Communauté francaise de Belgique

FACULTE UNIVERSITAIRE DES SCIENCES
AGRONOMIQUES DE GEMBLOUX

Centre Wallon de Biologie Industrielle

Unité de Bio-Industries

Evaluation de I'impact des propriétés tensioactivest
d’hydrophobicité de surface sur le transfert gaz-ljuide au sein

d’'un systeme biphasique et son extrapolation.

Travail de fin d’études

Année académique 2007-2008

Promoteurs : Professeur P. Thonart
Ingénieur J-M Aldric

Présenté par : Sébastien Gillet

En vue de I'obtention du grade d’Ingénieur chimisteet des bio-industries



© Toute reproduction du présent document, par queelorocédé que ce soit, ne peut étre réalisée ga'av

l'autorisation de l'auteur et de l'autorité académé' de la Faculté universitaire des sciences agronoesoie
Gembloux

Le présent document n'engage que son auteur

“Dans ce cas, l'autorité académique est représpatéde(s) promoteur(s) membre(s) du personnel gnaet de la
FUSAGX.



REMERCIEMENTS

Je tiens tout d’abord a remercier chaleureusenmedPtdfesseur PhilippeHDNART, promoteur

de ce travail de fin d’étude, pour m’avoir accueill sein de I'unité de Bio-Industries.

Je saisis également ici, I'occasion d’exprimer é¢omta gratitude, a I'lngénieur Jean-Marc
ALDRIC, qui supervisa ce TFE avec discernement. Je lermentrés sincérement pour sa

rigueur, sa disponibilité, ses conseils ainsi qegeechaleureux encouragements.

Je formule un remerciement tout particulier au Boctrank BLVIGNE pour son aide et ses

précieux conseils, lors de I'utilisation du logid\MATLAB.

Je tiens a remercier le Professeur Jean-PamH&ET de l'unité de Chimie Générale et
Organique pour m’avoir permis d’effectuer certainesnipulations dans son service. Merci

également a DanyRISMAN et Vincent HOTTE pour leur assistance.

Mes plus vifs remerciements iront également au @3smur Marie-France H3TAIN, au
Docteur Frédéric EBEAU ainsi qu'a Rudy SHwWARTz de l'unité de Mécanique et

Construction, pour avoir mis a ma disposition leatériel et leurs précieuses connaissances.

Que le Professeur ClaudeeRDANNE, le Docteur Christophe LBCKER et I'Ingénieur Pascal
BobsoN de 'unité de Technologie des Industries Agro-Adimaires trouvent ici 'expression
de toute ma reconnaissance, pour m’'avoir permigaléser certaines mesures au sein de leur

unité et avoir répondu efficacement & mes questions

Je me dois également de remercier le Professeurg€ed®oGNAY de l'unité de Chimie

Analytique pour les conseils qu'il m’'a prodigués.

Un grand merci aux Docteurs JaquelinesaiN et Marc QUGENA ainsi qu’a tout le personnel

du C.W.B.I. pour toutes leurs remarques constrastat leurs encouragements.

Mes derniers remerciements iront a mes prochemist avec qui j'ai eu la chance de passer

cing années d’études formidables et de partagedeamoments mémorables...



RESUME

La présente étude se situe dans le contexte gédeérataitement biologique des
effluents gazeux et en particulier dans l'utilieati a cette fin, de réacteurs biphasiques
(TPPB).

Les précédentes études réalisées sur ce sujeteomispde caractériser les potentialités,
notamment en termes de biodégradabilité, d’'un ystéme. Ces réacteurs, développés a
'échelle du laboratoire, semblent présenter umdratérét, notamment dans le cas de
traitement de volumes d’air fortement concentrépaluants (16 g/l).

Il semble toutefois utile de prouver que l'applioat du méme procédé a une échelle
supérieure n’engendre pas de complications, erereadihomogénéisation des deux phases.
Sachant que I'étape limitante de tels procédédeestansfert de masse du polluant ou de
'oxygene, et que les mécanismes reégissant ces tparansferts en systemes binaires (voire
ternaires) sont mal connus, il s’avére utile d’gesae mieux les comprendre afin de garantir
au réacteur un fonctionnement optimum.

L’objectif de ce mémoire était donc d’'une part dilrer la faisabilité d’une extrapolation du
systeme et d'autre part de mieux comprendre l'impd&s constituants de ce systeme
biphasique sur le transfert de masse gaz-liquide.

En proposant une méthode d’estimation en continla debilité de I'émulsion biphasique, ce
travail permet de conclure a la possibilité d’'usgame a une échelle plus grande.

Pour mieux comprendre I'impact de la biomasse etsdtfactant sur les mécanismes
impliqués dans le transfert, une approche baséasartypes de mesures est proposée. Cette
approche, simple dans sa mise en ceuvre, présentniage de se baser sur des mesures
réelles, permettant de prendre en compte certaaicsedrs ignorés par les modéles
mathématiques fournis dans la littérature. Le ifareet en évidence une diminution du

« ki a» au cours de la «vie » d’'un réacteur biphasif@eplus, les mécanismes responsables
de cette diminution ont également pu étre iderstifié

En outre, ce travail permet de confirmer ou d'miér certaines hypotheses et théories
émanant de la littérature scientifique.



ABSTRACT

The present study is in the general context ofib&ogical treatment of gas effluents
and especially in the use of two-phase partitioiiogeactors (TPPB).

The previous studies carried out on this subjectden@d possible to characterise the
potentialities, in particular in terms of biodegafidn, of such a system. These reactors,
developed at the lab scale, seem to be of greatiestt especially in the case of treatment of
highly concentrated gas effluents (~ 6 g/l).

It seems, however, useful to prove that the apjpdicaof the same process to a large scale
does not generate complications, as regards thedemsation of the two phases.

Knowing that the limiting step of such processeshis oxygen and IPB mass transfer, that
little is known about the mechanisms governing eéhtgpes of transfer in two-phase systems,
it may prove useful to try and better understararthn order to allow optimum operation of
the reactors.

The aim of this study was thus, on the one harel/&tuate the feasibility of a scale-up of the
system and, on the other hand, to better undersiteninpact of both biomass and surfactant
on G-L oxygen mass transfer in TPPB.

A new continuous process method has been proposedatuate the stability of a two phase
medium in the agitated TPPB, that allows to denratsthe scale-up of the process.

In order to better understand the impact of thdesys componants on the mechanisms
implied in the transfer, an approach based on ttypees of measurements was proposed. This
approach, simple in its implementation, has beereldped on real measurements, allowing
to take into account some factors currently igndrgdhe classical models provided by the
literature. The paper highlights a reduction in ¢tga » during the “life” of a TPPB. Besides,
the mechanisms responsible for this reduction caldd be identified.

Lastly, this study confirms or invalidates someuasggtions and theories which emanate from
the scientific literature.
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k Kilo (1000)
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|. SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

|.1. INTRODUCTION

[.1.1. CONTEXTE GENERAL

Ces derniéres anneées, la pollution de l'air estedeg une préoccupation pour ses
impacts environnementaux et sur la santé. Lesmagiations contrdlant les émissions d’air
pollué se sont multipliées. Récemment, les teclasgbiologiques de traitement de I'air
pollué ont pris de I'ampleur car elles solutionneoh nombre d’'inconvénients des techniques
physico-chimiques classiques. Les différents tyjpes déchets gazeux nécessitent des
techniques de traitement adéquates et ce, poupunifecation optimale et durabldansce
contexte, d’aprés Mi GROENESTIINet al, [2005], les traitements biologiques constituent
une solution de choix car ils offrent un grand noenlde possibilités de traitement
economique et respectueux de I'environnement.

1.1.2. LA POLLUTION ATMOSPHERIQUE

Selon la directive européenne 96/92/CE, un polleahtdéfini comme toute substance
introduite directement ou indirectement dans lanbiant et susceptible d’avoir des effets
nocifs, soit sur la santé humaine soit sur I'envirement dans son ensemble.

La pollution de l'atmosphere est la résultante deerd phénoménes d’échange entre
'atmosphére et les autres compartiments de I'enviement. [DGRNE, 1998 cité par Kone,
2006].

[.1.3. LES COMPOSES ORGANIQUES VOLATIL$COV)

Un COV est défini comme un composé contenant desned de carbone et
d’hydrogene (auxquels se substituent partiellenmentotalement des atomes d’halogenes,
d’'oxygene, de soufre, de phosphore ou d’azoteedraivant a I'état de vapeur dans les
conditions de fonctionnement de linstallation AMERO, 2003]. Cette définition est rendue
plus rigoureuse par la directive européenne 199GH 8lu 11/03/99. Cette derniere définit un
COV comme un composé organigue dont la tensioragew saturante a 20°C est supérieure
ou égale a 0,01 kPa, (a I'exclusion du méthaneayant une volatilité correspondante dans
des conditions d’utilisation.

Parmi les composés aromatiques volatiles, on re¢roles BTEX (Benzene, Toluéne
Ethylbenzene, Xylene). Ce sont des hydrocarburesmatiques monocycliques composeés
uniquement de carbone et d’hydrogéne. lls sontedgnande stabilité grace a leur résonance
moléculaire. De plus, ce sont des composés trbkefaent solubles dans I'eau du fait de leur
caractere apolaire [bMAs, 1998].
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L’ensemble des BTEX ont des caractéristiques siraga Le benzéene (Es) est le plus
simple des hydrocarbures aromatiques.

Les concentrations en benzéne dans I'air ambiantt ¢® I'ordre de fig/m® dans les zones
rurales et de 5 & 40y/m°® dans les zones urbainesgMvou, 2004].

[.1.4. PROBLEMATIQUE DES COV

Divers processus industriels sont générateurs ldéffs gazeux contenant des
composeés organiques volatils i#H, 2000 ; MOE et Q, 2004]. Ces polluants émis par les
activités humaines sont persistants dans I'enveorent. La cause en est leur faible solubilité
dans I'eau et leur grande concentrationgRic, 2007]. On retrouve également des COV, en
faible concentration, dans les « airs intérieursin environnement qui devient au centre des
préoccupations [@EyssEet al, 2008].

La problématique liée aux émission de COV résidesda fait qu’ils sont impliqués dans les
réactions photochimiques a l'origine de la formatid'ozone au niveau terrestre (ozone
troposphérique), on parle de «smog urbain», ei gqanstituent des menaces
environnementales telles que le réchauffementdieereet les pluies acides gMvEs et al.,
2006]. Les COV contribuent a la diminution de I'oeostratosphérique. De plus, certains
COV et leurs produits de dégradation seraient @igiiee de cancers et de nuisances
respiratoires.

Il est donc nécessaire de réduire et de traiteémassions gazeuses, dans une optique de
protection de I'environnement en vue d’'un dévelapeet durable [IONE, 2006].

|.2. LES TECHNIQUES DE TRAITEMENT EXISTANTES

Les procédés communément utilisés pour le traitemdes COV peuvent se résumer
en deux catégories. La premiére consiste a tigiseémissions a la source par substitution de
produits, réduction ou par le recyclage mais cesamémes de réduction peuvent altérer et
réduire la qualité du produit. La seconde consisteaiter le gaz aprés qu'il ait été produit
[ALDRIC, 2001].

Le choix d’'une technologie est souvent lié a degraintes économiques et écologiques. De
telles contraintes résultent de la nature du coggosaiter, de la concentration, du débit, et
du mode de I'émission du rejet gazeuwe{INNy et al, 1999].

|.2.1. LES TECHNIQUES DE RECUPERATION

On distingue principalement trois techniques deupécation : la condensation,
'adsorption et 'absorption

[.2.1.1. LA CONDENSATION

Elle est appliquée pour la récupération de solvdatss de faibles débits et a forte
concentration. La condensation est soit mécaniquidisant des compresseurs et des



Synthése bibliographique

températures de I'ordre de —40°C a —50°C, soitggmaue ou la température peut descendre
en dessous des —170°C. L'utilisation de I'azotaitig est alors requise [ARIC, 2001].

[.2.1.2. L’ADSORPTION

L’adsorption est un phénomene physique par legaedalide fixe les molécules d’un
corps sur sa surface sous l'action des forces dedéaWaals. Le principe consiste a faire
passer le rejet gazeux a traiter a travers la ehdegla substance adsorbante. La substance
adsorbante utilisée peut étre, dans le cas dertraitt des COV : du charbon actif, des gels de
silice, des noix de coco, des zéolithes et autmgdea particulieres, des résines etc.
[MUNDELA, 2005]

[.2.1.3. L’ABSORPTION

L’absorption est une technique peu répandue poutrditcement des COV. Elle
consiste a mettre en contact le gaz polluant avediquide dans lequel il est soluble.
L’absorption par I'eau permet rarement d’abattrfisamment de COV pour respecter la
législation, et ceci d’autant plus que le composébattre est peu soluble dans I'eau.
L’absorption par 'huile, quant a elle, impligueauséparation secondaire complexe limitant la
vulgarisation de cette techniqueg®NNY et al,1999].

|.2.2. LES TECHNIQUES DE DESTRUCTION

Les techniques de destruction sont courammentségdi pour traiter les effluents
comportant un mélange de composés organiqueslsolati

[.2.2.1. L’OXYDATION THERMIQUE

La grande technique de destruction non biologicgtel’exydation thermique. Cette
technique consiste a transformer les moléculesujasigtat de CQ. L'oxydation nécessite
une grande quantité d’'oxygene et d’énergie.

D’une maniére générale, la réaction chimique de lokesla destruction des composés est la
suivante :

CnHn+ (M +n/4) Q > m CQ, + n/l2 HO

Les conditions indispensables a la réaction d’oigdasont :
- latempérature supérieure & 750°C
- Le mélange entre le composant a oxyder et I'omggdoit étre le plus homogéne
possible.
- Le temps de séjour suffisant (0,5 a 1,5 secondes)

Les systemes d’oxydation thermique sont constitbébituellement d’'une chambre de
combustion munie d’'un braleur éventuellement alithgrar un gaz naturel et d’'un échangeur
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pour préchauffer le gaz a traiter. Parfois, un agbar secondaire permet d’améliorer le
rendement de l'installation [&Ric, 2001].
Les différentes techniques de destruction thernsigoat :
* La destruction thermique récupérative (adaptée @uncentrations €élevées: 5 a 20
g/m’)
- La destruction thermique récupérative catalytiqueeprésence d’'un catalyseur permet
de diminuer la température de réaction a envird@¥G0
- La destruction thermique régénérative. Son ppmaonsiste a inverser régulierement
le sens du débit afin de décharger ou de chargdrdkeur sur le ou les lits d’échange.
L’efficacité de ce procédé est beaucoup plus gramaie n’est applicable que pour des
concentrations faibles.
L’ensemble de ces techniques permet d’atteindee soitie, des concentrations inférieures a
20 mg/nt, ce qui correspond 2 la limite Iégale européenne.

[.2.2.2. LE TRAITEMENT BIOLOGIQUE

Une alternative aux traitements de destruction ntigpres sont les traitements
biologiques. lls consistent a utiliser des systemiesiques ou des bactéries constituent le
moyen de dégrader les COV. En d’autres termesadtélie réalise I'oxydation biologique du
composé polluant en l'utilisant comme source deébaae. Cette oxydation donnera des
composeés intégrables au cycle de Krebs du pro@aryot
Les organes de traitement peuvent alors étre appmtééacteurs pLO, 1998]. D'une
maniere générale, ceux-ci peuvent étre classésisrcatégories bien distinctes :

- Les filtres percolateurs
- Les bio-laveurs
- Les bio-filtres

|.2.2.2.1. LES BIO-FILTRES

Le bio-filtre est constitué d’un matériau sur leljes microorganismes sont fixés et se
développent en biofilm. Le support est généralententnature organique, constitué d’un
mélange de tourbes, d’écorces et de matériauxelstqui apportent une surface spécifique
importante, des éléments nutritifs mais aussi Ipurpres microorganismes.

La hauteur du lit fixe ne dépasse pas 0,5 a 1npde®s de charge occasionnées par celle-ci
étant un des facteurs limitants.

L’humidification et I'apport des nutriments sontli@és par aspersion, en général a contre-
courant [Moumou, 2004].

Il peut s’agir également d’'un « bio-filtre ouvert g'est-a-dire un lit a ciel ouvert, de grande
surface mais de hauteur réduite. Dans ce cag, jilles difficile de maitriser 'humidité du lit
puisque celui-ci est soumis aux intempéries.
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Il est important que le lit soit le plus homogéneaéré possible afin d’éviter les passages
préférentiels, le tassement et donc les zones dépesid’oxygene.

Les bio-filtres de traitement des effluents gazesont utilisables pour des débits gazeux
compris entre 1000 et 50 00G/m et pour des concentration en dessous de3l@aVINNY

et al, 1999]

[.2.2.2.2. LES FILTRES PERCOLATEURS

Dans cette configuration, le systeme d’arrosage@stinu : un film liquide est alors
créé autour des éléments de garnissage et dulmiosfy étant développé. Les filtres
percolateurs sont analogues aux bio-filtres massifgport est un matériau inerte.

La phase liquide permet un contrdle plus aisé du gédla teneur en nutriment et de la

température.

Les boues pouvant se former sont entrainées avebdse liquide circulante. Elles sont

ensuite éliminée par simple décantation.

La limitation de cette technique se situe au nivé&la solubilité des éléments a traiter. De ce
fait, cette technique n’est pas adaptée aux pdiuaiblement solubles dans I'eau. Par contre,
'encombrement est moindre par rapport a un bteefiMoumou, 2004].

[.2.2.2.3. LES BIOLAVEURS

Le procédé de traitement des effluents gazeux patethnique des biolaveurs
comporte deux étapes. Une premiere étape d’absorptiquide-gaz » dans un laveur et une
seconde étape de biodégradation des polluantsféréasqui, contrairement au systéeme
précédent, se produit dans un bassin annexe comtdeala biomasse en suspension dite
« boue activée ». Un décanteur permet ensuitepgeséia biomasse de I'effluent liquide.
Comme précédemment, I'encombrement est moindrerggport & un bio-filtre et son
exploitation est plus souple. Cependant, la enoe, utilisation est réservée aux polluants
solubles dans I'eau et pour des débits faiblesmstants [Mbumou, 2004].

Les procédés biologiques permettent d’atteindrerdedements de I'ordre de 90%,
pour des concentrations maximales de I'ordre dért.g
Le colt dépend essentiellement du débit a traieeta biodégradabilité et de la concentration
des polluants.
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Malheureusement, ces systémes biologiques compoderaines limites. En effet, la
conception méme de ces infrastructures, ne perrast tpujours d’éviter les passage
préférentiels, le tassement et la dégradation gpatiainsi que les pertes de charges induites
par le développement de la biomasse et donc, dilnbi® AuGULIS et BOUDREAU, 2003].

D’autre part, la faible solubilité des composésaoigues volatils limite l'efficacité de
plusieurs méthodes de traitement biologique tellee da technique de traitement par
I'utilisation des biofiltres [DuGuLIs et BOUDREAU, 2003]. MuNOZ et al, [2006] présentent
également les techniques biologiques comme étaviesd limitées par le faible transfert en
polluant et en oxygene, de la phase gazeuse aumarjanismes.

De plus, ces systemes sont incapables de prédesvaricroorganismes de pics (ou, dans une
moindre mesure, de variations) de concentratiopaiuant qui peuvent se révéler, selon la
nature de ces molécules, particulierement destrtgteEn effet, si les microorganismes
doivent étre alimentés constamment en substratcomstate cependant une inhibition de
I'activité microbienne voire une mortalité cellukilorsque ces concentrations en polluant
deviennent trop élevées. Par contre, lorsque laserdrations sont trop faibles, les
microorganismes manquent de nutriment et devienakws moins efficaces JAMGULIS,
2001]. Ces technigues ne sont donc efficaces quedmfaibles et constantes concentrations
en COV.

|.3. LES REACTEURS BIPHASIQUES
[.3.1. UNE ALTERNATIVE AUX AUTRES TRAITEMENTS

Les réacteurs biphasiques font partie des procél@édraitement biologique en
développement. Le traitement ou la destruction@@¥ (des BTEX en particulier) par des
méthodes chimiques comme l'oxydation thermique’iatihération est souvent onéreux
qguand il s'applique a de grands volumes en faiblecentration [[BSHUSSESet al, 1999 ;
DAUGULIS et BOUDREAU, 2003 ; &SAN et al, 2000].

Pour répondre a cet inconvénient, différentes mmlgtbiologiques ont été mises au point, au
cours de la derniére décennie. Elles comportenermgmt certaines limites qui ont été
développées a la section 1.2.2.2.

Les différents problemes des techniques biologiqurécédentes peuvent étre résolus
dans les réacteurs biphasiques (Two-Phase PaniitipiBioreactors : TPPBs). En effet, dans
ces installations constituées d’'un mélange de gdwases immiscibles, la solubilisation des
composeés hydrophobes, tel que les COV, est possitléa présence d’'une seconde phase
organique améliore leur solubilité AIDSON et DaucuLis, 2003]. De plus, malgré les
grandes concentrations en polluants qui peuvert @ises en jeu, les microorganismes
localisés dans la phase agueuse n’en percgoiverdepiguantités non inhibitrices ADGuULIS,
1997 ; Dnuauls, 2001 ; RDGE et al, 2003]. DuMONT et al. [2006], rapportent également
gue l'ajout d’'une phase organique permet d’augneletéransfert d’'oxygéne, de la phase

-6 -
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gazeuse aux microorganismes, et ainsi amélioradélgradation du polluant (décrit plus
précisément a la section 1.4.).

|.3.2. DESCRIPTION DES REACTEURS BIPHASIQUES

CoLLINS et DauGuLis [1999] décrivent un réacteur biphasique de tradtetmdes
BTEX comme étant une cuve contenant une phase sgweuastituée par un milieu de culture
et une phase organigue immiscible et biocompativkc la premiére, intimement mise en
contact par I'agitation et I'aération. Les microangsmes se développant dans le milieu de
culture permettent la dégradation des BTEX contafarss I'effluent gazeux qui est injecté
avec de l'air dans le réacteur (figure 1). Ce systée traitement consiste a transférer, dans la
phase liquide, les molécules polluantes de I'efftigazeux qui seront utilisées comme source
de carbone pour les microorganismes présents @am®PB [Yom et al, 2000]. Le bon
déroulement du procédé est caractérisé par unferaptimal du polluant, d'une part de la
phase gazeuse a la phase liquide, et d’autre pestson site de dégradation au niveau de la
cellule microbienne.

W =substrat non-dizsous

« =ubstrat dizzous /

biozurfactant

bacterie

Figure 1 : Mécanismes physico-chimiques et biologigs impliqués dans les TPPB. (A) Dissolution des
composés hydrophobes/toxiques dans la phase non agee. (B) Transfert des molécules dans la phase
aqueuse et absorption par les microorganismes en spension. (C) Absorption du substrat a l'interface
par les microorganismes y adhérant. (D) productiorde tensioactif§DEzIEL et al, 1999].

L'utilisation d’un solvant organique non miscibleeg le milieu aqueux permet d’améliorer le
transfert du polluant a la phase liquide ou il sk¥gradé par des microorganismes.

Le solvant utilisé dépend des caractéristiques dllugnt cible et des microorganismes
impliqués dans le processus de biodégradatiezifD et al,, 1999].

DAuGuLIS [2001] rapporte (tableau 1) différents substratisppuvent étre traités grace a un
TPPB ainsi que les microorganismes utilisés ethlasp organique mise en mélange avec le
milieu de culture au sein du bioréacteur.
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Tableau 1 : Potentialités des TPPB [BuGULIS, 2001].

SUBSTRAT XENOBIOTIQUE

MICROORGANISME

PHASE ORGANIQUE

STYRENE
PHENATHRENE (PHA)
NAPHTALENE (PHA)
DIVERSPHA

2,4,6
TRICHLOROPHENOL
DIOXINE
PENTACHLOROPHENOL
PHENOL
PHENANTHRENE
BENZENE, TOLUENE
TOLUENE, XYLENE
BTX

BENZENE

CULTURE MIXTE
PSEUDOMONAS AERUGINOSA
CORYNEBACTERIUM SP
CULTURE MIXTE
PSEUDOMONAS sP

CULTURE MIXTE
ARTHROBACTER SP
PSEUDOMONAS PUTIDA
PSEUDOMONAS SP
PSEUDOMONAS SP
PSEUDOMONAS SP
PSEUDOMONAS SP
ALCALIGENES XYLOSOXIDANS
KLEBSIELLA SP

HUILE DE SILICONE

2,2,4,4,6,8,8 — HPTAMETHYLNONANE
DECANE, DODECANE, HEXADECANE
HUILE DE SILICONE,2,2,4,4,6,8,8 —

HEPTAMETHYLNONANE

HUILE DE SILICONE

DECANE

DIETHYL SEBACATE

2 — UNDECANONE

HUILE DE SILICONE

OLEYL ALCOOL

OLEYL ALCOOL

OLEYL ALCOOL

HEXADECANE, 1 — GCTADECANE

1.3.3. PERFORMANCE ET EFFICACITE DES REACTEURS BIPHASIQUES

Les réacteurs biphasiques ont été utilisés pouraieement des eaux usées et des
odeurs il y a environ 50 ans. Mais c’est seulentemuis les années 80 que les études sur
I'utilisation de cette technique pour le traitemetds composés organiques volatils des
effluents industriels ont commencé a voir le jo8cROEDER 2002]. Parmi les procédés
biologiques du traitement des effluents gazeuxkjdéltre peut étre considéré comme le plus
utilisé [HoDGE et DeVINNY, 1995 ; Y¥tom et DauGuLis, 2000], et ce, malgré les limites du
systeme. Les TPPB présentent cependant une boeribilité par rapport au biofiltre
notamment vis-a-vis du débit de I'effluent et dmpes de séjour au sein du réacteued¥ et
DAuGuLIs, 2000].

Selon les mémes auteurs, 'efficacité de I'élimimatpeut étre augmentée par une biomasse
abondante, cette augmentation exige aussi un aseroent de l'aération et du taux
d’agitation.

L'utilisation d’'une fraction organique permet l'alim#ation du rendement d’élimination des
polluants. Dans leur étude sur la performance deteérs biphasiques pour le traitement des
effluents gazeux chargés en benzéneyiDsoN et DauGuLis [2003] concluent que ce
systeme constitue une bonne alternative au bfilin effet, a I'échelle du laboratoire, ils
montrent que la capacité d’élimination du benzeaele TPPB est 3 & 13 fois supérieure a
celle du biofiltre.

Selon DwauLis et BoubREAU [2003] la performance des TPPBs est due principahe a
trois facteurs :

- La grande solubilité due a une bonne affinitéestg solvant et le polluant a éliminer.

- L'effet «tampon » de la phase organique qui gtrome meilleure adaptation du
systeme aux changements de concentrations des G&dé @ un coefficient de
répartition élevé : [Concentration en phase organid Concentration en phase
agueuse].

- Le systeme est completement agité ce qui perfoptirhisation de la biomasse
existante par I'hnomogénéisation des concentrati@ssCOV dans le réacteur.
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|.3.4. L'HUILE DE SILICONE EN TANT QUE SECONDE PHASE

Dans le cadre de ce travail de fin d’étude, la plaganique utilisée dans le réacteur
biphasique est de 'huile de silicone.
L’huile de silicone est un polymére chimique deypahéthylsiloxane. Les polyméres de
'huile de silicone, en terme générique, se diffiéfent par leur viscosité due a la taille de
leurs chaines carbonées. En effet, la viscositéedhuile de silicone est tributaire du nombre
de monomeres, elle varie de 5 ¢St a plus de 10c80QALDRIC, 2001]. Elle est constituée
du monomeére suivant :

(CH3)3SiO [SIO(CHa)2]n Si(CHa)s.

La structure chimique des huiles de silicone estatérisée par deux liaisons importantes :
silicone — oxygéne et silicone — carbone. La seedraison est particulierement stable a la
chaleur.
Elles se présentent sous la forme d’un liquideattis clair. La densité des huiles de silicone
varie entre 0,96 pour les moins visqueuses (50 &3t} pour les plus visqueuses (100 000
cSt). Elles sont hautement solubles dans les smhvammmatiques, aliphatiques ou chlorés
[Moumou, 2004]. L'intérét de [l'utilisation de I'huile deilisone dans les techniques de
traitement des effluents gazeux, et dans les néactgiphasiques en particulier, peut étre
expliqué par :

- Leur faible réactivité ;

- Leur excellente biocompatibilité ;

- Leur bon pouvoir dispersif ;

- Leur faible odeur ;

- Leur faible pression de vapeur ;

- Leur tres faible solubilité en milieu aqueux (aedre du ppm) ;

- Leur caractéristique « apolaire ».

L’efficacité de ce composé a déja été démontrés garsieurs études. Ainsi, il a été prouvé
gue l'adjonction de I'huile de silicone a raison1#®%6 a un effet bénéfique sur le transfert de
I'oxygéne ainsi que sur la rétention gazeuseppdc, 2001]. D’autre part, dans leur étude sur
la modélisation de la biodégradation dans un réadbéphasique en utilisant I'huile de
silicone, TURTOI et al, [2000] ont conclu que 'addition de I'huile deicdne lors de la phase
linéaire de la croissance des microorganismes dieumpauvre (alimentés en éthyléene)
conduit a une augmentation significative du tauxndetiplication.

LABRECQUE [2003] revoit d’autres études concernant I'utiiisa de I'huile de silicone pour
le traitement des effluents pollués. La technigeeevéle efficace pour difféerents composeés
aussi bien chlorés que non-chlorés.
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|.4. LE TRANSFERT DE MASSE GAZ/LIQUIDE ET LA DISPERSION DES
PHASES

.4.1 INTRODUCTION

Le transfert d’'oxygene de I'air jusqu’aux sitespiegtoires des microorganismes a une
importance capitale sur I'activité métabolique’efficacité d’'un procédé de traitement. Il en
va de méme pour le transfert de l'isopropylbenz@RB) qui est utilisé, dans le cadre de ce
travail de fin d’étude, comme seule source de cwlpar les microorganismes mis en culture.
L’efficacité du transfert conditionne donc en partes performances de ce procéde de
traitement.

Les caractéristiques de la dispersion liquide-tiguinfluent étroitement sur le transfert de
masse. Une dispersion homogéne des phases ganamttransfert optimum. Ce paramétre
revét donc également une importance capitale deffisacité du TPPB.

|.4.2 IMPORTANCE DE L' OXYGENE EN CULTURE AEROBIE

L’oxygéne est un facteur limitant. En effet, a sation, la quantité d'@dissous dans

le milieu est excessivement faible par rapport @uantité dont a besoin la cellule pour
produire de la biomasse. Le milieu de culture doric étre continuellement approvisionné en
O,. Non seulement, I'oxygene est indispensable artmyction de biomasse mais il est
€galement nécessaire en phase stationnaire desamoes car il est indispensable a la
biodégradation des COV. En effet, la biodégradatiast rien de plus qu'une oxydation
biologique. L'oxygene a également la propriété tr@mer d’autres produits du métabolisme,
tel que le CQ et permet de les éliminer iONART, 2006]. Etudier le transfert d’oxygéne
égquivaut a caractériser la capacité d’oxygénatiomidréacteur afin de répondre aux besoins
du systeme microbien.

[.4.3 LE TRANSFERT DE MASSE EN MILIEU MONOPHASIQUE

Le transfert d’'oxygéne, en milieu monophasiques@né dans cette section est le cas
«modele » utilisé pour expliquer le transfert dasse en général ; aussi bien celui de
'oxygene, lui-méme, que celui d’'un composé apeld@l que l'isopropylbenzéne. En effet,
HsieH et al, [2000] rapportent que le coefficient de transféges composés aromatiques
fortement volatils peut étre estimé sur base ddfic@nt de transfert de I'oxygéne dans les
mémes conditions (relation de proportionnalité)ei ira de méme pour les modeles de
transfert de masse en milieu biphasique (déveloap&section 1.4.4.).

Plusieurs modeles existent pour caractériser lastest dans les systemes de type

« fermentation ». Le modele de WWmAN (théorie du double film) en fait partie et est
couramment employé (figure 2). Il postule que émsfert d’oxygene de la bulle gazeuse vers
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les sites de son utilisation dans les cellules antepplusieurs étapes dont chacune présente
une certaine résistance. Il est considéré questfate gaz-liquide, c6té bulle, est doublé d'un
film gazeux et du coté liquide, d’un film liquideg dernier exercant une grande résistance sur
le transfert. L'oxygéne dissous est ensuite répaddns le milieu par diffusion et par
convection et atteint un nouveau film liquide amtemt des cellules. Enfin, il pénétre dans la
cellule.

Etape 1
Etape 2 Etape 4 Etape 5

Bulle
gazeuse

Etape 3

Film liquide

Film gazeux

Figure 2 : Représentation schématique du modéle d&HITEMAN [THONART, 2006].

Selon ce modeéle, les films existant de chaque @®iénterface sont en écoulement laminaire
paralleles a l'interface au travers desquels lastext d’'oxygéne ne peut se faire que par
diffusion moléculaire. Les gradients de concerdrgtiforces motrices du transfert, sont
entierement situés dans ces films, car la turbelencsein de la bulle et dans la masse liquide
est telle qu'elle efface toute difféerence de comredion en dehors du film. En outre, la
capacité des films est tellement faible que dedilprde concentration stationnaires s'y
établissent instantanément. En ce qui concernteiface elle-méme (figure3), elle ne crée
pas de résistances au transfert d’oxygene, ce’gsii pas le cas du film liquide HDNART,
2006]. A l'interface des deux phases, la pressianigile d’oxygéne dans la phase gazeuse
(P,) et la concentration d’oxygene dans la phasedig(G) sont en équilibre.

Interface gaz-liquide

Phase gazeuse Phase liquide

PG

Ci
CL

Film gazeux Film liquide

Transfert d’oxygéne -

Figure 3 : Représentation schématique de I'interfag selon le modéle de VWITEMAN [THONART, 2006].
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Cet équilibre a l'interface est caractérisé paelation de Henry :

P = HeCi

Avec :
- He, la constante de Henny
(atm.m/kmole).

Le transfert est donc limité par I'étape la plustéeparmi toutes les résistances (résistance du
film liquide entourant l'interface). Les résistandes plus faibles seront donc négligées pour
I'établissement de I'’équation du transfert de malssd¢aux de transfert de la phase gazeuse
vers la phase liquide peut donc étre quantifid’pguation suivante :

dc,
dt

=kalc’-c,)

- dC_/dt : taux volumique de transfert d’élément (motest),

- C_ : concentration de I'élément dissous dans la pligsiele (mole.T),

- C.°: concentration de I'’élément dissous & la samgtinole.1*),

- kea: coefficient volumétrique du transfert de magsé®). Rappelons
que «k; », est le coefficient de transfert de masse de léemeatlans le
film liquide et «a », I'aire interfaciale spécifique.

Il est donc possible d’agir sur deux facteurs puwgmenter la vitesse de transfert d’oxygene
des bulles gazeuses vers le microorganismiga ® et « C_ °-C.) ». [THONART, 2006].

Un des buts d'une opération de mélange (non-stiesgaour les microorganismes) est
donc de réaliser un transfert gaz-liquide optineal,provoquant, d’'une part, une turbulence
élevée dans la phase liquide, ce qui augmenteiraig® «k_ » et, d’autre part, un effet de
cisaillement des bulles gazeuses ce qui augmenrta je

|.4.4. TRANSFERT D OXYGENE EN MILIEU BIPHASIQUE
1.4.4.1. CAS ABIOTIQUE

[.4.4.1.1. NTRODUCTION

Comme il a déja été expliqué précédemment, powosstraire aux limitations dues
au faible transfert de substrat gazeux hydrophebd'¢xygene) dans la phase aqueuse, il est
possible d’ajouter au systeme une phase non-aqpassédant une grande affinité pour ces
molécules. De nombreux auteurs ont ainsi pu réwgleramélioration du transfert d’'oxygene
[BRUINING et al, 1986 ; INKER et al, 1990 ; &sArIOet al, 1992].

Dans la suite de ce chapitre, le terme « huile »«glase organique » sera utilisé pour
désigner toute phase non aqueuse et ce, dansu&ibig de simplifier le document.
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Il existe certaines approches assez simplistegy/stérae. L'une d’elles est proposée dans la
littérature par BAO et al, [1999] ainsi que MLSEN et al, [2005]. Admettant le fait que le
transfert de masse de b@dissous entre les deux phases liquides est suffigat rapide pour
considérer le systeme comme étant a I'équilibeepdstulent que le milieu biphasique peut
étre représenté par un simple liquide homogenespass des propriétés uniformes.

D’autres approches plus élaborées se retrouvestlddittérature. Elles seront détaillées dans
la section suivante.

1.4.4.1.2. MODELES EXISTANTS

Bon nombre darticles traitent de l'influence d'useconde phase sur leki@ ».
Malheureusement, les résultats obtenus sont assgadictoires. Ils montrent que la valeur
du «k_a» peut diminuer, rester constante, ou augmentsrde l'addition d’une seconde
phase possédant une plus grande affinité pourrigpasé devant étre transféré. Il faut donc
rester prudent dans l'interprétation des résultsss de la littérature, tant les parametres de
travail peuvent varier (nature de la seconde pheaiseosité et densité de I'huile, type
d’agitation, etc.)

1.4.4.1.2.1. UPORTANCE DES PROPRIETES INTERFACIALES

Certains auteurs ont attaché une grande importangepropriétés interfaciales des
systemes eau-huile, qui, exprimées a travers li@maole coefficient d’étalement, pourraient
avoir une forte influence sur les caractéristiqdastransfert de masse (bien que cela soit
conteste).

Le coefficient d’étalement, qui permet de quantifi@ capacité d’'une huile a former des
gouttelettes au sein d’'une phase aqueuse ou ataicerde former un film, est défini de la
maniere suivante :

S=0ay ~Oow ~0Oon
Avec :
- S: le coefficient d’étalement (Spreading),
- o latension interfaciale,

- AW, OW etOA : les indices se rapportent respectivement
aux interfaces air-eau, huile-eau et huile-air.

Une valeur positive de &» correspondrait a un étalement des gouttelettasle sur les
bulles de gaz. A contrario, une valeur négativeespondrait a une huile qui reste sous forme
de gouttelettes et n'a pas de contact avec leedulk gaz (dodécane, hexadecane,...)
[DUMONT et al, 2006].

Selon une autre étude deuloNT et al, [2006], pour les huiles de siliconeS® est au
départ positif, la phase « huile » est donc capdéle’étaler sur la surface des bulles de gaz.
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Mais, lorsque les phases aqueuses et « huile » ssintées mutuellement,S» devient
négatif et I'huile reforme des gouttelettes.
Selon la valeur prise par le coefficient d’étalemérux voies possibles de transfert existent :
- Le transfert en paralléle, dont I'influence stergigligeable, pour les huiles &« >0 ;
- Le transfert en série qui est la voie la pluspime, pour les huiles 8So> < 0.

1.4.4.1.2.2. RANSFERT EN SERIE

Pour les coefficients d’étalement négatifs, c'edir@, pour les huiles ayant tendance a
former des gouttelettes, le transfert se réalisemnaisérie. Ce type de transfert propose un
transfert de masse entre le gaz et 'eau (maiswuentre le gaz et la phase agueuse suivi du
transfert a la phase organique) et pas de contact éntre le gaz et I'huile

Les modeles caractérisant le transfert en sériectassés en modeles (pseudo)homogenes et
modeles hétérogenes (figure 4).

i. Le modele (pseudo)homogene, relativement simglere les effets géométriques et
les gradients de concentration au sein de la piiapersée. Il considere la fraction de
phase dispersée comme uniforme a linterface gpide et au sein du volume de
liquide. Dans ce cas, le transfert est caractggaéun effet « navette » de la phase
organique : le soluté absorbé par les gouttelettasle pres de I'interface gaz-eau est
libéré dans la phase aqueuse en dehors de la cbonitee(pas de contact direct gaz-
liquide).

ii. Le modele hétérogene prend en compte la gémmétrale a I'interface. Le soluté est
absorbé soit par la phase continue seulementpapoita phase continue suivie par la
phase dispersée (« huile »). Dans ce dernier edmrisfert entre les gouttelettes et la
phase aqueuse prend place en dehors de la comtee[ DUMONT et al, 2003].

(A) (B)

Chus | Liguid

miss transfer zone | Laguid hise bulk
— bulk |"-|-'1,,,. Lt m D
s — d
R '
Sl Gl
% e

W
A

ﬁ-||f1..'. uireil

GL interface

Figure 4 : Représentation du transfert de masse eserie : (A) modeéle pseudo-homogéne ; (B) modele
hétérogene [MONT et DELMAS, 2003].

Dans le modéle en série, le transfert se déroulpeai le mécanisme d’effet navette. Ce
dernier implique la prise d’'un soluté gazeux par deuttelettes de phase organique dans le
film de diffusion et la circulation de ces gouttede chargées au travers du volume liquide
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déficient en soluté gazeux. L’hypothése principddece mécanisme est que les gouttelettes
d’huile soient plus petites que I'épaisseur du filguide (couche limite). Elles seraient donc
capables de pénétrer dans cette couche hautenmesgntae et fourniraient une grande aire
interfaciale. En créant des turbulences a l'int@fdes gouttelettes d’huile sont également
susceptibles d’augmenter le transfert par effetkddynamiques.

1.4.4.1.2.3. RANSFERT EN PARALLELE

Il s’agit du mode de transfert proposé pour leselsua coefficient d’étalement positif
(qui ont tendance a I'étalement). SelowfMbz et al, [2007], lorsque le transfert du substrat
hydrophobe se réalise en paralléle, cela signifie deux voies sont possibles : de la phase
gazeuse a la phase «huile » (principalement) eladehase gazeuse a la phase aqueuse
directement (figure 5).

A

Figure 5 : Descriptions schématiques des flux estéms des substrats hydrophobes (COV) et de I'oxygéene
dans (A) un systéme conventionnel sans phase orgaun et (B) dans un TPPB [MINOZ et al, 2007].

Dans ce cas de figure, le transfert serait explgpréle mécanisme de recouvrement de bulle
(figure 6). Il postule la formation d’'un film d’hiei peu épais a l'interface gaz-liquide. Ce
mécanisme requiert la coalescence des goutteldtieie avec les bulles de gaz (premiére
étape) suivie par une coalescence des gouttelftiade avec le film (deuxieme étape). Le
phénomene de coalescence pourrait résulter deéemee d’instabilités hydrodynamiques
causée par les collisions bulles-gouttelettes,ecige de grandes agitations dans la couche
limite de liquide. Le principe de ce modele estaqgoe lorsqu’une bulle est immergée dans
'émulsion, la phase huileuse recouvre la surfagdadbulle et le film formé est chargé en
oxygene pendant la durée de vie de la bulle.

Onl Ll

droplets film
-T Ir anpgen ks
Gas ¥ L dreplets
. 8 ke, Top
bubblc g o~ B A
; ‘,' , R - Y
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| | .
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Figure 6 : L'effet du recouvrement de bulles [DMONT et DELMAS, 2003].
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Il faut cependant rester prudent quant a I'exad¢itde ces modeles tant la littérature foisonne
d’'informations divergentes. AinsilNEk et al [1976] affirment que le transfert de masse s
produit en série, méme pour des coefficients ddétait «S » positifs.

1.4.4.1.3.EFFET DE L'ADDITION D 'HUILE SUR LE « k; a ».

I. EFFET SUR LAIRE INTERFACIALE « a »

On constate deux effets opposés sur l'aire intetiacD’une part, I'huile de silicone
abaisse la tension interfaciale entre gaz et lgjuié qui diminue le diameétre des bulles et par
conséquent augmente lea®. De nombreux auteurs assimilent ainsi I'impaetla phase
organique a celle d’'un surfactantyRonNT et al, 2006]. D’autre part, I'huile de silicone a
tendance a promouvoir la coalescence et donc denileu<a » [DUMONT et al, 2006]. Il est
supposeé que ces deux effets opposés ont tendasieffacer mutuellement [FRAO et al,
1999].

ii. EFFET SUR LE COEFFICIENT DE TRANSFERT DE MASS&K|

Certains auteurs affirment que les gouttelettes uitBh peuvent interagir
dynamiquement avec la couche limite de concentraipde ce fait augmentent le coefficient
de transfert massiquekg» en causant une plus grande turbulence au sdmabeiche limite
[DUMONT et DeLmAS, 2003]. D’autres auteurs présentent I'effet deitgetquantités de
gouttelettes comme diminuant la mobilité a l'intmé et produisant une diminution du
coefficient de transfert de massé& « en interférant avec I'hydrodynamique du systeme
[SHARMA et al, 1968]. Ces effets hydrodynamiques sont cepertdiffitiles a prouver et on
admet généralement que l'adjonction d’'une phasamgge a pour effet une diminution
du «k_» car elle induit une résistance supplémentairgéransfert. Il faut cependant rester
prudent tant, la encore, la littérature présenteidfermations parfois contradictoires.

iii. EFFET SUR LE« ki a »

Selon MoRAO et al. [1999] les variations observées sur les mesureskga » (O;)
lors de lI'addition d’huile peuvent étre expliqugesr trois effets : (1) une diminution de la
mobilité en surface des bulles, (2) une augmemtata la coalescence et (3) une diminution
de la tension de surface. Les deux premiers efietsendance a diminuer lekga » tandis
gue le troisieme l'augmente. Il y aurait donc urmaentration d’huile pour laquelle le
transfert gaz-liquide serait minimum.

Les dernieres études réalisées montrent de madvétente une diminution dukga », lors

de l'adjonction d’huile, par rapport a sa valeunslale I'eau. Il semble évident que la
présence d'une phase "huile" diminue Iégéremerbédficient de transfert global de par sa
résistance supplémentaire au transfert. Cette diinim de « a » peut étre compensée par
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une augmentation de potentiel de transfef,&{ C.) » en relation avec la quantité d’huile
ajoutée ainsi que son affinité pour 'oxygéne opddluant [DUMONT, et al, 2006]. Au final,

le transfert de masse est donc amélioré (car kdiegits de concentrations sont augmentes).
Par conséquent, les performances de biodégraddtiaysteme sont également améliorées.
[DAVIDSON et DaucuLlis, 2003]. Une autre étude tend cependant a prousvei’gdjonction

de I'huile de silicone a raison de 10% a un eftatddique sur le coefficient de transfert global
de I'oxygéne ainsi que sur la rétention gazeus®fic, 2001].

Dans le cas de I'absorption de polluants tels gusyrene dans un réacteur, il a été démontré
que le «k_a » était relativement constant, quel que soit lerpentage d’huile mis en jeu dans
une gamme comprise entre 0 et 10% d’huileNIDNT et al, 2006].

1.4.4.2. CAS BIOTIQUE

Peu de modéles de transfert en milieu biphasigeengnt en compte la présence de
microorganismes dans le réacteuufdz et al, [2007] en proposent un uniquement basé sur
le transfert en paralléle. D’aprés lui, la grandindé des substrats hydrophobes pour la
phase huile ainsi que la faible concentration drstsat dans cette phase (et dans la phase
agueuse), due a la consommation microbienne gémeteansfert gaz-huile élevé. Le grand
flux de substrat entrant dans la phase "huile"eesuite facilement transféré a la phase
agueuse car le coefficient de transfert global lysile est normalement plus bas que le
coefficient de transfert huile-liquide gSARIO et al, 1997 ; 4A0 et al, 1999 ; MUROZ et al,
2007].

Il faut cependant rester prudent, ce mécanismeatsfert est basé sur I'’hypothése que la
prise de substrat n'a lieu que dans la phase agug@irtant certains auteurs ont observé une
adhésion bactérienne a l'interface huile-aqueuxf¢gaméme une présence en phase huile :
voir section 1.4.6.5) et pensent que la consommatioecte de polluant dans la phase
organique améliorerait I'efficacité globale du pkdé [MuNOz et al, 2006 ; EzIEL et al,
1999].

L'explication de ce modéle réside donc dans laugion de potentiel <« °-

CL) » générée par la consommation microbienne. Audofoemation n'est donnée quant a
l'impact de la biomasse (ou d’'un éventuel surfataar le coefficient global de transfert de
masse uniquement.

De plus, et au vu de la complexité du sujet, landeamajorité des modeles de transfert
proposés dans la littérature se limitent souveeskg@liquer le transfert de masse pour des
systemes biphasiques sans prendre en considélajoésence de biomasse ou de surfactants
en leur sein. L’intérét d’évaluer l'influence descparametres sur le transfert en milieu
biphasique et sur la dispersion huile-eau est t@tréel.
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1.4.5. PARAMETRES INFLUENGCANT LE TRANSFERT ET LA DISPERSION
[.4.5.1. INTRODUCTION

En milieu monophasique, beaucoup de facteurs smmus pour affecter l'efficacité
d'aération («_a »), On retrouve parmi ceux-ci : I'agitation, lebdé'air, la pression de I'air,
la température, la géométrie du réacteur, les tarsiiques du liquide (densité, viscosité,
surface tension, etc.), la présence éventuelleedisgd'anti-mousse, la concentration et les
propriétés physiques des particules présentes i{éemmension particulaire, etc.), etc.
[OzBEK et al, 2000]. L'impact de ces facteurs est relativembign connu en milieu
monophasique, ce qui n’est malheureusement paslercmilieu biphasique.

Les parametres qui sont les plus intéressants ldacedre de ce travail de fin d’étude sont
détaillés ci-dessous de maniére plus précise.

[.4.5.2. LA VISCOSITE DU MILIEU ET L 'AGITATION

Au sein d'un réacteur, les mobiles d’'agitation pisdnt des effets de cisaillement
suffisants et une dispersion homogéne des bullesugas grace a une circulation intense.
Deux principaux phénoménes peuvent étre observésvaau des mobiles d’agitation : le
cisaillement et le pompage. La vitesse d'agita@onne influence directe sur la taille des
bulles gazeuses. Plus elles sont petites, plug liaierfaciale est grande et le temps de séjour
long ; le transfert sera donc amélioraRRKULSUKSATID, 2000].

Le temps de séjour des bulles gazeuses dans teuéacgmente avec la viscosité du milieu.
Cependant, elle a un effet négatif sur le cisadletret la dispersion. Au final, 'augmentation
de la viscosité aurait un effet néfaste surlgao> [GARCIA et al, 2000 ; BRI et al, 2001].

1.4.5.3. LES SELS

La présence de sels modifie, non seulement la valeda concentration d’oxygene
dissous dans la phase aqueuse, mais égalemeiirdesécistigues de la dispersion, si le gaz
est dispersé sous forme de bulles.

De nombreux auteurs ont observé que l'additionudsstainces ioniques, a la phase liquide,
augmente considérablement l'aire interfaciale $pgm «a». En effet, la présence de sels
limite fortement le phénomene de coalescene®RRT, 2006].

Quant a linfluence des sels sur le coefficienttidmsfert de matiere dans la phase liquide
«k_», il a été observé qu’ils entrainent une diminutae «k_ » et que cet effet augmente
avec la concentration d’électrolyte en solutionuPd’autres auteurs, c’est le contraire.
L’influence des sels sur lekg » est donc trés variable iENART, 2006].

D’aprés ROUSTAN [2003], le produit <« a» augmente généralement: le rappdtac»
(sel)/ «k_a » (eau) peut atteindre la valeur 10 suivant leglitmns de fonctionnement.
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[.4.5.4. LES COMPOSES ORGANIQUES SOLUBLES

L’addition de faibles quantités de composés orgasgmiscibles (de faible poids
moléculaire) dans le milieu agité peut provoquee darte diminution de la vitesse de
coalescence des bulles et, dés lors, une augnmntadis appréciable de I'aire interfaciale.
Ceci est d0 a une diminution de la tension supelécde la solution liquide [HONART,
2006]. Une étude menée pauuJek et al.[2006] montre que des hydrocarbures semblables a
'IPB et partiellement solubles dans les systemgseax peuvent faire varier de maniere
significative le transfert de masse dans les systegaz-liquide. Ces hydrocarbures diminuent
la tension interfaciale.

[.4.5.5. LES PARTICULES SOLIDES

Les particules solides modifient le transfert dessea Certains auteurs remarquent une
augmentation de kga» tandis que d’autres constatent une diminutiomTLEJOHNS et
DAuGuLIs [2007] montrent que des particules de nylon etatee (2,6 et 6 mm de diametre)
peuvent augmenter de maniere significative le feahsl’O,, ce qui n'est pas le cas de
particules de gomme de silicone (2,5 mm de diamélrea également été montré que la
présence de billes de copolymere de styrene-buad®&6 mm de diamétre) dans un TPPB
solide-liquide pouvait réduire les limitations emygene par rapport a un systeme sans
seconde phase solidedBDREAU et al,, 2006].

Une autre étude démontre qu’une augmentation desfad peut se produire dans des
systemes constitués de particules inertes, c'dsea-ne possédant pas de propriétés
d’absorption. Cela indique qu’'il y a plusieurs md@isanes possibles qui influent sur le
transfert de masse [KIYTMANS et al, 2003]. En réalité, I'effet sur le transfert dessa gaz-
liquide serait dO principalement aux interactioadhesion) entre ces particules et I'interface
tel que représenté schématiquement a la figure THRA et al, 2003]. Cet effet des
particules sur le systeme est fonction des prawiées particule (diffusivité de I'oxygene
dans les particules, densité, taille, hydrophobieit concentration), des propriétés du liquide
(tension de surface, viscosité, densité, etc.)i aijng des dimensions du systéme et des
conditions opératoires [@soi et al, 1996].

<300 pm
' |
Gas ! K, |
bubble | . | |
l\|‘I'E C A
L L
: k,
c
2 |Cs
4 m
| .
Gas Liquid Solid

Figure 7 : Représentation schématique (A) du transfit de masse en série d'un gaz a un liquide puisui
solide, ainsi que (B) du transfert en paralléle dgaz au liquide et du gaz aux particules solides anibées
[RUTHIYA et al, 2003].

-19 -



Synthése bibliographique

L’augmentation de k,a» constatée dans certaines conditions pourraitpbtper par
différents effets :

| L’'EFFET NAVETTE (section 1.4.4.1.2.2) :

Des particules absorbantes entrent dans la coliclie (200 a 500um selon
RousTAN[2003]) entourant les bulles gazeuses, absorbegadalissous et le relaxent dans la
phase liquide. L’effet navette est prédominant sdarcas de particules solides de méme taille
(ou plus petites) que la couche limite gaz-liqJideTHIYA et al, 2003].

li LES TURBULENCES DANS LA COUCHE LIMITE

L’épaisseur effective de la couche limite G-L estluite par les collisions entre les
particules de grande tailles (tailles supérieurd'g@maisseur du film liquide : > 5;) et la
couche limite. Ces turbulences générées au seia deuche limite et par conséquent, la
diminution de cette derniére, induisent une augatemt de <« ». Cependant, ces grandes
particules peuvent également amortir les turbulenaelinterface, ce qui méne a une
diminution de «_ ». De petites particules{d ;) peuvent également diminuer lé«» car
elles induisent une diminution du volume de fracfiiojuide disponible, a I'interface, pour la
diffusion gazeuse [RTHIYA et al, 2003].

lii L’ INHIBITION DE LA COALESCENCE:

Les particules présentes aux interfaces, peuvehibeér la coalescence et par
conséguent augmentent la = [RUTHIYA et al, 2003].

Iv LES REACTIONS DE COUCHE LIMITES OU EFFET DEGRIGNOTAGE » :

Lorsque de petites particules catalysent uneioFachimique a l'interface gaz liquide,
une conversion significative se produit dans lacbeude diffusion autour des bulles de gaz,
augmentant de ce fait le taux de transfert de nj&sseHiYA et al, 2003].

Les microorganismes, pouvant étre assimilés a aeiples, sont susceptibles de modifier le
transfert de masse ainsi que la dispersion duragstde part leur présence physique et leurs
propriétés de surface.

La bactérie qui sera utilisée pour les expérimariatestRhodococcus erythropolisection
1.5.). Sa dimension est de I'ordre du micrometreLjCet al, 2002].

Certains travaux mettent en évidence et/ou terdentiémontrer I'effet « négatif » de la
biomasse sur le kga» mais dans aucun cas, on ne peut affirmer qu®olaasse utilisée
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posséde la méme dimension, les mémes propriétésirfice et caractéristiques que celle
utilisée dans le cadre de ce travail de fin d’étualasi, GALACTION et al. [2004] rapportent
gue le transfert de masse en milieu monophasiqgue wl@e solution contenant de la biomasse
est toujours inférieur a celui d’'une solution shi@masse mais possédant la méme viscosité
apparente. La cause serait le blocage de la sudasebulles par I'adsorption cellulaire.
D’autres auteurs sont plus nuanceés : la phasajb®tocalisée a I'interface gaz-liquide a pour
effet d’'une part la réduction du transfert d’'oxygéen cause la permeéabilité plus basse des
cellules au transfert I'©en comparaison a la phase abiotique) et d’autre glade maniere
contradictoire, une augmentation dig .« par effets hydrodynamiques de turbulence crées au
sein de la couche limite YFERLING et al, 2008]. Cet effet de turbulences apparait comme
étant un peu contradictoire avec les observatiefRudHIYA et al.[2003] (ci-dessus) car les
microorganismes utilisés dans ce TFE ont une taille nettement inférieure (1 micrometre
[CuLL et al, 2002]) a I'épaisseur du film (200 a 500 microregiROUSTAN, 2003]).

Cela étant dit, il est important de signaler quedeportement de la biomasse en milieu
biphasique pourrait étre sensiblement differentalai en milieu monophasique.

Les particules solides sont connues pour stabiliser émulsions. De nombreux
exemples de molécules hydrophobes ou colloidalasgm stabiliser des mélanges d’eau et
d’huile sont repris dans la littératuregfiL -CALDERON et al,, 2007].

Lors d’'une fermentation, la stabilisation de lapéision d’'un mélange d’eau et d’huile est
souvent attribué aux surfactants produits durantulure, mais des bactéries intactes et
lavées peuvent jouer le méme rdle, sans modificat®la tension interfaciale, en inhibant la
coalescence de la méme maniére que des particolidess de silice [[DROBANTU et al,
2004], c'est-a-dire, en s’adsorbant aux interfadestte propriété est expliquée par les
interactions hydrophobes qui existent entre legébias et la phase disperséenflc et al,
2008]. En plus de I'adhésion forte a l'interfaces Ibactéries hydrophobes possedent une
affinité entre elles, ce qui mene a un auto-assagebtle bactéries a l'interface eau-huile, qui
résiste a la coalescence et la déformatiocbR@BANTU et al, 2004]. Des bactéries telles que
les Mycobacteriumou lesRhodococcus’inscrivent dans ce contexte. Elles possedent une
grande hydrophobicité et une haute affinité poyoHase organique [MacLead al, 2005].
Certains auteurs ont méme rapporté qu’'une souchehdeococcus erythropoliavait une
affinité tellement grande pour la phase organiquarg constatait la migration d’'un bon
nombre de cellules dans cette phase, avec pouégoasce la diminution de stabilité de
I'émulsion [WATKINSON et al, 1990].

[.4.5.6. LES MOLECULES TENSIOACTIVES

Les agents tensioactifs ou agents de surface optdpriété d'abaisser la tension
superficielle des liquides auxquels ils sont ajeutér suite d’une adsorption plus importante
de leurs molécules a la surface du liquide oundgdiface de deux liquides.
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En systtme monophasique, la présence de substwr®seactives dans la phase liquide
entraine une diminution trés importante du diameéé® bulles. La dispersion gaz-liquide est
beaucoup plus stable. En faible concentrationsilegfactants ont donc un effet positif sur le
«k_a». En outre, le diametre moyen des bulles dimimtidorsque la concentration en
surfactants augmenteiONART, 2006].

Par contre, comme les agents tensioactifs onlprigté d’adhérer a I'interface gaz-liquide et
de former une espece de pellicule relativementdeigautour des bulles gazeuses, ils
diminuent la turbulence a linterface. Dés lorscteefficient de transfert de matierek «»
dans la phase liquide diminueA]JRMANAKUL et al, 2005]. Par conséquent, lors de I'ajout de
fortes concentrations croissantes de surfactaptoléuit «k, a » diminue trés rapidement puis
se stabilise, malgré I'augmentation d’aire inteidbr «a ». Ceci serait di a 'augmentation de
la résistance au transfert de matiere en phaseldigauite a 'accumulation des tensioactifs
aux interfaces gaz-liquide. Cependant, si on auggnencore la concentration en agents
tensioactifs, la valeur duk¢a » se reléve quelque peu (diminution du diametr® ludles
gazeuses), sans toutefois jamais atteindre cell@gjuobservée dans la phase liquide pure
[THONART, 2006].

En milieu biphasique, I'effet des surfactants sutrbnsfert de masse est différent. Plusieurs
auteurs ont rapporté que la présence de surfadants des systemes ternaires diminuait le
transfert de masse. Le surfactant a l'effet d’'uésistance mécanique (effet barriere). La

présence de surfactant est donc considérée consagaitgageuse dans la plupart des études
de transfert de massel&KER et al, 1957]. Cela étant dit, une étude menée paBLA et

al. [1999] tend a prouver le contraire.

En milieu biphasique, les surfactants ont une granfluence sur la dispersion du
systeme et la stabilité de cette « émulsion ».dumde tensioactif se trouve dans I'eau sous
forme monomoléculaire (solution vraie), la soluBilides composés hydrophobes (phase
organique) n’est pas influencée. Par contre, ume dépassée la concentration micellaire
critigue (CMC), le pouvoir solubilisant de la sotut est considérable. Il est évident que
laugmentation de la solubilité résulte d’'une asstian de la phase organique avec les
micelles, dans la partie lipophile interne de ceupSINDIC, 2006].

[.5. RHODOCOCCUS ERYTHROPOLISOUTIL DE BIODEGRADATION
I15.1. DESCRIPTION

Les bactéries du genRhodococcusnt révélé leurs aptitudes a la biodégradation. De
nombreux travaux mettent en évidence cette pr@pffipric, 2001]. Selon toute logique, et
dans un souci de continuité, c’est donc une sodehee genre (espeeeythropoli§ qui sera
utilisée tout au long de ce travail. De plus, cétietérie présente I'avantage de posséder des
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propriétés de surfaces intéressantes ainsi queyrdbésiser des molécules aux propriétés
tensioactives (sections 1.5.3 et 1.5.4).

Les Rhodococcusappartiennent a la classe des Actinobactéria (Grasitive), ordre des
Actinomycétales, sous-ordre des Corynebactérinéamille des Nocardiaceaes [Larpent,
2000]. En général, ce sont des souches aérobisppmées, dont la température optimale de
croissance se situe vers les 35°C. Les bactériggésentent sous la forme de filaments
formant un mycélium. Différentes souches du sodseodes Corynebacterinae ont la capacité
de métaboliser différents hydrocarbures ejEAu, 1993]. Les Rhodococcus sont
morphologiquement assez variables. Certaines seusbeprésentent sous la forme de
batonnets ou de coques de I'ordre du micrometates par contre, se développent en un
mycélium extensif se désagrégeant en petits béaterme coques a la fin de la croissance
[STANIER, 1987]. Le genrdRhodococcugst couramment cité dans la bibliographie pour la
dégradation de composés aromatiques polycycligeiesque le naphtalene, le phénantréne,
etc. [(ERNIGLIA et al, 1992]. En outre, leRhodococcusont également cités pour d’autres
applications environnementales telles que la bictgion de composés halogénés comme
les pentachlorophénols INNERTY, 1992]. Au CWBI, la souche de@hodococcud 902 a été
isolée et a montré une bonne croissance sur ligypbenzene (IPB) grace a son plasmide.

|.5.2. LA DEGRADATION DESCOV PAR RHODOCOCCUS SP
[.5.2.1. INTRODUCTION

La dégradation de composés par voie microbiologpmgpié se faire dans les conditions

d’anaérobiose ou d’aérobiose. La voie la plus comamexploitable industriellement, est
'aérobiose étant donné que la vitesse de dégomdat est élevée. Le principe de la
biodégradation aérobie est basé sur la dégradat@ndes microorganismes (bactéries,
champignons,..) de composés organiques appelés, dartas, le substrat. Ces réactions
d’oxydation s’effectuent en principe en milieu agwedans lequel se trouvent le
microorganisme ou le consortium microbien.
La matiére organique (MO), présente dans l'air, lessubstrat principal qui, en présence
d’'oxygene, d’'une source d’azote (N) et de phospl{B)e d'oligoéléments et de I'eau est
dégradé et oxydé en dioxyde de carbone, en eau sbes produits (métabolites). Ces
réactions apportent d’'une part de I'énergie auxrooiganismes et permettent d’autre part
une multiplication des bactéries dans le milieueagg FRE et al, 2004].

[.5.2.2. LA BIODEGRADATION AEROBIE DES COMPOSES AROMATIQUES

En milieu biphasique, il existe trois manieres dérer le substrat pour un
microorganisme : la prise de substrat dissous danphase aqueuse, la production de
biosurfactants pour augmenter la prise de subkgdtophobe, et la prise de substrat par
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contact direct avec la phase organiqueagMEeoD et al, 2004]. Il a méme été montré que la
présence d’'une phase non-aqueuse favorisait latisélale microorganismes capables de se
nourrir aux interfaces [MNOz et al, 2007]. La biodégradation aérobie est caractépaéees
oxydations successives du composé aromatique dbtieana un intermédiaire clé appelé
catéchol (figure 8). Il a été démontré que la ti@msation du noyau aromatique en catéchol
était I'étape limitante de la dégradation. La mé&hele menée par bfioz et al. [2007] a en
outre mis en évidence I'effet inhibiteur du catdchar la conversion du benzene et la propre
transformation de cet intermédiaire.

Les oxydations du composé aromatique sont précédéeplusieurs hydroxylations qui
peuvent se produire de différentes maniéresNiK 2006]. Chez les procaryotes, c'est des
dioxygénases qui introduisent deux groupes hydesxyDans ce cas les deux atomes
d’oxygene sont introduits dans le noyau, ce quidaitna la formation de dihydrodiols D
WEVER, 1995]. Suite a la formation de catéchol, le nogeamatique est ensuite ouvert par
'action complémentaire d’'une dioxygénase agisspat metafission. Cette derniére
oxydation donne lieu a des composés intégrablesyele de Krebs [BUwER et al, 1993].
Ces composeés finaux sont I'acétaldéhyde et le pyeuv
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Figure 8 : Biodégradation d’'un composé aromatique.

Le lecteur intéressé trouvera dans les ouvragesD&& [2001], de KONE [2006], de
Moumou [2004] et de MuyI MUNDELA [2005] de plus amples informations a ce sujet.

Plus particulierement, ABROCK et al. [1994] ont montré qu'une souche Bdnodoccocus
erythropolis est capable d'utiliser exclusivement l'isopropylbéne comme source de
carbone et comme source d’énergie. Elle dégradepfopylbenzene pour donner deux
produits : le 3-isopropylcatéchol et le 2-hydroxp¥o-7-méthylocta-2,4-dienoate. Cette
dégradation se fait grace a un plasmide linéaireesttinitiée par une enzyme qui est
l'isopropylbenzene dioxygénase. Cette dégradatiojusqu'a la formation de G@t d’H,O.

Si le microorganisme est capable de métabolisecdegposés aromatiques, il n’en demeure
pas moins influencé par son environnement. En ,eRétodococcusmis en culture en
'absence et en présence de benzene voit le rapfamides gras saturés/insaturés de sa

-24 -



Synthése bibliographique

membrane augmenter de maniére significativeriERREZ et al. [1999] pensent qu'il s’agit 1
d'un moyen de défense qui permet de diminuer ladifts de la membrane, donc
I'incorporation de composés toxigues en son sgipaeconséquent d’augmenter la tolérance
au benzene. Le microorganisme semble donc influpacéon milieu.

[.5.3. LA PRODUCTION DE SURFACTANT PARRHODOCOCCUS SP

Outre sa capacité de dégradation de certains pddliRhodococcus erythropolisst
€galement connu pour produire des surfactantssugactants produits vont avoir une tres
grande influence sur le transfert de masse esfzedsion du systeme (voir section 1.4.5.6.).
L’intérét pour un microorganisme tel q&hodoccocusle produire un surfactant résulte du
fait que ce dernier facilite la prise de substrastea-dire, la biodisponibilité du polluant
[RAPP et al, 1979]. Les bactéries poussant sur des hydroaslpnoduisent des composés
tensio-actifs qui induisent la formation de petife®ins de {tm) gouttelettes (émulsification)
ou micelles (pseudosolubilisation) qui sont direwat assimilées [EXIEL et al, 1999].

Les molécules actives aux interfaces que I'on wetecdans un jus de culture Bdodococcus
sont assez variéesUKUKINA et al. [2001] rapportent que le complexe de surfactasukes a
partir d’'une culture dé&khodococcus erythropojislimentés em-Hexadecane, est constitué
majoritairement de lipides polaires et non-pola{#%) ainsi que de-Hexadecane résiduel.
On retrouve également en plus faible quantité dettimes et des hexoses extractibles. La
fraction possédant l'activité de surface maximast eelle des lipides polaires, dont la
proportion avoisine les 10% et constitués majostaent de glycolipides. Une autre étude
menée par KETSCHMER et al. [1982] confirme cette tendance et démontre quetiVidé
interfaciale du surfactant (mesuré par la technigee 'anneau de Nuoy) produit par
Rhodococcus en culture sur n-Alkane, est dominée par lesa-trehalose-6,6'-
dicorynomycolates qui réduisent la tension intedl@cd’'une solution d’électrolytes de 44 a
18 mN/m. Les phosphatidylethanolamines sont égalempeésentes et réduisent la tension
interfaciale en dessous de 1mN/m.

Toujours selon cette étude, un des intéréts déslbse corynomycolates, par rapport aux
autres surfactants commerciaux tels que les glidas, est qu’ils possédent une
concentration micellaire critique (CMC) extrémembasse en solution tres salée (entre 0,02
et 0,17 g/l dans de I'eau distillée selonmfiN et al, [1991]) et ses propriétés sont stables sur
une trés large gamme de pH, de température etrcke ifmique.

Il est également important de savoir que sur um®ge de culture de 80 heures, la plupart
des surfactants produits (lipides associés au logfasont associés principalement avec la
paroi cellulaire (seulement 10% sont extracellelgir Passé ce délai, la tendance s’inverse et
les surfactants sont en grande majorité excrétés ldamilieu [MARTIN et al, 1991].

Au vue des études deaRr et al. [1979], de GTIERREZ et al. [1999] et de KrAMOTO et al.
[2002], il est envisageable de penser que la coitiposde ce surfactant soit également
influencée par les conditions de culture.
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|.5.4. LES PROPRIETES DE SURFACE

L'impact des microorganismes sur le transfert et digpersion d'un systeme
biphasique a déja été détaillé a la section 1.36G6 effet est di a la présence physique des
bactéries en tant que particules ainsi qu’'a leucpn@étés de surfaces. Les propriétés de
surfaces, deRhodococcusont notamment déterminées par leur caractereplgdbe. Dans
les systemes biologiques, les interactions hydrbgbsont parmi les plus fortes interactions
non-covalentes. L’affinité d’'un microorganisme hyplhobe pour une surface ou un milieu
hydrophobe s’explique par le fait que la tensiaerifiaciale entre ces deux surfaces est plus
faible que la tension interfaciale avec le mili@udispersion.

Les protéines, les lipides ainsi que les polysaidés de la couche externe de la paroi des
bactéries Gram-positives sont capables de présdatedomaines hydrophobes en adoptant
des conformations particulieres qui les orientelat surface cellulaire [AIMou, 200Q. Cette
conformation peut s’expliquer par les interacti@grépulsion) électriques qui existent entre la
couche dense de peptidoglycanes fortement chamée pharoi bactérienne et les molécules
responsables de I'hydrophobicitéAtock [1991] cité par Aimou [2000]).

Il est également connu que I'adhésion des cellalessurfaces (et donc leur hydrophobicité)
peut varier en fonction des changements dans leurde culture, des conditions de culture et
de l'activité physiologique des cellulesg80N-CABRERAEL al, 1995]. La méme étude met en
évidence que la plus grande hydrophobicité de lesllaultivées en systéme biphasique, par
rapport au systeme monophasique, serait le résdlitate induction d’hydrophobicité
cellulaire par le solvant organique. Il a par aitleété démontré que des cellules cultivées sur
hydrocarbures ou huile étaient plus hydrophobes aplies cultivées sur substrat soluble
[FAVRE-BULLE et al, 1992 ; WTIERREZ et al, 1999 ; REUSTINGet al, 1991].

Il peut arriver que les biosurfactants produits lear bactéries s’orientent de telle sorte que
leur partie hydrophobe soit en contact avec la lsewxterne de la paroi bactérienne. Dans ce
cas, I'hydrophobicité de la paroi bactérienne dimiret la bactérie peut alors interagir avec
des surfaces plus hydrophilesHi&ou, 2000; MuRNoz et al, 2007]. Cette propriété a été
mise en évidence chez les bactéries du gety@bacteriumll arrive également que ce soit
inverse qui se produise, et que la partie hygiepthu surfactant se lie a la paroi bactérienne
lui conférant une plus grande hydrophobicitENBINGER et al.[1993] ont mis en évidence la
propriété chez les bactéries appartenant aux geboegnebacterium Mycobacteriumet
Nocardia En réalité, I'orientation prise par le biosurfatt dépend des propriétés de surface
du microorganisme, ces dernieres étant dépenddatBsnvironnement [ACON-CABRERA et

al., 1995]. Il est fort probable que cette propri@é&etrouve également chez les bactéries du
genreRhodococcusEn effet, déja fin des années septant®pret al. [1979] décrivaient les
surfactants produit par leRhodococcugcultivés dans des conditions sans restrictions)
comme étant en grande majorité des tehalose mgsaasociés aux cellules.
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I[I. O BJECTIFS DE L'ETUDE

La présente étude se situe dans le contexte gédérataitement biologique des
effluents gazeux et en particulier dans l'utilieati & cette fin, de réacteurs biphasiques
(TPPB).

Les précédentes études réalisées sur ce sujeteomispde caractériser les potentialités,
notamment en terme de biodégradabilité, d’'un teltesyge. Ces réacteurs, développés a
'échelle du laboratoire, semblent présenter umdyratérét, notamment dans le cas de
traitement de volumes d’air fortement concentrépaluants (16 g/l).

Il semble toutefois utile de prouver que l'applioat du méme procédé a une échelle
supérieure n’engendre pas de complications, erereadihomogénéisation des deux phases.
Sachant que I'étape limitante de tels procédéedsinsfert de masse ; qu’il s’agisse de celui
du polluant ou de celui de I'oxygene, et que lesanémes régissant ces types de transfert en
systemes binaires (voire ternaires) sont mal cqonihssavere utile d’essayer de mieux les
comprendre afin de garantir au réacteur un fonngament optimal.

L’objectif de ce mémoire sera donc double :

- D’une part, par une approche de « scale-dowantet de comprendre l'influence de
la biomasse Rhodococcus B, des surfactants produits par cette souche,eou d
I'action combinée des deux, sur les conditions dggnamiques du dans l'optique
d’une extrapolation a une échelle plus grande.

- D’autre part, mieux comprendre I'impact des pa¥aes précités sur le transfert
gazeux de I'oxygene ou du polluant (IPB). Pouraieef une approche basée sur trois
types de mesure est proposée : la rétention gazileusk a » et la détermination du
diameétre des bulles d’air dans le réacteur. Eneol#rméthode utilisée permettra
également d’aboutir a certaines conclusions quamt mécanismes influencant le
transfert, et de comparer les résultats obtenus na littérature foisonnant

d’'informations divergentes.

-27 -



Matériel et méthodes

I1l. M ATERIEL ET METHODES
[11.1. L ES MILIEUX DE CULTURE UTILISES

Les différents milieux de culture utilisés dansdere de ce travail de fin d’étude sont
détaillés ci-apres.

[11.1.1. LE MILIEU MINIMUM (284)

Le milieu 284 est utilisé comme phase aqueuse dan®acteur biphasique et,
complémenté d’'agar (14 g/l), comme milieu soliderpoonserver la souche en boite de pétri.
En ajoutant dans le couvercle de la boite un filtneibé de 100ul de IPB et de 10Qu
d’éthanol, le milieu solide devient sélectif poarsiouche utilisée (section I11.2.2.).

La composition de ce milieu (1) est donnée dariab&eau 2.

Tableau 2: Composition du milieu 284 liquide.

Composants Concentration

NacCl 4,68 g/l
KNO3 14/
CaCb.2H,0 0,03 g/l
NaHPO, 15 g/l
Fe(lll)NH citrate 0,0048 g/l
Solution 7* 1 mi/l

*La solution 7 contient, en traces, les oligo-€létse essentiels a la croissance du
microorganisme : NiG| CoCh, H3BO,, NaaMo4.H,0, CuCh, HCI, ZnSQ, MnCl,.4H.0.
Le pH du milieu de culture est ajusté a 7 a 'aldesoude concentree.

I1.1.2. LE MILIEU PCA

Ce milieu est utilisé lors des dénombrements (@edti.2.3.4.). Sa composition est
donnée dans le tableau 3.

Tableau 3: Composition du milieu PCA liquide.

Composant Quantite (g/l)
Peptone 5

Extrait de levure 2,5

Glucose 1

Agar 11,5
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111.1.3. L’ EAU PEPTONEE

L’eau peptonée est utilisée lors des dénombren{esatsion 111.2.3.4.). Elle permet de
réaliser les dilutions successives. Sa composibmonnée dans le tableau 4.

Tableau 4: Composition de I'eau peptonnée.

Composants Quantités
NaCl 54l
Peptone 14/
Tween 80 2 ml/l

A l'aide d’'une dispensette, 9 ml de cette eau satés dans des tubes en verre fermés
hermétiquement puis stérilisés.

[11.1.4. L E LIQUIDE PHYSIOLOGIQUE

Le liquide physiologique est utilisé pour laver kiomasse récoltée apres
centrifugation ainsi que pour resuspendre et copsatette biomasse (section 111.3.1.). Le
liquide physiologique est une solution aqueuse a@€l 9g/l.

[11.1.5. L E MILIEU RICHE (863)

Le milieu riche n’a pas été utilisé mais il en &8t référence dans la présente étude.
Ce milieu non sélectif est composé de 20 g/l deagla et de 20 g/l de peptone.

[11.2. L ASOUCHE BACTERIENNE
[1.2.1. L A SOUCHE SELECTIONNEE

La souche utilisée dans ce travail de fin d’étustdcRodococcus erythropolis902.1.
Elle est le fruit de la conjugaison plasmidiqueretd souch&khodococcus erythropolBD,
[DABROCK et al, 1994] et la souch&hodococcus erythroploli§902 [WEEKERS et al,
1994] ; la premiére citée possede un plasmide guipérmet de dégrader les polluants
aromatiques et chlorés, tandis que la secondea @t isolée d’'un sol pollué dans le cadre
d’'une recherche menée au CWBI, posséede la proplébéen résister au séchage.

I11.2.2. L A CONSERVATION DES SOUCHES

La souche d&®hodococcus erythropoligilisée dans ce travail est conservée adsorbée
sur des microbilles & — 80°C au sein de la cothactiu C.W.B.I.
Cela étant dit, durant la période d’étude, les Bes@nt été conservées en les maintenant en
culture sur des milieux sélectifs (section Ill.1.1l est indispensable de procéder de la sorte

-29.-



Matériel et méthodes

de maniére a maintenir la pression de sélectiom [goaomposé aromatique utilisé comme
source de carbone lors de ce travail et évitereldepdu plasmide pBD Les boites sont
ensuite scellées par du Parafiim® et déposéewvéé 30°C.

Toutes les semaines, les souches sont repiquéds souvelles boites de pétri.

I11.2.3. L A MISE EN CULTURE DES BACTERIES ET LE SUIVI DE CROSSANCE
[11.2.3.1. LE POLLUANT

La souche sélectionnée possede la propriété dedkgltes polluants aromatiques.
Dans le cadre de ce travail de fin d’étude, le yaoit qui sera utilisé comme source de
carbone par les bactéries est I'isopropylbenzd?B)(IL'IPB est 'un des dérivés benzéniques
les moins toxigues. C’est pour cette raison qéitaspréféré a un autre polluant pour les
manipulations. Un effluent gazeux sera généré tir ghliPB liquide et servira a alimenter le
réacteur (section 111.2.3.2./ii)

[11.2.3.2. LA CULTURE

i L’ ETAPE DE PRECULTURE

Les bactéries (section 111.2.2.) sont prélevéesmayen d’'une ose de platine a partir
des cultures sur milieu sélectif gélosé afin d’ulec stérilement des fioles de préculture de
100 ml de milieu 284 liquide (section 1ll.1.1.) aue on a ajouté comme source de carbone
100ul de IPB ainsi que 100l d’éthanol, tel que préconisé par Aldric [2003].

Ces fioles de préculture sont maintenues soustiagita 30°C pendant 40 h afin d’obtenir
une concentration cellulaire de I'ordre d& TFU/ml (section 111.2.3.4.).

il LA CULTURE

Préalablement a la culture, les fioles de la sectlb2.3.2./i sont soumises a un

« barbotage ». Cela signifie qu’elles sont alimestén carbone par un effluent gazeux (IPB)
généré en conditions contrélées. Ces fioles quidrdrboté » durant quelques jours, servent
d’'inoculum a la culture proprement dite.

Les bactéries « barbotées » sont ensuite miseallaurec dans le systéme constitué d’'une
bouteille agitée et aérée. Pour augmenter les i@mmte biomasse et de surfactant produits,
un systeme de deux « réacteurs » en série a étaungeint en cours d’étude (figure 9). Ces
« réacteurs », remplis de milieu 284 (section .ll.)l sont alimentés en oxygene et en carbone
par un effluent gazeux généré par le passage @'amvers le verre « fritté » d’'un récipient
contenant de l'isopropylbenzéne. Cet effluent mjgicié dans le réacteur au débit de 1 vvm et
sous une agitation de 300 rpm. Ce systeme ne pomdspas exactement a celui d’un
systeme biphasique, méme si les conditions dereusiel voulaient les plus proches possibles
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du TPPB, mais il permet a contrario une récupénatativement aisée de la biomasse et du
surfactant (section 111.3.).
Le systéme est constitué :

- (1) d’'un rothametre (débitmetre), alimenté en air com@ (1 bar), qui permet
d’obtenir le débit gazeux désiré ;

- (2) d’un flacon d’'un litre de volume contenant de BIRquide a raison de 10% en
volume, placé aprés le régulateur de débit. Ceflamuni d’'un verre fritté dans sa
partie basale et est alimenté par de I'air, peanétainsi de générer de I'effluent
gazeux pollué par entrainement (section 111.2.3.1.)

- (3) de deux bouteilles de milieu 284 (section Ill.L.placées sur un systeme
d’'agitation magnétiquéd) et alimentées en effluent par un systéeme de diifus
(5). Ces bouteilles dans lesquelles les microorgarssnat mis en culture sont le
siege de la biodégradation du polluant gazeux (HBje la croissance des
microorganismes;

- (6) d’'un dispositif de récupération des mousses eréesi par le débit d’air sortant
du systeme ;

- (7) de canalisations constituées de tuyaux flexiblessidicone de 8 mm de
diametre.

La durée du temps de fermentation varie entredreizseize jours pour fournir, en fin de
processus, un jus de culture de densité optiquepasenentre 8 et 10 unités d’absorbance
(section 111.2.3.6.).

Pour augmenter le rendement de production, uneadéttdifférente a été mise au point en
cours d’'étude. L'approche de « préculture » a bndonnée au profit d'un ensemencement
par « pied de cuve ». Ce systeme, qui consistem@seencer la culture suivante par une
fraction de la culture précédente, permet de rédeitemps de fermentation a une durée de
huit ou neuf jours, et ce, pour des densités opfidimales identiques
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Figure 9 : Systeme de deux bouteilles en série, ddoppé lors du travail.
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[11.2.3.3. LE CONTROLE DES CULTURES

Un contrble est effectué sur toutes les précultysestion 111.2.3.2./i) ainsi que
régulierement au cours de la culture (section.BI2/ii). Ce contrdle réalisé au microscope
permet de repérer les éventuelles contaminatiose éasant sur les phénotypes bactériens.

[11.2.3.4. LE DENOMBREMENT BACTERIEN

La détermination de la concentration en micro-oigjaes dans linoculum, ainsi
gu’au sein du réacteur, est déterminée par la rdéthes dilutions successives. Un ml du jus
de culture (section 111.2.3.2./ii)) est prélevé alué dans 10 ml d’eau peptonée (section
1.1.3.). Cette étape est répétée plusieurs feisuite pour atteindre des dilutions deé’ £0
10 suivant les cas. Ensuite 100 pl des trois diltifinales sont déposés sur des boites de
Pétri de milieu PCA (section 111.1.3.), en troispéditions, afin d’estimer la concentration
cellulaire (CFU).

[11.2.3.5. LA DETERMINATION DE LA BIOMASSE PAR MATIERE SECHE

La détermination de la biomasse au cours de lareuttst réalisée par filtration. Dix
millilitres de jus de culture (section I1.2.3.2./sont filtrés sous vide au travers un filtre de
porosité 0,20um. Le filtre est ensuite rincé ad’ésstillée puis déposé dans une barquette en
aluminium qui est ensuite placée a I'étuve une aulD5°C. La masse de matiere seche est
ensuite pesée et rapportée au volume de liquitlséutors de la filtration. La barquette et le
filtre ayant été tarés préalablement.

[11.2.3.6. L A MESURE DE DENSITE OPTIQUE

Il est possible de suivre I'évolution de la concetibn microbienne par mesure de
densité optique. Pour ce faire, un échantillonusgede culture (section 111.2.3.2./ii) est préleve
dans le réacteur, placé dans une cuvette photospeittique et lu a une longueur d’onde de
600 nm. Pour rester dans la gamme de linéarité, il a4 la valeur lue soit comprise entre
0,2 et 0,8 unités d’absorbance. Si cette valeus@strieure, il est nécessaire de réaliser une
dilution avant la mesure.

[11.2.3.7. LA CORRELATION BIOMASSE-DO ET CFU-DO

Il est possible de faire correspondre a une measif2O son équivalent en CFU ou en
biomasse. Pour ce faire, Ces trois types de mesorggéalisés conjointement sur un méme
échantillon pour une large gamme de densité optajues valeurs obtenues sont reportées
dans un graphiques et corrélées. Apres cette ctapis les mesures seront réalisées par
densité optique car cette technique est la pludeap
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[11.2.3.8. LE SUIVI DE FERMENTATION

Chaque culture est suivie au cours du temps. ToubRg de la fermentation, des
échantillons sont prélevés dans le réacteur et demsité optique est mesurée (section
[1.2.3.6.). Ces données, rapportées au temps dangraphigque renseignent sur I'état et
I'évolution de la culture.

[11.3. L ARECOLTE DE LA BIOMASSE ET DU SURFACTANT

Cette étape va permettre d’obtenir, d'une part,sdrfactant et d’autre part, de la
biomasse produite en milieu pauvre et en conditiessplus proches possibles du TPPB
(section 111.2.3.2./ii), qui pourront étre utilis@®ur les expérimentations. Cette approche se
base sur les résultats obtenus parMN et al, [1991] qui démontrent, que passé un délai de
80 heures, la majorité du surfactant n'est plu®@ésaux cellules et se retrouve dans le
milieu de culture. Un organigramme de la méthodesée et détaillée ci-dessous est présenté
a la figure 10.

[11.3.1. L A RECOLTE DE LA BIOMASSE

Une fois la culture arrivée a une densité optigeewron 10 unités d’absorbance, qui
correspond a la fin de la phase exponentielle dssance (section IV.1.2.), la récolte peut
avoir lieu. Le jus de culture est centrifugé a 00.@G durant quarante minutes. Le surnageant
est récolté et la biomasse est lavée au liquidsiplogique (section 111.1.4.) et centrifugée a
nouveau. Cette étape est répétée trois fois. Limdsee est ensuite récupérée, suspendue dans
du liquide physiologique (section Ill.1.4.) pouriaer a un volume de 200 ml et stockée en
chambre froide a 4°C jusqu’a utilisation de la b&mse. Une matiére seche est réalisée sur
cette biomasse (section 111.2.3.5.).

111.3.2. L A RECOLTE ET LA CARACTERISATION DU SURFACTANT
[11.3.2.1. LA RECOLTE

Apres I'étape de centrifugation, ou le surnagearié €ulot bactérien sont séparés et
stockés séparément, le surfactant peut étre exttaisurnageant en utilisant la méthode
proposée par KYUKINA et al, [2001]. Cette méthode consiste en une extradtgunde-
liquide du surnageant a l'aide de méthylterbuty@éttMTBE). Le surnageant et le MTBE
sont placé dans des bouteilles a extraire en piiopo2:1 et agitées durant trois heures a
puissance maximale, a I'extracteur rotatif. Ensués deux phases sont séparées dans une
ampoule a décanter. L'interface entre les deux gghasnsi que la phase organique sont
récupérés et le solvant est évaporé sous vide wlavaporateur rotatif. La phase aqueuse
résiduelle est réextraite au MTBE puis éliminéeextrait est ensuite lyophilisé et la poudre
obtenue conservée sous azote a —20°C.
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[11.3.2.2. LA CARACTERISATION DES TENSIOACTIFS

Les constituants (voire partie bibliographique) desmsioactifs synthétisés par
Rhodococcus erythropol@ultivés en milieu pauvre/IPB sont fractionnésspueseés selon une
adaptation de la méthode de#&scHMERet al, [1982].

i. SEPARATION

Préalablement a I'étape de « séparation » propreiésn le surfactant a subi une
chromatographie sur couche mince. L'éluant utibsdit constitué d’'un mélange d’éther de
pétrole et d’éther diéthylique en proportion 60&40si que de 1,5 ml d’acide formique. Des
témoins alcanes, mono-di-triglycérides, lipidesapels, etc. ont été utilisés. Le but de cette
étape était d’avoir une idée des différentes foastien présence afin d’adapter la méthode de
KRETSCHMERet al[1982].

La séparation des « lipides » est ensuite réabséales colonnes de silice (Agilent 1g) au
travers desquelles on fait passer 10 ml des diftérsolvants de polarité croissante :

- n-Hexane ;

- n-Hexane-chloroforme (3:1) ;

- chloroforme ;

- chloroforme-méthanol (5:2) ;

- méthanol.
Les différentes fractions sont récupérées et sécbaes flux d’azote. Une matiére séche est
réalisée sur le résidu non-extrait.

ii. DOSAGE DES PROTEINES

Le dosage des protéines (voir annexe 1) est réadiséda méthode colorimétrique de
BRADFORD [1976]. Le réactif utilisé est une solution éthigonee de bleu de Coomassie dans
de l'acide phosphorigue. Ce colorant, sous sa fanmienique bleue, se fixe sur les protéines
grace a des interactions électrostatiques avecgtespements cationiques protéiques
(particulierement les groupements basiques et/omaiques). Aprés réaction, la lecture
spectrophotométrique est effectuée a la longueond# de 595ym. La sérum albumine
bovine (BSA) est utilisée comme standard.

iii. DOSAGE DES HEXOSES

Le dosage des hexoses (voir annexe 2) est réaliséa pnéthode colorimétrique de
DuBols [1956]. Le réactif utilisé est l'association ph&aoide sulphurique et la lecture
spectrophotométrique est effectuée a la longueand® de 49@m. Le standard utilisé est le
thréalose.
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iv. CARACTERISATION

Les différentes fractions de la section I11.3.2.8t/le résidu apres extraction, une fois
séchés, sont pesés et rapportés a la masse detatrfarut sec mise en jeu lors de

I'extraction. La quantité d’hexose et de protéiasségalement exprimée en pourcentage.

En outre, une chromatographie sur couche mincenqurafil chromatographique a été réalisé
sur chacune de ces fractions afin d’en identifes principaux éléments ou principales

familles.

Reécolte du jus de fin de fermentation a DO = 10|

Centrifiigation 3x

4 11.000 dant ¢ -

30 mjnu‘rfs penes Lavage au liquide

physiologique
Biomasse

EXtI:aCﬁm.l au MTBE Suspension dans 150 ml de liquide physiologique et
i SePamt}on_dans o 2x conservation a 4°C en chambre froide pour utilisation
pposied decanter ¥ vltérieure. Réalisation d'une matiére séche.

Interface et
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extraction

~

gravimétrique.

Séchage sous azote et quantification

Figure 10 : Organigramme de la méthode utilisée.

[11.4. L ES MESURES DE« k| a ».

I11.4.1. L A DESCRIPTION DU REACTEUR

Le réacteur Biolafitte 06.1 (figure 11) qui seralisé dans le cadre de ce travalil
comme réacteur biphasique (TPPB) est composé diume en plexyglass munie d'un axe

central avec deux modules d’'agitation et quatretreopales §) permettant d’éviter la
formation de vortex. Les dimensions de la cuve 8@06tx 160 mm.
Les deux modules d’agitation peuvent étre décdtsroe suit :
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- dans la partie inférieure : une turbine a quataées droites (TD4) appelée aussi
module de cisaillemenb) permettant d’obtenir d’'une part une turbulencdext effets
de cisaillement suffisants ; dans la partie supégi€lu réacteur :

- une hélice marine a 4 pales appelée module dmpage 4) induit une action de
pompage permettant une bonne homogénéisation deundinsi qu’'un temps de
séjour important des bulles d’air.

Un systeme cuve-agitateur est considéré comme atdrsd, quelle que soit sa taille, ses
grandeurs géométriques sont dans un rapport bfem déconstant.
Les grandeurs d’un réacteur muni d’'une turbine Ebwt les suivantes :
- H (hauteur du liquide) = 2D (diamétre de la cuve)
- d (diametre du module d’agitation) = 1/3 D.
- distance entre le fond de la cuve et le premiadute = d.
- distance entre les modules d’agitation = 2d.
La figure 11 ci-dessous représente les différegriasdeurs caractéristiques du réacteur.

D

(L)

3
1

A {) —
H=1D (3)

d 2d (1) Sonde P02
L | (5) (2) Régle araduce
o (3) Contre-pales
L 0 |]a% c;().} Ll d (4) Helice marine
== (5) TD4
(6) Systéme d'aération
- (7) Air

——® ]:25}} (8) Azote

(9) Vanne bidire ctionnelle

Figure 11 : Dimensionnement standard du réacteur das le cas de deux modules d'agitation au sein du
réacteur.

[11.4.2. PRINCIPE

Le «k,a» est le coefficient global de transfert de madams le milieu. Il a été
déterminé pour I'oxygéne dans le réacteur biphasigaction 111.4.1.) par la méthode gassing
in / gassing out (section 111.4.4.). Des mesures«tiea » ont été réalisées sur du milieu
biphasique contenant différentes concentrationbidmasse et de surfactant, afin d’évaluer
leur impact sur le transfert.

La biomasse et le surfactant utilisés pour cesreqpees (sections 111.3.1. et 111.3.2.1.) ont été
stockés respectivement a 4°C et —20°C. La biomass& aérée une nuit dans le milieu
biphasique, préalablement a chaque mesure, alim clrencer et donc, de rendre négligeable
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sa consommation en oxygene lors des mesures (pasoddication de «C, » dO aux
microogranismes).

111.4.3. L E FONCTIONNEMENT DE LA SONDE

L’oxymetre utilisé est du type Knick (STRAT@S muni d’'une sonde a oxygene
dissous METLER-TOLEDO. Elle permet de mesurer kspion partielle en oxygéene dissous
(pO,) dans le milieu. Elle se compose principalemenind’ cathode (de platine) et d'une
anode (d’argent) reliées électriquement par untréllgte. Une membrane perméable aux gaz
sépare la paire d’électrodes du milieu biphasigiiexygéne pénétrant la sonde est réduit a la
cathode. Le courant résultant est directement ptiopoel a la p@ du milieu biphasique. La
sonde donne des valeurs exprimées en % de satuatimxygene. Un calibrage est donc
nécessaire préalablement a toute mesure.

Cette sonde pfa été placée dans le réacteur et permet de daiemcentration en oxygene
dissous. Cette sonde est reliée a une interfaphigize YOKOGAWA.

[11.4.4. L A METHODE DU GASSING IN/ GASSING OUT

La méthode de gassing in / gassing oWNBrYOPOUDHYAY et al, 1967] consiste a
désaérer le milieu par un flux d’azote jusqu'agee la saturation en oxygene soit proche de
0. Ensuite, le milieu est aéré avec un débit etvitesse d’agitation donnés (respectivement 1
vvm et 600 rpm) pour rétablir les conditions deatépLes valeurs de concentration partielle
en oxygene dissous sont enregistrées par I'écréntednsmetteur toutes les deux secondes,
jusqu’a ce que la valeur en oxygéne soit prochla daturation (figure 12 (A)).

125,00 - 45 -
< 100,00 S— 5 y=-0,0221x + 4,8172
s g 47 R? = 0,9986
=} =1
2 7500 A o B
2 )
ko] '(2 3,5
2 50,00 - g
2 S
< 8
(@] - 3
25,00 - S
=
0,00 25
0 100 200 300 400 25 75 125 175
Temps (s) Temps (s)

Figure 12 : (A) Exemple d'évolution de la p@ en fonction de temps - cas du milieu 284 ; (B)
Détermination du «k a » par linéarisation logarithmique — cas de I'eau d distribution.
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L’équation générale de transfert de I'oxygene 'égulation (A). En l'intégrant, on obtient
I'équation (B). Pratiquement, lekga » peut donc étre déterminé en estimant, entre &0%
85% de saturation enyda pente de la droite (C) (figure 12 (B)).

A (B) (9]
dc, 0 c’°-¢C

—L =k ax(C,° -C,) I L L/ = -k, axt
Avec :

- dC_/dt: le taux volumique de transfert de I'oxygene (enol.h),

- k.a: le coefficient global de transfert de masse deyjéne dans le film liquide €,
- C.°: la concentration de saturation en oxygéne danslleu étudié (100 % de saturation)
- C.: la concentration en oxygéne dissous au temps t,
- % sat: le pourcentage de saturation en O

[11.4.5. L E TEMPS DE REPONSE DE LA SONDE

La principale limite de cette méthode de déternmmadiu «k_a » réside dans le temps
de réponse de I'électrode par rapport aux variatide concentration en oxygene dans le
milieu [MONTES etal., 1999].

Le temps de réponse est défini comme étant le terépsssaire a I'électrode pour mesurer
63% de la valeur globale d’'un changement de coretgort en oxygene. Il est fonction de la
diffusion de 'oxygene a travers la membrane diettode.

Pour que le la mesure soit acceptable, il fautlgwaleur du temps de réponse soit plus petite
ou égale a 1/\la.

Pour mesurer le temps de réponse, la sonde egeptians une solution de sulfite de sodium
(agent réducteur) dans laquelle la concentratioroxgmene dissous est nulle. Lorsque la
sonde indique la valeur « zéro », elle est planéantanément dans une solution saturée en
oxygene et le temps de réponse est mesuré pamlestaécessaire pour atteindre 63% de
saturation.

[11.5. L ARETENTION GAZEUSE

La rétention gazeuse au niveau du bioréacteurséstée en mesurant la différence de
hauteur de liquide, sur la régle graduée, aven absence d’aération (figure 11).
Si Hy est la hauteur initiale du liquide en absenceaddtion et H la hauteur correspondant a
la hauteur au cours de I'aération, le pourcentageétention gazeuse peut étre estimé comme
suit :

o —H
Pourcentage de rétention gazeuse = 15!9H9H°
0
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[11.6. L' ANALYSE D’IMAGE POUR LE SYSTEME SCALE DOWN .

Afin de pouvoir envisager le passage du réactaudi€ta une échelle supérieure, une
approche développée paelYIGNE [2006] a été adaptée au milieu biphasique. L'agipeo
consiste a assimiler les conditions hydrodynamiglies systeme « scale-down » a celles
d’un réacteur agité d’'une plus grande taille.

Le systéme « scale-down » est constitué de deuxiliesd
- Un module « parfaitement agité » constitué dweteda Biolafitte de 4,5 | de volume
utile (figure 11) tournant a 900 rpm (section IILJ.
- Un module de « séparation » de I'huile de siliEe@onstitué d’'une colonne en verre
non agitée (section 1IV.2.2.).
Une pompe péristaltique assure un débit de ciionldixé entre les deux modules afin de
rendre similaire le systeme a un réacteur agité glus grand volume.
Des données concernant la « décantation » ded'ldéhs le module de « séparation » sont
enregistrées par une caméra numérique (Fujifilmt&li€amera A 345 ; 4,1 Megapixel ; 15
images/s) et traitées a l'aide d'un programme dfpmd lors de ce travail sur le logiciel
MATLAB (MATrix LABoratory ; Mathwork 1984-1991).
L’'analyse d’image a requis la coloration de la ghasganique au moyen du colorant rouge
soudan (section 1V.2.3.). Il était donc nécessdres’assurer que l'utilisation du colorant
n’induirait pas de modification des propriétés ifgeiales. Pour se faire, une série de mesure
sur du milieu biphasique avec et sans colorant é&ét réalisées au TVT Lauda (mode
dynamique).

[11.7. L' ANALYSE D’IMAGE POUR LA DETERMINATION DE LA TAILLE
DES BULLES D’AIR.

Une méthode a été mise au point dans le cadre deavail dans le but de pouvoir
déterminer la taille des bulles d’air, en temps, id@ns un réacteur biphasique (section 1V.4.).
Un capillaire a tubulure est plongé dans un réadiganasique agité a la vitesse de 600 rpm et
aéré a 1 vvm. La tubulure du capillaire est plage@en sous la surface du réacteur et a 2 cm
du bord. Le milieu biphasique aéré est aspiré idd’'a’une pompe péristaltique WATSON
MARLOW tournant a 200 rpm et le passage des ba#snregistré a I'aide d’'une caméra
ultra rapide X-streaff' XS-3 IDT (Capture de 5000 images ; Fréquence de 1000 Hertz ;
Temps d’exposition de fs ). Les données sont ensuite traitées a I'aida ghwgramme
développé lors de ce travail sur le logiciel MATLABATrix LABoratory ; Mathwork 1984-
1991).
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V. RESULTATS ET DISCUSSIONS

Pour répondre aux objectifs fixés, il a fallu methau point une méthode de culture des
microorganismes simple et efficace. La méthode ilégalement permettre une récupération
aisée de la biomasse et du surfactant (sectio2selillll.3). L'avantage de la culture sur IPB
en bouteille est qu’elle produit des microorganismadativement similaires a ceux retrouves
en réacteur biphasique, car développant une hydlopké de surface plus importante que
lors de la culture sur milieu riche (MIGAT 2008].

Suivre la production et déterminer ses rendemamtsi@nasse et surfactant s’avérait donc
étre une nécessité afin d’établir une gamme daifrpour les expériences ultérieures.

Partant de ces informations et de ces matieresi@resn il fut possible d’étudier séparément
leur impact sur la stabilisation d’'une émulsion yere d’extrapoler le systeme) ainsi que leur
influence sur le transfert de masse (I'étape limigadu procédé). Pour y parvenir, deux
approches ont été développées et mises au pasndéoce travail de fin d’études.

IV.1. SURFACTANT ET BIOMASSE

IV.1.1. INTRODUCTION

Le présent chapitre sera consacré a la comparé@isowae) de deux types de culture
utilisés lors de travail. Les rendements en biomagssurfactant ainsi que les informations
émanant de la littérature permettront d’établirdasnmes de concentration a étudier lors des
expérimentations. En outre une caractérisationigiétvique de I'extrait surfactant, basée sur
une méthode établie (section 111.3.2), donneradssibilité de tirer certaines conclusion quant
a l'influence des conditions de culture sur la cosifion de ce surfactant.

IV.1.2. SUIVI DE PRODUCTION

Les expériences menées tout au long de ce travlarequis I'utilisation de biomasse

et de surfactant. Il fallait donc, au préalablepisin une unité de mesure qui permettait une
guantification de ces matiéres et qui resteraippliaation pour toutes les expériences mises
en ceuvre.
Il a été décidé de travailler en grammes par ligg#3. Une corrélation entre une méthode de
mesure rapide (densité optique) et la mesure dadsse (g/l) a donc été réalisée telle que
décrite a la section 111.2.3.7. De cette manierduti possible de connaitre a tout moment la
concentration en biomasse (ou en CFU) a partiredimesure rapide de DO. Les droites de
corrélations établies se trouvent en annexes 3 et 4

La biomasse et le surfactant requis pour la suitecel travail ont été produits dans des
dispositifs tels que décrits a la section I11.2.3.
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En cours de travail, face a la lenteur de la fetat@n ensemencée par préculture mise au
point par RANCOIS [2007] (section 111.2.3.2./ii), une autre approchété utilisée et mise au
point : celle de la culture ensemencée par piedwe (section I11.2.3.2./ii) qui consiste a
réensemencer la culture suivante par 5 a 10% deltlare précédente. Des suivis de culture
donc ont été réalisés (section 111.2.3.8.) sur cukure inoculée par « préculture » ainsi que
sur une culture inoculée par « pied de cuve >sdig présentés a la figure 13.

—o—A
—a—B

biomasse (g/l)

temps (h)

Figure 13 : Suivi de production ; (A) Ensemencemenpar une préculture ; (B) Ensemencement par pied

de cuve.

La culture par « pied de cuve » se révele beaugbup efficace que la précédente. Elle
permet de faire passer la durée de fermentatiod5d@ 8 jours et ce, pour des densités
optiques finales identiques (DO = 10) et donc, g quantités de biomasses identiques.
KRETSCHMEREet al. [1982], rapportent des temps de culture sur naglsale 24 a 48 h pour
arriver en fin de phase exponentielle de croissaies temps de culture plus courts résultent
de la plus grande facilité d’assimilation et dedgigradation des n-alcanes.

IV.1.3. RENDEMENTS DE PRODUCTION

En fin de fermentation, la biomasse et le surfdacsammt récoltés (section I11.3.). Le
tableau 5 ci-dessous présente les quantités deabgmmet de surfactant retirées de 10
fermentations ayant été suivies.

Tableau 5 : Rendement en biomasse et en surfactah¢ dix productions.

production  volume () biomasse produite (g/l)  surfactant produit (g/l)

1 5,00 0,82 0,06
2 5,00 1,72 0,05
3 5,00 1,12 0,42
4 10,00 1,02 0,56
5 5,00 3,36 0,96
6 10,00 1,17 /

7 5,00 6,43 /

8 10,00 4,00 0,97
9 10,00 6,37 1,04
10 5,00 5,26 121
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Ce tableau montre que, bien que les rendementst$oreévariables, le dispositif mis en place
permet d'atteindre, dans certains cas, des comtEms en biomasse et en surfactant
respectivement de I'ordre de 6 a 7 g/l et de Q4.

En outre il a été montré lors de précédents travguien systeme biphasique (huile de
silicone), il était possible d’atteindre des corcations en biomasse de l'ordre de 12 g/l
[ALDRIC, 2003]. En revanche, aucune information, dangtkxdture, ne donne une valeur de
la quantité de surfactant qui peut étre produitesdie tels systémes. Par contre, en culture sur
n-alcanes en milieu trés alcalilpNG et RHILP [1998] rapportent des rendement en surfactant
de 2 g/l. Ces valeurs sont cependant a prendre @uelence car la valeur du pH induit des
changements de productivitérifkmoTo et al, [2002]), de plus le substrat est tres différent.
En se basant sur les articles deeRet al [1979] et de BzIEL et al [1999] (section 1.5.3), il
est permis de penser que les quantités de surfagtanduites en milieu monophasique et
biphasiques sont similaires (voire plus importants milieu monophasique car la
micellisation du polluant est indispensable a sssinailation, ce qui n’est pas le cas en milieu
biphasique).

En tenant compte de ces résultats et de ces infiemsades gammes de concentration en
biomasse et en surfactant dans lesquelles lesierpés ultérieures seront réalisées ont été
établies. Elles iront respectivement de 0 & 12gfle 0 a 2 g/l ; les maxima correspondant
aux concentrations vraisemblablement retrouvées daimTPPB en fonctionnement.

L’intérét de réaliser les expériences des chapitreants séparément sur de la biomasse et du
surfactant, et non sur du milieu complexe direct&imeésidera donc dans le fait de se
soustraire a la variabilité de composition du roilieomplexe (tableau 5). De plus, il sera
également possible de comparer les résultats abina littérature, ou les expériences sont
menées soit sur du surfactant, soit sur de la lBemaBien entendu, I'action conjointe de la
biomasse et du surfactant sera aussi évaluée afisedrapprocher le plus possible des
conditions d’utilisation d’'un TPPB.

IV.1.4. CARACTERISATION GRAVIMETRIQUE DU SURFACTANT

Le surfactant extrait a été caractérisé succinatemet que décrit a la section 111.3.2. I
est d'ores et déja important de préciser que I'otered ici par surfactant, un ensemble de
composés différents que I'on retrouve a l'interfacére une phase polaire et apolaire, et non
une molécule unique possédant des propriétés tanisies aux interfaces.

L’étude de Schmict al. [1998] décrivait I'extrait surfactant d’'une culeudePseudomonas
oleovorans comme étant constitué d'un mixte d’excrétions ualtes de surfactants
spécifiques et de lysats cellulaires causés piiet'®xique des solvants organique.

Le tableau 6 donne les proportions des différefragtions identifiées a partir de I'extrait
surfactant brut d'une culture é&hodococcus erythropolis
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Tableau 6: Composition du surfactant selon ses défents constituants.

Résidus . . . . .
Surfactant R Fraction Fraction Fraction Fraction Fraction .

apres Hexoses Protéines Total
brut . 1* 2* 3* 4* 5*
extraction

Production 1  100% 64,71% 0,52% 1,00% 0,92% 2,36% 25,71% 0,64% 1,01% 96,87%
Production 2 100% 56,83% 1,04% 1,70% 1,04% 2,26% 26,48% 0,63% 1,00% 90,98%
Production 3  100% 55,69% 0,65% 0,44% 0,58% 3,05% 25,02% 0,62% 1,02% 87,07%
Production 4 100% 63,36% 0,83% 0,97% 0,80% 2,92% 24,34% 0,71% 0,95% 94,88%
Production 5 100% 58,34% 0,98% 0,58% 0,71% 2,25% 28,66% 0,66% 0,91% 93,09%
Moyenne 100,00% 59,79% 0,80% 0,94% 081% 257% 26,04% 0,65% 0,98% 92,58%
Ecart-type 0,00% 4,02% 0,22% 0,49% 0,18% 0,39% 1,67% 0,04% 0,05% 3,77%

*Les fractions 1 & 5 ont été obtenues en éluantdactant brut par des solvants de polarité cratgsaur une
colonne en silice (section 111.3.2.2.).

Ce tableau montre que I'on retrouve trois fractidasnaniere prédominantes :

- Les résidus apres extraction, autrement dit ¢ iste en téte de colonne (section
11.3.2.2./1) aprés élution des différents solvams soustraction des quantités de
protéines et dhexoses qui y etaient égalementéestu Ces résidus sont
vraisemblablement constitués de débris cellulaires.

- Les fraction 4 et 5, constituées de lipides peki (Alcools gras,
Posphatidyléthanolamine, Acides phosphatidiques,..)

Les autres fractions se retrouvent en quantité dmgumoins importante. La fraction 1 est
composée d'alcanes (C15 a C25), la fraction 2 dias (C9 a C44) et d'intermédiaires de
dégradation de I'IPB, la fraction 3, quant a elsf composée de mono, di et triglycérides
constitués d’acides gras de Cl14 a C18 (saturéssaturés). Ces molécules ont pu étre
identifiée par des techniques chromatographiqu€sKk®, GC-MS, CCM).

Les protéines et les hexoses (tréhalose) sontragateprésent en plus faible quantité. Les
droites de calibration obtenues pour le dosagericoftrique des hexoses et des protéines
sont disponibles en annexes 1 et 2.

Ces résultats semblent confirmer ceux présentés KparumiINA [2001], du moins
gualitativement. Par contre, si l'on s’attarde aproportion relatives des différents
constituants, on remarquera que la quantité dedsppolaires (fractions 4 et 5) est beaucoup
plus importante lors de la culture sur IPB quershexadecane tandis que la tendance inverse
est constatée pour la fraction 3 constituée deldgpinon-polaires (section 1.5.3). Cela est
probablement di a la solubilité extrémement faidel'lPB qui nécessite de ce fait, une
production accrue de tensioactifs pour que la biacpiisse le solubiliser et I'assimiler sous
forme de micelles.

Ces quelques informations permettent d’étayer &sdhselon laquelle la composition du

surfactant varie en fonction des conditions deucal{Rapp et al, 1979 ; QTIERREZ et al,
1999 ; KTAMOTO et al, 2002].

-43 -



Résultats et discussions

IV.2. EXTRAPOLATION DU SYSTEME : APPROCHE ORIGINALE
IV.2.1. INTRODUCTION

Le réacteur biphasique (milieu 284 — huile de silie 10%) développé au sein du
laboratoire a montré un réel intérét au coursedg@&rimentations réalisées dans des travaux
antérieurs. Toutefois, il est utile de prouver japplication du méme procédé a une échelle
supérieure n’engendre pas de complications.

La problématique susceptible d'étre rencontrée andg échelle est la mauvaise
homogénéisation entre la phase aqueuse et la phaske de silicone » (colorée en rouge), ce
qui aurait un impact direct sur le transfert de seade I'oxygene et du polluant. En effet, en
milieu biphasique simple (eau + huile), I'huile slecone se sépare (« décante ») relativement
facilement des que l'agitation est arrétée ou nmeal€figure 14). Par contre, une évolution
positive de I'homogénéité du réacteur a pu Eétreed® empiriquement au cours de
I'évolution du systéeme.

Ul

Figure 14 : Visualisation du caractere inhomogene 'dn milieu biphasique sous agitation modérée — en
ordonnée : les gradients de vitesses se rapportaatla partie droite de la figure. Avec I'autorisatin de F.
DELVIGNE .

Dans un réacteur de plus grand volume, des gradikntisaillement peuvent étre observés
(figure 14). Cela peut entrainer une remontée gddase huile tel que décrit ci-dessus.

La viabilité d'un tel systeme a grande échelle asebdonc sur I'hypothese selon laquelle la
présence de biomasse et de surfactant permettraifpepriétés interfaciales du systeme
d’évoluer suffisamment pour que le passage a uhellé supérieure soit envisageable dans
des conditions hydrodynamiques acceptables, notateneterme de colt d’exploitation.

Dans l'optique de vérifier cette hypothése, uneragipe développée par Delvigne (2006) a
été adaptée au procédé biphasique étudié.
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IV.2.2. DESCRIPTION DU SYSTEME MIS AU POINT

L’approche consiste a assimiler les conditions dgignamiques d’'un systeme « scale-
down » (figure 15) a celles d’un réacteur agiténé’ plus grande taille.
Le systéme « scale-down » est constitué de deuxiliesd
- Un module « parfaitement agité %) (constitué du réacteur Biolafitte de 4,5 | de
volume utile (section 11.4.1) agité a 900 rpm.
- Un module de «séparation » de I'huile de siledq?) constitué d’'une colonne en
verre non agitée.
Une pompe péristaltiqueS) assure un débit de circulation fix@J entre les deux modules
afin de rendre le systeme similaire a un réacteité al’'un plus grand volume. Le milieu
biphasique est repompé 15 cm sous la surface dadslende « séparation » et renvoye dans
le module « parfaitement agité » pour fermer lewir La « décantation » de I'huile dans le
module de « séparation » est enregistrée a I'dideeccameéra numeriqud)(

C (7
& |01 i©‘: Qe o —
QF ) : - i _
) 00 ]
B (4) Rt
@ (@
Qc
[ |
| 1 (1) Module "parfaitement agité"
L ou afl 2 (2) Module de "séparation"
P (3) Pompe de circulation

(4) Caméra numérique

(6) (3) Fenétre d'observation
QC (6) Transfert des données vers l'ordinatenr
— (7) Tuyaux en silicone

Figure 15 : Dispositif « scale-down » élaboré lorde I'étude.

La méthodologie mise au point devrait permettrevaliéer I'influence de trois facteurs sur les
conditions hydrodynamiques du systéeme en vue diévdh faisabilité d’'une extrapolation a
une échelle plus grande. Ces trois facteurs sersuants :

- La concentration en biomass$hodococcus erythropolis

- La concentration en surfactant produit B&srodococcus erythropolis

- L’action conjointe du surfactant et de la biongass

IVV.2.3. PRINCIPE

Pour évaluer I'impact des facteurs précités surctaglitions hydrodynamiques d’un
systeme de plus grande taille (et donc sur la lgtakie I'émulsion qui le constitue), une
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grandeur sera étudiée, il s’agit de la vitesse décantation » de I'huile dans le module de
« Séparation » ; autrement dit, I'évolution du frafe décantation au sein de la fenétre
d’observation choisie, au cours du temps. Plusiléhyg décantera » rapidement et moins le
systeme sera intéressant, car il sera hétérogerguica pour conséquence d'affecter le
transfert de masse (I'étape limitante de ce typerdeédés). A I'inverse, un systéme dans
lequel la vitesse de « décantation » est faibleusssysteme dans lequel il n’y aura qu’une
séparation des phases limitées, garantissant soademeéité et un fonctionnement optimum.

Afin de répondre a cet objectif, I'huile de sili@atilisée lors des expériences sera colorée en
rouge (0,4 g de rouge Soudan dans 500 ml d’huiletérét de ce colorant réside dans le fait
gu'’il se solubilise entierement en phase apoldingas du tout en phase aqueuse. De plus, il
n’induit pas de modification des propriétés inteidites de I'huile (annexes 5) comme peut
I'attester le tableau 7.

Tableau 7 : Tensions interfaciales obtenues au TVTauda : (A) entre de I'eau milliQ et de I'huile de
silicone ; (B) entre de I'eau milliQ et de I'huilede silicone contenant du rouge soudan (0,8 g/l).

A B
Tension interfacialecl 38,08 £ 0,01 mN/m 38,09 + 0,01 mN/m

Le dispositif décrit a la figure 15 est rempli av®@d de milieu biphasique (huile colorée).

Ensuite, le module « parfaitement agité » constituééacteur biolafite de 4,51 est agité a
une vitesse de 900 rpm et aéré jusqu’a saturatiod,el’aération sera ensuite arrétée et la
pompe péristaltique enclenchée, ce qui permettriaide entrer de la solution émulsionnée
dans le module de «séparation ». La décantatioWhdéde de silicone dans la fenétre

d’observation choisie sera filmée par une caméraémigue permettant de prendre quinze
images a la seconde. Les données numériques exgkéont analysées a l'aide du logiciel
MATLAB (MATrix LABoratory ; mathwork 1984-1991)

Il est possible de s’interroger quant a I'intérétlénalyse d’'image pour étudier une simple

décantation. La figure 16 permet d’apporter quedqgléments de réponse. Tout d’abord, sans
coloration de I'huile, il est impossible de distirey le front de séparation (A). Ensuite, si la

séparation semble nette pour le milieu biphasiqoleré sans ajout de biomasse ou de
surfactant (B), ce n’est plus le cas lors de I'jdun de ces deux composants, comme peut
I'attester la fenétre (C).

A B C

y

Figure 16 : Photographie de la fenétre d'observatio (format horizontal) utilisée lors des
expérimentations : (A) cas du milieu biphasique sancolorant contenant 2 g/l de biomasse ; (B) cas du
milieu coloré « blanco » ; (C) cas du milieu coloréontenant 2 g/l de biomasse.
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L’'analyse d’'image, en repérant chacun des pixelsalgeur rouge, se révéle donc étre un
outil de choix (et beaucoup plus objectif que nerpait I'étre I'opérateur) pour évaluer
I'évolution d’un front de séparation.

IV.2.4. ANALYSE DES DONNEES PARMATLAB

Chacun des films réalisés sera exporté vers |leillgMATLAB ou des feuilles de
programmations mises au point lors de ce trawalifinl d’étude vont permettre de traiter et
d’analyser les résultats. Ces feuilles (annexes @aht représenter la vitesse de décantation
dans la fenétre d’observation (grandeur étudiee$ sarme d’'une droite, dont la pente servira
de base de comparaison entre les différentes expes.

IV.2.4.1. VITESSE DE DECANTATION

Le premier programme va permettre d’extraire vipgbtographies a partir du film.

Pour ce faire, une zone d’entrée de parametregnmagitre a I'utilisateur de sélectionner un
intervalle d’analyse ainsi qu'une fréquence d'estitn des images. L'intérét de pouvoir
choisir un intervalle d’analyse est d'éviter laestion de photographies du début (huile
résiduelles dans les tuyaux) et de la fin (zoneadmpage) du film (figure 17). Dans ces
zones, la vitesse de décantation n’est pas linéaire

A la fin du lancement de ce PROGRAMME 1, une fem&u s’ouvrir et afficher une image
sur deux parmi celles qui ont été sélectionnégsir@i 17).

ew Insert Tools \Window Helo
S| kA~ B S
Zone de

détaut

Zone de fin

111
|11
|

Figure 17 : Fenétre affichée a la fin du programmé. - cas de 2g/I de biomasse.

Le PROGRAMME 2 va permettre de donner un profihténsité des pixels (moyenne sur la
largeur) sur toute la longueur des images sélanfies et corrigées (figure 17). Afin de faire
correspondre la surface sous la courbe obtenue lavéaction « huile de silicone », les
intensités de couleurs ont été inversées pour deades images analysées (figure 18).

Figure 18 : Profil d'intensité d’'une photographie -cas de 2 g/l de biomasse — en abscisse la longueur
profile d'observation (pixel) et en ordonnée l'intasité lumineuse du canal rouge.
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Lorsque le PROGRAMME 2 est lancé, une fenétre yaaegitre. Elle représentera sur un
méme graphique les profils des 20 photographiesasede base a I'analyse d'image (figure
19). L'intégration de chacune des courbe (aire)ésgnte la quantité d’huile « décantée ».

-3 | Figuro No.
o=
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Figure 19 : Fenétre affichée a la fin du programme2 - cas de 0,05 g/l de surfactant - en abscisse la
longueur du profile d’'observation (pixel) et en orannée l'intensité lumineuse du canal rouge.

La troisieme feuille de programmation va permettiatégrer I'aire sous chaque profil et
représenter chacune des aires dans un graphigusoais la courbe (pixels x )6- temps (s)
(figure 20).

= Tt Tuwke o ke
DEE&E & A~ 25D

Figure 20 : Fenétre affichée a la fin du programme3 - cas de 0,05 g/l de surfactant — en abscisse la
longueur en du profile d’observation (pixel x 16) et en ordonnée le temps (s).

Une droite de régression est établie sur les \ogits. La pente de cette droite va apparaitre
sur linterface MATLAB. C’est ce paramétre qui readcompte de la vitesse de

« décantation » de I'huile et qui servira de basecdmparaison entre les difféerents films

réalisés.

IV.2.4.2. CORRECTION DE LA VARIATION DE VOLUME

Il a été constaté qu’aussi bien la biomasse qeeractant permettait a une partie de
la phase aqueuse de rester prisonniére de la pirgaaique décantée (modification des
propriétés interfaciales). De plus, il est égalenpassible qu’'une partie du surfactant ou de la
biomasse se retrouve dans la phase organique déoaeiction 1.4.5.5., [AfKINSON et al,
1990)).

La conséquence de cela est une augmentation appatenvolume de phase apolaire,
modifiant, de ce fait, la vitesse de séparationdi#es phases.

Pour remédier a cela et éviter les erreurs damdetjprétation des résultats, un autre
programme a été mis au point dans le but d’évdlumpact des facteurs précités sur les

intensités de couleur des phases décantées etécantdes (émulsionnées). Partant du
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principe que la phase « décantée » est « rouge programme va déterminer l'intensité de
cette couleur dans les phases séparées et émdlsgymepérant ainsi toute modification de
volume de la phase « décantée » par une modificdtiotensité de couleur (figure 16).

Pour chaque phase, trois fenétres d'observationn sélectionnées et une moyenne des
intensités de rouge est réalisée. Le rapport desingaobtenues pour les deux phases servira
de base de comparaison entre les différentes cvatiens testées.

IV.2.5. EXPERIMENTATIONS

Les impacts de la biomasse, du surfactant, et atgidh conjointe des deux sur la
dispersion du systéme ont été évalués par les aesthdécrites dans ce chapitre. Pour chaque
concentration étudiée les expériences ont étéséaaia trois debits de circulation différents
(Qc), réglés sur la pompe péristaltique (respectivemen ; 4,2 et 1,3 volume du
réacteur/heure : gZh). Ces débits, du plus rapide au moins rapidet \aifrir a chaque
fraction d’émulsion entrant dans le module de @as#on» un temps de décantation
inversement proportionnel au débit. Ainsi, au délt circulation le plus faible, le temps
octroyé a la décantation d’'une fraction entrant@a $e plus grand, simulant de ce fait un
bioréacteur de plus grande taille. L’influence gesameétres précités sur les conditions
hydrodynamiques de trois bioréacteurs, du plud petiplus grand, pourra de cette maniére
étre évaluée.

Il subsiste cependant une derniére erreur. Legrdiits débits de circulation, simulant des
tailles de réacteurs différentes, induisent desntjiés d’intrant différentes. En effet, la
guantité de phase émulsionnée entrant, au courdadmesure, dans le module de
« séparation » (et donc soumise a la décantatera)@us importante dans le cas du débit 7,0
Cr/h que dans celui du débit 4,2/8 ou 1,3 G/h.

Pour pallier ce phénoméne, chaque pente de drbienoge sera multipliée par un facteur
correctif déterminé par le rapport : «@,0 G/h» / «Qc de la mesure». De cette maniéere
chaque temps de décantation obtenu pourra étre aréngux autres, sur une méme base
d’intrants.

Les gammes de concentration en biomasse et erctsunfajui seront testées ont été choisies
en fonction des résultats obtenus a la section.3\.tespectivement de 0 a 12 g/letde 0 a 2
g/l. Dans le but d’évaluer I'action conjointe debim@masse et du surfactant sur la dispersion
du systéme, deux solutions mixtes ont été prépailéespremiére contenant 0,5 g/l de
biomasse et 0,7 g/l de surfactant, correspond auncemtrations optimales en terme de
«k a» (section 1.V.3.). La deuxieme étant constituéel@ g/l de biomasse et de 2 g/l de
surfactant, simule un réacteur biphasique en comditsupposées de fonctionnement (section
.V.1.3.).
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IV.2.6. RESULTATS

Les résultats des différentes expérimentationgmlst par la méthode développée lors
de ce travail (section 1V.2.4.), sont fournis deniee synthétique dans les figures 21 a 24 ci-
dessous.

400

350 ] —-—70 Cr/h
300 —=-42 Cr/h
250 1,3 Cr/h

O T T T T T

vitesse de décantation (pixel x

0 0,5 1 15 2
Concentration en surfactant (g/l)

Figure 21 : Evolution de la vitesse de décantatioan fonction de la concentration en surfactant dange
TPPB, pour trois débits de circulation.
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Figure 22 : Evolution de la vitesse de décantatioan fonction de la concentration en biomasse dans le
TPPB, pour trois débits de circulation.
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Figure 23* : Rapport des intensités de rouge des pkes décantées et non-décantées en fonction de la
concentration en surfactant dans le TPPB, pour tra débits de circulation.
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Figure 24* . Rapport des intensités de rouge des pkes décantées et non-décantées en fonction de la
concentration en biomasse dans le TPPB, pour tro@bits de circulation.

*Les graphigues ayant permis I'obtention des figL28 et 24 sont présentés en annexes 7.

Ces quatre figures permettent de tirer quelquesigmsments. Tout d’abord
'hypothese de départ est, selon toute vraisemblamérifiee. Il semble évident que la
présence de biomasse et de surfactant permet aprigiés interfaciales du systéme
d’évoluer suffisamment pour induire une stabilisatide I'émulsion. Cela étant dit, le
surfactant se révele étre plus efficace que la &gs® pour chaque débit de circulation testé,
comme le met en évidence le tableau 8.

Tableau 8 : Valeur de la vitesse de décantation di&uile dans la zone ou cette vitesse est stabilesé

Débit de Vitesse de décantation (pixel x“1€) dans la

. . zone stable
circulation i
Surfactant biomasse
7,0 G/h ~25 ~50
4,2 G/h ~50 ~75
1,3 G/h ~100 ~ 220

On remarque également que, passé les concentra@oA g/l de surfactant et de 2 g/l de
biomasse, un ajout additionnel de ces élémentduitia plus de grande variation de la
stabilisation (donc de la vitesse). Il faut ceperndaster prudent quant a l'interprétation des
figures 21 et 22. En effet, les figures 23 et 2diquent clairement que des concentrations
croissantes en biomasse ou en surfactant induisentmeilleure dispersion de I'huile en
phase aqueuse, mais surtout une incorporation tleuni84 et de biomasse aux phases
décantées, confirmant les études menéed/pancat [2008], WATKINSON et al. [1990] et
MACLEOD et al. [2005] (section 1.4.5.5), et générant de ce faie wariation de volume
(section 1V.2.4.2.). La stabilisation observéedssic sous-évaluée (la valeur de la pente de la
droite diminue encore). En réalité I'ajout de cartcations plus importantes de I'un de ces
deux composés permettra une stabilisation accruenidieu mais dans des proportions
moindres que celle constatée lors de I'adjoncteplds faibles quantités.

En s’attardant un peu plus a la figure 22, on reomaique les courbes qui y sont représentées
(contrairement a la figure 21), présentent un nmmaula concentration en biomasse de 0,5 g/l,
traduisant une stabilisation maximale en ce pdidur les valeurs supérieures, la légére
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diminution de la stabilité du mélange pourrait gkguer par une coalescence plus importante
des gouttelettes d’huile induite par la présencbidmasse en phase organiqueAfWINSON
et al.[1990] ; section 1.4.5.5.).

Les valeurs de vitesse de décantation des suspsnsiixtes en surfactant et biomasse sont
indiquées a la figure 25. Les solutions simplesntEme concentration y sont également
présentées pour permettre une comparaison plues aisé

250 Em7 .0 Cr/h
B4 ,2 Cr/h
200 ~ 1,3 Cr/h

150

100 ~

50

0o 4
0,5 g/l B 0,7g/l'S 12g/l de 2 gl/lde 0,7 gll 2
B S de S et S

Vitesse de décantation (pixel x 10 4/s,)

Figure 25: Valeurs de vitesse de décantation obteaes pour différentes compositions de milieu — S étate
surfactant et B, la biomasse.

A la lumiére des figures 21 et 22, on remarque lgadalifférents cas présentés a la figure 25
se situent tous dans la méme gamme de vitessecdatdon (de stabilisation). Le milieu
mixte n’induira donc pas de trés grand changemenstdbilité de I'émulsion. Il existe
cependant certaines différences entre les suspensimples et mixtes.

Ainsi, l'action combinée de 12 g/l de biomasse @t2dg/l de surfactant induit une stabilité
d’émulsion plus importante que celle générée pag sanspension contenant 12 g/l de
biomasse seule. Cela met de nouveau en évidengausmgrande influence du surfactant sur
la stabilité de I'émulsion d’'un milieu mixte.

La solution mixte a 0,7 g/l de surfactant et 0/5dg/biomasse présente quant a elle un profil
similaire a celui des solutions simples dont edieigsue.

IV.3. L E TRANSFERT DE MASSE (G-L) EN SYSTEME BIPHASIQUE

IV.3.1. INTRODUCTION

Dans le cadre du traitement d’effluents gazeuxirdesfert de masse pourrait étre
'étape limitante de ce procédé de traitement.sli donc d’'une importance capitale de
comprendre les mécanismes qui le régissesieHtt al, [2000] rapportent que le coefficient
de transfert des composés aromatiques fortemermttilgopeut étre estimé sur base du
coefficient de transfert de I'oxygene dans les n®meonditions (relation de
proportionnalité).Cette relation a été vérifiee pdiPB [ALDRIC et al, 2008]. Par
conséquent, le transfert de masse de I'oxygeneper@omme modeéle dans ce travail. Cela
étant dit, les enseignements qui en seront tirasr@ot se généraliser au transfert de masse du
polluant.
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Il n'existe que trés peu de bibliographie sur Bngfert en milieu biphasique. Généralement,
la littérature est limitée aux systémes biphasgpstraits a toute présence de biomasse et de
surfactant. De plus, aucune approche satisfaispatmettant d’évaluer I'impact de des
micoorganismes et des surfactants sur les compassdnt «; a » en milieu biphasique n’est
référencée dans la littérature. L'objectif des debhapitres suivants sera donc de proposer
cette approche afin de comprendre au mieux les msnas impliqués dans le transfert, de
situer les résultats obtenus dans une littératorgnfe en éléments contradictoires et
d’identifier les mécanismes impliqués dans le tiem®n milieu monophasique qui pourraient
I'étre également en systémes biphasiques.

Dans le présent chapitre, afin de déterminer l'icbpde la concentration en biomasse et
surfactant sur le transfert de masse, des meserek @ » et de rétention gazeuse seront
réalisées en milieu biphasique, pour des concématcroissantes en biomasse ou en
surfactant ainsi que pour des mélanges mixtesaiadsise et de surfactant.

IV.3.2. LA DETERMINATION DU « k a »(SECTIONIII.4.)

Les mesures ont été réalisées en utilisant la mdétldu gazing in — gazing out
[BANDYOPOUDHYAY et al, 1967] tel que décrit a la section 111.4.4. L& @ » se détermine a
partir de la formule suivante :

d
d_(iL = kLaX(CLO _CL)

IV.3.3. LE TEMPS DE REPONSE DE LA SONDE A©,

Préalablement a toute mesure die &», il est nécessaire de vérifier le temps de
réponse de la sonde. Le temps de réponse est défimne étant le temps nécessaire a
I'électrode pour mesurer 63% de la valeur globdlen cchangement de concentration en
oxygene. Il est fonction de la diffusion de I'oxygea travers la membrane de I'électrode.
Pour que le la mesure soit acceptable, il fautlgwaleur du temps de réponse soit plus petite
ou égale a 1//la. Les temps de réponses de la sonde sont meswrekep différents milieux
etudiés, comme décrit a la section 11.4.5. Leslltéss obtenus sont présentés a la figure 26.

M 1l/kLa

50

40 -
@ Etemps de
& 30 - réponse de la
o sonde (s
2 00 (s)
|_

10

0 |

eau de distribution milieu 284 milieu biphasique milieu biphasique milieu biphasique
(M284-huile de contenant 0,7 g/l de contenant 0,5 g/l de
silicone 10%) surfactant biomasse

Figure 26 : Mesure des temps de réponse de la sondans différents milieux — les barres d'erreur
représentent I'écart type autour de la moyenne (n 5).
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On remarque que le temps de réponse de la sondmwgstrs inférieur a 1{la. Cette
technique de travail consistant a utiliser une saggt donc tout a fait appropriée aux mesures
qui seront réalisées dans la suite de ce travalil.

IV.3.4. DETERMINATION DU TAUX DE RETENTION GAZEUSE

La rétention gazeuse est définie comme étant liema de phase gazeuse retenu par
unité de volume de phase liquide. Cette mesuren&sessante car ce parametre, lié a l'aire
interfaciale (section IV.4), influence la valeuise par le & a ».

La rétention gazeuse au niveau du bioréacteur stshée en mesurant la différence de
hauteur de liquide avec et en I'absence d’aérdteation 111.5.)

IV.3.5. EXPERIMENTATIONS

Des mesures de kga» et de rétentions gazeuses ont été réaliséesusumilcbu
biphasique contenant des concentrations croissaateshiomasse ou en surfactant;
respectivement de 0 a 12 g/l et de 0 a 2 g/l (sedation 1V.1.3.). Ces mémes mesures seront
également effectuées sur des suspensions mixtdenemm du surfactant ainsi que de la
biomasse. Elles permettront d’estimer les inteoastiexistant entre biomasse et surfactant
ainsi que leur impact sur la rétention gazeuse @tansfert de masse. Dans ce but, quatre
solutions mixtes ont été préparées. Leurs compasisont données dans le tableau 9.

Tableau 9 : Composition des quatre solutions mixtestilisées lors des expérimentations.

surfactant
0,7 g/l 2gll
o 0,59/l solution 1 solution 3
(2]
5 12 g/l solution 2 solution 4

La solution 1 est une combinaison des concentratmtimales de surfactant et de biomasse
en terme de transfert de masse et de rétentionugmzgsection IV.3.6.). La solution 4

représente la composition d'un réacteur biphasicggre conditions supposées de
fonctionnement (section IV.1.2.). Les solutions 23¢ quant a elles, sont des mélanges
intermédiaires entre les solutions « extrémes fesebnt été choisies pour des raisons
evidentes de facilités.

IV.3.6. RESULTATS

Les courbes de réponse dek a» et de rétention gazeuse a l'adjonction de
concentrations croissantes en surfactant et bi@sas® présentées dans les deux figures ci-
dessous.
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Figure 27 : Evolution du «k,a» et de la rétention gazeuse pour des concentrat® croissantes en
surfactant — les barres d’erreur représentent I'écé type autour de la moyenne (n = 5).
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Figure 28 : Evolution du «k,a» et de la rétention gazeuse pour des concentrat® croissantes en
biomasse — les barres d’erreur représentent I'écaitype autour de la moyenne (n = 5).

Les figures 27 et 28 mettent en évidence des simds de morphologie entre les courbes de
«k_a » et de rétention gazeuse.

Dans la figure 27, relative au surfactant, lesropths des deux courbes se situent a 0,7 g/l
tandis que les minima sont localisés a des coratémts différentes ; & 0 g/l pour la rétention
gazeuse et a 2 g/l pour lekga». Le coefficient volumétrique de transfert de reassn
présence de surfactant, présente un comportemeilgise (augmentation pour les faibles
concentrations puis diminution) en milieu biphasiqucelui décrit en milieu monophasique
par FAINMANAKUL et al. [2005] (section 1.4.5.6.). La figure 28, liée aldeomasse, révéle
guant a elle, pour les deux courbes, des optimuf5 @/l et des minima a 12 g/l, traduisant
un effet positif de la biomasse en faible conceiutnasur le < a ».

Sur les courbes relatives alki@ », les minimums situés a 12 g/l de biomasse el ey
surfactant traduisent un impact négatif des fortagentrations (dans la gamme testée) sur le
transfert de masse. La généralisation de ces aligmrs au cas d'un réacteur biphasique réel
passe par une mesure die & » dans des solutions mixtes (voir ci-apres).

Les deux courbes représentées sur chaque graplpigsentent néanmoins des différences.

La rétention gazeuse et l&kga » n’évoluent pas dans les mémes proportions daganane
de concentration en surfactant allant de 0,7 @/lgd pour la figure 27 et dans la gamme de
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0,5 g/l a 6 g/l de biomasse pour la figure 28. igdnterfaciale étant liée, entre autres, a la
rétention gazeuse, la différence observée entrddes courbes pourrait peut-étre s’expliquer
par une variation du kg » [FrFERLING et al, 2008].

Ces éléments de discussion, bien que forts ingméssne permettent pas d’aboutir a des
conclusions quant aux mécanismes influencant lewstest de masse. La récolte

d’'informations supplémentaires se révele doncu@eenécessité (voir section 1V.4.).

Les valeurs de k_a » et de rétention gazeuse obtenues dans diffaméldsix sont présentées en
synthese dans les deux histogrammes ci-dessous.
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Figure 29 : Valeur de «k,a» dans différents milieux, avec S: Surfactant ; B Biomasse ; MB : Milieu
biphasique — les barres d’erreur représentent I'écd type autour de la moyenne (n = 5).
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Figure 30 : Valeur de rétention gazeuse dans diffénts milieux, avec S : Surfactant ; B : BiomasseNIB :
Milieu biphasique.

La combinaison des figures 29 et 30 apporte d’audtéments de discussion. Tout d’abord,
par rapport a I'eau de distribution, la présencessive de sel (Milieu 284) induit une
augmentation du kga » mais une diminution de la rétention gazeusempéct du sel dans
ces proportions se situerait donc, non pas au nideal’aire interfaciale, mais plutét sur le
«k_ », tel que relaté parHDNART [2006] (section 1.4.5.3.).

On constate eégalement que I'adjonction d’huile ileasie a raison de 10% a un effet positif
sur le coefficient global de transfert de massda @st en contradiction avec I'étude de
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DuMONT et al. [2006] (section 1.4.4.1.3.) mais confirme les aliadons d’ALDRIC [2001].
Cet effet positif pourrait étre di a une actionaiypique des gouttelettes d’huile a I'interface,
créant des turbulences, et augmentant de ce fak;l® [DUMONT et DELMAS, 2003]. L'effet
navette pourrait aussi étre impliqué (sectiodl42.2.).

On peut remarquer aussi qu’'a certaines concemgtlia biomasse (0,5 g/l) et le surfactant
(0,7 g/l) ont un effet positif sur lek¢a ». En milieu monophasique contenant de la biomasse
GALACTION et al. [2004] mettaient en évidence la tendance inverapportant un effet
toujours négatif de la biomasse sur le transfertndesse (1.4.5.5.). Le surfactant lui est
généralement considéré dans la littérature, commeebarriere supplémentaire au transfert en
milieu biphasique et désavantageux en tout poinbkRER et al, 1957 ; Daviegt al, 1960 ;
MUDGE et al, 1970] (section 1.4.5.6.). Les résultats obtemiismontrent qu’il n’en est rien
pour certaines concentrations.

En observant ces deux méme graphiques, il semhtkerévque l'action combinée de la
biomasse et du surfactant (histogrammes A a D)amngt jamais d’atteindre deskga »
optimaux. AdiMou [2000] et MUNOz et al.[2007] décrivaient certaines bactéries hydrophobes
comme étant capable d’interagir avec la partieapold’un surfactant pour développer une
hydrophobicité de surface moindre (section |.5.C¢tte propriété a été démontrée chez
Rhodococcus Erythropoligultiveée dans les mémes conditions que lors deasil) par les
résultats obtenus parAIGAT [2008] ; la bactérie montre une diminution d’hyphobicité a
partir de I'ajout de 0,05 g de surfactant/g de kaese. Il semble, ici, que ce soit a ce genre
d’interaction que I'on ait affaire.

Au vu des résultats obtenus et des informationsnfes par la littérature, il est possible

d’émettre certaines hypothéses quant aux mécanisnpdisués dans le transfert dans de tels
milieux. En supposant, dans les quatre mélangesesixjue la totalité du surfactant ne

s’adsorbe pas a la biomasse (plausible vu les otiat®ns mises en jeu), que les effets
supposes de turbulences générés par la biomasisknsités aux concentration fort élevees,

telle 12 g/l (confer sections 1.4.5.5. et IV.4.),qeie I'ajout de concentrations croissantes de
surfactant induit une augmentation de l'aire irgteidle (sections 1.4.5.6. et IV.4.), il est

possible de fournir une explication aux histogramme D :

(A) Par rapport au cas de 0,7 g/l de surfactant sguune partie du surfactant s’adsorbe
aux microorganismes réduisant leur hydrophobiditdamc leur capacité a stabiliser
I'interface air/milieu et a interagir dynamiquemevec celui-ci. De plus la quantité
résiduelle de surfactant (n'ayant pas été adsods¥ere une aire interfaciale
légerement moindre que celle retrouvée a 0,7 gés @eux effets ont pour
conséquence une diminution appréciable #uec.
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(B) Par rapport au cas de 12 g/l de biomasse skulprésence de surfactant résiduel
augmente le a ». Vu la faible concentration de surfactant misgeg, cela n’'induira
pas de diminution conséquente dukgo> et le «k a» s’en trouvera légerement
augmenté.

(C) Par rapport au cas de 2 g/l de surfactant seulkemarquera ici une inhibition de
l'activité interfaciale des bactéries par adsomptidune partie du surfactant. Le
surfactant résiduel réduit la valeur dea x (par rapport a une solution 2 g/l de
surfactant), ce qui génére une réduction #pa.

(D) Par rapport au cas de 12 g/l de biomasse dewerfactant résiduel augmente la x
mais, au vu des concentrations mises en jeu, ¢actamt pourrait également générer
une barriere supplémentaire au transfert (en plkiscelle de la biomasse). La
conséquence étant une diminution de a», confirmant, en outre, que le transfert de
masse s'effectuera moins efficacement dans uneé@aein conditions supposées de
fonctionnement.

Cela étant dit, ces explications ne sont baséessquales hypotheses. La séparation du
«k_a» en ses composantes principaldg = et «a» permettrait d’étayer ces suppositions.
Une telle séparation passe par la mesure du diamés bulles.

A la lumiere de la figure 29, il apparait égalemepnien conditions réelles, la
croissance bactérienne et la production de surfagia 'accompagne ont un impact négatif
sur le «k a» a moyen terme. Au cours de la culture, le coeffit global de transfert de
masse va donc surpasser celui du milieu biphassgué passer par un maximum qui est
néanmoins inférieur a ceux présentés par les sakisimples en biomasse et surfactant, puis
connaitre une diminution qui lui fera prendre deteurs trés inférieures a celle du milieu
biphasique seul et méme a celles de I'eau de lligion. La diminution constatée est due a
limpact négatif des surfactant sur I'hydropholécile surface des microorganismes et
laugmentation de la résistance au transfert diaGcumulation de surfactants a l'interface.
Cela confirme en outre les suppositions émiseggard des figures 27 et 28.

Le coefficient global de transfert de masse dansréacteur biphasique en conditions
supposées de fonctionnement ne semble donc pagdatr@sable. Il faut cependant rester
prudent quant a cette interprétation. En effeeskk a » présente de faibles valeurs, le fait
méme d’ajouter une phase huile de silicone pernaigdhenter le potentiel de transfert
« (C.°-C) » considérablement en augmentant € %». Les transferts de masse de
'oxygene et du polluant (principalement) sont daeost de méme plus intéressants dans ce
type de milieu que dans un réacteur monophasique.

De plus, en conditions réelles, la consommationrabienne d’'Q permet de générer une
différence de potentiel €(°-C.) » plus importante au cours du temps en rédulsaa€, »,

ce qui a pour effet d’augmenter le transfert. Cettesommation n’a pas lieu lors des mesures
de «k_a », car la biomasse a été carencée (section2l).4.
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IV.4. " ANALYSE D’ IMAGE POUR LA DETERMINATION DE LA TAILLE
DES BULLES D’AIR

IV.4.1. INTRODUCTION

Le chapitre précédent a permis de tirer certairmeglasions et d’émettre quelques
hypotheses quant aux mécanismes regissant ledradsf masse en milieu biphasique. Dans
le but de confirmer ces hypotheses, de remédiercatences constatées, et de proposer une
analyse plus fine des résultats, la récolte de @emrsupplémentaires apparait comme une
nécessité. La détermination du diameétre des bpée®ettrait de répondre a cet objectif.

Par conséguent et dans le but de pouvoir déteriimgract de la concentration en biomasse
ou en surfactant sur la taille des bulles d’airddan réacteur biphasique, I'approche proposée
par BARIGOU et GREAVES [1990] a été adaptée. Ces auteurs proposaientiendner en
temps réel la taille des bulles dans un réacteumupasystéme de succion et de détection a
travers un capillaire. Cette approche a été tramsfe et mise au point de maniére a proposer
une méthode applicable au systéme biphasique.

IV.4.2. PRINCIPE

Du milieu biphasique aéré et agité dans un bioegactst aspiré a travers un capillaire
de dimensions connues. Les bulles gazeuses possederdice de réfraction de la lumiéere
différent de celui du milieu biphasique. Le passdgs bulles a travers le capillaire est
enregistré a l'aide d'une caméra numérique. En #tdmiele fait que la forme d’'une bulle
dans un réacteur est sphérique et en mesuramdadar (et donc le volume) des bulles dans
le capillaire, il est possible de déterminer lentiéére et la surface qu’occuperait une sphére de
méme volume dans le réacteur. Pour l'interprétaties résultats, une hypothése de travail est
cependant émise : au vu de la faible contenancecdcteur et des conditions opératoires
(section II.7.), il est tout a fait plausible d’adtire que la distribution de taille des bulles est
identique en tout point du réacteur.

IV.4.3. DESCRIPTION DU SYSTEME

Un capillaire en verre dont les dimensions sonihdes a la figure 31 est plongé, cbté
tubulure, 5 cm sous la surface de liquide d’'un TRP& 2 cm du bord.

20 mm

Fenétre filmée

7 mm

Figure 31 : Représentation schématique du capillag a tubulure utilisé lors des mesures (adapté de
BARIGOU et GREAVES [1990]).
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L'autre extrémité du capillaire2] est reliée a une pompe péristaltig@® gar un tuyau en
silicone de 1 mm d’épaisseur. La pompe WATSON MARY@st alimentée en courant
continu par une alimentation HQ POWER 12). (La pompe est congue pour fonctionner
avec des tuyaux de faible diamétre. Cette caratitpue, ajoutée au fait que les quatre galets
générant le pompage tournent a une fréequence &208apm), permet de limiter les a-coups
et de conserver un débit constant au cours du teldgsgre extrémité de la pompe est reliée
au bioréacteurl)), cinqg centiméetres sous la surface de liquide.débit est réglé grace a
I'alimentation de maniéere a ce qu'il soit suffisgatur éviter la coalescence des bulles dans la
partie conique du tube (figure 31). Un débit de d&Imilieu/heure est choisi. Un écran de
diodes (0) est placé derriere la partie émergée du capmllairune caméra ultra rapids) (
permet d’enregistrer 5000 images, sur une fenétlesdrvation de 1,2 cm de longue@) (
(figure 32).

&) o
00 ™
é; (1) Réacteur aéré et agité
(@) @ [ — (2) Capillaire a tubulure
(4) = (3) Pompe péristaltique
o 0 o (4) Alimentation électrique
@ O (3) Caméra ultra rapide
o 1 1 (6) Fenéire d'observation
I 1 (7) Transfert des données vers l'ordinateur
A o° (8) Courant continu
[ pellay B (9) Courant alternatif

(10) Ecran de diodes

Figure 32 : Dispositif mis au point lors du travailpour mesurer le diamétre des bulles.

IV.4.4. RECOLTE DES DONNEES

Le réacteur est aéré et agité, la pompe périgtaltept mise en marche a un débit
donné (2 I/h) et la caméra peut de ce fait ennegides images (section lIl.7.). Bien que
filmant en noir et blanc, ce systeme permet néansndé distinguer nettement I'air de I'huile
et du milieu de culture car les indices de réfaadide ces trois milieux sont différents (figure
33).

Qomelette Milieu 284 Bulle d'air
d'huile

Figure 33 : Une image extraite d’un film — cas du lanco biphasique.
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IV.4.5. ANALYSE DES DONNEES PARMATLAB

Une fois le film de 5000 images réalisé, il estaxd vers le logiciel MATLAB ou
trois feuilles de programmations mises au poirdg e ce travail de fin d’études (annexes 6)
vont permettre de transformer ces données numérigneun signal puis une matrice de
nombres. Les principes de I'analyse d’image soaotit$eci-apres.

IV.4.5.1. RECONSTITUTION D 'UN « FILM CONTINU ».

La premiere feuille de travail permet d’extraire lenages a analyser sur le film. Une
image sur cing sera extraite, ce qui correspon@@ps nécessaire pour qu’une bulle traverse
la fenétre d’enregistrement. De cette maniere,bulle ne sera prise en compte qu’'une seule
fois lors de I'analyse. Ces images mises « boubwd 1 vont constituer la base de I'analyse
d’'image (figure 34).

Image ! mage? Image 3 mage 4

Figure 34 : Images sélectionnées et mises « boutcut ».

Sur chaque image de cette grande « photographanstitiée », un profil d’intensité de
couleur va étre réalisé sur toute la longueur iisité moyenne de toute la largeur de la
fenétre pour chaque pixel de long). Chacune desgemasélectionnées va ainsi étre
« scannée » et l'intensité lumineuse moyenne sanud épaisseur d’'un pixel va pouvoir étre
portée sur un graphique (figure 35)

Figure 35 : Profil d’intensité lumineuse moyen de is images - en abscisse la longueur en pixels, en
ordonnée l'intensité lumineuse moyenne du canal rge.

Le signal n’est pas parfait et doit étre retragailL’intensité lumineuse moyenne peut varier
en fonction de nombreux parametres : I'angle guddacaméra ou le mur de diodes avec le
capillaire, la concentration de la biomasse ou utastant que I'on retrouve dans le milieu,
etc. Une deuxiéme feuille de programmation a dé@erése au point.
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IV.4.5.2. RECONSTITUTION D 'UN SIGNAL BINAIRE POUR CHAQUE IMAGE

Cette deuxieme feuille de programmation va permetle reconstituer un signal
binaire. Une zone d'entrée de paramétre permetutllidateur de choisir une intensité
lumineuse moyenne au-dela de laquelle le signalcessidéré comme égal a 0. Cela
correspond a la couleur « blanche » du milieu dene En dessous de cette limite, le signal
sera considéré comme égal a 1, ce qui corresporndnair » des bulles gazeuses. Sur la
figure 35, la limite est établie & 30. Au-dela @dte limite, on considérera que la phase est
liquide et, a contrario, en dessous de cette limiteadmettra étre en phase gazeuse. Un profil
binaire d’'une image est représenté a la figurd_8dongueur de chaque bulle sera égale a la
longueur, en pixel, de chaque signal égal a 1duespondant.

Figure 36 : Profil binaire d'une image (en abscissela longueur en pixels).

IV.4.5.3. CONSTITUTION D 'UN SIGNAL BINAIRE GLOBAL

La derniere feuille de programmation va permetterelier bout a bout les profils
binaires des images analysées, ce qui permettistediio le signal binaire de la grande
« photographie reconstituée » (figure 37).

Fle Edt View Insert Toos Window Help

DEd& hArAs BHD

0 05 i 15 2 25

Figure 37 : Signal binaire d’'une « photographie reonstituée » (en abscisse la longueur en>0pixels).

Le programme va ensuite sommer les pixels de madi@btenir la longueur de chaque pic
« 1 » et de chaque pic « O » puis porter ces valgams une matrice.

Une derniére correction consistera a éliminer dpnadi toutes les bulles dont la taille est
inférieure a 30 pixels. Sous cette dimension limitgpeut s’agir soit d'impuretés dans le
milieu liquide soit de bulles d’air dont il seragrroné de calculer le diametre : leurs
dimensions étant trop faibles par rapport a lagargiu capillaire.
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Pour terminer, les pics « 0 » seront éliminés deréaniére matrice pour donner une derniere
matrice « time 3 » dans laquelle sera enregistréenigueur de chaque bulle en pixels (figure
38).

Les données de cette matrice seront ensuite ergora¥s le logiciel Excel pour le traitement
des résultats.

< Array Editor: time3
File Edit View Web Window Help
Numeric format: [shortG  »| | Size: 1 by 346 x|

1 2 3 4 5 6 7 g k] 10 11
1 40 716 118 52 58 £45] 981 31 &l 38 1200
| 5]

Ready

Figure 38 : Matrice contenant la longueur de chaquéulle analysée en pixel.

IV.4.6. EXPERIMENTATION ET TRAITEMENT DES DONNEES« MATLAB »

Des mesures sont réalisées sur du milieu biphasignéenant des concentrations
croissantes en biomasse ou en surfactant ; regpeent de 0 a 8 g/l et de 0 & 2 g/l (section
IV.1.2.).

Le logiciel MATLAB va fournir une matrice reprenalat longueur de chaque bulle d’air en
pixel. Ces données vont étre traitées de la maniévante :

1) Chaque longueur (L) va étre convertie en mm Tlfigels = 1 cm)

2) Chaque longueur obtenue va étre portée darferi@siles données a la figure 39 afin
de déterminer le diametre, la surface et le volugue chaque bulle analysée
occuperait dans le réacteur.

3) Une distribution de diamétre de bulle va étralisée pour chaque concentration de
biomasse ou de surfactant.

4) Une moyenne des diametres, des surfaces ebtieses (Qvoy B, Smoy 8,V moy ) d€
chaque bulle va étre réalisée pour chaque contientrizestée ; cela permet de tenir
compte de la morphologie de la distribution (vectson 1V.4.9.).

/ 2 7l
dBZngdéxL SB:ﬂx3(gxdéx|_j VB:ZXd§XL

Avec :

ds, S etVg: respectivement le diamétre (mm), la surface frenle volume (mr) des bulles,
dc : le diameétre du capillaire = 0,39 mm,
L : la longueur des bulles dans le capillaire (mm).

Figure 39 : Formules permettant de déterminer le dimétre, la surface et le volume des bulles dans le
réacteur a partir de la longueur occupée dans le pdaire.
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IV.4.7. UTILISATION DES RESULTATS OBTENUS POUR LA DISTINCTION DU « k a »
EN« k. »ET« a ».

Les résultats obtenus dans ce chapitre vont peeradtdissocier la constanté @ »
en ses composantek«» et «a». L'intérét de cette opération, outre son origivalest
guelle va rendre possible I'évaluation de I'impadée la biomasse et du surfactant,
indépendamment, sur les composantes du coeffiglebal de transfert de masse, permettant
I'explication des constatations de la section piléoge et la validation des hypotheses émises
lors de I'analyse de la figure 29.
A partir des mesures dekta », de rétention gazeuse et de diametre de bullesc(de
surface et de volume) réalisées dans ce chapitie erécédent, il va étre possible de
déterminer l'aire interfaciale &» et le coefficient de transfert de masde =. La figure 42
reprend, de A) a ), les quatre formules permettant d’'obtenir la ualeles deux
composantes dukga ».

(A) (B) C) (D)
—RetGaZ = NMoy B NMoyB ><S\/onB = SI' i —a ﬁ = kL
VMoy B CR a
Avec .

- Rétga: : le volume de gaz retenu dans le réactedy, (m
-V moy 8 : le volume moyen des bulles dans le réactedy, (m
- N wmoy 8 : le nombre moyen de bulles dans le réacteur,

- Swmoy 8 : la surface moyenne des bulles dans le réaately (
- Sr:lasurface totale de I'ensemble des bulles doteéa (nf),
- Cg: la contenance du réacteur’jm

- a: laire interfaciale (f/m°),

- k.a: le coefficient global de transfert de mass®,(s

- Kk : le coefficient de transfert de masse (m/s),

Figure 40 : Formules utilisées pour la séparationu « k, a » en ses deux composantes.

IV.4.8. RESULTATS

IV.4.8.1. L'INFLUENCE DE L 'HUILE DE SILICONE

Des mesures ont été réalisées, tel que décritssiude sur du milieu 284 et biphasique
afin d’évaluer I'impact de I'huile de silicone sk diametre des bulles. Les valeurs obtenues
sont données dans le tableau 10.

Tableau 10 : Diametre moyen des bulles pour deux f@ux.

Milieu 284 Milieu biphasique
1510 1823

Nombre de bulles
analysées (en 5 s)
Diamétre moyen des

bulles (mm) 1,075 1,094
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Par rapport aux diminutions de diameétres qui seommistatées sur les figures 43 et 44,
l'adjonction d’huile de silicone a raison de 10%r siu milieu 284 n’induit pas de
modifications significatives de taille des bullesghz.

En revanche l'aire interfaciale du milieu biphasigeea augmentée (figures 29 et 30). L'aire
interfaciale peut étre estimée sur base de la fierswivante :

Rét

Gaz

a=(K)x , K étant une constante.

Moy B
Cela tend a montrer, que contrairement aux thédedgorAo et al [1999] et de DMONT et
al. [2006] (section 1.4.4.1.3.), on remarque bien impact positif de I'huile sur laire
interfaciale (tableau 11), non pas par un quelcergftet sur la tension interfaciale, mais bien
par une augmentation de la rétention gazeuse.

L’approche de la section 1V.4.9 & été utilisée pdéterminer le coefficient de transfert de
masse. Les valeurs de&«» obtenues dans les deux milieux sont présentétbbeau 11.

Tableau 11 : Valeurs de k_" et de «a » pour deux milieux.

Milieu 284 Milieu biphasique
«k.» 0,00022 m/s 0,00016 m/s
«a»  144,9 m’m°® 238,0 m*/m°

Ces observations confirment I'étude dea8vA et al, 1968 qui constatait que la présence de
petites quantités de gouttelettes d’huile diminleimobilité a l'interface, et donc lekg »
(section 1.4.4.1.3.). Dans les conditions opérafiil n'y aurait donc pas de turbulences
générées par linteraction dynamique des gouttexc dinterface, comme le préconisait
DumONT et DELMAS [2003]. Cela infirme I'hypothése émise lors dentérprétation de la
figure 29 (section IV.3.6.).

DuMONT et al, [2006], rapportaient que pour les huiles de @il «S » est au départ positif,

la phase «huile » serait donc capable de s’émlerla surface des bulles de gaz. Mais,
lorsque les phases aqueuses et « huile » sonésatonutuellement (tel que rencontré dans un
réacteur en fonctionnement)Se deviendrait négatif et I'huile aurait tendanceeformer
des goulttelettes.

Considérant ce fait, une information semble étrgpartante a souligner.a technique
d’analyse, bien que n'ayant pas permis de détemieeiametre des gouttelettes d’huile,
montre néanmoins que dans la plupart des cas ifpaiement lors de I'adjonction de
biomasse et de surfactant), I'huile se présente Boforme de gouttelettes discretes de petites
tailles (env. 0,05 mm de moyenned;). Il a également été constaté que la taille des
gouttelettes diminuait en fonction de la quantig glirfactant et biomasse. Cela semble
orienter le transfert vers le modele en série,eraidr reposant sur |'effet navetteJRONT et
DELMAS, 2003].
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IV.4.8.2. LES DISTRIBUTIONS DE TAILLES DE BULLES

en fonction des concentrations en

(70

Les distributions de taille de bulles dans le
biomasse et en surfactant sont données dans leedig0 et 41.
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Figure 41 : Distributions de la taille des bulles dns le réacteur en fonction de la concentration en

surfactant — (A) 0 g/l ; (B) 0,1 g/l ; (C) 0,29/ (D) 0,59/l ; (E) 0,7 a/l; (F) 1g/l; (G) 1,5/4; (H) 2 g/l
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Figure 42 : Distributions de la taille des bulles dns le réacteur en fonction de la concentration en
biomasse — (A) 0 g/l ; (B)0,5¢g/l;(C)1g/l; (2 gll; (E)4g/l;(F) 8dll.

La figure 41 met en évidence la présence de depylations au sein des distributions issues
de milieux faiblement concentrés en surfactant.pt@miére population se situe dans les
classes comprises entre 0,25 et 0,75 mm de digneétie seconde entre 1,5 et 2,5 mm. Pour
les concentrations plus importantes, cette tendasiestompe et la distribution, plus
homogene, s’oriente vers les classes de plus pédilies.

Au niveau de la figure 42, on remarque que le bi@284-huile) a une distribution plus
homogene. Cette derniére évolue tres rapidemerg uee distribution plus hétérogene
orientée vers la gauche (classes de plus petites)a
IV.4.8.3. LA DISSOCIATION DU « ki a »

Les résultats obtenus, suivant la méthode déctdesaction 1V.4.7., sont présentés de

maniere synthétique dans les figures 43 a 48 dalss Les graphiques intermédiaires ayant
permis I'obtention de ces résultats sont fournisi@mexes 8.
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Figure 44 : Evolution du diamétre moyen des bullesn
fonction de la concentration en biomasse.

Figure 43 : Evolution du diamétre moyen des bullesn
fonction de la concentration en surfactant.
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Figure 46 : Evolution de l'aire interfaciale et du« k a» en
fonction de la concentration en biomasse.

Figure 45 : Evolution de Il'aire interfaciale et du«k a» en
fonction de la concentration en surfactant.
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Figure 47 : Evolution du coefficient de transfert @ masse et Figure 48 : Evolution du coefficient de transfert & masse
du « k, a » en fonction de la concentration en surfactant. et du «k_a » en fonction de la concentration en biomasse.
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Certaines constatations peuvent étre établiesgaundele ces figures :
AU NIVEAU DU DIAMETRE MOYEN DES BULLES DE GAZ(d moy B)

La figure 43 indique une diminution continue durdere des bulles lors de I'ajout de
surfactant. Pour I'adjonction de quantités croigsaune biomasse, la réponse est différente
(figure 44). On constate une diminution brutale diameétre des bulles pour une
concentration de 0,5 g/l de biomasse, puis passgoite, les valeurs de diametre moyen
restent relativement constantesutRIYA et al. [2003] avaient déja suggéré cet impact
(moins tensioactif et plutt stabilisateur et intgbr de coalescence) de la biomasse sur la
taille des bulles (section 1.4.5.5.).

AU NIVEAU DE L’AIRE INTERFACIALE « a »

L’aire interfaciale augmente continuellement aveauantité de surfactant présente
dans le milieu (figure 45), comme c’est le cas ellem monophasique HONART [2006],
section 1.4.5.6.). Cela indique que cet extraiikactant » (section 111.3.2.) posséde bien des
propriétés tensioactives dans la gamme de contienttastée.
Rétention gazeuse et aire interfaciale sont égaltliées par la relation suivante :
a=(K)x Relewr K gtant une constante.
Moy B

En se référant a la figure 27, on remarque que uabeod’évolution de l'aire interfaciale ne
suit pas celle de la rétention gazeuse, car le @i@nles bulles décroit dans des proportions
plus importantes lors de I'adjonction de surfactant

Pour la biomasse, la courbe présente un maximwntaricentration de 0,5 g/l, puis présente
des valeurs plus faibles (figure 46). Cette cowsbmble scrupuleusement liée a celle de la
rétention gazeuse (figure 28). Il N’y a rien dglque a cela, car le diametre des bulles
n’évolue plus, une fois la concentration de 0,5g8sée.

Il est en revanche possible de s’interroger quaré& @iminution de rétention gazeuse
observée a la figure 28, alors que le diametrebddies de gaz n’évolue plus (figure 44).
L’explication tient du fait que, lors de I'ajout @encentrations croissantes de biomasse, une
partie du volume du réacteur se convertit en molysse-prise en compte pendant les
mesures), proportionnellement a la concentrationmgcroorganismes. Un moins grand
volume de milieu est donc disponible pour reteeirgaz, la rétention diminue et par
conséquent l'aire interfaciale (figure 46). Le méoh&nomeéne est observé également dans le
cas du surfactant mais dans des proportions mandre
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A U NIVEAU DU COEFFICIENT DE TRANSFERT DE MASSE K| »

Le coefficient de transfert de masse diminue ertfon de la quantité de surfactant
présente dans le TPPB (figure 47). Cela peut aiseétenexpliqgué. L’'augmentation d’aire
interfaciale requiert des quantités de surfactdn$ gmportantes a l'interface gaz-liquide.
Cette forte présence d’agents tensioactifs a coooneéquence de rigidifier l'interface G-L,
donc d’'y diminuer les turbulences et de fournir uésistance supplémentaire au transfert.
Cet impact du surfactant sur lek«» avait déja été mis en évidence en systeme
monophasique paraAlNMANAKUL et al.[2005] (section 1.4.5.6.).

A la figure 48, la valeur du k¢ » connait une croissance lors de l'ajout de faible
concentrations en biomasse. Cette augmentation gexpliquer, comme en systeme
monophasique, par les effets hydrodynamiques dmulemce créés au sein de la couche
limite par les bactéries WERLING et al, 2008]. Aux plus fortes concentrations, la baisse
observée du k_ » serait due une réduction de ces effet par enamént de l'interface G-L

et a la perméabilité plus basse des cellules asfed 'O, en comparaison a la phase
abiotique (section 1.4.5.5.).

Il faut cependant rester prudent. Les variations<#e» observées pourraient ne pas étre
dues uniquement a la présence de biomasse ou féetant & I'interface gaz-liquide. En
effet, ces derniers ont également un impact sunilee des gouttelettes d’huile (sections
1.4.5.5 et 1.4.5.6.). Une modification de la sturet des gouttelettes pourrait également avoir
un impact sur I'effet navette (voir section V.).

AU NIVEAU DE L’'INFLUENCE DES DEUX PARAMETRES PRECITES SUR LE COEFFICIENT
GLOBAL DE TRANSFERT DE MASSE<k a ».

Le maximum observé sur la courbe d’évolution di a» en fonction de la
concentration en surfactant correspond a la corgainad’une valeur de k¢ » intermédiaire
et d'une valeur de & » intermédiaire également. Pour les autres valéeargk, a », chaque
accroissement de la valeur digi«> est contrecarré par une diminution plus impaetae la
valeur du «a », et vice-versa (figures 45 et 47).

Cette configuration de la courbe dek.@a» s’expligue donc par le fait qu'a faible
concentration, le surfactant diminue le diamétreyeno des bulles, augmentant par
conséquent le kea». A plus forte concentration, le diamétre moyess dhulles diminue
encore légérement mais la présence supplémentirendioactifs induit la formation d’'une
pellicule relativement rigide autour des bullesmidiuant les turbulences a linterface
(résistance au transfert), réduisant de ce faikle, (section 1.4.5.6.) et donc lekga ».

Sur la courbe de coefficient global de transfertriesse relative a la biomasse, le maximum
correspond au maximum d’aire interfaciale. La ceupibésente ensuite une diminution des
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valeurs de « a» mais dans des proportions moindres que la ahegevaleurs observées
sur la courbe a», car cette derniere est compensée par une atgoande «_ » par
effets hydrodynamiques (figures 46 et 48). En eféstmicroorganismes, assimilés a de fines
particules peuvent générer des turbulences arffate et, de ce fait augmenter le coefficient
de transfert de masse (1.4.5.5.). Pour des coratenis plus élevées en biomasse (4 a 12 g/l),
I'effet positif des turbulences serait contrecgraé une plus grande résistance au transfert, da
a la présence de ces particules biologiques hydimgsh a I'interface. Par conséquent, le
« ki a » diminue de maniére plus importante.

Ces résultats permettent, en outre, de confirnsehypothéses émises lors de l'interprétation
des figures 29 et 30 (section IV.3.6.).

De méme, ces informations permettent d’expliquer miarphologie des distributions
présentées en figures 40 et 41. Lors de I'ajoutareentrations croissantes en surfactant, le
diamétre moyen des bulles diminue progressiventesi se traduit par une évolution lente
de la distribution vers les classes de plus pet#iiss. A contrario, I'adjonction de biomasse
n'induit plus de modifications de diamétre moyersg#ala concentration de 0,5 g/l. La
distribution subit donc un changement brusque dgphudogie a cette concentration puis ne
présente plus de grandes modifications.

L'intérét de cette méthode de détermination despomantes du kea » est qu’elle
est basée sur des mesures réelles et non des laproathématiques. Ces mesures, de
rétention gazeuse, deka » et de diamétre de bulle, outre I'avantage d'é&gdes, sont
simples a réaliser. Un autre avantage de cetteoapprest qu’elle permet de prendre en
considération les phénoménes de production de reoessle variation de la viscosité
(traduits par une modification de la rétention gsed et de la densité, choses que ne
prennent pas en considération les modéles mathguneatproposés dans la littérature.
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V. DISCUSSION GENERALE

V.1. EXTRAPOLATION DU SYSTEME

La présence de biomasse et de surfactant dansagtewé biphasique permet, par
effets stabilisant sur I'émulsion, d’envisager #ésgage a une échelle supérieure.
Cette stabilité garantirait au systeme de plusdganille une certaine homogénéité, ce qui
rendrait possible un transfert G-L optimum et régitila formation sporadique de zones de
trop fortes concentrations en polluant toxiquestr@wement néfaste a la survie et la
croissance du microorganisme).
L'extrapolation n’est cependant pas illimitée enlumoe. On remarque qu’au débit de
circulation testé le plus faible (simulant un réactde grande taille), la stabilité est moindre.
Il est pourtant possible que cette stabilité a& kEigerement sous-évaluée. En effet, le
dispositif développé pour produire de la biomagsduesurfactant ne contenait pas d’huile de
silicone (section 111.2.3.).
En terme de sélection naturelle, il est fort probahle les microorganismes favorisés par ce
dispositif soient ceux produisant un peu plus déastant (micellisation de I'lPB pour son
assimilation)[DezieL et al, 1999] et non ceux trés hydrophobes (assimilatienl’'lPB
directement a l'interface M284-huile) §&ON-CABRERAEL al, 1995].
Cela étant dit, les résultats présentés pamniBAT [2008] mettent en évidence, une
hydrophobicité de surface des microorganismesvédtsur IPB nettement plus importante
gue celle retrouvée lors de la culture sur miliebe.

DOROBANTU et al. [2004], rapportent que des bactéries intactesatels peuvent stabiliser
une émulsion, sans modification de la tension fatéle, en inhibant la coalescence. Cette
propriété est expliquée par les interactions hyldobes existant entre bactéries et la phase
dispersée, permettant aux microorganismes de staelsaux interfaces (section 1.4.5.5.). En
plus de l'adhésion forte a linterface, les ba&grhydrophobes possédent une affinité entre
elles, ce qui mene a un auto-assemblage de bactetimterface eau-huile, qui résiste a la
coalescence et la déformation.

Partant de cette constatation, un parallele ins@réspeut également étre fait entre les
expeériences menées sur la stabilité de 'émulsiarekes sur le transfert de masse. La figure
22 met en évidence un maximum de stabilité dedpeision pour une concentration de 0,5
g/l en biomasse. C’est également a cette concemtrgtie la biomasse induit des tailles de
bulles d’air minimales. Pour des concentrationss glaportantes, la stabilité huile-M284
décroit un peu (la courbe 22 présente un minimamdis que plus aucune modification n’est
constatée sur le diamétre des bulles d’air. Celarpit s’expliquer par le fait que :
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- D’une part, une faible concentration de biomasseé suffisante pour limiter la
coalescence (ce qui a comme conséquence une diomrdu diameétre des bulles et
des gouttelettes) sans modification de la tensesutiface, tel que décrit ci-dessus

- Dautre part, a plus forte concentration, les ppités hydrophobes du
microorganisme conferent a ce dernier la possbiie passer en phase organique
[Manigat 2008]. Cette absorption dans la phaseagueuse aurait pour conséquence
de déstabiliser I'émulsion et promouvoir la coadese (section 1.4.5.5. : WWKINSON
et al, [1990]), ce qui expliquerait le passage par uximam de stabilité entre les
phases aqueuses et organiques alors que I'onnoeivetpas cette tendance entre les
phases air et aqueuses.

En outre, un dispositif d’évaluation de la stabitie la dispersion en réacteur biphasique, en
vue d’extrapoler le systeme, a été mis au poirg ke ce travail. Ce dispositif présente
'avantage de permettre une visualisation, en oargt en conditions réelles, de I'impact de la
biomasse et du surfactant sur la stabilité du syste

D’autres approches existent dans la littératureiné’ d’elle, proposée parc8wvip et al,
[1998], consiste a soumettre le milieu biphasigbargé en biomasse ou surfactant a une
agitation de 2500 rpm, puis a prélever un échantifit I'analyser « off line » a l'aide d’'un
spectrometre a réfraction laser (détermination chmdtre des gouttelettes). Les auteurs
considérent la mesure «off line », aprés une tgitanon-représentative des conditions
réelles, comme représentant raisonnablement, fabdison de taille de bulles et la stabilité
de I'émulsion dans les conditions de fonctionnendntbioréacteur ; cette hypothese nous
semble erronée.

Une autre approche, proposée pariCet al, [2002], propose de mesurer le diamétre des
gouttelettes par une mesure de réflectance optijtectement dans le réacteur. Cette
approche beaucoup plus intéressante que la prdeédenlue également la stabilité de
'émulsion a partir du diamétre des gouttelettes.

Pour ces auteurs, le paramétre clé dans la réatsiie« scale-up » de réacteur biphasique est
le maintien de laire interfaciale. Partant de @at,fils démontrent qu'une puissance
d’agitation volumique apparait comme la meilleuesd (méme distribution de tailles) pour
prédire le « scale-up » d’'une culture Rleodococcus erythropols0 g/l en milieu biphasique
contenant 20% de toluéne. Ces résultats sont sitafprendre avec réserve car une méme
puissance volumique appliquée a un plus grand welimplique, dans I'entourage des
mobiles d’agitation, des contraintes de cisaillenfaucoup plus importantes qui stressent le
microorganisme.

V.2 TRANSFERT DE MASSE

Les expériences réalisées ont permis de mettreidaree une diminution dukg¢a »
(par rapport au milieu biphasique simple) au calér$a vie du réacteur.
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De méme, il fut constaté que I'impact du surfactaunt le «_a» en milieu biphasique se
situait principalement au niveau de l'aire interdde, tel qu’en milieu monophasique. La
biomasse a, quant a elle, également un effet sukle> en augmentant les turbulences a
I'interface.

Des explications ont également pu étre fourniesigaax meécanismes agissant lorsque ces
deux éléments sont mis en présence, révélant lepeegatif des tensioactifs sur
I’hydrophobicité des microorganismes qui voient,cgefait, une réduction de leur activité a
l'interface.

D’autre part, I'observation dans les films des tglettes d’huile sous forme discrete ainsi que
le fait que le diametre des bulles d’air n’évolaes fors de I'ajout d’huile montrent que I'huile
de silicone n'a pas d'effet sur la tension inteidbec gaz-liquide, et donc sur la surface d’'une
bulle (section IV.8.1). Ce n’est donc pas elle ggrait impliguée dans I'augmentation d’aire
interfaciale constatée lors de l'ajout de biomagse de surfactant). Ces constatations
permettent en outre de supposer que le modeleiserpprésentatif de la réalité est bien celui
« en série » (section 1.4.4.1.2.2.).

De méme il est vraisemblable qu’un affaiblissentdsd effets navette ait lieu également. En
effet, le surfactant et la biomasse, en migran$ \&s interfaces M284-huile devraient générer
une résistance supplémentaire a ce mécanismeréeita

Il semble donc que 'augmentation d& <« constatée lors de I'ajout de biomasse (figure 48)
est probablement bien due a 'impact hydrodynamugge microorganismes aux interfaces, et
non aux modifications structurelles des gouttetetf@uile.

Cela signifie que des effets hydrodynamiques deutances peuvent étre induits, en milieu
biphasique, par les bactéries, comme le précomsaitFyFERLING et al, [2008] en milieu
monophasique (ce qui s’oppose aux théoriesul@iRA et al.[2003] ; section 1.4.5.5.).

En revanche, la diminution de coefficient de trarisle masse induite par I'ajout de quantités
croissantes de surfactant (figure 47) pourrait égeht étre due a une réduction des effets
navettes.

Enfin, 'approche proposée dans ce TFE est tres sgante. Basée sur trois types de mesures
réelles, elle permet d’intégrer de nombreux cadiglges, ce qui est impossible en utilisant
les modéles mathématiques fournit dans la littéeatu

La méthode développée n’'est cependant pas encdet@ales figures 43 et 44, montrent
clairement que les blancs respectifs de ces ddusssd’expériences sont différents, mettant
en évidence des différences de tailles moyennéidesetres.

Cela n’a rien d'étonnant, ARicou et al, [1990] mettent en évidence qu'une légére
modification de l'inclinaison du tube peut modifiarrécolte de bulles. De mémepPMANEN

et al, [2003] montrent que la distribution des gouttéssnpas identique en tout point du
réacteur. L’hypothése de départ supposant unehdison identique des bulles, au vu du
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faible volume du réacteur, était donc erronéestlpmssible que d’'une salve d’expériences a
l'autre, certaines modifications de la profondeurde I'inclinaison du capillaire aient eu lieu.
Pour pallier ces phénomenes, il s’avére nécesdaiteomatiser la méthode et de réaliser un
échantillonnage beaucoup plus important sur leelargt la hauteur du réacteur, pour fournir
une moyenne beaucoup plus représentative de l@&érésl permettre une comparaison
guantitative entre toutes les séries d’expériences.

Cela étant dit, d’autres méthodes de distinctiorc#iya » en ses composantes principales
sont fournies dans la littérature, mais aucuneengb$e pouvoir rivaliser, dans le contexte des
réacteurs biphasique, avec celle développée damnaved! de fin d’étude.

Ainsi, SARDEING et al., [2006] et RNMANAKUL et al., [2005] proposent de filmer le passage
de quelques bulles dans une colonne en verre @@ une sonde a oxygene. Par analyse
d'image, ils déterminent le diametre d'une bull®ensdérée comme ellipsoidale) et en
déduisent son aire interfaciale. En cumulant le»«de chaque bulle analysée et en le
rapportant au transfert ayant eu lieu durant livaéle d’analyse, ils parviennent a déterminer
le «k_ ». Cette approche, quoi gu’intéressante mathématignt, ne représente cependant ni
la géométrie ni les conditions retrouvées en réactee fait de travailler dans une colonne
non agitée réduit considérablement les turbulenetesuvées aux interfaces gaz-liquide d’'un
réacteur agité, sous-estimant de ce fait, les valdel «_ ».

La méthode n’est donc pas applicable en milieu dsjue car une agitation continue est
indispensable lors des mesures.

En adoptant la méme approche que celle de ce trdvedt cependant possible d’utiliser des
techniques de mesures de diamétre de bulles dif&sgtelles qu'illustrées dans le tableau 11.

Tableau 21 : Résumé des méthodes expérimentalediaées pour la détermination du diamétre des bulles
— tiré de MOILANEN et al., [2003].

Experimental method Range of Gas hold-up Physical General notes
applicability requirements
Capillary Suction 0.4 — 8.0 mm 25 % Low viscosity Invasive method. May
Probe (CSP) dispersion. No disturb flow pattern.
solid particles Isokinetic sampling is
allowed. problematic.
Phase Doppler 30 m-1.4 5% Transparent Limited to small and
Anemometry (PDA) mm dispersion. spherical bubbles.
Photography with 1 pm- < 1% Transparent Identification algorithms
automated 1mage depends on dispersion. need improvement, depth

analysis

optics and
equipment

of focus (DOF)
correction needed

Ces informations démontrent toutefois que la sucéitravers un capillaire demeure la seule
technique de mesure applicable aux conditions rén&es dans un réacteur biphasique voué
au traitement des effluents gazeux.
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VI. CONCLUSIONS ET PESRPECTIVES

Ce travail a permis de mettre en évidence l'effesifif de la concentration en

biomasse et en surfactant sur la stabilité d’uesys biphasique. Partant de ce constat, il est
possible d’envisager le passage a une échelleisupgrL’étude de I'action combinée du
surfactant et de la biomasse, tel qu’en conditiéetles d'utilisation, a révelé des différences
(trées minimes), en terme de stabilisation du systépar rapport a ces composés testés
séparément. La cause étant I'interaction qui exastee le surfactant et la biomasse lorsqu’ils
sont mis en présence. En effet, la partie lipopdiléensioactif s’adsorbe a la surface apolaire
du microorganisme lui conférant une plus granderdpiiilie, ce qui réduit son activité a
l'interface et ses effets stabilisateurs d’émulgMANIGAT 2008].
La stabilisation de la dispersion constatée lordadsimulation d’'un réacteur de plus grand
volume confererait au systéme extrapolé une certhomogénéité et une aire interfaciale
Huile-M284 importante, garantissant un transfert dasse de I'oxygene ou du polluant
(I'étape limitante du procédé) optimum.

Le transfert de masse, quant a lui, fut évaluéravets du paramétrekga », Ce dernier
présente une diminution au cours de la vie du TRB.interactions existant entre biomasse
et surfactant (confer infra), ainsi que 'augmeptate la concentration en ces deux éléments,
en sont en grande partie responsable.

En outre, la méthode développée de dissociation lda % en ses composantes principales
«k_» et «a», a permis de démonter l'impact du surfactant Baire interfaciale
('augmentant mais a contrario diminuant l& «») et I'action génératrice de turbulence des
microorganismes aux interfaces air-liquide du miképhasique.

D’un point de vue théorique, le passage a une k&cpkls importante semble tenir la route.
Cela confére a la technique de belles perspecatigedeveloppement dans les années futures,
d’autant plus qu'il est fort probable que de nolesinormes en matiére de qualité de I'air
intérieur voient le jour. Le développement de syst® composés de consortiums bactériens
offre également des perspectives d’avenir a ceftthade de traitement.

D’un point de vue plus fondamental, il serait pbksid’améliorer la compréhension des
mécanismes régissant non seulement le transfers @uagsi la stabilisation en milieu
biphasique en se livrant a une salve d’expérierdesinées a déterminer la taille des
gouttelettes d’huile, en continu, dans le réact®our ce faire, une solution de choix
consisterait a utiliser le méme dispositif que cajiant servi a déterminer la taille des bulles,
mais composé d’'un diametre de capillaire plus €troi
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Il serait également intéressant, d’essayer de oefiou d'infirmer I'hypothése du transfert
en série. Pour ce faire, certaines approches péepodans la littérature pourraient étre
applicables au cas étudié. AinsABDADA et al. [2003] proposent d’acquérir des images a
l'intérieur d’'un réacteur biphasique en synchromisane caméra a objectif puissant a un
stroboscope. De cette maniere, il serait envisdgedd repérer la présence de gouttelettes
d’huile colorée étalées a I'interface gaz-liquittaduisant un mécanisme de recouvrement de
bulle.

Une autre démarche intéressante consisterait atwdfeles mémes expériences que celles
réalisées dans le présent travail mais avec détadsse produite en milieu riche (section
[1.1.5.). MANIGAT [2008] a mis en évidence une hydrophobicité déasarbeaucoup plus
faible chez les microorganismes produits dans casdiions. De telles expériences
permettraient donc d'évaluer I'impact de bactémpdss hydrophiles sur la dispersion du
systeme et le transfert de masse gaz liquide.uirpd étre judicieux de faire de méme avec
des particules inertes de méme dimensions, ne gersispas de pouvoir absorbant.

D'un point de vue plus appliqué, une recherche re identification des mécanismes
déstabilisant I'émulsion du réacteur (crémage, eszance, maturation d’Ostwald, etc.)
permettraient une meilleure maitrise du procédé.oktme, il serait judicieux de tester
I'adjonction de certains composés susceptiblegatsliser I'émulsion tout en maintenant un
bon transfert de masse et une biodégradation mérob optimale.
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Annexes

VIIl. ANNEXES

ANNEXE 1

Dosage des protéines : méthode de bradford

Principe

En milieu acide, les protéines forment des complexex les colorants organiques a
groupements sulfoniques, qui se fixent, sur lesigements protonés des chaines latérales des
acides aminés basiques (lysine, arginine, histjdiee le a-NH2 libre de la chaine
polypeptidique. Dans la méthode de bradford, le lole coomassie forme avec les protéines
un complexe coloré présentant un maximum d’absadarb95 nm.

Réactif

Réactif de bradford (bleu de coomassie) : 100 mblee de coomassie (brillant blue
G sigma) sont dissous dans 50 ml déthanol 96%uiensajouter 100 ml de l'acide
phosphorique a 85% et ramener a 1000 ml avec d& khstillée. La solution filtrée est
conservée a I'abri de la lumiére.

Protocole

- Mettre 100ul de I'échantillon dans un tube ;

- Ajouter dans le tube 4 ml du réactif de bradfondlanger au vortex et laisser reposer
10 minutes a I'abri de la lumiere ;

- Mesurer I'absorbance a 595 nm en utilisant coméférence I'eau distillée ;

La teneur en protéines est exprimée par rappaat @grdite étalon du sérum d’albumine de
bceuf (BSA). Cette courbe représente les absorbaemefonction de la concentration
croissante en albumine g.

Construction de la courbe d’étalonnage

- préparer une solution 1/1000 d’albumine bovingr(#&-aldrich, Germany), soit 19/l ;

- Réaliser la courbe de calibrage contenant de 3@u@ de protéines selon le protocole
indiqué ;

- Tracer la courbe ;

La teneur en protéines du surfactant est obtenuapmortant I'absorbance a I'équation de la
droite trouvée a partir de la courbe d’étalonnage.
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ANNEXE 2

Méthode phénol-acide sulfurique (Dubois et al, 1956

Principe

Le phénol, en présence d'acide sulfurique peut @itisé pour le dosage quantitatif
des sucres et leurs dérives méthylés, des oligbaades et polysaccharides. C’est une
méthode colorimétrique.

Réactifs

- de l'acide sulfuriqgue 95% massique de densitd 1,8
- du phénol 80% massique préparé en ajoutant 2@ay distillée glacée a 80g de
phénol ;

Protocole

- 2 ml de solution sucrée, contenant entre 10 efig/de sucre, est pipetée et placée
dans un tube a essais ;

- 0,05 ml de phénol a 80% sont ajoutés ;

- 5 ml d’acide sulfurique concentré sont ajoutgsdament et de maniere a ce que le
mélange soit homogeéne ;

- les tubes sont laissés au repos 10 minutes, gmiiés et placés pendant 10 a 20
minutes a une température entre 25° et 30° C.

- l'absorbance est mesurée a la longueur d’ond®@enm.

La teneur en hexoses est exprimée par rapportdéolee étalon du tréhalose. Cette courbe
représente les absorbances en fonction de la civaten croissante en tréhalosepen

Construction de la courbe d’étalonnage
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- préparer une solution 1/1000 en tréhalose, gpit; 1

- Réaliser la courbe de calibrage contenant del00a1g d’hexoses selon le protocole
indiqué ;

- Tracer la courbe ;

La teneur en hexoses du surfactant est obtenuapgontant I'absorbance a I'équation de la
droite trouvée a partir de la courbe d’étalonnage.

1,000 -
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0,500
0.400 - y = 0,0094x + 0,0087
0,300 - R? = 0,9983
0,200
0,100
0,000 T T T T T 1
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absorbance

ANNEXE 3

Corrélation Densite optique — Biomasse

12

Densité optique (Unité d'absorbance)
o
\

> /

ANNEXE 4

Corrélation Densité Optique — CFU.
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y = 9E-10x - 0,1287
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ANNEXE 5

Mesures de tensiométrie sur I'huile de silicone.

LAUDA DROP-VOLUME-TENSIOMETER TVT1

Sample: eau-huile si] sebastien T=25.0¢C
Mode: DYN | SVol = 5.0 ml | v = 1.050 mm d= 0.064 g/m1 | N= 2x 3
Nrl o [mN/m] Vo [pl] t [s]
Interface Tension: s/ul
1| 38.96 + 0.04|350.28| 56.4 + 0.4 g(=)= 38.09 £+ 0.01 mN/m
2| 38.57 + 0.00|346.50| 244.6 + 1.3 last 3 cycles extrapol. 0.04
3| 38.38 + 0.03(344.65| 404.3 =+ 1.6
do/dt = -0.000 mN/ms x 1
Correlation = 0.9860
X 2
Mean Reproducibility
of Single Drops: x5
Volume: + 0.20 ul
Stroke: + 2.5 um %20
Red: ON
File Name:c:\jm\SEBARSOU.TVT t = 0.04 - 0.40 s/ul, dt = 0.178 s/ul
>Data Set: 2¢< >09-10-1983 21:18:59<=
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ANNEXES 6

Programmes MATLAB

image2 = frame2im(file2);
image3 = frame2im(file3);
image4 = frame2im(file4);
image5 = frame2im(file5);
image6 = frame2im(file6);
image7 = frame2im(file7);
image8 = frame2im(file8);
image9 = frame2im(file9);
image10 = frame2im(file10);
imagell = frame2im(file11);
image12 = frame2im(file12);
imagel3 = frame2im(file13);
imagel4 = frame2im(file14);
imagel5 = frame2im(file15);
image16 = frame2im(file16);
imagel7 = frame2im(file17);
image18 = frame2im(file18);
image19 = frame2im(file19);
image20 = frame2im(file20);

6.1 Extrapollation

Programme 1

clear all

frame_init = 1050;
frame_interval = 100;
frame_final = 3050;

index = frame_init:frame_interval:frame_final;
%indice des images a extraire dans la vidéo

% Cadrage des images

i_inf=85; % a modifier

i_sup = 155; % a modifier

j_inf=40; % a modifier

j_sup = 290; % a modifier

imagel_corr = imagel(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image2_corr = image2(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image3_corr = image3(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image4_corr = image4(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,1);
image5_corr = image5(i_inf j_inf;j_sup,1);
image6_corr = image6(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image7_corr = image7(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,1);
image8_corr = image8(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image9_corr = image9(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image10_corr = image10(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagell_corr = imagel1(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
imagel2_corr = image12(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image13_corr = image13(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagel4_corr = image14(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagel5_corr = image15(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image16_corr = image16(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
imagel7_corr = imagel7(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image18_corr = image18(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image19_corr = image19(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image20_corr = image20(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

info = aviinfo('OUTdc55");

%Frames extraction governed by index (see below)
filel = aviread('OUTdc55',index(1));
file2 = aviread('OUTdc55',index(2));
file3 = aviread('OUTdc55',index(3));
file4 = aviread('OUTdc55',index(4));
file5 = aviread('OUTdc55',index(5));
file6 = aviread('OUTdc55',index(6));
file7 = aviread('OUTdc55',index(7));
file8 = aviread('OUTdc55',index(8));
file9 = aviread('OUTdc55',index(9));
file10 = aviread('OUTdc55',index(10));
filell = aviread('OUTdc55',index(11));
file12 = aviread('OUTdc55',index(12));
file13 = aviread('OUTdc55',index(13));
filel4 = aviread('OUTdc55',index(14));
filel5 = aviread('OUTdc55',index(15));
file16 = aviread('OUTdc55',index(16));
filel7 = aviread('OUTdc55',index(17));
filel8 = aviread('OUTdc55',index(18));
file19 = aviread('OUTdc55',index(19));
file20 = aviread('OUTdc55',index(20));

%Frames convertion to images
imagel = frame2im(file1);
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LAUDA DROP-VOLUME-TENSIOMETER TVT1 =
Sample: eau-huile sil sebastien T=25.0C
Mode: DYN | SVol = 5.0ml | r = 1.050 mm d= 0.064g/ml | N= 2% 3
Nr|l o [mN/m] Vo [u1] t [s]
Interface Tension: s/l
1| 38.62 £ 0,12(346.97| 56,9+ 1.0 d(=)= 38.08 + 0.01 mN/m
2| 38.40 + 0.10|344.85| 245.9 + 4.0 last 3 cycles extrapol. 0.04
3| 38.25 + 0.02)|343.38| 400.3 = 0.2
do/dt = -0.000 mN/ms % 1
Correlation = 0.9662
% 2
Mean Reproducibility
of Single Drops: x5
Volume: + 0.71 ul
Stroke: + 8.5 um %20
Red: ON
File Name:c:\jm\SEBABLAN.TVT t= 0.04 - 0.40 s/pl, dt = 0.178 s/ul
>Data Set: 1< >09-11-1983 01:27:15<=

%Background suppression

treshold = 220;

ind1 = find(imagel_corr>=treshold);
ind2 = find(image2_corr>=treshold);
ind3 = find(image3_corr>=treshold);
ind4 = find(image4_corr>=treshold);
ind5 = find(image5_corr>=treshold);
ind6 = find(image6_corr>=treshold);
ind7 = find(image7_corr>=treshold);
ind8 = find(image8_corr>=treshold);
ind9 = find(image9_corr>=treshold);
ind10 = find(image10_corr>=treshold);
ind11 = find(image11_corr>=treshold);
ind12 = find(imagel12_corr>=treshold);
ind13 = find(image13_corr>=treshold);
ind14 = find(image14_corr>=treshold);
ind15 = find(image15_corr>=treshold);
ind16 = find(image16_corr>=treshold);
ind17 = find(imagel7_corr>=treshold);
ind18 = find(image18_corr>=treshold);
ind19 = find(image19_corr>=treshold);
ind20 = find(image20_corr>=treshold);

imagel_corr(indl) = 250;
image2_corr(ind2) = 250;
image3_corr(ind3) = 250;
image4_corr(ind4) = 250;
image5_corr(ind5) = 250;
image6_corr(ind6) = 250;
image7_corr(ind7) = 250;
image8_corr(ind8) = 250;
image9_corr(ind9) = 250;
image10_corr(ind10) = 250;
imagell_corr(ind11) = 250;
image12_corr(ind12) = 250;
imagel3_corr(ind13) = 250;
imagel4_corr(ind14) = 250;
imagel5_corr(ind15) = 250;
image16_corr(ind16) = 250;
imagel7_corr(ind17) = 250;
image18_corr(ind18) = 250;
image19_corr(ind19) = 250;
image20_corr(ind20) = 250;

%Inversion des intensités

imagel_corr = imcomplement(imagel_corr);
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image2_corr = imcomplement(image2_corr);
image3_corr = imcomplement(image3_corr);
image4_corr= imcomplement(image4_corr);
image5_corr= imcomplement(image5_corr);
image6_corr= imcomplement(image6_corr);
image7_corr= imcomplement(image7_corr);
image8_corr= imcomplement(image8_corr);
image9_corr= imcomplement(image9_corr);
image10_corr= imcomplement(image10_corr);
imagell_corr= imcomplement(imagel1_corr);
image12_corr= imcomplement(imagel12_corr);
image13_corr= imcomplement(imagel13_corr);
imagel4_corr= imcomplement(imagel4_corr);
imagel5_corr= imcomplement(image15_corr);
image16_corr= imcomplement(imagel16_corr);
imagel7_corr= imcomplement(imagel7_corr);
image18_corr= imcomplement(image18_corr);
image19_corr= imcomplement(image19_corr);
image20_corr= imcomplement(image20_corr);

%Images originales

imagel_or = imagel(i_inf.i_sup,j_inf;j
image2_or = image2(i_inf:
image3_or = image3(i_inf:
image4_or = image4(i_inf:
image5_or = image5(i_inf:
image6_or = image6(i_inf:
image7_or = image7(i_inf:
image8_or = image8(i_inf:
image9_or = image9(i_i
image10_or = image10(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagell_or = imagell(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel12_or = imagel2(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image13_or = image13(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel4_or = imagel4(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel5_or = imagel15(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image16_or = imagel6(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel7_or = imagel7(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image18_or = imagel18(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image19_or = image19(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image20_or = image20(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);

% Extraction de données

figure(1)
subplot(3,3,1),imshow(imagel_corr),title('1 sec’)
,subplot(3,3,2),imshow(image3_corr),title('2 sec’)
subplot(3,3,3),imshow(image5_corr),title('3 sec')
,subplot(3,3,4),imshow(image7_corr),title('4 sec’)
subplot(3,3,5),imshow(image9_corr),title('5 sec’),
subplot(3,3,6),imshow(image11_corr),title('6 sec')
subplot(3,3,7),imshow(image13_corr),title('7 sec')
,subplot(3,3,8),imshow(image15_corr),title('8 sec')
subplot(3,3,9),imshow(image20_corr),title('9 sec’)

figure(2)
subplot(3,3,1),imshow(imagel_or),
subplot(3,3,2),imshow(image3_or)
subplot(3,3,3),imshow(image5_or),
subplot(3,3,4),imshow(image7_or)
subplot(3,3,5),imshow(image9_or),
subplot(3,3,6),imshow(image11_or)
subplot(3,3,7),imshow(image13_or),
subplot(3,3,8),imshow(image15_or)
subplot(3,3,9),imshow(image20_or)

Programme 2

S = size(imagel_corr);

matrix_1 = double(imagel_corr);

fori=1:5(2)
profilel(i)=mean(matrix_1(:,i));

end

matrix_2 = double(image2_corr);

fori=1:5(2)
profile2(i)=mean(matrix_2(:,i));

end

matrix_3 = double(image3_corr);

fori=1:5(2)
profile3(i)=mean(matrix_3(:,i));

end

matrix_4 = double(image4._corr);

fori=1:5(2)
profile4(i)=mean(matrix_4(.,i));

end

matrix_5 = double(image5_corr);

fori=1:5(2)
profile5(i)=mean(matrix_5(:,i));

end

matrix_6 = double(image6_corr);

fori=1:5(2)
profile6(i)=mean(matrix_6(:,i));

end

matrix_7 = double(image7_corr);

fori=1:5(2)
profile7(i)=mean(matrix_7(:,i));

end

matrix_8 = double(image8_corr);

fori=1:5(2)
profile8(i)=mean(matrix_8(:,i));

end

matrix_9 = double(image9_corr);

fori=1:5(2)
profile9(i)=mean(matrix_9(.,i));

end

matrix_10 = double(image10_corr);

fori=1:5(2)
profile10(i)=mean(matrix_10(:,i));

end

matrix_11 = double(imagel1_corr);

fori=1:5(2)
profile11(ij)=mean(matrix_11(:,i));

end

matrix_12 = double(imagel12_corr);

fori=1:5(2)
profile12(ij)=mean(matrix_12(:,i));

end

matrix_13 = double(image13_corr);

fori=1:5(2)
profile13(i)=mean(matrix_13(:,i));

end

matrix_14 = double(imagel4_corr);

fori=1:5(2)
profile14(i)=mean(matrix_14(:,i));

end

matrix_15 = double(imagel15_corr);

fori=1:5(2)
profile15(i)=mean(matrix_15(:,i));

end

matrix_16 = double(image16_corr);

fori=1:5(2)
profile16(i)=mean(matrix_16(:,i));

end

matrix_17 = double(imagel7_corr);

fori=1:5(2)
profile17(ij)=mean(matrix_17(.,i));

end

matrix_18 = double(image18_corr);

fori=1:5(2)
profile18(i)=mean(matrix_18(:,i));

end

matrix_19 = double(imagel19_corr);

fori=1:5(2)
profile19(i)=mean(matrix_19(:,i));

end

matrix_20 = double(image20_corr);

fori=1:5(2)
profile20(i)=mean(matrix_20(:,i));

end

plot(1:length(profilel),profilel,1:length(profilel)
profile2,1:length(profile1),profile3,1:length(priefl)
,profile4,1:length(profile1), profile5, 1:length(piiefl)
,profile6,1:length(profile1),profile7,1:length(piiefl)
,profile8, 1:length(profile1),profile9, 1:length(pitefl)
,profile10,1:length(profile11),profile11,1
:length(profile12),profile12,1:length(profile13
),profile13,1:length(profile14),profile14,1:
length(profile15),profile15,1:length(profile16)
,profile16,1:length(profile17),profile17
,1:length(profile18),profile18,1:length(profile19)
,profile19,1:length(profile20),profile20)

Programme 3

vall = trapz(profilel);
val2 = trapz(profile2);
val3 = trapz(profile3);
val4 = trapz(profile4);
val5 = trapz(profile5);
valé = trapz(profile6);
val7 = trapz(profile7);
val8 = trapz(profile8);
val9 = trapz(profile9);
vall0 = trapz(profile10);
valll = trapz(profile11);
vall2 = trapz(profile12);
vall3 = trapz(profile13);
vall4 = trapz(profile14);
vall5 = trapz(profile15);
vall6 = trapz(profile16);
vall7 = trapz(profile17);
vall8 = trapz(profile18);
vall9 = trapz(profile19);
val20 = trapz(profile20);

int = [vall val2 val3 val4 val5 val6 val7

val8 val9 vall0 valll vall2 vall3 vall4
vall5 vall6 vall7 vall8 vall9 val20];
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time = index(1:20)./15;
coeff = polyfit(time,int,1);
int2 = coeff(1)*time+coeff(2);

plot(time,int,'o’,time,int2)

Correction de la
variation

de volume 1

% A ce niveau, il faut choisir une image représtrea
(a mi décantation) au moyen de imshow(imageX_or)
% Il faut aussi vérifier que le cadrage des trois

tranche est correct et qu'il ne comporte pas debla

%Cadrage des images

% Pour les hauteur de limage, on laisse constant
% pour les largeurs (y) on doit prendre
trois fenetre différentes

% premiére fenetre

il_inf=85; % a modifier éventuellement
i1_sup = 155; % a modifier éventuellement

j1_inf=40; % premiére tranche décantat :
MODIFIER ICI !
j1_sup = 50;

i2_inf = 85; % a modifier éventuellement
i2_sup = 155; % a modifier éventuellement

j2_inf = 250; % Premiére tranche "non décanté":
MODIFIER ICI !
j2_sup = 260;

% deuxieme fenetre

i3_inf=85; % a modifier éventuellement
i3_sup = 155; % a modifier éventuellement

j3_inf=50; % deuxieéme tranche décantat:
MODIFIER ICI !
j3_sup = 60;

i4_inf = 85; % a modifier éventuellement
i4_sup = 155; % a modifier éventuellement

j4_inf = 260; % deuxiéme tranche "non décanté":
MODIFIER ICI !
j4_sup = 270;

i5_inf=85; % a modifier éventuellement
i5_sup = 155; % a modifier éventuellement

j5_inf = 60; 9% Troiséme tranche décantat:
MODIFIER ICI !
j5_sup = 70;

i6_inf=85; % a modifier éventuellement
i6_sup = 155; % a modifier éventuellement

j6_inf = 270; % Troisiéme tranche "non décanté"
: MODIFIER ICI !
j6_sup = 280;

% définition des 3 X 2 cadres d'analyse
% premier groupe d'image

image71_corr = image7(i1_inf:il_sup,jl_infj1_sup,1
; % modifier éventuellement le numéro de limage
image72_corr = image7(i2_inf:i2_sup,j2_inf;j2_syp,1
; % modifier éventuellement le numéro de limage

% deuxieme groupe d'image

image73_corr = image7(i3_inf:i3_sup,j3_inf;j3_sup,1
; % modifier éventuellement le numéro de limage
image74_corr = image7(i4_inf:i4_sup,j4_infj4_suyp,1
; % modifier éventuellement le numéro de limage
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% troisieme groupe d'image

image75_corr = image7(i5_inf:i5_sup,j5_inf:;j5_suyp,1
% modifier éventuellement le numéro de limage
image76_corr = image7(i6_inf:i6_sup,j6_inf:j6_sup,1
; % modifier éventuellement le numéro de limage

% correction du bruit de fond

ind71 = find(image71_corr>=treshold);
ind72 = find(image72_corr>=treshold);
ind73 = find(image73_corr>=treshold);
ind74 = find(image74_corr>=treshold);
ind75 = find(image75_corr>=treshold);
ind76 = find(image76_corr>=treshold);

image71_corr(ind71) = 250;
image72_corr(ind72) = 250;
image73_corr(ind72) = 250;
image74_corr(ind72) = 250;
image75_corr(ind72) = 250;
image76_corr(ind72) = 250;

%inversion des intensités

image71_corr= imcomplement(image71_corr);
image72_corr= imcomplement(image72_corr);
image73_corr= imcomplement(image73_corr);
image74_corr= imcomplement(image74_corr);
image75_corr= imcomplement(image75_corr);
image76_corr= imcomplement(image76_corr);

% images originales

image71_or = image7(i1_infil_sup,jl_inf:jl_sup,:);
image72_or = image7(i2_inf:i2_sup,j2_inf:j2_sup,:);

image73_or = image7(i3_inf:i3_sup,j3_inf:j3_sup,:);
image74_or = image7(i4_inf:i4_sup,j4_inf:j4_sup,:);

image75_or = image7(i5_inf:i5_sup,j5_inf:j5_sup,:);
image76_or = image7(i6_inf:i6_sup,j6_inf:j6_sup,:);

% Extraction de données

subplot(2,3,1),imshow(image71_or),subplot(2,3,2)
,imshow(image73_or),subplot(2,3,3)
,imshow(image75_or), subplot(2,3,4)
Jimshow(image72_or),subplot(2,3,5)
Jimshow(image74_or),subplot(2,3,6)
,imshow(image76_or)

Correction de la
variation

de volume 2

% définition de taille d'une fenétre
S = size(image71_corr);
% premier couple de données (sample 1)

matrix_sup71 = double(image71_corr);

fori=1:5(2)
profilesup71(i)=mean(matrix_sup71(:,i));

end

matrix_inf72 = double(image72_corr);

fori=1:5(2)
profileinf72(i)=mean(matrix_inf72(:,i));

end

% Deuxieme couple de données (sample 2 )

matrix_sup73 = double(image73_corr);

fori=1:5(2)
profilesup73(i)=mean(matrix_sup73(:,i));

end

matrix_inf74 = double(image74_corr);

fori=1:5(2)
profileinf74(i)=mean(matrix_inf74(:,i));

end

% Troisieme couple de données (sample 3)

matrix_sup75 = double(image75_corr);
fori=1:5(2)

profilesup75(i)=mean(matrix_sup75(:,i));
end
matrix_inf76 = double(image76_corr);
fori=1:5(2)
profileinf76(i)=mean(matrix_inf76(:,i));
end

plot(1:length(profilesup71),profilesup71,1
:length(profileinf72),profileinf72,1:
length(profilesup73),profilesup73,1:
length(profileinf74),profileinf74,1:1
ength(profilesup75),profilesup75,1:
length(profileinf76), profileinf76);

Correction de la
variation

de volume 3

% mesure d'intensité dans fenétre supérieur
et inférieure

Intensitesup71 = trapz(profilesup71);
Intensiteinf72 = trapz(profileinf72);

Intensitesup73 = trapz(profilesup73);
Intensiteinf74 = trapz(profileinf74)

Intensitesup75 = trapz(profilesup75);
Intensiteinf76 = trapz(profileinf76);

RapportA = Intensitesup71/Intensiteinf72;
RapportB = Intensitesup73/Intensiteinf74;
RapportC = Intensitesup75/Intensiteinf76;

moysup = mean ([Intensitesup71
Intensitesup73 Intensitesup75])
moyinf = mean ([Intensiteinf72
Intensiteinf74 Intensiteinf76])

Moyenne = mean([RapportA RapportB RapportC])

Ecartype = std([RapportA RapportB RapportC])

6.2 Caméra rapide

Programme 1

clear all

frame_init = 4000;
frame_interval = 5;
frame_final = 5000;

index = frame_init:frame_interval:frame_final;
%indice des images a extraire dans la vidéo

info = aviinfo('OUTImgA);

%Extraction des fichiers (200 fichiers) (see below)

filel = aviread('OUTIimgA',index(1));
file2 = aviread('OUTIimgA',index(2));
file3 = aviread('OUTIimgA',index(3));
file4 = aviread('OUTImgA'index(4));
file5 = aviread('OUTImgA',index(5));
file6 = aviread('OUTIimgA',index(6));
file7 = aviread('OUTIimgA',index(7));
file8 = aviread('OUTIimgA',index(8));
file9 = aviread('OUTImgA',index(9));
file10 = aviread('OUTimgA',index(10));
filell = aviread('OUTimgA',index(11));
file12 = aviread('OUTImgA'",index(12));

filel3 = aviread('OUTIimgA',index(13));
filel4 = aviread('OUTIimgA',index(14));
filel5 = aviread('OUTIimgA'",index(15));
file16 = aviread('OUTImgA',index(16));
filel7 = aviread('OUTIimgA',index(17));
file18 = aviread('OUTIimgA',index(18));
file19 = aviread('OUTIimgA',index(19));
file20 = aviread('OUTIimgA'",index(20));
file21 = aviread('OUTIimgA',index(21));
file22 = aviread('OUTIimgA',index(22));
file23 = aviread('OUTImgA'",index(23));
file24 = aviread('OUTImgA',index(24));

-903-

file25 = aviread('OUTImgA'",index(25));
file26 = aviread('OUTIimgA',index(26));
file27 = aviread('OUTIimgA',index(27));
file28 = aviread('OUTImgA'",index(28));
file29 = aviread('OUTImgA',index(29));
file30 = aviread('OUTIimgA',index(30));
file31 = aviread('OUTimgA',index(31));
file32 = aviread('OUTImgA'",index(32));
file33 = aviread('OUTIimgA'",index(33));
file34 = aviread('OUTIimgA',index(34));
file35 = aviread('OUTIimgA',index(35));
file36 = aviread('OUTImgA'",index(36));

file37 = aviread('OUTImgA',index(37));
file38 = aviread('OUTIimgA',index(38));
file39 = aviread('OUTImgA'",index(39));
file40 = aviread('OUTIimgA',index(40));
file41 = aviread('OUTIimgA',index(41));
file42 = aviread('OUTImgA',index(42));
file43 = aviread('OUTImgA'",index(43));
file44 = aviread('OUTImgA',index(44));
file45 = aviread('OUTImgA',index(45));
file46 = aviread('OUTImgA',index(46));
file47 = aviread('OUTImgA'",index(47));
file48 = aviread('OUTImgA'",index(48));

file49 = aviread('OUTImgA',index(49));
file50 = aviread('OUTIimgA'",index(50));
file51 = aviread('OUTimgA',index(51));
file52 = aviread('OUTIimgA',index(52));
file53 = aviread('OUTIimgA'",index(53));
file54 = aviread('OUTImgA',index(54));
file55 = aviread('OUTIimgA',index(55));
file56 = aviread('OUTIimgA',index(56));
file57 = aviread('OUTImgA'",index(57));
file58 = aviread('OUTImgA'",index(58));
file59 = aviread('OUTIimgA',index(59));
file60 = aviread('OUTIimgA',index(60));

file61 = aviread('OUTIimgA',index(61));
file62 = aviread('OUTImgA',index(62));
file63 = aviread('OUTImgA'",index(63));
file64 = aviread('OUTImgA',index(64));
file65 = aviread('OUTImgA',index(65));
file66 = aviread('OUTImgA',index(66));
file67 = aviread('OUTImgA'",index(67));
file68 = aviread('OUTImgA'",index(68));
file69 = aviread('OUTImgA',index(69));
file70 = aviread('OUTimgA',index(70));
file71 = aviread('OUTIimgA'",index(71));
file72 = aviread('OUTImgA'",index(72));

file73 = aviread('OUTImgA',index(73));
file74 = aviread('OUTImgA',index(74));
file75 = aviread('OUTImgA'",index(75));
file76 = aviread('OUTImgA',index(76));
file77 = aviread('OUTImgA',index(77));
file78 = aviread('OUTImgA'",index(78));
file79 = aviread('OUTImgA'",index(79));
file80 = aviread('OUTIimgA',index(80));
file81 = aviread('OUTIimgA',index(81));
file82 = aviread('OUTImgA'",index(82));
file83 = aviread('OUTImgA',index(83));
file84 = aviread('OUTIimgA',index(84));

file85 = aviread('OUTImgA',index(85));
file86 = aviread('OUTIimgA',index(86));
file87 = aviread('OUTImgA',index(87));
file88 = aviread('OUTImgA'",index(88));
file89 = aviread('OUTImgA',index(89));
file90 = aviread('OUTIimgA',index(90));
file91 = aviread('OUTIimgA',index(91));
file92 = aviread('OUTImgA'",index(92));
file93 = aviread('OUTImgA'",index(93));
file94 = aviread('OUTIimgA',index(94));
file95 = aviread('OUTImgA',index(95));
file96 = aviread('OUTImgA',index(96));

file97 = aviread('OUTImgA',index(97));
file98 = aviread('OUTImgA',index(98));
file99 = aviread('OUTImgA'",index(99));
file100 = aviread('OUTimgA',index(100));

file101 = aviread('OUTimgA'index(101));
file102 = aviread('OUTimgA",index(102));
file103 = aviread('OUTimgA",index(103));
file104 = aviread('OUTimgA'index(104));
file105 = aviread('OUTimgA'index(105));
file106 = aviread('OUTimgA",index(106));
file107 = aviread('OUTimgA",index(107));
file108 = aviread('OUTimgA',index(108));
file109 = aviread('OUTimgA',index(109));
file110 = aviread('OUTimgA",index(110));
file111 = aviread('OUTimgA",index(111));
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file112 = aviread('OUTimgA",index(112)); file200 = aviread('OUTimgA",index(200)); image89 = frame2im(file89);
image90 = frame2im(file90);
%Frames convertion to images image91 = frame2im(file91);
file113 = aviread('OUTimgA',index(113)); image92 = frame2im(file92);
file114 = aviread('OUTimgA",index(114)); imagel = frame2im(file1); image93 = frame2im(file93);
file115 = aviread('OUTimgA",index(115)); image2 = frame2im(file2); image94 = frame2im(file94);
file116 = aviread('OUTimgA'index(116)); image3 = frame2im(file3); image95 = frame2im(file95);
file117 = aviread('OUTimgA'index(117)); image4 = frame2im(file4); image96 = frame2im(file96);
file118 = aviread('OUTimgA",index(118)); image5 = frame2im(file5);
file119 = aviread('OUTimgA",index(119)); image6 = frame2im(file6); image97 = frame2im(file97);
file120 = aviread('OUTimgA'index(120)); image7 = frame2im(file7); image98 = frame2im(file98);
file121 = aviread('OUTimgA'index(121)); image8 = frame2im(file8); image99 = frame2im(file99);
file122 = aviread('OUTimgA",index(122)); image9 = frame2im(file9); image100 = frame2im(file100);
file123 = aviread('OUTimgA",index(123)); image10 = frame2im(file10);
file124 = aviread('OUTimgA'index(124)); imagell = frame2im(file11);
imagel2 = frame2im(file12); image101 = frame2im(file101);
image102 = frame2im(file102);
file125 = aviread('OUTimgA",index(125)); image103 = frame2im(file103);
file126 = aviread('OUTimgA'index(126)); imagel3 = frame2im(file13); image104 = frame2im(file104);
file127 = aviread('OUTIimgA'index(127)); imagel4 = frame2im(file14); image105 = frame2im(file105);
file128 = aviread('OUTimgA",index(128)); image15= frame2im(file15); image106 = frame2im(file106);
file129 = aviread('OUTimgA",index(129)); image16= frame2im(file16); image107 = frame2im(file107);
file130 = aviread('OUTimgA',index(130)); imagel7= frame2im(file17); image108 = frame2im(file108);
file131 = aviread('OUTimgA'index(131)); image18= frame2im(file18); image109 = frame2im(file109);
file132 = aviread('OUTimgA",index(132)); image19= frame2im(file19); image110 = frame2im(file110);
file133 = aviread('OUTimgA",index(133)); image20= frame2im(file20); imagel11 = frame2im(file111);
file134 = aviread('OUTimgA'index(134)); image21 = frame2im(file21); image112 = frame2im(file112);
file135 = aviread('OUTimgA'index(135)); image22 = frame2im(file22);
file136 = aviread('OUTimgA",index(136)); image23 = frame2im(file23);
image24 = frame2im(file24); image113 = frame2im(file113);
file137 = aviread('OUTimgA'index(137)); image114 = frame2im(file114);
file138 = aviread('OUTimgA',index(138)); image25 = frame2im(file25); image115= frame2im(file115);
file139 = aviread('OUTimgA",index(139)); image26 = frame2im(file26); image116= frame2im(file116);
file140 = aviread('OUTimgA",index(140)); image27 = frame2im(file27); image117= frame2im(file117);
file141 = aviread('OUTimgA'index(141)); image28 = frame2im(file28); image118= frame2im(file118);
file142 = aviread('OUTimgA'index(142)); image29 = frame2im(file29); image119= frame2im(file119);
file143 = aviread('OUTimgA",index(143)); image30 = frame2im(file30); image120= frame2im(file120);
file144 = aviread('OUTimgA",index(144)); image31 = frame2im(file31); image121 = frame2im(file121);
file145 = aviread('OUTimgA'index(145)); image32 = frame2im(file32); image122 = frame2im(file122);
file146 = aviread('OUTimgA'index(146)); image33 = frame2im(file33); image123 = frame2im(file123);
file147 = aviread('OUTimgA",index(147)); image34 = frame2im(file34); imagel124 = frame2im(file124);
file148 = aviread('OUTimgA",index(148)); image35 = frame2im(file35);
image36 = frame2im(file36); image125 = frame2im(file125);
image126 = frame2im(file126);
file149 = aviread('OUTimgA",index(149)); image37 = frame2im(file37); imagel27 = frame2im(file127);
file150 = aviread('OUTimgA",index(150)); image38 = frame2im(file38); image128 = frame2im(file128);
file151 = aviread('OUTimgA'index(151)); image39 = frame2im(file39); image129 = frame2im(file129);
file152 = aviread('OUTimgA'index(152)); image40 = frame2im(file40); image130 = frame2im(file130);
file153 = aviread('OUTimgA",index(153)); image41 = frame2im(file41); image131 = frame2im(file131);
file154 = aviread('OUTimgA",index(154)); image42 = frame2im(file42); image132 = frame2im(file132);
file155 = aviread('OUTimgA'index(155)); image43 = frame2im(file43); image133 = frame2im(file133);
file156 = aviread('OUTimgA'index(156)); image44 = frame2im(file44); image134 = frame2im(file134);
file157 = aviread('OUTimgA",index(157)); image45 = frame2im(file45); image135 = frame2im(file135);
file158 = aviread('OUTimgA",index(158)); image46 = frame2im(file46); image136 = frame2im(file136);
file159 = aviread('OUTimgA'index(159)); image47 = frame2im(file47);
file160 = aviread('OUTimgA'index(160)); image48 = frame2im(file48); image137 = frame2im(file137);
image138 = frame2im(file138);
image49 = frame2im(file49); image139 = frame2im(file139);
file161 = aviread('OUTimgA'index(161)); image50 = frame2im(file50); image140 = frame2im(file140);
file162 = aviread('OUTIimgA'index(162)); image51 = frame2im(file51); image141 = frame2im(file141);
file163 = aviread('OUTimgA",index(163)); image52 = frame2im(file52); image142 = frame2im(file142);
file164 = aviread('OUTimgA",index(164)); image53 = frame2im(file53); image143 = frame2im(file143);
file165 = aviread('OUTimgA'index(165)); image54 = frame2im(file54); image144 = frame2im(file144);
file166 = aviread('OUTIimgA'index(166)); image55 = frame2im(file55); image145 = frame2im(file145);
file167 = aviread('OUTimgA",index(167)); image56 = frame2im(file56); image146 = frame2im(file146);
file168 = aviread('OUTimgA",index(168)); image57 = frame2im(file57); imagel47 = frame2im(file147);
file169 = aviread('OUTimgA'index(169)); image58 = frame2im(file58); image148 = frame2im(file148);
file170 = aviread('OUTimgA',index(170)); image59 = frame2im(file59);
file171 = aviread('OUTimgA",index(171)); image60 = frame2im(file60); image149 = frame2im(file149);
file172 = aviread('OUTimgA",index(172)); image150 = frame2im(file150);
image61 = frame2im(file61); image151 = frame2im(file151);
file173 = aviread('OUTimgA'index(173)); image62 = frame2im(file62); image152 = frame2im(file152);
file174 = aviread('OUTimgA",index(174)); image63 = frame2im(file63); image153 = frame2im(file153);
file175 = aviread('OUTimgA",index(175)); image64 = frame2im(file64); image154 = frame2im(file154);
file176 = aviread('OUTIimgA',index(176)); image65 = frame2im(file65); image155 = frame2im(file155);
file177 = aviread('OUTIimgA',index(177)); image66 = frame2im(file66); image156 = frame2im(file156);
file178 = aviread('OUTimgA",index(178)); image67 = frame2im(file67); imagel57 = frame2im(file157);
file179 = aviread('OUTimgA",index(179)); image68 = frame2im(file68); image158 = frame2im(file158);
file180 = aviread('OUTimgA',index(180)); image69 = frame2im(file69); image159 = frame2im(file159);
file181 = aviread('OUTimgA'index(181)); image70 = frame2im(file70); image160 = frame2im(file160);
file182 = aviread('OUTimgA",index(182)); image71 = frame2im(file71);
file183 = aviread('OUTimgA",index(183)); image72 = frame2im(file72);
file184 = aviread('OUTimgA'index(184)); image161 = frame2im(file161);
image162 = frame2im(file162);
file185 = aviread('OUTimgA",index(185)); image73 = frame2im(file73); image163 = frame2im(file163);
file186 = aviread('OUTimgA",index(186)); image74 = frame2im(file74); image164 = frame2im(file164);
file187 = aviread('OUTimgA',index(187)); image75 = frame2im(file75); image165 = frame2im(file165);
file188 = aviread('OUTimgA",index(188)); image76 = frame2im(file76); image166 = frame2im(file166);
file189 = aviread('OUTimgA",index(189)); image77 = frame2im(file77); image167 = frame2im(file167);
file190 = aviread('OUTimgA',index(190)); image78 = frame2im(file78); image168 = frame2im(file168);
file191 = aviread('OUTimgA'index(191)); image79 = frame2im(file79); image169 = frame2im(file169);
file192 = aviread('OUTimgA",index(192)); image80 = frame2im(file80); image170 = frame2im(file170);
file193 = aviread('OUTimgA",index(193)); image81 = frame2im(file81); imagel71 = frame2im(file171);
file194 = aviread('OUTimgA'index(194)); image82 = frame2im(file82); imagel72 = frame2im(file172);
file195 = aviread('OUTimgA'index(195)); image83 = frame2im(file83);
file196 = aviread('OUTimgA",index(196)); image84 = frame2im(file84); imagel73 = frame2im(file173);
imagel74 = frame2im(file174);
image85 = frame2im(file85); imagel75 = frame2im(file175);
file197 = aviread('OUTimgA',index(197)); image86 = frame2im(file86); imagel76 = frame2im(file176);
file198 = aviread('OUTimgA",index(198)); image87 = frame2im(file87); imagel77 = frame2im(file177);
file199 = aviread('OUTimgA",index(199)); image88 = frame2im(file88); image178 = frame2im(file178);
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imagel79 = frame2im(file179);
image180 = frame2im(file180);
image181 = frame2im(file181);
image182 = frame2im(file182);
image183 = frame2im(file183);
image184 = frame2im(file184);

image185 = frame2im(file185);
image186 = frame2im(file186);
image187 = frame2im(file187);
image188 = frame2im(file188);
image189 = frame2im(file189);
image190 = frame2im(file190);
image191 = frame2im(file191);
image192 = frame2im(file192);
image193 = frame2im(file193);
image194 = frame2im(file194);
image195 = frame2im(file195);
image196 = frame2im(file196);

image197 = frame2im(file197);
image198 = frame2im(file198);
image199 = frame2im(file199);
image200 = frame2im(file200);

% Cadrage des images

i_inf=15; % & modifier
i_sup = 65; % a modifier
jinf=10; % a modifier
j_sup =1275; % a modifier

imagel_corr = imagel(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,1);
image2_corr = image2(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image3_corr = image3(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image4_corr = image4(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,1);
image5_corr = image5(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image6_corr = image6(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image7_corr = image7(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image8_corr = image8(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image9_corr = image9(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image10_corr = image10(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagell_corr = imagel1(i_inf:i_sup,j_inf;_sup,1);
imagel2_corr = image12(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image13_corr = image13(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagel4_corr = image14(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
imagel5_corr = image15(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image16_corr = image16(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
imagel7_corr = imagel7(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image18_corr = image18(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image19_corr = image19(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image20_corr = image20(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image21_corr = image21(i_inf:i_sup,j_inf;_sup,1);
image22_corr = image22(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image23_corr = image23(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image24_corr = image24(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);

image25_corr = image25(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image26_corr = image26(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image27_corr = image27(i_inf:i_sup,j_inf;_sup,1);
image28_corr = image28(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image29_corr = image29(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image30_corr = image30(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image31_corr = image31(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image32_corr = image32(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image33_corr = image33(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image34_corr = image34(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image35_corr = image35(i_inf:i_sup,_inf;j_sup,1);
image36_corr = image36(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);

image37_corr = image37(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image38_corr = image38(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image39_corr = image39(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image40_corr = image40(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image41_corr = image41(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image42_corr = image42(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image43_corr = image43(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image44_corr = image44(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image45_corr = image45(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image46_corr = image46(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image47_corr = image47(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image48_corr = image48(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image49_corr = image49(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image50_corr = image50(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image51_corr = image51(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image52_corr = image52(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image53_corr = image53(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image54_corr = image54(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image55_corr = image55(i_inf:i_sup,_inf;j_sup,1);
image56_corr = image56(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);
image57_corr = image57(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image58_corr = image58(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image59_corr = image59(i_inf:i_sup,_inf;j_sup,1);
image60_corr = image60(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);

image61_corr = image61(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image62_corr = image62(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image63_corr = image63(i_in
image64_corr = image64(i_in
image65_corr = image65(i_in
image66_corr = image66(i_in
image67_corr = image67(i_in
image68_corr = image68(i_in
image69_corr = image69(i_in

i_sup,j_infj_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,i_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);

image70_corr = image70(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image71_corr = image71(i_in

sup,j_inf:j_sup,1);

image72_corr = image72(i_inf:i:Sup,j_inf:j_sup,l);

image73_corr = image73(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image74_corr = image74(i_in
image75_corr = image75(i_in
image76_corr = image76(i_in
image77_corr = image77(i_in
image78_corr = image78(i_in
image79_corr = image79(i_in
image80_corr = image80(i_in

i_sup,i_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,i_inf:j_sup,1);
i_sup,i_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);

image81_corr = image81(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);
image82_corr = image82(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image83_corr = image83(i_in

i_sup,j_inf:j_sup,1);

image84_corr = image84(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);

image85_corr = image85(i_in
image86_corr = image86(i_in
image87_corr = image87(i_in
image88_corr = image88(i_in
image89_corr = image89(i_in
image90_corr = image90(i_in
image91_corr = image91(i_in
image92_corr = image92(i_in
image93_corr = image93(i_in
image94_corr = image94(i_in
image95_corr = image95(i_in

i_sup,j_inf;j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,i_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
sup,j_inf:j_sup,1);
sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);
i_sup,j_inf:j_sup,1);

image96_corr = image96(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1);

image97_corr = image97(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1);

image98_corr = image98(i_in
image99_corr = image99(i_in

image100_corr

image101_corr
image102_corr
image103_corr
image104_corr
image105_corr
image106_corr
image107_corr
image108_corr
image109_corr
image110_corr
imagel11_corr
imagel112_corr

image113_corr
imagel14_corr
imagel15_corr
image116_corr
imagel17_corr
image118_corr
image119_corr
image120_corr
imagel21_corr
imagel122_corr
image123_corr
imagel124_corr

image125_corr
image126_corr
image127_corr
image128_corr
image129_corr
image130_corr
image131_corr
image132_corr
image133_corr
image134_corr
image135_corr
image136_corr

image137_corr
image138_corr
image139_corr
image140_corr
image141_corr
image142_corr
image143_corr
image144_corr
image145_corr
image146_corr
image147_corr
image148_corr

image149_corr
image150_corr
image151_corr
image152_corr

i_sup,j_infj_sup,1);
i_sup,j_infj_sup,1);
= image100(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)

= image101(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)

iinf: i:sup,j_inf:j:sup,l)
=imagel112(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)

= image113(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)
magel14(i
magel115(i
magel16(i
magell7(i
magel118(i
magel119(i

i inf:i:sup,j_inf:j:sup,l)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)

mage126(i
magel127(i
mage128(i
magel129(i
mage130(i
magel131(i
magel132(i i K
magel133(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
magel134(i_infi_sup,j_inf:j_sup,1)
magel135(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)

= imagel136(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)

i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
= image148(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)

= image149(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)
magel150(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
magel151(i_infi_sup,j_inf:j_sup,1)
= imagel152(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,1)
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image153_corr = image153(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,1)
ji_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
image160_corr = image160(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)

image154_corr = image154(i_in
image155_corr = image155(i_in
image156_corr = image156(i_in
image157_corr = imagel57(i_in
image158_corr = image158(i_in
image159_corr = image159(i_in

i_sup,j_in

i_sup,j_in

image161_corr = imagel61(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
imagel72_corr = imagel72(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)

image162_corr = imagel162(i_in
image163_corr = image163(i_in
image164_corr = image164(i_in
image165_corr = imagel165(i_in
image166_corr = imagel166(i_in
image167_corr = image167(i_in
image168_corr = image168(i_in
image169_corr = image169(i_in
image170_corr = imagel70(i_in
imagel71_corr = imagel71(i_in

i_sup,j_in

i_sup,j_in

image173_corr = imagel73(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
image184_corr = image184(i_inf:i_sup,_inf;j_sup,1)

imagel74_corr = imagel74(i_in
imagel75_corr = imagel75(i_in
imagel76_corr = imagel76(i_in
imagel77_corr = imagel77(i_in
imagel178_corr = imagel78(i_in
imagel79_corr = imagel79(i_in
image180_corr = image180(i_in
image181_corr = imagel181(i_in
image182_corr = image182(i_in
image183_corr = image183(i_in

i_sup,j_in

i_sup,j_in

i_sup,j_i

=1

image185_corr = image185(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,_inf:j_sup,1)
i_sup,_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
image196_corr = image196(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)

image186_corr = image186(i_in
image187_corr = imagel187(i_in
image188_corr = image188(i_in
image189_corr = image189(i_in
image190_corr = image190(i_in
image191_corr = imagel191(i_in
image192_corr = image192(i_in
image193_corr = image193(i_in
image194_corr = image194(i_in
image195_corr = image195(i_in

i_sup,j_in

i_sup,j_in

i_sup,j_in

image197_corr = image197(i_in
image198_corr = image198(i_in
image199_corr = image199(i_in

%Images originales

imagel_or = imagel(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,:);
image2_or = image2(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,:);
image3_or = image3(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image4_or = image4(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image5_or = image5(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,:);
image6_or = image6(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,:);
image7_or = image7(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image8_or = image8(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image9_or = image9(i_inf.i_sup,j_inf:j_sup,:);
image10_or = image10(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
imagell_or = imagell(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image12_or = image12(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image13_or = image13(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel4_or = imagel4(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel5_or = imagel5(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image16_or = imagel6(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel7_or = imagel7(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image18_or = imagel18(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image19_or = image19(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image20_or = image20(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image21_or = image21(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image22_or = image22(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image23_or = image23(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image24_or = image24(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image25_or = image25(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image26_or = image26(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image27_or = image27(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image28_or = image28(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image29_or = image29(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image30_or = image30(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image31_or = image31(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image32_or = image32(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image33_or = image33(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image34_or = image34(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image35_or = image35(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image36_or = image36(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image37_or = image37(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image38_or = image38(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image39_or = image39(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);

i_sup,j_inf;j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
i_sup,j_inf:j_sup,1)
image200_corr = image200(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,1)
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image40_or = image40(i_inf:i
image41_or = image41(i_inf
image42_or = image42(i_inf:
image43_or = image43(i_inf:
image44_or = image44(i_inf
image45_or = image45(i_inf
image46_or = image46(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image47_or = image47(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image48_or = image48(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);

sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);

image49_or = image49(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image50_or = image50(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image51_or = image51(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image52_or = image52(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image53_or = image53(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image54_or = image54(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image55_or = image55(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image56_or = image56(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image57_or = image57(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image58_or = image58(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image59_or = image59(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image60_or = image60(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);

image61_or = image61(i_inf:i
image62_or = image62(i_inf
image63_or = image63(i_inf
image64_or = image64(i_inf:
image65_or = image65(i_inf:
image66_or = image66(i_inf
image67_or = image67(i_inf
image68_or = image68(i_inf:
image69_or = image69(i_inf:
image70_or = image70(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image71_or = image71(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image72_or = image72(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

sup,_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,_inf:j_sup,:);

image73_or = image73(i_inf:i
image74_or = image74(i_inf
image75_or = image75(i_inf:
image76_or = image76(i_inf:
image77_or = image77(i_inf
image78_or = image78(i_inf
image79_or = image79(i_inf:
image80_or = image80(i_inf:
image81_or = image81(i_inf
image82_or = image82(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image83_or = image83(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image84_or = image84(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);

image85_or = image85(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image86_or = image86(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image87_or = image87(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image88_or = image88(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image89_or = image89(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image90_or = image90(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image91_or = image91(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image92_or = image92(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image93_or = image93(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image94_or = image94(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image95_or = image95(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image96_or = image96(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image97_or = image97(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image98_or = image98(i_inf:i_sup,j_inf:;j_sup,:);
image99_or = image99(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image100_or = image100(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);

image101_or = imagel101(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image102_or = image102(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image103_or = image103(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image104_or = image104(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image105_or = imagel105(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image106_or = imagel106(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image107_or = image107(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image108_or = image108(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image109_or = image109(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image110_or = imagel110(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image111_or = imagel11(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image112_or = image112(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image113_or = image113(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image114_or = imagel14(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
imagel15_or = imagel15(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image116_or = imagel116(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image117_or = imagel17(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image118_or = imagel118(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
imagel119_or = imagel19(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image120_or = image120(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image121_or = image121(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image122_or = image122(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image123_or = image123(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image124_or = image124(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image125_or = image125(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image126_or = image126(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image127_or = image127(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image128_or = image128(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image129_or = image129(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
i_sup,j_inf:j_sup,:);
image136_or = image136(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image130_or = image130(i_inf:
image131_or = imagel31(i_inf:
image132_or = image132(i_inf:
image133_or = image133(i_inf:
image134_or = image134(i_inf:
image135_or = image135(i_inf:

imagel37_or = imagel37(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
image148_or = image148(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image138_or = image138(i_inf:
image139_or = image139(i_inf:
image140_or = image140(i_inf:
image141_or = image141(i_inf:
image142_or = image142(i_inf:
image143_or = image143(i_inf:
imagel144_or = image144(i_inf:
image145_or = image145(i_inf:
image146_or = image146(i_inf:
imagel147_or = image147(i_inf:

image149_or = image149(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image150_or = image150(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
image160_or = image160(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);

image151_or = imagel51(i_inf:
image152_or = image152(i_inf:
image153_or = image153(i_inf:
image154_or = image154(i_inf:
image155_or = image155(i_inf:
image156_or = image156(i_inf:
image157_or = image157(i_inf:
image158_or = image158(i_inf:
image159_or = image159(i_inf:

image161_or = image161(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
i_sup,j_inf:j_sup,:);
imagel72_or = imagel72(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

image162_or = image162(i_inf:
image163_or = image163(i_inf:
image164_or = image164(i_inf:
image165_or = image165(i_inf:
image166_or = image166(i_inf:
imagel67_or = imagel67(i_inf:
image168_or = image168(i_inf:
image169_or = image169(i_inf:
imagel70_or = imagel70(i_inf:
imagel71_or = imagel71(i_inf:

imagel73_or = imagel73(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
image184_or = image184(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

imagel74_or = imagel74(i_inf:
imagel75_or = imagel175(i_inf:
image176_or = imagel176(i_inf:
imagel77_or = imagel77(i_inf:
imagel78_or = imagel78(i_inf:
image179_or = image179(i_inf:
image180_or = image180(i_inf:
image181_or = image181(i_inf:
image182_or = image182(i_inf:
image183_or = image183(i_inf:

image185_or = image185(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
sup,j_inf:j_sup,:);
image196_or = image196(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);

image186_or = image186(i_inf:
image187_or = image187(i_inf:
image188_or = image188(i_inf:
image189_or = image189(i_inf:
image190_or = image190(i_inf:
image191_or = image191(i_inf:
image192_or = image192(i_inf:
image193_or = image193(i_inf:
image194_or = image194(i_inf:
image195_or = image195(i_inf:

image197_or = imagel197(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image198_or = image198(i_inf:i_sup,j_inf:j_sup,:);
image199_or = image199(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);
image200_or = image200(i_inf:i_sup,j_inf;j_sup,:);

% Extraction de données

figure(1)
subplot(4,3,1),imshow(imagel_corr),
subplot(4,3,2),imshow(image2_corr),
subplot(4,3,3),imshow(image3_corr),
subplot(4,3,4),imshow(image4_corr),
subplot(4,3,5),imshow(image5_corr),
subplot(4,3,6),imshow(image6_corr),
subplot(4,3,7),imshow(image7_corr),
subplot(4,3,8),imshow(image8_corr),
subplot(4,3,9),imshow(image9_corr)

, subplot(4,3,10),imshow(image10_corr),
subplot(4,3,11),imshow(imagel1_corr),
subplot(4,3,12),imshow(image12_corr)
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Progrmamme 2

S = size(imagel_corr);
lim=60;

matrix_1 = double(imagel_corr);

fori=1:5(2)
profilel(i)=mean(matrix_1(:,i));
if (profile1(i)<lim )profile1(i)= 1;
else profilel1(i)= 0;
end

end

matrix_2 = double(image2_corr);

fori=1:5(2)
profile2(i)=mean(matrix_2(:,i));
if (profile2(i)<lim )profile2(i)= 1;
else profile2(i)= 0;
end

end

matrix_3 = double(image3_corr);

fori=1:5(2)
profile3(i)=mean(matrix_3(:,i));
if (profile3(i)<lim )profile3()= 1;
else profile3(i)= 0;
end

end

matrix_4 = double(image4_corr);

fori=1:5(2)
profile4(i)=mean(matrix_4(:,i));
if (profile4(i)<lim )profile4(i)= 1;
else profile4(i)= 0;
end

end

matrix_5 = double(image5_corr);

fori=1:5(2)
profile5(i)=mean(matrix_5(:,i));
if (profile5(i)<lim )profile5(i)= 1;
else profile5(i)= 0;
end

end

matrix_6 = double(image6_corr);

fori=1:5(2)
profile6(i)=mean(matrix_6(:,i));
if (profile6(i)<lim )profile6(i)= 1;
else profile6(i)= 0;
end

end

matrix_7 = double(image7_corr);

fori=1:5(2)
profile7(i)=mean(matrix_7(:,i));
if (profile7(i)<lim )profile7(i)= 1;
else profile7(i)= 0;
end

end

matrix_8 = double(image8_corr);
fori=1:5(2)
profile8(i)=mean(matrix_8(:,i));
if (profile8(i)<lim )profile8(i)= 1;
else profile8(i)= 0;
end

end

matrix_9 = double(image9_corr);
fori=1:5(2)
profile9(i)=mean(matrix_9(.,i));
if (profile9(i)<lim )profile9(i)= 1;
else profile9(i)= 0;
end
end
matrix_10 = double(image10_corr);
fori=1:5(2)
profile10(i)=mean(matrix_10(:,i));
if (profile10(i)<lim )profile10(i)= 1;
else profile10(i)= 0;
end
end

matrix_11 = double(imagel1_corr);

fori=1:5(2)
profile11(i)=mean(matrix_11(:,i));
if (profile11(i)<lim )profile11(i)= 1;
else profile11(i)= 0;
end

end

matrix_12 = double(image12_corr);

fori=1:5(2)
profile12(i)=mean(matrix_12(:,i));
if (profile12(i)<lim )profile12(j)= 1;
else profile12(i)= 0;
end

end

matrix_13 = double(image13_corr);
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fori=1:5(2)
profile13(i)=mean(matrix_13(:,i));
if (profile13(i)<lim )profile13(j)= 1;
else profile13(i)= 0;
end

end

matrix_14 = double(image14_corr);

fori=1:5(2)
profilel4(i)=mean(matrix_14(:,i);
if (profile14(i)<lim )profile14(j)= 1;
else profile14(i)= 0;
end

end

matrix_15 = double(imagel5_corr);

fori=1:5(2)
profile15(i)=mean(matrix_15(:,i));
if (profile15(i)<lim )profile15(i)= 1;
else profile15(i)= 0;
end

end

matrix_16 = double(image16_corr);

fori=1:5(2)
profile16(i)=mean(matrix_16(:,i));
if (profile16(i)<lim )profile16(i)= 1;
else profile16(i)= 0;
end

end

matrix_17 = double(imagel7_corr);

fori=1:5(2)
profilel7(i)=mean(matrix_17(:,i);
if (profile17(i)<lim )profile17(j)= 1;
else profile17(i)= 0;
end

end

matrix_18 = double(image18_corr);

fori=1:5(2)
profile18(i)=mean(matrix_18(:,i));
if (profile18(i)<lim )profile18(i)= 1;
else profile18(i)= 0;
end

end

matrix_19 = double(imagel19_corr);

fori=1:5(2)
profile19(i)=mean(matrix_19(:,i));
if (profile19(i)<lim )profile19(i)= 1;
else profile19(i)= 0;
end

end

matrix_20 = double(image20_corr);
fori=1:5(2)
profile20(i)=mean(matrix_20(:,i));
if (profile20(i)<lim )profile20(i)= 1;
else profile20(i)= 0;
end

end

matrix_21 = double(image21_corr);

fori=1:5(2)
profile21(ij)=mean(matrix_21(:,i));
if (profile21(i)<lim )profile21(i)= 1;
else profile21(i)= 0;
end

end

matrix_22 = double(image22_corr);

fori=1:5(2)
profile22(i)=mean(matrix_22(:,i));
if (profile22(i)<lim )profile22(i)= 1;
else profile22(i)= 0;
end

end

matrix_23 = double(image23_corr);
fori=1:5(2)
profile23(i)=mean(matrix_23(:,i));
if (profile23(i)<lim )profile23(i)= 1;
else profile23(i)= 0;
end

end

matrix_24 = double(image24_corr);

fori=1:5(2)
profile24(i)=mean(matrix_24(:,i));
if (profile24(i)<lim )profile24(i)= 1;
else profile24(i)= 0;
end

end

matrix_25 = double(image25_corr);

fori=1:5(2)
profile25(i)=mean(matrix_25(:,i));
if (profile25(i)<lim )profile25(i)= 1;
else profile25(i)= 0;
end

end

matrix_26 = double(image26_corr);

fori=1:5(2)
profile26(i)=mean(matrix_26(:,i));
if (profile26(i)<lim )profile26(i)= 1;
else profile26(i)= 0;
end

end

matrix_27 = double(image27_corr);

fori=1:5(2)
profile27(ij)=mean(matrix_27(.,i));
if (profile27(i)<lim )profile27(i)= 1;
else profile27(i)= 0;
end

end

matrix_28 = double(image28_corr);
fori=1:5(2)
profile28(i)=mean(matrix_28(:,i));
if (profile28(i)<lim )profile28(i)= 1;
else profile28(i)= 0;
end

end

matrix_29 = double(image29_corr);

fori=1:5(2)
profile29(i)=mean(matrix_29(:,i));
if (profile29(i)<lim )profile29(i)= 1;
else profile29(i)= 0;
end

end

matrix_30 = double(image30_corr);

fori=1:5(2)
profile30(i)=mean(matrix_30(:,i));
if (profile30(i)<lim )profile30(i)= 1;
else profile30(i)= 0;
end

end

matrix_31 = double(image31_corr);
fori=1:5(2)
profile31(i)=mean(matrix_31(,i));
if (profile31(i)<lim )profile31(i)= 1;
else profile31(i)= 0;
end

end

matrix_32 = double(image32_corr);

fori=1:5(2)
profile32(i)=mean(matrix_32(:,i));
if (profile32(i)<lim )profile32(i)= 1;
else profile32(i)= 0;
end

end

matrix_33 = double(image33_corr);

fori=1:5(2)
profile33(i)=mean(matrix_33(:,i));
if (profile33(i)<lim )profile33(i)= 1;
else profile33(i)= 0;
end

end

matrix_34 = double(image34_corr);
fori=1:5(2)
profile34(i)=mean(matrix_34(:,i));
if (profile34(i)<lim )profile34(i)= 1;
else profile34(i)= 0;
end

end
matrix_35 = double(image35_corr);
fori=1:5(2)

profile35(i)=mean(matrix_35(:,i));
if (profile35(i)<lim )profile35(i)= 1;
else profile35(i)= 0;
end

end

matrix_36 = double(image36_corr);

fori=1:5(2)
profile36(i)=mean(matrix_36(:,i));
if (profile36(i)<lim )profile36(i)= 1;
else profile36(i)= 0;
end

end

matrix_37 = double(image37_corr);

fori=1:5(2)
profile37(i)=mean(matrix_37(:,i));
if (profile37(i)<lim )profile37(i)= 1;
else profile37(i)= 0;
end

end

matrix_38 = double(image38_corr);

fori=1:5(2)
profile38(i)=mean(matrix_38(:,i));
if (profile38(i)<lim )profile38(i)= 1;
else profile38(i)= 0;
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end
end

matrix_39 = double(image39_corr);

fori=1:5(2)
profile39(i)=mean(matrix_39(:,i));
if (profile39(i)<lim )profile39(j)= 1;
else profile39(i)= 0;
end

end

matrix_40 = double(image40_corr);

fori=1:5(2)
profile40(i)=mean(matrix_40(:,i));
if (profile40(i)<lim )profile40(i)= 1;
else profile40(i)= 0;
end

end

matrix_41 = double(image41_corr);

fori=1:5(2)
profile41(i)=mean(matrix_41(:,i));
if (profile41(i)<lim )profile41(j)= 1;
else profile41(i)= 0;
end

end

matrix_42 = double(image42_corr);

fori=1:5(2)
profile42(i)=mean(matrix_42(:,i));
if (profile42(i)<lim )profile42(j)= 1;
else profile42(i)= 0;
end

end

matrix_43 = double(image43_corr);

fori=1:5(2)
profile43(i)=mean(matrix_43(:,i));
if (profile43(i)<lim )profile43(i)= 1;
else profile43(i)= 0;
end

end

matrix_44 = double(image44_corr);

fori=1:5(2)
profile44(i)=mean(matrix_44(:,i));
if (profile44(i)<lim )profile44(i)= 1;
else profile44(i)= 0;
end

end

matrix_45 = double(image45_corr);

fori=1:5(2)
profile45(i)=mean(matrix_45(:,i));
if (profile45(i)<lim )profile45(i)= 1;
else profile45(i)= 0;
end

end

matrix_46 = double(image46_corr);

fori=1:5(2)
profile46(i)=mean(matrix_46(:,i));
if (profile46(i)<lim )profile46(i)= 1;
else profile46(i)= 0;
end

end

matrix_47 = double(image47_corr);

fori=1:5(2)
profile47(i)=mean(matrix_47(.,i));
if (profile47(i)<lim )profile47(i)= 1;
else profile47(i)= 0;
end

end

matrix_48 = double(image48_corr);
fori=1:5(2)
profile48(i)=mean(matrix_48(:,i));
if (profile48(i)<lim )profile48(i)= 1;
else profile48(i)= 0;
end

end

matrix_49 = double(image49_corr);

fori=1:5(2)
profile49(i)=mean(matrix_49(:,i));
if (profile49(i)<lim )profile49(i)= 1;
else profile49(i)= 0;
end

end

matrix_50 = double(image50_corr);

fori=1:5(2)
profile50(i)=mean(matrix_50(:,i));
if (profile50(i)<lim )profile50(i)= 1;
else profile50(i)= 0;
end

end
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matrix_51 = double(image51_corr);

fori=1:5(2)
profile51(i)=mean(matrix_51(:,i));
if (profile51(i)<lim )profile51(i)= 1;
else profile51(i)= 0;
end

end

matrix_52 = double(image52_corr);

fori=1:5(2)
profile52(i)=mean(matrix_52(:,i));
if (profile52(i)<lim )profile52(i)= 1;
else profile52(i)= 0;
end

end

matrix_53 = double(image53_corr);
fori=1:5(2)
profile53(i)=mean(matrix_53(:,i));
if (profile53(i)<lim )profile53(i)= 1;
else profile53(i)= 0;
end

end
matrix_54 = double(image54_corr);
fori=1:5(2)

profile54(i)=mean(matrix_54(:,i));
if (profile54(i)<lim )profile54(i)= 1;
else profile54(i)= 0;
end

end

matrix_55 = double(image55_corr);

fori=1:5(2)
profile55(i)=mean(matrix_55(:,i));
if (profile55(i)<lim )profile55(i)= 1;
else profile55(i)= 0;
end

end

matrix_56 = double(image56_corr);

fori=1:5(2)
profile56(i)=mean(matrix_56(:,i));
if (profile56(i)<lim )profile56(i)= 1;
else profile56(i)= 0;
end

end

matrix_57 = double(image57_corr);

fori=1:5(2)
profile57(i)=mean(matrix_57(.,i));
if (profile57(i)<lim )profile57(i)= 1;
else profile57(i)= 0;
end

end

matrix_58 = double(image58_corr);

fori=1:5(2)
profile58(i)=mean(matrix_58(:,i));
if (profile58(i)<lim )profile58(i)= 1;
else profile58(i)= 0;
end

end

matrix_59 = double(image59_corr);

fori=1:5(2)
profile59(i)=mean(matrix_59(:,i));
if (profile59(i)<lim )profile59(i)= 1;
else profile59(i)= 0;
end

end

matrix_60 = double(image60_corr);

fori=1:5(2)
profile60(i)=mean(matrix_60(:,i));
if (profile60(i)<lim )profile60(i)= 1;
else profile60(i)= 0;
end

end

matrix_61 = double(image61_corr);

fori=1:5(2)
profile61(i)=mean(matrix_61(:,i));
if (profile61(i)<lim )profile61()= 1;
else profile61(i)= 0;
end

end

matrix_62 = double(image62_corr);

fori=1:5(2)
profile62(i)=mean(matrix_62(:,i));
if (profile62(i)<lim )profile62(i)= 1;
else profile62(i)= 0;
end

end

matrix_63 = double(image63_corr);

fori=1:5(2)
profile63(i)=mean(matrix_63(:,i));
if (profile63(i)<lim )profile63(i)= 1;
else profile63(i)= 0;

end
end

matrix_64 = double(image64_corr);

fori=1:5(2)
profile64(i)=mean(matrix_64(:,i));
if (profile64(i)<lim )profile64(i)= 1;
else profile64(i)= 0;
end

end

matrix_65 = double(image65_corr);

fori=1:5(2)
profile65(i)=mean(matrix_65(:,i));
if (profile65(i)<lim )profile65(i)= 1;
else profile65(i)= 0;
end

end

matrix_66 = double(image66_corr);

fori=1:5(2)
profile66(i)=mean(matrix_66(:,i));
if (profile66(i)<lim )profile66(i)= 1;
else profile66(i)= 0;
end

end

matrix_67 = double(image67_corr);

fori=1:5(2)
profile67(i)=mean(matrix_67(:,i);
if (profile67(i)<lim )profile67())= 1;
else profile67(i)= 0;
end

end

matrix_68 = double(image68_corr);

fori=1:5(2)
profile68(i)=mean(matrix_68(:,i));
if (profile68(i)<lim )profile68(i)= 1;
else profile68(i)= 0;
end

end

matrix_69 = double(image69_corr);

fori=1:5(2)
profile69(i)=mean(matrix_69(:,i));
if (profile69(i)<lim )profile69(i)= 1;
else profile69(i)= 0;
end

end

matrix_70 = double(image70_corr);

fori=1:5(2)
profile70(i)=mean(matrix_70(:,i));
if (profile70(i)<lim )profile70(j)= 1;
else profile70(i)= 0;
end

end

matrix_71 = double(image71_corr);

fori=1:5(2)
profile71(i)=mean(matrix_71(:,i);
if (profile71(i)<lim )profile71(j)= 1;
else profile71(i)= 0;
end

end

matrix_72 = double(image72_corr);

fori=1:5(2)
profile72(i)=mean(matrix_72(:,i);
if (profile72(i)<lim )profile72(i)= 1;
else profile72(i)= 0;
end

end

matrix_73 = double(image73_corr);

fori=1:5(2)
profile73(i)=mean(matrix_73(:,i));
if (profile73(i)<lim )profile73(i)= 1;
else profile73(i)= 0;
end

end

matrix_74 = double(image74_corr);

fori=1:5(2)
profile74(i)=mean(matrix_74(:,i);
if (profile74(i)<lim )profile74(i)= 1;
else profile74(i)= 0;
end

end

matrix_75 = double(image75_corr);

fori=1:5(2)
profile75(i)=mean(matrix_75(:,i));
if (profile75(i)<lim )profile75(i)= 1;
else profile75(i)= 0;
end

end

matrix_76 = double(image76_corr);

fori=1:5(2)
profile76(i)=mean(matrix_76(:,i));
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if (profile76(i)<lim )profile76(i)= 1;
else profile76(i)= 0;
end

end

matrix_77 = double(image77_corr);
fori=1:5(2)
profile77(ij)=mean(matrix_77(.,i));
if (profile77(i)<lim )profile77(i)= 1;
else profile77(i)= 0;
end

end
matrix_78 = double(image78_corr);
fori=1:5(2)

profile78(i)=mean(matrix_78(:,i));
if (profile78(i)<lim )profile78(i)= 1;
else profile78(i)= 0;
end

end

matrix_79 = double(image79_corr);

fori=1:5(2)
profile79(i)=mean(matrix_79(:,i));
if (profile79(i)<lim)profile79(i)= 1,
else profile79(i)= 0;
end

end

matrix_80 = double(image80_corr);

fori=1:5(2)
profile80(i)=mean(matrix_80(:,i));
if (profile80(i)<lim )profile80(i)= 1;
else profile80(i)= 0;
end

end

matrix_81 = double(image81_corr);

fori=1:5(2)
profile81(i)=mean(matrix_81(:,i));
if (profile81(i)<lim )profile81(i)= 1;
else profile81(i)= 0;
end

end

matrix_82 = double(image82_corr);

fori=1:5(2)
profile82(i)=mean(matrix_82(:,i));
if (profile82(i)<lim )profile82(j)= 1;
else profile82(i)= 0;
end

end

matrix_83 = double(image83_corr);

fori=1:5(2)
profile83(i)=mean(matrix_83(:,i));
if (profile83(i)<lim )profile83(i)= 1;
else profile83(i)= 0;
end

end

matrix_84 = double(image84_corr);

fori=1:5(2)
profile84(i)=mean(matrix_84(:,i));
if (profile84(i)<lim )profile84(i)= 1;
else profile84(i)= 0;
end

end

matrix_85 = double(image85_corr);

fori=1:5(2)
profile85(i)=mean(matrix_85(:,i));
if (profile85(i)<lim )profile85(i)= 1;
else profile85(i)= 0;
end

end

matrix_86 = double(image86_corr);

fori=1:5(2)
profile86(i)=mean(matrix_86(:,i));
if (profile86(i)<lim )profile86(i)= 1;
else profile86(i)= 0;
end

end

matrix_87 = double(image87_corr);

fori=1:5(2)
profile87(i)=mean(matrix_87(:,i));
if (profile87(i)<lim )profile87(i)= 1;
else profile87(i)= 0;
end

end

matrix_88 = double(image88_corr);

fori=1:5(2)
profile88(i)=mean(matrix_88(:,i));
if (profile88(i)<lim )profile88(i)= 1;
else profile88(i)= 0;
end

end

matrix_89 = double(image89_corr);
fori=1:5(2)
profile89(i)=mean(matrix_89(:,i));
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if (profile89(i)<lim )profile89(i)= 1;
else profile89(i)= 0;
end

end

matrix_90 = double(image90_corr);
fori=1:5(2)
profile90(i)=mean(matrix_90(:,i));
if (profile90(i)<lim )profile90(i)= 1;
else profile90(i)= 0;
end

end

matrix_91 = double(image91_corr);

fori=1:5(2)
profile91(i)=mean(matrix_91(:,i));
if (profile91(i)<lim )profile91(i)= 1;
else profile91(i)= 0;
end

end

matrix_92 = double(image92_corr);

fori=1:5(2)
profile92(i)=mean(matrix_92(:,i));
if (profile92(i)<lim )profile92(i)= 1;
else profile92(i)= 0;
end

end

matrix_93 = double(image93_corr);
fori=1:5(2)
profile93(i)=mean(matrix_93(:,i));
if (profile93(i)<lim )profile93(i)= 1;
else profile93(i)= 0;
end

end

matrix_94 = double(image94_corr);

fori=1:5(2)
profile94(i)=mean(matrix_94(:,i));
if (profile94(i)<lim )profile94(i)= 1;
else profile94(i)= 0;
end

end

matrix_95 = double(image95_corr);

fori=1:5(2)
profile95(i)=mean(matrix_95(:,i));
if (profile95(i)<lim )profile95(i)= 1;
else profile95(i)= 0;
end

end

matrix_96 = double(image96_corr);
fori=1:5(2)
profile96(i)=mean(matrix_96(:,i));
if (profile96(i)<lim )profile96(i)= 1;
else profile96(i)= 0;
end

end

matrix_97 = double(image97_corr);

fori=1:5(2)
profile97(i)=mean(matrix_97(.,i));
if (profile97(i)<lim )profile97(i)= 1;
else profile97(i)= 0;
end

end

matrix_98 = double(image98_corr);

fori=1:5(2)
profile98(i)=mean(matrix_98(:,i));
if (profile98(i)<lim )profile98(i)= 1;
else profile98(i)= 0;
end

end

matrix_99 = double(image99_corr);

fori=1:5(2)
profile99(i)=mean(matrix_99(:,i));
if (profile99(i)<lim )profile99(i)= 1;
else profile99(i)= 0;
end

end

matrix_100 = double(image100_corr);
fori=1:5(2)
profile100(i)=mean(matrix_100(:,i));
if (profile100(i)<lim )profile100(i)= 1;
else profile100(i)= 0;
end

end

matrix_101 = double(imagel101_corr);

fori=1:5(2)
profile101(j)=mean(matrix_101(:,i));
if (profile101(j)<lim )profile101(i)= 1;
else profile101(i)= 0;
end

end

matrix_102 = double(image102_corr);

fori=1:5(2)
profile102(i)=mean(matrix_102(:,i));
if (profile102(i)<lim )profile102(i)= 1;
else profile102(i)= 0;
end

end

matrix_103 = double(image103_corr);
fori=1:5(2)
profile103(i)=mean(matrix_103(:,i));
if (profile103(i)<lim )profile103(i)= 1;
else profile103(i)= 0;
end

end

matrix_104 = double(image104_corr);
fori=1:5(2)
profile104(i)=mean(matrix_104(:,i));
if (profile104(i)<lim )profile104(i)= 1;
else profile104(i)= 0;
end

end

matrix_105 = double(image105_corr);
fori=1:5(2)
profile105(i)=mean(matrix_105(:,i));
if (profile105(i)<lim )profile105(i)= 1;
else profile105(i)= 0;
end
end

matrix_106 = double(image106_corr);
fori=1:5(2)
profile106(i)=mean(matrix_106(:,i));
if (profile106(i)<lim )profile106(i)= 1;
else profile106(i)= 0;
end
end

matrix_107 = double(image107_corr);
fori=1:5(2)
profile107(i)=mean(matrix_107(:,i));
if (profile107(j)<lim )profile107(i)= 1;
else profile107(i)= 0;
end

end

matrix_108 = double(image108_corr);
fori=1:5(2)
profile108(i)=mean(matrix_108(:,i));
if (profile108(i)<lim )profile108(i)= 1;
else profile108(i)= 0;
end
end

matrix_109 = double(image109_corr);
fori=1:5(2)
profile109(i)=mean(matrix_109(:,i));
if (profile109(i)<lim )profile109(i)= 1;
else profile109(i)= 0;
end
end

matrix_110 = double(image110_corr);
fori=1:5(2)
profile110(i)=mean(matrix_110(:,i));
if (profile110(i)<lim )profile110(i)= 1;
else profile110(i)= 0;
end

end

matrix_111 = double(image111_corr);
fori=1:5(2)
profile111(i)=mean(matrix_111(:,i));
if (profile111(j)<lim )profile111(i)= 1;
else profile111(i)= 0;
end
end
matrix_112 = double(image112_corr);
fori=1:5(2)
profile112(i)=mean(matrix_112(:,i));
if (profile112(i)<lim )profile112(i)= 1;
else profile112(i)= 0;
end
end

matrix_113 = double(image113_corr);
fori=1:5(2)
profile113(i)=mean(matrix_113(:,i));
if (profile113(i)<lim )profile113(i)= 1;
else profile113(i)= 0;
end
end

matrix_114 = double(imagel14_corr);

fori=1:5(2)
profile114(i)=mean(matrix_114(:,i));
if (profile114(j)<lim )profile114(i)= 1;
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else profile114(i)= 0;
end
end

matrix_115 = double(image115_corr);
fori=1:5(2)
profile115(i)=mean(matrix_115(:,i));
if (profile115(i)<lim )profile115(i)= 1;
else profile115(i)= 0;
end

end

matrix_116 = double(image116_corr);
fori=1:5(2)
profile116(i)=mean(matrix_116(:,i));
if (profile116(i)<lim )profile116(i)= 1;
else profile116(i)= 0;
end
end

matrix_117 = double(image117_corr);
fori=1:5(2)
profile117(i)=mean(matrix_117(:,i));
if (profile117(i)<lim )profile117(i)= 1;
else profile117(i)= 0;
end
end

matrix_118 = double(image118_corr);
fori=1:5(2)
profile118(i)=mean(matrix_118(:,i));
if (profile118(i)<lim )profile118(i)= 1;
else profile118(i)= 0;
end

end
matrix_119 = double(image119_corr);
fori=1:5(2)

profile119(i)=mean(matrix_119(:,i));
if (profile119(i)<lim )profile119(i)= 1;
else profile119(i)= 0;
end
end

matrix_120 = double(image120_corr);
fori=1:5(2)
profile120(i)=mean(matrix_120(:,i));
if (profile120(i)<lim )profile120(i)= 1;
else profile120(i)= 0;
end
end

matrix_121 = double(image121_corr);
fori=1:5(2)
profile121(i)=mean(matrix_121(:,i));
if (profile121(i)<lim )profie121(i)= 1;
else profile121(i)= 0;
end
end

matrix_122 = double(image122_corr);
fori=1:5(2)
profile122(i)=mean(matrix_122(:,i));
if (profile122(i)<lim )profile122(i)= 1;
else profile122(i)= 0;
end
end

matrix_123 = double(image123_corr);
fori=1:5(2)
profile123(i)=mean(matrix_123(:,i));
if (profile123(i)<lim )profile123(i)= 1;
else profile123(i)= 0;
end
end

matrix_124 = double(image124_corr);
fori=1:5(2)
profile124(i)=mean(matrix_124(:,i));
if (profile124(i)<lim )profile124(i)= 1;
else profile124(i)= 0;
end
end

matrix_125 = double(image125_corr);
fori=1:5(2)
profile125(i)=mean(matrix_125(:,i));
if (profile125(i)<lim )profile125(i)= 1;
else profile125(i)= 0;
end

end

matrix_126 = double(image126_corr);
fori=1:5(2)
profile126(i)=mean(matrix_126(:,i));
if (profile126(i)<lim )profile126(i)= 1;
else profile126(i)= 0;
end
end

matrix_127 = double(image127_corr);
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fori=1:5(2)
profile127(i)=mean(matrix_127(:,i));
if (profile127(i)<lim )profile127(i)= 1;
else profile127(i)= 0;
end
end

matrix_128 = double(image128_corr);
fori=1:5(2)
profile128(i)=mean(matrix_128(:,i));
if (profile128(i)<lim )profile128(i)= 1;
else profile128(i)= 0;
end
end

matrix_129 = double(image129_corr);
fori=1:5(2)
profile129(i)=mean(matrix_129(:,i));
if (profile129(i)<lim )profile129(i)= 1;
else profile129(i)= 0;
end
end

matrix_130 = double(image130_corr);
fori=1:5(2)
profile130(i)=mean(matrix_130(:,i));
if (profile130(i)<lim )profile130(i)= 1;
else profile130(i)= 0;
end
end

matrix_131 = double(image131_corr);
fori=1:5(2)
profile131(i)=mean(matrix_131(:,i));
if (profile131(i)<lim )profile131(i)= 1;
else profile131(i)= 0;
end
end

matrix_132 = double(image132_corr);
fori=1:5(2)
profile132(i)=mean(matrix_132(:,i));
if (profile132(i)<lim )profile132(i)= 1;
else profile132(i)= 0;
end
end

matrix_133 = double(image133_corr);
fori=1:5(2)
profile133(i)=mean(matrix_133(:,i));
if (profile133(i)<lim )profile133(i)= 1;
else profile133(i)= 0;
end
end

matrix_134 = double(image134_corr);
fori=1:5(2)
profile134(i)=mean(matrix_134(:,i));
if (profile134(i)<lim )profile134(i)= 1;
else profile134(i)= 0;
end
end

matrix_135 = double(image135_corr);
fori=1:5(2)
profile135(i)=mean(matrix_135(:,i));
if (profile135(i)<lim )profile135(i)= 1;
else profile135(i)= 0;
end
end

matrix_136 = double(image136_corr);
fori=1:5(2)
profile136(i)=mean(matrix_136(:,i));
if (profile136(i)<lim )profile136(i)= 1;
else profile136(i)= 0;
end
end

matrix_137 = double(image137_corr);
fori=1:5(2)
profile137(i)=mean(matrix_137(:,i));
if (profile137(i)<lim )profile137(i)= 1;
else profile137(i)= 0;
end
end

matrix_138 = double(image138_corr);
fori=1:5(2)
profile138(i)=mean(matrix_138(:,i));
if (profile138(i)<lim )profile138(i)= 1;
else profile138(i)= 0;
end
end

matrix_139 = double(image139_corr);

fori=1:5(2)
profile139(i)=mean(matrix_139(:,i));
if (profile139(i)<lim )profile139(i)= 1;
else profile139(i)= 0;

end
end

matrix_140 = double(image140_corr);
fori=1:5(2)
profile140(i)=mean(matrix_140(:,i));
if (profile140(i)<lim )profile140(i)= 1;
else profile140(i)= 0;
end
end

matrix_141 = double(imagel141_corr);
fori=1:5(2)
profile141(j)=mean(matrix_141(:,i));
if (profile141(i)<lim )profie141(i)= 1;
else profile141(i)= 0;
end
end
matrix_142 = double(image142_corr);
fori=1:5(2)
profile142(i)=mean(matrix_142(:,i));
if (profile142(j)<lim )profile142(i)= 1;
else profile142(i)= 0;
end
end
matrix_143 = double(image143_corr);
fori=1:5(2)
profile143(i)=mean(matrix_143(:,i));
if (profile143(i)<lim )profile143(i)= 1;
else profile143(i)= 0;
end
end

matrix_144 = double(image144_corr);

fori=1:5(2)
profile144(i)=mean(matrix_144(:,i));
if (profile144(i)<lim )profile144(i)= 1;
else profile144(i)= 0;

end

end

matrix_145 = double(image145_corr);

fori=1:5(2)
profile145(i)=mean(matrix_145(:,i));
if (profile145(i)<lim )profile145(i)= 1;
else profile145(i)= 0;
end

end

matrix_146 = double(image146_corr);
fori=1:5(2)
profile146(i)=mean(matrix_146(:,i));
if (profile146(i)<lim )profile146(i)= 1;
else profile146(i)= 0;
end
end

matrix_147 = double(image147_corr);
fori=1:5(2)
profile147(i)=mean(matrix_147(:,i));
if (profile147(i)<lim )profie147(i)= 1;
else profile147(i)= 0;
end
end

matrix_148 = double(image148_corr);
fori=1:5(2)
profile148(i)=mean(matrix_148(:,i));
if (profile148(i)<lim )profile148(i)= 1;
else profile148(i)= 0;
end
end

matrix_149 = double(image149_corr);
fori=1:5(2)
profile149(i)=mean(matrix_149(:,i));
if (profile149(i)<lim )profile149(i)= 1;
else profile149(i)= 0;
end
end
matrix_150 = double(image150_corr);
fori=1:5(2)
profile150(i)=mean(matrix_150(:,i));
if (profile150(i)<lim )profile150(i)= 1;
else profile150(i)= 0;
end
end

matrix_151 = double(image151_corr);
fori=1:5(2)
profile151(i)=mean(matrix_151(:,i));
if (profile151(i)<lim )profile151(i)= 1;
else profile151(i)= 0;
end
end

matrix_152 = double(image152_corr);
fori=1:5(2)
profile152(i)=mean(matrix_152(:,i));
if (profile152(i)<lim )profile152(i)= 1;
else profile152(i)= 0;
end
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end

matrix_153 = double(image153_corr);
fori=1:5(2)
profile153(i)=mean(matrix_153(:,i));
if (profile153(i)<lim )profile153(i)= 1;
else profile153(i)= 0;
end
end

matrix_154 = double(imagel154_corr);
fori=1:5(2)
profile154(i)=mean(matrix_154(:,i));
if (profile154(i)<lim )profile154(i)= 1;
else profile154(i)= 0;
end
end

matrix_155 = double(image155_corr);
fori=1:5(2)
profile155(i)=mean(matrix_155(:,i));
if (profile155(i)<lim )profile155(i)= 1;
else profile155(i)= 0;
end
end

matrix_156 = double(imagel156_corr);
fori=1:5(2)
profile156(i)=mean(matrix_156(:,i));
if (profile156(i)<lim )profile156(i)= 1;
else profile156(i)= 0;
end
end

matrix_157 = double(imagel157_corr);
fori=1:5(2)
profile157(i)=mean(matrix_157(:,i));
if (profile157(i)<lim )profile157(i)= 1;
else profile157(i)= 0;
end
end

matrix_158 = double(imagel158_corr);
fori=1:5(2)
profile158(i)=mean(matrix_158(:,i));
if (profile158(i)<lim )profile158(i)= 1;
else profile158(i)= 0;
end
end

matrix_159 = double(image159_corr);
fori=1:5(2)
profile159(i)=mean(matrix_159(:,i));
if (profile159(i)<lim )profile159(i)= 1;
else profile159(i)= 0;
end
end

matrix_160 = double(image160_corr);
fori=1:5(2)
profile160(i)=mean(matrix_160(:,i));
if (profile160(i)<lim )profile160(i)= 1;
else profile160(i)= 0;
end
end

matrix_161 = double(imagel161_corr);
fori=1:5(2)
profile161(i)=mean(matrix_161(:,i));
if (profile161(i)<lim )profie161(i)= 1;
else profile161(i)= 0;
end
end

matrix_162 = double(imagel162_corr);
fori=1:5(2)
profile162(i)=mean(matrix_162(:,i));
if (profile162(i)<lim )profile162(i)= 1;
else profile162(i)= 0;
end
end

matrix_163 = double(image163_corr);
fori=1:5(2)
profile163(i)=mean(matrix_163(:,i));
if (profile163(i)<lim )profile163(i)= 1;
else profile163(i)= 0;
end
end

matrix_164 = double(image164_corr);
fori=1:5(2)
profile164(i)=mean(matrix_164(:,i));
if (profile164(i)<lim )profile164(i)= 1;
else profile164(i)= 0;
end
end

matrix_165 = double(image165_corr);
fori=1:5(2)
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profile165(i)=mean(matrix_165(:,i));
if (profile165(i)<lim )profile165(i)= 1;
else profile165(i)= 0;
end
end

matrix_166 = double(imagel166_corr);
fori=1:5(2)
profile166(i)=mean(matrix_166(:,i));
if (profile166(i)<lim )profile166(i)= 1;
else profile166(i)= 0;
end
end

matrix_167 = double(imagel67_corr);
fori=1:5(2)
profile167(i)=mean(matrix_167(:,i));
if (profile167(i)<lim )profile167(i)= 1;
else profile167(i)= 0;
end
end

matrix_168 = double(image168_corr);
fori=1:5(2)
profile168(i)=mean(matrix_168(:,i));
if (profile168(i)<lim )profile168(i)= 1;
else profile168(i)= 0;
end
end

matrix_169 = double(image169_corr);
fori=1:5(2)
profile169(i)=mean(matrix_169(:,i));
if (profile169(i)<lim )profile169(i)= 1;
else profile169(i)= 0;
end
end

matrix_170 = double(imagel170_corr);
fori=1:5(2)
profile170(i)=mean(matrix_170(:,i));
if (profile170(i)<lim )profile170(i)= 1;
else profile170(i)= 0;
end
end

matrix_171 = double(imagel71_corr);
fori=1:5(2)
profile171(i)=mean(matrix_171(:,i));
if (profile171(j)<lim )profile171(i)= 1;
else profile171(i)= 0;
end
end

matrix_172 = double(imagel72_corr);
fori=1:5(2)
profile172(i)=mean(matrix_172(:,i));
if (profile172(j)<lim )profile172(i)= 1;
else profile172(i)= 0;
end
end

matrix_173 = double(imagel173_corr);
fori=1:5(2)
profile173(i)=mean(matrix_173(:,i));
if (profile173(i)<lim )profile173(i)= 1;
else profile173(i)= 0;
end
end

matrix_174 = double(imagel74_corr);
fori=1:5(2)
profile174(i)=mean(matrix_174(:,i));
if (profile174(i)<lim )profile174(i)= 1;
else profile174(i)= 0;
end
end

matrix_175 = double(imagel75_corr);
fori=1:5(2)
profile175(i)=mean(matrix_175(:,i));
if (profile175(i)<lim )profile175(i)= 1;
else profile175(i)= 0;
end
end

matrix_176 = double(imagel76_corr);
fori=1:5(2)
profile176(i)=mean(matrix_176(:,i));
if (profile176(i)<lim )profile176(i)= 1;
else profile176(i)= 0;
end
end

matrix_177 = double(imagel77_corr);
fori=1:5(2)
profile177(i)=mean(matrix_177(:,i));
if (profile177(i)<lim )profilel177(i)= 1;
else profile177(i)= 0;
end
end

matrix_178 = double(image178_corr);
fori=1:5(2)
profile178(i)=mean(matrix_178(:,i));
if (profile178(i)<lim )profile178(i)= 1;
else profile178(i)= 0;
end
end

matrix_179 = double(image179_corr);
fori=1:5(2)
profile179(i)=mean(matrix_179(:,i));
if (profile179(i)<lim )profile179(i)= 1;
else profile179(i)= 0;
end
end

matrix_180 = double(image180_corr);
fori=1:5(2)
profile180(i)=mean(matrix_180(:,i));
if (profile180(i)<lim )profile180(i)= 1;
else profile180(i)= 0;
end

end

matrix_181 = double(imagel181_corr);
fori=1:5(2)
profile181(i)=mean(matrix_181(:,i));
if (profile181(j)<lim )profile181(i)= 1;
else profile181(i)= 0;
end
end

matrix_182 = double(image182_corr);
fori=1:5(2)
profile182(i)=mean(matrix_182(:,i));
if (profile182(j)<lim )profile182(i)= 1;
else profile182(i)= 0;
end
end

matrix_183 = double(image183_corr);
fori=1:5(2)
profile183(i)=mean(matrix_183(:,i));
if (profile183(i)<lim )profile183(i)= 1;
else profile183(i)= 0;
end
end

matrix_184 = double(image184_corr);
fori=1:5(2)
profile184(i)=mean(matrix_184¢(:,i));
if (profile184(i)<lim )profile184(i)= 1;
else profile184(i)= 0;
end
end
matrix_185 = double(image185_corr);
fori=1:5(2)
profile185(i)=mean(matrix_185(:,i));
if (profile185(i)<lim )profile185(i)= 1;
else profile185(i)= 0;
end
end

matrix_186 = double(image186_corr);
fori=1:5(2)
profile186(i)=mean(matrix_186(:,i));
if (profile186(i)<lim )profile186(i)= 1;
else profile186(i)= 0;
end

end

matrix_187 = double(image187_corr);
fori=1:5(2)
profile187(i)=mean(matrix_187(:,i));
if (profile187(i)<lim )profile187(i)= 1;
else profile187(i)= 0;
end
end

matrix_188 = double(image188_corr);
fori=1:5(2)
profile188(i)=mean(matrix_188(:,i));
if (profile188(i)<lim )profile188(i)= 1;
else profile188(i)= 0;
end
end
matrix_189 = double(image189_corr);
fori=1:5(2)
profile189(i)=mean(matrix_189(:,i));
if (profile189(i)<lim )profile189(i)= 1;
else profile189(i)= 0;
end
end

matrix_190 = double(image190_corr);

fori=1:5(2)
profile190(i)=mean(matrix_190(:,i));
if (profile190(i)<lim )profile190(i)= 1;
else profile190(i)= 0;
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end
end

matrix_191 = double(image191_corr);
fori=1:5(2)
profile191(i)=mean(matrix_191(:,i));
if (profile191(i)<lim )profile191(i)= 1;
else profile191(i)= 0;
end
end

matrix_192 = double(image192_corr);
fori=1:5(2)
profile192(i)=mean(matrix_192(:,i));
if (profile192(i)<lim )profile192(i)= 1;
else profile192(i)= 0;
end
end

matrix_193 = double(image193_corr);
fori=1:5(2)
profile193(i)=mean(matrix_193(:,i));
if (profile193(i)<lim )profile193(i)= 1;
else profile193(i)= 0;
end
end
matrix_194 = double(image194_corr);
fori=1:5(2)
profile194(i)=mean(matrix_194(:,i));
if (profile194(i)<lim )profile194(i)= 1;
else profile194(i)= 0;
end
end

matrix_195 = double(image195_corr);
fori=1:5(2)
profile195(i)=mean(matrix_195(:,i));
if (profile195(i)<lim )profile195(i)= 1;
else profile195(i)= 0;
end
end

matrix_196 = double(image196_corr);
fori=1:5(2)
profile196(i)=mean(matrix_196(:,i));
if (profile196(i)<lim )profile196(i)= 1;
else profile196(i)= 0;
end
end
matrix_197 = double(image197_corr);
fori=1:5(2)
profile197(i)=mean(matrix_197(:,i));
if (profile197(j)<lim )profile197(i)= 1;
else profile197(i)= 0;
end
end

matrix_198 = double(image198_corr);
fori=1:5(2)
profile198(i)=mean(matrix_198(:,i));
if (profile198(i)<lim )profile198(i)= 1;
else profile198(i)= 0;
end
end

matrix_199 = double(image199_corr);
fori=1:5(2)
profile199(i)=mean(matrix_199(:,i));
if (profile199(i)<lim )profile199(i)= 1;
else profile199(i)= 0;
end

end

matrix_200 = double(image200_corr);
fori=1:5(2)
profile200(i)=mean(matrix_200(:,i));
if (profile200(i)<lim )profile200(i)= 1;
else profile200(i)= 0;
end
end

plot(1:length(profile1),profile1,1:length(profilel)
,profile2,1:length(profile1),profile3,1:length(pitefl)
,profile4,1:length(profile1),profile5,1:length(pitefl)
,profile6,1:length(profile1),profile7,1:length(piiefl)
,profile8,1:length(profile1),profile9, 1:length(piiefl)
,profile10,1:length(profile11),profile11,1:lengthgile12)

,profile12)

Programme 3

% profile total

profiletot = [profilel profile2 profile3 profile4

profile5 profile6 profile7 profile8 profile9
profile10 profile11 profile12 profile13
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profile14 profile15 profile16 profile17
profile18 profile19 profile20 profile21
profile22 profile23 profile24 profile25
profile26 profile27 profile28 profile29
profile30 profile31 profile32 profile33
profile34 profile35 profile36 profile37
profile38 profile39 profile40 profile41
profile42 profile43 profile44 profile45
profile46 profile47 profile48 profile49
profile50 profile51 profile52 profile53
profile54 profile55 profile56 profile57
profile58 profile59 profile60 profile61
profile62 profile63 profile64 profile65
profile66 profile67 profile68 profile69
profile70 profile71 profile72 profile73
profile74 profile75 profile76 profile77
profile78 profile79 profile80 profile81
profile82 profile83 profile84 profile85
profile86 profile87 profile88 profile89
profile90 profile91 profile92 profile93
profile94 profile95 profile96 profile97
profile98 profile99 profile100 profile101
profile102 profile103 profile104 profile105
profile106 profile107 profile108 profile109
profile110 profile111 profile112 profile113
profile114 profile115 profile116 profile117
profile118 profile119 profile120 profile121
profile122 profile123 profile124 profile125
profile126 profile127 profile128 profile129
profile130 profile131 profile132 profile133
profile134 profile135 profile136 profile137
profile138 profile139 profile140 profie141
profile142 profile143 profile144 profile145
profile146 profile147 profile148 profile149
profile150 profile151 profile152 profile153
profile154 profile155 profile156 profile157
profile158 profile159 profile160 profile161
profile162 profile163 profile164 profile165
profile166 profile167 profile168 profie169
profile170 profile171 profile172 profile173
profile174 profile175 profile176 profile177
profile178 profile179 profile180 profile181
profile182 profile183 profile184 profile185
profile186 profile187 profile188 profile189
profile190 profile191 profile192 profile193
profile194 profile195 profile196 profile197
profile198 profile199 profile200];

plot(1:length(profiletot), profiletot)

% génération de la matrice comprenant les longdetoulles

[Seq,time] = binaryvector(profiletot);

% supression des zeros de la matrice générée
% attention: modifier éventuellement: mettre 2
si ca commence par des O (eau) et mettre 1 si
ca commence par des 1 (bulles )

time2 = time(1:2:numel(time));

% supression des dimensuions de

ANNEXE 7

bulles dont la taille est inf & 40pixels
time3=time2(find(time2>30));

% mettre les données en colonne
time3=time3";

%sauve en fichier txt
save time.txt time3 -ascii;

Programme Annexe 1

S = size(imagel_corr);

matrix_101 = double(image101_corr);
fori=1:5(2)
profile101(i)=mean(matrix_101(:,i));

end

matrix_102 = double(image102_corr);

fori=1:5(2)
profile102(j)=mean(matrix_102(:,i));

end

matrix_103 = double(image103_corr);

fori=1:5(2)
profile103(i)=mean(matrix_103(:,i));

end

matrix_104 = double(image104_corr);

fori=1:5(2)
profile104(i)=mean(matrix_104(:,i));

end

matrix_105 = double(image105_corr);

fori=1:5(2)
profile105(i)=mean(matrix_105(:,i));

end

matrix_106 = double(imagel106_corr);

fori=1:5(2)
profile106(i)=mean(matrix_106(:,i));

end

% Input : v

% Output : Seq et time

% Permet de traiter une séquence binaire (contenue
dans le vecteur v) en donnant la statistique Hames
de 1 et de 0 au sein de cette séquence

% Seq donne les indices de passage de 0 a 1 ou de
1 a 0 dans la séquence

% time donne la longueur des chaines de 1 et de 0
dans la séquence (et dans l'ordre de la séquence)

% Astuce : on prend le vecteur binaire
original et on

décale la séquence d'un élément (ce qui
donne w dans

le code)

% exemple :
%v=[000111100001110000000®
1110011111111000111000 010010
0111111];

function [Seq,time] = binaryvector(v)

ifv(1) ==
w=[0v];
w(numel(w)) = [J;
end

if v(1) ==
w=[1V];
w(numel(w)) = [J;
end

X =Ww-v; % la derniére séquence (dans exemple
111111) n'est pas prise en compte

ON = find(x==1)-1;
OFF = find(x==-1)-1;

if v(1) ==
Seq = zeros(1,numel(OFF)+numel(ON));
Seq(1:2:numel(Seq))=ON(1:numel(ON));
Seq(2:2:numel(Seq))=OFF(1:numel(OFF));
time = [Seq(1) diff(Seq) ;

end

if v(1) ==
Seq = zeros(1,numel(OFF)+numel(ON));
Seq(1:2:numel(Seq))=OFF(1:numel(OFF));
Seq(2:2:numel(Seq))=ON(1:numel(ON));
time = [Seq(1) diff(Seq) ;

end

plot(1:length(profile1),profile101,1:length(profily
profile102,1:length(profile1),profile103,1:
length(profilel),profile104,1:length(profile1),
profile105,1:length(profilel),profile106);

Programme Annexe 2

% Fonction binaryvector

Graphiques ayant permis I'obtention des figures 22t 24
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