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Introduction

L’industrie des résines alkydes et polyester occupe une place stratégique dans le paysage
industriel mondial. Ces polymeres, aux propriétés chimiques et mécaniques diversifiées,
sont omniprésents dans notre quotidien, contribuant de maniere significative & une mul-
titude de secteurs tels que I'automobile, la construction, ’emballage, I’aérospatiale et
I'industrie chimique. En raison de leur adaptabilité et de leurs performances, les ré-
sines alkydes et polyester sont incontournables pour répondre aux besoins variés de ces

industries.

L’ampleur de cette industrie est indéniable, avec des estimations de production mondiale
de résines alkydes dépassant 8 millions de tonnes en 2020, et une demande en constante
augmentation (Source : Grand View Research, 2021). Cette croissance est stimulée par la
recherche continue de matériaux plus performants et durables, en réponse aux demandes

des marchés mondiaux.

Cependant, derriere ce succes industriel se cache une préoccupation cruciale : la gestion
des eaux de production générées lors du processus de fabrication. Ces eaux, riches en
polluants organiques et inorganiques, résultent de réactions chimiques complexes et de
la nécessité d’utiliser des solvants, des catalyseurs et des additifs. Les eaux de produc-
tion contiennent une gamme de contaminants, notamment des solvants aromatiques, des

métaux lourds, des résidus de monomeres et des produits de décomposition chimique.

L’impact environnemental de ces eaux de production ne peut étre sous-estimé. Les sol-
vants organiques volatils (COV) présents dans les effluents contribuent & la pollution

atmosphérique et sont des précurseurs de la formation de smog. Les métaux lourds, dont



la toxicité est bien établie, peuvent s’accumuler dans les écosystemes aquatiques, affec-
tant la biodiversité et la qualité de 1’eau. De plus, les composés organiques semi-volatils
(COSV) et les composés aromatiques polycycliques (CAP) présents dans les eaux de
production posent des risques pour la santé humaine, en particulier pour les populations

vivant a proximité des installations industrielles (Source : Rodriguez et al., 2020).

Face a ces préoccupations environnementales et sanitaires, il devient impératif de déve-
lopper des technologies de traitement des eaux de production innovantes et efficaces pour
minimiser les impacts négatifs sur I’environnement. La conformité aux réglementations
environnementales strictes est également un enjeu majeur pour les entreprises opérant

dans ce secteur.

Dans cette optique, cette étude se propose d’examiner en détail les défis et les opportuni-
tés relatifs au traitement de I'effluent issu de 'industrie des résines alkydes et polyester.
L’objectif principal de cette étude est de proposer une méthode de traitement de cet
effluent tout en optimisant les parametres de traitement pour réduire les impacts envi-

ronnementaux tout en maintenant une production de résines efficace.



Premiere partie

Etude bibliographique



Chapitre 1

Problématique du Traitement des
Eaux de Production dans

I’industrie des résines

Le traitement des eaux de production dans I’'industrie des résines alkydes et polyester est
une question d’importance capitale, a la fois d’un point de vue environnemental et éco-
nomique. Cette problématique est complexe et multidimensionnelle, et elle nécessite une
attention particuliere pour plusieurs raisons essentielles, comme en témoignent diverses

études et rapports.

— Diversité des Polluants : Les eaux de production de cette industrie sont souvent conta-
minées par une multitude de polluants, allant des solvants organiques volatils (COV)
aux métaux lourds. Par exemple, des études ont montré que les effluents de I'indus-
trie chimique contiennent fréquemment des composés organiques volatils, tels que le
toluene et le xylene, qui sont préoccupants en raison de leur potentiel cancérigene et
de leurs effets sur la qualité de D’air.

— Impact Environnemental : Le rejet non traité des eaux de production peut avoir des
conséquences graves sur ’environnement, y compris la contamination des eaux souter-
raines, des rivieres et des mers. Les métaux lourds et les produits chimiques organiques
peuvent s’accumuler dans les écosystemes aquatiques, perturbant les chaines alimen-
taires et affectant la biodiversité. L'impact négatif sur les ressources en eau douce est

particulierement préoccupant étant donné leur importance vitale.

4



— Normes et Réglementations : Les gouvernements et les organismes de réglementation
imposent des normes strictes concernant les émissions de polluants dans les eaux.
Les entreprises doivent se conformer a ces réglementations pour éviter des sanctions
séveres. Cette conformité est particulierement importante dans le contexte actuel de
durabilité et de responsabilité sociale des entreprises

— Cotts et Durabilité : La mise en IJuvre de systemes de traitement efficaces représente
un investissement considérable pour les entreprises. Les couts liés au traitement des
eaux de production peuvent affecter la rentabilité des opérations. Par conséquent, il
est essentiel de trouver des solutions de traitement économiquement viables tout en

maintenant la compétitivité de I'industrie

1.1 Principes de production de résines alkydes et polyester

1.1.1 Description des processus de fabrication
1.1.1.1 Résines alkydes

Les résines alkydes sont des polymeres synthétiques largement utilisés dans diverses
applications industrielles. Leur production implique une série de réactions chimiques
complexes. Le processus de fabrication des résines alkydes commence généralement par
Pestérification, ot des acides gras (par exemple, I'acide oléique ou I'acide phtalique)
réagissent avec des polyols, tels que le glycérol. Cette réaction est catalysée par des

acides forts ou des bases. Elle génere des monoesters et des polyesters [3].

Ensuite, intervient la réaction de polymérisation. Les monoesters et les polyesters pro-
duits dans l'estérification réagissent avec des anhydrides (par exemple, 'anhydride phta-
lique) pour former des résines alkydes plus longues et plus complexes. Ce processus de
polymérisation peut étre controlé pour obtenir des résines de différentes longueurs de

chaine et viscosités [4].

Apres la polymérisation, les résines alkydes sont souvent modifiées pour répondre aux
besoins spécifiques de I’application. Cela peut impliquer I'ajout de siccatifs pour amélio-
rer les propriétés de séchage, I'incorporation d’additifs pour renforcer la résistance aux

intempéries ou la dilution avec des solvants pour atteindre la viscosité souhaitée. En



fin de compte, les résines alkydes sont obtenues sous forme liquide ou solide, selon leur

utilisation prévue [4].

1.1.1.2 Reésines polyester

Les résines polyester sont également des polymeres synthétiques utilisés dans divers do-
maines, notamment la fabrication de plastiques renforcés de fibres et de composites. Le
processus de production des résines polyester repose sur des réactions de polycondensa-

tion [5].

Dans la polycondensation, des glycols (tels que 1’éthylene glycol et le propyléne gly-
col) réagissent avec des acides dicarboxyliques (comme ’acide téréphtalique et 'acide
isophtalique) pour former une chaine linéaire de polyester. Cette réaction nécessite gé-
néralement de la chaleur et 'utilisation de catalyseurs pour accélérer la formation du

polyester [5].

Une fois formées, les résines polyester peuvent étre modifiées pour répondre a des besoins
spécifiques. Des monomeres ou des agents de réticulation peuvent étre ajoutés pour
améliorer les propriétés mécaniques, tandis que des charges peuvent étre incorporées
pour renforcer la résine. Ces modifications visent a adapter les résines polyester a leur

application finale, que ce soit dans la construction, 'automobile ou d’autres secteurs [5].

1.2 Principes de processus de fabrication des résines al-

kydes et polyester

Le processus de fabrication des résines alkydes et polyester est une séquence complexe
d’étapes et de réactions chimiques. Dans cette section, nous allons détailler ces proces-
sus, en mettant en évidence les étapes clés, les réactions chimiques impliquées et les
conditions de réaction. Nous effectuerons également une comparaison entre les processus

de fabrication des deux types de résines.



1.2.1 Fabrication des résines alkydes

1. Estérification : Le processus commence généralement par l’estérification. Dans
cette étape, des acides gras (tels que I’acide oléique ou I’acide phtalique) réagissent
avec des polyols, généralement du glycérol. Cette réaction est catalysée par des

acides forts ou des bases. L’équation générale de cette réaction est :

Acide gras + Polyol - Ester + Fau

L’eau est un sous-produit de cette réaction, et elle est souvent retirée du mélange

pour favoriser la conversion des réactifs en esters.

2. Polycondensation : Apres 'estérification, les esters formés sont soumis & une réac-
tion de polycondensation. Les esters réagissent avec des anhydrides (comme ’an-
hydride phtalique) pour former des résines alkydes plus longues et plus complexes.
Cette réaction est également catalysée et nécessite souvent une élévation de la

température. L’équation générale de cette réaction est :

Ester + Anhydride — RsineAlkyde + Sous — produits

3. Modification : Les résines alkydes obtenues peuvent étre modifiées pour répondre
a des besoins spécifiques. Cela peut impliquer I'ajout de siccatifs pour améliorer
les propriétés de séchage, 'incorporation d’additifs pour renforcer la résistance aux

intempéries ou la dilution avec des solvants pour atteindre la viscosité souhaitée.

1.2.2 Fabrication des résines polyester

Le processus de fabrication des résines polyester commence également par une polycon-
densation. Des glycols (tels que ’éthylene glycol et le propylene glycol) réagissent avec
des acides dicarboxyliques (comme ’acide téréphtalique et 1’acide isophtalique). Cette

réaction génere des chaines linéaires de polyester et libere de ’eau comme sous-produit

[6].

Glycol + Acidedicarboxylique — Polyester + Fau



Les résines polyester résultant de la polycondensation peuvent étre modifiées en fonction
des besoins. Cela peut inclure I’ajout de monomeres ou d’agents de réticulation pour
améliorer les propriétés mécaniques. Des charges peuvent également étre incorporées

pour renforcer la résine [6].

1.3 Comparaison des processus de fabrication

— Les résines alkydes sont généralement obtenues a partir d’estérification suivie de po-
lycondensation, tandis que les résines polyester commencent par la polycondensation.

— Les réactions d’estérification dans la fabrication des résines alkydes nécessitent 1'utili-
sation d’acides gras et de polyols, tandis que la polycondensation des résines polyester
implique des glycols et des acides dicarboxyliques.

— Les résines alkydes sont souvent utilisées dans des applications de revétement et de
peinture, tandis que les résines polyester sont couramment utilisées dans la fabrication
de composites, de fibres renforcées, et d’autres produits.

— Les modifications des résines alkydes peuvent inclure I'ajout de siccatifs pour le sé-
chage, tandis que les résines polyester peuvent étre modifiées en utilisant divers mo-

nomeres ou agents de renforcement.

1.4 Caractéristiques des résines alkydes et polyester

Cette section se penchera sur les caractéristiques des résines alkydes et polyester, en
mettant I’accent sur leurs propriétés chimiques, physiques et mécaniques, ainsi que sur

les avantages et les inconvénients de chaque type de résine dans diverses applications [7].

1.4.1 Propriétés chimiques des résines alkydes et polyester
1.4.1.1 Résines alkydes

Les résines alkydes sont caractérisées par leur structure chimique comprenant des groupes
ester et des chaines hydrocarbonées. Cette structure les rend compatibles avec une large

gamme de solvants et de réactifs.



Les résines alkydes sont réactives avec les oxydants, ce qui les rend appropriées pour
des applications de revétement ou le durcissement par oxydation est nécessaire. Elles
peuvent étre sensibles aux attaques acides ou basiques, ce qui doit étre pris en compte

dans certaines applications.

1.4.1.2 Résines polyester

Les résines polyester sont constituées de chaines polymeres linéaires d’esters et d’éthers.
Leur structure chimique peut étre adaptée par la sélection des glycols et des acides
dicarboxyliques. Les résines polyester sont généralement plus résistantes aux attaques

chimiques, y compris aux acides et aux bases, par rapport aux résines alkydes [7].

1.4.2 Propriétés physiques et mécaniques des résines alkydes et poly-

ester

1.4.2.1 Résines alkydes

Les résines alkydes peuvent varier considérablement en viscosité, ce qui permet de les
utiliser dans diverses formulations de revétements, allant des peintures fines aux revéte-
ments plus épais. Les résines alkydes durcissent par oxydation, ce qui leur confere une
bonne résistance a ’abrasion et une finition dure. Elles ont une bonne adhérence sur de
nombreuses surfaces, ce qui les rend appropriées pour les revétements de métal, de bois

et de plastique [3].

1.4.2.2 Résines polyester

Les résines polyester sont connues pour leur résistance a la traction élevée, les rendant
idéales pour les composites et les applications ou la force mécanique est essentielle. Elles
sont également rigides, ce qui les rend adaptées a la fabrication de pieces structurelles
légeres. Les résines polyester résistent bien aux conditions extérieures, ce qui en fait un

choix courant pour les produits exposés aux éléments [8].



1.5 Avantages et inconvénients des résines alkydes et po-

lyester dans diverses applications

1.5.1 Résines alkydes

— Avantages :
— Séchage rapide : Les résines alkydes sont couramment utilisées dans les peintures et
les revétements en raison de leur séchage rapide par oxydation.
— Adhérence : Elles adherent bien & une variété de surfaces, ce qui en fait un choix
populaire pour les revétements de métaux.
— Inconvénients :
— Sensibilité a I’humidité : Les résines alkydes peuvent étre sensibles a ’humidité pen-
dant le processus de durcissement, ce qui peut entrainer des problemes de séchage.
— Niveau de COV : Certaines formulations d’alkydes contiennent des composés orga-

niques volatils (COV) qui peuvent contribuer a la pollution de I’air intérieur [8].

1.5.2 Résines polyester

— Avantages :
— Résistance mécanique : Les résines polyester offrent une excellente résistance méca-
nique, les rendant adaptées aux composites de haute performance.
— Durabilité : Elles résistent bien aux intempéries, a la corrosion et a la dégradation
chimique, ce qui les rend adaptées aux applications extérieures.
— Inconvénients :
— Temps de durcissement : Le temps de durcissement des résines polyester peut étre
relativement long, nécessitant une gestion précise du processus de fabrication.
— Cont : Les résines polyester de haute qualité peuvent étre plus cotteuses que d’autres

matériaux polymeres [9].

Les choix entre les résines alkydes et polyester dépendent des exigences spécifiques de
chaque application, de la résistance mécanique requise, de I’environnement d’utilisation
et d’autres facteurs. Choisir la résine appropriée est essentiel pour obtenir des perfor-

mances optimales dans une application donnée [8].
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1.6 Eaux de production : composants et formation

Cette section explorera les composants des eaux de production générées lors de la fa-
brication des résines alkydes et polyester, en mettant 1’accent sur l'identification des
principaux composants, les facteurs influencant leur composition et les mécanismes de

formation en cours de fabrication [8].

1.6.1 Identification des principaux composants présents dans les eaux

de production

Les eaux de production issues de la fabrication de résines alkydes et polyester peuvent
contenir une variété de composants en fonction des processus spécifiques et des matieres

premieres utilisées. Les principaux composants qui peuvent étre présents comprennent :

1. Solvants Organiques : Les solvants organiques volatils (COV) sont couramment
utilisés dans les réactions de synthese et de nettoyage des équipements. Des solvants
tels que le tolueéne, le xyléne, acétone et d’autres peuvent étre détectés dans les

eaux de production.

2. Monomeres et Précurseurs : Les résidus de monomeres, d’acides, de polyols et
d’anhydrides non réagis peuvent étre présents dans les eaux de production. Par
exemple, des traces d’acides gras ou d’anhydride phtalique non réagis peuvent étre

détectées.

3. Catalyseurs et Additifs : Certains processus de fabrication nécessitent 'utilisation
de catalyseurs ou d’additifs. Des traces de ces produits chimiques peuvent se re-
trouver dans les eaux de production, par exemple, des sels de cobalt utilisés comme
catalyseurs.

Métaux Lourds : Les équipements et les catalyseurs contenant des métaux lourds,
tels que le cobalt, le manganese ou le zinc, peuvent entrainer la présence de ces

métaux dans les eaux de production.

4. Composés Organiques Semi-Volatils (COSV) : Certains composés organiques semi-
volatils, comme les phtalates, peuvent étre libérés pendant la fabrication de résines

polyester. Ces composés peuvent étre transportés dans les eaux de production.
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5. Composés Résiduels : Les résidus de réaction, notamment les esters, les polyesters
et les polyols, peuvent étre retrouvés dans les eaux de production. Ces résidus

peuvent varier en fonction des procédés de fabrication spécifiques.

6. Produits de Décomposition : Les réactions chimiques a haute température peuvent
entrainer la décomposition de certains composés, générant ainsi des produits de
décomposition organiques ou inorganiques qui peuvent étre présents dans les eaux

de production.

1.6.2 Facteurs influencant la composition des eaux de production

Plusieurs facteurs peuvent influencer la composition des eaux de production, notam-

ment :

1. Processus de Fabrication : Les différentes étapes du processus de fabrication, y
compris les réactifs utilisés et les conditions de réaction, auront un impact sur les

composants présents dans les eaux de production.

2. Matieres Premieres : La qualité et la pureté des matieres premieres, telles que les
acides, les polyols et les anhydrides, joueront un role crucial dans la composition

des eaux de production.

3. Technologie de Fabrication : Les technologies de fabrication, telles que les méthodes
de polymérisation, les catalyseurs et les températures de réaction, influenceront la

formation des composants dans les eaux de production.

4. Controles de Processus : Les mesures de controle de processus visant & minimiser
les pertes de matiéres premieres et a optimiser les réactions chimiques auront un

impact sur la composition des eaux de production.

1.6.3 Meécanismes de formation des eaux de production en cours de

fabrication

Les eaux de production se forment en raison de plusieurs mécanismes, notamment :

v" Réactions Incompletes : Les réactions de synthése peuvent étre incomplétes, laissant

des résidus de réaction et des produits non réagis dans les eaux de production.
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v Evaporation : Certains solvants organiques peuvent s’évaporer pendant la fabrication,

créant ainsi des vapeurs qui se condensent en eaux de production.

v" Ringage et Nettoyage : Les opérations de ringage et de nettoyage des équipements et
des réservoirs peuvent également contribuer a la formation d’eaux de production

en entrainant des résidus chimiques.

v' Dégazage : Les procédés de dégazage pour éliminer les gaz dissous dans les matieres

premieres peuvent également produire des eaux de production.

La compréhension de ces mécanismes de formation et des facteurs qui influencent la com-
position des eaux de production est essentielle pour concevoir des systemes de traitement

appropriés visant a éliminer ou réduire ces composants contaminants.

1.7 Impact environnemental des eaux de production

Dans cette section, nous allons explorer I'impact environnemental des eaux de production
générées lors de la fabrication des résines alkydes et polyester. Nous analyserons les
risques environnementaux associés aux rejets d’eaux de production, les effets sur les
écosystemes aquatiques, la qualité de ’air et les sols, ainsi que la conformité réglementaire

et les normes environnementales applicables [? ].

L’analyse des risques environnementaux associés aux rejets d’eaux de production com-

prend :

— Pollution des Eaux : Les eaux de production peuvent contenir des composants chi-
miques, tels que des solvants, des monomeres non réagis et des métaux lourds, qui,
s’ils sont rejetés dans les systemes aquatiques, peuvent entrainer une pollution des
eaux. Cela peut avoir un impact négatif sur la vie aquatique et la qualité de 'eau.

— Impact sur la Faune et la Flore : Les rejets d’eaux de production peuvent perturber les
écosystemes aquatiques en affectant la survie et la santé des organismes aquatiques,
y compris les poissons, les invertébrés et les plantes aquatiques.

— Risques pour la Santé Humaine : Si les eaux de production contaminées pénetrent
dans les ressources en eau potable, elles peuvent présenter un risque pour la santé

humaine en raison de la présence de composants chimiques toxiques.
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1.7.1 Effets sur les écosystemes aquatiques, la aualité de D’air et les

sols

Les rejets d’eaux de production peuvent provoquer une diminution de I'oxygene dissous
dans les eaux, ce qui peut entralner des zones mortes ou la vie aquatique ne peut pas
survivre. De plus, la contamination chimique peut perturber les chalnes alimentaires

aquatiques.

Lorsque les eaux de production s’évaporent ou sont aérosolisées, elles peuvent contribuer
a la pollution de lair intérieur ou extérieur, en fonction des conditions de rejet. Les
composants volatils, tels que les solvants, peuvent contribuer aux émissions de composés
organiques volatils (COV), qui sont préoccupants en raison de leurs effets sur la qualité

de l'air et la santé humaine.

Lorsque les eaux de production sont déversées ou infiltrées dans le sol, elles peuvent
contaminer les sols et les rendre impropres a certaines utilisations agricoles ou indus-
trielles. Les métaux lourds et les produits chimiques organiques peuvent s’accumuler

dans le sol et avoir des effets a long terme sur la fertilité du sol.

1.7.2 Conformité réglementaire et normes environnementales appli-

cables

Les rejets d’eaux de production sont généralement réglementés par des lois environne-
mentales nationales et locales. Les entreprises doivent se conformer & ces lois en ce qui

concerne la gestion et le traitement des eaux de production.

Les rejets dans les eaux de surface ou les eaux souterraines doivent respecter les normes
de qualité de ’eau établies pour protéger la santé des écosystemes aquatiques et la santé

humaine.

Les émissions atmosphériques provenant de I’évaporation des eaux de production doivent
respecter les normes de qualité de I’air pour minimiser les impacts sur la qualité de Dair

intérieur et extérieur.

Les eaux de production sont souvent considérées comme des déchets dangereux ou spé-
ciaux, ce qui impose des exigences spécifiques en matiere de gestion, d’élimination et de
traitement conformément aux normes de gestion des déchets.
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En conclusion, les eaux de production générées dans 'industrie des résines alkydes et
polyester peuvent avoir un impact environnemental significatif s’ils ne sont pas correc-
tement gérés et traités. Les entreprises doivent étre conscientes des risques environne-
mentaux, respecter les normes réglementaires et adopter des pratiques de gestion res-

ponsables pour minimiser leur impact sur I’environnement et protéger la santé publique.

1.8 Stratégies de Gestion des Eaux de Production

Différentes stratégies de gestion des eaux de production générées lors de la fabrication des
résines alkydes et polyester. Cela comprend 1’étude des approches de gestion actuelles,
I’examen des méthodes de traitement traditionnelles et innovantes, ainsi que 1’évaluation

des avantages et des inconvénients de ces différentes stratégies.

1.8.1 Etude des Approches de Gestion actuelles dans I'industrie

— Réutilisation Interne : De nombreuses entreprises cherchent a réduire leur empreinte
environnementale en réutilisant les eaux de production a l'intérieur de leur processus
de fabrication. Cela nécessite souvent le traitement des eaux pour les rendre aptes a
la réutilisation.

— Traitement Interne : Certaines entreprises optent pour le traitement interne des eaux
de production avant de les rejeter dans le systeme d’égout ou de les déverser dans
I’environnement. Les systemes de traitement internes peuvent inclure des processus
de filtration, de décantation, d’adsorption, de bioremédiation, etc.

— Traitement Externe : Dans certains cas, les entreprises choisissent d’externaliser le
traitement de leurs eaux de production a des installations de traitement des eaux

municipales ou a des tiers spécialisés dans le traitement des eaux industrielles.
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1.9 Examen des méthodes de traitement traditionnelles et

innovantes

1.9.1 Meéthodes de Traitement Traditionnelles

— Filtration : L’élimination des solides en suspension par des filtres est une méthode
courante de traitement des eaux de production.
— Décantation : La décantation permet la séparation des particules solides plus lourdes

des eaux.

1.9.2 Meéthodes de Traitement Innovantes

— Adsorption : L’adsorption sur des matériaux tels que le charbon actif est efficace pour
éliminer les contaminants organiques des eaux de production.

— Bioremédiation : Les microorganismes peuvent étre utilisés pour dégrader les composés
organiques présents dans les eaux de production.

— Photocatalyse : La photocatalyse a I'aide de catalyseurs photoactifs peut décomposer

certains polluants organiques.

1.9.3 Evaluation des Avantages et des Inconvénients des Différentes

Stratégies

— Réutilisation Interne
Avantages : Réduction de la consommation d’eau fraiche, économies financieres, res-
pect des réglementations environnementales.
Inconvénients : Investissements initiaux élevés pour les systemes de traitement, besoins
en maintenance.

— Traitement Interne
Avantages : Controle direct sur le processus de traitement, possibilité d’adapter les
systemes aux besoins spécifiques.
Inconvénients : Cofits opérationnels, nécessité d’expertise en traitement des eaux.

— Traitement Externe
Avantages : Externalisation des contraintes de traitement, acces & des installations
spécialisées. Inconvénients : Cotits de transport, perte de controle sur le processus de
traitement.
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— Méthodes de Traitement Traditionnelles
Avantages : Eprouvées, souvent moins cofiteuses a mettre en place.
Inconvénients : Peuvent ne pas étre efficaces pour certains contaminants spécifiques.
— Méthodes de Traitement Innovantes
Avantages : Efficacité pour éliminer des polluants spécifiques, potentiel de réduction
des produits chimiques.
Inconvénients : Cotits de recherche et développement, nécessité d’une expertise spé-

cialisée.

Le choix de la stratégie de gestion et de traitement des eaux de production dépendra des
ressources disponibles, des objectifs environnementaux de ’entreprise, de la complexité
de la composition des eaux de production et des réglementations locales. Il est essentiel
de considérer les avantages et les inconvénients de chaque approche pour prendre des

décisions éclairées en matiere de gestion des eaux de production.

1.9.4 Evaluation de lefficacité et de la faisabilité de ces technologies

— Efficacité : L’efficacité des technologies de traitement dépend du type de contaminant
présent dans les eaux de production. Par exemple, 'adsorption est généralement ef-
ficace pour éliminer les contaminants organiques, tandis que la bioremédiation peut
étre plus appropriée pour les polluants biologiques.

— Faisabilité : La faisabilité d’une technologie de traitement dépend de plusieurs facteurs,
notamment les couts d’investissement et d’exploitation, la disponibilité de ’expertise
technique, les réglementations environnementales et la complexité de la composition
des eaux de production.

— Intégration : L’intégration de ces technologies dans le processus de production glo-
bal doit étre soigneusement planifiée pour minimiser les perturbations et maximiser
lefficacité.

— Surveillance et Controle : La surveillance continue et le controle des systémes de
traitement sont essentiels pour garantir une efficacité constante et la conformité aux
normes environnementales.

— Durabilité : Lors de ’évaluation des technologies de traitement, il est important de
considérer leur durabilité & long terme, y compris la gestion des déchets générés par

le processus de traitement lui-méme.
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Le choix de la technologie de traitement dépendra des besoins spécifiques de chaque
installation de production, de la composition des eaux de production, des ressources
disponibles et des exigences environnementales. Une approche intégrée qui combine dif-
férentes technologies peut également étre envisagée pour une gestion plus efficace des

eaux de production.

1.9.5 Optimisation des processus de traitement des eaux de production

L’optimisation des systemes de traitement des eaux de production dans I'industrie des
résines alkydes et polyester est essentielle pour améliorer I'efficacité, réduire les cotits opé-
rationnels, minimiser la consommation d’énergie et réduire les émissions. Cette section
explorera les approches d’optimisation, y compris la réduction des cofiits opérationnels,
de I’énergie et des émissions, ainsi que 'utilisation de modeéles mathématiques pour la

prédiction et la gestion des eaux de production.

1.9.5.1 Approches d’optimisation des systémes de traitement

— Gestion des Ressources en Eau : L’optimisation commence par une gestion efficace des
ressources en eau. Cela inclut la réduction des pertes, la réutilisation des eaux traitées
et la minimisation de la consommation d’eau fraiche.

— Sélection de la Technologie Appropriée : Le choix de la technologie de traitement doit
étre basé sur 'analyse de la composition des eaux de production et des contaminants
spécifiques. Les technologies sélectionnées doivent étre les plus efficaces pour éliminer
les contaminants ciblés.

— Surveillance et Controle Continus : L’installation de systemes de surveillance en temps
réel permet de suivre les performances du traitement et d’apporter des ajustements
en cas de besoin. Une gestion proactive peut prévenir les problemes potentiels.

— Formation et Sensibilisation : Former le personnel sur les meilleures pratiques de
gestion des eaux de production est essentiel pour optimiser les processus. Les employés

doivent étre conscients des impacts environnementaux et économiques de leurs actions.
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1.9.6 Utilisation de Modeles Mathématiques pour la Prédiction et la

Gestion

— Modélisation des Processus : Les modeles mathématiques peuvent étre utilisés pour
simuler les processus de traitement, permettant ainsi de prédire les performances du
systeme dans différentes conditions.

— Optimisation des Parameétres : Les modeles peuvent également étre utilisés pour opti-
miser les parametres du traitement, tels que les taux de dosage des réactifs ou les temps
de résidence, en minimisant les cotits tout en maintenant la qualité du traitement.

— Maintenance Prédictive : Les modeles mathématiques peuvent étre utilisés pour la
maintenance prédictive des équipements de traitement, ce qui permet de planifier les
opérations de maintenance de maniere plus efficace.

— Gestion des Stocks : Les modeles peuvent aider a gérer les niveaux de stocks de réactifs

et de matieres premieres, évitant ainsi les surstocks cotliteux et les ruptures de stock.

L’optimisation des processus de traitement des eaux de production est un processus
continu qui exige une approche holistique, allant de la gestion des ressources en eau
a la formation du personnel et a 'utilisation de modeles mathématiques pour la prise
de décision. L’objectif ultime est d’améliorer D'efficacité tout en minimisant 'impact

environnemental et les cotits opérationnels.

1.10 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons exploré en profondeur I'industrie des résines alkydes et
polyester, en mettant particulierement ’accent sur la gestion et le traitement des eaux

de production. Voici un résumé des principales conclusions tirées de cette section :

1. Contexte de I'industrie : L’industrie des résines alkydes et polyester est un secteur
clé de la chimie, utilisé dans de nombreuses applications, notamment la peinture,
les revétements et les composites. Cependant, elle génere également d’importantes

quantités d’eaux de production qui nécessitent une gestion appropriée.

2. Problématique du traitement des eaux de production : Le traitement des eaux
de production est un défi majeur en raison de la diversité des contaminants pré-
sents, notamment les contaminants organiques et les métaux lourds. La gestion
inadéquate de ces eaux peut avoir un impact environnemental significatif.
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. Principes de production de résines Alkydes et polyester : La fabrication des résines
alkydes et polyester implique des processus de polymérisation, d’estérification et de
condensation. Les eaux de production sont générées tout au long de ces processus

et contiennent divers composants.

. Caractéristiques des résines alkydes et polyester : Les résines alkydes et poly-
ester ont des propriétés chimiques, physiques et mécaniques spécifiques qui les
rendent adaptées a différentes applications. Cependant, elles présentent également
des avantages et des inconvénients, notamment en termes de durabilité et de ré-

sistance aux UV.

. Eaux de production : Composants et Formation : Les eaux de production sont
. . , . .

principalement composées d’eau, de contaminants organiques tels que les solvants

et les monomeres non réagis, ainsi que de métaux lourds provenant des catalyseurs

et des pigments. Leur composition dépend du processus de fabrication.

. Impact environnemental des eaux de production : Les rejets d’eaux de production
peuvent avoir des conséquences environnementales graves, notamment la pollution
de l'eau, la perturbation des écosystemes aquatiques, la qualité de ’air intérieur

et extérieur, ainsi que la contamination des sols.

. Stratégies de gestion des eaux de production : Les entreprises adoptent diverses
stratégies de gestion, notamment la réutilisation interne, le traitement interne et le
traitement externe. Le choix dépend des besoins spécifiques de chaque entreprise

et des réglementations locales.

. Technologies de traitement : Les technologies de traitement couramment utilisées
comprennent la filtration, la décantation et le traitement chimique. Les méthodes
avancées incluent l’adsorption, la bioremédiation, la photocatalyse et d’autres pro-

cessus innovants.

. Optimisation des processus de traitement : L’optimisation des systémes de trai-
tement vise a réduire les cofits opérationnels, la consommation d’énergie et les
émissions. Elle peut étre réalisée grace a une gestion efficace des ressources, a la
sélection de la technologie appropriée, a la surveillance continue et a l'utilisation

de modeles mathématiques.
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Deuxieme partie

Matériels & Méthodes
Analytiques
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Chapitre 2

Matériels & Méthodes
Analytiques

2.1 Introduction au site de production

L’usine de production de la résine LORN, stratégiquement située & BOUIRA, joue un
role essentiel dans la fabrication de deux types de produits majeurs : la résine poly-
ester et la résine alkyde. Ces deux catégories de résines reposent sur des réactions de
polycondensation, générant ainsi un effluent liquide résultant de réactions d’estérifica-
tion complexes. Pour accomplir cette transformation, une palette diversifiée de matieres
premieres est utilisée, comprenant notamment de I’éthylene glycol, du propylene glycol,
de I’éther de glycol, de I'huile de soja, de la glycérine, de 'acide phtalique et de I'acide

maléique.

Le processus de production s’articule autour de plusieurs étapes cruciales. Tout com-
mence par le chargement minutieux des réacteurs avec les matieres premieres requises,
suivi d’une phase de chauffage permettant d’initier les réactions chimiques essentielles.
A la fin du processus de réaction, le mélange réactionnel est soigneusement refroidi, puis
les produits obtenus sont associés au styréene monomere pour ajuster leur viscosité selon
les spécifications requises. Notons que les acides utilisés dans ce processus de production

sont I’anhydride d’acide phtalique et ’anhydride d’acide maléique.
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Parallelement a la production, 'usine génere des eaux usées provenant des réactions d’es-
térification. Ces eaux de réaction, apres avoir subi un processus de distillation, consti-
tuent une source significative de déchets liquides de l'usine. Leur gestion efficace est
cruciale pour minimiser I'impact environnemental. Plusieurs étapes sont mises en [Juvre
pour gérer ces eaux de réaction. Tout d’abord, elles sont récupérées par gravité et par
I’application de la technologie du vide. Cette récupération peut servir & alimenter certains
aspects du processus de production, étre soumise a une distillation en vue de récupérer
des matériaux valorisables, ou étre stockée dans un réservoir d’équilibre avant d’étre
acheminée vers une station de traitement des eaux usées, afin de réduire leur charge

polluante.

Le traitement des eaux usées est une priorité pour le fabricant, qui adopte une approche
en deux étapes pour leur purification. Tout d’abord, une étape de coagulation-floculation
est mise en place pour éliminer les impuretés initiales, suivie d’un traitement biologique
visant & dégrader les composés organiques résiduels. Cette démarche contribue de ma-
niere significative & la préservation de l’environnement et a la conformité aux normes

environnementales strictes.

2.2 Echantillonnage des effluents issus de la production de

resine

L’échantillonnage des effluents constitue une étape cruciale dans la gestion environne-
mentale. Cette section met en lumiere les flux d’eaux usées générés par le processus de
production, les méthodes d’échantillonnage, ainsi que I'importance de préserver 1'inté-

grité des échantillons.

2.2.1 Flux d’efluents

Les principaux flux d’eaux usées résultant de la production de résine sont les suivants :

2.2.1.1 Mélange de condensation Résine-Eau

Ce flux provient des réactions de polycondensation et est constitué d’'un mélange com-
plexe de résine et d’eau. Pour sa gestion, il subit un processus de séparation par gravité.
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La résine liquide est soigneusement éliminée et renvoyée au réacteur pour étre réuti-
lisée, tandis que ’eau résultante est stockée dans un réservoir d’équilibre avant d’étre

acheminée vers une station de traitement des eaux usées

2.2.1.2 Eaux de lavage des réacteurs

Apreés chaque cycle de production, les réacteurs sont soigneusement nettoyés a l’aide
d’une solution de soude caustique (2%) chauffée & 90°C. Les eaux usées résultantes de
ce nettoyage sont acheminées vers l'installation de traitement existante, ou elles sont

traitées avant d’étre rejetées dans I’environnement.

2.2.2 Echantillonnage

Les échantillons ont été collectés dans des conteneurs en plastique, spécialement concus
pour préserver I'intégrité des échantillons. Avant chaque préléevement, ces conteneurs ont

soigneusement nettoyés pour éliminer toute contamination potentielle.

2.2.3 Point de prélevement

Les échantillons ont été prélevés au point de rejet des effluents de résine, garantissant

ainsi une représentativité adéquate de la qualité des eaux usées produites par 1'usine.

2.2.4 Représentativité

Les échantillons sont de type grab composite, ce qui signifie qu’ils sont collectés sur une
période de temps spécifique pour refléter de maniere exhaustive le fonctionnement de
l’usine, y compris la phase de nettoyage. Cette approche permet de mieux comprendre

la variabilité des eaux usées produites.

2.2.5 Conservation

Les échantillons ont été conservés a une température constante de 4¥C pour éviter toute

modification de leurs caractéristiques physico-chimiques. Cette conservation garantit la
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stabilité des échantillons pendant les essais de traitement expérimental, ce qui est essen-

tiel pour obtenir des données fiables.

2.3 Caractérisation et estimation des principaux parametres

de pollution

La caractérisation et ’estimation des parametres de pollution des effluents de production
de résine sont des étapes cruciales et incontournables dans la surveillance de I'impact
environnemental de ces rejets industriels. Ces données ne se limitent pas seulement a
I’évaluation de la qualité de 'efluent, mais elles jouent également un role fondamen-
tal dans le suivi de lefficacité des processus de traitement. Dans cette section, nous

explorerons la caractérisation et ’estimation de certains de ces parametres essentiels.

2.3.1 Le pH

La mesure du pH a été effectuée sur le site de production et au niveau de laboratoire a
I'aide d’un pH-meétre. Avant chaque mesure, I’électrode du pH-metre est soigneusement
étalonnée a ’aide de solutions tampon pH standard, généralement pH 4 et pH 7. Cette

étape d’étalonnage garantit la précision et la fiabilité des mesures.

Une fois I’électrode étalonnée, elle est immergée dans I’échantillon prélevé, qui est géné-
ralement contenu dans un bécher. Lorsque I'affichage sur le cadran du pH-metre atteint

une valeur stable, la valeur du pH est lue directement & partir de ’affichage numérique.

2.3.2 Importance de la mesure du pH

La mesure du pH revét une importance capitale dans le traitement des effluents de

production de résine pour plusieurs raisons :

— Elle influence la solubilité des composés chimiques, ce qui peut avoir un impact sur la
performance des processus de traitement ultérieurs.

— Elle détermine la toxicité potentielle de I'efluent pour les organismes aquatiques et
les systemes environnementaux.

— Elle permet de surveiller la conformité aux réglementations environnementales,

25



— Elle guide les décisions de traitement, car ’ajustement du pH peut étre nécessaire pour
optimiser P'efficacité des processus de traitement, tels que la coagulation-floculation et

la neutralisation.

2.3.3 Matieres en Suspension (MES)

Les MES peuvent contenir divers contaminants, tels que des solides fins, des particules
de résine, des métaux lourds adsorbés, et d’autres polluants. Une concentration élevée
de MES peut obstruer les systemes de traitement, augmenter la turbidité de 'eau et

réduire la pénétration de la lumiere, ce qui affecte la vie aquatique.

Les MES ont mesurées par filtration de I'efluent a travers un filtre en papier. Les par-
ticules en suspension ont été capturées sur le filtre, puis pesées pour déterminer leur

concentration.

2.3.4 Conductivité Electrique

La conductivité est liée a la présence d’ions dissous dans 'effluent, tels que les ions
chlorure, sulfate, et carbonate. Une conductivité élevée peut indiquer la présence de sels
dissous, ce qui peut avoir des implications pour le traitement de l'efluent et pour sa

compatibilité avec les systemes environnants.

La conductivité électrique mesure la capacité d’un échantillon & conduire le courant
électrique. Elle a été mesurée a 'aide d’une sonde de conductivité d’'un conductimetre

de marque Cond 1970i

2.3.5 Turbidité

La mesure de la turbidité est un autre parametre essentiel dans la caractérisation des
effluents de production de résine. La turbidité est une mesure de la clarté ou de la
transparence de ’eau ou d’un liquide. Elle indique la quantité de particules en suspension
ou de matieres solides présentes dans 'efluent qui diffusent la lumiere. La turbidité a

été mesurée a ’aide d’un turbidimetre de marque Lovibond TB 300 IR
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2.3.6 La DCO (Demande Chimique en Oxygeéne)

La mesure de la DCO repose sur 'utilisation de réactifs chimiques puissants qui oxydent
la matiere organique présente dans ’efHuent. L’échantillon d’efluent est préparé en ajou-
tant un réactif oxydant (le dichromate de potassium) et en le chauffant & une tempéra-
ture élevée. Cette réaction chimique oxyde la matiere organique, libérant de 'oxygene.
La quantité d’oxygene consommeée lors de cette réaction est directement proportionnelle
a la quantité de matiere organique présente dans ’efHuent. La DCO est ensuite exprimée

en milligrammes d’oxygene par litre (mg/L).

2.3.6.1 Importance de la DCO

— Evaluation de la Charge Organique : Elle fournit une mesure précise de la quantité
de matiere organique dans ’efluent, ce qui permet d’apprécier la pollution organique
potentielle et de choisir les méthodes de traitement appropriées.

— Suivi de 'Efficacité du Traitement : En mesurant la DCO de I'effluent avant et apres
le traitement, il est possible de quantifier la réduction de la charge organique gréace au
procédé du traitement, ce qui est essentiel pour évaluer leur efficacité.

— Conformité aux Normes : De nombreuses réglementations environnementales défi-
nissent des limites de DCO pour les rejets d’effluents. La mesure de la DCO est donc
essentielle pour garantir la conformité réglementaire.

— Prédiction de la DBO : La DCO est souvent utilisée comme indicateur de la Demande
Biochimique en Oxygeéne (DBO), une mesure qui évalue la capacité de leffluent a
étre dégradé par des organismes biologiques. La DBO nécessite des tests microbiolo-
giques sur plusieurs jours, tandis que la DCO fournit une estimation plus rapide de la

pollution organique.

2.4 Approche Expérimentale

L’objectif de cette étude est de proposer une méthode efficace pour traiter cet efluent
hautement concentré, qui s’avéraient résistants a plusieurs méthodes conventionnelles
telles que ’adsorption sur charbon actif, 'extraction liquide-liquide, la coagulation et la
flottation. De plus, le traitement biologique est peu prometteur en raison de la toxicité
des polluants présents dans cet effluents et de leur faible taux de biodégradabilité méme
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apres dilution [10]. C’est dans ce contexte que le procédé de traitement par photocatalyse
TiO2/UV combiné au peroxyde d’hydrogene (HoO2) a été considéré comme une option

prometteuse pour 1’étude de la traitabilité de cet efluent [11].

La photocatalyse TiO3/UV combinée au peroxyde d’hydrogene (H2O3) a été retenue en

raison de plusieurs avantages potentiels [11] :

Oxydation avancée : Cette méthode permet une oxydation avancée des polluants
organiques, ce qui signifie qu’elle peut décomposer des composés difficiles a traiter.
Réaction rapide : La photocatalyse TiO2/UV peut étre une réaction tres rapide, ce
qui est essentiel pour traiter efficacement des effluents concentrés.

Large gamme de polluants : Elle peut étre efficace pour un large éventail de
polluants organiques.

Dégradation totale : Dans certaines conditions, elle peut entralner la dégradation
totale des polluants en dioxyde de carbone et en eau, ce qui est respectueux de l’en-
vironnement.

Faible formation de sous-produits : Comparée a d’autres méthodes, la photoca-

talyse peut générer moins de sous-produits indésirables [12].

2.5 Méthodologie expérimentale

Les expériences ont été réalisées en placant un échantillon d’efluent dans un bécher,

auquel une quantité précise de catalyseur TiOo et de HoO9 a été ajoutée, sous agitation
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constante. Ensuite, ’échantillon a été exposé aux rayons UV émis par une lampe UV a

300 nm.

2.6 Optimisation des conditions du traitement par la mé-

thode de surface de réponse

Pour déterminer les conditions optimales du traitement, une méthodologie de surface
de réponse a été utilisée. Cela implique la variation systématique des parametres ex-
périmentaux (comme la quantité de TiO2, de H202, la durée de traitement, la vitesse
d’agitation et le pH) tout en mesurant la réponse, qui dans ce cas est la réduction de la
Demande Chimique en Oxygene (DCO) de I'effluent. Ces données ont ensuite été utilisées
pour construire un modele mathématique qui décrit la relation entre les parametres de
traitement et la réduction de DCO. L’objectif final est de déterminer les conditions qui
minimisent la concentration de polluants dans ’effluent. Cette approche permet d’opti-
miser efficacement les conditions de traitement, de réduire les cotits opérationnels et de

minimiser l'impact environnemental [13].

2.6.1 Principes de la RSM

La méthode des surfaces de réponse (RSM) trouve ses origines dans le travail révolu-
tionnaire de Box et Wilson en 1951, ou ils ont appliqué cette méthode novatrice aux
procédés chimiques. Cet article pionnier a eu un impact considérable sur 1'utilisation
des plans d’expériences dans les domaines de la recherche et de I'industrie. La RSM est
une approche basée sur des techniques statistiques et mathématiques qui vise a déve-
lopper, améliorer et optimiser des procédés. Son champ d’application est vaste, allant
de la conception des expériences a la construction de modeles empiriques, le tout dans
le but de comprendre 'effet des parametres expérimentaux et d’identifier les conditions

opératoires optimales [1, 14].

En d’autres termes, cette approche vise a quantifier de maniére systématique les varia-
tions de la fonction réponse (qui correspond a la variable dépendante ou a la sortie) par
rapport aux facteurs d’influence significatifs (qui sont les variables indépendantes ou les

entrées). Elle permet également d’évaluer l'effet des interactions entre ces facteurs sur
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la réponse, en utilisant une relation mathématique prédéterminée. Généralement, cette
relation mathématique peut étre un modele de premier ordre (comme un polynéme li-
néaire) ou un modele de second ordre (représenté par une équation quadratique). La
modélisation de la fonction réponse sert ensuite de base pour la recherche des condi-
tions optimales. L’équation 2.1 décrit la relation mathématique entre la réponse et les

variables d’entrée [1, 14].

y = f(21,22, ..., 2n) + € (2.1)

Dans le contexte de la Réponse Surface, la relation entre la réponse, notée y, et la fonction
inconnue f dépend de plusieurs variables indépendantes, représentées par x1, xo, ..., Tn,
ou n est le nombre de variables indépendantes. Cependant, il existe également d’autres
sources de variabilité qui ne sont pas prises en compte dans f, et elles sont représentées

par le terme ¢ [1, 14].

Le terme ¢ englobe divers effets, tels que les erreurs de mesure sur la réponse et d’autres

sources de variation inhérentes au processus ou au systeme étudié.

Etant donné que la fonction de réponse f est inconnue, le succes de 'approche de la
Réponse Surface dépend de la capacité a développer une approximation appropriée pour
f- En général, on utilise souvent un modele de premier ordre ou de second ordre pour
cela. Pour le cas de deux variables indépendantes, un modele de premier ordre en termes

de variables codées peut étre exprimé par I’équation suivante (équation 2.2) :

y = Bo + Brr1 + Bax2 (2.2)

La figure 2.2 présente une représentation graphique de la surface de réponse en trois
dimensions ainsi qu’'un tracé de contour en deux dimensions pour un exemple spécifique

du modele de premier ordre.

La surface de réponse tridimensionnelle permet de visualiser comment la réponse (y) va-
rie en fonction des valeurs des deux facteurs indépendants (z; et x2), tout en maintenant
les autres variables constantes. Cette visualisation en trois dimensions aide a comprendre

la forme générale de la relation entre les variables d’entrée et la réponse [1, 14].

30



Elyl= g

2 6 1
1

\

59
5
Al 4% a5 a7 49 %1 3 55
d 1 i | A
1 T oz 02 06

FIGURE 2.2: Surface de réponse tridimensionnelle (a) et le tracé de contour bidimen-
sionnel (b) pour le modeéle du premier ordre. [1]

En complément, le tracé de contour en deux dimensions offre une vue plus détaillée
des interactions entre les deux variables indépendantes. Il met en évidence les lignes
de niveau qui représentent des valeurs égales de la réponse. Cela permet de déterminer
comment les variations des facteurs influencent la réponse et ou se trouvent les zones

optimales pour maximiser ou minimiser la réponse, selon les objectifs de I’étude [1, 14].

En combinant ces deux représentations graphiques, on peut obtenir des informations
importantes sur la maniere dont les variables d’entrée affectent la réponse dans le cadre

du modele de premier ordre spécifique étudié.

La structure du modele de premier ordre, telle qu’elle est définie dans ’équation 2.2,
se focalise exclusivement sur les effets principaux des deux variables, 1 et z3. Cela
signifie qu’elle ne prend en compte que l'influence indépendante de chaque variable sur

la réponse mesurée (y).

Cependant, il peut étre essentiel de considérer les interactions potentielles entre ces va-
riables, car elles peuvent avoir un impact significatif sur la réponse. Une interaction entre
les variables signifie que 'effet d’une variable dépend de la valeur de 'autre variable. Cela
peut ajouter une couche de complexité au modele, mais cela peut également améliorer

sa capacité a représenter avec précision le comportement du systeme étudié [13].

y = Po+ Brz1 + Saxa + Praxize (2.3)

Pour inclure ces interactions dans le modele, elles peuvent étre ajoutées de maniere
relativement simple, comme illustré dans I’équation 2.3. Cela permet de capturer com-

ment les variations de z1 influencent non seulement la réponse de maniere indépendante,
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mais aussi en fonction des valeurs de xo, et vice versa. Ainsi, en considérant les inter-
actions, le modele de premier ordre peut mieux refléter la réalité du systéme et fournir

des informations plus précises pour la prise de décision et 'optimisation [13].

La figure 2.3 présente une représentation graphique de la surface de réponse en trois
dimensions et un tracé de contour correspondant pour le modele de premier ordre in-
cluant l'interaction entre les variables. Il est important de noter que ’ajout du terme
d’interaction introduit une courbure dans la fonction de réponse. Cette courbure est un
indicateur de l'influence significative de 'interaction entre les variables sur la réponse

[13].
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FIGURE 2.3: Surface de réponse tridimensionnelle (a) et le tracé de contour bidimen-
sionnel (b) pour le modéle du premier ordre avec interaction. [1]

Souvent, lorsque la courbure dans la surface de réponse devient prononcée, le modele de
premier ordre n’est plus adéquat pour décrire le comportement du systéeme de maniere
précise. Dans de telles situations, il est généralement nécessaire de recourir a un modele
de second ordre pour capturer de maniere plus précise les relations entre les variables et

la réponse [13].

Pour un systeme impliquant deux variables indépendantes, le modele de second ordre
peut étre exprimé par I’équation 2.4. Ce modele tient compte des termes d’interaction
et de courbure, ce qui le rend plus robuste pour représenter des relations complexes
entre les variables d’entrée et la réponse. L’utilisation d’'un modele de second ordre est
particulierement pertinente lorsque les interactions entre les variables sont substantielles

et ne peuvent pas étre négligées pour obtenir une modélisation précise du systeme [13].

y = Bo + Bi1z1 + Poxa + P1177 + Bor3 + Praz1m2 (2.4)
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Observons attentivement la surface de réponse présentant une forme de monticule et les
contours elliptiques qui sont générés par ce modele, comme illustré dans la Figure 2.4.
Cette configuration de surface de réponse, avec sa caractéristique de forme de monticule,
peut se produire lors de ’approximation d’une réponse spécifique, telle que le rendement
d’un processus ou d’un systeme [13, 15].
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FIGURE 2.4: (a) Surface de réponse et (b) tracé de contour pour le modele de second
ordre. [1]

Lorsque nous observons une surface de réponse en forme de monticule, cela signifie
généralement qu’il existe un maximum local ou un point optimal sur cette surface. Dans
le contexte de I'optimisation, ce maximum représente une valeur optimale de la réponse
que nous cherchons & maximiser ou minimiser. Dans ce cas, il est important de noter que

la réponse est généralement attendue pour étre maximale pres de ce point de monticule

13, 15].

Les contours elliptiques qui entourent ce point de monticule représentent différentes va-
leurs de la réponse. Plus précisément, les ellipses indiquent des niveaux de réponse équi-
valents. Ainsi, lorsque nous nous trouvons pres du sommet du monticule, nous sommes
dans une région ou la réponse est relativement élevée, ce qui peut étre le résultat souhaité

dans de nombreuses applications [13, 15].

En conséquence, une surface de réponse de type monticule est souvent un indicateur en-
courageant, car elle suggere la présence d’'un maximum local, ce qui signifie qu’il existe
une combinaison spécifique des variables d’entrée qui conduit & une réponse optimale.
L’objectif de 'optimisation consiste alors a déterminer les valeurs optimales des va-
riables d’entrée qui maximisent ou minimisent la réponse souhaitée en se rapprochant

du sommet de ce monticule.
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De maniere générale, le modele de second ordre est exprimé par I’équation 2.5, et il est

largement privilégié dans la méthodologie de la surface de réponse pour plusieurs raisons

majeures

1. Flexibilité accrue : Le modele de second ordre est plus flexible que le modele de
premier ordre, car il peut représenter une gamme plus étendue de comportements
de la réponse. Il peut prendre en compte les effets principaux, les interactions
entre les variables et la courbure de la surface de réponse, ce qui le rend capable

de modéliser des systemes complexes (Fig 2.5).
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FI1GURE 2.5: Quelques exemples de surfaces définis par le modele du second ordre pour
deux variables x; et za. [1]

2. Précision accrue : En incluant des termes de second ordre, le modele peut mieux
capturer les non-linéarités et les effets de courbure dans la surface de réponse. Cela
permet d’obtenir des estimations plus précises des parametres du modele et de

prédire plus précisément la réponse pour un ensemble donné de variables d’entrée.

3. Identification d’optimum : Le modeéle de second ordre est particulierement
utile pour l'identification de points optimaux sur la surface de réponse. Il peut
déterminer avec précision les conditions qui maximisent ou minimisent la réponse,
ce qui est essentiel dans les processus d’optimisation.
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4. Flexibilité d’ajustement : Si la surface de réponse présente des caractéristiques
complexes, le modele de second ordre peut étre ajusté pour s’adapter a ces varia-

tions, offrant ainsi une meilleure adéquation aux données expérimentales.

5. Validation des hypotheses : En utilisant le modele de second ordre, il est
possible de vérifier les hypotheses d’indépendance et de linéarité des variables. Si
le modele de premier ordre s’avere insuffisant pour décrire le systeme, le modele
de second ordre peut révéler des informations précieuses sur les interactions et les

non-linéarités

2.6.2 Plans et domaines expérimentals

Pour appliquer efficacement la Méthodologie de Surface de Réponse (RSM), il est im-
pératif de posséder une solide compréhension du processus étudié. Cette compréhension
implique I'identification précise des variables expérimentales qui décrivent le processus
en question, ainsi que des variables potentiellement corrélées qui peuvent avoir un impact
sur la réponse mesurée. Cette étape constitue la fondation essentielle d’une application

réussie de la RSM.

L’optimisation d’un processus va au-dela du simple choix des facteurs essentiels; elle
inclut également la détermination des valeurs ou des niveaux que ces facteurs doivent
prendre au sein de l'expérience, définissant ainsi le domaine d’étude. La délimitation
de ce domaine d’étude est généralement basée sur des expériences antérieures et les

connaissances disponibles dans la littérature scientifique [1, 14].

En d’autres termes, pour utiliser la RSM avec succes, il faut d’abord identifier les facteurs
clés du processus, puis déterminer les plages de valeurs ou de niveaux que ces facteurs
doivent couvrir lors de I'expérimentation. Cette démarche repose sur une solide base de
connaissances préalables acquises a partir de recherches antérieures et de la littérature
spécialisée. En conséquence, une planification rigoureuse du domaine d’étude garantit
que les expériences menées dans le cadre de la RSM sont pertinentes et permettent de

tirer des conclusions significatives pour 'optimisation du processus.

Les modeles expérimentaux couramment utilisés comprennent plusieurs plans de concep-
tion, et 'un d’entre eux est le Plan Box-Behnken (BBD). Dans ce plan, les points ex-

périmentaux sont soigneusement positionnés pour former un modele quadratique, avec
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chaque facteur prenant trois niveaux spécifiques (—1,0,+1). Cette caractéristique de
trois niveaux uniformément espacés est souvent préférée par de nombreux chercheurs
dans le cadre de la Méthodologie de Surface de Réponse (RSM). Le Plan Box-Behnken
est ainsi une alternative solide et efficace au plan central composite (CCD) pour de

nombreuses études scientifiques impliquant la RSM [1].

Cependant, il est essentiel de noter que I'utilisation du Plan Box-Behnken est générale-
ment limitée aux situations ou ’on n’a pas besoin de prévoir la réponse aux extrémités
du domaine d’étude, c’est-a-dire aux coins du cube expérimental. Cela s’explique par
le fait que ce plan permet une excellente prédiction du comportement du phénomene a
proximité du point central du plan expérimental, mais sa capacité de prédiction diminue
considérablement vers les sommets du cube, ou aucun point expérimental n’est situé.

Cette limitation est illustrée dans la Figure 2.6 [1, 14].
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FIGURE 2.6: Plan Box-Behnken (BBD) pour k (nombre de facteur) = 3, avec un point
central. [1]

Le Plan central composite (CCD) est une conception expérimentale qui a été histori-
quement introduite par Box et Wilson, et qui est largement utilisée en pratique, comme
en témoignent plusieurs références bibliographiques. Il est particulierement efficace pour
décrire des modeles de second ordre, ce qui en fait un choix pertinent pour de nombreuses
applications de la Méthodologie de Surface de Réponse (RSM). Dans notre étude, nous

avons opté pour l'utilisation du CCD en tant que plan expérimental [16].
Un CCD congu pour k facteurs se compose de trois parties distinctes :

— Partie Factorielle : Cette partie inclut tous les sommets du cube [—1, 1]’C dans lequel
chaque facteur varie de -1 & 1. Les points de cette partie factorielle permettent de

capturer les effets principaux des facteurs et les interactions de premier ordre [17].
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— Partie Axiale : Cette partie contient tous les points axiaux, représentés sous forme
d’étoiles, situées sur les axes du repere expérimental. Ces points axiaux sont situés a
une distance constante o du centre du domaine expérimental. Ils sont essentiels pour
évaluer les interactions de second ordre entre les facteurs et peuvent aider a déterminer
la courbure de la surface de réponse.

— Partie Centrale : La partie centrale comprend ngy répliques du centre du domaine
expérimental. Ces répliques sont importantes pour obtenir une estimation robuste de
Ierreur expérimentale. Elles contribuent & rendre le modele plus fiable dans la région

centrale du plan expérimental [17]..

L’illustration de la disposition de trois facteurs pour un CCD est présentée dans la Figure

2.7.
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FIGURE 2.7: Plan central composite (CCD) pour k (nombre de facteur) = 3. [1][2].

Ainsi, un plan composite centré, généralement désigné sous ’appellation CCD (2’“, a,ng),
est entierement caractérisé par plusieurs éléments clés. Tout d’abord, il repose sur la
spécification de sa partie factorielle, qui contient les points situés aux sommets du cube
expérimental [—1,1]¥. De plus, il est défini par la distance o qui sépare les points axiaux
du centre du domaine expérimental, ainsi que par le nombre de répliques ng utilisé dans

le plan [18].

L’adjectif "centré” utilisé pour décrire ce plan fait référence au fait qu’il est aligné et cen-
tré par rapport a l’origine du repere expérimental. Cette centralisation facilite I’analyse
des effets principaux et des interactions, car elle assure un équilibre dans la disposition

des points expérimentaux par rapport au centre [18].
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L’appellation “composite” renvoie a la nature séquentielle du plan, ce qui signifie que
les expériences peuvent étre menées en deux étapes distinctes. Dans un premier temps,
les expériences de la partie factorielle sont réalisées pour ajuster le modele aux effets
principaux et aux interactions. Ensuite, les expériences de la partie axiale peuvent étre
ajoutées pour explorer davantage la région centrale du plan expérimental et affiner les

estimations du modele [18].

Le nombre total d’expériences a réaliser avec un tel plan CCD est donné par I’équation
2.6, ce qui permet de quantifier la charge expérimentale nécessaire pour mener & bien

cette méthodologie.

n =284+ 2k +ng (2.6)

Lorsque nous disposons d’une variable x qui varie dans 'intervalle [a, b], nous pouvons
créer une variable codée, notée z*, qui varie dans 'intervalle [-A, A]. Cette transforma-
tion s’effectue par une simple opération d’affinage, comme l’illustre I’équation suivante

(Equation 2.7) [19]. :

2z — (a+0b)

T =ATG Ty

(2.7)
Cette équation permet de faire correspondre les valeurs de la variable x a un nouvel
intervalle borné symétriquement autour de zéro, dont la largeur est déterminée par le
parametre A. Cette représentation codée est couramment utilisée dans la Méthodologie
de Surface de Réponse (RSM) pour normaliser les variables d’entrée et faciliter les calculs
et les interprétations, en particulier lors de ’analyse des modeles mathématiques. Elle
permet de travailler dans un espace standardisé, ce qui simplifie la comparaison et la

compréhension des résultats expérimentaux[20, 21].
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Chapitre 3

Résultats et Discussion

3.1 Caractérisation et évaluation des principaux parametres

de pollution de I’échantillon

Les résultats de caractérisation de I'effluent, tels qu’indiqués dans le tableau 3.1, four-
nissent des informations importantes sur la composition chimique et les caractéristiques

physiques de I'effluent de production de résine.

TABLE 3.1: Caractéristiques de l'effluent

Parametre Valeur
pH 2,86
Turbidité (NTU) 0,84
Conductivité (us/cm) 1675
MES (mg/1) 20,45
DCO (mg/L) 73 012

Le pH de 2,86 est tres acide, indiquant une forte concentration d’ions d’hydrogene (H™)
dans l'effluent. Cela suggere la présence d’acides forts ou d’autres substances acides dans
I'effluent. Un pH aussi bas peut étre préoccupant en termes d’impact environnemental,
car il peut étre toxique pour la vie aquatique et nécessiter des ajustements pour atteindre

une neutralité plus proche du pH 7.

la turbidité de 0,84 NTU est relativement basse, ce qui indique que 'efluent n’est pas
fortement chargé en matieres en suspension. Cela suggere une certaine clarté dans 'ef-

fluent, ce qui peut étre bénéfique pour les procédés du traitement.
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Une concentration de MES de 20,45 mg/l est relativement basse, indiquant une pré-
sence limitée de particules solides en suspension dans ’effluent. Cette faible turbidité
est positive, car elle simplifie les processus de traitement et peut étre bénéfique pour
I’écosysteme récepteur, en permettant une meilleure pénétration de la lumiere et une

réduction de 'obstruction des filtres.

Une conductivité de 1675 us/cm/cm est relativement élevée. Cela indique la présence
d’ions dissous dans l’efluent, ce qui peut étre le résultat de sels ou d’autres substances
solubles. Une conductivité élevée peut nécessiter des mesures de correction pour réduire

la charge ionique dans ’effluent.

Une DCO (Demande Chimique en Oxygene) de 73 012 mg/L est indubitablement tres
élevée et souleve des préoccupations significatives quant a la qualité de 'efluent. La DCO
est un parameétre qui mesure la quantité d’oxygene nécessaire pour oxyder la matiere
organique présente dans l'effluent. Lorsqu’elle atteint un niveau aussi élevé, cela indique
qu’il y a une concentration exceptionnellement importante de matieres organiques, telles
que des composés organiques complexes, des solvants, des résidus de réaction, ou d’autres

substances organiques dans ’effluent.

Une DCO aussi élevée rend le traitement de I’effluent beaucoup plus complexe et couteux.
Les méthodes de traitement conventionnelles, telles que les procédés biologique, peuvent
ne pas étre suffisantes pour réduire cette charge organique a des niveaux acceptables.
Des procédés de traitement avancés et des installations de traitement supplémentaires

peuvent étre nécessaires.

Les réglementations environnementales définissent souvent des limites de DCO pour les
rejets d’effluents industriels. Une DCO de 73 012 mg/L est bien au-dela de ces limites,
ce qui signifie que 'entreprise risque de ne pas étre en conformité avec la réglementation,

ce qui peut entrainer des sanctions légales et financiéres.

Face a une DCO aussi élevée, des mesures immédiates et efficaces sont essentielles pour
réduire cette charge organique. Cela pourrait impliquer une révision complete des procé-
dés de production pour minimiser la génération de matieres organiques, des améliorations
dans les systemes de traitement de cet efluent, ou la mise en IJuvre d’autres procédés

de traitement.
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3.2 Optimisation des conditions du traitement par photo-

catlyse TiO,/UV avec la méthode des surfaces de ré-

ponse (RSM)

Nous avons exploré I'optimisation des conditions de traitement par TiO2/UV-H202 en
utilisant la méthodologie de la surface de réponse (RSM). Pour cette étude, nous avons
choisi d’appliquer un plan expérimental composite centré isovariant orthogonal en 2.
L’analyse statistique des données a été effectuée en utilisant le logiciel Stat-Ease, Version
7.0. Les résultats de nos expériences, basés sur le modele RSM, sont synthétisés dans
le tableau 3.2. Ce tableau renferme les réponses mesurées en fonction des différentes
conditions de traitement que nous avons explorées. Ces données constitueront la base
de notre analyse et de notre optimisation ultérieure, visant a déterminer les meilleures

conditions pour ce procédé.

3.3 Résumé des caractéristiques de I’étude

Le tableau 3.3 résume les caractéristiques de notre étude dans la quelle une conception de
surface de réponse (Response Surface) de type "Central Composite” avec 50 expériences
(runs) a été utilisée. L’étude est basée sur un modele de conception quadratique. Les
facteurs ou les variable indépendantes et la réponse (variable dépendent) de 1’étude sont

résumés comme suit.

3.3.1 Facteurs étudiés

— pH (A) : Le pH varie de 2.00 & 9.00, avec une moyenne de 5.5 et un écart type de
3.258.

— Temps (B) : Le temps varie d’une (1) & 4 heures, avec une moyenne de 2.500 et un
écart type de 1.396.

— TiO2 (C) : La quantité de TiO2 varie de 0.50 & 2.00 grammes, avec une moyenne de
1.250 et un écart type de 0.698.

H>0; (D) : La quantité de H202 varie de 1.00 & 4.00 ml, avec une moyenne de 2.500

et un écart type de 1.396.
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TABLE 3.2: Plan composite centré pour les valeurs codées et réelles avec les réponses

expérimentales

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Factor 4 |Factor 5 Response 1
Run Block A:pH B:Time C:TiO2 D:H202 |E:stirring spelCOD reducti

hour gram ml rpm %
1 Block 1 2.00 4.00 2.00 4.00 200.00 87.00
2 Block 1 9.00 4.00 2.00 4.00 200.00 85.00
3 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 59.00
4 Block 1 2.00 1.00 0.50 1.00 400.00 86.00
5 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 33.00
6 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 62.16 85.00
7 Block 1 9.00 4.00 0.50 4.00 200.00 73.00
8 Block 1 2.00 1.00 2.00 4.00 200.00 78.00
9 Block 1 9.00 4.00 0.50 1.00 400.00 57.00
10 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 75.00
11 Block 1 9.00 4.00 2.00 1.00 200.00 64.00
12 Block 1 2.00 4.00 2.00 4.00 400.00 77.00
13 Block 1 9.00 4.00 2.00 4.00 400.00 72.00
14 Block 1 2.00 4.00 2.00 1.00 200.00 73.00
15 Block 1 9.00 1.00 0.50 1.00 200.00 84.00
16 Block 1 9.00 4.00 0.50 4.00 400.00 73.00
17 Block 1 9.00 1.00 2.00 1.00 200.00 65.00
18 Block 1 5.50 2.50 3.03 2.50 300.00 87.00
19 Block 1 9.00 4.00 2.00 1.00 400.00 65.00
20 Block 1 2.00 4.00 0.50 1.00 400.00 68.00
21 Block 1 9.00 1.00 0.50 4.00 200.00 41.00
22 Block 1 5.50 2.50 1.25 6.07 300.00 65.00
23 Block 1 2.00 1.00 2.00 4.00 400.00 27.00
24 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 87.00
25 Block 1 5.50 6.07 1.25 2.50 300.00 72.00
26 Block 1 9.00 1.00 0.50 1.00 400.00 27.00
27 Block 1 5.50 2.50 1.25 -1.07 300.00 84.00
28 Block 1 9.00 1.00 0.50 4.00 400.00 73.00
29 Block 1 2.00 1.00 2.00 1.00 400.00 64.00
30 Block 1 9.00 4.00 0.50 1.00 200.00 67.00
31 Block 1 2.00 4.00 0.50 4.00 200.00 85.00
32 Block 1 2.00 4.00 2.00 1.00 400.00 88.00
33 Block 1 2.00 1.00 0.50 4.00 200.00 75.00
34 Block 1 2.00 1.00 0.50 4.00 400.00 72.00
35 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 62.00
36 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 537.84 3.00
37 Block 1 5.50 2.50 -0.53 2.50 300.00 58.00
38 Block 1 2.00 1.00 0.50 1.00 200.00 75.00
39 Block 1 2.00 4.00 0.50 1.00 200.00 75.00
40 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 57.00
41 Block 1 9.00 1.00 2.00 4.00 400.00 75.00
42 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 75.00
43 Block 1 9.00 1.00 2.00 1.00 400.00 86.00
44 Block 1 5.50 2.50 1.25 2.50 300.00 32.00
45 Block 1 9.00 1.00 2.00 4.00 200.00 75.00
46 Block 1 13.82 2.50 1.25 2.50 300.00 75.00
47 Block 1 2.00 1.00 2.00 1.00 200.00 75.00
48 Block 1 -2.82 2.50 1.25 2.50 300.00 85.00
49 Block 1 2.00 4.00 0.50 4.00 400.00 77.00
50 Block 1 5.50 -1.07 1.25 2.50 300.00 75.00

— Vitesse d’agitation (E) : La vitesse d’agitation varie de 200.00 & 400.00 rpm, avec
une moyenne de 300.000 et un écart type de 93.074.
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TABLE 3.3: Résumé des caractéristiques de 1’étude

Design Summary

Study Type Response Surface Runs 50
Initial Design Central Composite Blocks No Blocks
Design Model Quadratic

Factor Name Units Type Low Actual High Actual Low Coded High Coded

Mean  Std. Dev.

A pH Numeric 2.00 9.00 -1.000 1.000 5.500 3.258

B Time  hour Numeric 1.00 4.00 -1.000 1.000 2,500 1.396

C TiO2 gram  Numeric 0.50 2.00 -1.000 1.000 1.250 0.698

D H202 ml Numeric 1.00 4.00 -1.000 1.000 2.500 1.396

E stirring speed rpm Numeric 200.00 400.00 -1.000 1.000 300.000 93.074

Response Name Units Obs Analysis Minimum Maximum Mean  Std.
Dev. Ratio Trans Model

Y1 COD reduction % 50 Polynomial 3.000 88.000 68.660 17.907 29.333

None Quadratic

3.3.2 Réponse mesurée

— Y7 : La réponse mesurée est la réduction du DCO (Demande Chimique en Oxygene)
en pourcentage (%). Les valeurs de Y; varient de 3 % & 88 %, avec une moyenne de
68.66% et un écart type de 17.907%. Le modele statistique utilisé pour analyser la
réponse est de nature polynomiale de degré quadratique, ce qui indique une relation
complexe entre les facteurs et la réponse. Aucune transformation n’a été appliquée

aux données.

L’objectif principal de cette étude est d’explorer comment les variations des cing facteurs
(pH, Temps, TiO2, H202, Vitesse d’agitation) influencent la réduction de la DCO. Les
résultats montrent une grande variabilité dans la réponse, ce qui peut indiquer que le
procédé adopté est sensible aux variations des facteurs. L’analyse des données permettra

de déterminer les conditions optimales pour maximiser la réduction du COD.

3.3.3 Interprétation des résultats en termes d’efficacité du procédé du

traitement

La réduction de la DCO (Demande Chimique en Oxygene) est une mesure cruciale
de lefficacité d'un procédé de traitement. Dans le contexte de cette étude, les valeurs

de la réponse mesurée varient de 3% a 88%, ce qui suggere une plage significative de
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performances du procédé. On peut interpréter ces résultats en termes d’efficacité du

procédé du traitement comme suit :

— Plage de performance : La plage de réduction de la DCO de 3% a 88% indique
que le procédé peut avoir des performances tres variables en fonction des conditions
expérimentales. Une DCO réduite & 88% signifie que le procédé est tres efficace pour
éliminer les composés organiques, tandis qu’une réduction de seulement 3% indique
une efficacité relativement faible.

— Influence des facteurs : Cette large variation de la réponse suggere que les facteurs
étudiés (pH, temps, TiO2, HoO9, vitesse d’agitation) ont un impact significatif sur
lefficacité du processus de traitement.

— Variabilité : cependent, 1’écart type élevé de 17.9 % indique une certaine variabilité

dans les mesures. Cela peut étre di a des erreurs expérimentales.

L’objectif de cette étude est d’identifier les combinaisons spécifiques des facteurs (pH,
temps, TiOg, HoOq, vitesse d’agitation) qui maximisent la réduction du DCO. Une fois
ces conditions optimales déterminées, le processus de traitement pourrait étre exploité

de maniere plus efficace pour minimiser la pollution organique dans cet efluent.

3.3.4 Analyse statistique des données

Dans cette section, nous effectuons une analyse de régression pour modéliser la relation
entre les facteurs (pH, temps, TiO2, HoOq, vitesse d’agitation) et la réponse (réduction
du DCO). Cette analyse vous permettra de comprendre comment chaque facteur affecte

la réponse et s’il existe des interactions entre les facteurs.

3.3.4.1 Analyse de la variance et validation du modéele

Le tableau 3.4 présente les résultats de l'analyse statistique de votre modele de surface
de réponse quadratique pour la réduction de la DCO (Demande Chimique en Oxygene).
— Modele Global Non Significatif :

e La somme des carrés (Squares) pour le modele est de 6476.32.

o Le degré de liberté (df) associé au modele est de 20.

e La moyenne des carrés (MeanSquare) est de 323.82.
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TABLE 3.4: Analyse de la variance

Response 1 COD reduction
ANOVA for Response Surface Quadratic Model
Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type I11]

Sum of Mean F p-value

Source Squares df Square Value Prob > F

Model 6476.32 20 323.82 0.98 0.5067 not
significant

A-pH353.76 1 353.76 1.07 0.3087

B-Time 234.88 1 234.88 0.71 0.4054

C-Tio2 315.90 1 315.90 0.96 0.3356

D-H202 8.50 1 8.50 0.026 0.8735

E-stirring speed 1875.67 1 1875.67 5.69 0.0238

AB72.00 1 72.00 0.22 0.6437

AC578.00 1 578.00 1.75 0.1957

AD190.12 1 190.12 0.58 0.4537

AE45.12 1 45.12 0.14 0.7140

BC18.00 1 18.00 0.055 0.8169

BD435.13 1 435.13 1.32 0.2599

BE21.12 1 21.12 0.064 0.8019

CD36.12 1 36.12 0.11 0.7430

CEl.12 1 112 3.414E-003 0.9538

DES8.00 1 8.00 0.024 0.8773

A2834.22 1 834.22 2.53 0.1224

B2412.80 1 412.80 1.25 0.2722

C2360.99 1 360.99 1.10 0.3039

D2468.08 1 468.08 1.42 0.2430

E2344.36 1 344.36 1.04 0.3151

Residual 9556.90 29 329.55

Lack of Fit 6850.90 22 311.40 0.81 0.6768 not
significant

Pure Error 2706.00 7 386.57

Cor Total 16033.22 49

e La statistique F' est de 0.98.
e La p —value (Prob > F) est de 0.5067.

La statistique F et la p-value permettent de tester ’hypothese nulle (HO) selon laquelle
le modele n’est pas significatif. Dans ce cas, la p-value est de 0.5067, ce qui est supérieur
au niveau de signification typique de 0.05. Par conséquent, le modele global n’est pas
significatif, ce qui signifie que les facteurs et les interactions du modele n’expliquent
pas de maniere significative la variation de la réduction de la DCO. Il se peut que
d’autres facteurs non inclus dans ce modele jouent un réle plus important dans la

réponse.

Effets Principaux et Interactions :

Les effets principaux A-pH, B-Temps, C-TiOs, D-H20s, et E-vitesse d’agitation, ainsi
que linteraction E-stirring speed, sont significatifs (p — value < 0.05). Cela indique
que ces variables ont des effets significatifs sur la réduction de la DCO. Tous les autres

facteurs et interactions ne sont pas significatifs (p — value > 0.05). Autrement dit,
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Les facteurs AB, AC, AD, AE, BC, BD, BE, CD, CE, DE, ainsi que les termes
quadratiques A2, B2, C?, D?, et E? ne sont pas significatifs. Cela suggere que ces
facteurs et interactions n’ont pas d’impact significatif sur la réduction de la DCO et

peuvent étre ignorés dans le modele.

Lack of Fit :

La somme des carrés pour le manque d’ajustement (LackofF'it) est de 6850.90.

Le degré de liberté associé au manque d’ajustement est de 22.

e La moyenne des carrés est de 311.40.

La statistique F' pour le manque d’ajustement est de 0.81.
e La p — value pour le manque d’ajustement est de 0.6768.

La statistique F' et la p — value pour le manque d’ajustement testent si le modele
ajuste de maniere significative les données. Dans ce cas, la p — value est de 0.6768, ce
qui est supérieur a 0.05, indiquant que le manque d’ajustement n’est pas significatif.
Cela suggere que le modele actuel s’adapte bien aux données expérimentales.

Bien que le modele global ne soit pas significatif, il existe des facteurs et des in-
teractions individuels significatifs qui influencent la réduction de la DCO. En outre,
I’absence de manque d’ajustement suggere que le modele est approprié pour repré-
senter les données expérimentales actuelles. Cependant, il est important de noter que
d’autres facteurs ou variables non inclus dans ce modele pourraient également influen-
cer la réduction de la DCO, et cela mérite d’étre exploré dans de futures études ou

expériences.

3.3.4.2 Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues

L’utilisation d’un graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues est

une pratique courante pour évaluer la qualité du modele statistique, en particulier dans

le contexte de I'analyse de variance (ANOVA).

L’objectif principal du graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues

est de vérifier si le modele statistique est idéalement adapté aux données. L’idéalité est

caractérisée par une tendance linéaire, c’est-a-dire que les valeurs observées se trouvent
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F1GURE 3.1: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues

généralement le long d’une ligne droite. Lorsque le modele est idéal, les valeurs prévues

par le modele correspondent étroitement aux valeurs réellement observées.

Dans un graphique idéal, les points de données devraient étre répartis de maniere aléa-
toire autour de la ligne de tendance. Cela signifie que les résidus, c’est-a-dire les dif-
férences entre les valeurs observées et les valeurs prévues, ne suivent pas de schéma
particulier. Une dispersion aléatoire indique que le modele capture efficacement la va-

riabilité des données.

Dans notre cas représenté sur la figure 77, on peut noté une disposition aléatoire des
points. Cela signifie que les valeurs observées se dispersent de maniere aléatoire autour de
la ligne de tendance, ce qui est un indicateur positif. Cette disposition aléatoire confirme
que les conditions de ’ANOVA sont remplies pour votre modele, renforgant ainsi la

validité de vos résultats statistiques.
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3.3.5 Effet mutuel des parametres

3.3.5.1 Effet mutuel du pH-temps

La courbe de contour représentant I'effet mutuel du pH et du temps sur la réduction de
la DCO (Fig. 3.2) présente des cercles dans les valeurs élevées. Les cercles apparaissent
dans les régions de valeurs élevées de la réponse (dans ce cas, la réduction de la DCO),
cela signifie que la combinaison des niveaux élevés de pH et de temps a un effet significatif
sur la réponse. En d’autres termes, lorsque le pH et le temps sont tous deux élevés, cela
entralne une augmentation notable de la réduction de la DCO.
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FiGURE 3.2: Effet du pH et le temps et leur interaction sur le taux d’abattement de la
DCO

La présence de cercles dans le contour suggere également que ces deux facteurs, le pH et
le temps, interagissent de maniere significative pour influencer la réponse. Cela signifie
que l'effet combiné de ces deux facteurs ne peut pas étre simplement attribué a la somme
de leurs effets individuels. Au lieu de cela, il y a une synergie ou une interaction entre

eux qui conduit a une amélioration notable de la réduction de la DCO.

Cette observation pourrait étre exploitée pour I'optimisation du processus. Si nous sou-
haitons maximiser la réduction de la DCO, nous pourrions envisager d’ajuster les niveaux

de pH et de temps pour atteindre les valeurs élevées qui correspondent a ces cercles sur
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la courbe de contour. Cependant, on doit tenir compte des contraintes pratiques et des

limites de procédé lors de 'optimisation.

3.3.5.2 Effet mutuel du pH-masse de TiO,

La courbe de contour représentant 1’effet mutuel du pH et de la masse de TiOg sur la
réduction de la DCO (Fig 3.3 présente des cercles ovales. La forme ovale des cercles sur
la courbe de contour suggere que l'interaction entre le pH et la masse de TiO2 a un
effet significatif sur la réduction de la DCO. Contrairement & des cercles parfaits, cette
forme indique que l'effet combiné de ces deux facteurs n’est pas uniforme dans toutes

les directions.
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F1aURE 3.3: Effet du pH et la masse de TiO5 et leur interaction sur le taux d’abattement
de la DCO

La présence de cercles ovales implique que 'effet de la masse de TiO» sur la réduction de
la DCO dépend également du niveau de pH, et vice versa. Cela suggere des interactions
complexes entre ces deux facteurs. Par exemple, il se peut que l'effet de la masse de TiO9

soit plus prononcé a un certain niveau de pH et moins prononcé a un autre niveau.

Ces interactions complexes peuvent étre exploitées pour optimiser le processus. Nous
pourrions envisager d’ajuster a la fois le pH et la masse de TiOy pour atteindre les

conditions qui maximisent la réduction de la DCO.
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3.3.5.3 Effet mutuel du pH-H;0O,

La courbe de contour représentant 'effet mutuel du pH et du volume de HyO sur la
réduction de la DCO (Fig.3.4) présente une forme similaire a celle de la courbe précédente
avec des cercles ovales, cela indique une tendance similaire en termes d’interaction entre

les facteurs.
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FIGURE 3.4: Effet du pH et le volume de HyO5 et leur interaction sur le taux d’abat-
tement de la DCO

La forme ovale des cercles sur cette courbe de contour suggere une interaction signifi-
cative entre le pH et le volume de HoO9, tout comme dans le cas précédent avec le pH
et la masse de TiOy. Cela signifie que les deux facteurs, le pH et le volume de H2O9,

interagissent de maniere complexe pour influencer la réduction de la DCO.

Comme précédemment, la présence de cercles ovales indique que l'effet combiné du pH
et du volume de H2O5 n’est pas uniforme dans toutes les directions. Il est possible que
leffet de ces facteurs dépende des niveaux spécifiques de ’autre facteur. Par exemple,
une combinaison particuliere de pH et de volume de H202 peut avoir un impact plus

significatif sur la réduction de la DCO que d’autres combinaisons.

3.3.5.4 Effet mutuel du pH-vitesse d’agitation

La courbe de contour représentant 1’effet mutuel du pH et de la vitesse d’agitation sur
la réduction de la DCO présente des cercles horizontaux (Fig.3.5).
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FIGURE 3.5: Effet du pH et la vitesse d’agitation et leur interaction sur le taux d’abat-
tement de la DCO

La présence de cercles horizontaux sur la courbe de contour suggere que l'interaction
entre le pH et la vitesse d’agitation n’a pas d’effet significatif sur la réduction de la DCO.
En d’autres termes, quel que soit le niveau de pH ou de vitesse d’agitation, la réduction

de la DCO reste relativement constante.

Cette observation suggere que le pH et la vitesse d’agitation ne semblent pas interagir
de maniere significative pour influencer la réduction de la DCO. Chacun de ces facteurs
peut étre ajusté indépendamment sans que cela ait un impact majeur sur l'efficacité du

processus de réduction de la DCO.

Les cercles horizontaux indiquent également que, dans une certaine plage de niveaux de
pH et de vitesse d’agitation, la réduction de la DCO reste stable. Cela peut étre considéré

comme un résultat positif si la stabilité des performances du processus est souhaitée.

Lorsque les cercles horizontaux apparaissent, cela peut signifier que d’autres facteurs ou
interactions sont plus déterminants pour la réduction de la DCO. Par conséquent, pour
optimiser le processus, il peut étre plus judicieux de se concentrer sur d’autres facteurs

ou de mener des expériences supplémentaires pour identifier les conditions optimales.
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3.3.5.5 Effet mutuel du temps-masse de TiO,

La courbe de contour représentant ’effet mutuel du temps et de la masse de TiO2 sur la
réduction de la DCO présente des caractéristiques similaires au premier cas, mais avec
des cercles concentrés sur le coté droit de la figure (Fig.3.6).
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FIGURE 3.6: Effet du temps-masse de TiO5 et leur interaction sur le taux d’abattement
de la DCO

La concentration des cercles sur le coté droit de la figure suggere que, dans ce domaine
particulier de valeurs élevées du temps et de la masse de TiOs, la réduction de la DCO
est significativement améliorée. En d’autres termes, lorsque le temps et la masse de TiO2

sont augmentés simultanément, cela a un impact positif sur la réduction de la DCO.

L’observation de cercles concentrés sur le coté droit indique une opportunité d’optimisa-
tion du procédé. Nous pourrions envisager d’ajuster le temps et la masse de TiOs pour
atteindre ces valeurs élevées qui correspondent aux cercles concentrés. Cela pourrait

permettre d’obtenir une réduction de la DCO maximale.

3.3.5.6 Effet mutuel du temps-H>0,

La courbe de contour représentant I’effet mutuel du temps et du volume de HyO» sur la
réduction de la DCO présente des caractéristiques similaires au dernier cas, cela suggere

une tendance similaire en termes d’interaction entre ces facteurs (Fig.3.7).
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FIGURE 3.7: Effet du temps-H3O5 et leur interaction sur le taux d’abattement de la
DCO

La similitude des caractéristiques avec le dernier cas indique que l'interaction entre le
temps et le volume de H2Os a également un impact significatif sur la réduction de la
DCO. Comme précédemment, cette interaction est marquée par des cercles concentrés,

cette fois-ci sur le co6té droit de la figure.

Comme dans le cas précédent, I’'observation de cercles concentrés sur le coté droit offre
des opportunités pour l'optimisation du processus. Nous pourrions envisager d’ajuster
le temps et le volume de HyO2 pour atteindre ces valeurs élevées qui correspondent aux

cercles concentrés, dans le but d’obtenir une réduction de la DCO maximale.

3.3.5.7 Effet mutuel du temps-vitesse d’agitation

La courbe de contour représentant 'effet mutuel du temps et de la vitesse d’agitation

sur la réduction de la DCO présente des lignes horizontales (Fig.3.8).

La présence de lignes horizontales sur la courbe de contour suggere que 'interaction entre
le temps et la vitesse d’agitation n’a pas d’effet significatif sur la réduction de la DCO.
En d’autres termes, quelle que soit la combinaison de temps et de vitesse d’agitation, la

réduction de la DCO reste relativement constante.
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F1cURE 3.8: Effet du temps-vitesse d’agitation et leur interaction sur le taux d’abat-
tement de la DCO

Cette observation suggere que le temps et la vitesse d’agitation semblent agir indépen-
damment 'un de I'autre en ce qui concerne leur influence sur la réduction de la DCO.
Chacun de ces facteurs peut étre ajusté indépendamment sans que cela ait un impact

majeur sur lefficacité du processus de réduction de la DCO.

3.3.5.8 Effet mutuel du TiO5-H509

La courbe de contour représentant ’effet mutuel de TiOy et HyOosur la réduction de la

DCO présente des cercles concentrés sur le coté droit de la figure (Fig.3.9).

La concentration des cercles sur le coté droit de la figure suggere que, dans ce domaine
particulier de valeurs élevées de TiOo et de HoOo, la réduction de la DCO est signifi-
cativement améliorée. En d’autres termes, lorsque la concentration de TiOg et de HoO9

est augmentée simultanément, cela a un impact positif sur la réduction de la DCO.

3.3.5.9 Effet mutuel du TiOs-vitesse d’agitation

La courbe de contour représentant 1’effet mutuel de TiO5 et de la vitesse d’agitation sur

la réduction de la DCO présente des lignes droites horizontales (Fig.3.10).
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FIGURE 3.10: Effet du temps-vitesse d’agitation et leur interaction sur le taux d’abat-
tement de la DCO

La présence de lignes droites horizontales sur la courbe de contour suggere que 'inter-
action entre le TiOs et la vitesse d’agitation n’a pas d’effet significatif sur la réduction
de la DCO. En d’autres termes, quelle que soit la combinaison de TiOs et de vitesse
d’agitation, la réduction de la DCO reste relativement constante. Cela peut signifier que

d’autres facteurs ou interactions sont plus déterminantes pour la réduction de la DCO.
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3.3.5.10 Effet mutuel du H;O;-vitesse d’agitation

La courbe de contour représentant 'effet mutuel de H202 et de la vitesse d’agitation
sur la réduction de la DCO présente des demi-cercles droits horizontaux(Fig.3.11).
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FIGURE 3.11: Effet du volume de HsOs-vitesse d’agitation et leur interaction sur le
taux d’abattement de la DCO

La présence de demi-cercles droits horizontaux sur la courbe de contour suggere une
relation complexe entre le HoOs et la vitesse d’agitation par rapport a la réduction de
la DCO. Cette tendance indique que des combinaisons spécifiques de HyO5 et de vitesse
d’agitation peuvent conduire a une réduction significative de la DCO, tandis que d’autres

combinaisons peuvent avoir peu d’effet.

Les demi-cercles droits horizontaux indiquent une interaction complexe ou certaines va-
leurs élevées de HoO9 peuvent compenser des niveaux de vitesse d’agitation plus faibles,
et vice versa, pour obtenir une réduction de la DCO significative. Cela peut suggérer
une synergie entre ces deux facteurs dans certaines conditions, ce qui signifie qu’ils se
renforcent mutuellement. Cette complexité suggere qu’il peut exister plusieurs combi-
naisons de HoO9 et de vitesse d’agitation qui conduisent & une réduction de la DCO

optimale.
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Conclusion

Cette étude a exploré la réduction de la Demande Chimique en Oxygene (DCO) 'eau
de production, un effluent résultant du processus de fabrication de résine par le biais
d’un procédé du traitement basé sur la photocatalyse TiO2/UV combinée au peroxyde
d’hydrogene (H202). Le processus a été évalué a 'aide d’une méthodologie de Surface
de Réponse (RSM) avec un plan d’expérience composite centré (CCD) pour étudier les

interactions entre les facteurs clés du traitement.
Les résultats de cette étude ont permis de tirer plusieurs conclusions importantes :

— Les facteurs étudiés, tels que le pH, le temps, la quantité de TiO», la quantité de H202
et la vitesse d’agitation, ont tous montré une influence significative sur la réduction
de la DCO. Ces facteurs jouent un role essentiel dans l'efficacité du processus de
traitement.

— Les courbes de contour générées ont révélé des zones d’optimisation ou des combinai-
sons spécifiques de facteurs conduisent & une réduction maximale de la DCO. Cela
ouvre la porte a 'optimisation du processus pour améliorer son efficacité.

— Les interactions entre les facteurs ne sont pas toujours linéaires. Certaines combi-
naisons de facteurs montrent des relations complexes, notamment des interactions

synergiques ou de compromis.

En conclusion, cette étude a démontré 'efficacité du traitement de I’eau de production,
issue de la fabrication de résine, par photocatalyse TiO3/UV combinée au HyO2. Elle a
souligné 'importance cruciale de I’optimisation des facteurs opérationnels pour maximi-
ser la réduction de la DCO, tout en mettant en évidence la complexité des interactions

entre ces facteurs. Cette recherche fournit une base solide pour le développement futur
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de processus de traitement de ’eau de production, en mettant I’accent sur I'efficacité, la
durabilité et la compréhension approfondie des réactions en jeu, tout en répondant aux

défis spécifiques liés a 'effluent provenant de la production de résine.
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