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Notre étude consiste & 1'@limination ¢ la coloration noiratre et

la diminution de la teneur de la D.0.0 -des e fluents de 1 'unité CELPAP

de RARA-ALI. nous avons déterminé d'abord les différents paramétres da
1 &L

& . .
poilitder - s = e e L S Lo - B e .
pelluticn puie appliquer un proééde d'éparation phyaiocn chimigue en 1%ocen

la coagulation flsculation.

SUBJECT

Our study consiste of the elimination of the blakish coloration and the
reduction of the consistency in C.0.D from effluents of Baba-Ali s CELPAP
unity.

Thus, we have determined first of all the different parameters which
determine the polluting charge then applied a physico-chemical purifying

procedure from which result the floculation - coagulation.
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//NTRODUCTTION

Le probléme de la pollution des eaux est devenu un des aspects
les plus inquiétantes de la dégradation du milieu naturel et pourrait

constituer A long terme un réel danger pour 1'avenir de 1'humanité,

En effet, on a constaté, depuis quelques dizaines d'anndées, une
dégradation progressive de la qualité des eaux de surface et de nappes
souterraines due a 1la multiplication des rejets d'eaux usées.

Ia pollution industrielle représente en masse 60 % de la pollu-
tion globale rejetée dans le milieu naturel, dans les pays industria-
lisés.

La fabrication de la pate a papier se caratérise par un apport
€n eau considérable et par conséquent un rejet important d'eaux souillées,
transportant les différents résidus de fabrication auxquels sont associts

les matiéres orgeriques et les produits chimiques.

Le modéle retenu a été celui de 1'unité CELPAP de Baba-Ali, dont
les effluents sont déversés en aval de 1'Oued Terrou qui est un affluent

de Oued El-Harrach.

Cette papeterie est une source de pollution de cet Oued, sinon
la principale.

L'objectif de notre étude va consister, dans un premier temps,
4 déterminer les différents parametres définissant la charge polluante
de cette unité et dans un second temps a appliquer un procédé de traite-
ment physico-chimique en 1'occurence la coagulation floculation ceci,
dans le but de diminuer la coloration des eaux, les aaticres en suspen-

sion et la demande chimique en oxygeéne.



I - EAUX RESIDUAIRES DES INDUSTRIES DE LA CELLULOSE ET DU PAPTER

INTRODUCTION 3

L'eau joue un rdle considérable dans l'industrie des pates
et papiers qui l'utilise 4 tous les stades de la fabrication en exploi-
tant ses nombreuses propriétés phisiques et chimigues.

Dans la fabrication des pites, 1'eau apporte en solution les réactifs
chimiques qui permettent, au cours des opérations de cuisson et de blar
chiment la libération des fibres du bois de 1l'obtention de pites fcrue
ou blanchies de qualité diverses. Dans la fabrication des papiers, 1'es
sert A désgréger la pate porr individualiser les fibvres, les rendre
réactives, les gonfler et 3 disperser les charges et autres adjuvants,
elle sert aussi A véhiculer ces divers éléments, i les orienter, a les
distribuer et permet la formation de 1a feuille sur la toile de la
machine & papier, elle participe au cours de son élimination dans 1'op
ration de séchage & la liaison des fibres entre elles donnant au papie
sa solidité. Ces eaux résiduaires, font dans la plus part des cas
1'objet de traitements poussés de dépollution avant rejet dans le wili

récepteur afin de préserver la qualité de 1'environnement (1)

I - 1.) Caractéristiques des eaux résiduaires des napeteries !

Les caractéristiques des eaux résiduaires des industries
de la cellulose et des papeteries sont extreémement variées et complex:
elles dépendent essentiellement du procédé de fabrication et de la

taille de 1l'entreprise.



I - 1. 1.) Fabriques de papiers et cartons :

Les eaux résiduaires de ces fabriques se caractiricent par
- Un débit important : de 30 mj/tonne fabriquée.
- Une pollution insoluble importante : fibres perdues au cours du
cycle de fabrication, charges utilisées pour améliorer la gqualité du

papier (CaCOB, Kaolin, Silice, amidon, Al (OH).., produits de couchage

5
dont le latex...).

I - 1. 1.) Fabriques de pltes 4 papier :

J1 existe quatre grandes catégories de procédés de fabricz-
tion dont chacun produit des pates &crues ou, plus s uvent, des pates

blanchies :

A - Le procédé Kraft basé sur une cuisson alcaline (NaOH, Na: )

du bois, permet de dissoudre 4O 4 50 % des matiéres céches du bois
(rendement : 60 & 50 %) : Ces matieres organiques ce retrouvent sous
forme de liqueurs de cuisson (liqueux noires) puis d'eaux de lavage
de la pate.

Le blanchiment d'une telle péite diminue le rendement globale de 10 %
environ et contribue de maniére considérable A la conleur rejetée par

les effluents.

B - Le procédé au bisulfite (sel de bisulfite + ~0.)

ce procédé est basé sur une cuisson acide du bois (solubilisation de
la lignine par des bisulfites), une telle péte est presqgue tou jours
vlanchie, le rendement global atteignant 50 %. (2)

Iz coloration nette des eaux de riyiéres, la diminution in taux
d'oxygene dissous et le développement des champignons sont les prin-
cipaux effets produits par les lessives résiduaires sulfitées sur

les milieux recepteurs. (2)



C - Les procédés mi-chimiques combinent une action chimique
et une action mécanique : le plus connu est le NSSC (Neutral Sulphite

Semi chemical), dont le rendement est de. 75 % [2)

D - Les procédé par "désintegration mécanique' ou "thermomécanique"!
du bois : rendement 90-95 ¥. (2).

Les principales caractéristiques des eaux résiduaires des .fabriques de
pite & papier sont les suivantes : (2) %

* Débit trés important : entre 50 m>/t (pAte mécanique) et 40O ma/t
(pite au bisulfite blanchie sans récuppration desliquoar: noires).

* Pollution soluble importante et variable dans les fourchettes ci-dessow

- DBO5 : entre 100 et S00 mg/l
_ DCO : entre 300 et 4000 mg/l (bicdlgeadsble & 50 % au
maximum) ,
* pollution insoluble importante (fibres et fibrilles, argiles, bu-
chettes ...) caractérisée par une teneur non népligeable en matiéres

nindécantables" (entre 50 et 300 mg/1)

* Couleur : importante et réfractaire aux procédés biologiques- Le
tableau (1) donne, pour des usines qui incinérent leurs liqueure de
cuisson, des valeurs typiques de pollution ramenées a la tonne de pro-

duit fini.



DBO MES COULEUR CONSOMMATION
Ke/t Ke/t (Pt - Co) EAU (ud/t)
% i ST el P
KRAFT :
* écru 25 - 35 20 - *0 10 - 50 70 - 120
* blanchi ks - 65 25 - 35 170 -240 120 - 350

BISULFITE :

¥ écru 50 - 160 20 - 55 10 100 - 300
* blanchi | 60 - 250 25 - 60 75 200 - 650
e ]_ ] i
NSSC blanchi | 60 | 20- ko 40 | 250
Tableau n® 1 : Valeur typiques de pollution ramenées & 1a tonne

de produit fini, selon DEGRMONT. (2)

I - 2. Effets produits par le deversement des eaux résiduaires de

l'industrie des pites et papiers dans le milieu naturel.,

1. 2. 1 - Pollution de 1'air :

Dans cette industrie, la pollution par les odeurs est trés
souvent plus importante que celle par les emissions gazeuses et variable
suivant les procédés de traitement du bois et de la pate.

- Le traitement en bisulfite, dont la partie active de la lessive de

traitement et 1l'auhydride sulfureux libre ou combiné avec de 1'Vylv -
xyde calcium, ne provoque pas une importante pollution de 1l'air, 1913OP
entrainé étant en général recyclé dans le circuit de traitkement.

- Le traitement au sulfate, cause des émissions génantes de méthyl -
mercaptans résultant de la réaction d'un groupe méthoxy de la lignine

o,
avec H_»,
>



Les polluants produits par la cuisson de la pate sont principal ement

* Les ¢2ndres yolantes et d'anlydride sulfureux résiduel pour le
procédé au sulfite.

* Les composés sulfurés non oxydés, 1 'Liydeogdne sulfuré, les mercap-
tans malodorants, méme a faibie dose, et 1'amlydride sul fureux résiduel
pour le procédé au sulfate.

Pierre CHARBIER (1) nous donne une idée sur les émissions dans la fabri-

que du papier qui sont données dans le tableau n° 2.



TABLEAU Ne »

EMISSTONS DANS LA FABRIQURE DE PAPTER KRAFT

(Kg/T  DE PULPE SECHE PRODUTTE) SELON PLERRE CHARBIER
POLLUANTS ‘GAZEUX POLLUANTS TYPE DF
SOURCES
A ' : oA IERS RATTEMENT
Hydrogéne [ Méthylmer- | Dimethy) PARTICULIER TRATTEMENT
sul furé captans sulfide
Systéme de
soufflage 0, 08=t0,25 0y =2,6/18 0,5 3,9 néglipeabl e non traité
(digester)
Réservoir de - - - 10 incontrdl é
fusion 2,5 Pulvérisatio
a 1'eau
0,5 = 1 Séparateur d
brouillard 3
mailles
|
Four & chaux Q,5 négligeable négligeable 9,3 caveur
(aveur)
e =
Four de 128 2,5 1.5 75 Caveur simple
sl = 3-‘-',_' 1 tatlelr
récupération 1,8 - 0,25 = S Py 01p}t_ iy
electrigue
0,35 = = 6 = 12 caveur ventur
‘i\ _[__________.___________________ e
évaporateur | 0,6 0,02 - | négligeable non traité
a effet multiple ; 0. - 0,25 0,001-0,015 négligeabl e | négligeable oxydation par
| r liqueur noire
Tours d'oxydation - 0,5 néglipeable Oxydation par
liqueur noire.

—— e



1. 2. 2. Pollution de 1'eau : (1)

L'industrie des pAtes est uﬁc des plus largemcnt responsablec
.

de la pellution des cours d'eau, en partie pzr cequ'il y a beaucoup de
vieilles installations en opération et en partie a cause des procédés
eux méme mis en oeuvre. Alors que les anciennes installations ont ot¢
construites a un moment oi la pollution n'était pas cuasidéide compe
.un probléme, de nos jours elles font 1'objet d'une selection soipni
pour le choix du site que pour les procédés.
Aprés utilisation dans les différents processus de la fabrique, 1'cau
est en suite déversée sous forme d'un rejet renfermant des substances
minerales et organiques en solution ou en suspension. “es déversements
peuvent avoir, comme on le sait, des conséquences multiples sur le miliecu
agmatique, les effets consécutifs A ces rejets peuvent €tre immédiats
ou apparaitre au bout de plusieurs heures, donc 3 plusicurs kilomstres
en aval du point de déversement.
Les eaux résiduaires exercent toujours dans 1l'émissaire, une action
défavorable se manifestant de fagon trés nette. Une coloration foncie
de 1'eau et une diminution de la teneur en oxygéne sont, dans la plus
part des cas, les conséquences du rejet d'eaux résiduaires.
Celles-ci peuvent occasionner des ennuics par formation des mousSses,
perturbation de processus biologiques naturels, etc..., par infiltration,
elle peuvent modifier défavorablement la qualité de 1'eau couterraine,
par une pollution organique, une salinité, un endurcisscement, une acidi-

fication, ect...



Nous pourrions citer les effets 4 long terme occasionnés par ces
rejets. Ils sont.dus & la présence de maticres dissoutes fermente
scibles et de fibres en suspension. Les microorganismes ainsi que les
substances entrant en décomposition empruntant l'oxygéne dissous au
cours d'eau, il s'ensuit une asphyxie du polsson et un dépagement

d'odeurs nauséabondes.

1 - 2. 3 - Conditions de rejets des effluents :

Le rejet des eaux résiduaires par les établissements indus-
triels classés comme dangereux, insalubres ou incommodes doivent
répondre aux critdres suivants, aprés n'importe quel traitement.

Pour illustrer cela, Degremont (?) donne dans le tableau n® 3 les

conditions qu'il faut respecter.
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TABLEAU N° 3

CONDITIONS DES REJEPS DFES EFFLUFNTS

INDUSTRI ELS

Rejet éloigné des prises d'eau pour Rejet A proximité du
les villes, de plages, de bancs de prise d'eau pour les
coquillages ou de reserves & salmo- illes, de plages, de
Rejet dans le milieu .E % i o AR E SESRESGR
R1des bancs de coquillages
naturel .
Iy ou de reserves a salmo-
Faible Charge . ,
Prépondérante| nides
charge importante
H ' H/o . | _
P . 5,5{P'(8,5 5,548 5| 55¢ L5 5 | 55 L £ <z e
Température max. 20° ¢ ZR08C 30° C %0° C
D. B. 05 200 mg/1 100 mg/1 40 mgz/1 4o mg/1
( ) 60 mg/len N | 30 mg/lenN 10 mg/len N 10 me/L en N
N Total
' ' Lo mg/lCnN% Lo Mg/lenN%l 15 mu/lenﬂg 15 mg/l en Wi,
t
107k (8 Q) 150 mg/l 100 mg/1 50 mg/1 50 mgz/1
M. E. 8 200 mg/1 50 mg/1 30 mg/1 30 mg/l
Substances de nature a
favoriser la manifestation
d'odeurs, de coloration interdites interdites interdites interdites
anormales dans les eaux
naturalles utilisées en
vue de l'alimentation
humaine
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CHAPITRE II - GIMERALITES SUR L'UNITE CELLULOSE - PAPIER
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NE BABA-ALI (CELPAP)

1. PRESENTATION DE LA PAPETERIE
2. DESCRIPTION DU PROCEDE DE FABRICATION DE LA PATE A PAPTER
%. PROCEDE DE FABRICATION DU PAFPIER

4. BILAN DES EAUX DE L'UNITE CELPAD.



12

IT - GENERALITES SUR L'UNITE CELLULOSE - PAPIER

DE BABA-ALT (CELPAP)

IT - 1. PRESENTATION DE LA PAPETERIE

Il s'agit d'une usine intégrée de pite et de papier, cons-
truite en 1949, Sa capacité de production est de 22.000 tonne de papier.
L'unité utilise le procédé & la soude procédé pomilio - pour la fabri-
cation de la pate cellulosique, qui convient le mieux & la maticre
premicre utilisée qui est 1'alfa.

L'unité est composée de quatre ateliers principaux. L'atelicr cellu-
lose qui produit la pdte a papier, l'atelier papeterie qui Fabrique le
papier, l'atelier végétaux qui prépare l'alfa pour la cuisson, ct
l'atelier de finition ol le papier est dicoupé et emballé.

L'unité possede actuellement une product .on de 25 tonnes par jour de
pites cellulosiques A partir de 62 tonnes par jour d'alfa. la produc-
tion de papier s'élcéve, elle a 50 lonnes par jour.

Les effluents de 1'unité sont rejetés dans 1'oued Terrou qui est un
des affluents de 1l'oued El-Harrach. La‘figure n® 1 donne la situation

géographique de 1'unité. (4)

IT - 2. DESCRIPTTION DU PROCEDE DI FABRICATION DE LA PATE A PAPTER

Les diffirentes opératiens technologiques de la fabrication
de pate cellulosique se déroulent (successivement) au niveau des ates: w1

liers végétaux et cellulose.

II - 2. 1. Atelier Viégétaux ;

Cet atelier sert & la préparation de 1'alfa qui est coupé
en petits brins de quelques centimétre et dépoussiérée.
L'opération permettra une meilleur pénétration des agents chimiques

d'attaqué lors de la cuisson et de la chloration.
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Le transport de 1'alfa ainsi préparé se fait mécaniquement vers 1'ate-

lier cellulose (environ 60 tonnes par jour).

IT - 2, 2. Atelier Cellulose :

Cet atelier regooupe les pri cipales phases de la transfor-
mation de.l'alfa en pAte cellulo;igue, Gu  sont schématisfes dans la
figure n° 2.

* a) Phase de Cuisson :

L'alfa arrivant de 1'atelier végétaux est déversdé dans un
cyclone ou il est impregné par une solution de soude 40 - Ls g/1
préchauffée 4 une température de 90°C. La cuisson s'effectue dans une
tour cylindro-conique de 28 m de hauteur a pression atmosphérique ot A
ripime continu pendant une durée de trois heures. L'alla impregnd do

de descent sous l'action de son propre poids au bas de la tour.

On extrait 14 demi-pAte cellulosique au bas de la tour apres l'avoir
préalablement dilué de lessive résiduaire (1iqueur noire).
Elle est ensuite envoyée sur deux filtres de lavage & tambour rotatif
opérant a contre courant. Ce lavage permet 1'élimination des sodolig-
nines formées lors de la cuisson et evacuation avec les filtrats de
lavage. La demi pate celluloSigue ainsi obtenue contient encore de la

- . - = : v
lignine d'on sa couleur brune foncée, sa concentration est de 1l

¥ b) Phase d'essorage :

esse afin d'Alever sa concen-

La demi-pdte passe par une p
tration A 27 %. Flle est ensuite introduit dans un cdne ouvreur dont
le role est de défibrer la pédte. Cette opliation facilitera 1: penetra~-
tion du chlore dans la péte (Le défibrage nermet d'augmenter la surface

de contact).
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*¢) Phase de chloration :

La réaction de chloration s'effectue I contre courant dans
deux tours a revetement en céramique. Cotte opération consiste en une
attaque de la lignine restante dans la demi-pAte par le chlore Faveux,
le produit de la réaction est la formation des chlorolignines. La pite
obtenue est diluée, puis eﬁ%oyée vers le filtre de lavage dit "“filtre
acide" permettant 1'élimination d'une partie des chlorolipgnines et de

l'acide chlorhydrique.

* d) Phase de sodation :

Les chlorolignines sont des composés trés peu solubles dans

l'eau, mais 1ls le sont dans des solutions alcalines, un traitement
alcalin est donc nécessaire pour leur extraction. La dissolution des

chlorolignines s'effectue dans une tour "alcaline'" aprés avoir addi-

tionné une solution de soude (45 g/1). Les produits de cette réaction
sont les chlorosodolignines, composés solubles dans 1'eau, leur &limi-
nation se fait sur un filtre de lavage dit filtre alcalin. Les Tiltrats
de lavages des filtres acide et alcalin rejoingnent les liqueurs noires
du niveau du bac antimousse situé au rez de chaussée (Niveau 0), le tout

est envoyé vers 1'Oued Terrou.

* e) Phase d'épuration :

A sa sortie du filtre alcalin ia pite esl 4 une concentration
de 17 %. Elle posséde encore une coloralion brine et renferme des impur-
tés dlies au sable, les faisceaux de fibres et les incuits.

La phase d'épuration mécanique consiste & éliminer ces impurtécs de la
pate, elle s'effectue en deux stades :

ler stade : Une épuration grossiére ayant lieu dans un tamis vibrant,

permit 1'élimination des grosses buchettes et des incuits.



R S R s T

ALPHA 100%

ﬂ.m_..:m. N N mh_,un....?n__ du w_.onn.nr_. de

Sy AT
uﬂ.ﬂﬂ“ﬂ. et erma n.,'.\ b ! Y %
w Caye i ‘13 .zal.an t A pan 1 wn
I wourub A Tamle ZEL2AD . .‘TR&—W
M_ ~w..ir_,La.

= E: - T | o -
2L
2
i
A
m Waru\ﬂ.b
M Covier da

‘ 4 -
. S i
x N = s ek Sk
2, ﬁ. Fitre Filbra Sikre ia,-rﬁﬁx SRl
0 | 1r, de Al calim ravac i .L_.J..—Fs. wlanc
L.H)n.rlk’\c\.r”

= 4

_ RS T Fr

13
Ee

:

3

3

og:.

I
"
3

__ W&.F anti moushe
i

*Hr pramiar lolundaliment um--]

Twr i&u‘n cme ‘uhnd\;utnt

| R




IS

2éme Stade : Une épuration fine ayant liecu dans des centrifugeurs
appellés trimbeys, permet 1'élimination des fines parti-
cules indésirables comme le sable et les fins faisceaux

de fibres.
*1) Phase de blanchiment :

Aprés cette épuration, on obtient une pite & papier dans le
seul inconvér.ent qui subsiste encore est sa couleur brune qui atteste
encore la présence des composés de transformation de la lignine, son
taux peut s‘élever jusqu'a 6 % pour les pétes chimiques. On continue
pour cela la délignification par un blanchiment sélectif au cours
duquel les derniers restes de la lignine, ainsi gue les autres &liments

~

colorants sont soit dissous soit éclaircis.

L'agent de blanchiment utilisé est 1'hypochlorite de sodium
(eau de javel), son action exige des conditions bien diéterminces car
il peut dégrader la cellulose d'ou l'altération des indices qualitatifls
de la pite a papier.
Le blanchiment se fait en deux stades successifs :
ler stade : La pdte est introduite avec l'agent de blanchiment dans
une tour appellée tour "hypochlorite'". Apric un temps de
réaction (45 mn), elle est amenés vers un filtre de lavage.
2éme stade : L'opération de blanchi ment continue dans deux tours
succéssives. la réaction est plus lente que dans le der
stade, avec un temps de séjour de 6 heures qui assure un
i contact plus long avec 1'hypochlorite de sodiun.
Les 3 lavages de la pate se font avec l'eau blanche venant de 1'atelier

papeterie (environ 30 m3/h) pour chaque lavage).
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On obtient aprés cette phase de blanchiment une pate plus ou moins
blanche, qui est débarassée de tous les produits de transformation de la
lignine. La pAte blanchie et rincée est acheminde par une conduite vers
les deux cuviers de stockage se trouvant dans 1'atelier papeterie.

(pate contenant 5 g de cellulose par 100g 1'eau). X

IT - 2) PROCEDE DE FABRICATION DU PAPTER - ()

IT - 3. 1. Les charges et produits de collape

La pate a papier qu'on obtient ne suffit pas a elle seule
4 la fabrication du papier. D'autres produits jouent un réle important
dans cette fabrication : ce sont les charges minérales, les produits de
couchages et de collage, qui permettent d'améliorer la qualité du papier
en lui donnant certaines propriétés de surface, de porosit{ et de trans—
parance. -
L'atelier papeterie utilise comme charges blanches du kaolin et comme
produit de collage le sulfate d'alumine qui est un composé hydrophobe
i la pate, il permet le dépdt en surface de la feuille de substances qui
obstruent les pores. Les papiers qui ont été collés aptes a 1'éeriture
et & 1'impression.
On ajoute aussi de la pate Kraft comme pitce d'appoint ainsi que la pite

préparée a partir des casses secs.

IT - 3. 2. Apergu sur le procédé de Tabrication du papier

_ La pate A4 papier venant de l'ate'ier cellulose est stockie
dans deux cuviers, ou elle est mise en dirsersion et le plus souvent
soumise a un broyage ou raffinage. On ajoute 4 la pite, les charges, les
produits de collage, l'amidon, ainsi que 12 pite d'appoint,. le tout est
homogéneisé dans les mélangeurs avant d'étre amené dans des cuviers
permettant d'alimenter la machine a papier en continu. Le distributeur
de pite 1l'envoie sur la toile ol une régle la répartit et fixe 1l'épais-

seur de la feuille (g/m?).
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Grdce & cette toile sans fin qui est anim’® d'un mouvement transversal,
les fibres s'enchevétrent et la feuille de papier se forme ct commence
A perdre de 1l'eau.

L'égouttage de 1'eau est favorisée par les cylindres chauffés par la
vapeur d'eau. La siccité du papier en fin de secherie est d'environ

95 %. Le papier est alors enroulé et envoyi vers l'atelier de finition.

|l

IT - 4. BILAN DES FAUX DE L'UNITE CELPAD :

IT - 4, 1. Les besoins en eau :

—_—

Les industries de fabrication de pite cellulosique et de
papier sont parmi les plus grandes industries consommatrices d'eau.

5]

- ~ - e - 3 .
I1 faut environ 100 a 300 m” d'eau pour fabriguer une tonue de papier.

a) Les eaux brutes :

L'unité CELPAP posside actucllement six puits dans deux sont

fornictionnels, les quatres autres sont 4 sce. selon les infermalions
receuillis auprés des travailleurs. Les puits refoulent 1'eau d'uue

: _ o
profondeur de 50 a 100m, leur puissance moyenne est de 220 - 400 w-'/heure

L'eau brute posséde une dureté de 40° frangais (22° allemand).

La consommation moyenne journalidre de 1'unitd en eaux brutes s'dlove

& 8800 ma/j soit 176 m?/tonne de papier.

Normalement 1l'unité.devrait consommer 15000 mj/j d'eau, vu que sa produc-
tion s'éléve & 50 tonnes de papier jour.

La quantité d'eau manquante est compbnsé par la réutilisation des caux
de blanchiment de l'atelier cellulose, et des eaux blanches de 1'atelier

papeterie.
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b) Les eaux adoucies ;

Une certaine quantité d'eaun brutes (20 - 35 %) soni adoucics
par des batteries d'échangeurs d'ions. Ces caux adoucics servent 4 ali-

menter les chaudiéres pour la fabrication de vapeur d'cau.

La consommation en eaux brutes et adoucies est illustrée par le tableau

n° 4

JANVIER FEVRIER MARS

eaux brutes 211.000 192.600 186. 200
(m2)

eaux adoucies 69.800 682200 70.100
(m?)

Total (m?) 280.800 260.900 256.300

moyenne (m?) 9.058 8.99¢ 8.260
|
- R — r I_..__..._.. ——— e

Tableau N° 4 : Consommation en eaws: brutes ct adoucics pendant

le 1er trimestre de 1t'année 1937,

IT - 4. 2. Les eaux résiduaires de 1 'unité :

L'origine des eaux résiduaires résultent des deux principaux

ateliers de pAte et de papier.

a) Atelier cellulose :

Les eaux résiduaires de cet atelier (qui sont rejetées) vro-
viennent des différents phases de fabrication de la pAte, c'est A dire
des opérations successives des lavages effectués aprés la cuisson,

chloration, sodation et blanchiment,
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Les eaux résiduaires de cet atelier sont principalement :

Les lessives résiduaires de cuisson de couleur noire d'on leur nom
de "Jus noir". Elles sc caractérisent par une trés grande concentration
en matiéres organiques (lignine, cellulose, fibre et autre résidus) en
plus d'une quantité résiduelle de soude (3 - 54).

Les daux résiduaires provenant des filtres de lavapges acide ot alealin
qui renferment des substances telles que les chlorolignines, les chlo-
ro50do.digines 1'acide chlorhydrique (HCE) et de la soude. Ces deux
types d'eaux résiduaires rejoignent un bac anti-mousse, situé au rez
de chaussée, ou elles sont mélangies ct rejetées directement par la
suite dans 1l'oued terrou. Comme le¢ montre la figure 3.

La charge polluante de ces eaux est due essentiellement & la lignine
solubilisé au cours de la cuisson alealine et qui se présente de la
sous forme de chrom,phores.

Leurs inconvénients sont nombreux, couleur et odeurs desagréables, o0
apport nutritif pour les alpues et les champipnons, altération de la
transmission de la lumiére, donc diminution de 1l'activité photosyn-
thétique.

* Les eaux résiduaires résultant du blanchiment contiennent une forte
concentration d'hypochlorite de sodium donc de chlore actif, ainsi que
des fibres de cellulose. Une faible partiec de ces eaux est réutilise
dans la tour d'hypochlorite pour diluer la pite, 1l'autre partie csot
emmagaginée dans les bacs en vue d'une réutilisation dans:-lés lavages
de-la .pates

Les différents tyﬁes d'eaux résiduaires de l'atelier cellulosc sont

représentées dans la figure n° 4.
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b) L'atelier papeterie :

Les eaux résiduaires de cet atelier proviennent principalement

feuille de

1Ll

les deux machines 4 papier (MAP) lors de la formation de la

papier. Ce sont donc des eaux d'égouttages qui sont récupirées al
niveau de la fosse sous toile et des caisse aspirantes. Ces caux dites
"planches" sont achéminées vers deux bacs de récepuions appellés bacs

"Rroughton". (voir figure n°5).
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Elles sont ensuites envoyées vers les deux appareils de récupération
des fibres (flottateurs de type S venn Pederson) la majorité de ces
eaux clarifiées.sont envoyées vers 1'atelier cellulose afin d'y étre
réutilisées pour les lavages de la pdte, l'autre partie est envoy e
vers la fosse sous toile pour le maintien de son niveau. Les eaux
blanches sont céractérisées par une forte concentration en fibres, et
des fractions non retenues dans la feuille de tous les produits d'addi-

tion (Kaolin Colle, Sulfate d'alumine, Amidon).

Ces caux sont partiellement clarifiées aprés leur passage dans les
deux flottateurs. Mais le rendement de récupération de fibres de ces
appareils est faible vu que 1l'incuflation d'air n'est pas effectude,
ce qui .confirme la quantité de fibres contenues dans ces eaux sortante

z
des flottateurs, environ 100cm”/1.



FIGURE N° 5
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CHAPITRE TIII -  APERCU GENERAL SUR LE TRAITEMENT DES EAUX BT
LESSIVIE RESIDUATRES DES TNDUSTRIES DE LA
CELLULOSE ET DU PAPIER.

IIT - 1. INTRODUCTION

Le procédé complet de traitement d'une cau résiduaire papétiire
compo%tera de fagon général, un certain nombre d'opérations. Ces opéra-
tions techniques de traitement peuvent elles-meémes otre classces sulvant
la nature de principe mis en oeuvre pour la séparation des impuretés.

On distingue a cet égard les opérations suivantes i

- Physiques : C°s opérations utiliscnt toutes les techniques permettant
1'extraction des charges polluantes en appliquant les prin-
cipes purement physiques (ex 1 décantation, éuntrifugatiou,

filtration,...)

- Physico-chimigues ¢ Adjonction d'adjuvants permettant une géparation

des particules dissoutes dans 1l'eau (ex : coapula-

tion - floculation)

- Biologiques : Traitement par les bactéries afin d'inhiber 1'action
nocive des particules organigues (ex : lagunage, boues

activée, lits bactériens...)

Dans 1‘industrie papetiére, on attache de 1'importance d la récuperation

des matiéres fibreuses qui échappent au cycle de fabrication.
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IIT - 2. FILTRATION SUR LIT PROFOND POUR LE RECYCLAGE DE L'EAU

DANS LA FABRICATION DU PAPIE\.f::\

~ 4

Le recyclage de 1'eau dans le circuit de fabrication du papier
est étroitement 1ié 4 la récupération des fibres, de l'energie et des
produits chimiques.

La filtration sur 1lit profond représente un moyen de recyclage efficace.
Cette technique dans laquelle le mécanisme de Tiltration s'étend sur la
totalité de la profondeur du lit filtrante permet, avec une chute de
pression minimale et & peu de frais, de retenir de grandes quantités de
matiéres en suspension et amener la concentration dans 1'eau des fibres
restantes ainsi rue des matiéres en suspension, 3 des valeurs inférieures
a 1 ppm.

Plusieurs cas d'application de la filtration sur 1it profond de matériausx
granuleux au recyclage d'eau en circuit peuient dtre utilisés, pour cela
nous citons ces deux exemples de possibiliti{s de filtration des caux dans

la fabrication du papier.

Exemple 1 : La filtration aprés flottation

Aprés fermeture du circuit d'eau au niveau de la machine A
ﬁapier, ils procédent au traitement de 1'eau du circuit aprés récupération
des fibres.

Cette récupération se fait pdr le procéde. de flottation :

Les fibres sont entrainées vers le haut par les micro-bulles produites
et peuvent étre é&vacuées comme boues flottantes avec une consistance
supérieur & 4 ¥, 1'élimination des fibres peut atteindre plus de 99 %
elle est trés fortement dépendante des conditions d'explotation de la
flottation,
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L'eau issue de la flottation contient cependant encore une petite quan-
tité de fibres. Les changements qualitatifs et quantitatifls dans 1'eau

(]

du circuit peuvent en outre conduire momentanément & une augmentation de

sa teneur en matiéres solides.

Une filtration correetement dimensionnée: et raccordie en série, peut
alors retenir toutes ces fibres, de fagon que 1'eau puisse &tre recyclée
dans la machine & papier sans risque de colmatation.

I1 est possible de coupler la filtration 3 un autre procédé physico-

chimique, amenant une réduction supplémentaire des maticres solides.

LE Tableau N° 5 indique les résultats d'exploitation obtenus aprés flottation -

filtration
' DATE 18.8.80 19.8.80 15- - 10°- 80 16.10.80
Vitesse de passage
Z
m’ / me. h : 38 16 16
Eau brute
(mg MES/1) 1620 76 15 217211150
Eau filtrée
(mg MES/1) 1250/850 15/17 15 75 43
Flimination (%) 17 L8 81 78 zh 90 81 66 71

TABLEAU N° 5 : Flimination des matiéres en suspension par un filtre 4 deux couches,

aprés recuperation des fibres par flottation.

. . . 5 . o 5
(determination des maticéres en suspension avec filtre de thJ




27

lixemple 2 : La filtration aprés floculation - sédimentation. lorugue 1a

papeterie dispose d'une station d'épuration des eaux usées, il est

avantageux de recycler 1l'eau aprés qu'elle

traitement. Si'l'eau est floculée au moyen de minéraux al

soit passde par diffirents

vorbants on

avec des polyelectrolytes, la salinité s'éléve trés pou .

Ce procédé permet une élimination presque intégral de la couleur et

une élimination jusqu'a plus de 35 % de la DCO.

Les matiéres en suspension résiduelles sort présentes en petite concen-

tration. Des résultats typiques de la fil .ration sont représentés sur

le tableau n° 6,

DATE |
4 5 6 10 11 2 : - 40
JUILLET 1979 2 9 2 o 13 16 17 18
FAU BRUTE 19 18 22 5 17 30 1150 Lo 120 45
me MES /1 |
C e [ 1. £
FAU FILTREE 6 9 2,3 | &,7 3 6 8 5 5 3,9 ¥ D
mg MES /1 " .
[ C 0" 90
TLIMINATION (%) 9k | 79 4o 65 73 97 89 Sk
(

TARLEAU N° 6 : Flimination des MES par un filtre A deux couches.

floculation - sedimentation (determination des

un filtre de };4)

;"\I‘)r:‘: 5

MES avec
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Il apparait que la concentration en matiéres en suspension, aprés la
floculation sédimentation se situe a des valeurs relativement baessc:s
(10 - 4O mg MES/1).

A la sortie du filtre, la concentration =n maticdres en suspension egt .
inférieure & 7 mg/l et aucune fibre n'est plus presente.

En conclusion la filtration est la base du retraitement de 1' eau en

circuit dans la fabrication du papier. Elle peut Stre exploitd ct
optimisée, en vue de l'elimination des maticres solides avec ou sang
floculation additionnelle sur le filtre. Lorsque la filtration est

-~

placée dans le circuit tertiaire, c'est & dire aprés traitement central
des eaux usées, il en résulte un fonctionnement stable et de bonnes
conditions pour ramener 1l'eau epurée biologiquement dans 1'exploitation.

Bre telle eau contient moins de substances organiques solubles est peut

8tre epurée jusqu'a l'obtention d'un nombre de ermes btris faible.

Dans Ble tels cas la filtration est le procédé de base rendant possible
’ ’ . r . - ha § B

le raccordcavee des procédés d'affinage supplémentaires tels 1l'atsorp-

tion, les échangeurs d'ions, en vues de 1l'élimination de certaines

substances solubles.
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IIT - 3. RECUPERATION DES SOUS PRODUITS DANS L'INDUSTRIE DE LA

CELLULOSE ET DU PAPIER.

Les liqueuré résiduaires de 1'industrie de pites 2 papier ectf
en particulier les ligueurs résiduaires de sulfite peuvent 8tre considéries
comme une matiére premiére plutdt que des déchets.

La récupération des sous produits a partir des ligueurs de sulfite est
pratiquée dans de nombreus cas mais le probléme de pollution des eaux
existe toujours.

Nous citons ci-aprés quelques exemples :

* La récupération de la soude contenue dans les lessive de cuisson gue Ge
soit pour le procédé & la soude que le procédé au sulfate. (3)

* Cas des lessibes sulfitées (procédé au bisulfite) dont le traitement
permet la récupération d'alcool methylique de furfurol et du cymen, sOuS

forme pure qui peuvent etre donc vendus. (%)

* La calcination par voie humide est un procédé de valorisation des
lessived résiduaires des procédés au sulfate, par 1 tutiliscation de la
chaleur de combustion. (3)

* I,'cpaississement des lessives (procédé au sulfate) permet leur valori-
sation par production de vapeur et par régénération des réactifs chimiques
d'extraction (ex : la chaux vive Ca0). (2)

* 1a liqueur residuaire de sulfite est un substrat de fermentation dans
1es fermentations aérobies , on produit des levures alimentaires
nCandida Utilis" et "Monilia Murmanica® sont la plus part des temps
cultivées. La teneur en protéine des levures Candida atteint 47 3 55 %.
Elles contiennent aussi de nombreuses vitamines en particulicr la vita-
mine B complexe. D'autres développements importants dans ce domaine scnt

les cultures de champignons comestibles sur la liqueur residuaire de

sulfite (recherches en laboratoires actuellement).



Les fermentations anaerobics inculent lu production d'éthanol par
uSaccharomyces Cerevisia" gui convertit les hexoses en alcool et paz
carbonique. (%)

* A la place de la fermentation alcoolique, on peut aussi, en choisissant
des cultures bactériennes appropriées, réaliser la fermentation lactique
par "lactobacillus pentosus'.

Le rendement doit &tre de 125 Kg d'acide lactique & 90 % de pureté et

20 Kg d'acide acétique par tonne de pite produite. (%)

* Le procédé permettant d'utilisé la lessive épaissie, obtenue a partir
des lessives sulfitées ou des lessives A la soude, comme liant, fizateur
de poussiéres pomr la construction de ro te. (3)

* Le procédé permettant la fabrication d un produit d'addition commercial
pour le ciment Portland (augmente sa pla ticité) & partir des lessives
résiduaires sulfitées. (3) .

* Le procédé de valorisation des lessives sulfitée, permettant la fabri-

cation de furfurdl qu'on utilise dans la construction des routes. (3)
q

TIT - 4. TECHNIQUES D'EPURATION DIES EAUX RESIDUATIRES DES TNDUSTRT RS

DE LA CELLULOSE.

O
]

TIIT - 4. 1. Les eaux de lavapge de la pate et du blanchiment : (

Ceé effluents sont caractérisés par une DBOS faible,
mais dont le volume est important.
Les polluants introduits par ces eaux dans le milieu rccepteur sont
constituées :

* des matiéres en suspension

* des matiéres en solution (minérales et orpganiques)
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IIT - 4, 1. 1, Récupération des matidres en suspension

1 s'agit d'éliminer les fibres. Divers types d'appareil-
pare

lage sont utilisés et fonctionnent suivant des principes divers.

1° Ramasse péte :

L'utilisation des ramasses-pAte est largement répandue dans les
circuits intérieurs des usines. On récueille ainsi la pite 4 1'état
frais, non putrifiée que 1'on réemploie, Dans ces appareils de faible
capacité, l'eau se renouvelle rapidement et 1'enlévement des boues
est rapide.

Dans les usines de fabrication de papier impression et de papiers
fins comme le papier de soie, l'arrorage des ramasse pate par
flottation du type £ veni~ Pederson, Hrofta, Wolf ou Savala, ressoct
tout spécialement.

Ces appareils reccueillent les maticéres fibreuscs rapidement au 1ieu
méme de production.

La teneur résiduelle des matiéres fibreuses obtenue avec ces appi-
reils est de l'ordre de 10 mg/1.

On peut accélérer la flottation par l'addition d'agents de flotta-
tion (colle de résine, surfactants,...) & un pll détermint.

Daus ces appareils, les fibres sont amenées & la surface du liquide

par insufflation d'air comprimé.

2° Trémies de décantation :

Les modéles les plus connus Dunch, Schmidt, Kropp...

Dans ceslappareils la circulation de l'eau est ascendante. Les
fibres se déposent dans la poinfe de la trémie sont renvoyées
continuellement 5 la fabrication (moulins a cylindres). Les moulins
a cylindres devront toujours &tre ramplis, avec l'apport d'eau
chargie de fibres, provenant des ramesses-pite. La décantation des
matiéres fibreuses s'y fait au moyen d'un courant d'eau dirigéd de

bas en haut.




Les matiéres fibreuses retenues a 1l'aide de ces trémies sont de

1l'ordre de 10 mg/l. (6)

3% - Les décanteurs :

Dans les eaux résiduaires de fabrique de cellulose, les
‘matiéres en suspension sont en général éliminées par décantation sans
ajout de réactif, et ne nécessitent pas de filtration comme prétraite-
ment. (%)
Dans 1'industrie papétiére, les décanteurs circulaires sont les plus
utilisés (6), du fait que le principe de répartition hydraulique est
plus satisfaisant qu'ils utilisent un mécanisme de pont racleur.
Ce der nier permet de ramener les boues tassées vers la fosse d'extrac-
tion. Le~temps de séjour est de 2 & 3 heures on peut arriver ainsi en
général a un rendement de 80 & 90 % pour !'élimination de la MES et de
25 a o % de celle de la DBO..
L'élimination des M.E.S est essentielle pour 1'état du cours d'eau et

pour le traitement 4 suivre.

ke - Fpuration physico-chimique :

Des recherches faites par Munteanu et Cute (tous deux de

l'institut de Recherches Hydrotechniques de BUCAREST) sur 1'épuration

des eaux résiduaires provenant de la fabrication de cellulose (procédé
sodique) ont donné les résultats suivants
Les échantillon de l'effluent total, c'est & dire les échantillons de
chaque atelier (blanchiment, lavage, régénération des lessives...)
ont été analysés aprés 1 heure, 8 heures, 24 heures.
* Les résultats ont. été les suivants

pH ¢ * 9 DCO : 1000 mg d'0?/1

MES : 1200 mg/l DBOg: 200 mg d'0,/1

Chlorures 240 mg/1.
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dw b

Les expériences pour obtenir une séparation des M.E.O 1égires ont td
réalisés sur une installation de flottation avec insufflation d'air.

Cette installation comprenait dcs décanteurs radieux d'un diandtres de
S0 métres ét des clarificateurs & suspension.d'un diamctre de 25 metres
pour la sédimentation des suspensions lourdes formées apres la coapula-

tion au sulfate ferreux.

Dans cette installation de flottation, en écartant les suspensions

1épéres, le moussage des eaux a 6té réduit considérablement dans le
décanteur radial, des charges hydrauliques superficielles de plus en plus
srandes de 6,5 a 1375 mjﬂﬂz/h ont été exp/rimentées ce qui fait diminuer
le temps de rétention de 210 mn & GO mn.

On a donc une augmenetation des débits tr: itées des installations de

252 & 316 1/s. Il existe donc une étroite corrélation entre la concen-
tration en M.E.S dans 1l'eau résiduaire soumise A la décantation, la
charge hydraulique superficielle du décanteur et la concentration des
suspensions dans 1'eau décantée.

Ainsi, pour une efficatité de la sédimentation de 90 9%, il faut vetenir
d'aprés les calculs, dans le décanteur, les suspensions dépassant 0,02
cm/s. Ce qui implique qu'a la hauteur utilile du décanteur radial com-
prend une charge hydraulique superficielle de 0,7 mE/mr/h et un déhit
traité de 370 1/s & volume fixé.

Les résultats pratiques obtenus avec le décanteur explrimenté ont démon-
tré qu'une augmentation juéqu'& 1 m}ﬁn%ﬂl de la charge hydraulique
superficielle méme & un débit de 500 /s pour une meéme efficacité de
décantation. Dans la station pilote, le rendement de 1'epuration par le
traitement mécano—cﬁimique sur la réduction des matiéres organiques a
&té supérieur de 5 a 10 9% A celui obtenue au laboratoire. (6).

Dans cet appergu sur les différents traitements préconisés pricidement,
il nous a paru important de noter une auice possibilité de traitements

des matiéres en solutions.,
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ITI - 4. 1. 2.) Matidres en solution :

Les matiéres en solutions, qu'clles soient minérales ou
organiques sont plus délicates 4 éliminer du fait des fnormes volumes
d'eau & traiter (jusqu'a 200 m3/tonne). Do plus,leur faible concentra-
tion interdit 1l'emploi judicieux d'un systime de récuplration rentable.
Alors que les matiéres minérales sont géniéralement inoffensive (eauf les
sulfites et les sulfures); les matiféres organiques qui sont les dirivés
de lignine, hydrates de carbone, par contre, occasionnant les nuisances
citées précédemment.

Leur élimination peut se faire au moyen de plusieurs méthodes mais il

semble que la coagulation donne les meilleurs résultats. (6)

IIT - 4, 2. Traitement des lessives résiduaires :

Nous étudierons le traitement de ces lessives, gui présentent

un degré de pollution dd principalement au procédé de fabrication utilisé

ITI - 4. 2. 1.) Récupération et oxydation de la liqueur noire :

C'est incontestablement le plus efficace pour réduire la
pollution avec un rendement de 96 %. Ce procédé s'applique qu'aux lessive
résiduaires sodiques, car eses lessives ont une teneur suffisamment impor-
tante en matiéres organiques pour fournir les calories justifiant 1'amé-
nagement coliteux des installations. (7).

Nous traiterons sommairement dané ce sous -chapitre la récupération de

la liqueur noire.

III - 4. 2. 2, Les différents phases de récupération

Nous savons que dans le procédé sodique, la paAte liquide
obtenne est lavéa-:plusieurs fois et gu'elle est séparée ainsi de la
liqueur alcaline dont elle est impregnée.

Cette liqueur est appelée liqueur noire et contient de la lignine, des
hémicelluloses dégradés, cette derniére sera dirigfe A la régénération,
ce processus comprend les phases suivantes? (8)

a) evaporation b) combustion ¢) caustification



a) Evaporation :

Pour pouvoir briiller la lessive dans les fours, la teneur

en matiéres solides doit &tre de 50 % . L'évaporation s'effectue dans

les concentrations (évaporateurs ou cuisseurs) & contact direct.

b) Combustion :

La lessive noire aprés 1'évaporation contient 60 - 70 %
de substances organiques et 20 - 40 % de substances minérales. Dans un
processus ce combustion, la partie organique est brulée et la partie
minérale forme le reste fondu qui s'appeile Salin, avec cela, NaOH
(libre de combiné) se transforme en Na, CO3' Pour compléter les pertes
d'alcaline actif, on ajoutecNap SOM qui se réduit en sulfite de sodium
Naes. Na, SO# t 2C ———> Naas + 2 C0,

Ensuite le salin se dissout dans l'eau en donnant la solution appelic
lessive verte (qui comprend tous les sels de sodium).

Pour la combustion, on applique les chaudiéres de récupération (fours)
qui représentent des générateurs de vapeur.

L'obtention de la vapeur est trés importante car la chaudidre de récu-
pération doit assurer les besoins de fabrication de la pite et du papier

comme les matiéres energétiques.

¢) Caustification :

Le but de la caustification consiste & transformer le
carbonate de sodium qui se trouve dans la lessive verte en N-20H.
Dans l'atelier de caustification, on traite la lessive verte par la
chaux Ca (OH)? et on obtient la lessive blanche qui est utilisé de nou-
veau pour la cuisson.

Les réactions principales sont :

Ca0 + 2 H2 0 =—» Ca (OH)E}

Na, 003 + Ca (OH)5 ~=—) Ca CO3 + NaOH

TD
€a 005 ey Ca0 + cO,

On constate que cette récupération est trés onéreuse et nécessite une

certaine dimension de 1'usine.



III - 4. 3. Les Traitements bioloriques :

Les treitements d'épuration par voie biologique sont particulié-
Tendnt adaptés  ‘aux eaux résiduaires de 1'industrie papeterie et plus
spécialement aux effluents provenants de la fabrication de la pite a
papier du fait de leurs teneurs assez élevées en substances organiques
fermentés cibles (hydrates de carbone, acide organiques, composés
hydroxylés) provenant de la dégradation de 1la cellulose et de la lignine,
lors de la cuisson de la matiére fibreuse vigétale.
Le principe de l'épuration bilogique est basée sur l'activité vitale des
microorganismes, et dans une grande mesure des bactéries. La pollution
est attaquée par l'activité des colonnies bactériennes, contenues dans
1'ean A traiter et rendues dynamique par une oxygénation adaptie.
Ainsi, on peut supprimer les matiéres organiguesdissoutes ou colloldriles
par oxydation biologique.
On distingue des procédés biologiques intensifs tels que lits bocti-

ri,,. et boues activées et procédés biologiques extensifs lels que

lagunage aéreé.

III - 4. 3. 1, Procédés biologiques intensifs :

1° - Boues activées :

Le procédé consiste a4 provoquer lc¢ développement d'une culture
bactérienne dispersée sous forme de flocons (boues activées) dans un

bassin brassé et afré (bassin d'aération) et alimenté en eau @ épurer.



Dans ce bassin le brassage a pour but d'eviter le dépdt et d'homogineicer

le mélange des flocs bactériens et de 1'eau usde (liqueur mixte), 1'aéra-
tion, qui peut se faire a partir de 1'oxygéne de 1l'air, voir méme d'oxygcéne
pur, a pour but de dissoudre ce gaz dans la liqueur mixte, afin de répondre
aux besoins des bactéries épuratrices aerobiecs. Aprée un temps de contact
suffisant, la liqueur mixte est envoyée dans un claviflicatour appeld aussi
décanteur secondaire, destiné a séparer 1'eau epurée des boucs. Ces dernieres
sont en partie recyclées dans le bassin d'aération pour y maintenir une
concentration suffisante en bactéries epuratrices. '

L'excédent est extrait du systléme et évacué vers le traitement des boues.

En cas de carences en azote et en phosphore, on peut ajouter ces deux
éléments nutritifs sous forme respectivement d'amoniac et d'acide phospho
rique, mais prendre la précaution de bien les mélanger avec 1'eau usie avant
d'entrer dans le bassin d'aération. (9)

Dans le cas d'une petite station, on peut ajouter périodiquement du phos-
phate d'ammonium. Dans le traitement par boucs activies, les meilleures
performances sont obtenues en maintenant 1'ap:- des boues proportionnel

la charge massique du bassin d'aération. (9).

2° Lite bacteriens :

Le principe de fonctionnement d'un lit bactirien appel fe
quelques fois filtre bactérien, consiste a faire ruisseler les eaux uséos
préalablement décaantées sur une masse de matériaux poreux qui sert de
support aux micro-organismes épurateurs qui y forment un film. Une afration
est pratiquée, le plus souvent par tirage naturel et quelgues fois par
ventillation forcées Cette aération a pour but d'apporter dans toute
1'épaisseur de la masse du lit 1'oxygéne nécessaire au maintien en afrobiose
des bactéries adrobies suivant la nature du matériau utilisé, on peut dis
tinguer
* Lits bactériens a remplis.sage traditionnel (cailloux de mdme pranulométric)

* Lits bactériens a remplissage plastique (tube en polyethyliéne ou plastique)
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Le Tableau n® 7 donne des performances de lits bactériens 3 haute

charge dans 1'industrie de pate a papier. (10).

TABLEAU N° 7

PERFORMANCES DE LITS BACTERIENS A HAUTE

CHARGE D'APRES ECKNFELDER. (10).

N.B : 1 foot = 33 cm (Unité_ britanique)

EADX CHARGE PROFONDEUR D B O BRUTE REDUCTION
RESIDUAIRES HYDRAULIQUE (foot) g/ DED B O ( %)
Cles e CLARIFIE
FABRIQUE 365 18,0 250 75
DE > ) 5
200 21 ’6 250 5
KRAFT
90 21,6 250 7
LIQUEUR b7 18 400 03
NOIRE
EAUX 189 10,8 166 e
126 21 ,6 11*5 =
D'EGOUT _ _
2 i 165 57
126 - 150 o




IIT - 4. 3. 2. Procédés biologigues extensifs :

On utilise souvent le lagunage aéré, qui est un vaste bassin
peu profond, comportant un systéme d'al.-ation artificielle qui assure

L]

1'oxygénation des eaux usées et permet 'e maintenir dans 1'étang un
milieu aerobie. L'aération artificiellc est réalisée goit par insuffla-
tion d'air, soit le plus souvent par dc - aerateurs flottants constitués
par des turbines & un axe vertical porties par des flotteurs.

L'intérét essentiel du lagunage aéré est son fort pouveir tampon, son
exploitation aisé lorsque les eaux brutes son£ peu chaypites en produits
lourds. Suivant 1l'intensité du mélange eau-boue assurée par 1'aération
artificielle, les lagunes aérées sont classées en aerobies ou faculta-
tifs.

Le tableau n°® 8 donne des performances des lagunes aérées.(10).

On "utiliee aussi des étangs de stabilisation, qui sont de vastes
bassins peu profonds.

Cependant, le sygtéme.devient trés efficace si on utilise des &tangs

anaérobies - aerobies comme le montre le tableau n® 9.
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TABLFAU N° 8

PERFORMANCES DES LAGUNES AEREES

D'APRES ECKENFEIDER. (10)

GENRE D'FAU TEMPS DE TEMPERATURE D.B.0 (me/1) " REDUCTION DE
JebDo NE /4
RESTDUAIRE RETENUS (j) (°c) DBO (%)
4 20 - 36 89 Ol
KRAFT
L 26 - 29 Lo 81
2 26 - k0 52 75
COPEAUX DE PATE 10 17 - 20 122 68
A PAPIER JOURNAL
TABLFAU N° 9
ETANGS DE STABILISATION POUR EPURER DES FAUX
RESIDUATRES DE PATE A PAPIER D'APRES PORGES. (11).
GENRE SURFACE PROFONDEUR CHARGE TEMPS DE REDUCTION
']

D' EPANG (ha) (foot) Kﬁ;/ha. J RETENUS (J) DELADBO (%)
AEROBIE 3k 5 120 20 80
ANAEROBIE 29 & 390 18 50
AEROBIE - ;

1000 5,5 31 126 oM
ANAEROBIE
(COMBINE)
M.B : 1 foot = 33 cm.
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IIT - &4, 4, Epuration des eaux rés aaires de

Fabrigues de pate & la :oude :

Pobis préconise, pour l'épuratiun dee eaux résiduaires de
fabriques de pite 4 la soude, un traitement en deux tempes, avec ftlocu-
lation chimique dans le 1ler étage, ct épuration biologique dans le
second.

D'aprés les indications de cet auteur, la floculation par le sul fate
d'aluminium permet de précipiter 48 % des matiéres orpaniques (princi-
palement les substances colorantes provenant de la lignine).

Dans le traitement qui suit, par les boues activées, la DBO5 des eaux
résicuaires est diminuée de 94,5 %. On peut ainsi obtenir un effluent

conforme méme & des conditions sévéres. (3).

IIT - 4. 5. Fpuration chimique des eaux residuaires

de papeterie et cartonneries

Le traitement chimique des eau- résiduaires est effectud
dans des bassins de décantation précéd{ par des bassins mélangeurs
et floculateurs.
Comme floculants, on obtient de bons rf  dtats avec le sulfate d'alu-
minium en association avec la silice ac “vée, ainsi qu'avec des acides
humiques, des sels de fer ou d'autres & nts de precipitation, effec-
tuant, si besoin est, une correction de pH par addition de chaux vive
ou de soude.
Le plus souvent, il faut moins de 100 mg/l de chlorure ferrique, et
au maximum 200 mg/l de chaux vive.
Kominek a obtenu, avec addition de 33 g de sulfate d'aluminium et 10
de gel de silice par mJ d'eaux résiduaires, un rendement d'épuration
de 88 4 97 % (par rapport aux maticres en suspension), ou de 36 & 65 %

(par rapport & la demande biochimique en oxypéne).
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CHAPITRE IV - QUANTIFICATION DE LA POLLUTION DR

\n

L'UNITE CELPAP DE BAB-AIT.

MODE DE PRELEVEMENT

EVALUATION DE LA POLLUTION

RESULTATS DES DIFFERENTES COMPAGNES DE PRELEVEMENTS.
EVALUATION DES RESULTATS D'ANALYSES

CONCLUSION.
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IV - 1. MODE DE PRELEVEMENT

[

La 1ére phase de 1'étude expérimentale a été consacrie a la
connaissance de la papeterie et aux choix des paramétres de pollution.
Ce choix a été fixé suivant 1l'importante des polluants et des possi-
bilités matériels mises a notre disposition.

La technique de prélevement doit €tre étudife avec soin car la repre-

sentabilité de 1'échantillonage est un probléme fondamental qui condi-
ticare les résultats.

Nous avons choisi, aprés avoir constaté que certains points des rejets
Gtaient inaccéssible, d'analyser les échantillons prélevés au niveau

des endroits suivants :

E1: =~ Les eaux du ler et 2éme lavage aprés la cuiscon ;

Jus noires concentrées ;

Baux de press colin ;

Filtre acide ;

Une partie du filtre alcalirn.
E 2 : - Les eaux blanches d& la papeterie

E 2 : - Les eaux de lavages provenant des filtres zcide ¢t alealin,
(eaux du ler et 2&me blanchiment) + les enux provenant d'autr

usagers (les eaux de cuisine, eaux de bloc hygeinique...)
E4 : - Les eaux de lavage provenant du ler filtre de blanchiwment

qui sont récupérées dans un bac qui leur est réservé.

ES Bac des liqueurs noires concentrées.

La détermination des paramitres de pollution en ces différents points
a ét¢ effectude sur un échantillon moyen obtenu par mélange de plu-

sieurs prélévements ponctuels pratiqués au cours de la journre.
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Alnsi, nous avons prélevé A intervalles réguliers, des quantitfs iden-

tiques d'eau que nous avons utilisées pour faire des &chantillons mixtes.

IV - 2. EVALUATION DE LA POLLUTION :

Dans le domaine des caux résiduaires industrielles, la carac-
térisation des effluents fait appel a des paramitres spécifiques qui
peuvent étre phygiques, chimiques ou biologiques. Ce sont les paramdtres
nécessaires 4 1'évaluation des charges des efflucate et de leurs effets
sur les milieux récepteurs. Ils permettent aussi d'avoir une premicre
1dée quant au'. procédés de traitements & mettre en oeuvre pour assurer

une épuration.

IV - 2. 1. Les paramétres physiques :

Les paramétres étudiés sont : la couleur, la tempirature, la

conductivité et le pH.
- La_couleur : C'est le paramétre 1ié au déversement de composés solubles
présentant une coloration marquée. Le dosage des substances colorants
font appel & des techniques d'analyse spretrophot bt eigue.

Le déversement des eaux résiduazires indurtricllec peuvent provoguer une

altération persistante.

- La température : Le contrdle de la temp: “rature est indispensable, parti-
culiérement pour les eaux résiduaires industriclles. Flle Jjoue un rdle

impo ;tant dans le fonctionnement de cert:ins ouvrapes de la chaine de

traitement des eaux usées.

- La conductivité :

La conductivité nous renseigne sur la minfralisation ou salinité rlobal ¢
de 1'eau, et nous donne de nombreux renseignements sur 1'cau A Ctudier.
En effet, la valeur de la conductivité eqt influencie par la force de
l'electrolyte, la nature des ions libéris et leur councentration dans 1+

. P 5
solution. {; '

!
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. : -4 Fpreiy :
- Le pH : La concentration en ions H3 0" dans un milieu influe grande-

ment sur la croissance des microorganiesmes. De plus, des pll trop bas
ou trop élevés peuvent étre néfastes pour les traitements physico-
chimiques et biologiques.

L'étude de ce paramétre permet notamment de voir si les ecaux de 1'ef-

fluent se situent dans une zone de pH corpatible avec une ‘puration

biologique efficace. (13%).

IV - 2.2.) Les paramétres physico-:himiques :

Ils concernent prindipalement les maticres en suspension

décantables ou non décantables.

- Les matiéres solides totales : (i)

L'évaluation de ces matic¢res repose sur trois détermination :
* Le résidu sec total ou matiéres solides totales obtenu par

evaporation et dessication a 105 °C.

* Le résidu sec filtrable ou matiéres en solulion obtenu,
apres Tiltration de 1'échantillon, par evaporation du filtrat (et assd-
chement & 105 °C).

* La difference entre ces deux résidus, correspondant a la
matiére solide en suspension (residu sec non filtrable) (M.E.S).

* 8i en revanche, le residu sec total est porté A une tempéra-
ture de 600 °C (625 °C), une partie est volatisé. La perte de masce
correspond aux matiéres volatiles en suspension (M V 8) clest A dire

les matiéres organiques en suspension.

- Les matiéres décantables et non ‘Gcantazbles

v

Les matiéres décantables repr sentent la fraction des M E &
qui sédimentent pendant un temps donné, :énéralement de 2 heures.
L'essais de décantation est réalisé dane un cdne d'IMHOFF. Leur quantit?
est indiquée sur le volume de la boue décanté, les matiéres décantables

sont exprimées en ml/1.
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Les matiéres non décantables sont, quant A elles, celles qui restent
dans le liquide surnageant et qui seront dirigdes vers le procédé de

traitement biologique ou chimique. (14)

IV - 2. 3.) Les paramétres chimiques :

Ils sont évalués en mesurant la D B 0, la D.CO et le

carbone organique total.

* Demande biochimique en oxyséne (D B Q)

Par définition, la demahde biochimique en oxypéne est la
quantité d'oxygéne nécessaire pour assurer l'oxydation et la stabili-
sation des matiéres organiques présentes dans 1'eau usée. C'est donc,
une mesure de carbone organique biodégradable, et, dans certaines
conditions, des formes azotées réduites contenues dans 1'eau usie.
Par convention, on mesure la D B O & 20 °C, & 1l'abri de la lumicre et

sur une durée de 5 jours. On parle alors de D B O . (9).

* Demande chimigue en oxypgéne (".C.0)

La D.C.0 traduit la quanti- " d'oxygéne nécessaire pour
oxyder chimiquement, sans intervention & microorganicmes, les matidres
organiques contenues dans l'effluent. C'est donc, une mesure de quasi-
ment toutes les matiéres organiques contenues dans les eaux usies,
qu'elles soient en non biodegradables. La D.C.0 constitue un paramétee
important, surtout, pour les rejets industriels 4 caractére toxigue qui
se prétend mal & la mesure de la D.B.O.

La procédure normalisée, pour sa détermination, fait appel 2 une oxy-
dation 4 chaud par le bichromate de potassium en milieu acide fort
concentré (H2 80) A reflux pendant deux heures. On catalyse le proces-
sus par ajeiat de sulfate d'argent.

La D.C.0 présente, cependant, certaines limitations.
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En effet, on peut observer les faits suivants ;
* Certains composés aromatiques résistant 4 1l'oxydation

* Les nitrites interférent, ces derniers peuvent dtre &éliminés par
l'action de 1l'acide sul famique,

* Les chlorures, iodures et bromurc . interfirent également, pour

éviter l'oxydation de ces composts, on 1 s complexe par addition de’
sulfate mercurique.

- Rapport DC 0/D B O :

La D.B.0 d'une eau résiduaire 265t, le plus souvent, inférieure
A sa D C.0. On attache souvent, et 4 juste raison, de 1'importance au
rapport D C O/ D B 0. Ce rapport marque 1l'apport relative des maticres
rapidement diodégradables dans l'ensemble des maticres oxydables.
Lorsque DCO/D505 est inférieur & 1,7, il s'agira d'un effluent biodéora~
dable.
Lorsque ce rapport est compris entre 1,7 et § il s'agira d'un effluent
biodépradable avec des souches sélectionnﬁes.‘Enfin, lorsqu'il dfépasce

5 il s'agira d'un effluent non biodégradable, (14).

- Carbone organique total (C O T)

Bien que le C O T ne compte pus au rang des demandes en oxy-
géne, on peut le placer a proximité de celles-ci, car il correspondd
aussi 4 une approche quantitative de la pautidree organique dont le
carbone est le pricipal constituant.

Le principe le plus courant de la mesure w C 0 T repose sur la combus-
tion des matiéres organiques carbonnées ¢ ns un four A 950 °C, sous un

courant d'oxygene.
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Cette combustion libére du gaz carbonique qui est doué par un

analyseur
aprés combustion de la vapeur d'cau. Cetto

infra-rouge, m'thode nécessite
1'italonnage de 1'appareil avec des solutione de produite

Mirs, aux

concentrations voisines de 1'échantillon A aralyee

IV - 2. 4) Les Nutriments

On entend par ce terme les composés de l'azote et du phos-

phofe qui sont responsables de 1! eutrophis sation des milieux aquatique:s.
IJ

évolution de ces deux principaux composds nutritjfs, permelt de vérifier

1'¢quilibre nutritionnel des eaux résiduaires industrielles, (qui doivent

étre traiter biologiquement) par calcul de certains rapports, comme

D B 0g /N, DB O; /P, D B Og /N /P, ouDcC OM, DCO/P, gquel'ton
trouve dans les différentes bibibliographies.

Dans ce contede les études ont montré qu'un rapport DBO, /‘ /P voicin de

100/5/1 n(mnvL d'assurer un développement normal des ! croorga

épurateurs aerobies.
- L'azote :

L'azote existe dans les eaux ustes, sous toutes ses formes
minérales, NO, , NO . NHq et organique.
L'azote organique et ammoniacal . <ercent tous

deux une
demande en oxygéne importante.

I1 y a lieu d'indiquer que les industries de pites A

papier et papetericn

sont les industries qui rejettent les plus grandes quantitds d'arzote

organique dans les milieux recepteurs. (15)

- Le pbosphore :

Le phosphore est présent dans les eanx réciduaires sous

forme d'orthophosphates, de: phocphures, de diverses combinaicons
minérales, ou cous forme org ganique d'origine industrielle ou biologique.
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La connaissance de la quantité de phosphore contenue dans les eaux
résiduaires permet de vérifier si ce composé ne fait pas défazut, pour

envisager un traitement biologique de ces eaux. (14).

IV - 3. RESULTATS DES DIFFERENTES CAMPAGNES DE PRELEVEMENTS.

. - Premiére compagne du 08.04.90.
Elle nous a permi& de prendre partiellement connaissance de la charge

polluante et des caractéristiques des différents types d'eaux consi-
dérés.
Les résultafs de cette cempagne sont donnis dans le tabléau n® 10

- Deuxiéme campagne du 15.04.90 : Les risultats obtemus lors de
cette campagne sont résumés dans le tablezu n°® 11,

- Troisiéme campagne du 22.04.90 : Les résultats obtenus sont

résumés dans le tableau n° 12,

- Quatriéme campagne du 29.04.90 : Les résultats obtenus sont

résumés dans le tableau n° 13.

- Cinquiéme campagne du 06.05.90 : Les résultats obtenus sont

résumés dans le tableau n°® 14,



TARLEAU N° 10
DE LA CAMPAGHNE
ELEVEMER
E1 E2 E3 24 55
TEMPERATURE ( °C ) 29,4 23,1 26,8 29,0 37,5
pH 11,6 7.3 9,7 10,2 12,8
CONDUCTIVITE (ws/cm) 5,1 2,8 3k - 6,3
MES (mg/l) 5740 1180 1975 550 1480
MVsS (mg/l) 2100 - 1300 - 725
MATTERES DECANTABLES (cm2/1) 5,8 k.0 4,3 8,1 2,9
CHLORURES (mg =1/1) 940 725 975 630 215




TABLEAT N° 11
TYPE D'EAU - = z:
PARAMETRE i e 22 2 Z
DE POLLUTIOHN
TEMPERATURE ( °C ) _ 1.6 5 9.1 54 5 ﬂ
31,0 . 2249 29,1 €0, 2 =0,0
PH 2,3
2 .._,u_\h ﬂum 0‘@ AO_O ;Mw;q

CONTCUCTIVITE (ms/cm) 5,8 3,3 547 . e _ 7,6
MES (mz/1) 10650 2100 5560 1420 2560
MV S (mg/1) 8170 975 3830 430 1345
M D (cm?/1) . 6,4 - 2.9 S -
D.B.O5 (£20./1) - - 620 292 =

D.C.0 (mz 04/1) 15900 1440 5850 2200 -
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TABLEAU N e Ry fria e b
RESULTATS DE LA 32me CAMPAGNE
]
DE PRELEVEMENT 22/04%9
TYPE D'BEAY
DADL IR - ey W3
LEAMSTRE 51 e &2
e s s
Ul;.w .TC.LLLM\_FHGWA
MM NAMmMITT T ' - - ”~ - ol s
TEMPERATURE ( °C ) 33,0 25,4 20,2 27y
oH 11,9 731 9,8 10,5
jorys ) i ] 1

CONDUCTIVITE (ms/cm) 5,2 - 3,1 =

350 1030 | k160 1090

=
n
~
=
p -
=J

(@]
U

450 2400 : 666

-
<2
tn
—
3
St
£
O
co
@)

DBO (mg 0,/1) 1100 280 150 =

D.C.O (mg om\C 10820 1255 7100 1800

CHLORURES (mg C1-/1) 1050 830 1150 05
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RESULTATS DE LA Y“ime CAMPAGUH
™Y Ty T -~ S Sl S e
DE PRELEVEMENTS 25/2% /1990
D'EAU
e e ] T - TVr ol s
‘e L AN ad d B ables II.\. 7 rn_\
DE POLLUTION
T AT TV —_— ~ 0
TEMPERATURE ( °C ) 20,5 22,k 26,3 27,9 28,0
&-m S ._O_m qEioh

D.C.O

CHLORURES

(ms/cm)
(mg/1)
(mg/1)
(cm?/1)

(mg0,/1)

(mg ON\HV
(mg C1=/1)

9520
4350

6,4
910

9625

1010

995



RESULTATS DE 1A Same CAYPAGNE
: DE PRELEVEMENT : 06/05/1990
TYPE D'EAY A
PARAMETRE E1 =2 Bz E 1035}
DE POLLYLIC By
TEMPERATURE ( °C ) 25,5 25,7 28,1 28,0 L5,0
pH 12,3 7235 11,6 10,3 7559
CONDUCTIVITE (ms/cm) 6,0 3,1 3,8 - -
MES (mg/1) 16900 - 5100 845 2210
MVS (mz/1) 10580 - 2250 212 1200
MATIERES DECANTABLES (cm2/1) - = o 3 -
DB o\nv Qmom\b 1250 = = 340 -
DCO ng 05/1) 16300 1475 6900 1600 L8500
CELORURES (mg C1-/1 1020 870 1100 650 220
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IV - 4 - EVALUATION DES RESULTATS D'ANALYSES :

A l'issue de ces 5 campagnes, nc s constatons certaines

fluctuations des paramétres de la pollutior ies eaux résiduaires de
1'unité.

L'interprétation des résultats d'analyse po ¢ les différents paramdtres

de pollution étudiés est ;

*

Les plus hautes températures éont celles gqui sont relevées
de 1'effluent du bac des liqueurs noires (elle atteint parfois 46 °C).
Ces températures élevées sont dues au fait que la cuisson se fait & une
température de 90 -~ 100 °C. Sinon les autres valeurs restent inféricures
a la norme (T = 3000)
*.E-}l:

La totalité des rejets ont un pl généralement alcalin, ceci
est du & la forte concentration de la soude rejetie dans l'eau residuaire.
Par contre le pH de 1l'effluent E2 est pratiquement necutre et se trouve
donc dans les normes (5,5<pH <£8,5)

* Matiére en suspension :

.Fﬂles sont en teneurs trés importantes, constituées en grande
partie de :
(=) fines particules d'écorces provenant ¢ la chambre de¢ broyage,
(-) fibres et particules de fibres en prov nance de la tfabrication.de
la p&te a papier,
(-) matériaux de recouvrement et de rempli sage tels que tale, argile,
carbonate de calcium, dioxyde de titane en provenance du procédé de

fabrication du papier.
Les plus fortes teneurs sont celles observics dans les caux du type K.

Les valeurs trouvées sont nettement suplriecures 4 la norme
qui est de 30 mg/l.
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* Matiéres décantables

Fllescsont en quantités importante; surtout dans les eaux de
type E1, (ce sont surtout des incuits et des fibres). Ces tencurs {levies
en maticéres décantables, peuvent &tre réduites par une simple décantation,
ce qui permettera de réduire d'une maniére appriéciable la charge polluante

des eaux résiduaires.

*DB 05 4

L'existence de substancas-inhihitr‘cos, telles que les chloro-
lignines a un effet direct sur la croissance des bactéries et fait que
les valeurs obtenues sur la D.B.Og apparaissent plus faibles qu'elles ne
le sont en réalité, (un essai d'estimation de la D B 0. des liqueurs
noires concentrées a été impossible). i ‘

I (e (01

Les valeurs de la D.C.0 sont comprisecs entre 1255 et 48500 mg9/L

Flles demeurent fortement élevées et dépassent de trés loin la norme de
rejet fixée & 90 mg 02/1.
La valeur 48500 mg 02 /1 correspond & l'effluent des liqueurs noires
concentries (ES), car celui-ci renferme beaucoup de maticres orpaniques
jusqu'a 50 % environ.
Le rejet de degrés élevés de substance en D.C.0 peut riduire 1'approvi-
sionnement en oxygéne dissous du milieu récepteur, pour cela il cot

indispensable de traiter 1l'effluent avant rejet dans la rivicre.

Les Chlorures :

les teneurs en chlorures des efflu.nts E1, E2, EZ et El sont

1 L]
trés 6levées, en effet la pAte & papier suvit mne chloration au contocl
du HCL, ainsi qu'un blanchiment. Quant au :ojet Ef, lcs chlorures sont
en faible quantité.
Nous r-em«'..trquons que ces valeurs sont nettements supdricur a celle Tixce

par la norme: de rejet qui est de 100 g/l .
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IV - 5. CONCLUSION.:

Les analyses effectuées sur les caux résiduaires de 1o
papeterie de BABA-ALI nous conduisant A dée: ser quelques constations
qui nous permettent ddappréhender le deprd o pollution.

L'évaluation des résultats d'analyse nous r v&le que la plus part des
paramétres étudiés présentant des valeurs 1. sgement supérieurcs aux

normes de rejet imposées par la législation.

Il ressort aussi du résultat des analyses que la liqueur noire a
laquelle donne lieu le procédé de cuisson contribue d'une fagon prépon-
dérante 4 la quantité totale de la pollution issue de 1'unité.

La coloration foncée de 1'eau et la forte D.C.0 sont dans la plus part

des cas les conséquences du rejet des eaux résiduaires.

De ce fait une épuration poussée est indispensable afin de ramener les

teneurs a des valeurs acceptables.
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CHAPITRE V - ESSATS DE TRAITEMENT AU TLABORATOTRE.

*) INTRODUCTION

V - 1. THEORIE DE LA COAGULATION - FLOCULATION
V - 1. 1.) La double céuche
V - 1. 2.) Le potentiel zdta
V - 1. 3,) Destabilisation des par icules
V - 1. k.) Mode opératoirke de 1a coagulation - floculation
V - 1. 5,) Les paramétres de 1'eau influengant la coagulation -

floculation.

V - 2. MISE EN OEUVRE ET DESCRIPTION DE T.'RSSAT
DE COAGULATION - FLOCULATION.

V - 3. TRAITEMENT DES LIQUEURS NOIRES
V - 4. TRAITEMENT DE L'ENSEMBLE DES FAUX RESIDUATRES.

V - 5. CONCLUSION
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INTRODUCTION :

Avant rejet dans le milieu naturel , lcé eaux usées d'une
fagon générale doivent en principe, satisfaire aux normes de rejet
fixées par la légistation, ceci, afin de répondre aux exipences de
protection de 1'environnement. Cet objectif peut -&tre atteint en procé-
dant a 1'épuration systématique des effluents d'origine domestique ou
industrielle. Si le premier type d'eaux résiduaires se préte bien 4 un
traitement "classique" paf voie biologique, ceci n'est pas le cas des
eaux usées industrielles qui, de par Leur diversité et la compléxité de
leur composition, exigent une étude préalable approfondie avant d'opter
pour la chalne de traitement adéquate.

On dispose pour 1'épuration des eaux résiduaires de fabrication de pa-
pier, de procédés physico-chimiques et biologiques, qu'il faut adapter
de cas par cas aux propriétés particulieres de 1'eau gu'il s'lagit: a
traiter. |

Les effluents de la papeterie de Baba-Ali & 1t caractiériscs par une trés
forte D.C.0 et une coloration brunitre trés arononcée,

Dans le but d'4liminer cette coloration et minuer la charge en DSC.LO,
nous avons opté pour un procédé de traiteme: rhysico-chimique en

l'occurence la coagulation - fluculation, qui ser

ol

y appliquée A 1'effluent
brut (des eaux du. type~ E1) ainsi que pour 1'enscmble des eaux résidu-
aires de 1'unité, a 1'échelle de laboratoire.

L'efficacité de traitement sera suivie au moyen de deux paramctres

la D.C.0 et la densité optique.



V - 1) THEGRIE DE LA COAGULATION - FLUCUTATION :

La coagulation et la floculation sont des traitements physico-
chimiques de l'eau. Ils ont pour effet de créer des agrégats facilement
séparables. Le choix du coagulant est determiné par la nature de 1'eau
a traiter, le résultat recherches, le mode de séparation utilisé, (par

exemple : la filtration) etssurtout le cofit qu'il represente (16)

¥ - ¥ -1, 1. La double couche :

Les particules sont souvent chargées négativement, charge

primitive dans lavnature, dont 1l'origine peut-étre :
( -) Absorption d'ions, préférentiellement les aaluos
(-) Tonisation de groupes chimiques & la pour de la particule.
(-) Tons formés par réaction entre la particule et le liquide.
Autour d'une particule chargée, les charges électriques se repartissent
en deux “ouches

* une couche fixe d'ions de sipgne contrairc 4 celui de la particule
appelée couche de LTERN.

* Une couche diffuse de contre ions se rarefiant avec la distance
déformable et mobile, c'est la couche de GOUY.
L'importance relative de ces deux couchies dépend, d'une part de la charge
primitive et d'autre part de l'agitation thermigue, donc de la température

Cette agitation tend & réduire 1'importance de la couche fixe et a4 dilater

la couche diffusé. (14).

V - 1. 2.) Le Potentiel Zéta :
C'est le potentiel qui prend une particule ou plus ginérale-
ment un colloide lorsqu'il est mis en suspension dans un milieu aqueux.
Ce potentiel est crée par l'environnement du colloTde, el c'est une

caractéristique de la stabilité de la suspension.




vl
g - 4ITe q Z2 : poten el Zéta
. D
D : Cte. ¢ .electrique
q : charge mobile par unité de
et mi=0 8 3
)L surface

e : épaisseur effective de 12 couche
diffuse

m : mobilité electrophordtique

j.l_ : viscosité dynamique.

V - 1. 3.) Destabilisation des colloides :

Le principe fondamental de la destabilisation des colloides reside
dans la faculté de réduire voir annuler le potentiel Zita des particules.
Pour vaincre ce potentiel il existe deux possibilités

* En ajoutant des réactifs minéraux contenant des cations multiva-
lents qui seront adsorbés au niveau de la surface collolidale.
Nous assistons a une neutralisation de charge clectrique appeléc coapgu-

lation.
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* En ajoutant dcs réactifs, de haut pelyméres orpganiques appelés poly-
electrolytes qui permettent de rassembler les colloides non seulement
par réduction de charges électriques, mais &galement par des cffets de

pontage entre colloldes c'est la [loculation.

-'Les coagulants sont des produit qui neutralisent la charge
de surface des matiéres en suspension. Le: COMPOSES Jeg plus frique-
ments utilisés comme coagulants sont des : :ls minlraux, les ccls de

fer et d'alumine et ce pour des raisons &conomigues. (16)
i

- Les floculants sont des produits susceptibles de former des

ponts interparticulaires, conduisant & l'zgglomérationr des flocons et

o
e

la capture des fines particules. Parmi les floculants utilisdés, nou

citons : { 15

La silice activée, polyméres organiques, etc...

g

V- 1. 4.) Mode 6Eératoire de la coarulation floculation :

La coagulation - floculation est employdée pour le traite-
ment de beaucoup d'eaux residuaires industrielles, en particulier celles
des pates et papiers.

Quand le test est bien mené, d'importantes informations peuvent &tre
retenus pour aider 1l'ingénieur de processus a proposer un nouveau
mode de traitement, & améliorer un procéd’ déja existant ou 7 optimiser
un traitement de coapulation - floculation. (9).

L'essai de coagulation floculation s'effectue en ? Ctapes @

- Un mélange rapide pour la de. =bilisation
- Une agitation lente pour la oculation

- Une décantation des [locs au ‘ond.
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a) - Détermination de la bonne dose do coarul ants

(ou floculants) :

C'est un paramétre essentiel pour la destabilisation dos

colloides ; une surdose peut empécher la formation des flocs.

b) - Temps et vitesse d'apitation :

En introduisant le coapgulant dans ~ ‘eau, on préc&de a une agi-
tation rapide pour la dispersion et 1'homogei sation de la suspension.
Une agitation trés intense empéche 1'agrﬁgafion des particules tandis
qu'une agitation prolongée conduit systématiquement 4 la restabilisation
du systéme agrégéh,

La durée et 1l'intensité de 1l'agitation doivent ¢tre déterminfes expéri-
mentalement pour chaque eau, avec ses propres caractéristiques physico-

chimiques.

V - 1. 5.) Les paramdtres de 1'eau influencant 1a coarulation -

floculation :

La coagulation - floculakion sont conditionnées par 1'eau 3
traiter et sa composition, cela nous conduit A montrer les différents

paramétres qui entrent en jeu :

* Le pH joue un rdle trés important et détermines la nature du coa-
gulant a employer, influe sur la dose procurant un effet donné et recher-
ché, influe également sur la quantité résiduclle de coagulant restant
dans 1l'eau aprés traitement et conditionne 1= cinétique de la formation
de flocons. (En bref dans chaque cas donné e pour chaque coagilant il

existe un pH optimal ou tout au moins des 70 25 de pH optimal).
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* Une température élevée favorise le proces. us

* La présence de boues preformées ne Jouent pas le rdle favorable au
ler stade de 1'hydrolyse des réactifs et de leurs actions complexes

sur les matiéres a éliminer.

* La nature des matiéres & éliminer joue un rdle tros important, les
suspensions minérales étant aisement floculées A partir d'un certain
seuil minimal dont la valeur n'est pas proportionnelle a la quantité de
matiéres en suspension, par contre les colloTdes organiques, la colora-
tion demandent des quantités importantes de réactifs qui croissent &
peu prés porportionnellement a la quantité de maticéres indésirables &
extraire.

Les suspensions minérales sont peu solubles & 1l'emploi de réactifs Xy -
dants, alors que l'dpplication de ces derniers est quelque fois indig-
pensables d un stade préliminaire 4 1'introduction de réactifs de coa-
gulation proprement dits. (1)

V - 2) Mise en oeuvre et description ¢ : 1'essai de coapulation -

floculation

Le but recherché dans 1'essai ¢ - coagulation - floculation
est d'obtenir la dose optimale du coagulant, celle-ci correspond. aux

meilleurs rendements d'élimination des paran tres de pollution considirés.

- Matériel utilisé : L'essai de floculation appelé "JARTEST", cherche &

reproduire a toute petite échelle des processus complexes de coagulation
et de la coalescence.
Cet essai a été effectué au moyen d'un floculateur de laboratoire qui
permet de réaliser simultanément cing essaic sur 500 ml d'eau usde.
Pour nos essais de coagulation nous avons utilisé

* Le chlorure ferrique (Fe Cl1., GH.,0)

- e
* Le sulfate d'aluminium (A1, (SOQ)3, 18 H50)
* et le sulfate ferreux (Fe £0y, 7H,0)

Les coagulants utilisés, ont été préparés en solution de 10 %.
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MODE OPERATOIRE :

- Remplir chaque bécher de 500 ml d'eau u ‘e,

Ajouter le coagulant sous une agitation apide d'environ 2 mn,

- Procéder & une agitation lente pendant .. mn environ,

Enfin, laisser décanter pendant 20 mn environ,

Prelever un certain volume de surnageant pour effectuer les

dosages des paramétres de pollution retenus.

Nous avons suivi- systématiquement le PH, la D C O et la densité optique

(D. 0). Ia méthode de mesure de la D.C.0 est décrite au chapitre

- Annexe - , quant 4 la densité optique, elle a été déterminée a 1'aide

d'un spectrophotométre i la longueur d'onde de 720 n.n (12)

V - 3) TRAITEMENT DES LIQUEURS NOIRES :

Le tableau n® 15 donne les valeurs de différents paramdtres
de pollution, parmi lesquelles ; la température, pH, DCO, DBO5, 1'azote

et les orthophosphates, avant l'essai coagulation - flooulation.
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TABLEAU N° 15

VALEURS DES DIFFERINTS PARAMETRES DE POLLUTT ON

AVANT L'ESSAT DE COAGULATION - FLOC ULATTON

(Eaux du type E1)

PARAMETRES VALEUR
Température (°C) . 77
pH 12, 4
Densité optique 0,668
MES (mg/1) 11140
MVS (mg/1) 6520
DB 05 (mg 0,/1) 2070
DC O (mg 0,/1) 21052
Orthophosphates (mg P/1) 0,45
Ammonium (mgN/1) 2535
Chlorures (mg C1=A) 875

—
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V - 3, 1.) Résultats et interprétations de 1'essai de

Coagulation - Floculation par Al (soh)

2

"~ Le tebleau n° 16, nous donne les valeurs de la D.C.0 ¢t la densité
optique aprés l'essai de coagulation - floculation et ce, pour les
différentes doses en coagulant.,
Par contre le graphe'® 6Y donne les variations du pH en fonction de la
dose de coagulant utilisé constaté au cours de 1'essai (voir figure n°® 6).

En reprenant les valeurs de la D.C.0 et de la D.0 avant traitement, nous

avons déterminé le rendement sur chaque paramitre considiré, que

L

> nous
avons reporté dans le tableau n® 17

Nous avons représentés graphiquement la variation de 1l'efficacité
d'élimination sur la D.C.0O et la D.0, en fonction des tencurs en sulfate
d'aluminium. (voir figure n® 7 et 8).

En vue des résultats obtenus, nous constatons que les meilleurs rendements

sont obtenus pour une dose de sulfate d'aluminium équivalente & 27 ml/1,

ce qui correspond & 2,3 g/l de AL, (Soh)3'
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TABL

TVp
A

U N 16

RESULTATS OBTNUS APRES L'ESS

COAGULATION FLOCULATION "LIQUEURS NOTRES!

ind e d

AT DR

ose de coagulant (g/1) pH final D.C.0 (mg® /)
1,5 5y 15955
1,7 5,14 12961
1,9 5,02 12631
2.0 4. 91 11124
2,1 4,75 9750
2 5 | b.63 8288
2.3 4,56 6h26
2,4 4,88 7978
2.5 5.20 9307
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TABLFAU N° 17

POURCENTAGES D'ELIMINATION DE LA D.C.0 ET DE LA

COLORATION APRES COAGULATION - FLOCULATION

Dose de coagulant (g/1) E (D.c.0) % E (D. 0) %
1,5 24,2 21,4
1,7 | 33,7 2
1.9 40,0 454
2.0 47,2 62,1
2,1 53,7 75,8
2,2 60,6 Tt
2.3 69‘5 SO|1
> b 5 62,1 76,6
2,5 55,8 212

- ' o o 4= T A,y e L]
D.C,0 ( avait ceazulatien ) ¢ 2 I052 g O,

- -~
D ( avant ceagulatien ) 0.0608
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En effet a cette dose le sulfate d'aluminium, conduit 3 des

résultate satisfaisantes vue que 1l'efficacité d'élimination est de

69,5 % pour la D.C.0 et 80,1 % pour la coloration.

- Flimination des matiéres organiques lors de la coapulation

A la dose optimale, un essai d'estimation de la DBO_ du liquide
,-)
de séparation a donné la valeur : 1255 mg 0,/1.

Le pourcentage d'élimination de la DRO, est
i -

2020 - 1255 _ =g
2070

E((MB 05) % = 3294

%7 soit,

%D B 05 =

Ainsi, la coagulation - floculation par le 1fate d'aluminium conduit
A une précipitation de 40 % environ des mat res organigues.
En conclusion, pour le traitement des "liqu (rs noires!" de 1'unité de

BABA-ALIL, nous recommandons l'utilisation dec Al, (ﬂoh) 3 une dose do

>
2,2 g/1, vu les considérations suivantes :

- Rendements d'élimination acceptables,

- et surtout disponibilité au niveau de 1l'unité, vu que ce réactif
est aussi utilisé comme agent de recouvrement pour la fabrica-

tion de papier.

V - 3. 2. Résultats et interprétation de l'essai de coagulation -

Floculation par les sels de fer :

Pour l'essai de coagulation - floculation par FOSOQ, 7.0 et

Fe Cls, 6H20 nous avons choisi des doses allant jusqu'a 7 g/1. Nous

avons constaté au cours des essais, que la coloration des éaux résidu-

aires devient plus intense et que la coagulition ne s'était pac opérde.

e



MEINCK a.montré que, dans le cas des caux résiduaires de fabriques
de pdte au sulfate et de pite de paille, les sels de fer ne convier-
nent pas pour ces eaux vu qu'elles contiennent des tannins et ceux-

ci forment avec:le fer des tannates de fer qui génent la floculation.

V - 4, TRAITEMENT DE L'ENSEMBLE DES EAUX RESTDUATRES

Nous avons réalisé un essai sur un Achantillon mixte regrou-
paﬂt toutes les eaux usées de 1l'unité. Le mélange a été effectué
dans des proportions bien déterminées, terant compte du fait que
les débits ne sont pas les mémes pour les 4iffirents rejets 4 savoir

E1, E2 et E3.

Ces débits sont évalués a ; (1’
= 548? m3/,] #
" E3 = 2500 m”/
E2 = 2082 m”/j

Les proportions pour 1'échantillon mixte ont été de 5,51 d'eau usée

de E1, 21 de E2 et 2,51 de E3.

Le tableau n° 18, donne les valeurs de différents paramétres de

pollution, avant 1l'essai de coagulation - floculation.
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TABLEAU

VALEUR DE DIFFERENTS PARAMETRES DE POLTUTION

AVANT L'ESSAI DE COAGULATION - FLOCULATION

(ECHANTILLON MIXTE)

PARAMETRES VALEUR
Température (°C) 28,3
pH 11,42
Densité optique 0,62!
MES (mg/1) 8280
MVS (mg/1) 990
PAERS: (mgd1) 1445
P CO (mg05/1) 16290
Orthophosphates (mgP/1) 0,18
Ammonium (mgN/1) 13,2
Chlorures (mg c1™/1] 1190

L'opération de coagulation - floculation a été rémliséedans

les mémes conditions que les '"liqueurs noires'.
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- Interpretation des résultats : :

Les résultats sont données dans les tableaux n® 19 et 20
illustrés par les figures 9,70 et 11. _
Nous avons choisi les mémes doses en coagulant pour A > (Roh)z‘
C'est a dire (15, 17, 19, 20, 21, 22, 2%, 24, 25 ml/1l) que lu‘”liquuur
noir", car celle-ci représente la pollution la plus importante dans
cet échantillon.
Nous constatons d'aprés les tableaux que les bons rendements aussi bien
pour 1a:D.C.0 que pour la densité optique sont obtenus pour une.dose de
sulfate d'aluminium équivalente & 21 ml/l, ce qui correspond a 2,1 g/l

de Alp (Soa);

En effet A la dose de 2,1 g/l la teneur résiduelle en D.C.O est de 4826
mg O5/1, ainsi le rendement est de 70,4 %

(La D.C.0 avant coagulation était de 16290 mgoz/1)

Quant & la densité optique, cette méme dose en coagulant conduit a

1t&limination de 82,1 % de la coloration.

V - 5. CONCLUSION :

Nous ' ecommandons 1l'utilisation de ATP (SOM)V A une dose de
! - 2
2,1 g/1 et d'appliquer la coagulation - floculation a l'ensemble des
effluents de cette unité, que de l'appliquer aux "liqueurs noires'

seulement.

Vu que la dilution apportée par les eaux usées E2 et E? diminue la dose

optimale en coagulant.
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TABLEAU N° 19

RESULTATS OBTENUS APRES L'ESSAT DE C.F

POUR'L'ENSEMBLE DES EAUX RESIDUAIRES!

Dose de coagulant(g/1l)| pH final D. C. 0 (mg O,1) D.O
155 5,07 | 10695 0,422
1,7 4,95 7k 0,259
1,9 4. 82 7995 _ 0,258
2,0 b, 73 6477 0,163
201 L 52 4826 0,112
252 4,71 7220 0,159
21e 4,95 8177 0,207
2,k - = =
2,5 - - -
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TABLEAU N° ;

)
(@)

POURCENTAGES D'ELIMINATION DE TA D.C.O
ET DE LA COLORATION APRES I.'ESSAT DE C.T

" ENSEMBLE DES EAUX RESIDUAIRES "

Dose de coagulant (p/i) E (D. C. 0) % E (. 0 ¥
115 }haj EO|?
1.7 41,8 L2 6
1,9 50,9 20,7
2,0 60,2 73,9
2yl 70,4 32,1
?-,2 DT 1}16
2,3 49,8 66,9
N3B: D.C.0 ( avent ceagulation ). I6 290 . 0,/3
0.0 ( avant ceagulation ) : 0,625
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CHAPITRE VI - CONCLUSION ET RECOMMANDA'TTONS

L'objectif de notre étude consistait A une contribution &
1'amélioration de la qualité des eaux résiduaires rejetées par 1'unité
CELPAP de BABA-ALI.

Cette derniére consomme, en effet, une quantité d'eau considérable

(225,1 mj/tonne de pdte produite et 59 mj/t de papier) dont la majeur

partie est rejetée sous forme d'effluent trés pollufe.

Les résultats oblenus a 1l'issue des analyses des différents rejets de
l'atelier cellulose, ont montré que ceux-ci présentaient des caractiéris-
tiques de pollution-dépassant largement la norme admissible.
Actuellement 1l'unité de production de Baba-Ali par 1'intermédiaires de
ses liqueurs résiduaires provoque la dégradation du milieu environnant
d'une part, et des pertes de réactif de cuisson d'autre part.

L'atelier cellulose rejette environ 90 % de la quantité totale de la

pollution issue de 1l'unité de Baha-Ali.

I1 va sans dire que la teneur en D.C.0 se trouve fortement éleviée (a)lant
jusqu'd 20 g/1) alors que la teneur, en oxyyrine dissous du cours d'cau

eet plus réduite, son pouvoir autoépurant cst insignifiant.

L'effluent rejeté dans le milieu naturel renferme ¢galement une forte

teneur en M.E.S.

La vétusté de certaines machines ne fait par ailleurs gu'augmenter les
charges polluantes puisque les installations datent des annfes 1940 -
1950 et sont en ce qui concerne l'atelier cellulose dans un état défec-

tucux.

La réutilisation des eaux de blanchiments de l'atelier cellulose dans le
procédé de fabrication (lavage) sans un traitement préalable entrainant

des pertes en fibres de bonne qualité pouvant c.;ywi 2 lz production de

la pate & papier.



Nous recommandons que soit réalisé

* Une décantation pour les eaux du Cype E1, E2, E? dans le but de

réduire les maticres en suspension.

Une flottation pour les eaux du type E% en voie de récupérer les

fibres cellulosiques.

* Et une neutralisation dans le but de reajuster le pH 4 la zone admis-
sible.,

Nous estimons qu'il est possible, dlaprés les résultats donnés par nos

essais de traitement au niveau de laboratoire, de traiter les liqueurs

noires par coagulation - floculation.

L'utilisation du sulfate d'aluminium comme coapulant semble am

la qualité de l'effluent.

“liorer

Enfin, nous pensons que le traitement des eaux résidunires de L'unité

de Baba-Ali est subordonné & plusieurs aspects :

¥ Au niveau de 1'usine, les responsables doivent se soucier de la modar-
nisation progressive du matériel de 1'usinc (atelicr cellulose et
papeterie)

*

Comme mesure interne, nous citons épalemen 1la récupfration et la
génération des lessives noires, néanmoins i 1'ital actuel ce systéme
ne peut &tre appliquable A Baba-Ali ¥u que sa production ne dipasse

guire 4O tonnes de pate A papier par jour.
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METHODES DE L'ANALYSE DE L'EAU

Détermination de la demande chimique en oxygéne. (section 508 A,

standards methodes, AWWA, APHA et WRCF 1980)

Dosage des chlorures par la méthode de MOHR, (12)

Détermination des matiéres décantables. (172)

Détermination des matiéres en suspension par filtration. (1?)
Déterminution des matiéres volatiles en :uspension. (17)
Dosage de l'azote ammoniacal par la méthode de NESSLER. (18)

Détermination de la demande biochimique ¢n oxygéne. (19)

Dosage photométrique des orthophosphates. (20)




I - DETERMINATION DE LA DEMANDE CHIMIQUE EN OXYGENE

PRINCIPE

Dans des conditions bien définies, certaines matidres contenues
dans l'eau sont oxydées par un excés de bichromate de potassium, en
milieu acide et en présence de sulfate d'argent et sulfate de mercure.
1'excés de bichromate est dosé par le sulfate de fer ot d'ammonium (SFa)
REACTIFS :

* Eau distillée fraichement préparée.

Sulfate de mercure cristallisé

Solution sulfurique de sulfate d'argent 2 0,66 %

* Solution de S.F.A (0,25 N)

Solution de bichromate de potassium (0,25 N)

Solution de ferroine : dissoudre 1,485 g de TI-10 - phénanthroline

et 0,695 de sulfate de fer dans 100 ml d'eau distillée.

MODE OPERATOIRE :

* Introduire 10 ml d'eau 4 analyser dans un tube de 250 ml ou, eventuel-

lement, une méme quantité de dilution.

¥ Ajouter 0,2¢ de sulfate de mercure cristallisé

* Ajouter 5 ml de solution de bichromate de potassium, puis 15 ml de
solution sulfurique de sulfate d'argent.

* Chauffer pendant 2 heures a 120 °C.

* Laisser refroidir, diluer a 70 ml avec de 1l'cau distillée. Ajouter
quelques gouttes de solution de ferroine.

* Déterminer la quantité nécessaire de solutic 1 de SFA pour obtenir le
virage au rouge violaceée.,

* Procéder aux mémes opérations sur 10 ml d'eru distillée.



EXPRESSION DES RESULTATS :

La demande chimique en oxygéne (D.C.0) exprimée en mg d'oxy-
géne par litre est égal A :

8000 . (Vo - Vi). Tega
v

Vo : Volume de SFA nécessaire a 1'essai A .lanc (ml)
Vi : Volume de SFA nécesasaire au dosage (: )
V : Volume de la prise d'essai (ml)

Tsta @ Titre de la solution de sulfate de fer et d'ammonium.

2 - DOSAGE DES CHLORURES PAR LA METHODE DE MOHR :

PRINCIPE :

Les chlorures sont dosés en milieu neutre par une solution
titrée de nitrate d'argent en présence de chromate de potassium. ILa fin
de la réaction est indiquée par 1l'apparition de la teinte roupe cuiug-
téristique du ﬁhromate d'argent.

REACTIFS :
- Acide nitrique pur
- Carbonate de calcium pur
- Solution de chromate de potassium a 10 %

- Solution de natrate d'argent N/10.

MODE_OPERATOIRE :

Introduire 100 ml d'eau a analy -r, préalablement £iltrée,

dans un esten-meyer de 250 ml.



Ajouter 2 & 3 pouttes d'acide nitrique pur puis une pinciée de
carbonate de calcium et 5 gouttes de solution de cliromate de potassium
a 10 %. Verser alors au moyen d'une burette la solution de nitrate
d'argent, jusqu'a apparition d'une teinte rougedtre, qui doit persister

I & 3 minutes. Soit V le nombre de ml de nitrate d'argent.

EXPRESSION DES RESULTATS

Pour une prise d'essai de 100 ml : Vx 10 x 5,55 donne la teneur
en chlorures, exprimée en mg de C1- par litre d'eau, et V x 10 x 5,85

donne la teneur en chlorures exprimés en mg de Na Cl par litre d'eau.

5 - DETERMINATION DES MATIERES DECANTABLES : (20)

PRINCIPE :
Un certain volume d'eau est abondonné au repos pendant 2 heures.

La quantité de matiére décant'é. est déterminde par volumftrie,

MODE OPERATOIRE :

- -

Passer 1'eau sur un tamis & maillese de 5 m de ¢dté. L'homo-

geiniser et verser 1 litre dans un cbne d'IMICIT maintenu vertical A
1'abri de la lumiére et de la poussicére. Au bout de 45 minutes, imprimer
au cdpne deux ou trois mouvements brusques alternatifs autour de son axe,
les matiéres adhérant aux parois de détachent.

Effectuer une premiére lecture aprés une heure de sédimentation. Puis une
deuxiéme aprés 1 heure 20 minutes. Au bout d'une heure 45 minutes de
decantation, imprimer de nouveau au cone les mémes mouvements de rotation
que precedement.

Effectuer une nouvelle lecture aprés 2 heures.

S1 le niveau arrive entre deux graduations, la teneur en matiéres sédi-

mentable est le volume correspondant A la graduation inférieure.



EXPRESSION DES RESULTATS :

Les résultats s'expriment en ml de matidres décantées pour

un litre d'eau.

4 - DETERMINATION DES MATIERES EN SUSPENSION PAR FILTRATION :

PRINCIPE :
L'eau est filtrée et le poids de matiéres retenues par le

filtre est déterminé par pesée différentielle.

MODE OPERATOIRE :

Laver le disque de filtration A4 1'eau distillée, le sécher
(105 °C) jusqu'a masse constante, puis le peser a 0,1 my prés apres:e
passage dissicateur. Le mettre en place sur 1'équipement de filtration.
Mettre en service le dispositif d'aspiration ou de pression. Verser
1'échantillon (V) sur le filtre. Rincer la fiole ayant contenu 1'eau 3
analyser avec 10 ml d'eau distillée.
Faire passer sur le filtre cette eau de lavage.
Laisser essorer le filtre, sécher a 105 °C.
Laisser refroidir au déssicateur et peder 4 0,1 mg prés, jusqu'l poids

constant.

EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur de 1l'eau en maticéres en suspension (mg/l) est donuie

par l'expression : 1000 (Mi - Mo)
: V

Mo : Masse dm disque filtrant avant utilisation (mg)
Mi : Masse du disque filtrant aprés utilisation (mg).

V : Volume d'eau utilisée (ml) qui doit &tre d'au moins 100 ml



5 - DEPERMINATION DES MATIERES VOLATTLES BN

CUSPENESION : (17)

PRINCIPE :

Une certaine quantité d'eau est évaporée dans une capsule
tapée. Le résidu désséché est ensuite pesé. Celui-ci incinéré & 550 °C +
00 °C est également pesé. La masse des matidres volatiles en suspension
est déterminée par pesée différentielle.

APPAREILLAGE

* Une étuve & 105 °C
* Un four a 550 °C.
* Un déssicateur.

MODE OPERATOIRE

Placer un volume d'environ 100 ml d'échantillon dans unc
capsule de porcelaine séche et propre. Assécher le résidu 2 - 2 heures
a 1'étudge (105 °C). Refroidir au dessicateur environ 70 minutes. Peser
& poids constant. Calciner le résidu 2 heures au four (55 Pc).

Refroidir au dessicateur. Peser A poids constant.

EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur de l'eau en matiérec volatiles en suspension
(mz/1) est donnée par 1'expression

1000 (Ma - Me),
v

r..u!a .
Me

Masse du résidu désséché (mg)
Masse du résidu calciné (mg)
V : Volume d'eau utilisé (ml)



6 - DOSAGE DE L'AZOTE AMMONTACAL PAR LA METHODE DE NESCSLER - (18)

PRTNCIPE :

Le réactif de NESSLER (iodo-mermurate de potassium alcalin)
en présence d'ions d'ammonium est décomposér avec formatéun d'iodure de
dimercuriammonium jaune - brun, soluble en faible concentration, qui
se préte au dosage photométrique entre 400 et 500 n.m. des ions ammo-

niums.

REACTIFS

* Réactif Ee NESSLER ajouter par portion 12,5 ; de Hg 12 rouge 4 une
solution de 9,77KI dans 15 ml d'eau distillée, aprés dissolution verser
le liquide lentement dans une solution froide de 27,5 g de Na OH dans
75 ml d'eau distillée. Compléter & 100 ml par 1'eau distillée ot tenir
a 1l'obscurité. U tiliser le surnageant.

* Tartrate : une solution de 10 % de tartrate de uodium et potassiun
est conservée avec 0,5 ml de réac£if de NESELER alcalin par 100 ml.

Utiliser le surnageant clairs

* Solution étalon & 1 g/l d'azote auquelle on ajoute de l'acide
q

sulfirique concentré & raison de 0,8 ml H2 soy/litre.

ETABLISSEMENT DE LA COURBE D'ETALONNAGE :

>

Par dilution de la solution étalon, préparer en flacons jaug
de 50 ml numérotés, 5 ou 6 solutions contenant entre O et 0,1 me/1
d'azote ammoniacal. ‘

Introduire ensuite dans chaque flacon suceessivement : la solution de
tartrate (0,5 ml) et 1 ml du réatif de NESSLER. Laisser au repos pendant
10 minutes & 1'abri de la lumiére. Effectuer les lecturcs au spectroplio b~

métre & la longueur d'onde de 410 nm. Construire la courbe d'italonnage.



MODE OPFRATOIRE :

Dans une fiole jaugée de 50 ml, introduire successivement : la
solution A analyser, son volume ne dépassant prs 25 ml, 0,5 ml de tar-
trate, de 1l'eau distillée jusqu'a 35 - 40 ml, ariter pour bien homopei-
niser la solution et ajouter rapidement 1 ml de réactif de NESSLER,
immédiatement agiter et compléter avec de 1l'eau 4 50 ml. Laisser la

i
solution au repos pendant 10 minutes & 1'abri de la lumicre.
Mesurer 1'absorbance & 410 nm contre le blanc des réactifs. Se reporter

=Y

a la courbe d'étallonnage.

FXPRESSION DES RESULTATS :

La courbe donne la teneur en azote ammoniacal exprimie en my

dans la prise d'essai de l'échantillon,

7 - DETERMINATION DE LA DEMANDE BIOCHIMIQUE. EN OXYGENE : (19)

PRINCIPE :

Par demande biochimique en oxygéne (DBO), on désigne la quan-
tité d'oxygéne moléculaire dissous consommé dans les conditions d'essai
aprés incubation durant 5 jours, a 20 °C et dans l'obscurité, par les
mi¢rooganismes pour les dégrader en les oxydant, les maticres organiques
contenues dans 1l'eau. La mesure de la quantit’ d'oxyicéne consomméc est
suivie dans une solution ensemencée ou non.

La méthode de dilution convient bien pour lz dftermination de la ﬁﬂoﬁ
dans les eaux fortement polluées.

Ces eaux sont diluées avec une eau riche en oxygeéne et dans laquelle
la consommation d'oxygéne a cessée.

Cette dilution doit &tre effectuée a un tel degré qu'zprés la durde
d'incubation et de consommation, il reste au moins 2 mg d'oxypéne par

litre d'eau._



REACTIFS .
* Solution de prhosphates : dissoudre 8,5 de P{I-I‘_.‘J PQ,Jr 3 21,758 de

K2 HPOQ, 33,4 g de NaHPO4, EHEO et 1,7 ¢ de NHMCL dans un litre d'eau

distillée, (pH = 2.2)

Solution de sulfate de magnésium & 2,25 ¢ de MeS0y, 7H50

Solution de chlorure de calcium & 2,75 % de Ca Cl1,

t Solution de chporure de fer 4 0,25 % de FeCl,, 6”2 ¢

EREPARAQTON DE L'FAU DE DILUTTION H

L'eau utilisée doit étre exempte d'ions d'argent et de cuivre
ainsi que de chlore efficace.
Ajouter & un litre d'eay distillée, un ml de chacune des solutions ci-dessus
Lieau de dilution aingi obtenue doit &tre aéric plusieurs fois Jusqu'a
consommation d'oxygéne. Flle est conservée A l'abri de la lumiére & 20 °c,

Cette eau de dilution doit Btre utilisée dans les 24 heures,

MODE OPERATOIRE :

Mettre un volume conmu d'eau a analyser dans une fiole joupfe
compléter avec 1'ean de dilution, Homogeiniser. Vérifier gue le pll est
compris entre 6 et 8, Remplir complétement un flacon avec cette solution,
Bien boucher en evitant la formation de bulles d'air, Préparer épalement
deu¥ autres dilutions Successives.

Agiter fortement le p.emier échantillon. Les deus autres tchantillons sont
conservés dans 1'obscurité a 2000,
Mesurer 1'oxygéne dissous subsistant au bout de 5 jours. Pratiquer un esent

temoin en dosant 1'oxygéne dissous dans 1'cau de dilution.




LXPRESSION DES RESULTATS :

| La demande biochimique en oxygéne, e:primée en mg O par litre

de 1'eau, pendant 5 jours est égale A

DBO5=F(T0-T5) i ) (DO—D5)

Do : teneur en oxygéne (mg/l) de 1'eau de dilution au début de 1l'essai

D5 : teneur en oxygéne (mg/l) de 1l'eau de dilution au bout de cing jours
' d'incubation.

o * teneur en oxygéne (mg/l) de 1'une des-dilutions de 1'échantillon au
début de l'essai,

‘I'5 ¢ teneur en oxygéne (mg/1l) de 1l'une des dilutions au bout de cing
Jjours d'incubation

F ¢ facteur de dilution

8 - DOSAGE PHOTOMEIRIQUE DES ORTHOPHOSPHATES - (20)

PRINCIPE :

En présence en excés d'une solution d'acide sul furique de
molybdate d'ammonium, les orthophosphates conduisent 3 1la formation d'un
complexe qui, en présence de chlorure stanneuy, est réduit. Le cowps
obtenu est stable et soluble dans l'eau. Il est color® en bleu avec un
large maximunldlabaqrption entre 500 - 750 nm.

REACTIFS
* Réactif de molybdate : 25z de (NHHJC Mo? Oy, 40 dane 175 m
oy - - * . .
d'eau 280 ml de Il, 20, concentré dans 400 ml d'eau distillé . Refroidir

mélanger et porter & un litre

* Réducteur : 2,5g de SnC12 ; 2H20 dans 100 ml de plycirine.



ETABLISSEMENT DE LA COURBE D'ETALONNAGE 3

Par dilution des étalons, préparcr des échantillons contenant

entre O et 2 mg/l de phosphore (Pdﬁ) dans des flacons de 100 ml. Ajouter
successivement en agitant aprés chaque addition 4 ml de rlactif de

molybdate et 10 gouttes du, réducteur.

Attendre 10 - 12 mn puis effectuer les leclures * o

* au spectrométre A la
longueur d'onde de 660 nm en cuve de 1 cm. Construire la courbe d'étalo-
nnage.

MODE OPERATOIRE :

Introduire 20 ml d'eau A analyser filtrée ot neutralisée d

ans
unc fiele de 100 ml. Ajoutér &% ml de mdybdate et 0,5 ml de réducteur,
agiter et compléter le volume d 100 ml avec 1'eau digtills.

Attendre 10 - 1Z mn puis effectuer la lecture

au spectrophotometbre A
la longueur d'onde de 660 nm en cuve de 1

ci. Tenir compte de la valeur

lue pour le temoin. Se reporter & la courbe d'étalonnage.

EXPRESSION DES RESULTATS

Pour une prise de 20 ml, la courbe d'talonnage donne dircc-

tement la teneur en POE- ou en phosphore cxprimic en wz/l d'ecou.
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