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Résumé

RESUME

L'étude de la dureté de I'eau a porté sur la concentration des minéraux solubles tels que
les ions calcium (Ca?") et magnésium (Mg?"), généralement formés lors du passage de I'eau a
travers des dépdts de carbonates et d'autres minéraux, ce qui entraine la dissolution de ces ions
dans I'eau. La dureté de I'eau affecte considérablement la vie quotidienne et industrielle, pouvant
causer des dépodts dans les tuyaux et les chaudiéres, ainsi que réduire I'efficacité des détergents.
Les méthodes d'échange d'ions utilisent des résines cationiques pour adoucir I'eau, ou I'eau dure
est passée a travers une couche de résine chargée en ions sodium (Na®). Au cours de ce
processus, les ions calcium et magnésium sont retenus dans la résine et remplacés par des ions

sodium, réduisant ainsi la dureté de I'eau.

L'efficacite de la résine Amberlite IR 120 dans I'échange d'ions a été étudiée, en
particulier dans sa capacité a traiter les ions calcium et magnésium a double charge,
comparativement aux ions sodium a simple charge. Les résultats ont montré que la résine
Amberlite IR 120 présente une capacité d'échange ionique supérieure lorsqu'elle réagit avec les
solutions de chlorure de calcium ou de chlorure de magnésium, libérant une quantité accrue

d'ions hydrogéne par rapport a la solution de chlorure de sodium.

Des échantillons d'eau dure ont été collectés dans différentes régions de la wilaya de Mila
(Sbabikha, Aziza, Beni Oukden, Bab EI Oued, Bardou, Belmarka, Dar EI Hamra, Mshta Dar El
echarif, Zareza, Tassadane), et I'effet de la résine Amberlite IR 120 sur ces échantillons a été
testé. Les résultats ont montré I'efficacité de la résine dans la réduction de la dureté de I'eau et
I'amélioration de sa qualité, ou son utilisation a entrainé une diminution de la concentration des
ions, par exemple a Shabikha, Bouselah et Belmarka : avant le traitement, la dureté était de
25,84. 17,17 et 19,22 °F respectivement, la conductivité électrique était de 198,8. 515,6 et 271
puS/cm, et le pH était de 7,52. 7,16 et 7,50. Aprés traitement, la dureté a été réduite a 1,14, 0,8 et
1,64 °F, la conductivité électrique est passée a 20,0. 21,0 et 23,7 uS/cm, et enfin le pH a 7,35.
7,38 et 7,28.

En résumé, I'étude confirme I'efficacité des résines cationiques, en particulier de la résine
Amberlite IR 120, dans le traitement de la dureté de I'eau et I'amelioration de ses propriétes,
contribuant ainsi a la protection des equipements et a I'amélioration de I'efficacité de I'utilisation

de I'eau dans diverses applications.



Résumé

Mots clés : Echange d'ions, résine, dureté de I'eau, régénération, dessalement, traitement

de I'eau.



Résumé

ABSTRACT

The study focused on the hardness of water due to the concentration of soluble minerals
such as calcium ions (Ca*’) and magnesium ions (Mg?"), typically formed as water passes
through carbonate deposits and other minerals, leading to the dissolution of these ions in water.
Water hardness significantly impacts daily life and industrial processes, potentially causing scale
deposits in pipes and boilers, and reducing detergent efficiency. lon exchange methods utilize
cationic resins to soften water, where hard water is passed through a layer of resin charged with
sodium ions (Na*). During this process, calcium and magnesium ions are retained in the resin

and exchanged with sodium ions, thereby reducing water hardness.

The effectiveness of Amberlite IR 120 resin in ion exchange was studied, particularly its
ability to interact with double-charged calcium and magnesium ions compared to singly-charged
sodium ions. Results showed that Amberlite IR 120 resin exhibits higher ion exchange capacity
when reacting with calcium chloride or magnesium chloride solutions, releasing a greater

amount of hydrogen ions compared to sodium chloride solution.

Samples of hard water were collected from various areas in the Mila province (Sbabikha,
Aziza, Beni Oukden, Bab El Oued, Bardou, Belmarka, Dar El Hamra, Mshta Dar El echarif,
Zareza, Tassadane), and the effect of Amberlite IR 120 resin on these samples was tested. The
results showed the resin's effectiveness in reducing water hardness and improving water quality.
For example, its use led to a decrease in ion concentration in Sbabikha, Bouselah, and Belmarka:
before treatment, the hardness levels were 25,84. 17,17 and 19,22 °F respectively, electrical
conductivity was 198,8. 515.6, and 271 uS/cm, and pH was 7,52. 7,16 and 7,50. After treatment,
hardness decreased to 1,14. 0,8, and 1,64 °F, electrical conductivity decreased to 20,0. 21,0 and
23,7 uS/cm, and finally pH adjusted to 7,35. 7,38 and 7,28pH.

In summary, the study confirms the efficiency of cationic resins, especially Amberlite IR
120 resin, in treating water hardness and enhancing its properties, thus contributing to equipment

protection and improving water use efficiency across various applications.

Key words: lon exchange, resin, water hardness, regeneration, desalination, water

treatment.
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C": Indique un cation.

Cio : Carbone numéro 10.

C4: Carbone numéro 4.

Cp : Capacité—massique.

Cv : Capacité volumique.

DVB : Divinylbenzene.

EDTA : L'acide éthylénediaminetétra-acétique.
¢q/kg : Equivalent par kilogramme.
ég/l : Equivalent par litre.

ex : Anion échangeable.

ex”: Cation échangeable.

méql : Milliéquivalent par litre.
mm : Unité de granulométrie

MF : Microfiltration.

ml/h : Millilitres par heure.
Na,AlSi3O10 : Matériaux inorganiques.
NET : Noir ériochrome T.

NF : Nanofiltration.

Ni : Atome du Nickel.

NiCl>: Chlorure de nickel.

Ol : Osmose inverse.
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INTRODUCTION GENERALE

L'élimination de la dureté de I'eau, également connue sous le terme d'adoucissement, est
un processus essentiel pour améliorer la qualité de I'eau potable et préserver I'environnement. La
dureté de l'eau est principalement causée par la présence de concentrations élevées en ions
calcium (Ca?") et magnésium (Mg?*"). Bien que ces minéraux soient nécessaires a la santé
humaine en quantités appropriées, leur excés dans I'eau peut poser divers problemes tant pour la

santé que pour l'environnement.

L'adoucissement de I'eau est crucial pour plusieurs raisons. D'un point de vue sanitaire,
une eau dure peut entrainer des dépdts de tartre dans les canalisations et les appareils ménagers,
réduisant ainsi leur efficacité et leur durée de vie. Les dépdts de tartre peuvent également
obstruer les systemes de distribution d'eau, augmentant les codts de maintenance et les risques de
pannes. De plus, la dureté de I'eau diminue l'efficacité des savons et des détergents, obligeant a
utiliser des quantités plus importantes de ces produits pour obtenir un nettoyage efficace, ce qui

peut conduire a une utilisation excessive de produits chimiques potentiellement nocifs.

Sur le plan de la santé, une eau excessivement dure peut avoir des effets négatifs sur
certaines populations, notamment celles souffrant de maladies rénales ou cardiovasculaires. Une
ingestion excessive de calcium et de magnésium peut aggraver ces conditions. En outre, le goQt
de l'eau dure peut-étre désagréable pour certaines personnes, rendant la consommation d'eau

potable moins attrayante et potentiellement insuffisante.

En ce qui concerne I'environnement, I'eau dure contribue a l'augmentation de I'utilisation
de produits chimiques ménagers, entrainant une pollution accrue des eaux usées. De plus, les
dépbts de tartre dans les systemes industriels et domestiques peuvent entrainer une utilisation

inefficace de I'énergie, augmentant ainsi I'empreinte carbone des ménages et des industries.

Pour réduire la dureté de I'eau, plusieurs méthodes ont été utilisées telles que la
précipitation acide, la décarbonatation a la chaux, et la complexation. Les techniques modernes
incluent les procédés a membranes et l'adoucissement électrochimique, avec une place
particuliére accordée a I'échange d'ions, ou les ions calcium et magnésium sont remplacés par

des ions sodium.

Nous avons concentré notre étude sur la technique d’échange, en particulier la résine

cationique industrielle "Amberlite IR-120". Ce travail est reparti en quatre chapitres, dans le
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premier nous présentons la synthése bibliographique formé de deux fascicules, le premier
fascicule concerne la duret¢ de I’eau, le deuxiéme présenté les généralités sur les résines
échangeurs d’ions. Le deuxiéme chapitre, comporte une étude physico-chimique de la résine
industrielle Amberlite IR 120, et  dans le troisieme chapitre nous présentons, le materiel et les
procédés de I’efficacité de la résine étudiée. Le quatriéme chapitre présente I’interprétation des

résultats obtenus, et en fin une conclusion générale.



PARTIE THEORIQUE



CHAPITRE 1

FasciculeOl : La dureté de I’eau

Dans ce fascicule, nous offrons une vue d’ensemble sur la dureté de I’eau, les risques qu’elle
représente pour les consommateurs et la population, ainsi que les techniques employées pour la

traiter.
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1.1.1. Généralité sur La dureté

La dureté fait référence a la teneur en calcium et en magnésium de I'eau. Ces deux
éléments Altération & partir du substrat rocheux. La teneur en calcium est genéralement
supérieure a celle du magnésium dans les eaux souterraines. D'une maniére générale, I'eau dure
ne convient pas a un usage domestique car elle réduit considérablement I'efficacité de Savon. En
agriculture, en revanche, I’eau dure aide le sol & maintenir une bonne structure grace aux ponts

calciques.

L’eau riche en calcium et en magnésium contient habituellement des quantités égales de
Le bicarbonate ou carbonate, lui confére une alcalinité élevée. Les bicarbonates de calcium et de
magnésium sont relativement peu solubles dans I’eau (Couture, 2006).Cependant, 1’eau a
parfois une dureté élevée mais une alcalinité élevée. Quand Le calcium et le magnésium sont

présents dans I'eau sous forme de sulfates et de chlorures (Couture et Montérégie-Est, 2004).

La dureté de I’eau, caractérisée par son titre hydrotimétrique (TH), qui peut étre exprimée

en méql ou souvent en degrés francais (1°F = 0,2 méq I™1), est responsable des entartrages (Dia

et al., 2006).La figure 01 montre la Plage de valeurs du titre hydrotimétrique en degrés francais.

Dureté de 'eau’

TH | 0asef | sawef | 15230°f | +de30°f

Eau
moyennement
dure

Eau
trés dure

Eau Eau

trés douce douce

"Procédés de traitement des eaux a l'intérieur des batiments individuels ou collectifs.
CSTB Editions, collection Guide Pratique - juin 2011

Figure 01 : Plage de valeurs du titre hydrotimétrique en degrés francais.
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1.1.2. Types de la dureté
Il existe deux types de dureté de I'eau, la dureté temporaire et de dureté permanente :
1.1.2.1.Dureté temporaire

Est causée par une combinaison d'ions calcium et bicarbonate dans I'eau. Elle peut étre
éliminée en ajoutant de la chaux (hydroxyde de calcium) ou en faisant bouillir I'eau dans un
récipient ouvert. L'ébullition favorise la formation de carbonate a partir de bicarbonate, puis le
carbonate de calcium est précipité et par conséquent, I'eau de sortie refroidie est plus claire.

L'eau de sortie refroidie est donc plus douce (Tofighy et Mohammadi, 2011).
1.1.2.2.Dureté permanente

Est généralement due a la présence de sulfates de calcium et de magnésium dans I'eau,
qui deviennent plus solubles a mesure que la température augmente. De I'eau qui deviennent plus
solubles & mesure que la température augmente. Par conséquent, la dureté permanente ne peut

étre éliminée par I'ébullition (Tofighy et Mohammadi, 2011).
1.1.3. Source de la dureté

Les principales sources naturelles de dureté de I'eau sont les ions métalliques polyvalents
dissous dans les roches sédimentaires, les infiltrations et le ruissellement des sols. Le calcium et
le magnésium, les deux principaux ions, sont présents dans de nombreuses roches sédimentaires,
les plus courantes étant le calcaire et la craie. Ils sont également des constituants minéraux

essentiels courants des aliments (Akram et Rehman, 2018).
I.1.4.Désagréments de I’eau dure

L'eau dure I'accompagne longtemps beaucoup de désagréments :
1.1.4.1. Sur le réseau de distribution

e La mise a I’échelle des pipelines peut entrainer une augmentation des coflits de
pompage et une réduction de la capacité de distribution (Bonvin et Membratec,
2006).
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Cela peut conduire a une fréguence accrue des travaux de maintenance et de
maintenance préventive par les régulateurs de réseau (Bonvin et Membratec, 2006).
Peut compromettre le fonctionnement des appareils industriels, en raison de le dép6t
de sels a la surface des appareils. Par conséquence, cela peut diminuer leur efficacité
et augmenter la consommation d'énergie (Muniz et al., 2020).

1.1.4.2. Du c6té du consommateur

Le calcaire entraine une perte d'efficacité des différents éléments chauffants
(chaudiéres, lave-vaisselle, lave-linge, machines a café...).

Consommation accrue de produits de lessive et durée de vie raccourcie des appareils
électroménagers (Bonvin et Membratec, 2006).

Les vétements laveés avec de l'eau dure peuvent avoir l'aiternes et étre réches et
irritants.

Se baigner avec du savon dans une eau dure laisse un film collant de caillé de savon
sur la peau, retour de la peau a son état normal Iégerement acide et peut entrainer des
irritations.

Le caillé de savon sur les cheveux peut les rendre ternes, sans vie et difficiles a
coiffer (Deyet al., 2007).

1.1.4.3. Eaux dure et la santé humaine

L'eau dure est trés dangereuse pour la santé des étres humains. Elle provoque de

nombreuses maladies chez I'homme. il n'est pas sdre ile n'est pas potable, Des apports excessifs

en calcium et en magnésium peuvent augmenter les risques d'ostéoporose, de néphrolithiase, de

cancer colorectal, d'hypertension et d'accident vasculaire cérébral, de maladie coronarienne et de

résistance a l'insuline et d'obésité. Resistance a I'insuline et I'obésité. La carence en magnésium a

été impliquée dans la pathogenese de I'hypertension, certaines études epidémiologiques et

épidémiologiques et expérimentales démontrant une corrélation entre la tension artérielle et les

niveaux de magnésium sérique. Cette eau dure contenant ces ions peut étre traitée au niveau

primaire a des fins domestiques (Akram et Rehman, 2018).

L'eau dure est associée a la dermatite atopique (eczéma) (Walters et al., 2016).
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I.1.5. Adoucissement de I’eau

Il est une Méthode physico-chimique utilisée pour éviter 1’accumulation de calcaire dans

les conduites et les équipements de distribution d’eau (Tezkratt et Belkessam, 2017).
1.1.5.1.Technologies d*adoucissement de I'eau

Les technologies d'adoucissement de I'eau a grande échelle se répartissent en trois types
selon le mécanisme d'élimination de la dureté (Tang et al., 2021).

a) Precipitation
Les ions de dureté sont eliminés sous forme de minéraux solides par précipitation, par
exemple : adoucissement a la chaux, a la soude et aux granulé (Tang et al., 2021).

> Adoucissement a la chaux

L'adoucissement a la chauxest la premiére méthode d'adoucissement de I'eau potable, qui
est également une méthode d'adoucissement chimique. La procédure générale de traitement
comprend : l'augmentation du pH a 11 pour la précipitation du Mg, la recarbonatation a pH=10

pour la précipitation du Ca ; enfin, I'ajustement du pH a environ 8 pour la distribution.

Pour I'élimination de la dureté due au carbonate de calcium, la chaux est le produit

chimique couramment utilisé. Les équations de réaction sont éenumérées ci-dessous :

CO,+Ca(OH),—CaCOs3(s)+H20  .......cceeeen. Equationl

Ca2"+ 2HCO®* + Ca(OH),— 2CaCO3(s) + 2H20  ...ooviviiniinn, Equation 2

Mg?* + 2HCO®* + 2Ca(OH) 2 — 2CaCOs(s) + Mg(OH)a(s) + 2H20 .......... Equation3
Mg?* + SO4% + Ca(OH); — Mg(OH) 2 + Ca?* + SO4% ............... Equation4

Lorsque la chaux (Ca(OH)2) est ajoutée a I'eau, elle réagit d'abord avec le CO- et forme le
précipité de carbonate de calcium (CaCOs3) (équation 1). Cette étape n'élimine pas la dureté (de
I'eau).La deuxieme étape est la conversion des especes de bicarbonate en especes de carbonate
(équation 2), qui nécessite un pH d'environ 9,3). Pour I'élimination de la dureté magnésienne, un
pH d'au moins 10,5 est nécessaire pour une précipitation efficace du Mg(OH)2 selon I'expérience
pratique (équation 3). L'équation 4 indique que la dureté non carbonatée est également éliminée

dans ce processus (Shen, 2019).
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b) Séparation par membrane

Les ions de dureté sont séparés de I'eau a l'aide de membranes semi-perméables (Tang et

al., 2021).11 existe quatre principaux procedés de traitement par membrane :

La microfiltration (MF), l'ultrafiltration (UF), la nanofiltration (NF) et I'osmose inverse
(OI). Les technologies membranaires les plus populaires utilisées pour I'adoucissement de I'eau
sont I'Ol et la NF (Shen, 2019).

» Osmose inverse

L'osmose inverse est couramment utilisée pour la production d'eau ultra-pure et la
réutilisation de I'eau. La membrane d'osmose inverse est non poreuse, tandis que la membrane de
nanofiltration a des pores d'une taille inférieure a 2 nm. La membrane d'osmose inverse ayant des
pores plus petits, elle nécessite une pression plus élevée et peut éliminer davantage d'ions et de
molécules de petite taille. Par conséquent, I'osmose inverse n'élimine pas seulement les ions de
dureté (ions bivalents), mais aussi certains composants monovalents, les contaminants

inorganiques, les solides dissous totaux (TDS) et d'autres composants (Shen, 2019).

L'eau traitée par osmose inverse ne contient pratiguement pas d'espéces dissoutes.
L'osmose inverse n'est pas seulement utilisée pour éliminer les impuretés de I'eau, mais aussi

pour produire de I'eau potable a partir de I'océan et des eaux saumatres (Shen, 2019).
c¢) Echange d'ions

L’adoucissement est 1’application la plus courante pour le traitement des eaux destinées a
la consommation humaine. Elle consiste généralement & remplacer les ions alcalino-terreux
(Ca?*, Mg?"), par des ions alcalins (Na*). L’adoucissement est réalisé sur une résine acide forte

sous forme Na' selon 1’équilibre :
2 Na* (r) + Ca®" (s) «——=> 2 Na* (s) + Ca®" (r)

Dans cet équilibre I’indice (r) marque ’ion fixé sur la résine et ’indice (s) celui en
solution. Lorsque 1’équilibre est déplacé vers la droite et les ions Ca®* se fixent sur la résine alors
que les ions Na* passent en solution. Pour régénérer la résine, 1’équilibre doit étre déplacé vers la

gauche et cela nécessite d’utiliser une solution saturée en sodium (welté et al., 2009).
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1.1.6.Avantages adoucissement de I'eau

1.1.6.1.Sur le réseau de distribution

e Empéche la détérioration rapide des tuyaux de transport et des robinets d'eau.

e Empéche l'entartrage et la détérioration des tours de refroidissement, des unités de
condensation et d'autres équipements délicats.

e Empéche I'encrassement des chaudieres, radiateurs, évaporateurs, etc.

e Améliore considérablement I'efficacité thermique des systemes d'échange de chaleur.

e Améliore les performances des savons et détergents industriel (Romero, 2016).
1.1.6.2.Du cdté du consommateur
L'eau traitée présente de nombreux avantages par rapport a I'eau dure non traitée :

e Couverts et la verrerie sont plus propres et plus brillants.

e Les cheveux et la peau sont plus doux, plus propres et plus raffinés lorsqu'ils sont lavés
avec de l'eau traitée.

e Une eau dure traitée réduit considérablement les tdches ménageres en eéliminant
I'accumulation de morceaux de savon.

e Une eau dure adoucie redonne une mousse abondante aux savons et shampooings,
réduisant ainsi de 75% l'utilisation et les codts de ces produits.

e Les tissus sont également plus doux sans les minéraux durs qui y sont piégés. Les tissus
durent plus longtemps et la couleur blanche reste blanche sans cette couleur grise ternie

causée par eau dure (Romero, 2016).
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Dans ce fascicule nous présenterons : Généralités sur les résines échangeuses d’ions, leurs

propriétés fondamentales et applications
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1.2.1. Historique

L'échange d'ions est une technique ancestrale essentielle dans le patrimoine culturel
(Kumar, 2013), dont les premiéres observations ont été faites par I'agriculteur et entrepreneur
anglais H.S. Thompson. Il a remarqué que le sulfate d'ammonium absorbé par les sols ne pouvait
étre éliminé par I'eau, et que celui-ci était converti en sulfate de calcium. Ce phénomeéne intrigant
a été partagé avec Way (en 1850), chimiste consultant de la Royal Agricultural Society, qui a
approfondi la compréhension en démontrant que le mécanisme sous-jacent était un échange
d'ions impliquant les silicates complexes du sol. Ainsi, le processus observé par Thompson a été

formulé comme suit (Nachod et Jack, 1956) :
Ca-sol + NH4sSOs =——>  NHjs-sol + CaSO4

En 1858, Hiinenberg et Stohman expliquérent le phénomene d'échange d'ions comme un

processus chimique réversible et équilibré.

En 1903, Harms et Rimpler construisirent le premier échangeur d'ions industriel d'origine
synthétique, ouvrant ainsi la voie a des applications pratiques de cette découverte (Thompson,
1850 ; Way, 1850).

Les composés ont été utilisés pour la premiéere fois dans une usine industrielle de
dessalement naturel de 1’eau au Royaume-Uni en 1937, marquant ainsi le début de leur
utilisation a grande échelle. Le domaine des échangeurs d'ions connait un essor fulgurant en
1942 avec la synthése de résines échangeuses de cations polystyrene sulfoné par Alelio, ce qui a
révolutionné leur fabrication et leur efficacité. La premiére tentative d'utilisation de I'échange
d'ions a des fins commerciales a été faite par Harm en 1896 .Dans son brevet, Harm affirmait
avoir mis au point un processus réussi utilisant un silicate d'échange de cations naturel pour
éliminer le sodium et le potassium du jus de betterave a sucre. Cependant, les applications a
grande échelle réussies de I'échange de cations ont été développées par Gans, qui a synthétisé des
matériaux inorganiques de type Na.AlSizO10 dans lesquels le Na* était échangeable (Nachod et
Jack, 1956).

1.2.2. Définition et principe de I’échange d’ions

L'échange d'ions est le processus réversible qui permet aux cations et aux anions d'étre
échangés entre les surfaces des minéraux et les solutions qui entrent en contact avec eux

(Carroll,1959), sans provoquer de changement permanent dans la structure du solide (Wheaton
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et efevre, 2000).Les ions échangés contre une quantité équivalente d'autres ions de méme signe
lorsqu'ils entrent en contact avec une solution électrolytique sont appelés échangeurs d'ions. Ces
échangeurs peuvent étre des échangeurs de cations, qui transportent des cations, des échangeurs
d'anions, qui transportent des anions, ou des échangeurs d'ions amphoteres, qui permettent

I'échange de cations et d'anions (Helfferich, 1962).

Ce processus résulte du remplacement des ions mobiles libres d'un solide, I'échangeur
d'ions, par différents ions de charge similaire en solution. Pour faciliter cet échange, I'échangeur
doit avoir une structure en réseau ouvert, organique ou inorganique, qui porte les ions et permet
leur passage a travers elle (Zagorodni, 2006). La figure 02 Représentation schématique d’un

exemple d'échangeur de cations.

(=] Sites échangeurs
9 Anions ou co-ions
@ Cations ou contre-ions

% Ion absorbé

g~ Matrice organique ou minérale

9@

) Molécule deau

Figure 02 : Représentation schématique d'un échangeur de cation (Ghalloussi-Alloui, 2012).
1.2.3.Résineséchangeuses d'ions
1.2.3.1.Définition

Les echangeurs d'ions sont généralement définis comme des matériaux solides insolubles

qui transportent des cations ou des anions échangeables (Helfferich, 1962).

Elles se présentent sous la forme de particules sphériques, insolubles dans I'eau mais
hydratées. Les résines sont constituées d'un réseau macromoléculaire tridimensionnel appelé
matrice, qui contient des charges fixes qui sont des groupes fonctionnels et retient des ions
mobiles et interchangeables de signes opposés par attraction électrostatique (Herve, 1977). La

figure 03 montre la macromolécule de résine échangeuse d'ions.

13
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Figure 03 : Schéma d'une bille de la résine échangeuse d'ions
(Pure Water Handbook.1991)
1.2.4.Structure des résines échangeuses d'ions
Les différents types de squelette puis les groupes fonctionnels sont examinés :
1.2.4.1. Squelette polystyrénique

La polymérisation du styrene (ou vinylbenzéne), sous l'influence d'un catalyseur
d'activation, le plus souvent un peroxyde organique, produit un polystyréne linéaire, matiere
plastique malléable, transparente, soluble dans certains solvants, avec une température de
ramollissement définie. Si une certaine proportion de divinylbenzéne (DVB) est mélangée au

styrene, le polymere se réticule et devient alors totalement insoluble (figure 04).

Dans la fabrication des résines échangeuses d'ions, la polymérisation se fait généralement
en suspension. Des gouttelettes d'oligomére se forment dans ce milieu et croissent jusqu'a

devenir des billes dures et sphériques de polymeére (De dardel, 2015).
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Chapitre 1
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Figure 04 : Polymérisation du styrene et réticulation par le divinylbenzéne (De dardel, 2015).

1.2.4.2. Squelette polyacrylique En polymérisant
Un acrylate, un méthacrylate ou de l'acrylonitrile que l'on peut réticuler avec du

divinylbenzene (comme le styréne), on obtient par exemple le squelette de la figure 05 (De

dardel, 2015).
CH CH; CHy CH;
& \Nn_ / N 2 EXRY N\
CH CH CH CH
H ,CH2 | | |
N T
C + M) e COOCH; 4“\‘ COOCHy
| ) 3 'Ll\/]
| —
COOCH;
CH CH
Y4 N DT
; CH2 by
Acrylate ~
de methyle DVB Polyacrylate
de methyle reticule

Figure 05 : Exemple de squelette polyacrylique (De dardel, 2015)

1.2.4.3. Autres types de squelettes

Les autres types sont moins courants, mais il faut citer :

Les résines formophénoliques mentionnées dans I'historique.
Les résines polyalkylamines obtenues a partir de polyamines.
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(Par exemple la diéthylénetriamine) par condensation avec de I'épichlorhydrine (De dardel,
2015).

I.2.5.Classification des résines échangeuse d’ions
1.2.5.1. Classification selon la nature du groupement fonctionnel
a) Résines échangeuses de cations

Dont les ions échangeables sont charges positivement : Les résines échangeuses de
cations sont Les résines échangeuses de cations sont préparées par copolymérisation de styrene
et de divinylbenzene et comportent des groupes d'acide sulfonique (-SOsH) introduits dans la
plupart des anneaux benzéniques. Le meécanisme Le mécanisme du processus d'échange de

cations peut étre représenté par la réaction suivante (Vijay et Dr, 2014) :
R -ex"+C" >R -C" +ex"

Ou R est un polymere de résine avec des sites SOz disponibles pour la liaison avec un
cation échangeable (ex™), et C* indique un cation dans la solution environnante a échanger
(Figure 06) (Srikanth et al., 2010).

CH-CHy;— CH-CH,- CH—
O OO
e \|’// gl
SO, /('.”\, ..()Jl_ ,
— CH— CH, CH-— CHy CH,— CH~-CH,~- CH-CH
ll\_“ I,,/_J ‘\\ r"‘:p’ L/ E'/
SO:H SO:H
o i,—CH \<'u,—<"n— ('n_.-("ta‘—('n_’.u =
5D
T"J \) e
CH- SO;H —CH

Figure 06 : Structure chimique d'une résine échangeuse de cations (Srikanth et al., 2010).
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% Reésines échangeuses de cations fortement acides

Ces résines se comportent de la méme maniere que les acides forts. Elles présentent une
forte ionisation sous les formes acide (R-SOsH) et saline (RSO3Na) du groupe acide sulfonique
(-SOsH). Elles peuvent convertir un sel métallique en un acide équivalent par la réaction de

I'équation :
2(R-SO3H) + NiCl, —»(R-SO4)2Ni + 2HCI

Les formes hydrogene et sodium des résines acides fortes sont fortement dissociées, et le
Na‘*et le H" échangeables sont facilement disponibles pour I'échange dans toute la gamme de pH.
Par conséquent, la capacité d'échange des résines d'acide fort est indépendante du pH de la
solution (Bhalekar, 2004).

Ces résines peuvent étre employées sous deux formes : I'hydrogéne pour une d’ionisation
compleéte et le sodium pour I'adoucissement de I'eau (eélimination du calcium et du magnésium).
Pour régénérer la résine apres épuisement, il faut utiliser une solution d'acide fort ou une solution
de chlorure de sodium. La régenération avec de I'acide chlorhydrique (HCI) produit une solution

concentrée de chlorure de nickel (NiCl) (singh et al., 2007).
% Résines échangeuses de cations faiblement acides

Les résines Cation Acide Faible (WAC) ont un comportement similaire a celui des acides
faibles. Les résines cation-acides faibles sont disponibles sous forme d'hydrogene (R-COOH).
Les résines cation acide faible peuvent étre facilement régénérées avec une quantité
steechiométrique d'acide en raison de leur excellente capacité de liaison avec les ions hydrogene.
Les résines de cation acide faible ont une capacité d'échange d'ions plus élevée lorsque le PH de
la solution augmente. Les résines WAC sont inefficaces pour traiter les liquides acides. Les
résines cationiques faiblement acides déminéralisent et désalcalinisent efficacement I'eau
(Varshney et al., 2003).

b) Résines

échangeuses d'anions

Les résines echangeuses d'anions possédent des groupes fonctionnels chargés

positivement qui échangent des ions négatifs. Elles sont fabriquées en chlormethylant les
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pt g

anneaux benzéniques du copolymeére styrene-divinylbenzéne, en y attachant des groupes (-

CHCI), puis en les faisant réagir.

Avec des amines tertiaires comme la triéthylamine. La figure 07 illustre la structure
chimique d'une résine échangeuse d'anions. Le mécanisme de I'échange d'anions est illustré par

la réaction suivante :
R*-ex + A - R "-A +ex

Ou, R* indique un polymere de résine avec un nombre de sites disponibles pour la liaison avec
I'anion échangeable (ex-), et A" indique les cations dans la solution environnante qui sont

échangés (Srikanth et al., 2010).

é(]l‘——(ll—(ll‘gﬁ——
CHECTI RN Cl i : CIIN (CII )Rl
—Cly—C1]1—C ”1 \(ll-. CiIl—CIi11,—Cl11—CIH
CH C1EN' (CH T TN (CHORCT
@ CH—CI11,—CI1—C11, CiH——
SR o () o l i:‘\%]
CILN' (Cl1)RCT

Figure 07 : Structure chimique d'une résine échangeuse d'anions (Srikanth et al., 2010).
Les résines échangeuses d'anions peuvent étre classées en deux catégories, a savoir :
%+ Echangeurs anioniques fortement basiques

Qui contiennent le groupe ammonium quaternaire -N(CHs)3OH, présentent une basicité
forte similaire a celle des alcalins caustiques comme le KOH et le NaOH. Ils sont completement
ionisés en solution et peuvent étre utilisés sur une large plage de pH (7-14) (Carlino et

Guilminot, 2020).

%+ Echangeurs anioniques faiblement basiques
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Caractérisés par la présence de groupes amino primaires -NH2 ou de groupes amino
substitués en mono -NHR et en bi -NR2, ont un degré d’ionisation dépendant fortement du pH.
Ils ne peuvent étre utilisés que dans des solutions neutres ou acides (Carlino et Guilminot,
2020).

1.2.5.2.Classification selon la structure
Des résines peuvent étre divisées en deux catégories principales :

Les résines de type gel et celles de type macroporeux. Bien que leurs structures de base
soient similaires, étant toutes deux des structures macromoléculaires obtenues par
copolymérisation de styrene et de divinylbenzéne, leur incipale différence réside dans leur
porosité (Guyot, 1981).

a) Support gel

Les résines de type gel présentent une porosité naturelle résultant de la copolymérisation en
suspension dans I'eau. En l'absence d'agent porogene, cela conduit a la formation d'un réseau

tridimensionnel qui présente une certaine porosité a I'état gonflé (Guyot, 1981).
b) Support macroporeux

Les résines de type macroporeux sont caractérisées par une porosité artificielle obtenue par
la copolymérisation avec des substances porogenes telles que I'heptane, les acides gras saturés,
les alcools ou polyalcools en Cs a Cio, et les oligoméres linéaires du styrene. Cette
copolymérisation crée un réseau de canaux de grandes tailles appelées macropores dans la
matrice de la résine. La taille et I'uniformité de ces pores peuvent varier en fonction de la nature

et de la quantité des diluants utilises lors du processus de copolymérisation (Okay, 1988).
1.2.5.3.Classification selon I’origine du matériau
a) Echangeurs minéraux

Les echangeurs minéraux peuvent étre naturels ou artificiels. La plupart Les échangeurs

minéraux naturels sont des aluminosilicates cristallins (zéolites, argiles).

Les échangeurs mineraux artificiels ont les mémes proprietés que les échangeurs

Naturels, mais préparé par précipitation sous forme de gel (Runeau, 1977).
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b) Echangeurs organiques

IIs comprennent :

e Le charbon sulfoné : Ces agents d'échange tres durables ont progressivement cédé la
place aux Localisation du polystyréne sulfoné.

e La Résine synthétique : généralement résine de polystyrene sulfoné Plus utilisés car ils
ont une plus grande capacité et des vitesses de commutation plus grandes important
(Runeau, 1977).

1.2.6.Propriétés physico-chimiques des résines
1.2.6.1. Sélectivité d'une résine échangeuse d'ions

Comme la résine echangeuse d'ions fait intervenir des forces électrostatiques, la
sélectivité dépend principalement de la charge relative et du rayon ionique des ions hydratés en
concurrence pour un site d'échange et, dans une certaine mesure, de I'hydrophobie de I'ion

concurrent (Vijay et Dr, 2014).
1.2.6.2.Gonflement d'une résine échangeuse d'ions

Le gonflement fait référence au changement de volume qui se produit lors du transfert
d'un milieu a un autre. Le gonflement est causé par la pression osmotique a l'intérieur de
I'échangeur d'ions contre la solution externe plus diluée, ce qui entraine I'absorption du solvant
(Harland, 1994).

La quantité d'eau absorbée est déterminée par la nature du groupe actif connecté, l'ion
échangé sur le groupe et le degré de réticulation. Plus la réticulation augmente, plus la quantité
d'eau retenue par I'échangeur d'ions diminue. Par conséquent, les échangeurs d'ions faiblement
réticulés gonflent davantage que les réesines fortement réticulées dans le méme état ionique
(Simon, 1991).

1.2.6.3. Capacité d'échange

La capacité d'échange d'un matériau échangeur d'ions représente le nombre de sites
ioniques attachés qui peuvent étre échangés par unité de masse de matiere seche ou par unité de
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volume de matiére humide. En effet, elle peut également étre évaluée par le nombre

d'équivalents échanges par gramme de matiére seéche (Simon, 1991).
v’ Capacité total

La capacité d'échange totale d'une résine s'exprime en équivalents par unité de masse (ou de
volume) et représente le nombre de sites actifs disponibles. Dans le cas des échangeurs en
polystyréne, le nombre maximum de sites actifs correspond au « greffage » de groupes actifs par

noyau benzénique.

La capacité est exprimée en ég/kg de résine seche (capacité-masse Cp) ou en ég/L de résine

humide (capacité-volume Cv) (Arden et Dardel, 1986).
v Capacité utile

Par définition, il s’agit de la fraction de la capacité totale réellement utilisée lors du processus
d’échange d’ions. La capacité utile peut représenter une fraction plus ou moins grande de la
capacité totale ; elle est déterminée par un certain nombre de paramétres (Arden et Dardel,
1986) :

La concentration et le type d'ions a immobiliser.

Flux osmotique.

Tempeérature.

La hauteur du lit de résine.

1.2.6.4. Granulométrie

Le choix de la granulométrie est un compromis entre vitesse de réaction d'échange et
débit. En effet, plus la taille est petite, plus le débit est élevé, et des débits élevés nécessitent des
particules plus grosses pour limiter les pertes de charge. Les diameétres courants de résine sont de
0,3a 1,2 mm (Arden et Dardel, 1986).

11.3.4.5.Densité

La densité est un paramétre important car elle détermine le comportement hydraulique de la
résine dans la colonne. La densité de chaque résine se situe dans les plages suivantes (Zitouni,
2013) :
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e Echangeur de cations fortement acide 1, 18-1, 38.
e Echangeur de cations faiblement acide 1, 13-1, 20.
e Echangeur d'anions fortement basique 1.07-1.12.

e Echangeur d'anions faiblement basique 1.02-1.10.
1.2.6.6. Stabilité et longévité

Les résines doivent assurer plusieurs années de service. Leurs stabilités dans le temps

sont donné primordiales (Zitouni, 2013).
v’ Stabilité chimique du squelette

Les résines industrielles est cruciale pour assurer leur efficacité a long terme. Les résines
tres réticulées, comme les résines macroporeuses, sont recommandées dans des environnements

tres oxydants pour prévenir la déréticulation (Zitouni, 2013).

Dans des conditions normales de traitement de I'eau, les résines peuvent maintenir leurs
propriétés physico-chimiques pendant des années, voire jusqu'a vingt ans, sans dégradation
significative (Zitouni, 2013).

v' Stabilité des groupes actifs

Les groupes sulfoniques sont extrémement stables. Cependant, les groupes ammonium

des résines échangeuses d'anions sont sensibles a la température et a la chaleur (Zitouni, 2013).

La résine peut subir une décomposition appelée décomposition de HOFFMAN, qui peut
transformer I'ammonium quaternaire (base forte) en amine tertiaire (base faible) ou méme

décomposer I'ensemble du groupe actif (Zitouni, 2013).
v Reésistance au séchage

Le séchage et la réhydratation répétés endommagent la plupart des échangeurs de chaleur

a gel. Les échangeurs de chaleur en gel doivent étre maintenus humides (Zitouni, 2013).
v’ Stabilité osmotique

Lors de I'¢échange d'ions, le groupe actif de la résine subit des modifications, ce qui

entraine un changement dans la taille et la couche d'hydratation de I'ion fixé par rapport a I'ion
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déplacé. Par exemple, lors du passage de la forme COOH a COONa, la bille de résine peut

gonfler ou se contracter, générant ainsi des tensions connues sous le nom de forces osmotiques.

Ces forces varient en fonction des especes ioniques présentes en solution et de leurs

concentrations (De dardel, 2015).
1.2.6.7. Rétention d'humidité

Une fois activées, les résines portent des ions fixes et des ions mobiles. Ces ions sont
toujours environnés de molécules d'eau au sein méme des billes de résine. Cette capacité de
rétention d'’humidité des résines est une grandeur essentielle pour la compréhension des
propriétés d'une résine échangeuse d'ions : cinétique, capacité d'échange et solidité de la résine
en dépendent étroitement. On définit la rétention d'humidité h comme le rapport (Arden et
Dardel, 1986):

m hydratée — mSEC)
m hydratée

h(%) = (

1.2.6.8.Régénération

Les résines des fournisseurs sont rincées et régenérées avant utilisation pour éliminer les
produits de dégradation ayant pu se former lors du stockage ainsi que les produits résultant de la
libération des composants de la résine précédemment retenus. Pour ce faire, la résine est placée
dans une colonne en verre d'un diametre intérieur égal a 1,5 cm et d'une hauteur d'environ 15 cm
(soit un volume hydraté d'environ 26,5 ml). Les extrémités réglables de la colonne, qui
minimisent le volume mort, sont reliées a une pompe péristaltique qui applique un débit constant
de 200 ml/h, soit 7,5 volumes de litre par heure. Apres rincage avec 200 ml d'eau, passer 200 ml
d'acide chlorhydrique a la concentration de 1 mol/l pour régéneérer la résine et garantir son état
initial (groupe d'échange sous forme de H*). Enfin, une grande quantité d'eau ultra pure
(généralement au moins 1 litre) est infiltrée a travers le lit de résine pour éliminer les traces
d'acide résiduel de ce dernier. La résine est ensuite stockée dans I'eau dans la colonne et toujours

rincée avec environ une centaine de millilitres d'eau ultra pure avant utilisation (Gressier, 2008).

R/

% Types de régénération

= Systeme de régénération a co-courant
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Il s'agit du systéme le plus simple dans lequel une résine est régénérée dans le méme que
le flux de service (vers le bas). La cuve est dotée d'un pour permettre I'expansion du lit de résine
lit de résine lorsque le lavage a contre-courant est pour eliminer les solides en suspension et les

solides en suspension et les fines de résine.
= Systemes de régénération a contre-courant

Ces systemes appliquent le régenérant dans la direction opposee au flux de service. Cela
permet d'améliorer la qualité de lI'eau (moins de fuites ioniques), d'augmenter I'efficacité des
produits chimiques et de réduire les eaux usées. Pour obtenir des niveaux de fuite minimaux dans
un systeme de résine régenérée a contre-courant, les ions contaminants doivent étre tenus a
I'écart de I'extrémité effluente de la colonne pendant la régénération et le ringage (figure 09)
(Wheaton et Lefevre, 2000).
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Figure 08 : Schéma de ré genération a contre-courant d’une colonne de décoloration au sein du

complexe (Bento et S&, 1998).
1.2.7.Avantages et inconvénients des résines échangeuse d’ions
« Avantages

e Lavitesse d'adsorption élevée.
e Sont la faible consommation d'énergie.
e Les échangeurs d'ions peuvent également fonctionner avec une faible pression d'eau

(https://www.zuiveringstechnieken.nl/ion-exchangers).
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La régénération du lit donne une tres longue durée de vie (inconvénient de I'acide et de la
base nécessaires = codts).

Ce processus d'échange d'ions peut étre utilisé comme une méthode simple pour produire
une eau d'une tres grande pureté (Zitouni, 2013).

L'élimination sélective est possible en choisissant le bon échangeur d'ions.

Une efficacité d'élimination élevée est possible pour les cations et les anion (Sata, 2007).
Inconvénients

La précipitation de sulfate de calcium obstrue les factures des résines et peut provoquer
des blocages de tuyaux dans le systéme.

L’adsorption de maticres organiques peut réduire 1'efficacité des résines, ce qui diminue
la qualité de I'eau. En conséquence, le réservoir devient saturé et n'est plus utile pour
I'échange d'ions, ce qui nécessite une recharge ou un traitement (Al-Asheh etAidan,
2020).

Souvent, une étape de pré-purification est nécessaire, comme l'aération de l'eau, la
sédimentation et la filtration sur sable.

L'efficacité peut étre réduite en raison de l'encrassement, par exemple par l'entartrage

minéral ou le colmatage de la surface (https://www.zuiveringstechnieken.nl/ion-

exchangers).

1.2.8. Domaines d’application des résines échangeuses d’ions

Adoucissement de I'eau potable et industrielle, y compris I'élimination de la dureté de
I'eau due a la présence de sels alcalino-terreux ; par exemple, I'eau de lessive et de
vaisselle a usage domestique et I'eau de chaudiere.

Décarbonation de I'eau, congue pour éliminer ou réduire les bicarbonates dissous, adaptée
a l'utilisation dans I'eau d'alimentation des petits circuits de réfrigération industriels ;
récupération et purification des protéines des produits laitiers.

Déminéralisation des eaux par echange d'ions, qui permet d'obtenir une eau de tres grande
pureté nécessaire a l'alimentation des eaux de chaudiéres haute et moyenne (Monod,
1989).

Les résines echangeuses d'ions ont été utilisées avec succés dans le traitement des
maladies du foie, de l'insuffisance rénale, des maladies urolithiques et des maladies

professionnelles de la peau. Par exemple, le polystyréne sulfonate de sodium est une
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résine echangeuse de cations sulfonique utilisée dans le traitement de I'nyperkaliémie et
de l'insuffisance rénale aigué. La phentéramine, une amine sympathomimétique, est
indiguée pour une utilisation a court terme dans le traitement de I'obésité exogéne dans le
cadre d'un régime de réduction du poids utilisant la restriction calorique (Irwin et Belaid,
1988)

e Les systemes d'échange d'ions conviennent aux meédicaments tres sensibles a la
dégradation enzymatique, car ils offrent un mécanisme de protection (odkin, 1993).

e Préparation des produits chimiques : acide chlorhydrique, sulfate d’ammonium, etc.

e Les résines sont aussi utilisées comme catalyseurs de réaction, soit en phase gazeuse
(synthése de 1 ‘ammoniac, hydrogénation,...), soit en phase liquide (estérification,

hydrolyse, hydratation) (Amara, 2003).
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CHAPITRE Il
MISE EN (EUVRE DE LA RESINE

Ce chapitre étudie les propriétés physico-chimiques de la résine Amberlite IR-120.



Chapitre 11 Mise en ceuvre de la résine

11.1. Préparation des solutions aqueuses par la dissolution

et la dilution

11.1.1.Principe

La dissolution est un processus physique et chimique dans lequel un soluté se dissout
dans un solvant pour former un mélange homogene (appelé solution). Formellement, la
dissolution est définie comme le mélange de deux phases et la formation d'une nouvelle phase

homogéne.

Lors de la dissolution, les atomes, les ions ou les molécules du soluté se dispersent et
interagissent avec les molécules du solvant. Cette interaction est appelée solvatation. Selon la
nature du soluté et du solvant, la solvatation peut impliquer des interactions ion-dip6le, une

liaison hydrogéne ou une liaison de Van der Waals (lupac, 1997).
11.1.2.Verreir et produits utilisés

% Verrerie
* Verre de montre. * Fiole jaugée. * Entonnoir. * Pissette.
* Flacon. * Spatule. * Eprouvette.

«» Produits utilisés

e Ethanol, Eau distillée, EDTA, HCI.
* MgSO4 , NaOH, CaCOs, CaCl., NaCl, Net.

11.1.3. Mode opératoire
Pour préparer une solution aqueuse par dissolution, a partir d’une matiére solide:

Pour préparer une solution par dissolution, nous commencgons par détermination de la
substance a dissoudre (le soluté) et le solvant. Nous optons généralement pour l'eau comme
solvant, bien que I'éthanol soit utilisé pour une solution de Net. Ensuite, nous calculons la masse
du soluté en fonction de la concentration souhaitée (en molarité M), en utilisant la relation
m=CxVxM, ou C’est la concentration, M est la masse molaire de soluté et V est le volume de la
solution. La pesée du soluté se fait en placant un verre de montre sur une balance sensible, en

tarant la balance, puis en pesant précisement la masse calculée en utilisant une spatule propre et
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séche. Pour la dissolution du soluté, nous ajoutons progressivement le solvant au soluté dans une
fiole jaugée de 500 ml, en agitant continuellement jusqu'a dissolution compléte. Une fois le
soluté dissous, nous complétons le volume de la solution jusqu'au trait jaugé en ajoutant du
solvant avec une pissette, en mélangeant bien aprés chaque ajout. Enfin, nous vérifions

I'nomogénéité de la solution pour nous assurer qu'il n'y a pas de dép6ts ou de substances non

dissoutes (Figure 09).

v' Stockage de la solution
e Apres la préparation de la solution, Elle est placée dans un flacon propre et hermétique et

nous I'étiquetons avec les informations sur la solution, comme la concentration et la date

de préparation.

Figure 09 : Les étapes de préparation des solutions.

> Préparation d’une solution du

chlorure de sodium NacCl (0.1N)
NaCl C—> Na'+ClI
M Nacl =M na + Mcr =23+35.5 =58.5 g/mol.
C=nlv I:> n=m/M
m=C.V.M = 0.1x0.5x58.5=293¢g

Concentration Volume Masse molaire Masse

C =0.1Imol/l V=500ml M=585g/mol m=293¢g
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Figure 10 : Préparer une solution de NaCl.
» Préparation d’une solution de la soude caustique NaOH (0,1N)
NaOH |:> Na* + OH"

Concentration | VVolume Masse molaire = Masse

C=01mol/l V=500ml M =40 g/mol m = 29

Figure 11 : Préparer une solution de NaOH.

» Préparation d’une solution chlorure de calcium CaCl2(0,1N: 0,05N)
CaCl, —> Ca®* +2CI-

Concentration Volume Masse molaire Masse

C=0.05mol/l  V=500ml M=111g/mol m=2,77g
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Figure 12 : Préparer une solution de CaClo.

» Préparation d’une solutionchlorure de magnésium MgClz (0,1N: 0,05N)

MgCl. —> Mg* +2CI

Concentration Volume Masse molaire Masse

C=0.05mol/l VvV =500ml M =95 g/mol m = 2,37g

Figure 13 : Préparer une solution de MgCl..

» Préparation d’une solution carbonate de calcium CaCOz (0,1N : 0,05N)

CaCO3 ——> Ca*" + COz”

Concentration Volume Masse molaire Masse

C=0.05mol/l  V=500ml M=100g/mol m=25g

32



Chapitre 11 Mise en ceuvre de la résine

Figure 14 : Préparer une solution de CaCOs.

» Préparation d’une solution carbonate de magnesium MgSOa4 (0,1N: 0,05N).
MgSOs ——>  Mg* +S0s*

Concentration Volume Masse molaire Masse

C=0.05mol/l V= 500ml M=120.36g/mol m=3.009g

Figure 15 : Préparer une solution de MgSO..

» Préparation d'une solution EDTA

L'EDTA est une poudre cristalline blanche, inodore et acide. Il est trés peu soluble dans I'eau
(0,02 g dans 100 ml a 22°C). Il est insoluble dans les acides et la plupart des solvants organiques,
mais soluble dans les solutions caustiques et ammoniaquées. L'acide contenu dans ces solutions
peut étre précipité en ajoutant des acides minéraux, ce qui constitue une méthode de purification

fréquente et simple.

EDTA : l'acide, ses sels et ses complexes Il fond vers 241-5°C, n'a pas de propriéetés
hygroscopiques et cristallise sans eau. Son poids moléculaire est de 292-25. La structure a déja
été donnée(Figure 16)(Flaschka, 1964).

33



Chapitre 11 Mise en ceuvre de la résine

Figure 16 : Structure biochimique de I'acide éthylenediaminetétraacétique (Banfi, 2007).

Concentration Volume Masse molaire Masse

C =0.01 mol/l V=500 ml M=292.24g/mol m=1.46¢

Figure 17 : Préparer une solution d’EDTA.

» Préparation d'une solution Net

NET est un composé azoique cancérigéne. Il est principalement utilisé comme indicateur
dans les titrages complexes pour déterminer la dureté totale du calcium, du zinc et d'autres
éléments dans I'eau, du magnésium et d'autres ions métalliques (Dave et al., 2011). Il est difficile
de se biodégrader dans I’industrie textile (Gouder et al., 2016).La structure de la couleur noire

de I’ériochrome T est donnée dans la (Figure 18).
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Le noir ériochrome t (NET)

Apparence: poudre noir.

Formule brute :C20H12N3NaO-S.

Masse molaire: 461.38g/mol

Figure 18 : Caractéristiques du Net (https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/Eriochrom).

Concentration Volume Masse molaire Masse

C =0.01 mol/l. V=500 ml M=461.38g/mol m=0.50 g

Figure 19 : Préparer une solution de Net.

» Préparation d’une solution aqueuse de I’acide fort HCI 5% diluée (a partir de HCI
37%, d=1.19), par la dilution

Les solutions concentrées sont particulierement corrosives. Leur manipulation nécessite
de porter ou d'utiliser des équipements de protection individuels (gants, lunettes). Le travail sous
hotte est impératif. Les dilutions s'effectuent toujours en versant I'acide dans I'eau. Cela permet
d'éviter d'avoir des projections d'acide concentré lors de la dilution.

10.dp
» Laconcentration molaire de la solution concentrée C= M
» Par laloi du dilution : C1V1= C2 V2, on trouve V1= C;V,/Cy
» Sous I'nbte, On place un peu d'eau distillée dans une fiole jaugée de 500 ml. Avec une

éprouvette on ajoute 20 ml de la solution commerciale. On agite puis on compléte avec
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de I'eau distillée jusgqu'au trait de jauge. On bouche la fiole et on agite de nouveau pour

homogeénéiser la solution, mettre la solution dans un flacon étiqueté (Figure 20).

Figure 20 : Etape pour préparer la solution de HCI.

I1.2.Regénération de la résine cationique

I1.2.1. Identification d’ Amberlite IR 120

Elle est une résine de type gel, elle est synthétisée par la polymérisation du styréne avec
addition de 8% en masse, de divinylbenzéne. Par ailleurs, elle est appliquée dans le traitement de

I’eau, la séparation des métaux lourds, la séparation des amines acides, etc (Bouras, 2004).

11.2.2. Propriétés de la résine IR120

Tableau 01 : Les caractéristiques de I'Amberlite IR 120 (Aydin et al., 2017 ; Kocaoba, 2007).

Caractéristiques Amberlite IR120
Gonflement 5-7%
Réticulation 8%

Taux humidité ~ 54%
PH Utilisee 0-14
Température maximum 120
Taille efficace 0.16 -0.45mm
Capacité d’échange 4.4meq/gr(Sec)
1.9meq/gr(humide)
Forme ionique H*
Groupe fonctionnelle Acide Sulfonique
Matrice polymeére Styréne-DVB
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11.2.3. Appareillage spécial

Dans notre étude, I’instrument expérimentale est constitu¢ d’une colonne en verre,
(Figure 21) de diamétre 2,5 cm est de capacité 100 ml, équipé d’un tampon de la laine de verre a
pour but de retenir la résine. L’ampoule a décanter joue le role de réservoir pour les solutions

traitées qui sont percoler a travers la résine (Bouras, 2004).

Figure 21 : La colonne en verre.

11.2.4.Verrerie et produits utilisés

X/

% Verrerie

« Colonne. * Entonnoir. * Eprouvette.« Spatule.

* Burette.» Erlernmeyer. * Papier filter. * Barreau.
* Bécher. * Agitateur.

7

«» Produits utilisés
» Eau distillée. e Amberlite IR 120. * Solution du BBT. « HCI.
11.2.5.Méthode de régénération de la résine IR120

Environ 60 ml de résine échangeuse d’ions sous forme Na*, sont introduits dans la
colonne. On fait percoler 180 ml d’acide chlorhydrique a 5 %, a travers le lit de résine. Ce
contact provoque un échange d’ions entre la résine et I’acide, alors que la résine libére les ions

Na" pour capter les ions H* de I’acide, d’ailleurs le débit de I’effluent a raison d’une goutte par
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seconde, puis on fait le ringage de la résine a I’eau distillée jusqu’a pH neutre, on utilise pour

cela le papier pH (Figure22).Cette étape a été simulée par I’équation suivante(Bouras, 2004):

RSO3 H + NaC| ¢ RSO3 H + HCI

Figure 22 : Méthode de régénération de la résine IR 120.

I1.3. Détermination de la capacité d’échange de cations de la résine

Amberlite IR — 120

I1.3.1. Capacité d’échange

Le contact d’un échangeur d’ions (exemple : cationique), sous forme Mi" avec une
solution aqueuse contient des ions Mz", provoque un échange d’ions entre la résine et la solution
traité, la résine libére les ions M1 pour capter les ions M>" de la solution ; on explique cet

équilibre par I’équation suivante :

R-M,” + M1+

R-M;" + My"

—————

Cet équilibre est décalé vers le sens 1, si les concentrations des ions Mz* dans la solution
traitée est élevée, et se réalise un échange total des ions My (fixé sur la résine) avec les ions My*

qui existent dans la solution.

La capacité d’échange (ou le pouvoir d’échange), est le nombre d’équivalent gramme des
ionssusceptible d’étre fixer, par unité de masse de 1I’échangeur d’ions. 1l est existé deux types de
capacité, le premier résulte de I’équilibre statique (capacité statique), le deuxieéme dans 1’état

d’un équilibre dynamique (la capacité dynamique).
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La capacité d’échange de la résine est exprimée par 1’équation suivante (Bouras, 2004) :

Ce
= (=) v
m sec

.Msec : €St la masse de la résine.

V¢ : est le volume total de la solution.

Ce : est la normalité de 1’échantillon titré.

11.3.2. Détermination de la capacité statique de la résine IR 120
s L’indicateur BBT

Le bleu de bromothymol est un sulfone phtaléine, un composé chimique utilise comme
indicateur coloré dans les laboratoires de chimie. Il agit comme un monoacide, libérant un seul
proton dans I'eau. Dans sa forme acide (IndH"), le bleu de bromothymol produit une solution
jaune dans l'eau, tandis que dans sa forme basique (Ind®), il donne une solution bleue.
L'indicateur montre une teinte verte sensible dans un état d'équilibre entre ces deux formes a des
pH intermédiaires. Les structures des formes acide et basique du bleu de bromothymol, ainsi que
les couleurs des solutions aqueuses a différents pH, sont représentées sur la (Figure 23) (Piard,
2019).

08— ’ '013‘”'*:: i

) ‘ = ky= 7.1 T S
=0 AR T 8
pky, théorique = 7,1 =

Figure 23 : Structure et couleur des différentes formes du BBT (Piard, 2019).

% Mode opératoire

e A I’aide I’éprouvette, mesurons 15 ml de la résine
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e Nous versons la résine dans bécher, ajoutons 200 ml de solution de sodium et agitons a
l'aide d’un agitateur pendant 30 minutes. Ensuite, laissons décanter le mélange et nous
filtrons avec du papier filtre.

e Lavons la résine deux fois avec de I'eau distillée ( 50ml), en agitant pendant 10 minutes a
chaque fois.

e Collectons le liquide flottant et plagons la solution dans le méme bécher.

e Titrons la solution acide obtenue, en utilisant la soude caustique NaOH avec quelques
gouttes de BBT.

e Pour mesurer la masse séche mse, pesons la résine régénérer, aprés un séchage dans

I’étuve a 105°C pendant une heure (Bouras, 2004) (Figure 24).

Figure 24 : Etapes de la détermination de la capacité statique.

La capacite statique est exprimée par 1’équation suivante :

Ce
- (=) e
msec

Avec :

C: La capacité d’échange de cations de la résine en méq/gr
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Msec: la masse de la résine sec = 5.57 gr
Vt le volume total de la solution.

Ce: la normalité de I’échantillon titré.
Ve: le volume de I’échantillon titré.

Nb: la normalité de la base NaOH.

Vb: le volume de la base NaOH.

Tableau 02 : Les résultats expérimentaux (Cas : NaCl).

RSOsH/NaCl
Volume de Volumede  Volume Volumemoyen Massesec  Capacité
I’échantillon ~ NaOH (ml) totale NaOH(ml) (0) statique
Essais (ml) (mi)
méq/gr
1 10 ml 4,6 Vert
2 10 ml 4.8 Vert
3 10 ml 48 Vert 300 4,73 5.57 2.54

De sachant que Vi =200ml (NaCl) +2x50(ml) H20 =300 ml.

(0.1x4.73

C= ijsooxlo‘* =2.54x107%éq/ gr = 2.54méq / gr
msec

La capacité statique C=2.54 még/gr

De la méme fagon, on pourra également calculer la capacité d’échange de cations en utilisant a la

place de NaCl, le CaCl, (0.1N) (voir le tableau 03).
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Tableau 03 : Les résultats expérimentaux (Cas : CaCly).

RSO3 H/ CaCl2

Essais  Volume de Volume de Volume Volume Masse
I’échantillon ~ NaOH (ml) totale moyen sec (9)
(ml) (ml) NaOH (ml)
1 10 ml 5.8 Vert
2 10 ml 5.6 Vert
3 10 ml 5.7 Vert 300 >1 >-37

De sachant que Vi =200ml (CaClz) +2x50(ml) H.O =300 ml.

C-= Lj %300 x10°° = 3.07 x10"%éq/ gr = 3.07méq/ gr

mSec

(0.1>< 5.7

La capacité statique C= 3.07még/gr,

Capacité

statique

méqg/gr

3.07

De la méme fagon, on pourra ¢galement calculer la capacité d’échange de cations en utilisant a

la place de NaCl, le CaCOz (0.1N) Tableau 04.

Tableau 04 : Les résultats expérimentaux (Cas : CaCOs).

RSO3H/CaCOs3
Essais = Volume de Volume de Volume Volume Masse
I’échantillon ~ NaOH (ml) totale moyen sec (9)
(ml) (ml) NaOH (ml)
1 10 ml 0.9 Vert
2 10 ml 0.8 Vert
3 10 ml 09  Vert 300 0.86 557

De sachant que Vi =200ml (CaCO3) +2x50(ml) H20 =300 ml.

Mx300x103 =0.46x10°éq/ gr = 0.46méq / gr

msec

(O.lx 0.86
C=
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La capacité statique C= 0.46 méq/gr ; pour Amberlite IR 120.

De la méme fagon, on pourra également calculer la capacité d’échange de cations en utilisant a la
place de NaCl, le MgCl, (0.1N)Tableau 05.

Tableau 05 :Les résultats expérimentaux (Cas : MgCly).

RSOsH/ MgClz
Essais Volume de Volume de Volume Volume Masse  Capacité
1’échantillon NaOH (ml) totale moyen sec(g)  statique
(ml) (ml) NaOH (ml)
méq/gr
1 10 ml 3.7 Vert
2 10 ml 3.8 Vert
3 10 ml 35 Vert 300 36 537 193

De sachant que Vit =200ml (MgClz) +2x50(ml) H.O =300 ml.

(0.1x3.6j
10 3 3. .
C=—"2x300x10"" =1.93x10""éq/gr=1.93méq/ gr

msec
La capacité statique C=1.93 meq/gr,

De la méme fagon, on pourra également calculer la capacité d’échange de cations en utilisant a la

place de NaCl, le MgSQOas (0.1N) (Bouras, 2004) (voir le tableau 06).

Tableau 06 :Les résultats expérimentaux (Cas : MgSOa).

RSO3H / MgSOs4
Essais Volume de Volume de Volume totale = Volume Moyen = Masse sec Capacité
I’échantillon NaOH (ml) (ml) NaOH (ml) (9) statique
(ml)
méq/gr
1 10 mi 4.3 Vert
2 10 mi 43  Vert
3 10ml 42 Vert 300 4.3 5.57 2.31

De sachant que Vt =200ml (MgSQOa) +2x50(ml) H20 =300 ml.
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0.1x4.3
10 3 3, .
C=—"—x300x10"" =2.31x107"éq/ gr = 2.31meq/ gr

msec
La capacité statique C=2.31 még/gr, pour Amberlite IR 120.
11.3.3 Détermination de la capacité dynamique de la résine IR 120

¢+ Mode opératoire (Bouras, 2004)

» Préparer la colonne échangeuse d‘ions

e Nous lavons bien la colonne échangeuse d'ions avec de I'eau distillée.

e Nous introduisons 15 ml de la résine Amberlite IR-120 dans la colonne.
» Percolation de I'échantillon a travers le lit de la résine :

e A l’aide ’ampoule a décanter, Nous versons lentement 500 ml de solution a analyser, a
travers le lit de la résine.

» Mesurons 15 ml de la solution préparée a l'aide d'une éprouvette.

» Titrage de la solution avec NaOH :

e Nous ajoutons 3gouttes de I'indicateur BBT a I'échantillon. La couleur devient jaune.
e Nous titrons la solution en ajoutant goute a goute la solution de NaOH.

e Nous continuons le titrage jusqu’a la couleur de la solution devient vert (Figure25).

Figure 25 : Etapes de la détermination de la capacité dynamique.
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Pour chaque essai on a une neutralisation : NeVe=NbVb

Titrage N°1
Titrage N°2

Titrage N° 30 :

avec Nbl=Nb2=.................

(Nel 'Vel + Ne2 'Ve2 +

Ne1-Ver=Nb Vb1
Ne2 Ve2 =Nb Vb2

Ne30-Vezo=NbVb3o

e _ Zne(H+): Nb iVbi

Cdy

msSec

sec

msec 45

....... +Vbi )

De la méme fagon, on pourra également calculer la capacité d’échange de cations, en
utilisant a la place de NaCl, le CaCOs, MgSOQs et le MgCl2. (Bouras, 2004)

Les résultats sont regroupés dans les tableaux suivent :

Tableau 07 : Valeurs de capacité dynamique.

NacCl CaCl2 MgCl: CaCOs3 MgSOs4
Masse | Y Vp Cpacité | >Vp Cq > Vb Cq > Vb Cqd >Vb | Cq
sec(g) | (ml) | dynamique
(mea/q)
5.57 | 107.45 1.92 186.3 | 3.34 | 145.05| 2.61 | 64.66 | 1.16 | 170.7 | 3.06
Tableau 08 : Représente les résultats expérimentaux CaCly.
CaCl2
Ve(ml) Couleur  [H*](mol/l) Ve(ml) Couleur  [H*] (mol/l)
1 51 Vert 0.34 16 4.0 Vert 0.026
2 16.4 Vert 0.109 17 3.4 Vert 0.0226
3 8.9 Vert 0.059 18 3.2 Vert 0.021
4 8.3 Vert 0.055 19 3.1 Vert 0.0206
5 7.8 Vert 0.052 20 2.7 Vert 0.018
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6 7.7 Vert 0.051 21 2.5 Vert 0.016
7 7.6 Vert 0.05 22 2.2 Vert 0.0146
8 7.4 Vert 0.049 23 2.1 Vert 0.014
9 7.2 Vert 0.048 24 2.0 Vert 0.013
10 6.8 Vert 0.045 25 1.7 Vert 0.011
11 6.5 Vert 0.043 26 1.4 Vert 0.00933
12 5.5 Vert 0.0366 27 1.2 Vert 0.008
13 5.1 Vert 0.034 28 1.1 Vert 0.00733
14 4.8 Vert 0.032 29 0.5 Vert 0.00333
15 4.2 Vert 0.028 30 00 Vert 0.0

Tableau 09 : Représente les résultats expérimentaux MgClo.

MgCl2
Ve (ml) Couleur [H*] (mol/T) Ve (ml) Couleur [H*] (mol/T)

1 46.5 Vert 0.31 16 3.0 Vert 0.02
2 17.2 Vert 0.114 17 2.7 Vert 0.018
3 7.7 Vert 0.051 18 2.4 Vert 0.016
4 6.9 Vert 0.046 19 2.1 Vert 0.014
5 5.5 Vert 0.0366 20 2.0 Vert 0.013
6 5.4 Vert 0.036 21 1.7 Vert 0.011
7 5.3 Vert 0.035 22 1.3 Vert 0.00866
8 4.9 Vert 0.0326 23 1.0 Vert 0.00666
9 4.8 Vert 0.032 24 0.9 Vert 0.006
10 4.7 Vert 0.031 25 0.4 Bleu 0.00266
11 4.2 Vert 0.028 26 0.3 Vert 0.002
12 3.7 Vert 0.024 27 0.2 Vert 0.00133
13 35 Vert 0.023 28 0.1 Vert 0.00066
14 3.4 Bleu 0.0226 29 0.05 Vert 0.00033
15 3.2 Vert 0.021 30 0 Vert 0.0
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Tableau 10 : Représente les résultats expérimentaux MgSOa.

MgSOs4
Ve(ml)  Couleur  [H*](mol/l) Ve(ml)  Couleur  [H*](mol/l)

1 52.3 Vert 0.348 16 3.8 Vert 0.025
2 17 Vert 0.113 17 3.6 Vert 0.024
3 6.7 Vert 0.0446 18 35 Bleu 0.023
4 5.5 Vert 0.036 19 3.2 Vert 0.021
5 5.3 Vert 0.035 20 3.0 Bleu 0.02
6 5.2 Vert 0.0346 21 27 Vert 0.018
7 5.1 Vert 0.034 22 2.5 Vert 0.016
8 5.0 Vert 0.033 23 22 Vert 0.0146
9 5.0 Vert 0.033 24 2.1 Vert 0.014
10 4.9 Vert 0.0326 25 2.0 Vert 0.013
11 4.7 Vert 0.031 26 16 Vert 0.0106
12 4.5 Vert 0.03 27 0.8 Vert 0.00533
13 4.2 Vert 0.028 28 0.5 Vert 0.00333
14 4.0 Vert 0.0266 29 0.3 Vert 0.002
15 3.9 Vert 0.026 30 0 Vert 0.0

Tableau 11 : Représente les résultats expérimentaux NaCl.

NacCl
Ve(ml)  Couleur [H](mol/l) Ve(ml)  Couleur  [H](mol/l)
1 12.8 Vert 0.085 16 2.8 Vert 0.0186
2 7.6 Vert 0.05 17 2.5 Vert 0.016
3 6.8 Vert 0.045 18 2.2 Vert 0.014
4 6.7 Vert 0.044 19 1.8 Vert 0.012
5 6.5 Vert 0.043 20 1.4 Vert 0.00933
6 6.4 Vert 0.0426 21 1.2 Vert 0.008
7 6.3 Vert 0.042 22 1 Vert 0.0066
8 6.2 Vert 0.041 23 0.6 Vert 0.004
9 6.2 Vert 0.041 24 0.5 Vert 0.00333
10 5.9 Vert 0.039 25 0.4 Vert 0.00266
11 5.8 Vert 0.038 26 0.3 Vert 0.002
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12 4.3 Vert 0.0286 27 0.2 Vert 0.00133
13 4.1 Vert 0.027 28 0.1 Vert 0.00066
14 35 Vert 0.023 29 0.05 Vert 0.00033
15 3.3 Vert 0.022 30 0 Vert 0.0
Tableau 12 : Représente les resultats expérimentaux CaCOs.
CaCOs
Ve (ml) Couleur [H*](mol/T)

1 56 Vert 0.37

2 3.1 Vert 0.0206

3 1.3 Vert 0.00866

4 1 Vert 0.00666

5 0.9 Vert 0.006

6 0.6 Vert 0.004

7 0.5 Vert 0.00333

8 0.3 Vert 0.002

9 0.2 Vert 0.00133

10 0.1 Vert 0.00066

11 0.05 Vert 0.00033

12 0.01 Vert 0.000

I1.4. Tauxd’humidité

Le séchage de la résine, a I’air n’¢limine pas la totalité de 1’eau a ’intérieur de chaque

grain, cette quantité résiduelle peut étre calculée par pesée avant et aprés séchage a 1’étuve

a105°C tableau 13.Cette valeur est calculée de la relation suivante:

)

h(%) = (

m hydratée — mse

m hydratée

Tableau 13 : Résultats expérimentaux représentent le taux d’humidité de la résine.

Mhyd rate’e(g r)

Msec (9r)

24.37
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CHAPITER IIl
EFICACITE DE LA RESINE

Dans ce chapitre traite de I'efficacité de la résine Amberlite IR-120 dans le traitement des

eaux dures.



Chapitre 111 Eficacite de la resine

I11.1. Détermination des parametres physico—chimique des eéchantillons
d’eaux a traiter (CO, pH, TH)

111.1.1. Conductivité

Est la mesure de la capacité d’un liquide a conduire un courant électrique. Elle varie en
fonction de la température et est liée a la concentration ainsi qu’a la nature des substances
dissoutes. En général, les sels minéraux sont de bons conducteurs, tandis que la matiere
organique conduit peu. La conductivité d’une solution correspond a la mesure de la capacité des
ions a transporter le courant électrique. Ce transport du courant électrique s’effectue par la
migration des ions dans un champ électrique produit par un courant alternatif. Sa mesure se fait a
I’aide d’une cellule de conductivité couplée a un conductivimeétre, et la conductivité s’exprime

en microsiemens par centimetre (us/cm) (Ceaeq, 2015)..
I11.1.2. Potentiel d’hydrogéne (pH)

Le pH est une mesure de ’acidité de 1’eau c’est-a-dire de la concentration en ions
d’hydrogéne (H"). Le pH d’une eau naturelle peut varier de 4 a 10 en fonction de la nature acide

ou basique des terrains traversés (De villers et al., 2005):
111.1.3 Verrerie et produits utilisés

s Verrerie
* Colonne, entonnoir, éprouvette, pissette, bécher, burette, erlenmeyer.
% Produits utilisés

« Amberlite IR 120, EDTA, NH3 Echantillons des eaux ; NET.
I11.1.4 Appareillages d’analyse
¢ Multi paramétre

Est un appareil permettant la mesure de différents parametres chimiques comme la mesure de
pH ou de conductivité. L’appareil change de mode en fonction de la sonde qui lui est connectée.
Compact et portable, cet appareil permet des mesures rapides et fiables, en laboratoire comme a
I’extérieur (Figure 26)(Behdenna, 2022).
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Figure 26 : Multi parametre.

s Le pH-metre

C’est un appareil électronique utilisé pour mesurer le pH (pH ou alcalinité¢) d’un liquide
spécifique. Il se compose généralement d’une électrode spéciale (électrode de verre) connectée a

une balance électronique et affiche le numéro de pH (Figure 27) ( Behdenna, 2022).

Figure 27 : PH-métre.
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Tableau 14 :Les informations sur les échantillons.

Echantillon

01

02

03

04

05

06

07

08

09

10

Région

Ferdjioua (Sbikhia)

Bouslah (Bab alwad)

Tassadane

Beinan (Bardou)

Mila (belmarka)

Mechta dar echrif.
Tassadane

Dar elhemra. Beinan

Ferdjioua (bni
wekden)

Ain elbida aharich

(aziza)

Zareza

Lesobservation
Cette eau a un godt salé et une couleur jaune clair, elle n'est pas
adaptée a la consommation ou a l'utilisation pour le lavage.
Cette eau consomme beaucoup de savon et ne produit pas de
mousse, donc elle n'est pas appropriée pour la consommation ou
la caisson.
Lorsqu'il est utilisé pour l'irrigation, les plantes se flétrissent et
meurent. Il n'est pas recommandé pour la consommation ou le
lavage.
Lorsque l'on arrose les plantes avec cette eau, on remarque
clairement leur croissance, mais elle n'est pas adaptée a la
consummation.
Les eaux sont impropres a la consommation et ne produisent pas
de mousse, ce qui entraine une consommation excessive de
savon.
Lorsque l'on arrose les plantes avec cette eau, on remarque
clairement leur croissance, mais elle n'est pas adaptée a la
consummation.
Cette eau n'est pas potable en raison de son mauvais godt, mais
elle est excellente pour Il'arrosage des plantes ou nous
remarquons clairement leur croissance. De plus, elle ne produit
pas de mousse et consomme beaucoup de savon.
Les eaux sont impropres a la consommation et ne produisent pas
de mousse, ce qui entraine une consommation excessive de
savon.
Les eaux sont impropres a la consommation et ne produisent pas
de mousse, ce qui entraine une consommation excessive de
savon.
Lorsque l'on arrose les plantes avec cette eau, on remarque
clairement leur croissance, mais elle n'est pas adaptée a la

consummation.
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111.1.5.Mode opératoire

Aprés avoir allumé le pH-métre et ajusté les parameétres, nous versons environ 50 ml de
I'échantillon dans un bécher. Nous plagons ensuite I'électrode du pH-metre dans le bécher et la
remuons légérement en attendant I'apparition de la lecture sur l'appareil. Une fois la lecture

affichée, nous I’enregistrée puis nous ringons 1'électrode avec de 1'eau distillée (Figure 28).

e Pour mesurer la conductivité, nous utilisons un appareil multi-parametres de la méme
maniére.
e Les autres échantillons sont ensuite testés de la méme maniere précédente. Les résultats

sont regroupeés au tableau 15.

Figure 28 : Méthode de mesure du pH et la Conductivité.

Tableau 15 : Les résultats expérimentaux.

Echantillon pH solution Conductivité (us/cm)
1 7.52 198.8
2 7.16 515.6
3 7.11 2.71
4 6.79 1439.6
5 7.50 271
6 7.03 2.32
7 6.55 3.49
8 7.35 1027
9 7.30 892
10 7.85 2.04

53



Chapitre 111 Eficacite de la resine

II1.2. Détermination la dureté de I’eau

111.2.1. Mode opératoire

< Titrage de I'eau traitée avec EDTA

e Introduisons 25 ml d'eau a traiter dans un erlernmeyer (100 ml), avec 0,5 ml de solution
tampon (10) pour ajuster le pH, puis nous ajoutons 0.5 ml de NHs.

¢ Nous ajoutons 3 gouttes de l'indicateur NE T a I'échantillon. La couleur devient rouge en
présence d'ions calcium et magnésium.

¢ Nous titrons I'échantillon en ajoutant lentement la solution d'EDTA. Nous continuons le

titrage jusqu'a ce que la couleur de la solution passe de rouge au bleu (Figure 29).

Figure 29 : montage de dosage.

Mesure le TH et la concentration de ( Mg?+ Ca?*) :

_1000(Cedta. Vedta)
~ Véchantillon

On a: N ebta = N (Mg2*.ca®)
Neota= N mg?".ca?h

C.V eotAa = C.V Mm%t ca®h C1.Veqenpta= C2 .V2 (eau)

Donc :
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C= Cl.Veq | V2eau

C1 : la concentration de solution EDTA.

V2 : le volume de 1’échantillon d’eau.

Co2: la concentration totale de calcium et magnésium.

Tableau 16 : Les résultats obtenus

Echantillon Vi (ml) V2 (ml) Veg(ml) = C (Mg?, Ca?*) TH(°F)
(mol/ 1)

01 64.7 64.5 64.6 25.84x 1072 25.84
02 43.4 42.1 42 .93 17.17 x 102 17.17
03 03.2 03.6 3.4 1.36x 103 1.36
04 08 07.3 07.65 3.06 x10°° 03.06
05 48.2 47.9 48.05 19.22 x107° 19.22
06 08.3 08.2 08.25 3.3x107 03.3
07 28.5 28.5 28.5 11.4 x1073 11.4
08 19.4 19.5 19.45 7.78 x10° 07.78
09 24.9 247 24.8 9.92 x10°° 09.92
10 06.6 07.6 07.1 2.84 x10°3 02.84

111.3. Détermination des parameétres physiques —chimique des échantillons

traités

111.3.1.Mode opératoire

¢+ Préparer la colonne échangeuse d'ion

¢ Nous rincons la colonne avec de I'eau distillée.

e Nous introduisons 15 ml de la résine Amberlite IR-120 dans la colonne.

% Passer I'échantillon a travers le lit de la résine :

e Nous versons lentement d’échantillon d'eau a analyser a travers le lit de la résine dans

la colonne.

e Nous collectons I'eau traitée dans un bécher (Figure 30).
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e Nous lisons les valeurs de pH et la conductivité CO de la méme maniere que la

méthode précédente (mentionnée paragraphe 111.1.5) tableaul7.

Tableau 17 : Les Résultats experimentaux.

Echantillon pH solution Conductivité (us/cm)
1 7.35 -20.9
2 7.38 -21.0
& 1.27 -17.46
4 7.37 -21.6
5 7.28 -23.7
6 7.38 -22.5
7 7.38 -21.6
8 7.32 -22.6
9 7.36 -21.6
10 7.39 -21.6

111.4. Détermination de la dureté de ’eau traitée

111.4.1. Mode opératoire

e Nous rin¢ons la colonne avec de I'eau distillée.

e Nous introduisons 15 ml de la résine dans la colonne.

e Nous versons lentement 90 ml d’échantillon d'eau a traitée a travers le lit de la résine. A
I’aide I’éprouvette, nous mesurons 25 ml de I'eau traitée (Figure 31).

e Nous mesurons ensuite le TH de la méme maniére que la méthode précédente

(mentionnée au paragraphe 111.2.1) tableau 18.
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Figure 30 : Etapes pour déterminer la dureté de I'eau aprés traitement.

Tableau 18 : Résultats expérimentaux.

Echantillon  V1(ml) V2 (@ml) Vé(ml) C (Mg?Ca*) TH
(mol/l) (°F)

01 2.8 2.9 2.85 1.14x1073 1.14
02 2 2 2 0.8 x10°3 0.8
03 2 2 2 0.8 x10°® 0.8
04 3 3.1 3.05 1.22x1073 1.22
05 4.1 4.1 4.1 1.64x107 1.64
06 8.3 8.2 8.25 3.3x10°3 3.3
07 3.8 3.7 3.75 1.5x1073 15
08 2.3 2.3 2.3 0.92x10°3 0.92
09 1.1 1.1 11 0.44 x10° 0.44
10 2.7 3 2.85 1.14x1073 1.14
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Chapitre IV Résultats et discussion

IV.1. Les résultats de Détermination de la capacité d’échange de la

Résine Amberlite IR 120

3.5
3 -
2.5 —
2 M Capacité
1.5 —  dynamique
1 — Capacité statique
0.5 —
0 | | | |

O Q > i Q
> C ¢} @) O

Figure 31 : Résultats pour la capacité statique et dynamique de la résine Amberlite IR 120.
Interprétation les résultats

» D'aprés les résultats obtenus, il est clair que la résine présente une capacité dynamique et
statique plus élevée lorsqu'elle est dans un état bivalent (Ca®*, Mg?*) par rapport & un état
univalent (Na*). De plus, nous avons observé que la capacité dynamique de la résine est
supérieure a sa capacité statique dans la méme solution.

» Dans le cas de la résine échangeuse d'ions fortement acide, la capacité dynamique et
statique dépend de plusieurs facteurs, notamment :

» Charge ionique : Les ions bivalents portent une charge de deux, tandis que les ions
monovalents portent une charge unique. Les résines échangeuses d'ions ont une capacité
accrue a retenir les ions a charge plus élevée en raison de forces électrostatiques plus
fortes.
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» Taille de I'ion : Les ions bivalents sont souvent de plus petite taille ou ont une répartition
de charge plus dense, ce qui facilite leur capture dans les sites d'échange ionique sur la
résine.

» Concentration et diffusion : Les ions monovalents se diffusent plus rapidement dans la
solution, ce qui peut réduire leur efficacité de rétention sur la résine par rapport aux ions
bivalents. En conséquence, la capacité dynamique des ions bivalents est plus élevée par
rapport aux ions monovalents lors du passage de solutions ioniques a travers la résine.

» La capacité dynamique de la résine est plus grande que sa capacité statique car la capacité
dynamique mesure la capacité de la résine & absorber et a retirer les ions d'une solution en
mouvement, assurant ainsi un renouvellement continu de la surface de la résine et une
interaction continue avec la solution. Dans un systéme dynamique, il y a un flux continu
de solution a travers la résine, ce qui augmente les chances d'interaction entre les ions et

la surface active de la résine, améliorant ainsi I'efficacité de I'échange ionique.

En revanche, la capacité statiqgue mesure la capacité de la résine dans un état d'équilibre
stationnaire, ou il n'y a pas de flux continu de solution. Dans cette situation, les réactions
ioniques sont limitées par la diffusion des ions dans la solution stationnaire et leur capacité a
atteindre la surface de la résine. Cela signifie que les ions peuvent atteindre un équilibre avec la
surface de la résine plus rapidement, mais avec une efficacité moindre car les ions éloignés de la

surface active peuvent ne pas participer efficacement a l'interaction.
IV.2. Les résultats de la conductivité et du pH des echantillons a traiter

Tableau 19 : les valeurs de la conductivité et pH d I’eau avant et aprés le traitement avec
Amberlite IR 120.

Avant Apres

Echantillon pH solution  Conductivité =~ pH solution Conductivité

1 7.52 198.8 7.35 -20.9
2 7.16 515.6 7.38 -21.0
3 7.11 2.71 7.27 -17.46
4 6.79 1439.6 7.37 -21.6
5 7.50 271 7.28 -23.7
6 7.03 2.32 7.38 -22.5
7 6.55 3.49 7.38 -21.6
8 7.35 1027 7.32 -22.6
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9 7.30 892 7.36 -21.6
10 7.85 2.04 7.39 -21.6

< Interprétation les résultats

D’aprés les résultats obtenus, nous avons observé que les valeurs de conductivité étaient
élevées et que le pH était déesequilibré dans les échantillons avant traitement. Apres traitement
avec larésine Amberlite IR120, nous avons constaté une diminution des valeurs de conductivité

a des niveaux négatifs et un équilibre du pH atteignant environ 7,35.

a) Avant le traitement par I’Amberlite IR120

La présence d'ions calcium et magnésium dans l'eau dure affecte sa capacité de conduire

I'électricité de plusieurs facons :

» Augmentation de la conductivité ionique : Les ions calcium et magnésium portent des
charges positives, facilitant ainsi leur mouvement dans le milieu aqueux. Cela signifie
que l'eau dure transporte plus d'ions positifs pouvant conduire I'électricité de maniere
plus importante.

» Impact sur la structure de I'eau : Les ions calcium et magnésium réagissent avec les
molécules d'eau, régulant ainsi leur structure moléculaire. Cet effet peut rendre I'eau
plus ordonnée et organisée, augmentant ainsi sa capacité a transporter les charges
électriques de maniere plus efficace.

» Effet sur le pH : Les ions calcium et magnésium peuvent affecter I'équilibre des ions
hydrogéne dans I'eau, ce qui a son tour affecte le pH. Les variations de PH peuvent
affecter la conductivité électrigue de maniére multiple et complexe, car les
changements de pH peuvent affecter les charges de surface des substances présentes
dans le milieu, et donc leur capacité a conduire le courant électrique.

b) Apres le traitement par la résine Amberlite IR120

Apres le passage de I'eau dure a travers la résine, un échange ionique se produit entre les
sels minéraux lourds présents dans I'eau (comme le calcium et le sodium) et les ions positifs dans
la résine, qui sont souvent des ions hydrogene. Cet échange ionigue élimine les sels minéraux

lourds de I'eau et les remplace par des ions hydrogéne.

Ce processus entraine plusieurs effets qui contribuent a la diminution de la conductivité et du

pH de I'eau dure :
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» Réduction du taux de sels minéraux : Une fois que les ions calcium et sodium ont été

échangés contre des ions hydrogéne, la teneur en sels minéraux de I'eau diminue. Ces
sels minéraux jouaient un role dans l'augmentation de la conductivité et du pH de
I'eau. Par conséquent, la réduction du taux de sels minéraux diminue la capacité de

I'eau & transporter le courant électrique et conduit & une diminution du pH.

» Modification de I'équilibre ionique : Lorsque les sels minéraux sont éliminés et

remplacés par des ions hydrogene, cela entraine un changement dans I'équilibre des
ions dans I'eau. Ce changement peut affecter la capacité de I'eau a transporter les

charges électriques et donc influencer le pH.

1V.3. Résultats de Détermination de la dureté d ’eau

Tableau 20 : Résultats de la dureté d I’eau avant et aprés le traitement avec Amberlite IR 120.

1
2
3
4
5
6
7
8
9

10

X

Avant Apres
Ve(ml) C(mg*c®)  TH(F)  Veml)  C(wg™c®) TH(F)
(mol/ 1) (mol/ 1)
64.6 25.84x 10 25.84 2.85 1.14x10°° 1.14
42.93 17.17 x 10 17.17 2 0.8 x10°° 0.8
3.4 1.36x 10°® 1.36 2 0.8 x10°® 0.8
07.65 3.06 x10°® 03.06 3.05 1.22x1073 1.22
48.05 19.22 x10°® 19.22 4.1 1.64x107° 1.64
08.25 3.3x10° 03.3 8.25 3.3x10°® 3.3
28.5 11.4 x10° 11.4 3.75 1.5x10° 1.5
19.45 7.78 x10°° 07.78 2.3 0.92x10° 0.92
24.8 9.92 x107° 09.92 1.1 0.44 x10° 0.44
07.1 2.84 x107° 02.84 2.85 1.14x10°° 1.14

nterprétation les résultats

Apres avoir effectué I'expérience en laboratoire et analysé les résultats, nous avons

remarqu

é une diminution du volume d'EDTA aprés traitement avec la résine Amberlite IR120

par rapport au volume avant traitement. De plus, une diminution de la valeur de TH a été

observée apres le traitement .

» Valeurs élevées du volume de 'EDTA et de TH lors du calibrage de I'eau dure :
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» Des valeurs élevées de volume d'EDTA et de TH lors du calibrage de I'eau dure sont
observées. L'EDTA se lie aux ions calcium et magnésium présents dans I'eau dure. A
mesure que la dureté de l'eau augmente, indiquant des niveaux plus élevés de
calcium et de magnesium, davantage d'EDTA est nécessaire pour chélater ces ions,
ce qui entraine un volume d'EDTA plus élevé.

> La dureté totale (TH) est un indicateur de la quantité totale d'ions métalliques
alcalino-terreux dans I'eau, notamment le calcium et le magnésium. Par conséquent,
une augmentation de la proportion de ces ions dans l'eau se traduit par une
augmentation de la valeur de TH.

> Diminution des valeurs de I'EDTA et de TH apres le passage de I'eau a travers le lit
de la résine Amberlite IR 120.

» La réduction des valeurs de 'EDTA et de la TH apres le passage de I'eau a travers le
lit de la résine Amberlite IR 120 peut étre expliquée comme suit :

La résine A mberlite IR 120 est contient des ions sodium et qui agit en éliminant
les ions calcium et magnésium de I'eau, réduisant ainsi sa dureté. Une fois que I'eau
traverse la résine, ces ions calcium et magnésium sont éliminés, ce qui signifie que
moins d'EDTA est nécessaire pour chélater ces métaux dans I'eau. Par conséquent, le
volume total d'EDTA utilisé diminue. De plus, comme la proportion de calcium et de
magnésium diminue dans I'eau, cela entraine une réduction de la valeur de la dureté
totale (TH).

En résumé, la résine Amberlite IR 120 purifie l'eau en éliminant les ions

responsables de sa dureté, ce qui réduit a la fois la quantité d'EDTA nécessaire et la

valeur de la TH apreés traitement.
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Conclusion

Ce memoire a démontré que le processus d'‘élimination des ions durs des eaux
souterraines a l'aide de la résine Amberlite IR 120 s'avére trés efficace pour améliorer la qualité
de l'eau. L'étude a confirmé la capacité de ce matériau a éliminer efficacement les ions
responsables de la dureté, tels que le calcium et le magnésium, en faisant une solution adaptée

pour divers usages des eaux souterraines.

Les résultats montrent que le processus d'échange d'ions est non seulement efficace mais
aussi économique et respectueux de l'environnement par rapport aux méthodes traditionnelles.
L'efficacité de cette élimination dépend de plusieurs facteurs, notamment la concentration des
ions durs, la quantité de résine utilisée et la durée de contact. De plus, la facilité de régénération
de la résine Amberlite IR 120 renforce sa durabilité, permettant une utilisation prolongée sans

nécessiter de remplacements fréquents.

Sur la base de ces résultats, il est recommandé de déployer largement la technologie
d'échange d'ions pour traiter les eaux souterraines dans les régions confrontées a des problemes
de dureté. Cette étude peut également servir de point de départ pour des recherches futures visant
a améliorer cette technologie et a élargir son utilisation pour I'élimination d'autres types de

polluants de I'eau.

En conclusion, la technologie d'échange d'ions représente une option prometteuse dans le
domaine du traitement des eaux. Son application pourrait grandement contribuer a résoudre les
problémes de pénurie d'eau douce et a améliorer la qualité de vie, et I’agriculture dans de

nombreuses régions de notre pays I'Algérie.
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