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Résumé

Ce travail a pour objectif d’appliquer la technique d’électrodialyse a 1’épuration d’une solution synthétique
d’acide sulfurique chargée en cations Fe (II), dont la composition est proche a celle d’un bain acide usé. L’étude
a été menée sur une solution synthétique d’acide sulfurique contenant du Fe(II) comme impureté métallique.
L’influence de quelques paramétres tels que la densité de courant, le débit, la nature de la membrane, la
concentration de I’acide (H,SO,) et la température sur I’efficacité d’élimination de Fe(Il) a été étudiée. Les
résultats obtenus montrent que le taux d’épuration de ’acide sulfurique augmente avec la densité de courant, le
débit de circulation de la solution et la température et diminue avec I’augmentation de la concentration de 1’acide
de la solution a traiter. Cette étude a permis de montrer qu’il est possible, sous les conditions opératoires
suivantes: CMX ; 20 mA.cm?, 25°C; 7 h, d’épurer a 66,32% par électrodialyse une solution acide sulfurique
contaminée par lesions Fe (I1).

Mots clés :décapage chimique- électrodialyse —membrane — épuration - acide sulfurique.
Abstract

This work was aimed at applying the electrodialysis technique for the purification of a synthetic solution of
sulfuric acid charged by cations of Fe(ll), where the composition content is close to that of reel industrial acid
bath. The study was conducted on a synthetic solution of sulfuric acid containing Fe(l1) as a metal impurity. The
influence of some parameters such as current density, flow, nature of the membrane, the concentration of acid
(H,SO,4) and the temperature on the removal efficiency of Fe (I1) was studied. The results obtained showed that
the treatment rate of the sulfuric acid increases with the current density of the solution circulating flow rate and
temperature and decreases with increasing acid concentration of the solution to be treated. In conclusion this
study has shown the possibility, under the following operating conditions: CMX; 20 mA.cm% 25C°; 7 h, to
purify the sulfuric acid solution contaminated by Fe (11) with arate of around 66.32% by electrodialysis
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1 INTRODUCTION

Pendant le traitement de laminage a chaud
ou a la chaeur de différents types dacier,
I'oxygene de |'atmosphere réagit avec lefer ala
surface de I'acier pour former une croQte qui se
forme sur place d'un mélange d'oxydes de fer.
Laprésence d'oxyde sur lasurface de l'acier est
inacceptable lorsgue I'acier doit étre par la suite
mis en forme a froid ou laminé et revétu.
L'¢limination de la crolite d’oxyde qu’est la
calamine des surfaces meétalliques par le
nettoyage avec une solution acide est une des
étapes clés dans les industries de finition des
métaux. Ceci est habituellement réalisé en
immergeant le métal dans un bain acide; un
processus appelé «décapage». Les divers acides
tels que HNO;, HF, HCI ou H,SO, sont utilisés
a cette fin comme liqueur de décapage pour
éliminer I'oxyde de surface [1,2]. Parmi ces
acides, I’acide sulfurique est le  plus
couramment utilise [3]. Le décapage avec
I'acide sulfurique & 20-25% et 4 95-100 C [4] se
déroule avec la dissolution de l'oxyde de fer
selon les réactions suivantes [5]:

Fezo3 + 3H2504 =

Fe,;(S0,4)3; + 3H,0 (D)
Fe;04 +4H,S0,4 —

FeSO,+Fe,(S0,)s + 4H,0 2)
FeO + H,S0, — FeSO,4 + H,0 (3)
Fe+Fe,(50,)3; — 3FeS0, 4

Lors de I’utilisation, les acides de décapage
s’enrichissent ~ progressivement en  ions
métalliques (Fe(ll), zZn(l), Cr(I1), Cr(VI),
Cu(Il)...) et s’appauvrissent en protons (acide
libre). Dans ce cas l’efficacit¢ de bain de
décapage diminue [6]. Le remplacement de
I’acide usé par un acide neuf génére des rejets
d’influents polluants et rend le procédé du
traitement moins économique. Le traitement de
cet effluent et sa valorisation constituent une
préoccupation maeure des industries qui
cherchent des stratégies sures, économiques et
pratiques [7]. Plusieurs méthodes de
purification ont été envisagées :
a) Neutralisation / précipitation

Dans la plupart des cas, I'élimination du fer est
réalisée par précipitation de cette impureté en
tant que produit de jarosite ou de goethite solide
[8,9]. Toutefois, I'élimination de ces déchets
solides peut ére une menace pour
I'environnement en raison de la présence de
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teneurs élevées de fer et d'autres métaux lourds.
Sous conditions ambiantes, ces métaux peuvent,
par lixiviation progressive, contaminer le sol et
les eaux souterraines.

b) Crigtalisation
T. Ozdemir et a. [10] ont suggéré la
récupération des métaux a partir de déchets
acides de décapage par la méthode de
cristalisation. En cas de récupération de l'acide
sulfurique a partir de déchets liqueur de
décapage, la cristalisation est basée sur les
relations de solubilité de sulfate de fer dans
I'eau. La méthode est basée sur la cristallisation
de sl quand on refroidit les solutions saturées
et l'acide sulfurique libre est récupéré.
Cependant, ce procédé est grand consommateur
d’énergie par conséquent non économique.

c) Electrodéposition
De nombreux chercheurs ont travaillé sur la
récupération de HCl ou H,SO, a partir des
déchets d'acides en enlevant 1’ion métallique
par éectrolyse [11-13]. Cependant, un
abattement intéressant de la solution de
décapage exige un niveau accru de la
concentration des ions métalliques dans la
solution atraiter. Le colt de I'entretien est éleve
en raison des dommages graves de |'appareil par
les gaz émis.

d) Echange d’ions
On a également utilisé des résines échangeuses
d’anions pour récupérer I’acide [14,15]. Parmi
les inconvénients de cette technique on peut
citer la faible sélectivité, la récupération
partielle de 1’acide libre et la contrainte de
régénération de larésine apres saturation.

€) Extraction liquide-liquide
A. Apelblat [16] a éudié I'extraction de I'acide
sulfurique par méthyl-diphényl le phosphate et
le phosphate de tributyle (PTB). Les activités
du phosphate de diphényle de méthyle et le
PTB ont été calculées dans l'intervalle de 0 a 10
M agueux H,SO,. Dans une autre étude [17],
I’alanine 336 a été utilisée pour extraire l'acide
sulfurique de la liqueur de décapage résiduaire.
Il apparait que I'extraction de H,SO, augmente
avec la concentration en solvant.

f) Electrodiadyse
L’¢lectrodialyse est également une méthode
prometteuse de purification des eaux usées
galvanoplasties et de I'extraction de métaux non
ferreux. Des effluents industriels contenant de
I’acide  sulfurique ont ¢été traités par
électrodialyse [18,19]. C. Negro et a. [20] ont
étudié la possibilité de récupérer 1’acide
sulfurigue & partir de solution  d’acide
sulfurique contenant du sulfate de cuivre. L.
Cifuentes et a. [21,22] ont également étudié
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I’application de 1’¢lectrodialyse au systéme
H2504-CUS()4.
I ressort de cette analyse bibliographique que :

La méthode couramment utilisée est la
neutralisation a la chaux de I’acide et la
précipitation des métaux. Cette
technique ne permet pas de récupérer
I’acide et en plus elle génére de grandes
quantités de boues polluantes difficiles
agérer.

La méthode de cristalisation est grande
consommatrice d’énergie et comme la
neutralisation elle ne permet pas de
recycler I’acide usé.

L’échange d’ions ne permet qu’une
récupération partielle de 1’acide en plus
il présente la contrainte de régénération
delarésine.

L’extraction liquide-liquide permet
d’obtenir des taux élevés de
récupération de 1’acide du bain.
Cependant, cette technique utilise des
réactifs relativement chers dont leur
récupération n’est pas évidente.
L’¢lectrodialyse est une technologie
propre, qui permet de valoriser les
effluents traités, et en général elle
n’engendre pas de déchets. Cependant,
I’efficacité de cette technique dépendra
de la configuration d’électrodialyse

adoptée, de la nature des membranes et

des conditions opératoires.
Le présent travail porte sur 1’étude de
purification par la technique d’électrodialyse
de l’acide sulfurique de bain de décapage,
contaminé par des cations métalliques du fer
(1. Afin de rechercher les conditions
opératoires qui permettent d’assurer une
meilleure efficacité d’épuration de I’acide,
I’influence de certains paramétres tels que la
densité de courant, le débit, la nature de la
membrane, la concentration d’acide H,SO, et la
température, sur 1’élimination de Fe (II) sera
étudiée.

2. MATERIELSET METHODES
2.1 Réactifs chimiques

La composition de la solution étudiée (150
gL® en H,S0, + 26 gL en Fe(ll)) est
identique a celle d’un bain d’acide de décapage
considéré comme épuisé (Arcelor Mittd,
Algérie). Les solutions utilisées dans ce travail
ont éé préparées a partir de réactifs chimiques
purs destinés a 1’analyse (Tab.l). Toutes les
solutions ont été préparées avec de I’eau
bidistillée (Aquatron distiller). Les pesées des
solutés ont éte effectuées avec une baance de
précision de marque KERN 770. La mesure de
pH aété faite a I’aide d’un pH-métre Hanna,
modéle pH211 Microprocesseur

Tableau 1 : Réactifs chimiques utilisés

Réactif Pureté Marque Concentrpa;tégr;r (g(és solutions

H,SO, 96% Sigma-Aldrich 150 g.L™* (3,06 N)

HNO; 69% Riedel-De Haén 6.3 gL™ (0,1 N)
FeSO,.7H,0 98% MERCK 26 gL*

2.2 Matériaux échangeurs d’ions

Les membranes échangeuses d’ions utilisées
dans sontdes membranes échangeuses de
cations (CMX, CMV, Nafion 117) et une
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membrane échangeuse d’anions (AMX). Les
principales caractéristiques de ces matériaux
échangeurs d’ions sont données dans le tableau
2.
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Tableau 2: Caractéristiques des matériaux échangeurs d’ions.

: Rms Ce ty Epai sseur Groupes
0, at s
ME| Fabricant Te (%) Q.cm?) | (meg.g?) to. (um) fonctionnels
CMX Tokuyama 25-30 2.0-35 1.5-1.8 >0.98 170-190 -SOs5
AMX Tokuyama 25-30 2.0-35 1.4-1.7 >0.98 120-180 —NR;"
Dupont de
Nafion 117 P 22 1.10 0.9 0.9 220 S0,
Nemours
CMV Asahi glass 40 2.3 2.0-35 >0.91 130-150 -SO7

MEI : membranes échangeuses d’ions ; Tg(%) : teneur en eau; Rms (Qcny’) : résistance surfacique ;

Ce (meg.g™) : capacité d'échange ionique; tya: te : Nombre de transport.

2.3 Méthode d’analyse

La spectrométrie d’absorption atomique est
une méthode de dosage d’¢léments chimiques
fondée sur 1’absorption des radiations
atomiques en phase vapeur.

Principe: La solution contenant 1’élément a
doser est aspirée a travers un capillaire et
dirigée vers le nébuliseur. Elle est ensuite
pulvérisée a trés grande vitesse a travers une
chambre ou s’éliminent les grosses gouttes
gréce a une bille brise-jet. La solution ains
vaporisée est entrainée par le combustible a
travers le brlleur a la sortie duquel a lieu la
combustion. Aprés dissociation thermique dans
la flamme, les radiations incidentes qui sont
fournies par une lampe a cathode creuse qui
émet le spectre de 1’élément que 1’on veut doser
sont absorbées. La mesure de cette absorption
permet de déterminer la concentration de
I’¢lément a doser.

2.4 Montage expérimental
2.4.1 Cellule d’électrodialyse

Le traitement des solutions d’acide
sulfurique contenant des impuretés métalliques
(Fe (I)) par électrodialyse a été mis en ceuvre
sur une cellule de laboratoire (Fig.1). Lacellule
est composée de quatre compartiments:
compartiments d’alimentation (A), de ringage
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d’¢lectrode anodique (E,), de receveur (R) et de
rincage cathodique (Ec). Chaque compartiment
a une épaisseur de 6,5 mm. Aux extrémités de
la cellule sont placées deux électrodes : I’anode
en titane platiné dans le compartiment (E,) et la
cathode en graphite dans le compartiment (Ec).
La surface utile de chague électrode est de
10,87 cm?. Les deux électrodes sont reliées aun
générateur de courant a intensité réguliére (0 —
25A,0-40V.

Letravail a été réalisé en mode galvanostatique
de facon a maintenir le courant constant. Les
compartiments et les supports des éectrodes
sont en plexiglas, matériau inerte en présence
d’acide. L’étanchéité de I’ensemble est assurée
par des joints d’épaisseur de 1 mm. Afin de
suivre 1’évolution des concentrations des
impuretés métalliques des ions Fe (Il), des
prélévements sont effectués dans les différents
compartiments et la concentration du fer est
analysée par spectroscopie  d’absorption
atomique (spectrophotometre Shimadzu AA-
6200). A l’aide de pompes péristaltiques
(Masterflex), les différents compartiments sont
alimentés par la solution éudiée (150 g.L™” en
H,SO, + 26 gL™ en Fe(ll) et les autres
solutions (H,SO, a 10 N, HNO; 210 N). La
circulation des  solutions dans les
compartiments A et R se fait en mode de circuit
fermé.
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Figure 1. Représentation schématique du montage expérimental d’électrodialyse a quatre compartiments
fonctionnant en circuit fermé

1: Compartiment de rincage anodique (E,)
2: Compartiment d’alimentation (A)

3: Compartiment receveur (R)

2.4.2 Principe defonctionnement

Le principe d’élimination des impuretés du
fer (IT) de I’acide sulfurique par électrodialyse
est schématisé dans la figure.2. La solution a
traiter circule dans le  compartiment
d’alimentation (A) alors que la solution d’acide
sulfurique a 0,1 N dans le compartiment (Ea).
Dans le compartiment receveur (R) ou devaient
se transférer les impuretés métalliques, circule
une solution d’acide nitriqgue a 0,1 N. Dans le
compartiment (Ec) circule égaement une

5 : Réservoirs de solutions
6 : Pompe péristaltique
7 : Amperemeétre

8 : Alimentation en courant

compartiments Ex et A sont séparés par une
membrane anionique (AMX) alors que les
compartiments A et R sont séparés par une
membrane cationique (CMX). La membrane
AMX qui sépare les compartiments R et Ec
empéche le transfert des cations vers Ec. Sous
I’effet du champ électrique les ions ferreux,
contenus dans la solution a traiter sont
transférés dans le compartiment receveur ou ils
seront concentrés. Ainsi la solution acide
circulant dans le compartiment A est épurée des
impuretés du fer (I1).

solution d’acide nitrique a 0,1 N. Les
Solution
AMY traitée  CMY AMX
<F 7
il [ Dl e -
2 2 7
T.{ | 50, 12- Fes*
H;S5043,06 N T
H;5040,1N +Fe (T) 26 g L1 HNO; 01N HNO; 01N
compartiment compartiment compartiment compartiment
anodigue d’alimentation receveur cathodique

Figure 2. Principe de 1’épuration de I’acide sulfurique contenant du Fe(II) par électrodialyse
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3. EXPRESSION DESRESULTATS
3.1 Taux d’épuration

Le taux d’épuration correspond au nombre
de cations extraits par rapport au nombre initial
de cations dans la solution a traiter. Il s’exprime
en pourcentage :

Ci- Cf
TE - *100 (5)
Ci
Ci et Ci: Concentrations initiale et finale du fer
(II) dans le compartiment d’alimentation.

3.2 Consommation d’énergie :

La consommation d’énergie d’une opération
d’épuration par électrodialyse peut étre
calculée a partir de larelation suivante :

* *

W, = U*l*t (6)
m

ou, We (kWhkg* ): Consommation

d’énergie, U(V): Tension de la cellule, I(A):
Intensité de courant appliqué t(h): Durée
d’expérience, m(g) : Masse de produit dans le
compartiment d’alimentation.

4. RESULTATSET DISCUSSION

Afin d’optimiser les parameétres opératoires
du procédé d’électrodialyse, nous avons étudié
I’influence de quelques paramétres physico-
chimiques sur I’¢limination des ions Fe (II).

4.1 Influence de la densité de cour ant

Dans le but d’examiner I’effet de la densité
de courant appliquée sur 1’élimination du fer
(I, nous avons effectué une série
d’expériences d’¢lectrodialyse a différentes
densités de courant. Les resultats ont été
analysés et ’efficacité d’épuration de 1’acide et
I’évolution de la tension au cours du processus
adifférentes densités a été également suivie.
4.1.1 Efficaciteé d’élimination des ions Fe(l1)

Les résultats analysés en termes de taux
d’épuration (Fig. 3) montrent que
I’augmentation de la densité de courant de 1 a
20 mA.cm’? entraine une augmentation du taux
d’épuration de 7,43 a 66,32 %. Cependant
I’augmentation de la densité jusqu’a 30 mA.cm®
2 conduit a une diminution du taux d’épuration
460,49 %. A lafin de I’expérience réalisée a
30 mA.cm’, la formation d’un dépot vert foncé
sur la surface de la membrane, qui sépare les
compartiments (A) et (R) a été observée. Vu
gue le Fe (I1) est le seul cation métallique qui
existe dans solution on peut dire que des deux
Ccomposés verts suspectés (FeSO, et Fe(OH),)
le dépbt formé est probablement constitué de
Fe(OH),, puisgque le FeSO, est trés soluble
amors que le Fe(OH), est trés peu soluble. Le
pH initial de la solution étudiée est tres faible
(0,26) et les pH aprés 7 h de traitement & 20 et
30 mA.cm™ sont 0,48 et 0,45 respectivement.
Cette augmentation de pH relativement faible
n’explique pas vraiment la formation de
précipité. Cependant, des variations locales et
importantes de pH peuvent se produire pres de
la membrane en cas de dépassement de courant
limite[23].

70 A
60 -
50 -
40 -
30 -
20 -
10 -

Te(%)

0 . ‘
10

l§ (mA .c%oz)

25 30 35

Figure 3. Variation du taux d’épuration avec la densité de courant (([H,SO4]= 150 g.L™ + [Fe(I1)]=26 g.L™?),
Membrane CMX ; 50 mL.min™; 25°C ; 7h)

©UBMA - 2015

12



Rev. ci. Technol., Synthése 31: 07 -18 (2015)

A. Chekioua et R. Delimi

4.1.2 Tension decdlule

Il est bien connu que la tension soit un
parametre important pour qu'on le  lie
étroitement a la consommation d’énergie [24].
On remarque sur la figure 4 qu’a la densité de
courant ImA.cm™ et durant toute |a période du
tratement, la tension de la celule est
pratiquement constante. Cependant aux densités
de courant plus éevées (5, 10, 20 et 30 mA.cm’
%) et aprés une durée de traitement de 2 & 4
heures la tenson de cellule commence a
augmenter. Cette augmentation est fonction de
la densité de courant. La plus importante
augmentation de la tension a été enregistrée
pour la densité 30 mA.cm alagquelle aeu lieu

laformation du dép6t (7,8 &15,8V).
L’augmentation de la résistance responsable de
I’augmentation de la tension peut provenir soit
de la diminution de la concentration de la
solution soit au développement de colmatage de
membrane [25]. Dans le cas du traitement a 30
mA.cm?, le colmatage de la membrane est
responsable de I’augmentation sensible de la
tension de la cdlule. En effet, on a signaé
précédemment la formation d’un dépbt sur la
surface de la membrane  réduisant
considérablement le transfert des ions a travers
cette membrane et par voie de conséguence une
importante augmentation de la résistance.

——1 mA.cm-2 —{-5 mA.cm-2
——10 mA.cm-2 —X—20 mA.cm-2
. _2

18 - X—30 mA.cm

16 - X

14 -

12 -

6 | X X/X

4 1 0—a—np——0o— o+ 1

2 - < <> <> <> <> <> <

0 .

0 4 8
t (h)

Figure 4. Variation de la tension en cours du processus d’électrodialyse a différentes densités de courant
(([H2S04]= 150 g.L™* + [Fe(11)]=26 g.L ™) ; Membrane CMX ; 50 mL.min™*; 25°C).

4.1.3 Détermination de la densité de courant
limite

Afin de vérifier ’hypothése de dépassement
du courant limite, nous avons procédé a la
détermination du courant limite. La
détermination du courant limite consiste a
appliquer a la cellule d’¢lectrodialyse une
intensité de courant variable et a enregistrer la
différence de potentiel [26,27].

La courbe intensité — potentiel enregistrée est
donnée dans la figure 5. Nous remarquons sur
la courbe un pdier correspondant au courant
limite (258,7 mA) et une densité de courant de
23,8 mA.cm®. Ce palier correspond & une
polarisation de concentration totale dans la
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couche de diffusion prés de la membrane. La
reprise de [’augmentation est assurée
majoritaire par les protons et les ions hydroxyle
(OH") provenant de la dissociation de I’eau a
la surface de la membrane [28,29]. Sous I’effet
du champ électrique, les protons se dirigent vers
la cathode et les ions OH" vers 1’anode ou leur
rencontre avec les ions Fe (Il) traversant la
membrane, conduit a la précipitation
d’hydroxyde sur la surface de la membrane.
Nous constatons que la densité de courant (30,0
mA.cm?) alaquelle alieu laformation du dépét
sur la membrane dépassait la densité de courant
limite (23,8 mA.cm™).
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Figure 5. Courbe intensité-potentiel de 1’électrodialyse d’une solution d’acide sulfurique contenant du fer

4.2 Influence du débit decirculation

Le débit (Q) est un parmi les parametres les
plus importants dont dépendent les
performances du procédé. Pour bien voir son
effet sur 1’¢limination du fer (II), nous avons
réalisé une série d’expériences d’électrodialyse
adifférents débits de circulation de la solution a
traiter.

Les résultats obtenus (Fig. 6) montrent que
lorsqu’on augmente le débit, le taux d’épuration
augmente. Ce reésultat est logique car
I’augmentation du débit diminue
I’appauvrissement de la solution et 1’épaisseur
de la couche limite. La variation de la
concentration se produit dans la couche de
diffusion et pour minimiser cette variation, on

().

I’augmentation du débit de circulation de la
solution a traiter. L’augmentation du débit de
circulation de la solution jusqu'a 50 mL.min™ a
permis d’atteindre un taux d’épuration de 66,32
%. Ainsi, en mode de fonctionnement en circuit
fermé (batch), il est indispensable que le débit
de circulation soit suffisamment important pour
rendre négligeable la variation de concentration
de la solution dans le compartiment de dilution
induite par le transfert d’électrolyte entre les
deux compartiments. Des résultats similaires
ont été obtenus par de nombreux chercheurs
[30,31,32] qui interprétent leurs résultats par la
diminution de 1’épaisseur de la couche située a
I’interface membrane-solution avec

réduit D’épaisseur de la couche par I’augmentation du débit.
70 ~
60
50
20
3
30
|_
20
10 -
0 .
0 20 40 60
Q (mL.mn-1)
Figure 6 .Variation du taux d’épuration avec le débit (([H,SO,]= 150 g.L ™"+ [Fe(l)]=26 g.L"
1) Membrane CMX ; 20 mA.cm’, 25°C; 7h)
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4.3 Influence dela nature de membrane
4.3.1 Efficacité d’élimination des ions Fe(ll)

Les résultats exprimés en termes de taux
d’épuration (Fig.7) montrent que la membrane
CMX assure la meilleure épuration de la
solution (66,32 %).

Nous attribuons la performance de la membrane
CMX par rapport a celles des deux autres
membranes au meilleur compromis qu’elle
présente entre la capacité d’échange et le
nombre de transport (Tab.2). La membrane
CMX est retenue pour la suite de I’étude

60 -
50 -
40 -
30 -
20 -
10 -

Te (%)

CMX

Nafion 117

CMV

Figure 7. Taux d’épuration obtenus avec différentes membranes (([H,SO4)= 150 g.L™ + [Fe(11)]=26
g.L™"); 50 mL.min™; 20 mA.cm?, 25°C ; 7 h)

4.3.2 Consommation d’énergie

La consommation d’énergie pour  une
opération de traitement a été caculée pour
différentes membranes cationiques (CMX,
Nafion 117, CMV) est présentée dans la figure
8 qui montre que les valeurs de consommation
d’énergie pour les membranes CMX et Nafion
117 sont approximativement équivalentes.

Cependant, la consommation d’énergie obtenue
avec la membrane CMV est nettement
supérieure a celles des deux autres membranes.
Le tableau 2 montre que la membrane CMV se
distingue des deux autres membranes par une
teneur en eau plus élevée (40 %) et un nombre
de transport plus faible (0,91).

W, (kWh.kg?)

O P, N W b 01O
1

Nafion 117

CMV

Figure 8:.Consommation d’énergie en fonction de la nature de la membrane (([H,SO4]= 150 g.L™* + [Fe(11)]=26
gL™) ;50 mL.min?; 20 mA.cm?, 25°C; 7 h).
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4.4 Influence dela concentration initiale de
I’acide sulfurique

Cette étude a été réalisée sur des solutions
d’acide sulfurique a différentes concentrations
(10, 50, 150 et 300 g.L™) contenant du Fe (I1)
comme impureté métallique a une
concentration de 26 g.L™". La figure 9 montre
que la concentration d’acide sulfurique a une
influence sur 1’élimination des ions Fe (II),
notamment dans I’intervalle de concentration :

10-150 g.L™. On constate que I’augmentation
de la concentration de 10 & 150 g.L™ entraine
une diminution de ’efficacité d’élimination des
ions Fe (II) de 94 a 68 %. Ce résultat peut
s’expliquer par la compétition entre les protons
et les ions fer (I) qui s’intensifie avec la
concentration des protons [33,34] et auss par
la diminution du coefficient de diffusion avec
I’augmentation de la concentration de 1’acide a
cause de 1’augmentation de la viscosité de
I’acide [3].

100 +

(0]
o
1

8 Ted0) 8

o

0 50 100 150

200
C(g.L1) deH,SO,

250 300 350

Figure 9 .Variation du taux d’épuration avec la concentration de I’acide H,SO, ([Fe(I1)]=26 g.L™"; Membrane
CMX, 50 mL.min™; 20 mA.cm?, 25°C; 7h)

4.5 Influence delatempérature

Pour étudier I'influence de la température
sur D’efficacité du procédé d’électrodialyse,
nous avons réalisé plusieurs essais a différentes
températures. Les quatre températures choisies
sont 25, 45, 65 et 85 °C. La figure 10 exprime
la wvariation du taux d’épuration avec la
température. On remargue une augmentation du
taux d’épuration avec la température.
L’augmentation de la température de 25 a 85 °C
conduit a une augmentation du taux d’épuration
de 66,32 a 87,63 %. Ceci peut étre expliqué par
le fait que le coefficient de diffusion augmente
avec latempérature [21]. De nombreux travaux

©UBMA - 2015
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[30, 31, 35, 36] montrent que le taux
d’épuration augmente avec la température qui
entraine une augmentation de la mobilité des
ions Fe (I1) et une diminution du transport des
protons (réduction de la dissociation de 1’eau a
I’interface de la membrane). Une température
plus éevée conduit aussi a une diminution de
I’énergie  cinétique des protons. Une
température de 85°C est une température non
pratique, qui nécessite une consommation
d’énergie plus élevée et des précautions séveres
a prendre pour éviter |’évaporation de la
solution.
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Figure 10. Variation du taux dépuration avec la température (([H,SO,]= 150 g.L*
+[Fe( 1N]=26 g.L™) ; Membrane CMX ; 50 mL.min; densité: 20 mA.cm; 7 h)

5. CONCLUSION

Dans cette étude, la  technique
d’électrodialyse a été utilisée pour épurer une
solution d’acide sulfurique par 1’élimination des
ions (Fe(l1)). Les résultats obtenus sont résumés
comme suit :

Le taux d’épuration de la solution d’acide
sulfurique augmente avec 1’augmentation de la
densité¢ de courant dans l’intervalle 1 — 20
mA.cm? ensuite il diminue légérement
lorsqu’on augmente la densité de courant
jusqu’a 30 mA.cm®.

A ladensité 30 mA.cm?aeu lieu le colmatage
de la membrane qu’on a identifi¢é par la
surélévation de latension de lacellule et par la
formation d’un dépot sur la membrane.
L’augmentation du débit de circulation de la
solution & traiter de 0,4 450 mL.min™ a permis
d’améliorer le taux d’épuration de 19,47 a
66,32 %.

Parmi les trois membranes étudiees CMX,
Nafion117 et CMV, |la membrane CMX est la
plus efficace pour éliminer les ions Fe(l1).

Le taux d’épuration diminue lorsque la
concentration initiale de [’acide sulfurique
augmente.

Le taux d’épuration augmente avec la
température. A 85 °C le taux d’épuration a
atteint 87,63 %. Cette température n’est pas
pratique et nécessite une consommation
d’énergie plus élevée et des précautions a
prendre pour éviter 1’évaporation de la solution.
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Cette étude a montré que sous les conditions
opératoires suivantes: CMX; 20 mA.cm’;
25°C; 7 h, le taux d’épuration obtenu par
électrodialyse est encourageant et est égal a
66,32%. Le taux d’épuration pourrait étre
amélioré¢ par [utilisation de membranes
anionigues dont la fuite en protons est faible et
auss des membranes cationiques moins
susceptibles au colmatage.
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