [19].

I11.6. Techniques d’élimination utilisées
111.6.1. Electrodéposition

L’¢lectrodéposition de métaux est une technique appréciée dans 1’industrie en raison de
sa facilit¢ de mise en ceuvre et surtout en raison de son faible colt. Ces deux avantages la
distinguent d’autres méthodes concurrentes comme le dépdot chimique ou les techniques de
dépdt en phase gazeuse (PVD Physical Vapor Deposition ou CVD Chemical Vapor
Deposition).

Les métaux (M) sont déposés électrochimiquement par réduction d’un ion métallique

(M"™) a la surface d’un substrat conducteur [20].

M"™* +ne~« M
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Conclusion

Dans ce chapitre, le matériel et les techniques expérimentales d’analyse et les méthodes

utilisés pour I'élimination dans la partie expérimentale de ce travail ont été présentes.

71



Chapitre 111 Procédures Expérimentales et Techniques de Caractérisation

Références bibliographiques

[1] Bhargav D, Mansuriya, Altintas Z. Screen-printed electrochemical sensor platforms. Vol. 146,
January 2021, 106272 ; 2023.

[2]https:/imww.medicalexpo.fr/prod/scilogex/product-104235-675883.html. Consulté le 29/04/2024.

[3]https://mww.memmert.com/fr/produit/etuvesetuves%20desechage/etuveuniverselle/#!filters=%7B
%7D,%20C. Consulté le 30/04/2024.

[4]https://tjfu.eu/prestations-industrielles/procedes-maitrises/nettoyage-a-ultrasons/. Consulté e
31/04/2024.

[5] Abbes S, Betihi B. Préparation et caractérisation d’un catalyseur supporté [Mémoire de Master].
[Université 8 Mai 1945 Guelma] ; 2022.

[6] Rafaideen T. Etude de I’activation électro-catalytique de composés issus de la biomasse [Thése].
[Université de Poitiers] ; 2019.

[7] Sbartai A. Conception et développement de nouveaux microcapteurs chimiques pour la détection
des métaux lourds dans les eaux [Thése]. [Université D’ Annaba Et De 1’Université Claude Bernard
Lyon1] ; 2014.

[8]https://images.app.goo.gl/ TShCALAHYUdSRAZX7. Consulté le 01/05/2024.

[9] Tennah F. Conception d’une nouvelle électrode modifiée a base de composite graphite-maghnite en
vue de la détection des métaux lourds a 1’état de traces (plomb et cadmium) [Thése]. [Université Ferhat
Abbas -Sétif-1] ; 2018.

[10]https://www.researchgate.net/publication/235639908/figure/fig29/AS:667106018353159@ 153606
1877456/voltammogramme-a-onde-carree.png . Consulté le 03/05/2024.

[11] Maghchiche. Spectrometries d’absorption et d’émission atomiques [Polycopie de cours].
[Université Batna 2].

[12] Chelaghmia M L. Vieillissement et dégradation des matériaux [Polycopie de cours]. [Université 8
Mai 1945 Guelma] ; 2018.

[13] Serge M F. Elaboration de procédés innovants pour 1’électroanalyse et la dépollution d’eaux
contaminées par des résidus médicamenteux (exemple du paracétamol) [Thése]. [Université de
Dschang] ; 2017.

[14] Guemache A. Synthése et propriétés électrochimique du systéme La 1-xMxAIO3M :(Sr, Ca)
[Thése]. [Université de Mohamed Khider, Biskra] ; 2017.

[15] Sérégé M. Développement d’une nouvelle technique d’analyse pour les nanostructures gravées par
plasmas : (S)TEM EDX quasi in-situ [Theése]. [Université Grenoble Alpes] ; 2017.

[16] Puttichaem C. Scanning electron microscopy and energy-dispersive X-ray spectroscopy
characterization of ultra-thin Diamond-like carbon film on magnetic recording head [Thése].
[Thammasat University] ; 2021.

72


https://www.medicalexpo.fr/prod/scilogex/product-104235-675883.html
https://www.memmert.com/fr/produit/etuvesetuves%20desechage/etuveuniverselle/#!filters=%7B%7D,%20C
https://www.memmert.com/fr/produit/etuvesetuves%20desechage/etuveuniverselle/#!filters=%7B%7D,%20C
https://tjfu.eu/prestations-industrielles/procedes-maitrises/nettoyage-a-ultrasons/
https://images.app.goo.gl/TShCALAHYUdSRAZX7
https://www.researchgate.net/publication/235639908/figure/fig29/AS:667106018353159@1536061877456/voltammogramme-a-onde-carree.png
https://www.researchgate.net/publication/235639908/figure/fig29/AS:667106018353159@1536061877456/voltammogramme-a-onde-carree.png

Chapitre 111 Procédures Expérimentales et Techniques de Caractérisation

[17] Chen Z, D’ Alfonso AJ, Weyland M, Taplin DJ, Allen LJ, Findlay SD. Energy dispersive X-ray
analysis on an absolute scale in scanning transmission electron microscopy. Ultramicroscopy. 157:21—
6. 2015.

[18] Sahli M. Synthese, élaboration et caractérisation des nanocomposites a base de magnésium pour le
stockage solide d’hydrogene [These]. [Université des freres Mentouri de Constantine]; 2015.

[19] Scimeca M, Bischetti S, Lamsira H K, Bonfiglio R, Bonanno E. Energy Dispersive X-ray (EDX)
microanalysis: A powerful tool in biomedical research and diagnosis. Eur J Histochem. 2018 15.

[20] Chelaghmia M L. Elaboration et caractérisation d’electrocatalyseurs pour 1I’oxydation anodique des
alcools [These]. [Université 8 Mai 1945 Guelma] ; 2013.

73



/ﬂ

A

s

CHAPITRE IV :

Résultats et discussions



Chapitre VI Résultats et Discussions

Dans ce chapitre, nous présentons les caractéristiques structurales et morphologiques,
ainsi que les propriétés électrochimiques du capteur utilisé. Nous analysons la qualité des eaux
usées en utilisant des méthodes électrochimiques ainsi que 1’absorption atomique et démontrons

I'efficacité de la technique d'électrodéposition pour I'élimination des métaux lourds présents
dans ces eaux.
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IVV.1 Caractérisation structurale et morphologique des matériaux d’électrode en graphene

IV.1.1 Analyses Morphologique par MEB

Un microscope a balayage électronique (MEB) a été utilisé pour la caractérisation
morphologique de la surface de 1’électrode de graphéne utilisée dans 1’investigation
électrochimique (Fig. IV.1).

Comme le montre la figure 1V.1, la surface du graphéne était presque plate et composée

principalement de grandes irrégularités.

¢

10 pm EHT = 7.00 kV SE1 1.00 K X 6.64e-004 Pa
WD =10.0 mm Photo N° = 2573 22 Sep 2023 -09°

Figure IV.1 : Image MEB obtenue sur 1’électrode de Graphéne

L’architecture en deux dimensions (2D) de cette électrode donne lieu a une grande
surface sur laquelle des réactions électrochimiques peuvent se produire, faisant du graphene un

matériau tres attractif pour diverses applications.

IV.1.2 Analyses chimique élémentaire par EDX

Pour confirmer la structure en graphéne et déterminer la quantité et la qualité des
différents ¢éléments atomiques qui composent le capteur utilisé, I’analyse par rayons X a
dispersion d'énergie (EDX), a éte effectuée. Comme le montre la figure 1V.2, les spectres EDX
révelent la présence des éléments carbone, oxygene et chlore avec un pourcentage massique de
95,3 %, 2.45 % et 2.25 %, respectivement. La forte présence de carbone montre que presque

toute la totalité de la surface du capteur est en carbone.
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Spectre 11

0 2 4 5} 8 10 12 1¢
Pleine échelle 5008 cps Curseur : 0.000 key

Figure IV.2 : Spectre EDX du capteur utilisé

IV.2 Etude électrochimique
IV.2.1 Etude voltampérométrique du couple[Fe(CNg)]~3/[Fe(CNg)]~*sur le graphéne
Pour étudier la possibilité d’utilisée une électrode de grapheéne comme une électrode
indicatrice, nous avons choisi le couple[Fe(CNg)]™3/[Fe(CNg)]™*, généralement utilisé
comme un couple de test vu son comportement réversible et son transfert de charge tres simple.
Afin d'évaluer lI'adéquation d'une électrode en graphéne en tant qu'électrode indicatrice,
nous avons sélectionné le couple [Fe(CNg)]™3/[Fe(CNg)]™*, couramment utilisé comme son
comportement réversible et son transfert de charge simple le justifient. Un voltampérogramme
obtenu sur graphene a partir d'une solution contenant ce couple rédox est présenté dans la figure
IV.3.
Deux pics sont observés : le premier en direction anodique et le second en direction
cathodique. Le pic anodique correspond a I’oxydation suivante :
[Fe(CNg)]~*—>[Fe(CNg)] 3 + e~
Alors que le pic cathogidue correspond a la réaction de réduction suivante :
[Fe(CNg)] ™3 + e"—>[Fe(CNg)]™*
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Figure V1.3: Voltampérogramme relatif a la oxydoréduction des ions [Fe(CNg)] ™3/
[Fe(CNg)]~* obtenu sur une électrode de graphéne

Il est également a noter que la différence de potentiel entre les pics anodique et
cathodique (4Ep) est de 120 mV. Il est connu que des valeurs plus basses ded Epcorrespondent
a une vitesse de transfert d'électrons plus élevée. Les faibles valeurs de AEp et les densités de
courant élevées obtenues démontrent les propriétés électrochimiques prometteuses du
graphéne. Cela peut étre attribué a la structure bidimensionnelle du graphéne, qui offre une
grande surface électro-active.

IV.2.2 Analyses avec la voltamétrie cyclique

Nous avons tout d’abord réalisé une étude voltampérométrique avec une solution
contenant du Cd(Il) a forte concentration (200 PPb). Les manipulations sont réalisées avec des
solutions tampon d’acétate 0,1 mol. L (pH = 4,7).

Un premier voltampérogramme (figure 1V.4) trace entre —1.6 V et 0.7 V dans la solution
électrolytique ABS 0,1 mol. L, permet d’observer le domaine d’électroactivité du solvant,
délimité par I’oxydation et la réduction de 1’eau sur 1’¢électrode de graphene. Lorsqu’un ajout
de 200 PPb de Cd(IT) est réalisé, on observe 1’apparition de deux pics :

Un pic d’oxydation vers 0.62 V, associé au pic de réduction a -1.3 V lors du balayage

retour.
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Le pic de réduction observé vers -1.3 V est associé a la réduction du Cd(Il) en Cd
métallique. Inversement, I’oxydation présente a 0.62 V est attribuée a la réoxydation du Cd

métallique précédemment déposé en Cd(ll). La réaction redox mis en jeu ici est la suivante :

Cd?*t+2e~« Cd

—— 0.1 M ABS Seul
104 ——0.1MABSen présence de 200 PPb Cd

Courant (1A)

20 15 -0 05 00 05 1.0
Potentiel (V)

Figure V1.4 : Voltampérogrammes obtenus en absence (noir) et en présence (rouge) des cations de
Cadmium

L’analyse de Pb2*par VC est réalisée avec la méme procédure que celles utilisées pour
le Cd?*. Le méme électrolyte support a été choisi pour I’étude de détection du Pb(II). La figure
IV.5 presente les voltammogrammes cycliques tracés dans solution acide nitrique 0.1 M en
absence et en présence de 200 PPb de Pb(Il). Lors du balayage retour vers la borne anodique (-
0.66 V), nous observons clairement qu’en présence 200PPb de Pb(II) I’apparition d’un pic
anodique lorsque le Pb est ajouté. Ce pic correspond a I’oxydation du plomb déposé a partir de
-0.7 V lors du balayage allé vers la borne cathodique. La réaction redox mis en jeu ici est la
suivante :

Pb%* + 2e~ < Pb
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Figure V1.5 : Voltampérogrammes obtenus en absence (noir) et en présence (rouge) des cations de

Plomb

Le voltampérogramme de mercure montrent deux pics, un premier pic apparait vers -

0.68 V dans la direction cathodique correspond a la réduction des ions Hg(ll), tandis que le pic
qui apparait vers le potentiel 0.049 V correspond a la réoxidation Hg déposé lors du balayage
cathodique. La réaction redox mis en jeu ici est la suivante :

Courant (LA)

Hg?* + 2e™ < Hg

o L]
o <
L 1

<
1

L L
(=] o o
L 'l L

=30 4

—0.1 M ABS Seul
———(.1 M ABS en présence de 200 PPb Hg

05 00 05
Potentiel (V)

1.0

1.5

Figure V1.6 : Voltampérogrammes obtenus en absence (noir) et en présence (rouge) des cations de

Mercure

Le comportement électrochimique du cuivre révele deux pics distincts lors de la

voltammétrie cyclique. Le premier pic, observé a environ -1.2 V dans la direction cathodique,
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correspond a la réduction des ions Cu?*, tandis que le pic suivant, vers -0.55 V, est attribué a
la réoxydation du cuivre dépose précédemment lors du balayage cathodique. Cette réaction
redox peut étre représentée comme suit :

Cu?t +2e < Cu

20 - =——0.1 M ABS Seul

=—().1 M ABS en présence de 200 PPb Cu

—

o
L

-20 4

40 -

Courant (LA)

-60 4

-80 4

'100 L] L L L] 1 1
20 -1.5 1.0 05 0.0 0.5 1.0 1.5

Potentiel (V)

Figure V1.7 : Voltampérogrammes obtenus en absence (noir) et en présence (rouge) des cations de
cuivre

1V.2.3 Analyses €electrochimique par la voltamétrie a onde carrée (SWV)

Dans les milieux réels, les cations métalliques de Cd?*,Pb%* ,Hg?*et de Cu?*peuvent
exister a des teneurs tres faibles qui ne peuvent pas étre atteintes par des méthodes
voltammétriques a balayage linéaire des potentiels.

Pour satisfaire les exigences de mesure, des méthodes électrochimiques impulsionnelles
sont utilisées, connues pour améliorer la sensibilité des mesures.

Nous avons utilisé la voltamétrie a onde carrée La figure IV.8 montre les
voltampérogrammes impulsionnels & ondes carrées obtenus dans une solution tampon
d’acétate 0.1 M, avec et sans I’ajout de 100 PPB des cations de Cd?*,Pb?*,Hg?*et de Cu®*sur
une électrode de graphene.

Les figures 1V.8 a, b, ¢ et d montrent qu'aucun pic mesurable n'a été observé avant
I'addition des cations métalliques. Cependant, dans les mémes conditions, un pic anodique clair
est apparu a -1.05 V, -0.79 V, 0.08 et -0.13V avec une densité de courant respective de 32.1
mA, 7.53 mA, 0.21.42 mA et 39.75 mA apreés l'addition des cations de Cd?*,Pb?* Hg?*et de
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Cu?*respectivement. Ces pics correspondent a la réoxydation des métaux (Cd, Pb, Hg et Cu)
précédemment déposés sur I'électrode de graphéne.

8
(@) (Cd) (b) (Pb)
—_ ~6F
< <
=20 3
= =
o 10 o)
O O
2k
ok ——
" o . . .
-1.6 -1.2 -0.8 04 -0.90 -0.85 -0.80 -0.75 -0.70
Potentiel (V) Potentiel (V)
25 2
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20F 20 ¢
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= I5} < 15k
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Figure V1.8 : voltampérogrammes impulsionnels a ondes carrées obtenus dans une solution tampon
d’acétate 0.1 M, avec et sans 1’ajout de 100 uM. Ldes cations de Cd?*, Pb?* Hg?* et Cu?*

Ces valeurs de courant sont plus importantes que celles récupérées en voltampérométrie

cyclique, et la SWV est choisie comme méthode électrochimique de dosage des métaux pour la

suite de 1’étude.

1\VV.2.4 Dosage par la voltamétrie a onde carrée

Nous avons également étudi¢ la possibilité et la fiabilit¢ d’utiliser cette technique
impulsionnelle dans le dosage des métaux lourds par le suivi de [’évolution des
voltampérogrammes a ondes carrée en fonction de la concentration des cations métallique de

Cd?*,Pb2* Hg?*et de Cu?* .Les voltampérogrammes a ondes carrées sont présentés sur les
figure IV.9a, b, c et d.
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Figure V1.9: Voltampérogrammes a ondes carrée en fonction de la concentration des cations
métallique de Cd?*, Pb?* Hg?* et Cu?*

Nous observons sur la figure V1.10 que les courbes d'étalonnage du courant de pic de
redissolution en fonction de la concentration sont augmentées linéairement dans les plages de

0.02 a 0.1 mg/L, pour le Cd (Fig.V1.10a), Pb(Fig.V1.10b) et Cu(Fig.V1.10d). Les équations de
régression linéaire sont :

Ip (nA) = 285,25 [Cd?*] (mg/L) + 5,489 (nA) ;

Ip (LA) = 74.6 [Pb?"] (mg/L) -0.134 (nA) ;

Ip (LA) = 265,95 [Cu?*] (Mmg/L) + 13.983 (pA).

Tandis que pour Hg?*(Fig.V1.10c) la courbe d’étalonnage est linéaire dans une plage
allant de 0.02 a 0.35 mg/L avec une équation de régression linéaire :

Ip (LA) == 66.082 [Hg?*] (mg/L) -0.4484 (nA)

La plus grande sensibilité observée pour le cuivre peut étre due a une plus grande affinité
du graphéne pour les Cu?*.
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Figure V1.10: Courbe d'étalonnage du courant de pic de redissolution en fonction de la concentration
des cations métalliques

Enfin, nous avons testé cette technique électrochimique sur des échantillons réels
prélevés a l'entrée et a la sortie de la station d'épuration (STEP). Les résultats obtenus montrent

qu'aucun pic mesurable correspondant a la réoxydation des ions métalliques n'a été observe,

comme le montrent la figure 1VV.11. Cela pourrait étre di a I'absence de rejets contaminés par

des métaux le jour des prélévements.
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Figure VI.11: Voltampérogrammes a ondes carrée en fonction de la concentration des échantillons
réels des eaux usees

Nous avons ensuite introduit des traces de métaux lourds (200 PPb de chaque élement)
dans ces eaux pour tester I'efficacité de cette technique de capteurs électrochimiques. L'objectif
était de valider la capacité de ces capteurs a détecter rapidement et précocement la présence de
métaux lourds, particulierement dans le cas de contamination de I'eau par des rejets métalliques,
compte tenu de la dangerosité extréme de ces substances.

Nous avons observé que, dans les mémes conditions, des pics anodiques clairs sont
apparus a 17 mV, 19 mV, 10 mV et 32 mV, avec des densités de courant respectives de 0,15
mA, 0,10 mA, 0,11 mA et 0,03 mA. Ces pics correspondent respectivement a la réoxydation
des métaux Cd, Pb, Cu et Hg. Cela démontre l'efficacité de l'utilisation des capteurs
électrochimique pour la détection des métaux lourds dans les eaux usées.
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Eau de I'entrée de la STEP contaminée par Cd + Pb + Cu + Hg
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Figure IV.12: Voltammogrammes a ondes carrée obtenus dans des échantillons réels prélevés
a I'entrée de la station d'épuration (STEP) contaminés par 200 PPb.

Enfin pour I'élimination des métaux lourds dans les eaux usées, une différence de
potentiel de 2.5 V pendant 30 min est appliquée entre I'électrode de travail en graphite et la
contre-électrode en graphite aussi a l'aide d'une alimentation éelectrique ou d'un potentiostat.
Cela crée un courant électrique qui permet ainsi de concentrer les métaux lourds indésirables
de la solution électrolytique vers I'électrode de travail, ou ils se réduisent et se déposent sous
forme de matériau solide qui peut ensuite étre récupéré et éliminé de maniére appropriée,
contribuant ainsi a réeduire leur présence dans I'environnement et a limiter leurs effets néfastes

sur la santé et les écosystémes.
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Figure 1V.13 : Alimentation électrique utilisée pour élimine les métaux lourds par
Iélectrodéposition

Nous avons ensuite analysé par notre capteur l'effet de I'élimination des métaux lourds
par électrodéposition sur un échantillon en utilisant la technique de voltampérométrie a a onde

carrée. L'analyse a été réalisée avant et aprés I'application de I'¢lectrodéposition.

60

e Eau de l'entrée de la STEP contaminée par Cd + Pb + Cu + Hg avant électrodeposition
] =—Eau de l'entrée de la STEP contaminée par Cd + Pb + Cu + Hg aprés électrodeposition
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Figure VI1.14 : I'élimination des métaux lourds par électrodéposition sur un échantillon en
utilisant la technique de voltampérométrie a a onde carrée
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Nous pouvons observer sur la figure VI.14 d'aprés I'application de I'électrodéposition,
la densité de courant des pics d'oxydation diminue respectivement de 58 %, 40%, 1 % et 51 %
pour les ions Cd?* , Pbz* | Cuz* et Hg?* . Ces résultats démontrent l'efficacité de cette
technique d'élimination sur I'amélioration de la qualité des eaux contaminées, indiquant une

réduction significative de la concentration des métaux lourds aprés traitement.

1V.2.5. Analyses électrochimique par I’absorption atomique
Nous avons également utilisé la technique de 1’absorption atomique (AAS) pour

analyser une éventuelle présence du cadmium, le cuivre et chrome dans des échantillons
réels(fig.V1.15).

REDMI NOTE & PRO
GHAJMA BHS

Figure VI1.15 : Spectroscopie d’absorption atomique de la marque Perkin EImer AA400

Les résultats d'analyse des échantillons réels ont été répertoriés dans le tableau IV.1.
D’apreés ces résultats, nous observons qu’il y a un trés bon accord entre les résultats obtenus par
voltampéromtire impulsionnelle et les résultats obtenus par AAS pour le cuivre. Cependant
I’AAS montre la présence Cd®* dans I’eau d’entrée de la STEP contrairement au SWV. Ceci
est ddi a la sensibilité trés élevée de I’AAS pour le Cd?".

L’AAS montre également la présence d’une trés petite quantité de Cr3*.
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Tableau V.1 Résultats d'analyse des échantillons pharmaceutiques commerciaux

Echantillon Les métaux lourds Analyse par AAS pg/l
Cd?* 205
L’eaux d’entrées Cu? _
Cr*3 21
Cd2+ 8
L’eaux d’sorties Cu? _
Cr*3 19

V1 .4. Conclusion

Les résultats obtenus dans ce chapitre démontrent que 1’électrode de graphéne présente
une excellente activité catalytique pour I’analyse qualitative et quantitative des métaux lourds.

L’utilisation de la voltampérométrie impulsionnelle comme méthode de dosage
¢lectrochimique a permis d’atteindre des performances supérieures par rapport a la
voltampéromeétrie cyclique.

Les résultats obtenus ont également démontré que I'électrodéposition est une méthode

précise et efficace, permettant de récupérer les métaux lourds a des concentrations tres faibles.
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Conclusion général

Les stations d'épuration des eaux usées jouent un réle crucial dans la protection de
I'environnement et de la santé publique. Leur mission principale est de traiter les eaux usées
provenant des foyers, des industries et des activités agricoles avant de les rejeter dans les
milieux naturels. Ces installations utilisent diverses méthodes danalyse, telles que la
spectrométrie et la chromatographie, pour surveiller et optimiser le traitement de I'eau.

Ces techniques permettent de détecter et quantifier les micropolluants, y compris les
métaux lourds et les composés organiques persistants, assurant que l'eau traitée respecte les
normes environnementales avant son rejet.

Cependant, ces méthodes sont souvent complexes, colteuses, volumineuses et difficiles
a mettre en ceuvre.

Les travaux realisés dans le cadre de ce mémoire de master visaient & utiliser des
capteurs sérigraphiés en graphéne, sensibles et sélectifs, pour la détection de micropolluants
métalliques dans les eaux usées de la station d’épuration de Guelma.

Dans ce travail, nous avons utilisé des techniques voltampérométriques sur des capteurs
en graphéne pour la détection de Cd?*, Pb?*, Hg¥* et Cu?" . L’utilisation de la
voltampérométrie cyclique nous a permis d’identifier les pics d’oxydation du cadmium, du
plomb, du mercure et du cuivre sur le capteur en graphene.

La voltampérométrie impulsionnelle a également été utilisée pour la détection et la
détermination de ces cations métalliques. Les résultats montrent que le capteur en graphéne
présente une bonne activité catalytique pour 1’analyse qualitative et quantitative des métaux
lourds. L’utilisation de la voltampérométrie impulsionnelle comme méthode de dosage
¢lectrochimique a permis d’atteindre de meilleures performances par rapport a la
voltampéromeétrie cyclique.

Pour I'élimination de ces métaux lourds des eaux usées, I'électrodéposition est utilisée.
Ce processus électrochimique implique I'application d'un courant électrique pour réduire les
ions métalliques dissous et les déposer sous forme solide sur une électrode. Les réesultats
obtenus montrent que I'électrodéposition offre une grande précision et efficacité, permettant de
récupérer les métaux lourds a des concentrations trés faibles tout en minimisant les déchets
secondaires. De plus, les métaux récupérés peuvent étre recyclés et réutilisés, contribuant ainsi
a une gestion plus durable des ressources.

Des travaux complémentaires sont nécessaires pour confirmer les concepts et résultats

de cette étude.
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