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gaux de ringage countient des matiéres en suspension ainsi que
deg cations de certains métaux lourds. Aprés le décapage sul-
furigue, 1l n'est pas possible de régenérer les bains .usés.

On devra donc les épurer avant le rejet,

Epuration des eaux de ringage : Les caux de¢ ringage sublssent

svant le rejet une neutralisation suivie d'une décantation.
La nevtralisation congiste eén la précipitation da fer sous
forme 4'hydroxvde imsoluble. L'eau ainsi neuntralisée (pH égal

4 7 + 8) puls clarifiée, est rejetée. Elle renferme une guan-

A

tité de matidres en suspension et des cations des métaux sui-
vants : calcium, sodium, potassium, magnésium, fer, chrome,i s
&tain, manganése, aimr;’vanaﬁiﬁm, plomb, molybdéne et certains
cations sous forme de traces.

Dans <et atelier, les polluants métalliques proviennent proba-
blement des fréguentes purges d'eaux usdes, et des produits de
copditionnement des circuits (algicides, détartrants, et éro~
duits arti-corrosifs), Les eaux polluées du lamineir & froid
sont traitées'ﬁans une statien d'épuration dont le schéma de
pringipe aét reprodult dans la figure 1.

!
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IT.6. Btation de traitement &eaAeffluénts provenant
du_laminoir & froid (Installation Kawasaki).

Cette station traite les effluents provenant Jdes installa-
tions du laminoir a froid. Ces effluents ontprincipalement pour
prigine @ ’

- Les émulsions formées au cours du laminage,

N,

=~ Le lavage des caves hydrauliques,
- Le ringage des résidus des émulsions,
- Le rejet des bains usées des émulsions de laminage,

Caractéristiques générales.fLe débit d'eau chargée 3 traiter,
est de 30 #/h, elle contient environ 100 mg/l d'huile et son
pH est de 8,50 - 10. La station est composée des équipements
suivants @

v

— Un magasin de stockade des produits chimigues
- Une zone de dilution des preoduits chimiques.
r Un bain 4'ecau usée.

- Un décanteur.

- Un bain d'huile séparée.

- Un bassin des boues.

Le bassin d'eau usée. Les eauxr usées sont d'abord déversées
dans un bassin qui a pour rdle d'éliminer, par décantation, 1
une grosse part des matidres en suspension et d'huile. La
surface du bassin est de 90 W et la vitesse ascentionnelle de
decantation est de 3 m/h.

Le bassin est équipé d'un racleur & double sens. En posi-
tion "haute" et "marche avant" il sert & l'écrémage de 1'huile.
On extrait environ 60 % de l'huile et %0 % des matiéres én
suspension contenues dans les effluents d'entrée. L'eau par-
tiellement épurée paggé dans un bassin de mélange. Ay cours
de cette operation, 1l resgte @ évacuer 1'huile en suspension
stable. Pour ce faire, i1l faut la destabiliser & l1'aide du
¢hlorure de calcium, et séparer l'huile de l'eau. Afin d'aug~
mentey l'agglutipement des particules huileuses on injecte du

sulfate ferreux [FeSO ?HEOQ. L'émulsion ainsi obtenue¢ passe

4"
au decanteur. Op injecte dans ce dernier de 1'air comprimé, en
Wioro-diffusion, guli adhére a 1'aide de coagulant aux particu-

les fleculdes et les évacue par le point de socriie deg écumes



vers le bassin des boues. Les eaux traitées zont par contre
réinjectées dans le bassin de neutralisation. le bassin de
boue recueille les boues en provenance du décanteur. La con-
~~ntC ‘ion moyenne de la matiere sclide eut €. l'ordre de
2,2 %, 1z débit est de 1 m/h, l*autre bassin 'huile séparéde
recueille 1'huile provenant du bassin des eaux nsées. La con-
centration moyenne de l'huile provenant du bassin. des eaux
usées est de 10 %. Le débit étant de 180 1/h; 1"autonomie de
cette huile s'effgctue. au niveau de 1'usine,

es grandes guantités d'impuretés~contenues dans les eaux

%

usées du laminoir & froidi nous obllgent a accorder une atten—

tion particuliére & l'étude de leur composition.



caAPITRE 1T

[. METHODES DE DOSAGE DES POLLUANTS DANS LES EAUX.

Le contrdle permanent de la gqualité de 1l'environnement
nécessite 1l'utilisation d'une gamme variée de méthodes ana-
lytiques. Souvent les méthodes chimigues d’aﬁalysés sont . in-
suffisantes, et doivent &tre complétées par des méthodes
physiques. La diversité,des causes de pollution, tant par le
grand nombre de polluants fgue par leur teneurs varides, ne
permet pas de dégager qés méthodes d'analyses caraetéristi*;‘.
ques pour le dosage des polluants. Le choix dfune méthode serd
dérerminé par la nature et la concentration du polluant, ainsi
gque par la présence d'autres sabstances. D'une maniere générale
cn peut dire gue certaines wéthodes d’analyse sont plus ou
moins adaptées a des types d'eaux usées, selon leur provenance
et pour le dosage de certaines substances. Ainsi, pour déter-—
miner la qqalité dee eaux contaminées par les corps ©rganigques,
en particuiier dans les égouts urbains, on rencnce a l'analyse
'élémentairé des polluants. On se limite alors a déterminer
des indices généraux de pollution, telles la demande chimigue
en oxygéne (DCO) et 1a demande biclogigue en oxygéne (DBC),
complétés par le dosage de certains polluants les plus signi-
ficatifs ou toxiques tels les cyanures, thiocyanures, nitrates,
ammoniagque €tc...

Seuvent les polluants se trouvent dans les eaux sSous Foxr~
me de traces, ce gui rend difficile leur détection. Dans ces
conditions, on renonce aux méthodes gravimétriques et voluma-
triques dont la mise en oeuvre est relativement facile, pour
utiliser des méthodes physico~chiﬁiques. Ces derniéres neces-—
sitent un appareillage, cotiteux, qu'il faut manipuler délica-
tement. Parmi les méthodes les plus répandues, 11 v & = les
méthodes électrochimiques (électrodes ioniques spécifigues,
polarographie), les méthodes optigues (speatrophatométrie,

visible , parfois IR ou uv), les méthodes chromatographigues



(CPL, CPG, HPLC). L'avantage ¢:s méthodes potentiométrigues
réside dans la rapidité de l'ayalyse en continu de 1° eau du-
rant son écoulement. - .

Dans le cas de la pollutior par les substances minérales,
1'analyse élémentaire des pollyints est toujours nécessaire.
Pour le dosage des composants m .jeurs on se «contente parfois
des méthodes grav1metL1ques et xolumetzlques. En revanche,
pour les composants mineurs, qui existent sous forme de traces,
les méthodes physico-chimiques s'imposent,

Les méthodes électrochimiques et spectrophotométriques
sont particuliérement ufilisées pour le dosage des anions.{ﬁés
faibles concentrations de cations nécessitent l'application
des méthodes, spectrophotométrigues d'émission. Ce dernier
‘groupe de méthodes comprend la spectrométrie de flamme, la
spectrométrie d'émission & excitation 3 l'arec, a 1'étincelle,
au plasTa, et & la spectroméirie d'absorpticn atomigue & flam-
me et au four & graphite. Ces derniéres méthodes sont les plus
nuissantesfpour le dosage des métaux. Dans le cadre de ce
travail, l*absorptlon atomique a été utilisde comme technigue
d'analyse. De ce fait, les bases théoriques de la méthode
seront brlevement.rappelees et l'appareillage décrit succin-
tement.



I1. ANALYSE PAR ABSORPTION ATOMIQUE,

En 1955, simultanément A.WALSH [6] en Australie et
ALKEMADE C.T.J. et al [7] en Hollande publidérent une étude
théorique concernant une méthode d'analyse fondée sur 1'absorp-
tion des photons monochromatiques par les atomes d'un plasma .
l'absorption atomique. Ce n'est que quatre années plus tard,
temps de realisation d'un appareillage, que ﬁRLSH mit réelle-
ment en évidence les p0551b111tes de la méthode dans l'analy—
se rapide des traces. Depuis, le développement a été particu-
ligrement rapide. Il n' esp, pour en juger, que de comsidérer
le volume de publications concernant 1lTabsorption atomique E%-
la diversité des appareils offerts sur le marché.

I1.1. Théorie de la spectrométrie d'absqrpticnfato~
mique.

La théorie est publiée dans de nombreux ouvrages. Nous
nous limitgns & en résumer 1'essentiel [8].

Coefficient d'absorption - Largeur de raig ¢ Si nous considé-

rons un fluy de photons monochromatigue d'intensité I et de
fréquence ¥ traversant un milieu absorbant d‘epalsseur 1,
par exemple, ung vapeur atomigue dans une flamme, une partie
€n sera absorbée selon la loi du type :

Iy = I, exp ( - KpnL)}
Dans laquelle 1) représente l'intensité émergente, et KJ
le coefficient d'absorption pour une fréguence ﬂ
K) varie avec la nagure des atomes du milieu absorbant et
la fréguence V',

L'absorption est maximum pour v ='L>@t s'annule de part
et d'autre de cette valeur ¢éfinissant une raie dfabsorption
dont la largeur est fonction de plusieurs paramétres (effet
Sennlen, LORENTZ, STARK) .

La largeur de rette raie sera de 0,04 A. par suite, son
lgolement nécessite - emplol 4'in monochromateur ayant un
POuvVoir de résolution élevé.

-



Lon iﬁﬁé%féa s Ltabgorption totales ou absorptisn inté-

et donndg par und ralation dg la fprme =

P

ou k st upe copstante et N le& nombre d'atomes pai sent inétre
cubs capable d'a weorber 1a radiation @o TrgQLeﬁaf 3+ dd

Cette Squation montre gu*il est posgible de déterminer la con-

P

centration W g @éfﬁlfré@ 1rabscrption & connaisaant le factelur

En pratigue, OB mesure 1'absorption dtun fluc 1 de raéia$
sian B, Ge [réguence centrée sur la fréguence dtabsorption
maximale 3, @'un elément M.

R

"

7] iiﬂtﬁgﬁsité du flax incident reste gonstant2, €n mezurant
T

les intersités du flux émergent I, €t 1, pour ﬁéﬁx vapeurs

atomigues conterant des quantxt@g Eq ot ﬁ conmuyes 4dfatomes M

pre)

ot 1'1n -ansitd 1 pouy noe V@@aux‘ﬁﬂﬂﬁ&ﬁaﬁt gne quant;%e H
P

)\.-

inoconmae, o POUrray par interpolation, en déduire cotte Va-

ipuy N, ﬂ'?%iﬂééﬁiﬁﬁq indirectemant, Aliminex 1tincannue k.

2]

tg@va@l en abs vatigi gur, ﬁ@a ralca d= ﬂeaangncn :

1ysds st g@ﬂéfalemer situss au sein d'une

¥ 5 une excitation thermigue, une partise N. de 1=
.z - . = - - ,,.-\-\} - -
Lgtalxt@-%%& stomes Ne présent2 4 1r&tat fondamental (Egs = e}

sera exgitss ag pivead 1 correspondant & | 'énergie Ej solt ¢

" de 1'état excité

rérat @@Eﬁ@m¢ﬁtﬁ1,rT la températuole apsolue, k¥ la

As BOLTEHANE.

tableay o omontre ﬁu le rapport I/ raste toujours
|

ope poufd 1E

rajes de résonance.

fa Serire 1 S = k N {N = nombre Afatomes totali .

e
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des atomed reste & 1'état tondamental, ctest-3-dire susceptas

P

‘absorber 1'épergle o irfiie sous forme de photons.
Cette didponibilité 4'atomes absorbant ne Cons titwe Jus par=
0

ent la raison des grandes limites de détection de L'ab~-

Plus importapt est le fait gue 17on & sS4

tes irradiant avec un fiux de photons impor—

liger an |
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Ges souyces de ﬁriilanc troe élevées [oathor
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g
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W
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e
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spprofondie montre que le flux absorbé
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intensitd de la radiation traversant ila [lamme et
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avec la laorgeur des rales.
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d'atomes constitgant €

lement la cellu=

i

{flamme en générall !

- Un menochromateur simple :

— un detecteur et sa chaine de mesure.

e
S
)
.
Bk
“

Schéma 4'spparsxllage.

i % 5 Monoohromateunk
Z . 3 §. Detecteur
. H , Amplificatewr. Fadressenl .

e
3

Anregistreny.



Ces constituanre sont insuffisants. En effet, des photons;
e frdouence § produits par le générateur sont bien absor-
hés proporticnnellement au nombre a'atomes N présents dans
ja rFlamme, wals d'asutres photons de mémes fréguences y gont
dgalement emis (fopd rontini, excitation) et seront donc
mecarés par Lo détectenr comme s'ils provenaient. du générateus
On £limine ce phénoméne d'émission parasi%é en modulant e
flusx provenant du générateur, il est alors possible éleetro-
alaanment de 4 f*vg ci=r ces photons selon leur prigime.
Les gathodes Srelses &€ les lampes & décharge sont dis=
ponibles cupmereialement § du point de voe de L'utilisation,
senle est intdressants 1fobtention de 1a brillanmee la plus
tont en conservant lenr gtabilité satisfaisante.
apssi 1'étude des fluctuations rappartée & une méme lu-
minance, peir Giverses valewrs e courant =t deux gaz de rem=
plissage largen et néon) avec upe cathede au fer, conduit
anx chpolusions suivantes :
‘[“ al A codrant égal, la stabilité est supérisure
Ef‘ul‘ﬁ{“ £113 X&?}T'fp luﬁz’ﬁﬁe S rix%i}ﬂ.
.~ B La stabilitd n'est atteinte qu'ad partir d'une
certaine valeur &u courasnt (15 © A, Ppour 1a lampe au neon,
35 m3y pou- 13 lasps a4 L'argoal.
- ) Lz luminance croit avec le conrant Jusqu'a
ane valeur ootimum (30 mad) pour décroitre ensuite en ralson
g phénomens dauto-absoxption.

Pour chugque cathode creuse, si on désire abtenit une
a3

arpzibilitd er goe précisioen optimales, il y aur

ap bien choisar lé courant gui traverse la lampe.

: 1&s photops étant absorbés par les ate~

zeaire gue 1'élément apalysé soit présent
=ous cette formg. Le moyen le plus simple pour produire ces
apames codtate 3 opulvEriser une solution dans la flapme.

gonttelcttes de liquides pilvériséd sont d'abord

ivwol vat : les particunles gelides gul on résultent explo~

i 3

sk, L ne peErtie est rdduite a 1istat dtatomes actifs, 1'au-

i ls dlffusion é2 la lumidye., Ces flapmes

Lre ook il



- 20 -

crizées par deun données température (son éle-

E

vation tacilite la décomposition des axvdes réfractaires)

cr witesse de combustion, lide au contrdle de 13 £ 1 amme

%

imanipulation plus ailsdée & vitesse ae combustion plus lentel.

i

Le tableau & résume Ces donnéss @

,fimpuqlthﬁ 4 Température | Vitesse de combus-~

EJNY &

@mElange - ' i 1%c) | tion tew/s)} i

Alr=propanpe L 1920 45

)
&

sip-Acétyléne : 2250 | w

| Hvdr ogéne-icétyléns ‘ 2700 900 i

"

i

P Oxyoéne-Acetyléne 3120 1 800

Vfrmf&ziéﬁ d*Agote=Acd- | 2900 ! 154

tylene !

f

Généralement, le briileur atomiseur est ufl brileunx

ﬁ)

sire gui présente &4 la foig 1'avantage d'une épalisseuy

=gtj@n sotable lsensibilitd accrue! et d'une plus

pilité irﬁgroduﬂﬁibiiité‘&méii@§é9§n

six des compositions, des natures des melanges
ihle-combexrant,; de la températors de 1a flamms, jouc
folsants

15
ceentiel sur 1'obtepntion de résultats

che de3 gunditl lons optimales : Dape la formole simpli-

W

g« 1'absorptic A-= K.No, kK €8T défini par :
by 2 o
at de
cette formule montre le réle joué pary deuxn donpées €8~

cfficient k 2t le nombre d‘atomes N, dont

( =
4
et
};‘,.A

= ‘E]T 2

supr théorigue, invariable pour unc

1 tpag X

Longuenr ie, que 1'on peut paleuler



4
Fod
i

=%

QA et F, alors gae 1'autie représante BhE Aannée pratlias

susceptible de var: iation.

Toute mise ag poLat &tan mode opératoive pogwean 577
I"}

site 1'étude de CE% deux {ract1~n% k et H.

Le coefficient k, pour uda mipe dlément, wariera -V -
epacune des ralss. Le tableau 7 donoe guelgue yalaurs [
un groupe de raies de 1'aluminiom.

k. 2%, e
g1l 9a

Tableay 7-

i

T e | Yea
_Blément | Y | . | g ) - T

i 7‘_" » - " : P s . ' = . ”.-L . ; ‘E
al I 3 961,52 900 13 21 = 10

; 5 : ! ) L 6

A1 1 3 #444,03 ' 450 0,66 to ¥ 106
‘ i . A = 3 . =
A1 3 092,71 630 5,53 57 » 19

a1 I { 3 082,17 320 i 27 5 ow 10

& [ntengité d'aprés Meggers [N.H.5. monograph 32}

< e

Tablean T = Yariation 4o coefficient k poar e L

>

raies d° aluminium.

en Evident que gvil s'agit de doser aes
traces, NOuLS Neavrons pas le cholx, 1a raie 3092 s'inphs.

pay contye, poul 4es remeurs de 1'ordre e 0.1 a1 %, 1

.o o= v

ilites ¢

43 Cholsir uwue raje peu absorbanteé. C gui v oTT

dratiliser 1o mERe sblution conceptrés pour analye.’
Fracis 9'an autre glement .

By Diluer i@ solution, ©e qul & 1 avantans 10
\q'

[

1
Fizay les comditions ds travail voisines @ celic BOVT

et pent faciliter 1tétalonmage €0 aliwing

maldure.



gque 1iautre repydsente one donnéT pritTies

variabion.

ag point d'un mods opératoliye uiIvER )
& cos Genx fractlons k et N.
Scient k, pour Un MEWS ilément, variera
ehadune des teies. be tabieau 7 4onge guelgue Ve :
groupe de Taies 4e LYaluminiom.
. ‘3&2 =
gl Ge
V_ __...,.{ﬁ._: :~ = _'_2 B i
% I g 5 - 1
AL I 3 961,53 | 900 1,3 20 % Ul
l 3% 1 5 944,05 450 0,68 10 % 307
: . ‘ =
JETHR T TR 550 5,5 g3 n 107
! 1
* -
] 82,17 320 2.0 25 % 107
monograph 321

icisnt kK pout f

raies dralum {71 3.

idept gue sl stagit de doser deve

as le choixe 13 rais 1007 s iBET

S i
ae G,1

i
-

gy @mEL .

jon, cf giaioa Tasannes

{iaer lwe sep@itions & prauail volsines aa pejle 0
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Le nowbre Ne @ Le fait gu’il soit susceptibls de yariation
va impeser gu'on lul préte la plus grande attention. 7
sffet, le soucl pour aette valeur Sgia daybie ¢

a) Paire gu'elle soit la plus grande possible si
1oy @ésire augmenter la sensikilité.

by La maimtenir la plus constante possible en cours

3e mesure, afin de paintenir la précision au miveau le plus

Pouyr augmchker la sensibilité, il faut awgmhenter ls
nombre d'atomes par o de £lamme susceptible 4'absnprber
[etr non 1a teneur en &lément gui peut Stre sous forme de
nolécples @'ions ou dvatomes) poux une €ane hﬁﬂfﬁtiﬁm dans '
ia sclorion de départ donpée C.

gne relation entre N et € & éré propeosée dans |9}, soit @

i

i 5 & % - . -7 - bl

Dsgg €t Dy representant le nombre de moldcules e gaz a
i p

296 X et MIK}.
Ce rapport Ng est fixé par le cholx digp type de flamnme

i

ﬁzgk

et la zone € panache dansg lequel passera 1< flux des

. photons:

7 est 1m temperature de la £lamme.

O est le debit du wélange gazeuxn, plus giet iﬁ}‘gera &leveé
M2a8

plug 1la vitess ges gaz & la sortie au brilenr sers grande

ot, par suits. plus 1e temps de séjour des atomes dans la

pertie de Elamne spoumis au flux de shotons Proven™” L

cathode Creyse sers gourt .

$H oat 12 vit%%sg aspxxar;on de la solution &n em parn

minate .

£ Leffioscat@ du pulvérisateus, ctest-a-dire le rapport

de la qmaﬁti%c &e snlutiom p&lf«zls 4o en gounbieletiss

inléricurss a 1.1

.
vaporisse,




rransformé & 1°4tat ¢ atome si le diaméetre de la gmuttaiette
est inférisure & 1,14l 5t moins de quelques ¥ si le diam@tre ’

ge 1a gouttelette 23t plus grand gue 10 & .

Wl

B est un terme correctif représentatif de la pexrte

4’ atomes par ionisation, ewy@ation ou non reductiosn.
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News avong utilisé yn spectrometzie d'abscrption ato-
mig. ~ & double falsceau de margue Perkin-Elmer imoddle
4090 4 1) gui se compose des é€ldments suivant

R

) Une source lumineuse : éméttant sussi sélerti-~
vEment que p-ssible la raje de tésonnanoe eorrespondant A
'éléme ent a doscr,

b} Un ¢nsemble nébuliseur-vrileugr permettant

diobtenir une flamme de température convenanble, dans

-

Lagquelle l1a substance & analyser sera dispersde de ma-
niére aussi régulidre et aussj finqug possible. Fl.

¢} Un monochromateur de granderésolution desting
aisser parvenir & 1'élément photosensible la plupart
ies de résonance utilisdes se troutent localisdes

‘ultraviolet, il est nécessaire gue le m@ﬁeghrﬁmateuf
Jd@téf & ve domaine spectral.

d} Un systéme de détectiop du flux lumineux est
senvible dans ce meme domaine (V). Cetts wondition exclut
pratiguement les cellules a couche dtarrdt. Ouant aux
?éliﬁiﬁé & vide an mésiumwargémt, elles pourraient &tre
wais les photomultiplicateurs d'électrins présen-
ont de tels avaﬁ%aqps de sensibilité er de Possibil ivés

o

50Nt presgue toujours préfdrds dans

CO genre de pontage.

apement. Une lampe & cathocde Crense ast

une cathode et d'une anode placees dans une

atmasphérs wse® {néon ou arqgon! swug upe pression de
guelgues toyrs,

L'ancde est généralement un £il do tunggréne soudé
1

dans 1s verre do la lampe, la cathode ezt un oy

taills dans le métal etudic, ot doat l'axe de

Corrcspond & 1'axe nptigue de 1'appareii. Une

00 -~ 500 solra, varfcls 100 - 300 valrs, applic

s

1
‘eods ot la cathode, Provogque une décharge
t

2 la vaporisation [pombardempent



cathoda, et & l'excy

esntant la lawpe

iumisre, €0is par
jere monochrometiou w§§

i
entilie dz [oralisat len [P}, snsuite

te Scrhiiex <ak DN gritué ds deux disguss

crement Sur le SLroiy

Y apres tYolE féii&ﬁiéh@ %Mg,-ﬁ;; M.
PLE TIE A oS “ré%léﬁhiﬁ; parvient, aprés ung aotre réfle=
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Bosuite;
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wion (M.)1. Hdr e mERE mirolr semi-trans parent e, (Y.
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Ao mosure gul 1l'a rraverss poursdait le méms DAY=

je filtre, le mirolr {M%‘, la feante

wiroir fﬁ i, le sélecteur de padiatione &
B TOLE {ﬁ@), 1a fente de sortie {Fsl, et enfin

il iCatangt €?d)
sux ne transportant gue 18 ratistion d'analyse

*ernaﬁivemeﬁt au pn@tﬂmnittplicat:ut'f Tglectrons.

e de celui-ci est nul epaand la [lamme ntab-
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Ti. BTULE BIBLIOGRAPHIQUE : POSSIBILITES EN ANALYSE DES EAUX

La srométris d'absorption atomigue s'avére etre une

~zthude krées [iable pour le dosage des métaunx présents dans
Lew ALFFgrantes saux (souterraines, superficiclles et uséesl.

pils w8 ddcouverte, sSon agplicati@n ne cesse-t-elle
Beauc SO a'onvrages sont cong sacrés, soit a l‘utif
1o méthode dans 1'analyse des eaux [3], scit a

ot iiom des bases théeoriques de l'absorption atomique
g nows somnes limités dans le cadre de ce tra-
ude des récentes publicatiﬁns concernant le dosa-
& e gertaine metaux par absorption atemigue.

Br effetr, la spectrométrie d'absorption atomigue a éteé
ubilisde pour l'analyse des alcalins et alecalino-terreux avec
une séparation préalable sur résines échangeuses d'ions [14].
s V“&skf E%E} avait enalysé le Cr (IXI) et Cr {VL} dans
L e&ua matgretlaes, La 5épafatian de deux cations était
S hal R ﬁsi'gtéai ipation du Cr (IIL) aver de 1l hydroxyde
ferrigee . suivy dune préconcentration du Cr (V1), par ail-

leurz, lg CUr V1) a été également dosé dans l'eau par cette

séparation soug forme de Pbé?ﬁg".w Fans

Canalyse oo T pay la spectromébrie d'absorption atomigue
Pripeepférence de matrice a été 4liminée en ajeoutant l'acide

iche pour doger le Mo dans l'eau, P.J. 5TATHaM [18]

T'exrrair & 17a1de 88 la dithioccarbamate/fréon T.P., avec
e Lifite egdle a 5&&@5@. L*absorption atomi~

gue a eaeiement Bervi & deaser le fer et le culvre dans les
prés exbraction sous [orme de complexe
slycylaldoxime [19], soit aprés co-préci-

le zrltﬁﬁ&é suivie d'une dissalution

i *ean de mer, et en faisant une g action

KEE
concontration préalable, le cobalt, le nic=

y metaux lourds ont 8té caractérisds par ab-

121,22]. DPe nombreuses €éguipes de cher-

sont @gdlement intéressds au nickel ot

nsition daps 1l'vauv. le f@lyﬂﬁéné,

L

s de B-guinolate compless, dtait dosé avec
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urne bipite de détection de 0,054bg/1 et un Seart tyie as
'+5 % povr des concefitrations aveisinant 2 a371 [25]. Les.

&
LEnenrs en argent, et en or, dans l'cau douce ot 1'asu de
' t

déterminées par certains chercheurs [26,27]

en utilisant cette méthode spentrale,
Ltazsorprionh atomique, aveo ou sans flamme, a érd LET

lement wtilisee pour deser le zinc [28], le cadmium [23],
ie mercure (3D] aprés pré-concentration doht le mode peut
différer selon 1'elément considéré, L'Svain, avant subi une
atomisation €lecirothermique. et sans préconcentration,
A4 &té analysé avec un séuil de détection estimé 3 0,82 A /Y
[31]. L'absorptien ardmigue a été ytilisée pour le amgagé'd
du plomb [32]. De nombreux travaux ont #té consacrés & 1ta~
nalyse de et elément dans les eaux par cette technmigue. En
effet, il a é+é dusé, aprés co-précipitation a 1taide de
HY, ou AL 3%5 suivie d'une flottation avec les sels
ﬁ@éiqués d'acides araa & longue chaine carbonnée {C1vwé3@§,
pEE 1& spectrométrie 4'absorption atomigue aveo flawme avec
ane limite de 10 4g/1 [33]. D'un autre edté, le ploub, DY e
concentré sur une résine (thiodther polvmérisé}, a été dosd
par lgéésurp den atamiquﬁ % four gr@phite [34} Les effets

S mabtrios
'ﬁéﬁ Eiﬁ}. Alnsaf laﬁ 1&L~rferen seg dilee oz aws

Ie caticon

&
oy
T
b
I
b
i}
1
i
T
<
4
b
By
i
™
i
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?
jol]
=
i

+
@
0
m
=
i

D

o
A?u
i
3
i

. a8t ap ?ghlls&gnt la températrure du four graphite,

ailleurs, les interférepces, dies & certasins sels Ord-
&

gerls dans les egux de surface, dans le dosa g da l'argenig

”
[N
CD\

wint €t€ ¢galement <¢tudides [36]. ¥l a &t Bil eue 175~

Jowt e nickel ot 13 mindralisaticon & desg tem@%xatur@E inEg-

rievres & 9007C gnéliorent les rdsultats. D'autres qu lpes
dvr ghercheurs [27-401, ont réussi 3 doser le bismuth, l'ar-
sdnle, 2t l'antimoine gsous le forms 4° bydrures par cette
méthode spectrale. Blls a méme servi BoUr le dossge, aves

1

conventration préalable, de certains non-métaux tels Qe

ﬁ,ja

i41], oy le tellare {42]. Une revue consacrée
i'srilisation de 1'absorption atomigue pour dossr les
aﬁidm% présants dans l'eawe a €8 publide par L. CAMPINELLA

|
{431,

o



présentant les récents développements de

entation de l'absorption atomique a €té publiée par

1. On trouve dans [45] une $tude sur

de I'analyse den différentes eaux.
s dlanalyse peuvent €tre causées par
mat€riel inadéquat. L'analyse peut égale-

5

par les pertes des alem@ﬁ%s & doser, soit

par absorption, selt par precipitation des tracea ou lors

la préconcentration. Les interférences chimigues er spec-

trales pendant l'anélyse, par absorption atowigue & flamme

et au four, sont a 1'origine de guelgues erreurs. I’influaqae
ur 1fabsorption atomigne sans flamme a érd <

exanivé par HOBNIG et DUPIRE [45). Il a été établi gue ce

fong pent poser des difficultés pour le dosage de certains

raies de résonance sé situent dans la

17] propose une methode efficace pour

ond dans l'analyse des eaux usees urbai-
d'utiliser 1l'absorpticn atomigue pour le
& &té Xamiﬁéa en ééﬁ@ii& par CLASSEN et

de wariation

rption atomigue & four

s

i
vé que, pour des congentrations inférieures a
sorption atomigue donne de meilleurs résultats.
de 1la spectrométrie ﬁ*a&smrytimm‘aﬁgmiquﬁ
igues de précon-

technigucs a oté

mEme officaces
changousus d'ions,

'autres opérations pouy augmentar la

Q,

dens l&s eayx naturelles. En effet, la

csse dusg aﬁainQ@ ont été netiement a-

ses




traces &¢ Ph, %¢ ot Cd de ['ordre de 1 & 10 P.P.b {(partie
par billion). Urw sensibilité, de l'ordre de 1 & 1049/1,
3 été obtepwe en utilisant l'effet ZEEMAN en spectrométrie
dtabsorption atomigue pour doeser le Od et 1'Ag dapns les

caux [57]. Dass des conditions bhien déterminges, le s et

1e ab ont été dosds, avec une sensibilité appréciable de

0,5 3 0,008x0/1 dans les roches et les matériaux biolo-



CRAPITRE III

EXPERTMENTALE

LNTRODUCTION

L'obiet de ¢e travail, comme il a 8673 §re imdiqué, est

d*EL-RADJAR.

pans la premidre partie, nous avonrs montré gue présente une
te

I'analyse des saux usées du complexe sidérurgigue

telle étwde. En effet, il est veconnu gu'une telle concentra-

prign d'ateliers industriels n'est pag sang

4

riggwe pour Ife&ulv
rennement. Quant 3 notre travail, il a été esse

ntiellement
consacfé 3 l¥analyse des eaux rejetées par le lamineix &
froid. Malgré le tralitement d'épuration, ¢es eaux contiennsnt
des guantités nom négligeables de substances pouvant présenter
deg dangers @Q%@ des Stres vivants. Une enquéte préliminsire,
mense % 1fusing, potr connaitre les tepeurs des polluants dans
leg spaux uatées st évaluer les risques sur l'environnement, n*a
pas dormé 'des réseltats satisfaisants. De plus, walgre llexis-
tence ﬁ@ﬁzmu»Eﬁs de rraitements et de contrdle, les valeurs

pra hzqaﬁn'ﬁﬁg indices de pollution dépzssent beaycoup les

£
13
i«
=
l_u..,
578
T
5:) '
e
5
}ﬁ?
e

-]
€
W
w

dans ges conditions; nous HOUS SOMMES
prap@ é dlaffectuer le dosage de ¢ertains polluants réputes

re cholx s'est Limité aux &léments suivants : Ca,
g, K, Na, Fe, Cr, Ty, %n, Ni, Mo, Pb, V. Parmi lesquels,

n.
My, K, Na} sont ents normalement

sgliveables, ot amé-

llorent méwme la mmﬁli%é nutﬁitiv& de l'eayv, Eun revanche la preé-
sefce dane Lfoau QS‘*E autres e’s]ew&eﬂtst gt constituer une pol-
fution pour ljtﬁvhmﬁhﬁmmﬂﬁ%% Pinalement, et pour des raisons




E = TECHNIQUES EX?ERIMENTAEES

- Prelevements des échantillons.

Le prelévement des échantillons conditionne les résultats
amalytiques ot 1'interpr étati@n gui en sera donnde. L'échan-
tillon deit=gtre homogéne et conserver les caractéristiques
physico=-chimigues de la sclution {(gaz dissons, matiéres en
sugpension ©t¢ , ., J, L'échantillon doit-8tre recueilli Aans
des flacons hermétigues gui auront été soigneuscment rincés
sur place aves la sclation de la Prise, en prenant soin de ne
»as laisser des bulles d'air sous le bouchon, 1la pature des

flacons wtilizes doit-Atre choisie en fonction de 1'élément
a déterminer {il existe peu de donndées concernant les maté-
riaux gui constitient les flacoms de préléwvements). On sait
gue certains verres libérent du sodium, de la silice et du
bore; c'ast pourguol des flacons en polvéthyléne ont été uti~
lisés en raison des avantages gu'ils présentent.

Les prélévewents ont €té faits au niveau des bains usées
en guatre points distribués approximativement sur les som-
mets d'um 2a37r2 pendant une période de six mois. Des préld-—
vements ont en liew & la cokerie, et au niveau des installa=
tions des eaux industrielles de l'usine {centrale fluide),
mais la piuvpert des préldvements s2 sont effectuds a la
ztation de traitement du laminoir & froid. Pour les prélé-~
vements dans les décanteurs les flacons sont soutenus par le

=

cuiot placé a contre-courant, on évitant d*intro-

&

fond et Je
duire des maltidres floculantes ot en maintenant le flacon a

el

5

ine profondeur suffisante {(epviron 20 cm).

1.Z4. Frépsration des schantillons,

Grice aux possibilités d¢ la méthode d'absorption atomi-
gue, les’echantililons liguides, en particulier les solutions

agueuses ne nucessitent pas. an gendral, des traitements

o



-

‘5. rranaiyse esu prﬂﬁiq“& sar 1'echantillen

Iaretive oflni-ol présgnte upne faible turbidit g gul ntest

cas des =saux usées prélévées. Aussi avens-nous [iltré

hamtillons, spy filtre de 0,45 g,

Hous avons pxm“@ée 3 une acidification de nos dchantili-~

die les yartmcxles en

de traces suy les parois des flaco ons et dcs ento=

%
noitd, ainsi gue sur 1cq filtres., Cette méthode de préserva=
t recommandée par la guasi~totalité des agteurs parmi
ﬂit@r : A.W. STRUEMPLER et al [53], W.G.KING
gue R.WAGNEK et al [55]. Nous avons ajoutd *.
t cing mlilletrés 4'acide nitrigue concentré

nos chantillons et solutions étalons. Les
‘on a analysés peuvent se trouver sous plusieurs

3

inselublas, solubles, solubles complexés et & des

dmgres O exydation v&riabiﬁs. Ils peuvent aussgl &tre adsorbés
i

zur Jeg'matidres en suspension. Dans ces conditions, les pré-

1:-0

levenents d’caux usées sont plus complexes gue ceux des eaux
3 tation. le transport et le stockage des échan-

fdos fazteurs importants, gui peuvent influer sur

leurs compositions. Le changement du pH et

de Y'alcalinité peavent provoguer d'une part

ion Au carbonate de caleium guil se traduit par

gu caleium dissous et de¢ la Jureté totale, et
dtantre parc le changement du potentiel redox, gui entraine
ur: alterstion feg f@tmés rééaiﬁea du fer et dnm maﬁganéﬁg

ces TELISOPS, NOous avens traiteé et

Ads leur arrivée au laboratoire;

véalisés en foncticon des relets
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1T, NS ANALYTIQUBS CENERALES.

Toutzs les analymes ont &ré effectuces svee uns cathode

cYsgssoonAtitués én métal a doser. Pr a ukilisé dans la plu—
v

parc des p

cas, la flamme air-acétyléne, introduite sous des
'}k ™

b 136 bar
3 ggl qué, la flamme §,0 - O % sous des pres-~

el -.,

;G(@t 2,40 bars pour L Sq. Le détec—

wi de la r@&tatzcm transmise st un pht@mul*ipllcateur Ben=

o
it}
fa
3

oy
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zinie sux ravonnements ultraviolets. Les longueurs d'ondes

urilisées sont les longuenrs de raies convenables prop 3§q

par le constructeur de’ 1'appareil . Pour le choix de E ouver—

i

+urs de la fentw, du courant d'alimentation de la lampe oo a
1penddé seion la spécification technigue de 1'instrument. La

sencihilits et le limite de détection pour les €lémentd ana-~

sont présentés dans le tableau ¥ » Pour éliminer les

nous avons ajouté une 3olution de
v et 1e magnésium}

&' ammon iam

urilisée pouwr les dossages du nickel. culvre, man;anésef iar
2t vanadium a été cbtenue par dilstian -+ de 2§-§ de NH

abtion ebtenue

I'ean bidisrillée; ot disselutisn de l&
i

Tnsfptan Yolune de 100 ok, Le pil de celts a eté ag-

résultats den 25 ont %ﬁ%

dosag

ng la méthode dfencadrement &l
ile consiste & présenter sy t@mathuﬂmeﬁt
solgtiong dans l'ordye suivant ¢ un etalon

bidistillée, une selution Lnoonnue, de

vy 2Ealon supérieur. etalons font

nanigre gue 1o premi#r ait une congentration

Lig oe L'eéchantillon. Dans Q0B
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i o)

Chlorure de Wa C1 | Suprapur 64061 min 99,5%] MERCK
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TABLEAU 3

Cenditions s-acdards d'andlyse en spectrométrie A4'absorption
LEm1E0C -

{3} Congantration de métal en mg/l dopnant 2,2 uvniké
d*absor cBace.

¢h} Concentration donmant upe absorpticm ge 1 %.

fc) £lis pecits congentration fournissant un signal

double de bruit de fond (limite de Séteotion).

Sensibili | Type de | Longueur| Fente
té f lapme L & tande
{rwg/11 [om} [nm}

g bl

¥
o B
(T |

Sl
i
b

1 K'D\ fonar

2]
s

ot

et A

Caleium - 2,5(al N,0-C 8, 42,7 a,7

0,003(e) | ©,08(b) | Alr=C.H, 423*? 5.7

0,0005(e) | 0,008(b) Air-C

0,005(s) | ©,03(b) | Air-CH, | Tas.6 | 0,14

o)

o p

OSLC) 0,08(b) Air-C,H 765, 5 4,0

Foy 0, 10{b} Afe-C H, 2483 0,2
Clmomt 0,005t0) | ©,16tb) | Alr-C,8 357,9 0,7

Nigksl | 0.0 10,72(b) | Alr-C B, | 232,9 a,2

cuiore | o.ooste) | o,08l) | AixeCyy | 3287 Q,7

Ainc Co,002ie) | 0,04(B) Aajr-coE. | 213,9 0,7

Molykdene: 0. 1{ad D,80(k) | Alr-C,H4 | 313,3 0,7
3 5t

sl - {73 N, 0~C B 318,4 | Q.7

Plocb |- 0,010s) 1,06 (b)

'.lf‘
""‘X
1
m
M ‘:
b ‘n
P
i d
i
.
&
<
ot |
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DECXTEME PARTIE - RESULTATS EXPERIMENTAUX

2 ANALYSE DES EAUX USHES DY LAMINDIR A FROIO.

I. DOSAGE DES FLEMENTS H&JEURS

Les &léments majeurs gu'on a dosés par sé&@tr@ﬁéﬁrie a'ab~

Tofption atomigue sont les suivants
Calcium, sodium, potassium et fer. Tle sont présents dans les
prélévements & des teneurs €levées compardes aux limites de
détection de la méthode. Le dosage de ces &léments nécessite *,
les opérations suivantes -

~ Minéralisation : ajout d'un acids de gualité P,P.A
3 1'&chantillon {acide chlorhydrique d = 1,13) pour le desage
de Ca et Mg. et de 1'acide nitrigue (d = 1,32} pour le dosage
du Na, R, Fe. o

g Dilution : ramener la temeur de liélément 3 la Gamme
de W@ﬂkéﬁuf?tlaaﬁ sovhaitéss.

=~ Elimination des interférences par ajout de ﬂzﬁl
pour le dogage du calcium st du magnésiun,

- Nébulisation des solutions dans une £1amme
appropries.

I.1. Dosage de calcium

Prépararion éeJiﬁvsggmtionrgggg&rﬁg‘c@lcigm~

On place dans une fiole jaugde de 1000 #l, 0,250 g ds
Carbonate de calcium préalablement séché 3 187°¢ ¢t efviron
TWom Y d Hel pour dissoudre le sel.

Or: complete le woPume 3 1000 ml aver de 1'eau bidigtillde.

e
]
o
7

IR =olution cgntient 0,1 g!l de caleoiwm.

rms @ta?ops :

tenir }@g concentrations de 1 mwg/l =t 3 wg/l, on
Prens respectivemsnt T ml et 3 mi de 1a splution stock, on ¢
drigue et on complete aves ia sclu-

%

tivm a 2,73 ¢/l jusgu'an volume de

o
i
2
§1
f“’
past
=
ol
e
a0
a
Bk
i
i
P2
sk
)
=,
Fo
LAl o
{Lr

¢



L' &eLtﬁﬁ% sQHCﬁ rales ¢

Longuaur dfonde de la raie la plus sensible 422,7 nm
Largeur de la Fente ¢ ©,7 nm

Cotirant d'alimeptation de la lampe : 10 m A

pype de flamme : air - Czﬁziaiyﬁantg, bleue - pauvre).

geuil d'éralionnage
Pepr lme cenditions de travail énoncées, la courbe até-
Lalannage est lincaire approximativement jusqu’a une conceh-

Lration de caloium proche de 5 wg/ 1.

Mmﬁe.ﬁgéraig;re :

cent millilitres {100 ml) de 1*échantilleon; acidifiés
par 1 ml de BCL concentré, sont portés a dbullition. Aprés
refroidissement, le yolume est réajusté par ajout d'ean bi-
distiliée. On ajoute 10 ml de la solution de SrCl pour
gliminer los interférences dies 3 la silice, au phesphore,
a 1 aluwzﬂzum et au fer [3]. puis, on dilue avee de 1'eaun bi-
die lliew su 1/100 un ml de cette solution,

nes résultats cbtenus gont ‘consignes dans le tableau ¥
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Tableau 10

Besultats de dosage du cal~ium dans les gaux du

lamingir & freid.

pH aprés} Absorban | Absorban] Concentral Conceentra
préléve-l ce avant{ ce aprés| tion a- |[tion aprés

ment acidifi-| acidifi-| vant aci~|acidifica-
cation qatiop |[difics- |[tion

tion

, | Img/1)]  f{wg/1]
2,20 0,166 0, 160 128,48 133,01

3,10 0,165 0,163 131,38 131,67

1,54 0,166 0,170 132,37 133,02

206 0,151 0,203 118,33 120,80

2,30 0,138 0,144 98,79 110, 45

3,20 . 0,187 0,155 -~ | 139,20 148, 31

2,€0 0,163 j 0,182 {129,861 130,42

| 1o/nas8e ] 7,33 3,82 0,176 0,173 118,12 | 141,40

16/04/88) 8,20 | 2,08 | 0,165 0,163 130,07 133,46

23704181 6,10 1,88 0,165 G, 164 136,07 133,46

30;08788| 6,41 | 2,27 0,175 0,172 137,67 139,64

10/05,/881 5,738 .85 | 0,142 0,138 110, 32 113,25

?5{@5f88‘ 770 4,02 | 0,154 | 0,147 T17;63 123,07

4B/05/7888 7,50 3,80 0,168 0, 1862 130,92 134,43




I.2. Dosage du magnésium.

Préparation de la solution stock de magnésium.

- Solution étalon de magnésium a €,1 g/l

On attadue 0,1 g de métal pur (9%,9% %) bien décapée et di~

vigé en petits fragments, par 1 & 2 ml d'acide sulfurigue
(¢ = 1,83) additionne d'acide chlarhy&fiéue et dfenviron
25 ml d'eau bidistillée. Pour parfaire l'attagque on chauffe
1égérement aprds dissolution du métal et on évapere jusgu'a
1fapparition de fumées blanches sulfuriques ; on reprend le

E

résidu par l'eau bidistillée et on étend & 1 litre dans une

iole jaugée. | ml contient 0,7 mg de magnésium.

ki

- Eolution de strontium & 1,5 g/l :

on prené 2,73 g de chlorure de strontium, et on compléte

avec de l'eau bidistillée jusqu'a 100 ml.

i
b

Préparation des solutions étalons :

La gamme des deux étalons est obtenue par dilution de la
solution stock afin d'atteindre les c¢oncentratiecns de 1 mg/l
et 3 wmg/l. Pour cela on prend respectivement 1 ml et 3 ml de

la solution stock et on compléte jusgu’a 100 ml avec la solu-

tion 4

= &
1 wl d"acide chlorhydriquel.

Conditions spectrales :

Longueur d'onde : 285,271 am

Largelr de la fente : 0,7 nm

Courant d'alimentation de la lampe : 6m A

Type de flamme : air - Ez B, (oxydante, bleue — pauvrel.
Région de la flEmme : panache.

Seuil d'étalonnage :

Pour les conditions standards décrites la courbe d'éta=
lespage de magnésium est lindalre approgimativement jusqu‘a

une ¢oncen—ration de 4 mg/l.

chlorure de stropntium. (On introduit avant la dilution

w



- 42 -

TS ey

- mtpiye

Un échantiiisn d2 100 ml, acidifié par 1 ml de Hcl, —
por:é & ébullition. Aerds refroidissement le volume est réa~
justé en ajoutant 1'eau bidistillée. on ajoute 100 ml de la
&olytioﬁ fata Stﬁlg. On prend 10 ml de la seolutigh cbtenue et
on compléte 3 100 ml avec de l'eauv bidistillée.

Remargue ¢ La solution de SrCl, permet~d‘élimine; les intérae-
tions oventuelles dies & la silice et & l'aluminium [3}., Le
lithium et le calcium sont susceptibles d'accrolitre 1l'absorp-
tion surtovut en présence d'une flamme & haute température, il
convient alors d'agir sur le briileur et sur le type de flamme
[10]. Le tableau 1% regroupe les résultats obtenus pour les
aifférents prélevements,



-~ 43 -

Tableau 11

Résultats de dosage du magnésium.

- toneen- | Cancen— mﬁﬁﬁf”‘ Absor- pH pi Date de
sration | bration] baice hance | aprés | au préléve~
aprés avant aprés | avant acidi- | préle ment
aaidifl sol@ifi acidi= acidi= fica= verment
cation cation flna* fica- tien

?%J/ij Taarid tion | tlen - o e
58,234 | 22,01¢ 0,176 0,139 2,20 6,85 | 06/02/88

JmceTe e e sl

36,182

0,216

17,/02/88

21,230 | O,

91/02/88

22,310

26,720 |
ERe e

22,860

C,144

05/02/88 |

28,170

6,178

‘és %rs 27,060 | ©,177 | 0,170 | 2,30 6,70 | 16/02/88

19,/02/88

2? 010G

1,70

21/03/88

,’.;z?,aaﬁ

0,176

'1nzaq/sa

34,100

16{04/88

23f?96

23f04/8&

zzgsao

:Qﬁﬂéfaﬁ !

10/05/88_

! 15/05/83

'¢a/os/as
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1.3, Dosage du potassium.

préparation de la solutien etock de potassium
B s . - — . - - e e = =

. cplution steck e potassium & 100 mg/l ¢ on

i Tehas

danz un litre d'oau bidistillés.

7

Golntion £ille g

sy 1/50 la soluti 91 pregédente.

calon de potads

dissout

ma de chlorure de potassium (préalablement desséché 2

dans une &tuve électrique afin dféviter lngﬁfo%roplpl

5

ium & 2 mg/l : on &ilue

paraticn des solutions étalons a2 0,5 mg/l et

2 mg/l de peﬁabcﬁum.

e l'eau bidistillée.

Copditions spectrales

d*alimentation de la

Lopgueiy 4'onde :

Largeur fe la fente :

Coyirant

H

Iype G&

Flamme @ air =

2 2
Région de la flamme :

Sewil d°'ctalonnage :

st

bovre les conditicns standards fixées, La courbe

nage est lirdaire approximativement jusqgu'a une

e

de potassium égale 3 3 mg/l.

Mode opératoire :

S

La progedure

5

Ay magnésium ; une

potassium peut iﬁﬁéfféﬁﬁr [3}. Dans

On prend respectivement 25 mi

lsmpe =

teneur en sodium

éré ohservie. Le

et 100 ml de la solution
. y ajoute 5 ml d'acide

nitrigue et on corpléte &

& m A

(oxydante, bleue - paavr Y,

panache au dessus du cone.,

dtétalon~

concentration

de dosage de potassium est andlogue & oelle

supérieurs & cells du

nobre cas aacune interfé—

rablean 12 regroupe les



ggpleau 12

?ésu;tats‘ée dosage du potassium,

cencen | Congen - Absorban Absorban} pH aprés| pH avant bate de
tration tration ce apres| ce avant acidifi~]| acidifi-| préle~
apres avant aﬁiéifi—‘acidifi~'catioﬂ cation vement
scidi= | acidifil cation |cation
 gica- (oation | i . T
tion '
fmg/11 | (mg/1]
P

13,45 | 12,24 0,146 | 0,139 5,20 | 6,85 06/02,/88
Lf\\)‘w!*' = - " p " .. : . R

13,50 | 11,77 | 0,147 0,128 |3.10 8,79 17,/02/88

53,36 | 12,37 o.134  |0,138 | 1,54 5,34  21/02/8%

6,01 | 11,98 0,174 |0,130 | 2,06 6,50 | 05/03/88
18,92 | 17,22 0,216 | 0,187 2,30 6,70 16/03/88
17,70 | 23,82 6.192 |o0,258 [3,20 | 7.06  19/03/88

[ 22,81 |23,60 6 269 | 0,256 2,60 6,79 53,/03/88

Te.61 li7,08 | o196 |o,187 13,82 | 7,33 10/04/88

10,37 | 10,25 o118 fo,111  |z,08 | 8,20 16/04/88
2

5
-5 e [13,55 | 0,118 5T3F 1,88 | 6:10 73704788}

13,11 |12,63 | 0142 0,137 | 2,27 6,41 30/04/88

e 16 123,38 | o.28e 0,254 | 1,85 .38 | 10/05/88|

11,24 |1o.1a f 0,122 0,110 | 4,02 7,70 15/05/88

{ 17,22 | 15,04 6,187 | 0,164 3,80 | 7.%0 28/05/88)
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1.4. Dosage du sodium.

Préparation de la soluticn stock & 0,1g/1.

On dissout 00,2542 ¢ de chlorure de scdium [(séché & 140°¢C)

dans un litre d'eau bidistillée.

- Solotion fille & 1 mg/l : on dilue au 17100 la selutien
stoek. S

Préparation de la solution étalon & ©,5 mg/l,

On prend respectivement 50 ml de la solutien fille, on
v ajoute § ml d'acide nitrique concentré et on compléte &
P00 ml aves de l'esu bidistillée,

Ceonditions spectrales :

Lengosur dfonde @ 58%9,.0 nm

bargeur da la fente : G,7 nm :

Coaurant d'azlimentation de la lampe ¢+ 4 ©w A

Type de [lamme @ aix - c, HQ {oxydante, bleue-pauvre],
kégicn de la Flamme : panache ag voisinage du cdne.

Seuil d'etalonnage :

Yl
o
&

ir leg conditions etandards décrites, la courbe d'éta-

1« est lindaire jusqu’'ad une concentration de 1 mg/l.

Y—A‘
i
=
A’(“r"
i §
i
. Q

I3

Mode opératei
Uy litre d'échantillon est acidifié par 5 ml @' arlée ni-
Erigue concentré, On préléve 10 ml de cetts solution, et ¢n
Complete le volume &4100 ml avec de l'eau bidistillée. Afin
d'éviter la forte ionisation du sodium dans ce type de flamme,
on ajoute un gutre alealin en excés {1 3 2g/1) & 1téchantil-
lon et aux solutions &taloms [10]. ’

Les resultats des dosages sont consignés dans le tableaun
i3, i

E -
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Tableau 13

Résultats de dosage du sodium.

| Concentra-| Absorban- Absorban- pB a-f pH a=| Date le
i | tion avant|ce aprés | ce avant | pres vant préle re-
scidifica-] acidifi- | acidifi- | acidi} apidi] ment
tian cation cation -| fica | fica
. f £tion | tion

W

2,78 | 2,60 0,082 J 0,077 | 2,20|6.85 | 06/0: /88

S

| 5,32 4,43 10,186 0,130 3,10 | 6,79 | 17/0. /B8

4,35 3,62 | 0,129 0,115 | 1,54 | 5,34 | 21/0: ‘88

4,59 4,15  |0,138 0,123 2,06 | 6,50 | 05/0. /88

3,71 3,27 0,109 0,087 | 2,30 | 6,70 | 16/0. /86

¢ .| s,0z  |o,218 | 0,148 3,20 { 7,06 | 19/0! /88

3,44 | 3,83 |o.v01 0,104 | 2,60 |6,79 | 23707 /88

7,02 b 6,90 0,207 @, 203 3,82 | 7,33 | 10/0. /88

et 4,88" 0,127 0,115 | 2,06 6,20 | 16/0. /88

5,45 | 4,64 0,161 0,137 1,88 |6,10 | 23/0 /88

{ 5,62 5,11 0,166 0,150 2,27 |6,41 | 30/0. (88

4,37 12 lo,1zs  |o,002 | 1,85 [5.38 | 10/0! /88

0,079 | 0,071 4.02 |7,70 | 15/0! /88

B
-
(‘i
o2
)
B

L
w0
L

31| .25 o157 fo,138 3,80 |7,50 | 28/0' /88




1.5, Dosage du fexr total.

La méthode de dosage utilisée est adaptée auz teneurs en

fer comprise entre 0,1 et 10 mg/l [ 41. Les analyses ont e€te
spérées directemsnt sans préconcentration.

Prépsration de la solution stock & 1 g/1 3

at 1,0000 gramme de fer métallique pur dans 50 ml

sou
d'acide nitrigww Bnsuite, on compléte a 1 OCO wl avec de
1tea til '

Preparation des solutions dtalons «
La golutionm f£ille est obtenue en diluant au 1/100 la

sclution stock. Pour obtenir les concentrations de 3 mg/l et

5 mg/l, on prend respectivement 3 ml et 5 ml et on compléte
avee dy l'eaw bidistillée jusgu’a 100 ml.

Conditions spectrales :

Lengueur Avopde ¢ 248,3 nm

! = "
Largeur de la fente 1 O, 2 nm.
Courant 4'alimentation de la lampe : 30 m 3.
Type de [lam

Région de la flamme : panache au dessus du cduo.

. air-acatyldns (oxydante, bleue-pauvrel.

*

"’i}

%lel ar etalonna&c,

Ponr les conditions déerites, ia courbe d'étalonnazge du
for est lipfsaire approximativemsnt jusgutd la concentration

=Sy

de 5 mg/l. %

-

Mode opsratoire

Gn introduit dans un bacher 400 ml de la solution & ana-
Tvser acidilide av moment du prélévement par 5 ml @' s{c)

cid
nitrigue congentré par litre de solption prelevée. On &just&

le pH 3 3,50 + 0,10 4% 17aide de la sclution fawpon & pH = B
Cn prend 10 ml de cette solution et on complete par de 1l'eau
Bidigtillée & 100 ml. Suivant ce mode opératolre aucune in-

reraTtion ntest sensible [3).

fes résaltats sont préssntés dans le tableaw 14.



s du fer toptal.

Coficet=] Congene| Absarbhand Absorband pH aprés| pH su Date de

) 5:;5 -

————

cionl rration] ce aprés| ee avant | acidifi prélével preléve-

| agankt acidifi acidifi- | cation | ment | ment

i

41~ | ©atione | cation |

E

N

Fioa-

=

“
.

100

P

', 40 | 0,060 0,0374 2,28 6,85 | 06/02/88

2,013 | 10,52 ! o,0432 | 0,0370 | 1.54 €,73 117/02/88

sl

17457 0,0670 0,0640 1,54 5, 34 21/02/8%

15,81 | ©,0380 | 0,0860 2,06 |6,50 105/03/88

(22,26 0,094 0,0801 | 2,30 16,70 116/03/88

10,20 | 0,0407 | 0,0367 3,20 | 7,086 19703 /86

RO

{18,253 | 0,073 | 0,065 | 2,60 6,70  |23/03/88

77,12 | 0,348 | o,0816 | 3,82  |7,33 ]10/04/88

P

17,45 | 0,0698

o.0628 | 2,08  |6.20 |18/04/88 |

45,56 | 0,0681 | 0,0596 | 1,89 6,10 |23/04/B8
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E.6. Résumé des résultats expédrimentaux.

Leg resultats de dosage des éléments majeurs, (Ca, Mg
Ba, K, Fe)} scont rassemblés dans le tableau 15.

Tableau 15

-t

Tenelirs en éléments majeurs en [mg/1] dans

~

les eaux usédes du laminoir 3 froid.

{1, Bans acidification. 2, Apr&s acidification).
i=,

s16- . |6/2/6811/2/%8) 5/3/8816/3/8823/3/8810/4/8823 74/8810/5/88p8 /5 /53]

{128,480131,28 115;33 98, 79 129,@@ 138,12 131559‘1TQ;32-130.Q?
ca R e i IR S SU——— ‘ PR
21133 — jzorao'fto (45 130,42 141,40 [132,02 }13,25 134,43 f

e e o T Rt

e
et
fJ
x
-
o
k<2
e
[%)
ik
&
End
&
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=4
fad
Ly
-
o
tov 3
T
ek
"
o
)

™

[

k]

Q

—

63

[

| ‘h " .

- "
fus

[

28]

¥

a3

bl

6 127, @so 27,060 ”7 88 22,99 | 22,60 | 19, 48

1 128,230 | 29,36 | 27,02 | 26,42 | 22,07

M
M
0
e
=
u i
RS
b
LY
£
i
L
Lot
-
s
m
Lk
-k

b ol
P

1,77 111,98 17,22 23,5@’}1? i}j'13§25 ;23,353 15,u5r‘

Tk
Lo
s
L
e
4
Y
‘wx
P
Yo
g
L
i
il
ey
vl
o

| 24,81 | 18,61 | 16,36 | 24,16 | 1?.22

353 6,90 | 4,64 | 3,12 | 4,25

-
B
-
[
e
iy
e
|

> e
ey
"y
i
LR
Lx)
’\3
wd

e
s
~
o
T
e
[
kB2
£y
Al
E R
)
MJ
\i

3,44 | 7,02 | 5,45 | 4,37 | 5,31

70,40 | 17,57 | 15,81 | 10,20 ?5;12 116,56 |

izl f 16,67 | 18,75 Lig,31 | 11,32 ‘1@,3& 18,93

e
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Lek &lémmpte mimeurs sont los metaux préssnis 3 d=s oon-

et ayant pen d'influence

importants. Elle pa=rmet

L
d'une polliution. Leur dosage
St P is qu'il conditicnne én partie la na-
atiguse et p3ry cdons2quent intflus sur le
= d'épuratien. la détermination ds <28 é—
p§obiémﬁs en ralgon des T
lezauelles ils ss& troavent daps les SauX.
inferisures & la limite d= 4
Au cours de os travail, il étalt possi-
sgenk e chroms, le cuivre, le zinc €T le
préalable, Dans le cas dn panganése les
Ser dans les eaux du laminoir a froid
ssur 1'analyse directe. Uae dilution

'f(”‘

ire. Les mopncentrations du Mo psrmet-
oot dans la Flamme air-acétyléns,

ires aveo dos sslutions étalons
la meilleure sen%ibllLte dz ia flamme
révéelé sa pre=

: s
éteaiées, ce guil lalssse suUpPpOBeY que sa
t

drileure & la limite de dateoticn par

apré% pne pracon-
contration par =xriactiina liguide aveo 1'acétone sous forme
eurs, le vanadium, wmalgré une con=

‘yaporation, n'a pu &tre doss. La

té rédalisde par ajout d'aci~
1. Bn outve, l'éliminatien des ip-
par additien di chloryre d*ammonium
tels qua ¢ Cr, Mn, Cu, Ni, [12].

nalisdes dans des Llawmmes appro-
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La méthods de dosage utilisée est adaptée aux tepeurs €n

chrome tobal supéricures & 0,1 wg/1 UV

Fveparatxpn de 1a,$aig§idn stsgk;é»lgflb

On disiout 29,4240 grammss de dichromate d'amm@ﬂuim dans
40 ml @racide mitrigus, oOF complafte aveg de l'eau pidistillée
4nsgu’an volume 9= 10600 ml.

Erégaration d@s solut LcnSAétalﬁpsrz i

Lz solution £1lle évalon de chrome a 29 mg/Ll est obtenue
an diluyant au 1/50 ia solutiesw stock apres avelr ajouté 1 ml
d'acide nitgigue. Four obtenir 1es &talons de 0,2 myg/l et
t mg/k, OB prend respectivement 1 ml et 5 mi dz 1a gsolution
syalen de chrome 5 20 mg/l et on compléte par de l'eau bidis=

tillée ﬁust‘au volume de 100 ml.

Canﬂ;tlons spactrales 3

haaaueuz atonde * 357, 87 nm.

Largeusr 4& 1a fmnte 1 0,7 oW

Courant 4’3 1imentation d= 1a lampe : 8 ® A

Type de f[lamde @ air - €4 ﬁz, réductrice, jgune-riche.

gégion de la §lamme @ panache au voelisinage du ecdne,

§§ui1,éfétalanﬁ§§g 3

&

pour lee conditions im§§§%ﬁ$, 1a courbe d'étalonnage d=a

chraome 8L lingalre Jusgu'a une csnc@mtr&tién de 5 mg/l.

"
-

On pren ﬂLy@er et on y ajoute 10 ml
ds chlorure d° smmofium & 1:@ g/l j12]-
Les rasuliats ST BT ~asentés dans 1@ tablean 18-



Tableau 16

Résultats de dpsage du cherome total.

“LGQLEHM Concen- | Absorban .abso b@n pﬁ apres pﬁ au ‘Date de
+ien | tration | ce avant § €& apres {acidifi-| prélié | préleve-
avant & |acidfi- acidifi~ | cation . vement}ment

cidifi~ jcation cation ‘
gation
[ma/1l

&

i

T, e = e

T

0,321 | 0,201 0,016 |/ 0,0109 2,20 6,85 | 06/02/88

0,641 s,rﬁw o, ,032 1 6,027 | 3,10 §,79 | 17/02/88

Q{ééb - 0,235 0 013, | o ©¢12"‘ 1,54 | 5,34 | 21/02/88

10 | 0,399 | 0.,0255 | O 0173 5,06 | 6,50 | 05/03/88

| @ﬁvsgrj 0, 342 " 0,0383 | O, 0421 [ 2,30 | s.70 16,/03/88

0,519 7éa s01 | 0,0250 {1 O, 1@@ | 3,20 | 7,08 | 12s03/88

5,231 | o, sﬁc (0,067 | ©. 041 | 2,80 @,?u  03/04/88

o.736 | 0, 221 0,068 | © 011 3,82 | ? 33 | 10/04/88

5692 | 0,238 | 0,034 | 0 013 2,06 | 6.20 16,/04/88

a.,779 sao - 0,0120 | 0. 043 1,88 6,10 3/04/88

. = - - — S - — e

251 | 0,821 a,013% | o.0a1 | 2,27 6,41 3@/05/88

A e B coomm -~ — e ey S e

7, 466 0,413 o,023 | ©,022 | 1,85 5,38 t@f@sfas

N R e

0,846 719 0,0423 0,025 4,02 7.70 | 15/05/88

o550 | ©,512 | 9,0275 o.0z246 | 3,80 | 7,50 | 28/05/88

Teom



11.2 ¢ mangansse .

ia technigue de dosage utilisée est addptée aux teneurs en

mangansse mﬁmpriaas entre O,1 gt 10 mad L (2,101 5 on & effectné
i

Préparation ds la_solution stock ¢ & 1 9/;

Oon @issont 1,000C gramue de manganése m@talilqme pur 4ans

60 wl d'acide nitrigue, ensuibe on aowmplete avead de 1'eau bidis—

@

tillée a 1000 wl.

s} des ﬁO;uthWﬁ étalons : -

1. solution flllé @taian est cobbapue en ﬁlluant 10 wml de
ia solution steck aver de 1l'eau bidigtillde jusgu’au volums
e 100 ml. Les concentrations de 1 ma/l et & W g/l sont ebtenues
en diluant respectivenent 1 w1 et & ml de ia s @létl@ﬂ fille
avec de 1l'eau pidistillée josgu'a 100 ml.
% Conditions speotrales @

Bangueut:d'oﬁﬁﬁ s 279,5 am. )
Largeur de la fente : 0,2 0 ®.

Eeufanf a'alimentation de 1a lamps @ 12 M.

Type de flamme : air = C H (oxydante, bleue~pauvrel.
Région de la flamme : pama"he 4 > 7 mm au Je88US dua

du bruleur.

Léual ﬂ'Etalgﬁﬁa?a 2

~

La gammsz d'sralonnage du mangandse est lindaire Jusgu !

la conoentratbion de & my/l.

Mode opératolr

e
Ly
w4

5n introdult Sans un becher 402 ml d2 solution & analysSer.
b = .
H &

de entto sulution ent Ajusté _
2n cr [¥1i, S9, Ty, DI Ag, Cd, ol imferieure

a8
&nit pas inter redrer 13]. De pled. nous avohs ajours de ahleru-
tal

et

ve 4 amsonium 3 {véchantillon et au= salutions étalons
&éliminer 1e8 ipperactions.

Les résulfdts 80Nt présen ntés dans 1e rehleau 17.
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Tablean V¥

R@axitat& dw do sage din maﬁﬁaneﬁe.

1 Concan-

Absorban-

Absorban-~

pH aprés

pH au

Conocen—- : : Date &L
tration | tration c2 apres ¢e avant | acidifi- prélé | prélave
Apres avant - acidifi- | acidifi- | cation vement ment
acidifi | acidifi | cation catioen

tigon atio ‘ - f
?mf/x} TRl . . o _ ]

»

06/02 /88

0,027

4,280 | 3, o, 033 3,10 14702788
3,916 | 2,393 0,036 0,018 1,54 5,34 | 21/02/84
3,116 | 2,321 0,025 6,018 2,06 6,50 | 05/03/88

2,132 | 1,785 | 0,016 0,014 2,30 6,70 éézd%%aa
3,477} 2,360 c.027 | 0,017 3,20 7,06 | 19/03/38
3,337 | 2,670 o.026 | o020 | 2,60 6,79 Z2703/84
2,291 | 2,610 | 0,033 | 0,008 3,82 7,33 |10/02/88 |
> 831 | 2,354 | 0,022 o, Tote | 2,08 6.20 |16/04/88
5387 | 2,110 0,082 c, 01@ ERT 6,?@7,?3/O4XE;M

9,615

3@/04/88

2,351 2 0,018 0,016 1,85 5,38 ‘1Q/Q”?M
2,133 1,350 0,0164 0,010 4,02 7,70 |15/05/68




¥
i
¢

ri,x.Dosage du cuivre.

=gt adaptés aux teneurs en calvre
haﬂx et 6 mgfl 13 101 @ﬁ‘a ef fectud les

i

e

préparation de la solution stook a 1g9/1

By

o000 gramue de cuivre métalligas pur dans

A0 mlv@gazimg itrigus. Ensuite, on complete avec d= 1'oau
yegnta 1 000 ml. ‘

Prépa aration d2s sglutiggs_étalaﬁs z
. solution fille étaloa dz cyivre & 10 mg/l 1 on dilds au
7f§ﬁw la solution ghosk.

- Eolution fille étalon de Gauivre A 0,4 @3/l 07 dilue

au %JEE 1z solution préced: aprés avoir ajoutd 1 ml dtaci-

1l
e}
i

- S§1uti@1 ftalon de cuivre & 0,160 mg/1l : on prend

00 ml de la svintion étalon d= ¢givre 3 0,4 g/l et OO ajuste

1w volums & 500 ml par de l'eax bidistillée.

~ Balution #telon de culvre 5 2 mg/l : on prend 10 ml de

~

im anlubion stock et oN cymoﬁefe 5 109 ml par de 1l'eau bidis-

L111és, ensaite on prend 2 ml d2 cette solution et on comple—~

4

1= avec 103 ml 4'ean bidistillée.

Cenﬂltioﬁ% sg__traleg 1

Langae d'ondz : 3Z24,8 om
uy d= 1z fente : 0,7 nMm

Lard

Qagfamf-a‘aliman;atian de la lampz : 8 m 3

do flamme @ alx - 4 H? {oxy@ante, hleue-faiblel.

4= 1a flamme : panache au volsinage du conz.

Mode opSratoil€ -

e ippyoduit dane an pacher 400 ml d'eau a analyser. On

= e

Lo pi 2 wette solut ion & 3,50 + 0,10, 1a guantite do

@ 'ammonian ajontée dans les solutions Atalons doit



COY Fespondre

4 celle ubilisde pour les échantillons. On re-

trodve pour le cuivre les mémes interférences gue pour le

résnltats obtenus sont consignés dans 12 tableau 13,

TABLEAU 18

SR

®

'8

Résultats ds dosage du cuivra.

- Coacen

czoidifx
th Q?

‘\

tration
aprés

Concan
tyation
avant

'&ﬂlﬁkfl

| absorbsan |
ce apres |
Cacidift
1 cation

Abgorban

ce avant
acidifi
cation

pH

- apreés
acidifi
cation

pH au
préle

vement

Pate ‘de

préleve-
ment

55@

0,082

2,20

06,/02/88

1 1?@

C.082

3,10

17/02/88

10 | 0,651 o,048 0,034 b 1,54 5,34 21/02/88
fu,gza €, 980 0,052 | 0,053 2,08 6,50 05/03/85 |

0,048

0,038

16,/03/88

0,0104

‘ Gia%?

19/03/88 |

- 0,0195

O QD“

23/04/68 |

©,0144

iy 1@0

10/04/88 |

0,229

3__}, G" ;‘k&

0}@1&2

"
lo,273 | 0.0145 | 0,0140 2,06 | 6,20 | 16/04/88
‘T;QEQE | , 241 é}ai&é wf a, 0130 1,§s égéé' 23f04£$§
0,301 | 0,268 | 0,0166 |« 0,0142 | 2,27 6,41 30705/88
0. 111 213 | o, 09967 o, Q11O 1;35' 5,98 | 10/05/88 |

15/05/88 |

3, 145

.t GOE!

Ul

23,0184

28/05/88 |

e
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“i.4. Dogage du nickel.

osage utilisde est valable poyr dés te-

Ou supsricures 3
cas ie anickel est doss 44 ravgement
#3068 prociace-hracdian 10].

Stmck é T%iii

!

L3000 geamme G2 nicksl métalligus dans un vo-
Jaen Be Adoml

acide pltrique et on raménes Lg volume &
THET vl aves 3o D'gau bidistilide.

m ds la gamne d éralon
e nickel & 10 wg/l : on dilue au

nickel & 2,4 my/l : on dilue

aprés avoir ajouts 1 ml d'aci-

2 160 Mg/l : on prend 200 ml
& 0,4 w3/l et on compléte
valume de 500 mi,
& 1 mgsl ¢ an prend 10 ml 8=
Stock et on diluz aver de 1l'eau bidistillde jug-
g velums de 100 ml, ensuite on prend 1 aml de cette solu=
4

S i R %

ste aver dz2 l'eay bidistilléc jmzgu’au volume

La =

e Ty

Conditiong spectrales.

bongueur d'omds : 234,4 nw

de la fente ¢ ©,2 am

d'elimgntation ds la lawps ¢ 15 m 3

Tores 4~ fléwime : air=C, HB (exydante ; bleue~pauvre).
T =

Eﬁaii é‘ﬁtalanmaga :

+ions opiratolres annoncées, la gamme dfé-
?ﬂ<

Fo

> o lindaire apgproximativement jusgu'd 1z concentra-

tom e 3 eyl
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Mode opératoire : )

0p iprroduit dans un bechet 400 ml d'eau 4 analyser.

|4

Dn @jusse 1é pB de 1l'échantillon 5 une valenr égale 3 9. Les

o

résultats de dosage sont préssntés dans le tableau 19,

TABLEAU 19
Résultats da ﬁosaqa du;HJCkﬁi

Concen Concen | Absorban Absorban pH pH | date
| tvarion| tratienl ce aprés | ce avant aprés | au pré !l dsg
| aprés a| avant a| acidifi acigifi | acidi | lBve- | préké
- cidifi 1 eldifi cation cation | £ica § meunt vemeni
cation cation i
[mg/1] fmg/L])

.segasa’ | o.e32 o.0165 | o,0131 | 2,20 | 6,85 | @5/0 /88

e |

0,728 | 0,653 | 0,0146 | ©0.0126 | 3,10 ] 6.79 | r?/ozfss.

0,735 | G,?iGVAZ 0,014z | ©,0138 | 1.54 5,34 21/02/68
o,

0.383 | 0,432 0,0279 0,0126 | 2,06 | 6,50 | 03/02,88

0,320 5,117 | ©0,0006 0,0035 | 2,30 | 6,70 Ta/ozfpﬁ;

34 | ©,129 o.0100 | ©,0038 | 3,20 }7,08 | 19/03 /83|

ve | c.a63 | o,0161 | 0,0140 | 2,60 }6,79 - 23/03/88|

0,714 | 0,661 | ©0,0214 0,0198 7,33 16/04 /88

3,684 9,6?5 t 0,0203 I o,0184 2,06 |€,20 ! 16/04/88,

PRS-

'mm?';mmf  “m3 ,‘0m% | 1,88 6,10 m&%%

0,574 | 0,125 ¢, 0172 o, 0038 | 2,27 |64t | 30/04 /88

0,412 ¢, 114 50124 - | 0,0034 | 1,8 }5,38 | 10/05/83

[ 0,588 0,483 | 0,0084 | o,0066 | 3,80



r{.s, Desage du zinc.

Ya toshnigque dz dosags da Binc atilisée cst adaprée pour
: ‘ a 0,050 m3/l

de 13 nqLathu etock & 1 g/1.

iﬁﬂﬂ o T AWHE Q@ zine métalligue dans 60 ml

at on ajuste le volume 4 1020 ml avec d=

"
.

. ?fﬁyamatioi deg solotions gralons
- @piluwtyon Fille étalon d= =ing a 16 mqfl c on dilue an

17100 la sslution stock.
- Peaion dv ©,1 mgll 3 on dilue au 17100 la salution

- Eralen d= 3 mg/l s on presd 10 ml de la solution stock
et on complete par de 1'eay pidistillée jasqa’s 100 ml. EBn=
anite of wrerndt 3 ml de cette solution et on compléete a 100 ml

aver de L'Esd midistillée dans une flole jaugss.

e

;aaéitiansuspgcpgalag
vor dionds 3 273,9 nm

ergeuy 9o la fente = o,7 nm
Courart d'alimsatation de i1a lampa : & ma.
Typs dp flamme : air = C, ﬁ% {oxydante hlene-pauvre .

"

Réuion de la flamue 3 panache eaviron 7 mu 3u dessus

}..w

Sewrl d étalonnags ¢
~Syatoires décrites, la courbs d'é-

T

est lindalre appromimativemsat Jusgu'a la

pour lzs conditions ©

talofmags

Mode opératoire :

T o= 5

Lo &oanays ek sFfectud SU¥ un éshantil 1&n a= 100 m} aci-

S4758 den Sop -onlave AEnt
Siple gy LY el yamant.

fiing Irs sondivions opdrateires décriles ci=dessus,



Sucune

Las res

20,

interfdrenae

n'est envisagie [3}.

TABLEAU 20

Résultats de dosage du zine

®

ultats da dosage sont présamntes

dans le tableau

i i mg,fl ‘E

frg/1)

= = e e —e = —— e e S —p ‘ St aney
 Concentra| Concentral Absorbancel Absorbance pH a-i pH a=| Date ds
{ tion tion | aprés aci-javant aci-|pres | vant } prélé-
aprés acil| avant agi| dification|dificationfacidi| acidi| vement
difica~ difica- : { fica fica
- tion ticn “tign tion | P

1 , 606

—

0,646

0,180

. OE’OZ;@R

1,808 |

1,022

0,426

17/02/89

1,752

0,388

o

21/O“/w3

2,030 ) “'xégs@ 0,481 5.05 | 6,50 | 05/03/85
1,023 | 9,55 "655- o.127  |2.30 | 6,70 | 16/03/88]
2,314 f,sid 0,511 0,453 3,20 7;éérfwfa/a3fé;“
[o.701 | 0,001 " o aose | Gfagﬁsw 2,60 | 6,79 T 23/03/8
0,315 5,182 60157 1,001 3,82 7 33 | 10708788
1,853 1,418 ‘9,19; T o116 2,06 | 6,20 6/04/88 |

Q,TQ%

T

Oy @6“

23/’04 £82

e

O OD@?

| 3@!0 g8

Q, 119

I 0,011

0,071 2,27 | 6,41
0,722 0,512 0,036 o, Qza 1,87
0,2' * 0 mgsa :

: \!, 30

0,317

0,022

16,016

B e



17,4, Desags du molybdene.

=

Tl.s. 1, Par flamme airjc? i
N T T

La techniguec dz dosage snvisagde vst applicable aux eaux
& 3]

5
res organiguess |

pey chargdes on manieél . ¥n a procéd2 au do-

sagz du wolvbdany sans préoomceatration.

Préparation d= la solution stock 4 0,1 gfl

Oa digsout G, 1840 3 de molybdate &'amndnium
£ :

(flf, ) ¥o, O, . 4 8, 0 dans un litve d'cau pidistillée.
- i P e

Préparation des sQlutions &talone :

- Splution étalon fille dz molybdene a8 1 mg/l @ on dilue

az 1/100 la salution prés@dente (& renpuveler a chague fois).

- Bolution étalon & 0,01 mg ]l : on prend 1 ml de la solo-
tion fille et on cowpléte avec d2 1l'eau hidistillée jusqu'a

1Q0 wl.

- Solutlen étalon a 0,05 mgs/t ¢ op prend 5 wml de la solu-
tion fille et on compléte avec de 1l'eau bidistillés jusgu'au
volume de 100 ml.l

Conditions spactrales :

Longueur d'onde v 313,26 wm,

Largsur d= la fente : 0,7 nm

Conrant d'alimentation de la lampe : & ma
£

Type 2

Mode opératoire ¢

On prend 400 ml de 1'écghantillon, acidifiés & 1'acide ni.
trigque au prélevement. Le pH est ajusté a 3,50 + 6,10

Les résultats de dosage sont présentés dans le tableau 21.

¥

Lamne air—Cz Hz {oxydante ; bleve-pauvee).

.
=



—eé_gﬂ

Tableau 21

Résultats ds dosage du molybdane

=

| Date de pré-{ pPH au préléve-| pH aprés aci| Absorban| Concentra
1 levemant ment dification | ce aprés| rion

| - acidgifi~{ img/1]
cation | '

06/02/8% | 6,85 2,20 - 5,0020 0,012

=

17 /02,98 6,79 b 3,10 | 0,0038 0,037

e e

21/02/88 5,3a | 1,54 - 0,0019 0,020

05/02/88 i eso0 | 2,08 0,0024 0,028

16/03/88 6,70 2,30 Q,0018 0,032

13/03/88 | 7 7,@5 3,20 0,0015 0,016

To3s03/88 | e,79 | 2,60° 0,0017 | 0,020
S e ' e SSE—— - - :

10/04,/88 i 7.3

G, 0030 0,031

A
L L)

-

&
B

16/04 /88

o
g
(@]
D

I
Gy

Q, 0009 8,010

N

'éafGﬁf%E Q,0036 ' ”19,624

Log]
: -
o
——h
£
m“
@)

30/04/88 0,004 1 9,021

T
3
=
)
b
.
ol

- 0,0021 f 0,035

—
Q
L
'\-.
"
(o0 |
| o
{a
™
St
o)
e |
iy
o

G
-
O
Y |
Il
e
el
wd
a3

4,02 0,0028 0,028

e e e

 28/05/68 7,50 | 3,80 0,021 0,014

Remargue : La gamme d*étalonnage donndée par le fournisseur
de 1'apparsil &n uggiisant la flawmms aif“CZHZ; a conduit aux
résultats du tableau 2%, L§ dosaga d= o=t Elément a €té re-
fait, en utiligant la flamme &20 - CE Ez, pour verifier la
fiabilitéd de ces résultats.



de dos

g dy

lampa

{rédu

g mA

otricel.

les eaux ugeeﬁ-ﬁu

& freid.

W0
1tars 4
“ dans
_ 5 e E
ald Dreieve

S RS T S

rés acidifi

1

Coaosptration
fmg/1]

205
; 2,30 ngr 0,040
| »n - e g P - - oot
3 3,2@ @ Q@1 0,029
F 60 D029 0,034
G,o17
B e et N e 6 =5 e e e R STl ,.—-:1'

0,045

n”‘.g,&

R it S SRGAT S q-:.r~--J‘
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Le tableasu 22 reproduit les résultats d'analyses effec—

‘f')s

rudes en utilisant la flamme N0 = C, H,. On constatg -une meil-
i 4 s

jevre sansibilité ; aussi cette flawme parait plus indiguée

pour le dosage da wolybdi®ne

11.7. Dosags du plomb.

X

1T1.7.1. Sans Préconcentration.

Cette technigue est adaptée pour les eaux peil chargées
en matidres organigues et dont la teneur en plomb est com-
prise entre 0,2 et 10 mg/l [10].

>
>

Préparation de la solution stock :
On disscut 1,5980 gramme de nitrate de plomb PbENO3}

dans 0 ml d'acide nitrigue, on compléte la solution a4 1000 ml

avec ung] solution dvacide nitrigue & 1 %, 1 ml de catte solu~

oy
o
O
o

contient 1000 Mg de plomb.

'
v

gréggration,@eblg gamme etalon.

|
pour obtenir la solution, fille, on étend a 100 ml par

de 1'eau bidistillée, dix millilitres de la solu stack.
Pour obtenir les concentrations de 0,5 mgil et 2 mqfl, on

dilue respectivement 0,5 ml et 2 ml de la solution fille a

]

100 mil sveo ds Ltean bidistiliée.

Conditious spegtrales :

Longueur d'onde 3 283,3 nm

Largeur de*la fente : 0,7 nm

Courant d'alimentation de la lampe : 15 ma
Typs de flamme a%r - Cz 52 {oxydante; bleue)

Région de la flamme : panache au volsinage du cone.

Senil d'étalonnage :

<

jes conditions décrites ci-dessus, la gamme &'etalon-

i

x

plomb est jindaire approximativement jusgu'a la con-

tion de 10 my/l.




ww,

difies Fies 1. . On ajust@ le pH & 3,50 + 0,10
‘a l'aids de 1z solution de pH égale & 9).

Cr (VI}, Mn, Co, Bi. Cu, Zn, Ag et Cd in-

o
[y

+ en fer inferieure & 1 mg/l n'interfé-

s dans les solntions
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de la oywe 87 é;31oﬂa, ainsi gue Call? de rhlorure d'ammo-

i1

pour la conssrva=

=pgndre & celles utilises
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%,

la présence

I irjue préconisés n'ayant pas

x.{}
Y
o me‘.
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o
o

ﬁﬁ‘ﬁlamh‘§&ﬁ§ les eaux, nous aveons, a titrve de controle,

t2alisé une scgonde analyse aprés concentration préalable

md it i3S sulvantes

exrrachion liguide en utilisant le complexe iodoplombate

{extrait de la phase agueuse par 1‘'acdtones [56]].
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Tableau 23

Teneur &n plemb aprés extract

ok

LTk o

Date de prélé- | pd au préle- - Absorbance [Concentration |
vemant vemant ‘ img/ 11

P

10/07/88 7,50 { o,0058 |  ©,0637

4

Remargue

. Dans les conditions opératoires décrites ci-dessus
gjw

les intéractions n'existent pas [536].

¥

I

sy
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dans 60 ml

aver 32 1'eau bidistillies

along x

jon Fille en diluant au 1/109 la so-

de 0,1 my/l et 0,514, 1
de la solution fille et

Juscu’a 500 ml.

sapevy d'onde : 218.4 nm

Largear de la fenkte : 0,7 nm

Courant d'alimentation de la lampe : 10 mad,
l&nz {réductrice).

: protoxyde d'azote-acéiy

nnage .

Pour les raﬂﬂlfl@xﬁ opérateires devrites, la gamme atéta-

jonnage du vansdium dang les solutions agueuses 8sT linéairxe

jusgu'a wne concenteration de 0,5 mg/l.

Remargue
dossge du vanddiuw par la methode S€erite n'a pas

ga

Nevs sws

actud des aualyses de contrdle en conoeh-

¥

ezt a'abavrd & 4D ml, puis

5 ml de BC1 afin de dissoudre le

g'esr révild négatif.
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11.9, Résumé des yésultats expérimentaux.

Les résultats de dosage des £1éments mineurs, en
rence : Cr, Ma, Cu, %Zn, Ni, Mg, sont rassemblés dans
bisau 274.

2

Tableau 24

Teneurs en éléments wineurs en [mg/l]

dans les eaux usdes du laminoir 3 froid

{1. Sans aAcidification. 2. Apres acidi=

- fication.)

1toccu—

ig ta-

b oy 1 Jo,201 o,550 0,390 |o,842 [0,820 0,221 [0, 560

6/2/8837/2/895/3/88,16{3f8é23/3j88‘10/4/3%23/4/3&%@z5f851r*

e = S e e =

0,413 10,512

s10 |0,767 l0,232 0,236 0,779

1
1 2,793 3,418 {2,321 1,785 [2,67% [3.610 {2,110

12,010

2 13,345 |8,240 |3,110 |2,132 12,337 14,291 {5,387

2,351

P

i i lo,130]1,082 jo.980 |0,726 {0,145 [O,268 lo, 241

-

1 lo,646f1,022 1,60 |0,550 jo.ost jo,182 |1,214

2-| 1,606]1,808 92,030 | 1,023 [0,100 10,315 [2,094 C

=
O i
=+

2 {o,041{0,033 {0,047 j0,040 10,034 lo,017 {0,032
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pent et de dosage

eaux du laminoir &

G i = e TR

da

Prél@veameant
14 ,/02,/88

(o i T T P SN S

Pr

evement du

20/02/68

Concentration

Correntration

ISRt T NI T SN

Ohservations|

33,010 20,650 Dilucion
2,025 i, 44 2,714 "
10, 230 8,840 "
12,016 13,530 12,40 g *
0,0048 Bans dilu-
tion

L

s A T om e
1} c;’:v‘:@ = 'v,.li,» &R b




de dogage dn manganéss et duy zminc étant trés Proches des 1i-
mites de détection, les interférences du bruit de “ond peu-
P ) X S ' . . 3
vent-etre limportanies et entrainer des imprécisions.

’_,‘\:
ret

Analyse des eaux brutes d'alimentation.

Cette étude g &t entreprise dans le but de déterminer
exactement les guantitéds de polluants provenant des rejets
des différents ateliers. Dans ce cas également, les dosages
ont été obténus avee les mémas conditions analytigues et le
méme mode opdratoire décrits dans la partie 3 tanalyse des .
faux usdes du laminoir-a froid}., Le tablean 2q xass&mble.les’
resultats obtenus,

Tableau 26.

Resul ats des dosages dans les eaux

i brutes d‘allmentatlcn iprelevament
‘ du 23/03/88}.

'§§>= ?,G? {éﬁjgréiéﬁement§ PH = é;éér%épfé; aci Obgeivéfieas
' dification
Eléméntsh —WMCéﬁCQatf;;ion Céhsantratien | ' T
{mg/1] imgfi}
Caleiun | 29,460 ". | 30,370  Dilution
M%gﬂésiﬁm. i ‘HfB,ééa T :15,433>" o Bl " )
 Sodium | 211 | 3.gso I
| Potassimm | 4')},550 | . 10,770 A o
-Fé; Ea€é1 | | 4,831 ) 1 v 5,?§§ | - 7 T
wanganzss | o.o1x | 0,020 | sane ailerion
«‘fui§re ] o,560 ) 0,630 1
”—'5:*3 ?_"{:?smﬁ o - —' o B .k.‘ T N ;u I
.“?1mm5' T | - I
Nickel S R Rt
i 7;4 na | | o VC;? OBG ) T -;'E;E;g T “,; ‘ I




.
.
e
o

o T e %
Vigencs, &

leur absence dans ces ealx.

= =

Qs e

1
cayge p

sments : Cr, Pb, Ni,

robablement de lenrs



- 74 -

c B a P I T R E_ IV

TRAITEMENT STATISTIQUE;DESVRESULT¢TS

Ponr diminuer l'influence des erreurs dies au hasard, nous
avons effectué un nombre de dosages nécessaires pour un trai-
rement statistique. Ceci nous permettra d‘apprécier mieux le
degré de précision ges résultats. ' '

tanalyse des éléments métalliques (majeurs et mineurs)
sur une période de six mois nous a donné deés résultats varia-
bles {(tableau 28-32). ﬁl'nous a paru nécessaire d'appliquer
le critére de DIXON; afin d'éliminér les résultats gui ne ’
sont pas dans la méme distribution.

La formule de la valeur moyenne tx) est défini par :

n
= 1 :
X = . . % Kt

f

Lterrbur standard ou déviation standard ( § )} est donnée

par la relation de la forme

! @ & T "
f/~422 2 (%, - x)°
8 = ] i
1& n - m

0% n est le nombre total de mesures et m éat le nombre

d'échantillons analysés.

Le caloul de l'incertitude ou erreur absolue est donnéea
par la relation :
‘.

t .
B = = p )
‘ - e ]

%I n

i

Ou t, Le eoritére de Student, dépend du nombre de degrés de
1iberté f ot de la probabilité p. Pour les chimistes analys-
tes,

= 0,95,
ul

sts du traitement statistique appliquée aux

Les 1@s

i«:
reneurs en €léments dans les eaux nedes du laminoir & frolid

=

sont rassempblés dans le tableau 27.



X 4'£§x

[mg/11]

ur |
m i

5503, 39

| 10,41

130,35 + 2,78

A

27,467 + O, 448

ol | 27,467 58,380 | 1,395
40 {10 | 15,866 287,68 3,09 0,9% 115,66 £ 0,99
socium |36 ] 9 | 5,95 60,11 1,49 | 0,45 | 5,95 + 0,45
| Per to- [32 1 8 | 20,37 428,56 1,22 1,52 | 20,37 + 1,52
| val ‘
[ Chrome |36 | 9 | 0,641 0,594 0,148 | 0,449 0,050 + 0,449
{ total
| Manga- 140 {10 2,934 26,498 | 0,939 | 0,301 2,934 + 0,301
nésge ‘ '
Cuivee 136 | 9 o, 281 0,258 0,098 | 0,038} 0,281 + 0,038
Niekel 140 {10 | 0,613 0,481 0,127 | 0,041 0,613 + 0,041
Zing 36 | 9 | 1,689 10,319 | 0,535 ©,162| 1,689 + 0,162
molyk- |56 {14 0,025 0,009 | 0,015| o0,005| ©,025 + 0,005
&g
Aly=-C_ B
2 .
4o yk 48 112 | 0,036 0,007 | 0,013| 0,004] 0,036 + 0,004
¥
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TABLEAU 28

| DOSAGE DU CALCIUM DOSAGE DU MAGNESIUM o
CONCENTRATTONS CONCENTRATIONS B
o ] K *3 | %3 X4 *4 ,\5;“ *3 X4

1| 133,20] 133,20 132,67 | 133,00 27,745  28,405' 27,665 | 29,121
2| 130,66| 132,40 132,&51i131;20 36,182 | 36,178 | 36,175 | 36,185

3| 132,08] 134,32 | 134,61 | 131,10 | 26,719 | 26,719 | 26,720 | 36,722
4| 119,30 122,31 121}04‘;126;47 22,305 | 22,310 22;312"22,313
51 110,40] 1?0;45 110,50 | 110,45 23;103?‘28,112"28,115 28,110

6 148;3q 128,31 143,31'.348;31 | 28,743,28,752'_28,750 ‘28,?30
7] 130,85 129,56 | 131,10 130,15 28,237 | 28,228| 28,279 | 78,21
8| 143,60 140,54 | 139,29 | 138,18 29,359 | 29,361] 29,362 | 29,353 |

9| 133,25 | 133,58 | 132,32 _i34,7o 26,132 | 26,129 26,130 26,129
101 127,84 | 133,50 | 136,26 | 130,49 | 27,018 | 27,021 é?,é19‘ 37,022
" }42,25,:138,11 137,82 | 140,38 | 25,669 | 25,671| 25,668 | 25,672
12 | 111,64 | 112,07 | 116,13 | 113,16 26,41%‘<26,éj1‘726,423 :2s,g£5m
13 | 122,88 | 123,53 | 123,63 | 122,24 21,016‘321,o§5‘ 21,018 | 21,015 |
14 | 127,34 | 135,80 | 187,46 133,15 22,072 | 22,073 ‘22,b7z.lé2,é5§"




TABLEAU 29

DOSAGE DU SODIUM DOSAGE DU POTASSIUM
CONCENTRATIONS CONCENTRATIONS

12,78 ] 2,77 | 2,78 2:79 13,47 | 13,42 13,745 13,46

13,51 13,50 13,50

29]
[
(25
—
%3
L
%]
N
- y
L)
wA
L2
[3¥]
W)
Ll
@
CE
&
R

ala,69 | 4,69 | 4,70 | 4,68 15,99 | 16,02 | 16,02 | 16,01
513,70 | 3,711 3,72 | 3,71 419,92 | 15,93 | 19,93 | 19,92
& V7,37 7,39 7,40 7,39 i?;?@ i?;€§ i?,?O 1771
714,21 | 4,22 | 4,20 | 4,21 24,77 | 24,82 | 24,83 | 24,82
815,47 | 5,46 | 5,44 | 5,43 | 418,61 | 18,60 | 18,62 | 18,61
a|s,60 | 5,64 | 5,63 | 5,65 10,95 | 10,97 | 10,98 | 10,98
014,37 | 4,34 | 4,38 | 4,39 | 16,36 | 16,34 | 16,36 | 16,36
11 j2,63 | 2,67 | 2,76 | 2,72 13,10 | 13,10 | 13,12 | 13,12
12 |5,38 | 5,33 | 5,31 | 5,32 24,15 | 24.16 | 24,16 | 24,17
3 13,20 | 3,44 | 3,43 | 3,45 | 11,28 | 41,23 | 11,25 | 11,24
e 6,08 | 7,03 "%léé” 7,03 1 17,21 1?,22"i%?,22 17,23
L
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TABLEAU 30

S SSaGE DU CHROME DOSAGE DU FER TOTAL |
T COSCENTEATIONS CONCE;NTRA'I;IONS —”—z
E e PN . B x| xh’j”&
E 0317 | 0,324 | 0,320 0,325 16,65 | 16,68 | 16,68 6,67 |
> 0,639 | 0,642 | 0,642 | 0,641 12,012] 12,015 12,012 12,011 |
3 [o0,340 | 0,346 o.350 | 0,351 1| 18,72 1 18,75- 18,77 | 18,76 |
T To.507 | 0,512 | 0,511 | 0,510 16,28 | 16,34 Te.31 16,31
B 5,766 | 0,768 | 0,769 0,765 | 26,34 | 28,36 26,35 | 26,35 |
10,236 | 0,235 | 0,237 0,234 26,33 26,37 | 26,34 26,36
~To.515 | 0,517 | 0,522 | 0,522 T30 | 11,34 | 11,32 Tz b
5 {0,231 0,233 '50,235 0,237 20,28 | 20,32 | 20,32 | 20,31
(9 | 0,690 | 0,692 T0.693 o ess | 19,30 To.a0 | 19,35 | 19,35 o
R A ) . | N
o lo.778 | 0,778 | 0,779 | 0,781 “1s.91 | 18,95 | 18,94 | 18,92 o
10,250 0,252 | 0,251 0,251 - o — _
13 10,466 | 0,467 0,470 | 0,461 _ . . L
73 10,841 ] 0,846 | 0,848 | 0,849 _ . . —
12 | 0,547 | 0,551 | 0,545 | 0,557 —_ — —_— T



TABLEAU 31

Dl MANGANESE

DOSAGE U ZINC

gy o

€T TINTRATIONS CONTENTR AT [ORS
- - - . . g - < by
Xy ) Xq X4 *q *s g *4
vl 2,343 0 3,344 | 2,346 | 3,347 1,606 | 1,608 | 1,605 | 1,605

q01 4,241 | 4,240

1,808 |

LA

61

713,336 ) 3,338 3,337 0,102

8 (4,292 {4,290 | 4,289 | 4,293 0,3131 0,316 | 0,317 5,316
¢ 12,830 12,832 | 2,831 2,831 7,849 t 1,851 1,856 | 1,857
10 {5,382 15,288 | 5,386 | 5,387 2,092 | 2,094 | 2,088 | 2,083
17 {2,887 | 2,689 | 2,690 | 2,686 0,233 0,234 | 0,234 | 0,235 |
V7 12,353 12,348 | 2,352 | 2,350 0,722 | 0,724 | ©,722 | 0,727

Q,218

0,218

L7

0,428

0437
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TABLEAU 32

DOSAGE DU CUIVRE DOSAGE DU NICKEL
CONCENTRATLONS CONCENTRAT IONS
11,847 11,851 1,853 1,549 0,549 | 0,550 e{séa 0,551 .
211,168 | 1,??@ §F§ﬁ§ 1,173 0,728 | 0,730 0,727 | 0,727
3 10007 | 0,912 10,917 | 0,910 0,731 0,737 | 0,739 Q;?éé
[4 10,930 | 0,929 | 0,930 | 0,931 0,983 | 0,984 | 0,982 0,983
= 10,900 | 0,903 | 0,901 | o,901 0,320 0,322 | 0,313 0,320
e o, 20011 0,195 | 0,198 | 0,199 0.333] 0,334 | 0,336 | 0,333
215 211 L d,21a | 0,213 | 0,214 0,536 | 0,535 | 0,537 5,536 |
s Lo 278 | p.268 | 0,270 | 0,270 0,712 0,713 | 0,717 | 0,714
s 10,271 | 0,274 s | 0,272 o.681 | 0,664 | 0,686 | 0,685
olo, 304 | 0,310 11 | 0,308 0,528 | 0,527 | 0,526 | 0,527
i 16,303 | 0,302 5 1 0,298 0.572 | 0,571 | 0,572 | 0,578
12 _@f??g 0,183 81 | 0,182 0.412 | 0,410 | 0,413 | 0,413
5 10,301 | 0,301 ] 0,300 | 0,302 o.328 | 0,326 | 0,329 | 0,320 |
i Lo, s Q!é@éﬁ o, %8s | 0,483 o,ﬁé? t@,588 a:ggéumgtgés
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TABLEAU

33

PRSI

DOSAGE DU MOLYBDENE "1 posace pu MOLYBDENE
C 3¢ - _. R ¥ ) - )
{1 3 1, ATRY (c, H, NZO)
— % o ‘ - \\3\ - 1—-———. v ey

BY %2 *3 *4 *1 %2 %3 %4

1 {0,011 | 0,013 0,012 | 0,012 o0,040| 0,039 | 0,041 0,042

> 10,036 | 0,035 | 0,037 5,039 | o,032] 0,034 | 0,036 | 0,034
"3 }o,020 | 0,021 0,019 | 0,020 | 0,037 0,039 | 0,039 | 0,039

s o027 | 0,029 | 0,028 | ©,030 0.047 | 0,046 | 0,049 | 0,047

5 | 0,031 | 0,033.| 0,034 0,032 0,038 | 0,040 | ©,041 0,041

I S V- . 3 e

e lo,015 | 0,017 | 0,016 0,016 0,029 | 0,028 | 0.029 0,030

;e 5 é z i - —— o I_ S Ly e - e b

> 10,012 | @022 | 0,027 0,018 0,034 | 0,033 | 0,036 0,035

s 10,030 | 0,032 o.031 | 0,031 | 0,015} 0077 0,019 | 0,017
| e - et - S et —MW«MW—-——
g {0,030 | 0,01 o.010 | 0,010 | 0,045 0,082 0,046 | 0,045
o lo,o22 10,024 | 0,025 0,026 0,030 | 0,033 | 0,032 | 0,03¢

11 la,020 0,023 | 0,02 0,020 | 0,043} 0,041 0,046 | ©,047
12 lo,031 0,035 | 0.037 0,037 0,024 | 0,025 | 0,028 6,024
; —c e - = i . 2 . - - . _;_—.;o—r_,.,.—-_——.--_.—-,_.-—— : e
.3 |o,027 |o,029 |0.030 0,030 | 0,017 {0,019 5,020 | 0,020
TR o i - W S ___,._.—.——-r-——‘ e i e ] WSS Wm—.ﬂ«nr.._»l
14 to,013 jo,016 | 0,013 0,014 0,025 | 0,025 | 0,026 0,028
S - I M MRS e I



DISCUSSIONS ET CONCLUSION

L'étude, réalisée pendant six mois, concernant les rejets
Liguides de certains a?eliers de l'usine sidérargigue a'Bl-
ar 1 permis de gcrner les risques de poll ubion gue

métaux pour les eaud de surfaces.
étd essentiellement consacré a l'analyse
des eauX reietess DPar le lamipoir & froid, Les résultats obte-
nue montrent que les élements majeurs dosés existent avee des
tepeure importéntes, Tontefolis, les alealins {Na,K) et les
3%calins»terrﬁux‘(Ca, Mg), composants présents dans lesz =aux
paturelles; @xiséen* dans les tissus animaux a des taux rela-
rivement élevés. Aussi, leur déficit dans l'organisme, entrai-
ne des risques de maladie par carence, et des pe rturbations
dans le métabolisme. La gquantité de calcium préga.t; dans les
rejets da taminoir a froid, valant environ 4 fois calle de
{"eay brute, varie awtour de 130,35 % 2,78 [m3/1].

f‘&"
("‘1
i
mn

de ecaleciom provient essentiellement du processus de neutr aii—
cux par la chaux éteinte.
rrautre £1ément majeur important, par =34 tepeur dans les
eauy du laminoiy & froid, est le magnésiom, Sa coricentration,
double par rapport & celle de l'eau brute, geaille autour de
(3]

n,44¢, Cette teneur ne présenté aucun danger de pol-

i une teneur trop élevée pewt causer un gffet
purgatift & 1'homne. En effet, elle teste dans les normpes per=
miges en Europs @ 30 mg/l. D'ajlleurs, 170.M.8. conseille une
fourchette plus large : de 30 wg/l jusgu'a 150 mg/lL.

Quant sux Gosages des 2 alealins en l'occurence le Na et
ie R, montrent gue les quantités trouvées dans les €aux useées

du laminoir & froid varient respactivement autour de

i

%,9% % G,éiihq 1let 15,66 *+ 0,99[mg/1}, et ntaugmentant pPa

haaut relativement & 1'eau de départ. Par conséguent, les
guantices des alcalins et des alcalino—terreux rejetées dans
les caux do lamineir a froid ne prescnt@ﬁt pas de risgQues
pajeurs podr la pollution de la nappe avolsinante.



1 fey total, dernier S1ément majeur dosé, se trouve avec

une augwentation plus ou molns importante {de l'ordre de

5,5 wmg/l dans 1l'eau 48 ddpart), la congentration trouvée est
ds 20,37 # 1£Ségﬁgfiéa Cet élément joue également ub role im-
portant dans 1'organisme Par 328 combinaisons pxote1n1qﬁés-et
enzymatigues. Toutefols, les Dormes dteau potable fixent &&

tensur & 0,3 mg/l. 1'0.M4.8 reduit encore uexte valeur a
0,005 mg/l dang 1'eau conirante d'allmcntatloﬁ D'autre part,

~

sa goncentration €st limitée & 5 mg/1 dans les reijets urbains

tégouts), Il apparait, donc gque les eaux usées du laminoir

=

5 froid dépassent beauvzoup les seuils de tolérance pour cet

s1ément. Cependant, la toxicité du ﬁer pour les Btres vivants
‘est pas coanue avec précision. Il semble gue sette toxicite

depvnﬁ de 1tétzt chimigue da2 1l'atome ou du dsgré d'oxydation
[10]. L'hydrozydre ferrigue,; Pay exemple, en précipitant se
dépose sur les branchies 328 poissons et entraine leur colmatage

En ce gqul concerne les éléments mineunrs, les concentrations
»ebténhg Aanhs les eaur usédes du lamipoir 3 froid restent dans
1'ensaemble faibles.

Cepenflant, le Mn présente une tGeneur relativement élevée

2934 + g, 301Emgffi et provient egsentiels

lement GE8 Procsssus tech&aimgigagb, En effet, il existe dans

elle varie autour 4

...J

1*eay brute 3 1fétat ds trace. Cette tensur dépasse trés large-

ment leg seuils établis par les pormes de 1'0.M.8, & savoir

Lo

0,1 mg/l. Bles gue le Mny % 1'état de trace, peut-&tre bénéfi-
que pour les organismes vivants. En exces, par contre, sa to-

xicité dépend de son ¢tat chimigue, 11 favorise, par exemple,

1a ol

ies du groupe sidéro-bactériales

1
Q
r-?-
D~
by
o
D

{ perturbent les filtres & sable et forment
dos & canalisations [3). Par conséguent, la

qu‘ﬂ’j?z e M g~fgifi’ Ans ces eadx, paut prégepter une me=

tun=e blologigue est confirmee E?O}.
rechnologigue da laminoir a frodd gemble re-—
teneur est double dans 1'esu aprés usage

éa 1,699 mg/l avec une incertitude de



normes en vigueur, Les normes américaines, pour 1'eau potable,
{8y

i
Lmed
‘A‘
day
]
2}
*
L,_'f.
z
o
0
=
£y
L

mg/l, alors gue 1'0.M.S. limite la -barriére
5 1% mgsl [4). Les valeuts cbtenuwes,; dans le dosags du Cu, mons
trent gue sa teneur dans l'eau ne varie pas aprés utilisation.

elle est de l'ordre ds 0,281 mg/l avec une incertitude de ©,038

,]

ela reste oonforme aux normes établies par 1'0.M.S.
L'analyse du Ni révéle que l'atelier du lamincir a2 froid
xjette 1ve ﬁﬁﬁawﬁtxatlﬁﬁ moyenne de 0,613 + Oy 041 Img/11.
Cette guantité proviest vraissemblablement des eausp@ments,
compoadés d'alliages de hl;:utlllﬁﬁg dans cet atelier. 1
est présent dans l'ean de mer, d'aprés M. Pinta [10] & des |
concentrations ds lﬂﬁxﬁfﬁ de S,Tafé mg/l. La toxicité du Ni )
pour les eaux est provoguée par ses combinaisons avec les oya-
nures, et &'autres métaux tels le Bg, 1'as et le Cr.
Le Cr, présent dans les eaux usdes du laminoir 3 frozd;

aves une concentration moyenne de 0,641 + 0,449 [mg/1], pro-

vient da@ rejets de 1'atelier de galvano-plastie. Il peut pré-
genter des degrés d'oxydation différents, mais 1'état hexava-
b ;é plus toxigizs. Des normess ds 1'0.M.S donnent, &
du ?i et au Cr, respactivement les valeurs 1 mg et

litre d*eau potable. Ce gui montre gque les eaux
P

drudides ne présentent pas de risgues avec ces deux éléments.
Le Pb, a également été dose dans les eaux usées du lami-

aoir a froid. Le dosage a Jonné un résultat ds 1'ordre de

0,06 mg/1l. Ce métal provient de la fusion des minerais, de la

]

combustion des carburants €LT....ssx Cette guantité de plomb
dépasse trés peu la limite Sdtablie par 1'0.M.8. pour les eaux
naturelles et largement celle pour les eaux de surface [31.

11 est a noter gus les 1égislations américaines et soviéti-
ques divergent & g@ sujet. @i notre résultat est toléré en

1
B.R,%ggxg il st & iﬁ llmltL db lgiliégﬁlité SN U.Sf%@ Em

nsdquencro, s5i cette guantite, rejetée dans c¢es eaux, n'est
a

telle augmante. Car le

ts dont les valeurs
e 1'appareil. La con—
[mg/11. Ce gui prouve



|
L3
|

1

1*état de trace de cet Slément dans ces @aux. e Mg est un
oligo-élément dont la présence & 1*état de trace psut avoir
un rdle catalysant la synthése dw subsrances € organigues dans

les végétaux [571.

e

atte étude des eaux ysdes du laminoir & froid montre Qque 3

. parmi les élements majeurs dogés, seul le fer peut

&veiller da=s inguidtudes. malgré la méconn QibB&ﬁLE de sa toxi-
cité.

-

~ Parmi les élémeﬁts mineurs, le manganése gqui se
présente menagant en ra isom @2 sa concentration dlevée.

Par ailleurs, pous avons analysé les eaux usdes de la
cokerie. Les éléments. gui ont éteé aeme& aght Les 5uivaﬁts‘f¢
¢a, Mg, Na, K, Mo et In. 1a comparaison des résultats obtenus
avec les concentrations de ces élémants dans j*eaun brute mentre
gue les Leneurs restent inchangées. Ce scl prouve que les opéram
tions effectuées & 1a cokerie ne rejettent pas c& gente dréelé-
mE LS .« "

E@éc@rﬁl 1sion, ee travail permet de tirer gquelques engel-
gnements.; L'uni jté d2 la cokerie ne semble pas polluer les eaux
par la présence de métaux, En revanche 1atelier du laminoiry
a froid doat les eaux usées renferme un grand nombre de me—
raux ; parmi lesquels je fer et le mangangse dépasgent les nor-

ses prescrites par 170 M.S. Ceci monkre gue la station de trai-

froid n'éiimine gue partielle-

e

temcn% des eaux du lawinoix
ment la présence des pollusnts. Le pH des saux a ia gortie

de cette station est de 5 & 7, ce gui permet le maintien de
~tain s o

la spectrométrie diabsorption atomique s'est révélée comme
1a méthofle appropries pour ce travail. BEn effet, s grande
sonsibilicd a permis le dogage d¢ ces traces {hormis le vana-

dium) avec une Iepy oductibilité appréciable.
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