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CITATION

« La théorie, c'est quand on sait tout et que rien ne fonctionne. La pratique, c'est quand tout
fonctionne et que personne ne sait pourquoi. Ici, nous avons réuni théorie et pratique : Rien

ne fonctionne... et personne ne sait pourquoi ! »

Albert Einstein
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RESUME

Les rejets de I’industrie textile constituent d’énormes nuisances pour la vie aquatique et pour
la santé humaine, du fait de la présence de différents colorants en fortes concentrations dont la
faible biodégradabilité rend les traitements biologiques difficilement applicables. Cette étude
présente la conception d’un systéme continu d’élimination de colorant par Fenton hétérogene
en utilisant la latérite et des solutions aqueuses de bleu de méthyléne pour une premiére
évaluation des performances. La latérite locale utilisée provient de la commune de Pabré. Sa
caractérisation réalisée par DRX a confirmé 1’existence de Goethite a au moins 18,4% et qui
sera utilisé comme catalyseur dans ce procédé. Un réacteur a lit fixe continu a été
dimensionné en fonction des parametres cinétiques préalablement déterminé par des
expériences en mode batch et des contraintes imposés par le dispositif expérimental. Les
résultats du dimensionnement ont permis de déterminer un volume de réacteur catalytique de
557 mL, une épaisseur du lit catalytique de 5,71 cm et un temps de passage de chaque
molécule de bleu de méthyléne d’environ 3h 42 min. Les résultats des tests d’efficacité
épuratoire du réacteur révelent pour un volume traité de 5 Litres a 60 mg/L de bleu de
méthyléne, une adsorption entre 77,74 % et 63,22 %. En présence d’H2O2, on obtient un taux
d’élimination entre 97 % et 98 % du bleu de méthylene, confirmant une contribution effective
du procédé¢ Fenton hétérogéne dans 1’¢limination du colorant entre 20 % et 35 %. Ces
résultats expérimentaux sont supérieurs au taux d’élimination prévu par le modéle, ce qui
confirme sa validit¢ méme si d’autres parametres pourront €tre pris en compte pour ameliorer

la prédiction de ces performances.

Mots-Clés

1- Réacteur a lit fixe

2- Procédé Fenton hétérogene
3- Bleu de méthyléne

4- Laterite
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ABSTRACT

Textile industry discharges are enormous nuisances for aquatic life and human health, due to
the presence of different dyes in high concentrations whose low biodegradability makes
biological treatments difficult to apply. This study presents the design of a continuous dye
disposal system by heterogeneous Fenton using laterite and aqueous solutions from methylene
blue for an initial performance evaluation. The local laterite used comes from of the commune
of Pabré. Its characterization by DRX confirmed the existence of at least 18.4% Goethite,
which will be used as a catalyst in this process. A continuous fixed-bed reactor was sized
according to kinetic parameters previously determined by batch mode experiments and
constraints imposed by the experimental device. The sizing results determined a catalytic
reactor volume of 557 mL, a catalytic bed thickness of 5.71 cm and a passage time of each
methylene blue molecule of approximately 3h 42 min. The results of the reactor purifying
efficiency tests reveal an adsorption between 77.74% and 63.22% for a treated volume of 5
Litres at 60 mg/L of the methylene blue. In the presence of H,O>, a removal rate between 97%
and 98% of methylene blue is obtained at the same wavelengths, confirming an effective
contribution of the heterogeneous Fenton process in dye removal between 20% and 35%.
These experimental results are higher than the elimination rate predicted by the model, which
confirms its validity even if other parameters can be taken into account to improve the

prediction of these performances.

Key words

1- Bed packed reactor

2- Heterogeneous Fenton process
3- Methylene Blue

4- Laterite
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LISTE DES ACRONYMES

AO - Acide Orange

2AP : 2-Aminopyridine

BM : Bleu de Méthylene

CAG : Charbon Actif en Grain

CAP : Charbon Actif en Poudre

CCl : Chambre de Commerce et d’Industrie du Burkina Faso

Co : Concentration initiale du bleu de méthyléne mg/L
CcoT : Carbone Organique Total

DBOs : Demande Biologique en Oxygene durant 5 jours

DCO : Demande Chimique en Oxygeéne

dp : Diamétre équivalent des grains de catalyseur mm
DRX : Diffraction des Rayon X

Fe . lon fer ferreux

Fe¥* - lon fer ferrique

K : Constante de vitesse apparente

LBEB : Laboratoire Biomasse Energie Biocarburants

LEHSA : Laboratoire Eau, Hydro-systeme et Agriculture

Lmin : Epaisseur minimale cm
MES : Matiere en Suspension

mM : millimole

Mt /an : Milliard de tonnes par an

OH’ : Radical hydroxyle

POA : Procédés d’Oxydation Avancé

TNT : Trinitrotoluene

T : Temps de passage min
UE : Union Européenne

UN : United Nation

uv - Ultra-violet

Volcat : Volume de catalyseur mL
Vis : Visible

VVH : Volume par volume et par heure min
[AB] : Concentration d’alimentation de AB mM
pcat : Masse volumique du catalyseur Kg/m?
A : Longueur d’onde nm
Ximax : Conversion maximale %
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INTRODUCTION

Contexte général et problématique

La ressource en eau est une veritable richesse, a la fois précieuse, fragile et limitée, qui doit
faire 1’objet d’une gestion cohérente et rationnelle. Sa disponibilité ainsi que son abondance
jouent un réle fondamental dans le développement et 1’évolution des sociétés (Haddou, 2010).
La disponibilité des ressources hydriques peut étre aussi liée a la qualité de I’eau, étant donné
que la pollution des sources hydriques peut exclure différents types d’utilisation (UN Water,
2017). En effet, ces usages (domestiques, industrielles ou agricoles) requiérent tous en
abondance une eau de qualité. Ainsi, la protection de I’environnement exige une attention
particuliere a I’égard des activités industrielles qui, en raison des procédés de fabrication et de
transformation de la matiére premiére en produit fini, utilisent de grandes quantités d’eau et
générent par la suite des rejets polluants d’une extréme diversité. Parmi les industries
consommatrices d’eau en grande quantité, on trouve celle du textile ou les secteurs de
teintures, de I’impression ou du finissage du textile y occupent une place de choix. Selon la
Banque Mondiale, la consommation d'eau spécifique pour la teinture varie de 30 a 50 litres
par kg de tissu en fonction du type de colorant utilisé et sont responsables de 17 a 20% de la
pollution d’eau dans le monde (Kant, 2012).

De grandes quantités de colorants sont produites et appliquées annuellement dans de
nombreuses industries, y compris les industries textiles, cosmétiques, du papier, du cuir,
pharmaceutiques et alimentaires (Hai et al., 2007). Il existe plus de 100 000 colorants
disponibles dans le commerce dont la production mondiale annuelle est estimée a plus de
8.105 tonnes (Mansour et al., 2011). D’apres la Chambre de Commerce et d’Industrie du
Burkina (CCI), la quantité de colorants importée au Burkina-Faso est de 79 tonnes en 2012.

Il faut noter que, la présence méme de traces de colorants dans I'effluent est trés visible et
indésirable (Hao et al., 2000). Ainsi, la libération d'eaux usées colorées dans I'écosysteme est
une source remarquable de pollution esthétique, mais aussi d'eutrophisation et de perturbation
de la vie aquatique (Gemeay et al., 2003). A cet effet, limiter I’impact de ces eaux usées sur la
sant¢ et I’environnement par le développement des procédés d’oxydation avancés (POA)
semble étre d’excellentes méthodes de traitement des effluents contenant des colorants, et une
alternative viable aux procédés déja utilisés. Au cours des derniéres années, les POA ont regu
une grande attention pour I'élimination des toxiques, des produits chimiques récalcitrants, des
colorants et autres contaminants provenant des égouts et eaux usees (Khataee et al., 2011;
Nitoi et al., 2013).
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L’un des POA particuliecrement prometteur est celui basé sur le réactif de Fenton, qui est
une technologie éprouvée et efficace pour la destruction d’un grand nombre de polluants
organiques (Arnold et al., 1995). Les POA sont basés sur la génération d'espéces hautement
réactives, qui réagissent sans discrimination avec une grande quantité de composés, a un taux
de réaction élevé (Lucas and Peres, 2006; Pera-Titus et al., 2004). Le procédé Fenton utilise
les ions ferreux comme catalyseurs qui réagissent avec 1’eau oxygénée et génerent ainsi des
radicaux hydroxyles OH®° possédant des propriétés oxydantes puissantes (Spacek et al., 1995).
Le procédé Fenton homogene présente de nombreux avantages tels que la haute performance
en matiére de décoloration, la capacité dans lI'oxydation d'une large gamme de contaminants,
ainsi que la simplicité et le faible colt (Bigda, 1995). Il peut également fonctionner a
température ambiante et a pression atmosphérique. Cependant, un inconvénient important de
ce procédé homogene est la concentration élevée de fer qui reste en solution a la fin du
traitement. Les concentrations typiques sont de 50 a 80 ppm pour les procédés par lots, ce qui
est nettement supérieur a la limite de 2 ppm imposée par les directives de I'Union européenne
(UE) (Sabhi and Kiwi, 2001). Afin de remédier a ces inconvénients, d’intenses activités de
recherche se sont focalisés sur le développement d’une alternative attractive qui est le Fenton
hétérogene. Le procédé Fenton hétérogene utilise un catalyseur solide comme source de fer
dans la réaction. Récemment, des travaux de recherche ont montré les potentialités de la
latérite, comme catalyseur dans le procédé Fenton (Khataee and Pakdehi, 2014). La latérite
recouvre 33 % des continents et se retrouve surtout dans les zones intertropicales a 1’instar du
Burkina Faso. Cette étude s’inscrit dans la continuité des travaux de recherche exploratoire
initiés a 2iE depuis 2013 sur 'utilisation de la latérite comme source de fer et catalyseur
hétérogene pour le procédé Fenton (DA, 2015; KOFFI, 2015; Maba, 2014). Ces travaux ont
permis de démontrer que la latérite du Burkina Faso peut étre utilisée pour catalyser la
dégradation du bleu de méthylene, utilisé comme polluant modéle, par un procédé Fenton
hétérogéne en mode batch (réacteur fermé). Afin de pouvoir envisager une application
industrielle de ce procédé, il convient d’étudier son comportement en fonctionnement continu.
L’objectif général de cette étude est de concevoir un systéme en continu pour 1’¢limination de
colorants bleu de méthylene par procédé Fenton hétérogéne en utilisant la latérite locale.
Spécifiquement il s’agira de :

e Dimensionner un réacteur continu a lit fixe de type piston, simple et performant ;
e Tester les performances épuratoires du pilote mis en ceuvre en utilisant un colorant

modele dans les conditions optimums.
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Le présent rapport présente la synthese de notre démarche et des résultats obtenus. Il est
structuré en trois (03) Chapitres: le premier chapitre propose, a travers une synthése
bibliographique, un état des lieux des connaissances sur le sujet, des généralités sur les
effluents d’industries textiles ainsi que les différents procédés de traitements qui y sont
appliques. Le deuxieme chapitre présente les conditions expérimentales, décrie les techniques
analytiques utilisées pour la réalisation de 1’étude et expose les étapes du dimensionnement du
réacteur a lit fixe. Le troisieme chapitre est consacré a la présentation des résultats du
dimensionnement et des tests réalisés pour vérifier son fonctionnement. A la fin de ce rapport,
la conclusion rassemble les résultats essentiels et les perspectives proposées pour des voies

possibles de poursuite des investigations.
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CHAPITRE I: SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Ce chapitre va consister a faire une revue bibliographique approfondie portant sur le

traitement des colorants d’effluents d’industries textiles par procedé Fenton hétérogeéne.

.1) LES COLORANTS

1.1.1) Historique
Les découvertes archéologiques ont montré que 1’art de la teinture et par conséquent la
connaissance des colorants remonte aux périodes les plus reculées de la prehistoire (Zollinger,
2003). Le premier écrit faisant référence a l'utilisation de teintures naturelles est daté de 2600
ans avant Jésus Christ.
A partir du XIXe siécle, les colorants de synthése ont progressivement supplanté les colorants
naturels. Les recherches menées depuis le milieu du XIX® siécle, ont débouché sur la
fabrication de trés nombreuses familles de colorants, ou 1’on trouve souvent des imitations de
la structure chimique des colorants naturels. Cette recherche a joué également un réle
important dans I’essor de la chimie organique et dans la compréhension de la nature des
molécules (Bafana et al., 2011). Par ailleurs, des colorants naturels organiques ont été
appliqués, surtout dans 1’industrie du textile. Ces colorants sont tous des composés
aromatiques qui proviennent essentiellement des plantes, tel que 1’alizarine et 1’indigo
(Welham, 2000).
Néanmoins, 1’industrie des colorants synthétiques a débuté véritablement en 1856 quand le
chimiste anglais W. H. Perkin, dans une tentative de synthese de la quinine artificielle pour
soigner la malaria, a obtenu la premiere matiere colorante synthétique qu’il appela "mauve"
(aniline, colorant basique). Suite a cela, de nouveaux colorants synthétiques commencent a
paraitre sur le marché. Ce processus a €té stimulé par la découverte de la structure moléculaire
du benzéne en 1865 par Kékulé (Samiha Hammami, 2008). En conséquence, au début du XXe
siecle, les colorants synthétiques ont presque complétement supplantés les colorants naturels

sur le marché.

1.1.2) Définition d’un colorant
Un colorant est une substance colorée qui peut étre fixée sur un substrat et lui communiquer
sa coloration (Noroozi et al., 2008). Le traitement qui conduit a ce résultat est appelé suivant
le cas: teinture, impression, peinture, enduction, ou encore coloration dans la masse. La
fixation du colorant a lieu par adsorption, création de liaisons chimiques ou par simple

adhésion dans le substrat (Guillemonat and Traynard, 1970).
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1.1.3) Nature des colorants

Les colorants se distinguent par leur aptitude a absorber les rayonnements lumineux dans le
spectre visible (380 a 750 nm) (Mansour et al., 2011). La couleur est intimement liée a la
composition et la structure des molécules du colorant. C’est ainsi qu’en 1978 le chimiste Witt
avait constaté que les colorants comportaient dans leurs molécules des groupements dits
« chromophores » présentant des instaurations et des systémes conjugués. Ces groupements
apportaient la couleur, mais pour l’intensifier et pour que le produit ait des propriétés
tinctoriales, il fallait encore que la molécule chromogéne comporte d’autres groupements dits
« auxochromes » ((Flandrin-bletty, 1991). Les chromophores et les auxochromes habituels
sont résumes dans le Tableau 1 ci-dessous.

Tableau 1 : principaux groupes chromophores et auxochromes, classés par intensité décroissante
(Guivarch, 2004)

Groupes chromophores Groupes auxochromes
Az0 (-N=N-) Amino (-NHy)

Nitroso (-N=0) Méthylamino (-NHCH3)
Carbonyl (=C=0) Diméthylamino (-N(CHs).)
Vinyl (-C=C-) ou méthine (>C=) Hydroxyl (-HO)

Nitro (-NO2) Alkoxyl (-OR)

Thiocarbonyle (>C=S)

En général, comme le montre la Figure 1, les colorants constituent un assemblage de

groupements chromophores et auxochromes (Chergui, 2010).

Exemple:
Chromophore
N
5
* Bleu de méthylene
" C
(Colorant cationique) ey ~N 45_"# N™ Hs
CHs GI™ CHs

Groupes auxochromes

Figure 1 : Exemple de groupe chromophore et auxochrome dans la molécules de BM
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1.1.4) Classification des colorants

La classification des colorants la plus utilisée est celle du Colour index qui répertorie la
majorité des colorants mis sur le marché. Certains auteurs tels que Seyewetz and Sisley
(1896) ont regroupé les colorants d’aprés leur constitution chimique, en tenant compte de la
nature des chromophores qui les composent: groupement azoique, anthraquinone,
triarylméthane et phtalocyanine (Annexe 1). D’autres comme Mansour et al. (2011), ont
regroupé les colorants d’aprés leur technique d’application : colorants anioniques (acides, a
mordant-acide, directs, réactifs, de cuve, colorants au soufre) ou cationiques (basiques)
(Tableau 2).

Tableau 2 : principale classe d'application des colorants, leurs affinités pour les fibres textiles et

autres utilisations (Samiha Hammami, 2008).

Classe Affinité pour les Nature chimique Exemples
tinctoriale fibres et autres
utilisations
Colorants Nylon, la laine, la Azoigues,
acides soie, le papier et le Anthraquinones, racus— e g 2
cuir triphénviméthanes,
nitro et nitroso Acid orange 7
Colorants  Papier, acryliques, Diphénviméthanes,
basiques polyester, encres triarylméthanes
cyanines, azoigues,
xanthénes, oxazines .
et anthraquinones Rhodamine B
Coton, ovlon, la ,_ . i ——
C_nluranl::a vizcose, le lin, le "‘.3”1.‘1‘%‘3& E:fL.,-"a o "-.,g
directs . i stilbéniques, N P
cuir, la soie et les - ﬁ( 2.5 CCr
fibres polyamides ~ ro o o o o
-/ phtalocyanines
Direct Red 23
r Pl et I o PN
Colorants Le pnl;-_esteﬂr, ﬁ,b Tes Arzoiques, A L
dispersés cellulosiques(acetate anthraquinoniques L ao It ]
et friacetate), les . : T T T
fibres de polyamide nitro - et s e =
) naphthoquinone Disperse hlue 1
DOMa
Colorants  Fibres polvamides. Azoigues et d
a mordant laine anthraquinoniques reoe— N"u--@--ﬁu >
au
Ehmm €) Mordant orange 6
o
Colorants  Fibres cellulosiques  Anthraquinoniques et —— i ~
de cuve indigoides [ ~ } B [—
Indigo
Colorants  Fibres cellulosiques, Azoiques, T~ e
réactifs coton, lin, laine, soie  anthraquinoniques, LA T ——
et certains  phtalocyanines, L
polyamides oxazine Reactive blue 19
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1.1.5) Les colorants aziniques (thiazines)
Les colorants thiazines sont analogues aux colorants oxazines sauf que 1’atome de soufre
remplace 1’atome d’oxygéne dans I’anneau hétérocyclique. Ces colorants ont un noyau
phenazonium comme chromophore, avec des groupes amines en para par rapport au soufre
comme auxochrome. On compte au nombre de cing, les colorants thiazines connus et toujours
fabriques : azure A, azure B, azure C, thionine et bleu de méthylene. Ils ont été utilisés et
employés par VijayadRaju and BangaraRaju (1993) comme antihistaminiques, tranquillisants
dans le domaine du textile, médecine, pharmacie et biologie et aussi comme des insecticides
et des photo-sensibilisateurs dans le traitement du cancer (Lee and Mills, 2003). D’aprés les
études de Karim et al. (2010), le plus important colorant azinique rencontré est le bleu de

méthyléne et est aussi le plus utilisé pour 1’anoblissement du coton, du bois et de la soie.

1.1.5.1) Colorant textile : le bleu de méthylene

Dans cette étude nous nous sommes intéressés a 1’étude du colorant bleu de méthylene, car il
est géneralement utilisé comme un modéle expérimental de colorant (contaminant cible) dans
les études sur les techniques de décoloration d’effluents textiles. Le colorant bleu de
méthyléne aussi appelé chlorure de méthylthioninium (ou 3,7-bis-(dimethylamino)
phenazathionium) est un colorant cationique de formule Ci6H18N3SCl et de masse molaire
319,85 g.mol-1 avec des pourcentages massiques de 60,08% C, 5,67% H, 11,08% ClI, 13,14%
N, 10,03% S. La Figure 2 présente la formule développée du bleu de méthyléne :

N
=
H4C +. = CH
3 xll\l g ll\lf-' K|
CHs cl™ CH;

Figure 2 : Structure chimique du bleu de méthyléne

Le bleu de méthylene fut synthétisé pour la premiere fois par Heinrich Caro en 1876, et c’est
un colorant soluble dans I’eau et plus faiblement dans I’alcool. Le Tableau 3 compile les
differentes utilisations du bleu de méthylene comme molécule modele dans les travaux de

recherche portant sur la décoloration d’effluents d’industries textiles.
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Tableau 3 : Quelques travaux de la littérature sur I’élimination du bleu de méthyléne

Matériaux

Mode de traitement

Références

Fe(11) Fe(I11)-LDHs

Fenton hétérogéne

(Wang et al., 2014)

Charbon actif a base de coque de

graine d’Acacia

Adsorption

(Kumar and Tamilarasan, 2013)

FeOACFs/H202

Fenton hétérogéne

(Yaoetal., 2013)

Argile naturelle de Tazan

Adsorption

(Baliti et al., 2014)

Matériaux poreux types zéolithe

et mésoporeux

Adsorption

(Abbad and Lounis, 2014)

Charbon actif a partir des résidus

de I’agriculture

Adsorption

(Benamroui, 2015)

Dioxyde de titane TiO>

Photocatalyse

(Ammari et al., 2016)

Charbon actif a partir de coquille

d’amande ameére

Adsorption

(Trachi et al., 2014)

Charbon actif a partir de tige de
datte

Adsorption

(Merzoug, 2014)

FeO/H20:

Fenton hétérogéne

(Velichkova, 2014)

La-Fe-montmorillonite

Fenton hétérogéne

(Fida et al., 2017)

(Lanthanum-fer-montmorillonite)

Magnétite naturelle et persulfate Fenton hétérogéne (Aghdasinia et al., 2016)

de potassium

Zéolite (échangée par du Fe) Photo-Fenton (Tekbas et al., 2008a)

hétérogene

1.1.5.2) Toxicité du colorant bleu de méthyléne
Depuis de nombreuses années, les données toxicologiques relatives a 1’utilisation du bleu de
méthyléne chez I’homme ont révélé jusqu’a présent I’absence de danger lié¢ a I’utilisation de
ce produit comme médicament, dont la dose totale administré ne doit pas dépasser 7 mg/kg
(Danel and Barriot, 1999). En effet, si la dose est élevée, il peut causer des douleurs
thoraciques, une dyspnée, une anxiété, des tremblements, des hypertensions, et méme une
coloration de la peau. Les travaux menés par Ghosh and Bhattacharyya (2002) ; Hameed et al.
(2007) ont montré que le bleu de méthyléne peut provoquer des brdlures oculaires

responsables de blessures permanentes aux yeux de I’homme et des animaux. Ils vont plus
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loin en disant que lors de son inhalation, il peut causer une respiration difficile et son
ingestion par voie orale produit une sensation de brilure et peut provoquer d’autres
symptomes tels que la nausée, les vomissements, la diarrhée, la transpiration abondante et la
confusion mentale. De plus, les études de Kebiche (1996) ont révélé qu’il est toxique pour les
algues et les petits crustacés a partir des concentrations de 0,1mg.Lt et 2 mg.L*

respectivement.

1.2) PROCEDES DE TRAITEMENT DES EFFLUENTS
D’INDUSTRIES TEXTILES

Aujourd’hui, malheureusement, force est de constater que des quantités plus ou moins
importantes de colorants sont rejetées dans l'environnement. La réduction, voire 1’élimination
de ces colorants est nécessaire étant donné la toxicité connue de certains d’entre eux. Le
traitement des rejets textiles, compte tenu de leur composition hétérogene, conduira toujours a
la conception d’une chaine de traitement assurant I’élimination des différents polluants par
étapes successives. La toute premiere étape consiste a éliminer la pollution insoluble par le
moyen de prétraitement (dégrillage, dessablage, déshuilage...) et/ou de traitements physiques
ou physico-chimiques assurant une séparation solide-liquide. D’aprés (Kurbus et al., 2002),
les techniques de décoloration interviennent le plus couramment en deuxiemes étapes dans le
cas des effluents d’industries textiles et se classent en trois types : physiques, chimiques et
biologiques. Seuls les procédés les plus couramment rencontrés seront abordés succinctement
dans les paragraphes suivants, en prenant soin d’évoquer a la fois leurs intéréts et leurs limites

vis-a-vis du traitement des colorants.

1.2.1) Traitements physico-chimiques
1.2.1.1) Coagulation-floculation
La coagulation-floculation est un processus physico-chimique qui a pour objectif d’éliminer
les MES (matiére en suspension) et les colloides en les rassemblant sous forme de flocs dont
la séparation est ensuite effectuée par des systéemes de décantation, flottation et/ ou filtration
(Simate et al., 2012). L’étape de coagulation consiste a injecter et a disperser rapidement de
produits chimiques permettant ainsi de déstabiliser les fines particules en suspension ou
colloides pour ainsi faciliter leur agglomeration. La floculation quant a elle, consiste a ajouter
un floculant (ions métalliques (fer, aluminium) ou des macromolécules (poly électrolytes) qui
vont favoriser l'agrégation des flocs, tout en neutralisant totalement ou partiellement les
charges négatives sur ces particules. Les interactions de Van der Waals se retrouvent

prédominantes, ce qui permet une agrégation des matieres fines en suspension, puis leur
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floculation (Simate et al., 2012). Cette technique est en effet tres souvent appliquée pour le
traitement des eaux usées de I’industrie de textile pour enlever d’avantage la demande
chimique en oxygene (DCO) et la couleur avant un traitement biologique. Papi¢ et al. (2000)
ont travaillé sur 1’élimination des eaux de teinturerie en utilisant la coagulation-floculation. Ils
ont obtenu 99,5% de décoloration. Cependant, la coagulation - floculation ne peut pas étre
utilisée pour les colorants fortement solubles dans I’eau. Aussi, d’importantes quantités de
boues sont formées avec ce procédé : leur réutilisation ou régénération reste la seule issue

mais demande des investissements supplémentaires.

1.2.1.2) Adsorption (sur charbon actif)
L’adsorption est un phénoméne de surface par lequel des molécules de gaz ou de liquide se
fixent sur la surface de solide appelés adsorbants selon divers processus (A. Bagreev, S.
Bashkova, and T. J. Bandosz). En effet, le charbon actif est un carbone généralement
microporeux, capable d’adsorber les polluants dans les liquides et les gaz et caractérisé par
une trés grande surface spécifique. Il est sous la forme d’une poudre inodore et insipide, noire
et fabriquée a partir de bois ou d'autres matériaux carbonés qui ont été exposes a des
températures élevées dans un environnement privé d’air , ce qui entraine une forme trés
poreuse (Olafadehan et al., 2012). 1l existe deux types de charbon actif : charbon actif en grain
(CAG) et le charbon actif en poudre (CAP). D’apres les études de Raghavacharya (1997) : le
charbon actif est ’adsorbant le plus communément utilisé pour la réduction de la couleur,
mais cette technique n’est efficace que sur certaines catégories de colorants (cationiques, a
mordant, colorants dispersés, de cuve et réactifs), pour un type donné de carbone dans une
certaine gamme de pH et pour une concentration en impuretés relativement constante afin de
prévenir un relargage dans I’effluent. Anouar et al. (2014) ont étudié¢ 1’élimination du violet
5R (colorant azoique) par adsorption sur charbon actif en poudre. Aprés 10 min d’agitation,
ils ont obtenu 98% d’¢limination du colorant azoique (violet SR) pour des concentrations de
colorant compris entre 10 et 4 mol/L, a pH 2, avec 10 mg/L de CAP. Cependant, 1’utilisation
de ces techniques non destructives requiert des opérations postérieures onéreuses de

régenération.

1.2.1.3) Filtration sur membrane
La filtration sur membrane piloté par pression hydraulique se decline en
microfiltration, ultrafiltration, nano filtration et osmose inverse. Selon Calabro et al. (1990),
parmi les quatre types de procédés membranaires, la nano filtration et I’osmose inverse sont

les plus adaptés a la réduction partielle de la couleur et des petites molécules organiques, mais
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I’osmose inverse reste la plus répandue. Quant a la nano filtration, elle s’applique surtout au
traitement des bains de teinture de colorants réactifs en agissant comme un filtre moléculaire
tandis que la microfiltration retient les matériaux colloidaux tels que les colorants dispersés
grace a une membrane écran. Les travaux menés par Khouni et al. (2011) sur la filtration des
colorants réactifs (Blue Bezaktiv S-GLD 150 et Black Novacron R) par nano filtration ont
montré d'excellentes performances en terme de décoloration (supérieure a 99%) et une
rétention partielle de DCO et de salinité d'environ 56% et 35% respectivement. Toutefois, ces
proceédés restent trés limités dans leurs applications et nécessitent des investissements
importants a cause en grande partie du prix des matériaux utilisés et aux couts de

fonctionnement élevé puisque ce sont des procedés tres énergivores.

1.2.2) Traitements chimiques
Les techniques d'oxydation chimique sont généralement appliquées quand les procédés
biologiques sont inefficaces. Elles peuvent étre ainsi utilisées en étape de prétraitement mais
aussi de post-traitement pour les procédés biologiques. L'oxydation chimique est souvent
appliquée pour le traitement des organiques dangereux présents en faibles concentrations et
des effluents chargés de constituants résistants aux méthodes de biodégradation (Chergui,
2010). Les réactifs les plus souvent énumérés pour ce type de traitement sont H20-, Cl> et Os.
Parmi ces trois réactifs, le peroxyde d’hydrogéne est un oxydant fort et son application pour le
traitement des polluants organiques et inorganiques est bien établie (Neyens et al., 2003).
Cependant 1’oxydation seule par le H2O2 n’est pas suffisamment efficace pour de fortes
concentrations en colorant. Hamada et al. (1998) ont proposé de traiter les colorants azoiques
par hypo-chlorure de sodium et ont remarqué que, méme si la molécule initiale est oxydée, les
halogénes sont susceptibles de former des trihalométhanes cancérigénes pour I’homme avec

les sous-produits de dégradation.

1.2.3) Procédé Fenton
1.2.3.1) Historique
Henri J. Fenton a remarqué en 1894 qu’il était possible d’activer H2O2 avec les sels de Fe(ll)
et de cette manicre d'oxyder ’acide tartrique (Fenton, 1894). Ce n’est que 40 ans plus tard,
que Haber and Weiss (1934) dégage I’hypothése que le radical hydroxyle est responsable de
cette oxydation. Par la suite le mécanisme dans lequel la formation de OH® est I’étape clé et
que I’on appelle Fenton classique est développé et approfondie (Walling, 1998).
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1.2.3.2) Introduction sur le procedé Fenton
L’oxydation homogene avec le réactif de Fenton se produit en présence d'ions ferreux (ou
ferrique) et du peroxyde d'hydrogene par I'intermédiaire d'une réaction en chaine qui améne a
la formation des radicaux hydroxyles (Eq.1).

Fe (I) + H202 — Fe (II) + HO+ OH®  k=4,3. 106 M1 st (Eq. 1).

Au cours des derniéres décennies, I’importance de la réaction de Fenton pour les réactions
dans I’environnement, dans les systémes biologiques et pour le traitement des déchets est de
plus en plus reconnue (Tarr, 2003). En effet, ce procédé possede des caractéristiques
attractives pour le traitement des composés organiques car, les radicaux hydroxyles réagissent
tres rapidement. En plus de cela, les réactifs sont simples a manipuler, plus ou moins sans
danger pour I'environnement et les produits finaux (H20, CO», ions minéraux et hydroxydes
ferriques) n'introduisent pas de pollution supplémentaire. Ainsi, sur les colorants synthétiques,
les radicaux hydroxyles libérés dans le milieu réactionnel, réagissent tres rapidement pour
conduire a leur minéralisation ou donnent des sous-produits facilement biodégradables
(Haddou, 2010).

Colorant + HO— produits (COz + H20 + NHs* + NOs~ + SO +CI)  (Eq. 2).

En phase homogeéne du procédé fenton, les réactifs et les produits forment une seule phase
(liquide). Tandis qu’en catalyse hétérogene, la réaction se produit uniquement a la surface du

catalyseur solide dans une phase fluide contenant les réactifs et les produits (Haddou, 2010).

1.2.3.3) Limites du procédé Fenton homogéne
Le procédé Fenton homogéne est considéré aujourd’hui comme un procédé dont la mise en
ceuvre est simple et plus utilis¢é dans le monde pour le traitement d’effluents industriels
textiles (Sabhi and Kiwi, 2001). Cette réaction présente un inconvénient majeur: Les
réactions réalisées en phase homogéne nécessitent une quantité plus ou moins considérables
des réactifs a un prix élevé en solution, ce qui est tres colteux et nécessitant de grandes
quantités de produits chimiques. De plus, en fin de traitement, le fer est précipité par addition
de soude, entrainant des co(ts supplémentaires liés aux produits chimiques et a la gestion des
boues ainsi formées, sans compter la perte du réactif. Le procédé Fenton hétérogene constitue

une solution attractive pour pallier aux inconvénients du procede en phase homogene.
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1.2.3.4) Procédé Fenton hétérogene

+ Mécanisme
Parmi les différents POA, le processus Fenton hétérogene est un bon choix en raison du grand
pouvoir d'oxydation des radicaux hydroxyle formés a partir de la réaction de Fenton et des
propriétés uniques des catalyseurs riches en fer (Bayat et al., 2012). Le mécanisme de
décomposition de H20 dans la réaction de Fenton hétérogene est encore bien moins connu

qu’en systéme homogeéne.

+ Support du catalyseur
L’oxydation Fenton hétérogeéne est un processus catalytique se produisant a la surface des
sites actifs. En utilisant des catalyseurs riches en fer dans le procédé de Fenton, certains
inconvénients du procédé Fenton homogene peuvent étre évités (Khataee et al., 2013). De
plus, les catalyseurs de fer présentent des avantages tels que : la stabilité dans les processus
thermiques et chimiques, aucun dommage pour l'environnement, la durabilité¢ et la
réutilisation (Kasiri et al., 2008; Neamtu et al., 2004). Cependant, plusieurs études se sont
penchées sur le recyclage du catalyseur par la mise en ceuvre d’une réaction avec un
catalyseur hétérogene. Matta et al. (2007) ont étudié la dégradation du 2,4,6-trinitrotoluéne
(TNT) dans une solution aqueuse ou dans des systémes de suspension de sol, en présence de
différents oxydants (réactif de Fenton, persulfate de sodium, peroxymonosulfate et
permanganate de potassium) et par différents minéraux de fer (ferrinydrite, hématite, goethite,
Iépidocrocite, magnetite et pyrite). Les résultats ont montré que le réactif de Fenton a été le
seul oxydant capable de dégrader le trinitrotoluéne (TNT) en solution (kapp = 0,0348 min™)
avec une oxydation complete du polluant évitant I'accumulation de sous-produits toxiques
possibles. Dans le méme ordre d’idée, Duarte et al. (2013) ont étudié le traitement des
effluents textiles par procédé Fenton hétérogeéne dans un réacteur a lit fixe rempli d’un
catalyseur a base de charbon actif imprégné de fer (CA/Fe). Les résultats trouvés dans le cas
de I'utilisation du colorant modéle Alcian Blue-tetrakis (méthylpyridinium ou AB) ont montré
environ 93,2% de décoloration et un taux d’élimination de 54,1% du carbone organique total
(COT) dans les conditions suivantes : [AB] égale a 0,01 mM, un temps de contact de 3,3 ¢
min ml, concentration d’alimentation de H.O, égale & 30,0 mM, pH =2,5et T =50 ° C. De
plus, les auteurs ont constaté une décoloration presque totale (96,7%), une forte réduction du
COT (73,6%), ainsi que de la demande chimique en oxygene (DCO) de 66,3% et une
demande biochimique en oxygéne (DBOs) de 72.5%, lors du passage d’un effluent réels d’une
industrie de coton. Dans la méme optique, les travaux menée par Dantas et al. (2006) sur le
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charbon actif fonctionnalisé avec des oxydes de fer a été efficace dans le traitement des
effluents textiles a un pH de 3. Dans la littérature, de nombreux auteurs utilisent 1’argile
comme support de fer. A I’instar de Nogueira et al .(2009) ,qui ont utilisé la montmorillonite
brute comme support de fer pour dégrader du bleu de méthylene en présence du peroxyde
d’hydrogene. Les expériences de cette étude ont montré qu'une surface hautement réactive
peut-étre régénérée par H20», favorisant une réaction catalytique hétérogéne pour oxyder les
composés organiques du milieu aqueux sans aucun traitement préalable de la montmorillonite.
La latérite qui est un matériau naturellement riche en oxydes de fer, semble étre une solution
attractive pour le traitement des polluants toxiques et réfractaires par procédé Fenton et n’a
fait I’objet que trés récemment de quelques travaux de recherche depuis 2014 (Khataee and
Pakdehi, 2014).

1.3) LALATERITE

La latérite est un produit d’intense altération météorique et est constituée d’un assemblage
minéral qui peut étre fait de goethite (FeO(OH)), d’hématite (Fe203), d’hydroxyde
d’aluminium, de kaolinite et de quartz (Lawane et al., 2011). Elle est donc naturellement riche
en oxyde de fer. C’est aussi un matériau qui est tendre a I’état frais et devient dur une fois
expos¢ a I’air. Les phases de fer principalement présentes sont la Goethite, I’hématite ainsi
qu’une trés faible quantité de Ferrite (fer-alpha). Ces phases en solution libérent généralement
des ions ferriques (Fe*) (Khataee and Pakdehi, 2014). Dans la littérature, quelques auteurs
ont travaillé sur la latérite en I’utilisant comme source de Fer dans les réactions de
dégradation de colorants par procédé Fenton. Karale et al. (2013) ont obtenu a pH=3 et a 10
mg/L de concentration initiale, une élimination de 88% et 100% du polluant 2-Aminopyridine
(2AP) respectivement pour la réaction Fenton et Photo-Fenton en utilisant de la latérite. De
plus, Manu et al. (2011) ont effectué le traitement du paracétamol par procédé Fenton. Dans
leur étude, la latérite a été utilisée comme source de fer pour le réactif de Fenton en
comparaison avec le fer industriel Fe2SO4.7H20. En 240 minutes, ils ont obtenu un taux de
destruction de 100% de paracétamol pour une concentration initiale de 10 mg/L a un pH
optimum de 3, a température ambiante et un rapport R=[H202] / [fer de latérite] égal a 40. 1l
faut noter que ce travail s’inscrit dans la continuité des travaux de DA (2015) ; KOFFI, (2015)
; Maba (2014) sur la dégradation des effluents textiles cas du bleu de méthyléne par procédé
Fenton homogéne et hétérogene en utilisant la latérite. Les résultats de ces différentes études

ont montré respectivement que:
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- Le lit de latérite semble étre plus efficace dans le traitement de la coloration que I’attaque
acide simple et que le rendement de dégradation du BM était sensiblement le méme quel
que soit la source de Fer (DA, 2015) ;

- La latérite traitée thermiquement & 600°C était efficace avec des pourcentages de
décoloration de 34,4 % en adsorption simple et 98 % en Fenton hétérogéne au bout de
100 minutes de traitement (KOFFI, 2015) ;

- Le lit de latérite avec ajustement du pH a permis une dégradation du colorant de 44%
pour un temps de traitement de 5 heures, tandis que le traitement par 1’attaque acide, lui a
dégradé le BM de pres que 100% (les taux d’abattements pour ’attaque acide de la
latérite de Dano et de Koubri sont respectivement de 99% au bout de 40 min et de 97%
pour une manipulation d’environ 1 heure) (Maba, 2014).

Outre la latérite, il existe un certain nombre de matériaux qui peuvent étre utilisés comme
support catalytique dans le procédé de Fenton, y compris les argiles, les hydrotalcites (argiles
anioniques), les zéolites et les silices (Ramirez et al., 2007). Il est rapporté que la latérite
présente une texture qui contient des mesopores de 2 nm a 50 nm avec des particules
spheriques eétroites (Khataee and Pakdehi, 2014). Cette caractéristique offre une surface
réactive qui permet une plus grande rapidité de la réaction.

De méme, par rapport a d'autres catalyseurs solides tels que argiles naturelles, supports de
résine et zéolites, la latérite possede une plus haute teneur en ions Fe (Navalon et al., 2010).
En fait, en raison de la faible teneur en fer des catalyseurs précités, des méthodes telles que
I'imprégnation, I'hydrothermie et I'échange d'ions sont utilisées pour obtenir un pourcentage
approprié d'ions ferreux dans les catalyseurs finaux (Navalon et al., 2010; Ramirez et al.,
2007). En revanche, certains des procédés Fenton utilisant des catalyseurs hétérogénes a base
dargiles et les zéolites sont efficaces a plus de 60°C (Maurya et al., 2003; Timofeeva et al.,
2009). En outre, d'autres principaux privileges de la latérite sont les suivants : abondance,
colt considérable, thermiquement et chimiquement stable et une bonne alternative aux sels
ferreux traditionnels appliqués dans des conditions homogenes et hétérogéne du processus de
Fenton (Tekbas et al., 2008b; Zhang et al., 2011).

1.4) GENERALITE SUR LES REACTEURS CHIMIQUES

1.4.1) Définition
Le réacteur est un appareil permettant de réaliser une réaction chimique, (transformation
d’espéces moléculaires en d’autres espéces moléculaires). C’est aussi le siege de phénomenes

chimiques et de phénomeénes physiques.

Etude réalisée par BAMBA Massé / Master2 : Eau et Assainissement/ Promotion : 2016-2017
15



CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

Ils constituent le coeur des unités de fabrications chimiques, rencontrées aussi bien dans les
raffineries ou les complexes métallurgiques que dans les usines chimiques ou para chimiques.
Dans ces genres d’unités industrielles, les réacteurs sont généralement entourés
d’appareillages, placés en amont et en aval, permettant les traitements physiques des maticres
premiéres et des produits de la réaction (Trambouze and Euzen, 2002). On les retrouve
également dans les installations de lutte contre la pollution pour épurer, par voie chimique, un
certain nombre d’effluents. En effet, on rencontre ainsi des fours, des chaudiéres, des bacs,
des colonnes, des ballons, des mélangeurs, des fours tournants, des hauts-fourneaux ou de
simples tubes. Tous ces appareils ont cependant en commun le fait que leur fonction est de
réaliser une transformation chimique. En se référant aux caractéristiques principales d’une
réaction chimique, on devrait étre capable de donner un certain nombre de critéres qui

serviront de base a une classification.

1.4.2) Classification des réacteurs chimiques
L’association réacteur-réaction chimique va étre influencée par trois facteurs spécifiques, a

savoir le réacteur lui-méme, 1’opération et le type de réaction.

1.4.2.1) Classification selon les types de réacteur
On rencontre la plupart du temps deux types de réacteur industriel, a savoir le tube et la cuve
% Le tube
Le réacteur est un tube caractérisé par une certaine longueur ou le mélange réactionnel se
déplace a la maniere d’un piston.
% Lacuve
Le réacteur est un récipient avec des dimensions identiques. La plupart du temps il est

accompagné d’un dispositif qui garantit une agitation du mélange réactionnel.

1.4.2.2) Classification selon les types de réaction
Les réactions peuvent se dérouler completement en phase vapeur ou liquide et, dans ce cas, on
dit que la reaction a lieu en phase homogéne. Au cas ou les réactions se déroulent dans deux
ou plusieurs phases, c’est-a-dire des combinaisons entre les phases vapeur, liquide et solide,
alors les réactions se passent en phase hétérogéene. Les réactions homogenes se produisent
uniformément dans le volume; ce qui rend plus aisés les transferts de matiére. Ces réactions
ne sont pas treés répandues dans I’industrie, sauf si cela se passe en phase gazeuse. Quant aux

réactions hétérogenes, elles se produisent dans un petit volume bien déterminé, d’ailleurs lié a
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I’hétérogénéité du milieu (le contact des réactifs n’est possible qu’a I’interface entre les

phases). Ceci rend les transferts de matiére et aussi de chaleur encore beaucoup plus délicats.

1.4.2.3) Classification selon les types d’opération
Il est reconnu qu’un réacteur peut fonctionner suivant trois sortes d’opération. A savoir :

v" Une opération continue : les réactifs et les produits sont continuellement chargé et
soutirés du réacteur ;

v" Une opération semi-continue : un des réactifs ou un des produits est continuellement
ajouté ou soutiré ;

v' Une opération discontinue : les réactifs sont chargés dans le réacteur en début
d’opération et les produits sont soutirés quand la transformation est considérée comme
finie.

1.4.3) Caractérisation principales des réacteurs chimiques

Les principales caractéristiques a retenir sont :
v Les espéces chimiques mises en jeu, les relations steechiométriques et le chemin
réactionnel ;
v' La nature des phases en présence (Ssysttme monophasique et poly-phasiques ou
hétérogene) ;
v' Le mode d’activation des réactifs (le plus souvent thermique, catalytique ou par
radiation) ;

v’ La cinétique formelle traduisant les lois de vitesse des diverses réactions.

1.4.4) Réacteur catalytiques
1.4.4.1) Introduction
Au niveau des réacteurs catalytique fluide-solide, deux phases sont mises en présence : la
phase solide pour le catalyseur et la phase fluide pour les réactifs et les produits de la réaction.
Le catalyseur solide sert a augmenter la vitesse de réaction et donc, lors de sa mise en ceuvre,
il est important de considérer :
e [’ensemble catalyseur avec ses caractéristiques essentielles : (Son activité, sa sélectivité
et sa stabilité) ;
e La réaction chimique ;

e Les conditions opératoires.
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1.4.4.2) Réacteurs catalytiques
Au sein des unités industrielles, le réacteur est généralement entouré d’appareillages, placés
en amont et en aval, permettant les traitements physiques des matiéres premiéres et des
produits de la réaction (Trambouze and Euzen, 2002).

% Dans tous types de réacteurs, il faut déecomposer les contraintes qui proviennent du
systeme chimique et celles provenant de la technologie du réacteur. En effet, on
distingue trois principaux groupes de réacteurs catalytique: a lit fixe, a lit mobile et a
lit fluidisé, (Trambouze, 1993). Réacteurs catalytique a lit fixe

Les réacteurs de ce genre sont constitués essentiellement d’un lit fixe catalytique traversé par
un mélange réactionnel. Le lit fixe est constitué d’un empilement compact et immobile de
grains de catalyseur a I’intérieur d’un tube. Ces grains ont généralement un diameétre compris
entre 1 et 5 mm (Guichard, 2007). Lorsque I'empilement est contenu dans un seul tube qui
constitue I'enveloppe du réacteur, le lit fixe est adiabatique tel que représenté en Annexe 2. La
technologie la plus souvent rencontrée dans I'industrie est celle du lit fixe adiabatique, du fait
de sa simplicité. Les lits fixes sont le plus souvent utilisés en tant que réacteur continu
tubulaire. Plusieurs études se sont penchées sur le traitement des colorants et des eaux usées
en utilisant des réacteurs catalytiques a lit fixe. Shao and Chen. (2017) ont effectué la
dégradation oxydative du phénol avec H20. dans un réacteur a lit fixe continu en utilisant des
catalyseurs Fe-OMC en Fenton hétérogéne. Les résultats indiquent que la conversion du
phénol presque & 100% peut étre réalisée dans le réacteur a lit fixe rempli de catalyseur Fe-
OMC avec une hauteur de lit de 2 cm un débit d’alimentation de 2 mL/min. Il ajoute en disant
que les principaux paramétres de fonctionnement du réacteur a lit fixe développé sont la
hauteur du lit de catalyseur et le débit de la solution phénolique car ils définissent le temps de
passage dans le réacteur. Dans le méme ordre d’idée, Mesquita et al. (2012) ont utilisé un
réacteur a lit fixe rempli d’un charbon activé imprégné de fer (Norix RX 3 Extra) pour
I’oxydation chimique du colorant azoique CSB (chicago sky blue) par Fenton hétérogene. Les
résultats ont montré une conversion du colorant modele de 88% et une élimination du COT
d’environ 47% dans le réacteur avec une température T de 50°C, pH 3, Wcat /Q=4,1 g min
mL (Wcat est la masse de catalyseur et Q le débit total d'alimentation) et une concentration
de H202 de 2,25 mM. Cette conversion a été reproductible pendant au moins trois cycles, ce

qui montre a quel point ce type d'application pour les processus continus est prometteur.
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% Réacteur a lit mobile
Le lit mobile est aussi constitué¢ d’un empilement de grains de catalyseur a I’intérieur d’un
tube. Dans ce cas, le catalyseur est animé d’un mouvement de translation de haut en bas sous
I’effet des forces de gravité (Annexe 2). Quoique les autres possibilités ne soient pas exclues,
cette mise en ceuvre est surtout utilisée lorsqu’une seule phase fluide circule a travers le lit
catalytique (Trambouze, 1993). Suivant le sens d'écoulement du fluide, il est possible d'avoir

une configuration en co-courant, contre-courant ou courant croiseé.

% Réacteur a lit fluidise
Les particules de catalyseur sont placées pour ce type de réacteurs, dans un tube constituant
I’enveloppe du réacteur. Une grille placée a la partie basse interdit aux particules de s’écouler
vers le bas, pendant que le ou les fluides réactionnels sont injectés au-dessous de cette méme
grille. Par suite de I’écoulement des fluides vers le haut, les particules de catalyseur sont
amenées dans un état dit de fluidisation, caractérisé par des mouvements aléatoires de toutes
les particules. L’ensemble fluide + particules se comporte alors sous certains aspects a la
maniére d’un liquide (Trambouze, 1993). Dans le cas d’une fluidisation par un liquide, le lit
fluide est beaucoup plus homogene et on atteint ce que 1’on appelle la fluidisation particulaire.
De la méme facon, une fluidisation assez homogene peut étre obtenue en injectant deux
phases fluides (gaz + liquide) au bas du réacteur; on obtient ce qu’on appelle un lit en
ébullition (Annexe 2) (Trambouze, 1993). La technique du lit fluide, de mise en ceuvre
beaucoup plus difficile que celle du lit fixe ou méme du lit mobile, présente cependant des

avantages indéniables et décisifs dans les deux cas suivants :

e Lorsque I’opération requiert une élimination ou un apport important de chaleur, selon
que la réaction est exothermique ou endothermique;

e Lorsqu’il est nécessaire de régénérer fréquemment le catalyseur; la technique du lit
fluidisé, de méme que celle du lit mobile, se préte alors particulierement bien aux
soutirages de catalyseur usé et aux injections de catalyseur frais ou régénéré.

Les études menées par Aghdasinia et al, (2016) sur la dégradation du colorant azoique cas de
I’acide orange 7 (AO7) dans un réacteur pilote a lit fluidisé ré-circulant par procédé Fenton en
utilisant de la magnétite naturelle (MN) et du persulfate de potassium (K2S20s). Les résultats
ont montré que 1’efficacité de la dégradation de 75% a été obtenue pour traitement de I’AO7
(15 mg/L) dans les conditions souhaitées telles que pH5, 0.2 mM S,0%g et 0.5 g/L MN aprés
120 min de temps de réaction. Aussi, la vitesse de dégradation du colorant dans toutes les
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expériences suivait la cinétique de pseudo second ordre avec des coefficients de corrélations
(R*>0.98).

1.4.4.3) Comparaison des différentes techniques de mise en ceuvre
Apreés cette breve description des réacteurs catalytiques, on peut essayer de les comparer entre
elles en utilisant un certain nombre de critéres de qualité, tels que ceux indiqués en (Annexe
3). De tout cela, il ressort que le lit fixe, avec une ou deux phases fluides, est certainement le
systeme le plus répandu dans la pratique industrielle. La raison en est essentiellement de sa
mise en forme et son aptitude aux trés grosses capacités de traitement (2 Mt/an). Quant au lit
fluidise, il est plus avantageux dans le cas ou l'opération nécessite un apport ou une
élimination de chaleur (pour les réactions exothermique ou endothermique) et le catalyseur
doit étre régénéré fréquemment. Le seul avantage du lit mobile est de pouvoir régénérer le
catalyseur en continu. En conséquence, les applications pratiques de cette technologie sont
réservées a des cas de désactivation rapide du catalyseur que 1’on rencontre, dans le procédé

de reformage catalytique (Trambouze, 1993).
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CHAPITRE II: MATERIELS ET METHODES

Dans le souci de concevoir un systéme continu d’élimination des effluents d’industries
textiles sous climat sahélien, un certain nombre d’équipements et de méthodes ont été
utilisées. Dans ce chapitre est presenté les produits utilises, les méthodes utilisées au

laboratoire LEHSA et LBEB et la démarche du dimensionnement du dispositif (I’unité pilote).

11.1) LATERITE
11.1.1) Origine

La latérite utilisée dans ce travail a été extraite d’une carriére a Pabré dont les coordonnées du
point d’extraction sont les suivantes: la latitude égale 12°29°24°°N, la longitude a
1°33°07°W et d’altitude 317 m. Pabré est situé dans la région du centre du Burkina Faso plus
précisement dans la province de Kadiogo (Figure 3). Le climat est du type soudano-sahélien
avec une pluviométrie moyenne annuelle de 700 mm. Elle est caractérisée par deux saisons:
une saison pluvieuse courte (de Mai a Septembre) et une saison seche longue (entre Octobre a
Awvril). Les blocs de latérite ont été prélevés a des profondeurs comprises entre 0,5 et 5 métres.
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Figure 3 : Carte de la localisation du site d’extraction de la latérite a Pabré
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11.1.2) Préparation du catalyseur : les grains de latérite
Dans cette étude, la quantité de latérite a été préparée dans I’optique de la réalisation des tests
d’application du procédé Fenton hétérogéne dans un réacteur a lit fixe comme catalyseur.
Comme le montre la Figure 4, la granulométrie désirée a été obtenue par broyage d’un
échantillon de latérite, afin d’obtenir des matériaux de plus petites tailles, a 1’aide d’un
broyeur los Angeles (Annexe 4). Le matériau broyé a ensuite été tamisé afin d’isoler les
particules de tailles généralement comprise entre 1 et 1,6 mm. Les grains de latérite obtenus

ont été soumis a un lavage simple avec de ’eau et séché a température ambiante.

Echantillon de la latérite brute

Latérite broyée Latérite Tamizsée Latérite tamisée, lavée
et séchée

Figure 4 : Processus de préparation des grains de latérite brute

11.1.3) Caractérisation de la latérite
La caractérisation chimique et minéralogique de la latérite brute de Pabré a été élaborer par le
laboratoire des matériaux et durabilité des constructions de Toulouse (LMDC). Cette
caractérisation a été faite par diffraction des rayons X (DRX).
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» Analyse par diffraction des rayons X (DRX)
La diffractométrie de rayons X est une technique d'analyse fondée sur la diffraction des
rayons X par la matiere, particulierement quand celle-ci est cristalline. Le principe d’analyse
des échantillons a I’aide d’un diffractométre Siemens D5000 repose sur la réflexion sélective

des rayons X par un cristal, avec utilisation de la loi de Bragg : A=2dsin6  (EqQ. 3)

Ou : A: La longueur d’onde du faisceau incident (A = 1.789A)
d: La distance inter réticulaire entre les plans diffractant.

0: L’angle entre le faisceau incident et les plans diffractant.

11.1.4) Autres produits utilises
D’autres produits chimiques ont été utilisés lors des analyses en laboratoire. Le Tableau 4 ci-

dessous nous donne le récapitulatif de ces produits.

Tableau 4 : Tableau récapitulatif des produits chimiques utilisés

Produits Fournisseur Qualité
Bleu de méthyléne (BM) Fluka pur
Acide sulfurique (H2SO4) Sigma-Aldrich 95%
Peroxyde d’hydrogene (H20>) Prolabo 30%
Hydroxyde de sodium (NaOH) Sigma-Aldrich 32%
Eau distillée Polisseur d’eau du LEHSA 0,055uS/cm

11.2) COLORANT MODELE : BLEU DE METHYLENE
11.2.1) Spectrophotométrie moléculaire UV/Visible

Les différents prélevements au cours du traitement ont été analysés par un spectrophotomeétre
UV/visible de type JENWAY 710 (Annexe 4). La spectrophotométrie est une technique
analytique quantitative, qui consiste a mesurer 1’absorbance ou la densité optique d’une
substance chimique donnée en solution. Elle se fonde sur la propriété de la matiere, en
particulier de certains ions, atomes et molécules d’absorber certaine radiation. Il s’agit d’une
méthode optique d’analyse qui utilise la variation de I’intensité¢ d’un faisceau lumineux de
longueur d’onde déterminée. Lorsque celui-ci traverse la solution, une partie de son
rayonnement est absorbée par les molécules présentes dans celle-ci, ’autre partie est
transmise. La loi qui permet de relier ’intensité d’absorption a la concentration est celle de

Beer-Lambert. Elle est définie par 1’équation Ci-dessous :
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Io
A=Llogr=¢ C.L (Eq.4)

A : Absorbance

lo : Intensité du faisceau incident

| : Intensité du faisceau émergent ;

C : Concentration de la solution a analyser ;

¢ : Coefficient d’absorption molaire (sa valeur dépend de la longueur d’onde) ;

| : Epaisseur de la cuve.

11.2.2) Analyse du BM et ses sous-produits par spectrophotométrie UV/Visible
11.2.2.1) Détermination des longueurs d’ondes d’adsorption maximale
La solution mere de BM de concentration 1 g/L a été préparée en mettant la poudre de BM
dans un litre d’eau distillée. Les solutions filles devant servir aux différentes analyses, sont
ensuite préparées par dilution d’un certain volume de la solution meére afin d’obtenir les
concentrations désirées. Une solution fille de BM de concentration 60 mg/L a fait ’objet d’un
balayage spectral entre les longueurs d’ondes 200 a 800 nm afin de suivre quantitativement sa
concentration (Figure 5). Les pics de notre colorant BM sont obtenus a 291 nm et 661 nm. En
comparant notre spectre a celui obtenu par (Ramirez et al., 2007), nous pouvons dire que le
pic d’absorption rencontré dans la partie UV (291 nm) est dii au cycle benzénique de la
molécule de BM, tandis que celui rencontré dans la partie visible correspond au groupe
chromophore (groupe responsable de la couleur). Donc les analyses ont été réalisees a des
longueurs d’onde correspondant au maximum d’absorbance du colorant dans 1’ultraviolet et le

visible.

3,0+
2,54
2,0+

1,54

Absorbance

1,0

0,5+

0,0

T T T T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800
Longueur d'onde (nm)

Figure 5 : Spectre UV/Visible du bleu de méthyléne
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11.2.2.2) Courbe d’étalonnage du bleu de méthyléne
Une seérie de solutions standards de BM, de concentration [C] variant de 0 a 10 mg/L ont été
préparées a partir de la solution mére. Les volumes Vi a prélever sont calculés en appliquant
I’équation suivante :

Ce X Vi
v, =
1 Cl

; (EQ.5)

Avec :

Vi : Volume de solution mére a prelever ;
Vs: Volume final ;

Cf: Concentration de ’étalon ;

Ci : Concentration de la solution mére (1g/1).

Le Tableau 5 récapitule les absorbances lues pour chaque solution étalon.

Tableau 5 : Récapitulatif des absorbances lues pour chaque solution étalon

Solution 0 1 2 3 4 5
[BM] mg/L 0 2 4 6 8 1
Absorbancea291nm  0.000 0.173 0465 0.645 0.968 1.138
Absorbance a 661 nm 0.000 0.49 0.815 1265 1715 2.125

Les courbes d’étalonnage obtenues sont représentés comme suit :

25
A=291nm
A=661nm y =0,2127x
2 R?=0,9981
3
c 15
©
2
i R
< ]
0,5
0
0 2 4 6 8 10 12
Concentrations (mg/L)

Figure 6 : Courbes d’étalonnage du BM pour A=291 nm et A=661 nm
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11.3) TEST ET MODELISATION DE LA CINETIQUE DE
DECOLORATION DU BM PAR PROCEDE FENTON

Les performances catalytiques de la latérite au cours des tests de décoloration du BM ont été
déterminées a partir des valeurs des absorbances obtenues a I’onde 661 nm. La cinétique a été
étudiée dans le but de connaitre la vitesse de réaction optimum de la latérite brute en grain,
quant a la dégradation du BM par procédé Fenton hétérogene, par I’interprétation des données
expérimentales. Elle a été déterminée tout au long de 240 min de contact d’une quantité de
grain de latérite avec la solution de BM de concentration initiale connue a pH 3 et en présence
d’une quantité précise de H.O2. Le mélange contenu dans un erlenmeyer de 250 ml est mis
sous agitation a 1000 trs/mn. La latérite est par la suite séparée de la solution de BM par
centrifugation a 800 rpm, puis la lecture de I’absorbance du surnageant est effectuée par le
spectrophotomeétre. Pour réaliser cette étude, nous avons adopté deux modeles de cinétique :
les modeles de pseudo-premier ordre et pseudo-second ordre. Toutes les expériences ont été
effectuées a la température ambiante du laboratoire, a environ 25°C.

L’équation bilan de décoloration du BM s’écrit :
BM + OH°® ——— Sous-produits du BM (Eq 6)

e Pour la cinétique d’ordre 1

L’expression est donnée par :

d[BM
V=—¥=K1XC1 (Eq?)
dt
On obtient par intégration (avec C=Cop a t=0) que pour une cinétique d’ordre 1 :
C
In (—t) — KLt (Eq.8)
Co

Ou : K1 : constante de vitesse de réaction premier ordre en (min- 1).

Co et Ct : sont respectivement la concentration initiale et la concentration a ’instant t du
colorant en (mg/L).

t : Temps de réaction en (min).

On trace In (C/Co) = f (t), on obtient une droite qui donne K et Co.

e Pour la cinétique d’ordre 2

L’expression est donnée par :

ve -2 _yoxc
T odt (Eq.9)
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On obtient par intégration (avec C=Co a t=0) que pour une cinétique d’ordre 2 :

Avec K2 la constante de vitesse de réaction de second ordre en (min-1)

! 1—KZt Eq.10

On trace (1/C — 1/Co) = f(t), on obtient une droite qui donne K et Co.

Pour le calcul des rendements ou taux d’élimination R du BM, nous avons utilisé la formule

ci-dessous :

[BM]initiale - [BM]finale
R = X 100 Eqg.11
[BMlinitiale (Ea.11)

Des études expérimentales d'oxydation catalytique avec différentes charges de catalyseurs (3

g/L, 5 g/L et 7 g/L) ont été conduites en utilisant les conditions expérimentales suivantes: 60
mg/L de concentration de colorant (BM), pH 3, 25°C et 40 mg/L de H2O.. En ce qui
concerne, l'effet de la concentration de BM, des expériences d'élimination du BM ont été
réalisées avec 40 mg/L, 60 mg/L et 80 mg/L de BM, 3 g/L de catalyseur (grain de latérite), 40
mg/L de H20., pH 3 et un temps de réaction de 240 minutes. Aussi, la recherche de la
concentration en peroxyde d’hydrogéne optimum a été réalisée en faisant varier la
concentration initiale en H2O2 de 20 a 60 mg/L, en maintenant constantes la concentration en
latérite & 3 g/L, la concentration en BM a 60 mg/L et le pH a 3.

11.4) CONCEPTION D’UN REACTEUR CONTINU A LIT FIXE DE
TYPE PISTON

Dans cette partie, il sera question de dimensionner un réacteur a lit fixe pour I’élimination du

colorant modele BM, ainsi que d’étudier son fonctionnement.

11.4.1) Dimensionnement du réacteur continu a lit fixe
Le dimensionnement d’un réacteur passe d’abord par la connaissance du systéme de
fonctionnement de celui-ci. Ainsi, la Figure 7 présente sous forme d’un schéma simplifié, les

principaux facteurs gouvernant le fonctionnement d’un réacteur idéal
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Données cinétiques Structure géométrique
sur la réaction du réacteur
Paramétre Entreée r ——————» Sortie
opératoires : | —» REACTEUR Rendements des
Concentrations, débats, - — — produits
temps de séjour L > — ]
Début Fin
d’opération d’opération

Figure 7 : Facteurs gouvernant le fonctionnement d'un réacteur idéal (Trambouze, 1994)

En prélude au dimensionnement, des essais en laboratoire sont réalisés afin de déterminer les

parametres opératoires optimums correspondant a la qualité de la solution a traiter. Ces

parametres opératoires a déterminer sont :

Ces

Débit d’entrée Q (m3/min ou mL/min);

Concentration en colorants en entrée Ce, exprimée en (mg/L) ;

Concentration des réactifs utiles pour ce procédé Fenton exprimée en (mg/L) ;
Taux d’abattement visé (et donc concentration en sortie Cs a atteindre).

parameétres opératoires serviront dans la prochaine phase qui est la détermination des

dimensions de notre réacteur.

11.4.1.1) Calculs des parametres liés au type d’écoulement

Le mélange réactionnel est en écoulement piston lorsqu’il progresse dans le réacteur par

tranches paralleles et indépendantes n’échangeant pas de matiere avec une diffusion axiale

négligeable, a la maniére d’un piston dans un cylindre. Les variables d’état sont constantes

dans toute section droite normale a 1’écoulement. Elles ne dépendent que d’un seul paramétre

d’espace, mesur¢ parallelement au sens de 1’écoulement. Toutes les particules entrées

ensemble ont le méme temps de séjour dans le réacteur (Figure 8).

dVr
Fao, Cao Fas, Cas
—) ——
Qe, X a0 0Os. X as

Figure 8 : Réacteur & écoulement piston
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Nous choisirons comme variable d’espace le long de 1’écoulement le volume Vr déja balayé
par la tranche de mélange, considérée depuis son entrée dans le réacteur, ce qui permet de
traiter le cas d’une section droite Q@ R variable. Le bilan d’un constituant Aj doit s’écrire
localement dans une tranche de volume dVr fixe par rapport au réacteur. En adoptant

I'nypothese du fonctionnement piston et en effectuant un bilan matiére sur notre réacteur, on
établit :

Débit entrant + Débitde production =  Débit sortant
dans Vr par la réaction de Vr
(Eq. 12)
Fj + vjr dVr = FJ + dFJ

Fj et Fj+dFj sont les flux en entrée et sortie de tranche dVr

e Sachant qu’il n’y a pas d’accumulation 1’équation (11) devient :

dF,

— = Eq.13

e A condition que r ne dépende que de X (la conversion), le volume de réacteur Vr

nécessaire a I’obtention d’un avancement donné s’obtient par intégration :

Xs dX Xmax dX
Vr = Foj T = Vg = QO-COJ - (Eq.14)
XE 0

NB : Supposons qu’on n’est dans le cas d’une réaction d’ordre 1 d’ou r =k. Ct
Or, Ct=CO0 (1-X) donne :

VR:

_ Qo-Co fxmax dX Qo
0

1
Vo = =Qo X 1.In(1—Xpay)  (EG.16)

Connaissant le volume du réacteur nous pouvons déduire ainsi le temps de passage T par la

formule suivante :

v 1
t=—=1=—-.In(1-Xp)| (EQ.17)

Qg k
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11.4.1.2) Calculs des parametres liés a la fonction du réacteur (lit fixe)
La conception d’un réacteur a lit fixe est généralement faite sur la base de la vitesse spatiale,
déterminée au cours d’expériences faites au laboratoire ou en unité pilote, ou calculée a partir
d’un modéle cinétique de la réaction. Cette vitesse spatiale indique la quantité de charge
fraiche pouvant étre traitée par unité de volume ou de masse de catalyseur et par unité de
temps. Les travaux meneés par (Trambouze, 1993) ont révélé que la vitesse spatiale ou encore
appelé VVH (volume par volume et par heure) peut étre aussi considéré comme I’inverse d’un

temps de passage. Elle est déterminée par la formule suivante :

_ Q 1
VVH = Vol 1 (Eq.18)

Cette donnée de base permet donc de connaitre le volume ou la masse de catalyseur a mettre

€n ccuvre.

D’ou:

1
Voleat = Qo X T s | Vol = —Qg X X In(1 — Xphax) = Vi (Eq. 19)

Conclusion : le volume du réacteur est égal au volume de notre catalyseur dans ce cas.

A partir de 13, les dimensions du réacteur seront calculées différemment selon qu’une ou deux
phases fluides traversent le lit catalytique.

Dans le cas de notre étude, la section du lit sera calculée en vue d’avoir une géométrie

convenable pour la construction et en tenant compte de la contrainte suivante évoquée par
Trambouze (1993) :

8 R, *nIn(1 —X) !
p K (Eq.20)
Avec
X : Conversion du réactif principal ;
Re : U.dp /v nombre de Reynolds (écoulement turbulent Re > 200);
U : Vitesse massique superficielle du fluide ;
Lmin : épaisseur minimale du lit catalytique ;
v : viscosité cinématique du fluide ;
dp : diameétre équivalent des grains de catalyseur ;
n : ordre apparent de la réaction ;

- Pour une phase gazeuse : K = 0,087 et a = 0,23 ;

Etude réalisée par BAMBA Massé / Master2 : Eau et Assainissement/ Promotion : 2016-2017
30



CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

- Pour une phase liquide : K = 0,034 et a = 0,53.
» Détermination de 1’épaisseur minimale (Lmin)

L’épaisseur minimale est obtenue par la formule de Trambouze (1993) citée précédemment :

8
Lo = (E R. ““nin(1 — X)—l) xd|  (Eq.21)

> Détermination de la masse de catalyseur (mcat)
Etant donné que la masse volumique de la latérite varie entre 2800 & 3000 kg/m?, la masse de

catalyseur (Wcat) mise en ceuvre est déterminée par la formule suivante :

Weat = Peat X Volcat (Eq.22)

11.4.2) Tests des performances épuratoires du réacteur continu sur le colorant BM

A la suite du dimensionnement du réacteur, il était question de tester ses performances
épuratoires sur le colorant modéle, le bleu de méthyléne. A cet effet deux tests ont été
effectués, le test d’adsorption simple et le procédé Fenton hétérogéne dont le protocole est le
suivant : dans un réacteur en polyéthylene a une enveloppe (15 cm de hauteur et 11,14 cm de
diameétre intérieur), 5,71 cm de hauteur du lit catalytique ont été chargées. La solution a traiter
contenant 60 mg/L de bleu de méthylene, 40 mg/L de H>O: et quelques gouttes d’acide
sulfurique pour ajuster le pH de la solution ont été mélangées puis pompées a partir du haut
du réacteur en polyéthyléne a température ambiante. Le débit du fluide était de 2,5 mL/min.
Des prélevements de la solution réactionnelle ont été recueillis & des intervalles de temps
définis tout le long du traitement de 5000 mL de la solution de BM, suivie de 1’analyse de la
dégradation et de la décoloration du colorant.

Il faut noter que le test d’adsorption a été réalisé suivant les mémes étapes qu’en Fenton

hétérogeéne, mais sans ajout de I’eau oxygénee.
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CHAPITRE IlI: RESULTATS ET DISCUSSION

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats relatifs aux tests d’optimisation des parameétres
opératoires de la réaction de Fenton hétérogéene. Elles vont servir a dimensionner le réacteur
catalytique a lit fixe. Une fois que cela est fait, nous allons ensuite tester 1’efficacité du
réacteur et enfin comparer les résultats a ceux des travaux précédents pour une meilleure
¢valuation des performances du systéme de traitement continu pour 1’élimination du bleu de

méthyléne en utilisant de la latérite.

I11.1) ETUDES PRELIMINAIRES
111.1.1) Caractérisation physico-chimique de la latérite
Dans cette étude, I’analyse par diffraction des rayons X sur le catalyseur a été réalisée dans
des travaux précédents. Les résultats issus de ’analyse sont présentés et discutés dans cette
section afin de mieux comprendre les performances et mécanismes d’élimination du BM aussi
bien par adsorption que par procédé Fenton.
Le diffractogramme de la latérite brute (Figure 9) montre par ces pics qu'elle est
essentiellement composée de kaolinite, de quartz et de goethite, ((Sore et al., 2018). Ces

phases minérales sont celles généralement présentes dans les latérites comme le montre

—— Laterite K: kaolinite
Q Q: quartz
G: Goethite

Intensité

5 9 13 17 21 25 29 33 37 41 45 49 53 57 61 65 69
20 Ka Co

I’étude de (Millogo et al., 2008).

Figure 9 : Analyse qualitative des phases de I'échantillon de la latérite de Pabré (Sore et al., 2018).
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En outre, la composition minéralogique de la latérite dans le Tableau 6 montre 63.1 % de
kaolinite, 18,4 % de Goethite et 16,8 % de Quartz dans I’échantillon. La composition
minéralogique de cet échantillon est déduite des résultats de la diffraction des rayons X (Sore
et al., 2018). En considérant I'existence de la goethite (FeO(OH)), il est ainsi prouvé que la
latérite comprend des ions ferriques (Sore et al., 2018). Nous pouvons donc prédire I'emploi

possible de ce matériau comme support catalytique pour le procédé Fenton.

Tableau 6 : Composition minéralogique de la latérite (Sore et al., 2018)

Oxyde (%0) Latérite
Kaolinite 63,1
Goethite 18,4
Quartz 16,8
111.1.2) Etude des parametres opératoires de la réaction fenton hétérogenes sur

I’élimination du colorant BM
111.1.2.1) Influence de la concentration initiale de BM
La Figure 10 montre l'efficacité d'élimination a différentes concentrations de BM sur des
intervalles de temps spécifiques en réacteur batch. On remarque qu’a la fin de la réaction
aprés 240 minutes, on a une diminution de seulement de 24,26 % pour une concentration de
80 mg/L tandis que celles de 40 mg/L et 60 mg/L ont atteint un taux de décoloration de BM
de 78% et 82 % respectivement. En effet, plus la concentration initiale en colorant est élevée,
plus le temps nécessaire a la dégradation de BM est long. Ces résultats sont en accord avec
ceux de (Al et al.,, 2013), qui utilisent les déchets de I’industrie sidérurgique pour la

dégradation de 1’orange méthylique par procédé Fenton hétérogene.
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Figure 10 : Influence de [BM] sur la décoloration du BM par Fenton hétérogéne
Conditions opératoires : [H202] = 40mg/L, [Latérites] = 3g/L, pH = 3, T=25°C, =661 nm

Ces résultats peuvent étre expliquer par deux hypothéses. Premierement, en augmentant la
concentration de BM, une grande quantité de molécules du colorant serait adsorbée sur la
surface de la latérite. En d'autres termes, la quantité de radicaux réactifs n'est pas suffisante
pour oxyder la concentration excessive de BM en raison du taux constant de formation
d'espéces réactives sur la latérite pour diverses concentrations de BM. Ce resultat corrobore
avec celui trouvé par Zhang et al. (2009), qui ont travaillé sur la dégradation de 1’acide orange
7 par procédé Fenton hétérogene renforcé par ultrasons. lls ont montré que le taux de
décoloration augmentait avec 1’addition de goethite et la concentration de peroxyde
d’hydrogene, mais diminuait avec 1’augmentation de la concentration initiale en colorant.
Deuxiémement, l'augmentation de la concentration de BM conduit a la formation de sous-
produits de dégradation qui peuvent s'adsorber sur la surface latéritique et désactiver les sites
actifs de la latérite (Khataee and Pakdehi, 2014). En utilisant les équations cinétiques linéaires
de pseudo-premier ordre et de pseudo second ordre, on peut modéliser la réaction de
I'élimination du colorant modele.

Les résultats de la modélisation sont présentés dans le Tableau 7. Les données cinétiques
montrent que la réaction de degradation du BM par le procédé de Fenton hétérogene est
mieux décrite par I’équation du modeéle de pseudo-premier ordre et est plus rapide a une
concentration initiale de 60 mg/L. L’expérience a 80 mg/L de BM n’est décrite pas aucun des

deux modeles cinétiques. Cela pourrait étre due a une saturation des sites actifs du BM.

Tableau 7 : Données cinétique apparente de la réaction de pseudo premier et du second ordre

Modéle de cinétique de décoloration (A=661 nm)

Absorbant Concentratio Pseudo-premier ordre Pseudo- second ordre
n de /?_M Formule k1l r Formule k2 r
(mg/L) (min) (min'Y)
LB 40 0,0067  0.9692 0,0004 0,9226
?1-16 60 nt_ ¢ 00077 oor4e L_1_\ . 00003 0953
mm Co ! C. Co
80 0,0014 0.1776 0,00002 0,3159

111.1.2.2) Influence de la concentration initiale de latérite sur la décoloration de BM
Les résultats des expériences d’oxydations catalytiques avec différentes charges de

catalyseurs sont présentés sur la Figure 11.
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Figure 11 : Influence de [Lat] sur la décoloration du BM par Fenton hétérogene. Conditions opératoires
: [BM] = 60mg/L, [H202] = 40 mg/L, pH = 3, T=25°C, vitesse d’agitation= 1000 trs/min, A=661 nm

Comme on peut le voir, le pourcentage d'élimination augmente avec la charge du catalyseur la
latérite au début de la réaction jusqu’a 100 minutes, et les taux d'élimination sont d'environ
57% pour toutes les doses de catalyseur. A la fin de la réaction, on observe une augmentation
du taux d’élimination en augmentant la concentration de latérite de 3 g/L a 7 g/L, mais le
pourcentage d'élimination pour 7 g/L n'a pas beaucoup augmenté. Cela pourrait étre attribuée
au piégeage des radicaux hydroxyles produits a la surface de la latérite (Velichkova, 2014),
mais aussi a la consommation totale de I’eau oxygénée présent dans le milieu réactionnel.
L’autre raison concerne la production limitée de radicaux hydroxyles due a I’encombrement
des sites d’oxydes de fer par les cations du colorant BM (Khataee and Pakdehi, 2014). En
comparant 1’élimination globale du colorant, la charge optimale du catalyseur s’avere étre 3
g/L avec un pourcentage d’élimination de 82% pendant 240 minutes. Ce qui corrobore avec
les résultats obtenus par KOFFI (2015), qui a étudié I’influence de la concentration initiale du
BM sur la latérite de Dano traitée thermiquement (600° C). Elle a trouvé aprés 100 minutes,
que le traitement avec 3 g/L de latérite, s’est révélé plus efficace dans I’élimination du BM

(99 %)

111.1.2.3) Influence de la concentration initiale de H202 sur la décoloration de BM
Le peroxyde d’hydrogéne est a la base de la genération de radicaux dans l'oxydation de
Fenton. Les radicaux hydroxyles produits peuvent oxyder le polluant et les sous-produits de
dégradations, d'autres intermédiaires ou réagir avec l'oxydant lui-méme pour provoquer la

réduction dans la performance d'élimination des polluants (Mesquita et al., 2012).
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Par conséquent, une étude de la consommation et de I'optimisation de la concentration de
H20; dans 1'oxydation Fenton est d’une importance capitale. Les cinétiques d’¢élimination du

BM par procédé Fenton sont représentées sur la Figure 12.
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Figure 12 : Influence de [H202] sur la décoloration du BM par Fenton hétérogéne. Conditions
opératoires : [BM] = 60mg/L, [Latérites] = 3g/L, pH = 3, T=25°C, vitesse d’agitation= 1000 trs/min A= 661 nm
Comme on peut le voir, le taux d’élimination maximale du BM était de 82% a une
concentration de H>O> de 40 mg/L et une concentration de latérite initiale de 3 g/L aprées un
temps de réaction de 240 min. Comme on le constate, I'augmentation de la concentration de
H>O2 au-dela de 40 mg/L n’est pas favorable au processus d’élimination du BM par
I’oxydation Fenton. Certains auteurs ont remarqué qu’un phénoméne d’inhibition de la
réaction a lieu lorsque la concentration en H20> de la solution est trop élevée (Khataee and
Pakdehi, 2014; Tekbas et al., 2008b). Cela pourrait étre di soit au piégeage des radicaux
hydroxyles dans la solution ou le fait que H20> réagit avec le radical hydroxyle et produit un
radical hydroperoxyle moins réactif selon I'équation (12). Aussi dans la réaction d’oxydation,
une quantité excessive de H»O réagit avec les ions ferriques, produisant des complexes
hydroperoxyde de Fer (I11), qui réduisent avec les ions ferreux requis pour la réaction de

Fenton (Aggarwal et al., 2017).
H202 + HO*—-HO2" + H,0 Eq.23

111.1.3) Modélisation de la cinétique de décoloration du BM
Dans I’optique de connaitre I’ordre de la réaction, et mener a mieux le dimensionnement de
notre réacteur, deux modeéles cinétiques de premier et deuxiéme ordre ont éte utilisés pour

calculer la constante de vitesse de I'élimination de BM par le procédé Fenton hétérogéne en

Etude réalisée par BAMBA Massé / Master2 : Eau et Assainissement/ Promotion : 2016-2017
36



CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

utilisant les grains de latérite. La Figure 13 montre que la réaction de décoloration du BM en

oxydation Fenton est mieux décrite par le modele pseudo premier ordre. Il présente les

meilleurs coefficients de corrélation (0,9745) et une vitesse de décoloration de 0,0077 min™

comparé a celle du modele pseudo second ordre qui est 0,0003 min™,

0,00 0,09
300 y = 0,0003x
0.20 008 | Re=0,9536
-0,40 0,07
-0,60 0,06
S-0,80 S
% ’ :', 0,05
©-1,00 5 0,04
5 20 =
-1, 0,03
-1,40 0,02
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i
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Figure 13 : Cinétique de ler et 2e ordres de décoloration de BM par procédé Fenton hétérogéne en
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111.2) CONCEPTION DU SYSTEME DE TRAITEMENT

111.2.1) Mise en ceuvre du dispositif de traitement proposé

La Figure 14) représente le schéma du réacteur a lit fixe, dont les principales parties ont été détaillés plus haut.

de

Légende

h¢ = hauleur de la colonne {15 cm)

de = diaméire de la colonne (11,14 cm)
hlat = hauteur de la latérita (5.71 em)
hhbi = hauteur das billas inertes (0.5 em)

ﬂ): pampa péristatique (Op = 2.5 mLfmin)

ﬁ Billas ineres

&
=

hlat

Grain de latérite @1-1.6 mm

— A — |
A\ B - 0 mot.
Salulian Erasiée
+{H202) = 40 mglL

Sperclromatne dabsorption Salulion de Lieu e milhykne
rmeldculaing {5000 mL)
+ gueslgues gaultes de HZE04
Agitateur magrédigue (pH=3)

Schéma du dispositif

Figure 14 : Schéma du réacteur a lit fixe en fonctionnement continu
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111.2.2) Dimensionnement du réacteur a lit fixe de latérite utilisé pour
I’élimination du colorant BM

Le débit d’alimentation Qo de la solution de BM par la pompe Watson Marlow (model 530R)
(Figure 15) a été fixé égale a 2,5 ml.min vue que nous travaillons a 1’échelle pilote. Les
dimensions de la colonne du réacteur passent par la détermination des différentes parties qui
la compose. Il s’agit du :

- Volume du réacteur ;

- L’¢épaisseur du lit catalytique a mettre en ceuvre ;

- Le temps de passage.

» Volume du réacteur

Le volume du réacteur a été calculé en utilisant I’équation du bilan de matiére dans un
réacteur continu en fonctionnement piston, et celle de la vitesse de réaction d’une cinétique
d’ordre 1 qui a pour constante de vitesse 0,0077 min™, et une conversion de 82% de
décoloration obtenue en batch. L’intégration de ces données dans 1’équation (16), a permis

d’obtenir un volume de réacteur de 557 mL.

1
VR = —Qo X Kln(l - Xmax) (Eq16)

> Epaisseur du lit de catalyseur (lit de grain de latérite)
La détermination de 1’épaisseur du lit catalytique a mettre en ceuvre pour les tests d’efficacités
épuratoire du colorant modéle passe tout d’abord par la vérification de la contrainte de

1I’équation 20 (Trambouze, 1993).

R, “nIn(1 -X)! (Eq.20)

De cette contrainte, nous avons pu calculer 1’épaisseur minimale qu’il nous faut pour réaliser
le test de Fenton hétérogene. En se basant sur le volume choisi dans cette étude pour la
réalisation de nos tests, nous obtenons grace a 1’équation (24) une epaisseur de 5,71 cm ce qui
est supérieure a 1’épaisseur minimale de 3,16 cm calculée a partir de 1’équation (20) pour

avoir une géométrie convenable et réduire les pertes de charge dans la colonne du réacteur.

4 X Vol

e = —— (Eq.24)

Toutes les dimensions calculées et choisies sont consignées dans le Tableau 8:
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Tableau 8 : Dimensions des différentes parties du réacteur a lit fixe

Dimensions Valeurs Unités Observations
Débit d’alimentation (Qp = Qo) 2,5 mL/min Choisi
VVolume de réacteur calculé (Vr) 557 mL Calculé
VVolume de réacteur choisi (Vrc) 1500 mL Choisi
Volume du catalyseur (V0lcay 557 mL Calculé (VR=Volca)
Epaisseur minimale du lit catalytique 3,16 cm Contrainte a vérifier:
(Lmin) (Trambouze, 1993)
Epaisseur du lit catalytique calculée (hia) 571 cm Niat= 4 VOlcat/nd?
Hauteur de la colonne du réacteur (hc) 15 cm choisi
Hauteur des billes inertes (hpi) 0,5 cm Choisi
Temps de passage (1) 13362 S Calcule
Vitesse spatiale (VVH) 0,00449 min* VVH =1/t

Compte tenu du fait que nous ne disposons pas de colonne de volume égal a 557 mL nous
avons choisi une colonne disponible de 1500 mL pour la réalisation des tests en continu.
La Figure 15 illustre le réacteur a lit fixe concu pour le traitement de notre colorant modeéle le

Bleu de méthyléne:

Figure 15 : Réacteur a lit fixe mis en place

Etude réalisée par BAMBA Massé / Master2 : Eau et Assainissement/ Promotion : 2016-2017
40



CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

111.3) VALIDITE DES PERFORMANCES DU REACTEUR
111.3.1) Test d’adsorption

Le test d’adsorption dans le réacteur a lit fixe a été réalisé pour déterminer la capacité
d’adsorption du colorant BM du catalyseur latéritique dans I’adsorption du colorant BM et de
veérifier si le procédé Fenton a vraiment eu lieu. La Figure 16 nous présente le pourcentage
d’adsorption du BM par le catalyseur a des intervalles de temps spécifiques. Il en ressort de ce
diagramme qu’au bout de 16 h on a une adsorption du BM de 97,51 % et 98,02 %
respectivement. Apres 24 h de traitement, on assiste a une 1égere baisse de 1’élimination du
BM 96,51 % et 94.27 % aux longueurs d’onde 291 nm et 661 nm. A 40 h d’adsorption on
remarque une baisse jusqu’a 77,74 % et 63,22 % de décoloration du BM dans le réacteur. En
effet, au début du traitement la latérite a adsorbé suffisamment le colorant a I’intérieur de ses
pores ce qui explique cette augmentation du pourcentage d’élimination du BM. Ensuite, la
baisse de la capacité d’adsorption du BM sur le lit a partir de la 24éme heure, pourrait étre due
a la saturation des pores de la latérite par le BM par conséquent on assiste a un phénomene de
désorption du colorant. Ces résultats sont en accord avec les résultats obtenus par Severtson
and Banerjee (1993), qui ont travaillé sur un modele mécanistique de désorption par collision
de particule solide. Par ce modeéle ils ont montré que les collisions entre particules déposent
de I’énergie a la surface des particules qui peut entrainer la désorption d’une petite fraction de
soluté. Ils ajoutent en disant que le transfert d'énergie de collision est le plus efficace entre des
particules de masse égale et que deux particules vont entrer en collision plusieurs fois en

moyenne avant de se séparer complétement.
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Figure 16 : pourcentage d’¢limination de BM par adsorption dans le réacteur
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111.3.2) Test de Fenton hétérogene

L’expérience du procédé Fenton hétérogeéne a été réalisé pour tester 1’efficacité épuratoire de
de notre réacteur a lit fixe sur I’élimination du colorant BM par ce procédé. La conversion au
niveau de la dégradation et de la décoloration a été suivie simultanément comme principaux
indicateurs. Le catalyseur a été évalué dans le méme réacteur que pour le test d’adsorption
pendant 40 heures avec un ecoulement continu de solution du colorant BM. Les résultats sont
présentés dans la Figure 17 indiquent jusqu’a 16 h de réaction, qu’une élimination presque
compléte de BM a été observée aux deux longueurs d’ondes (291 nm et 661 nm). Une 1égére
baisse de ’efficacité a été remarquée de 24 h a 40 h avec une dégradation et une décoloration
de BM de 97 % et 98 % respectivement. Cette élimination quasi-compléete du BM tout au long
du traitement pourrait s’expliquer par les capacités d’adsorption et catalytique de la réaction
de Fenton du lit de latérite. Ces résultats corroborent avec ceux trouves par Fida et al. (2017),
qui ont travaillé sur la dégradation des colorants organiques en lit discontinu et lit fixe par
procédé Fenton hétérogene en utilisant comme catalyseur la montmorillonite imprégnée de
Lanthane et de Fer. Leurs résultats ont montré une faible diminution du taux de dégradation
du Bleu de méthyléne & la 50°™ et & la 120°™ heure. IIs ont obtenu 91 % d’élimination du BM
et 75 % d’¢élimination de DCO, pour des concentrations initiales de BM et H20:
respectivement de 50 mg/L et 30 mM, au bout de 200 h de réaction. De plus, la Iégére baisse
du taux de conversion du BM observé au cours du temps peut s’expliquer par une baisse de la
constante de vitesse due a I’encombrement des sites actifs de la latérite.

Théoriquement on devrait s’attendre a une valeur de 82 % de conversion du BM obtenu a
partir de 1’équation (16) du modéle développé de notre réacteur a lit fixe de type piston, mais
apres les tests expérimentaux sur le réacteur on a obtenu une conversion de 97 % et 98 % a
291 nm et 661 nm respectivement. Partant de cette remarque on constate que la valeur trouvée
expérimentalement est supérieur a la valeur prédit par le modéle d’ou la méthode utilisé dans

cette conception semble étre intéressante et performance.
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Figure 17 : Pourcentage d’élimination de BM par Fenton hétérogéne dans le réacteur

111.3.3) Comparaison des capacités d’adsorption et de Fenton hétérogene dans le
réacteur a lit fixe

Les taux d’¢limination du BM issus des tests d’adsoption et de Fenton hétérogeéne , obtenus
aux longueurs d’ondes 291 nm et 661 nm, dans le réacteur a lit latéritique a un pH 3 et a
température ambiante sont réprésentés sur les Figure 16 et Figure 17. On remarque, qu’au
bout de 24 h de traitement du colorant,un pourcentage d’élimination du BM de 97 % et 98 %
a 291 nm par adsorption et par Fenton respecivement. Le taux de décoloration a 661 nm suit
la méme tendance 94 % et 100 %. Cela montre que le lit du catalyseur lateritique posséde une
grande propriété d’adsorption. Aprés 40 h de traitement, on assiste & une baisse du
pourcentage délimination du BM de 19,77 % en adsorption et une légére baisse de 2 % en
Fenton hétérogéne. Ce constat est similaire au niveau de la décoloration calculée a 661 nm qui
affiche 63 % et 98 % d’élimination aux deux tests. Au vu de ’ensmble des résultats, on peut
attribuer au Fenton Hétérogéne un pourcentage de dégradation de 20 % et de 35 % a 291 nm
et 661 nm respectivement. La reaction Fenton hétérogene a donc effectivement eu lieu. En
effet, le peroxyde d’hydrogene apporté avec la solution de colorant a réagi avec le fer
disponible dans la latérite pour produire des radicaux hydroxyles. Ces radicaux vont a leur
tour attaquer la molécule de BM et la dégrader. Les résultats ont montré une bonne valeur
d’application pratique du catalyseur, en raison de sa stabilité dans la dégradation du colorant.

En outre, le systeme est un exemple avec une utilisation optimale de H.O, de 0,1 mM

comparée a d’autre études qui en utilisent plus.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Le but de ce travail était de concevoir un réacteur a lit fixe pour 1’élimination de colorant bleu
de méthyléne par procédé Fenton hétérogene en utilisant la latérite comme catalyseur solide.
Bien que ce procédé d’oxydation avancé ait été bien décrit dans la littérature pour
I’élimination des colorants, trés peu d’entre eux ont ét¢ mis en place en continue sur un
catalyseur tel que la latérite. L’influence de certains parametres a été étudiée, dans le but de
déterminer les conditions optimales de la réaction de décoloration du colorant BM par la
latérite brute en grain @ (1-1,6mm) en présence de H20,. Cette optimisation a mené a un taux
d’élimination de 82 % de BM dans les conditions optimums suivantes : [BM]= 60 mg/L,
[H202] = 40 mg/L, [latérite]= 3 g/L, pH= 3 et & 25° C. L’ordre de la cinétique de décoloration
a été étudié et a montré que la réaction de décoloration est mieux décrite sur le modéle de
pseudo-premier ordre avec k= 0,0077min! et un coefficient de corrélation de 0,9748. Sur la
base de celle-ci, il a été dimensionné et mis en place un réacteur a lit fixe fonctionnant en
continu avec les dimensions suivantes: volume de réacteur égal a 557 mL, épaisseur du lit de
latérite égale a 5,71 cm et un temps de passage de 13362 secondes (3 h 42s) pour valider les
performances épuratoires sur la dégradation du colorant BM par Fenton hétérogéne. A la suite
du dimensionnement, deux tests ont été appliqués, il s’agit de 1’adsorption et du Fenton. Le lit
catalytique en présence de H2O. révéle une bonne performance avec un pourcentage de
dégradation de 97 % et de 98 % de décoloration au bout de 40 h de traitement. En absence de
H>0O> (adsorption) on observe un taux de décoloration de 77,74 % et 63,22 % respectivement a
291 nm et 661 nm pendant 40 h de traitement. Enfin, la comparaison de ces deux tests a été
étudiés par le traitement des données issues du réacteur catalytique. Il ressort que la valeur
prédit par le modéle développé (82%) est inférieure a celle obtenue expérimentalement (98%).
En effet, cette étude a apporté des connaissances nouvelles utiles sur la conception des
réacteurs catalytique a lit fixe en utilisant le procédé Fenton hétérogene et I’efficacité¢ du
traitement de modele de colorant par ce dispositif sous climat sahélien. Cependant, il est

nécessaire de prévoir des perspectives pour la bonne poursuite des travaux. Il s’agira de :

» Poursuivre 1’étude avec des effluents réels d’industries textiles ;

» Réaliser des analyses d’adsorption atomique afin de déterminer les quantités de fer
lessivées en solution au cours du traitement ;

» Etudier la possibilité d’extrapolation du réacteur a lit fixe

» Effectuer le suivi de la minéralisation du colorant par suivi du COT et I’identification

des sous-produits de dégradation par des analyses de chromatographie;
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» Réaliser une étude technico-économique afin d’estimer les cotts d’investissement et de
fonctionnement liés a la technologie et fournir des données sur 1I’impact économique de

I’adoption de cette technologie par une industrie de textiles locale.
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Annexe 1 : Classification chimique des colorants

Sur le plan chimique, plusieurs classifications de colorants existent a savoir :

(@]

Les colorants azoiques sont caractérisés par la présence au sein de la molécule d'un
groupement azoique (-N=N-) reliant deux noyaux benzéniques. Cette catégorie de colorant
est actuellement la plus répandue sur le plan de I’application, puisqu’ils représentent plus
de 50% de la production mondiale de matiéres colorantes. Elle se répartissent en plusieurs
catégories : les colorants basiques, acides, directs et réactifs solubles dans 1’eau, et les
azoiques disperses et @ mordant non-ioniques insolubles dans 1’eau. Il est estimé que 10-15
% des quantités initiales sont perdues durant les procédures de teinture et sont évacués sans
traitement préalable dans les effluents (Lamri Naidja, 2010). Par contre, les études de
(Zahangir, 2004) ont montré que ces composes organiques cancérigenes sont réfractaires
aux procédés de traitements habituellement mis en ceuvre et sont trés résistants a la

biodégradation.

Les colorants anthraquinoniques sont, d’un point de vue commercial, les plus importants
apres les colorants azoiques. Leur formule générale dérivée de I'anthracéne montre que le
chromophore est un noyau quinonique sur lequel peuvent s'attacher des groupes
hydroxyles ou amino (K. Kadirvelu et al., 2003).

Les colorants indigoides tirent leur appellation de 1’indigo dont ils dérivent. Ainsi, les
homologues sélénié, soufré et oxygéné du bleu indigo provoquent d’importants effets
hypsochromes avec des coloris pouvant aller de 1’orange au turquoise (Chu and Chen,
2002).

Les colorants xanthénes, dont le composé le plus connu est la fluorescéine, sont dotés
d'une intense fluorescence. Peu utilisés en tant que teinture, leur usage est bien établi
comme marqueurs lors d'accidents maritimes ou comme traceurs d'écoulement pour des
rivieres souterraines, des flux de rejets, etc. (Ghosh and Bhattacharyya, 2002).

Les phtalocyanines ont une structure complexe basée sur lI'atome central de cuivre. Les
colorants de ce groupe sont obtenus par réaction du dicyanobenzéne en présence d’un
halogénure métallique (Cu, Ni, Co, Pt, etc.) (Mansour et al., 2011b).

Les colorants nitrés et nitrosés forment une classe de colorants tres limitée en nombre et
relativement ancienne. lls sont actuellement encore utilisés, du fait de leur prix trés modéré
lié & la simplicité de leur structure moléculaire caractérisée par la présence d’un groupe
nitro (-NO2) en position ortho par rapport a un groupement électro donneur (hydroxyle ou
groupes aminés) (Saidi, 2013).
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CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

Annexe 2 : Les différents types de réacteur catalytique

Fluide l- Gaz +liquide, Entrde du catalysgur Entrée du catslyseur
‘ 1
& (&)
i
B billes inertes 7
B C  catalysour i Sl g
P pl::.ueau distributeur i
sy = S grille support niihdic D4 Fluido
I P (e
';'FE'QW el i S mouvement d'ensemblo du
GEf T = i catalytiqua
L5 i i
: & ! : G grilles cylindriques
Lo/~ B Sortie dul l
- catalyseur l
. Fluide
] Sortie du catalyseur
Flulde Gaz + liquido
(a) Gaz + liquide  (b)
Gaz 1
Gaz
Liquide
A cyclone
B bulle de gaz
C catalyseur en suspension
F fluide pour échange thermique
- . G grile
== Gaz T tube pour échange thermique
N niveau du it fluidisé
Liquide

A) Réacteur a lit fixe adiabatique avec écoulement monophasique et biphasique.
B) Réacteur a lit mobile a (a) Co-courants (b) Courants croisés.

C) Réacteur a lit fluidisé a) par un gaz b) par deux phases fluides (lit en ébullition).
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CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

Annexe 3 : Comparaison des différents réacteurs envisageables pour la mise en ceuvre d’un catalyseur solide

Mise en ceuvre du catalyseur (1)
Performances Lit Catalyseur en suspension
Lit fixe | mobile
. AMD | AMC LF LE
Echanges thermigues ....esmrsssssssesssssnmnnes | adiabatique | multitubulaire | # % ® . %
Phases fluitdes o o i s s s e e G G+l G G+L G G+l | G+L G G+ L
I [ACHVIEE oot + o + o |+ +4 ++ ++ £\ ++
= : T
# 2011 1 - + o + 4] + ++ ++ ++ + ++
ar B T 11 OSSR IR o + o 0 + + + +
o . o
E REGENAADIIIE ...e e + + o o ++ - ++ ++ ++
g B | Coiit &n CAtAIYSELT ... cees s | b -+ - L - - o - - -
ﬁ Gradient de concentration ... | 44 + +3 + | e +4 - - - 44
= Contrdle de la température . | = - 0 o | = ++ ++ + ++ +
E W | Capacite. e ++ ++ + + + - o + + +
[ 0 o
E 0| Flexibilitd veeenmreinis s s s s smsn e veves + o 0 - o +4 " - - -
| - = i
% g SIMPIIGIE svessns s cessesssmsssms s |+ . - - - + + o o o
% | Séparation catalyseur-produits...coeee. | 4+ 4 +4 44 + e - o a -
] .
= |Remplacement du catalyseur.......ccoeveverane - - - - | + +4+ o + + +
Perte de charge.......nimiinn |+ 0 + o |+ 0 0 + 0 +
Fiabilité..ov i |+ ++ + o | o ++ ++ + ] D
{1} Symboles: * échange thermique possible ; LF lit fluide ; LE lit entralné ; AM agitation mécanique ; D fonctionnement discontinu ;
C fonctionnament eanting ; ++ trds bon; + bon ! o moyan,; -mauvais: Ggaz; L hguide.
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CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

Annexe 4 : Les différents matériels utilisés pour les analyses

a) Broyeur los Angeles
b) Spectrophotométre moléculaire JENWAY 71

c) pH-metre EUTECH 510

Etude réalisée par BAMBA Massé / Master2 : Eau et Assainissement/ Promotion ; 2016-2017



CONCEPTION D’UN SYSTEME CONTINU D’ELIMINATION DE COLORANT BLEU DE METHYLENE PAR
PROCEDE FENTON HETEROGENE EN UTILISANT LA LATERITE

Annexe 5 : Données des expériences d’optimisation des parametres de réaction Fenton
hétérogéne pendant 240 minutes

Absorbance Co (mg/L) Ct (mg/L) % d'élimination

Concentration de bleu de méthyléne (mg/L)

40 3,59 37,57 7,33 80.49
60 4,98 55,14 10,17 81,56
80 29,54 79,64 60,32 24.26
Concentration de peroxyde d'hydrogene (mg/L)
20 22,4 61,18 45,74 25,23
30 18,72 61,18 38,23 37,52
40 4,98 55,14 10,17 81,56
50 16,5 61,9 33,69 45,56
60 14,81 61,9 30,24 51,14
Concentration de latérite (mg/L)
3 4,98 55,14 10,17 81,56
5 6,24 58,26 12,74 78,13
7 9,1 60,45 18,58 69,26
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