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I- INTRODUCTION

De nombreuses industries (textile, papeterie, iglast agroalimentaire...) sont de
gros consommateurs d’eau et utilisent des colorarganiques (solubles ou pigmentaires)
pour colorer leurs produits. Ces colorants syrés sont a la fois toxiques et responsables
de la coloration des eaux. Les réglementations atiera de ces rejets sont également de
plus en plus séveres et obligent les industriesadet leurs effluents en aval de leurs
procédés. En outre, la majorité des colorants étigiies ne sont pas biodégradables et

peuvent constituer des facteurs de risques poue resnté et de nuisances pour notre
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environnement. En effet, un effluent coloré estcpepar I'opinion publique [1] comme
polluant et dangereux, alors que cette couleustménéralement pas toxique, dans la limite
de la norme autorisée. Il est donc primordial dheitdir le plus possible la pollution en
mettant en place une filiere de traitement adaptégrant une unité de décoloration.

La croissance démographique rapide, l'augmentate la consommation d'eau par
I'agriculture, I'industrie et les municipalités, tomis a rude épreuve les ressources mondiales en
eau douce. Aujourd’hui I'accés a I'eau potable @@faut a plus d’'un milliard de personnes ;
trois milliards d’étre humains n’ont pas acces aéseau d’assainissement. Et au cours des 25
prochaines années, le tiers de la population miEnagianquera d’eau.

L'objectif primordial des industriels, est drouver un procédé de traitement qui soit
techniguement et économiquement adapté aux moyehsntreprise. Plusieurs techniques ont
été employées pour I'élimination des colorantspioezédé d'adsorption sur des solides poreux
est I'une des techniques de traitements des epardées en termes colt/efficacité.

L’objectif du présent projet est:

- D’arriver a mettre au point un mécanisme de fabrication de charbon actif en utilisant les
ressources végétales locales comme matiéres premiéres.

- De valoriser les ressources naturelles «déchets agricoles» et minérales (argiles) dans la
protection de I’environnement notamment la dépollution des eaux usées chargées en

produits organiques persistants (Colorants).

Notre travail consiste ainsi a fabriquer urarblon actif a partir de produits végétaux
disponibles localement et d’étudier son efficaditéest-a-dire sa capacité d’adsorption) par
rapport au traitement des colorants présents desmealix usées. (Exemple bleu de méthyléne :

colorant modéle représentatif de la pollution dedlistrie Textile).

Ainsi, notre travail comporte trois parties :

La premiere partie est consacrée a une étude bibliographique ol un bref rappel sur I'adsorption est

donné, Les matériaux adsorbants et les colorants utilisés sont décrits.

Le protocole opératoire, la méthode d'analyse employée ainsi que la caractérisation du charbon actif

font I'objet de la deuxiéme partie.

Dans la derniére partie sont donnés et analysés les résultats obtenus au cours de ce travail.
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Enfin, une conclusion générale rassemble les principaux résultats de cette étude
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PARTIE | — ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE :

|I-GENERALITES

I-1- Les colorants

Un colorant proprement dit est une substance quisgue deux propriétés
spécifiques, indépendantes lune de lautre, ldeoowet laptitude a étre fixée sur un
support tel qu'un textile.

Les colorants furent, pendant tres longtemps, #xtdu milieu naturel: plantes,
animaux, minéraux. Les premiers colorants synthétigdatent du milieu du 4% siecle.
L’évolution de lindustrie des colorants a été itrent liée au développement de la
teinture synthétique et de la chimie en général [3]

La teinture des textiles a été effectuée depuistdesps les plus anciens. On
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employait alors uniguement des colorants natubEguis le siecle dernier, ces composeés ont
été presque totalement remplacés par des colodmtsynthese [4], qui ont fourni

d'excellents résultats dans la teinture des textiggurels. L'apparition des textiles chimiques
a posé de seérieux problemes aux teinturiers, quit rpu étre résolus qu'a la suite de la
création de nouveaux produits, mieux adaptés &itdute de cette classe de matieres

textiles.

[-2. Matériaux Adsorbants Charbon actif et argile

Les propriétés bien particulieres des minéagieux sont dues a la petite taille des pores
qui génere une importante surface spécifique, rasteucture en feuillets et a la charge négative
des particules a l'origine de leurs bonnes progsiétadsorption. Elles forment avec I'eau des
solutions colloidales qui floculent lorsque lesrgea de surface des particules sont neutralisées
par des ions, ils interviennent dans I'éliminatd®s éléments traces dans les eaux naturelles et
dans les sols. Ces éléments peuvent étre rapiderieggés par la phase particulaire par des
colloides, mais l'efficacité du processus déperslmtepriétés et de la concentration du réactant
et de facteurs environnementaux qui affectent lesprigtés de surface des colloides.
L’absorption de ces éléments est une accumulatempéices chimiques a la surface des argiles,
tandis que l'adsorption est le processus d'incamm des polluants dans la structure
argileuse.

Les charbons actifs (CA) sont des adsorbantsacoment utilisés, depuis des siecles, dans de
nombreuses applications domestiques et industiells jouent un réle important dans
différents secteurs économiques comme les indssdtimentaire, pharmaceutique, chimique,
pétroliere, métallurgique et automobile. lls sodgalement de plus en plus utilisés dans le
domaine de la catalyse [5]. La diversité des CAtegmes de composition chimique et de
texture explique leur tres large champ d'applicatioOn estime que la consommation de
charbons actifs commerciaux (CAC) dans le mondel'eswiron 400 Kilotonnes par an. [6].
L'utilisation en phase liquide représente 82% decdasommation totale. De nombreux
secteurs d'applications sont concernés, a la fis paiter I'eau, l'air ou les gaz.

Les CA sont des adsorbants a tres large specliomoces pour adsorber la matiére organique
et la micropollution dissoute (organique owrganique). Par exemple, les CA permettent
d'éliminer la couleur, la pollution dissoute (peiskes, organohalogénés) ou non
(hydrocarbures), les odeurs, le golt et le chlorésgnts dans les eaux, qu'elles soient
potables, domestiques et/ou industrielles. Cesrhdats sont aussi utilisés pour purifier
l'air dans des espaces clos (désodorisation), ééeuples solvants dans lindustrie chimique

ou des métaux précieux (or, argent...) et d'aut@wmposés inorganiques dans lindustrie
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hydro métallurgique. Les CA ont également une act@atalytique sur la réaction de
réduction du chlore libre, action qui peut étreavasprofit dans les procédés de décoloration.
Enfin, un autre intérét majeur de l'utilisation @& est de ne pas générer de sous-produits
contrairement aux méthodes chimiques d'oxydatipn [9

Dans le traitement des eaux, les CA sont Wfilg@éur produire de leau destinée a la
Consommation humaine, pour traiter des eaux deogegs » et des eaux résiduaires

urbaines oundustrielles. Dans la filiere de potabilisatioresdeaux, les charbons sont
utilisés pour traiter, par exemple, des pollutiassidentelles ou saisonniéres de la ressource
en eau (CA en poudres ou CAP), ou pour l'affinagéadqualité de 1’eau dans un traitement
tertiaire (CA en grains ou CAG). Les CA intervienheaussi dans lindustrie pour la
production et le recyclage des eaux de proces®u@t |p traitement des eaux avant rejet.

L'intérét croissant du public pour la qualité a=ll potable distribuée a stimulé la demande
en CA pour des filtres domestiques, qui peuverd placés directement sur le robinet ou au
point d'entrée de la canalisation d'eau de I'héditaCe secteur est actuellement en plein
développement. [8]

Cette étude bibliographique présente lutilisatides charbons actifs dans le traitement
des eaux en trois grandes parties : la premiérgepté brievement leur préparation et leurs
principales propriétés ; la seconde partie s'isggeaux meéthodes de caractérisation des
charbons; la troisieme partie décrit leurs utima comme adsorbant potraiter les eaux

usées.

[-3. Applications des charbons actifs dans le tentent des eaux

A- Adsorption des composés organiques

De nombreux composés organiques toxiques peuvesnt @&trouves dans les eaux
potables de consommation ou dans les effluentssindls, (Exemple des pesticides.)
Différentes méthodes d'élimination de ces molécalgmniques ont été développées. Il est
actuellement admis que ladsorption sur charboif @st une méthode de choix. En effet,
le nombre de publications sur l'adsorption de cas@poorganiques sur CA est tres
important.[9]

La capacité d'adsorption d'un charbon actif dépesl caractéristiques du charbon
comme les propriétés texturales, la chimie de sarfa présence de cendres..., La capacité
d'adsorption dépend, en particulier, de la surfapécifique et de la distribution des

tailles des pores: par exemple, ladsorption degepemolécules comme le phénol se fait

MASTER GMP
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dans les micropores, celle de la matiere organigaiarelle (MON) et des colorants plutot
dans les mésopores et dans les macropores pobadesies. La capacité d'adsorption d'un
charbon actif dépend aussi des caractéristiquepaluant a adsorber comme sa masse
molaire, sa solubilité, son pKa, sa taille moléitalaet ses groupements fonctionnels. On
peut mettre en évidence le réle important de lketaioléculaire qui donne une idée de

l'accessibilité aux pores des CA. lamditions de la solution a dépolluer comme le [aH,

concentration du polluant, et leempérature sont aussi des parametres importants a

prendre en compte
B- Adsorption de composés inorganiques

L’adsorption sur CA est une technologie le @aavent utilisée pour extraire des composés
inorganiques comme les métaux lourds présents Ben®aux et effluents pollués. Les
meétaux toxiques les plus étudiés sont les suivamisrome, aluminium, magnésium, fer,
cobalt, nickel, cuivre, zinc, cadmium, mercure &nb. Plus récemment, sont apparues
plusieurs études d'adsorption concernant des ptdilddmme les sulfures, cyanures, nitrates,
chlorures, chlorates et bromates [10].
Les principes fondamentaux qui gouvernent 'adsonpties composés inorganiques sont les
mémes que ceux mentionnés précédemment pour rfdidso des composés organiques.
Cependant, l'adsorption des composeés inorganicgiesssentiellement due a des interactions

de nature ionique.

[-4. LE PHENOMENE D’ADSORPTION

L'adsorption & l'interface soluté-solide est lerm@ene physique ou chimique par
lequel des molécules présentes dans un liquidexsatfa la surface d'un solide. Ce
phénomene provient de l'existence, a la surfaceatide, de forces non compensées, qui
sont de nature physique ou chimique conduisantia types d'adsorption :

A- adsorption physiquéu physisorption) :

Elle est due a la force électrostatique entre lelonles du soluté et la surface du solide. Il
peut s'agir :

- d'interaction ou de répulsion entre especes éesrg

- d'interaction entre diplles

- d'interaction de type Van Der Waals,

MASTER GMP
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- des liaisons hydrogéne.

La physisorption est rapide, réversible et n'entnaf pas de modification des molécules
adsorbées.

B- adsorption chimiguéou chimisorption) :

Elle met en jeu une ou plusieurs liaisons chimigo@galentes ou électrostatiques
entre l'adsorbat et I'adsorbant. La chimisorptish ggnéralement irréversible, produisant
une modification des molécules adsorbées. Ceséatemne peuvent pas étre accumulées

sur plus d'une monocouche (couche d'une moléoipaidseur).

La distinction entre les deux types d'adsorpti@stpas toujours facile. En effet, les
énergies mises en jeu dans les physisorptionssfogfjeignent celles qui interviennent dans

les chimisorptions faibles [11].
[-5. TYPES DES ISOTHERMES D’ADSORPTION

Plusieurs modeéles ont été proposées pour l'étuatisatption, elles expriment la
relation entre la quantité adsorbée a I'équilitreaeconcentration en soluté dans un solvant

a une température donnée. Nous citons ci-desssueiex principaux modeéles ainsi utilisés.
A-lIsotherme de Langmuir

C'est le modele le plus utilisé pour commenter resultats trouvés au cours de

l'adsorption des composés organiques en solutioause.

A une température constante, la quantité adsorbéestQliée a la capacité maximale
d'adsorption Qm, a la concentration a I'équilibeedd soluté et a la constante d'affinité K

par I'équation :
Q _ KCe équation (1)
Qm 1+KCe

La transformée linéaire de ce
modele a pour équation :

1 1 N 1 1 Equation (2)
u—" e —
O Om KQm Ce
En portant 1/Q en fonction de 1/Ce on obtient uneitel de pente 1/KQ et

d'ordonnée a l'origine 1/Q.Cela permet de déterminer les deux parametresilitée de

I'équation @ et K.
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B- Isotherme de Freundlich

C'est une équation empirique largement utiliséer p@ueprésentation pratique de

I'équilibre d'adsorption. Elle se présente sodsriae :
Q = K; C M Equation (3)

Q : Quantité adsorbée par gramme du solide.

Ce : Concentration de I'adsorbat a I'équilibre sbagkion.

K¢ et 1/nf : constantes de Freundlich caractéristigiesefficacité d'un adsorbant
donné vis-a-vis d'un soluté donné.

La transformée linéaire permettant de vérifiervalidité de cette équation est

obtenue par passage en échelle logarithmique [12]:
Ln Q =Ln K+ 1/nf Ln Ce Equation (4)

En tracantLn Q en fonction deLn Ce, on obtient une droite de penignf et

d'ordonnée a l'originen K

MASTER GMP
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PARTIE [l — ELABORATION DU CHARBON ACTIF :
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lI-1. MATIERE PREMIERE :

La fabrication du charbon actif passe nécessairepanl’identification et le choix de la Matiere
premiére. Les matiéres premiéres peuvent étre wegea partir d'un grand nombre de Matériaux
contenant le carbone d’origine végétale, animalmmérale.
Origine végétale :
Il existe une multitude de produits d’origine veétqui peuvent intervenir dans la synthése des
charbons actifs et sous différentes formes varies :
> Déchets agricoles non utilisables exemple : Noyaux de fruit, coque de noix de coco, bagasse de canne
a sucre et le noyau de JJ.
> Paille et enveloppes de céréales exemple : blé et riz.
> Arbre sous forme de copeaux ou de sciure de bois exemple : Bouleau, chéne, eucalyptus, Lignite,
tourbe.
Origine animale :
Les charbons activés sont essentiellement obtepadiad’'ossements d’animaux, mais aussi a partir
de leur sang voire de leur chair.
Origine minérale
Les charbons actifs sont obtenus en grandes néagofitartir de matériaux combustibles comme le

charbon minéral (houille, coke).

[[-2. LA CARBONISATION

La pyrolyse ou la carbonisation est un craquageniggie sans produits oxydants. Sous I'action
de la chaleur, elle décompose la biomassdras principales phases dont 'importancetieta
varie suivant les conditions opératoires.

> Une fraction de gaz non condensable ;( CO, CO,, CH,4, C.Hn.)

> Une fraction de gaz condensable, elle est méme séparée en deux phases : une phase aqueuse et

organique, les goudrons ;

> Une fraction de résidu solide : le charbon composé majoritairement carboné.

La quantité, la composition et les propriéties produits de la carbonisation different en
fonction des parameétres opératoires, en particddida température et de la vitesse de chauffage.

La carbonisation est une étape nécessaire pousfdrarer la matiere en carbone. Le charbon issu de
la matiere organique d’origine végétale est tréaataristique: c’est une matiere fibreuse qui priese
une infinité de pores (quelques Angstroms) obstpaéda matieére organique. Pour étre transformée
en charbon activé, la matiére organigue d’origisgétale doit étre débarrassée de tous ces pores.
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Pour cela, on chauffe a de trés haute tempéranire 400 et 1000 °C. La matiére organique est

détruite et on obtient un squelette carboné qudssede des propriétés particulieres.

1I-3. L'ACTIVATION :

Deux procédés d’activation peuvent étre rencomogs la fabrication des charbons actifs

[1-3-1. Activation physique

Au cours de ce procedé la matiére carbonisée egé@@ des températures de I'ordre de 850 a
1000°C dans des fours cylindriques ou des fours/a,sous atmosphere contrélée. Les gaz oxydants
généralement utilisés sont le dioxyde de carb@ndioxygene, la vapeur d’eau ou le mélange de ces
deux. Yang et al [13] ont comparé I'activation dwyau de péche et du bois d’eucalyptus, a la vapeur
d’eau et du C@ lls concluent que la vapeur d’eau favorise @ila e développement des micros et
des méso-pores tandis que le LCOfavorise sélectivement le développement desapdizes. Un
mélange de CO et de vapeur d’eau est souvent utilisé pouriVation a I'échelle industrielle. Les
charbons activés physiquement ne présentent paputetes liees a I'agent d’activation utilisé. Leeur
propriétées texturales dépendent fortement de tivité de 'atmosphere oxydante.

11-3-2. Activation chimigue :

L’activation chimique est une activation en pmhdiguide : le matériau traité préalablement est
imprégné dans l'agent activant puis carbonisé sdo®sphere inerte. Les agents utilisés sont :
HsPQy, ZnCh, KOH, H,SO,, NaOH etc.

La carbonisation et I'activation proprement ditst réunies en une seule étape. Elle ne nécessite
gu’un seul traitement thermique a des températtorgrises entre 300 et 850 °C, valeurs inférieures
aux températures usuelles d’activation physiduagent activant, le taux dimprégnation, la
température et la durée de [l'activation sostgencipaux parametres de I'activation chimidige
conditionnent les propriétés des charbons obtesrusterme de volume porewde répartition de
taille de pore et de composition chimique e surface.

[1-3-3. Comparaison des deuprocédésd’activation

L’activation chimique apparait étre plus une méthpllis avantageuse que I'activation physique pour
les raisons suivantes :

La synthese de charbons actifs par activatfomique est réalisée en une seule étape alors que
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l'activation physique nécessite deux étapes diginale carbonisation et d’action. Vu leurs

températures d’activation, I'activation [sique occasionne un coémergétique plus important. F
compte, avec l'activation chimique le rendement aearbon actif est meilleur puisque
carbonisation a trés haute température est é\i'inconvénient majeur de cette technique ré
dans les traitements de lavage, Indispensableslgtiorination de I'agent activant, qui constitue
des étapes supplémentaires darprocédé d’élaboration dsharbons actifs. A partir de ce qui a
détaillé précédemmenipus optons pour la fabrication de nos charborifs éetprocédé d’activatio
chimique [14].

Les différentes tapes de fabrication de charbon activé seument dans la figure

bl
" Préparation de la matiére premiére |
]
L (séchage, broyage, tamisage...) :
b e e e e ;
P P - ——————— I >
i
1
Activation physique ' Activation chimique |
‘ I
v
Imprégnation facultative Imprégnation
{Avec une substance telle que Catalyseurs d'oxydation
H:P0, dans le cas de KOH, KMnO4, H3PO4, ZnCI2...

activation i I’air)

: !

Pyrolyge conventionnelle Pyrolyse sous atmosphére controlée
= ' (flux d’azote, de CO.) entre 400 et
(400 a 600°C) 900°C

| l
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Oxydation ménagée i haute température Refroidissement puis lavage

{entre 800 et 1100°C) ( I’eau distillée)
Sous flux de vapeur d’eau, de gaz carbonique -
ou d'air appauvri en O, l

Séchage (environ 110°C)

Mise en forme de

charbon actif

(N XN

Figure 1: SCHEMA GENERAL DE FABRICATION DES CHARIONS ACTIFS

lI-4. DESCRPTION ET PROPRITES DE CHARBON ACTI

lls se présentent sous plusieurs formes selorpfdations

> Charbon actif en poudre (CAP) : Le charbon actif est pulvérisé en fines particules de taille comprise

entre 1 et 100 um. Il est généralement issu du procédé de fabrication chimique et est fréquemment utilisé
pour le traitement d’effluents liquides.

> Charbon actif en grain (CAG) : Le charbon actif en grain ou en granulé CAG est formé de particules de

0,5 a 10 mm. Les caractéristiques physiques des granulés de charbon actif varient considérablement selon les
produits. Les granulés utilisés pour le traitement des gaz proviennent essentiellement d’une activation
physique [13].

> Charbons actifs a base de noyau:JJ :

Les sous produitagricoles tels que les noyaux d’olives ou JJ, sont généralement considé
comme des substances ne présentant pas une rd@elle gjoutée dans notre pays (Maroc). Il
connu que les charbons actifs sont préparés a garta carbonisation et d’activation de produits
naturels (organiques ou minéraux) tels que le bdis. préparation et I'activation de ces prod
nécessiteraient des conditions et s«faire particulier en vue de I'obtention de matéxiayant de:

caracteristiques physico4amiques requises pour des meilleures propricadsorbants (surface

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ; Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

spécifique, porosités, fonctions de surface, td#lgarticules, densité apparente...).

Le présent travail vise a préparer a partir des gwoduits agricoles des charbons actifs moins
colteux a base de noyaux de JJ (Région de moyexs Mlroc) qui seront testés dans des
technologies de dépollution de COV.

Selon la classification de I''UPAC (Internationahidn of Pure and Applied Chemistry) les tailles de

pores sont réparties en 3 groupes [12]

Tableau 1 : Classification de la taille des différents pordss&IlUPAC :

Pores Diametre (nm) Volume poreux (cm*/g)
Macrospores Supérieur 50 0,2 -0,8
Mésopores Comprise entre 2-50 0,02-0,1
Micropores Inférieur d 2 0,2-0,€

Les macrosporesgissent comme un agent de transport permettantmalgcules adsorbées

d’atteindre les pores de plus petite taille sit@dintérieur de la particule carbonée. Si les
macrospores ne sont pas importantes quant a Igacitd a adsorber en grande quantité, ils
interviennent de facon trés importante sur la seesle diffusion vers les mésopores et les

macrospores.

Les microporesonstituent la plus grande part de la surfaceieée et, de ce fait, la plupart de

'adsorption y est réalisée. On considere qu'aunsid®0% de la surface active d’'un charbon est

microporeuse.

Les mésoporesui découlent des macrospores, agissent commeniédiaire entre ceux-ci et les

pores de petite taille.

[[-5. TECHNIQUES EXPERIMENTALES DE CARACTERISATIONDE CHARBON ACTIF

Il existe différentes techniques expérimentales pawactériser le charbon actif, ces techniques son

les suivantes
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- Méthode de Brunauer, Emet et Teller (B.E.qu) permet de déterminer la surface

spécifique et le volume microporeux des charbotifsac

- Adsorption en solution aqueuse des composés igugm volatils (C.0.V)sous

atmosphere saturé puis désorption statique podieétles capacités des charbons actifs a adsorber
des solvants organiques volatils et a les retems da structure poreuse.

- Adsorption en solution aqueusin de tracer les isothermes d’adsorption de deakécules
organique et minérale : le bleu de méthyléne [11].

Mais en fonction des moyens dont dispose le Labweatde Chimie de la Matiere Condensée
(LCMC), nous optons a caractériser nos charbactifs par la méthode d’adsorption en smiuti
agueuse par l'indice de bleu de méthyléne (BM)last souvent utilisé pour évaluer la capacitéd’u
charbon actif a traiter I'eau.

Le principe de cette caractérisation est leerd@énation de la quantité de soluté adsorbée par
mesure de la différence entre les concentratiatial@s et finales. Pour cela, nous introduisons un
guantité de charbon préalablement dégazé danslumea@onnu de solution contenant I'adsorbat a
une concentration donnée.

Cette technique de détermination des isotheifasorption possede I'avantage d’étre simple et

commode a lutilisation car elle permet en un peutdmps d’analyser un nombre important

d’échantillon.
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PARTIE Ill- RESULTATS ET DISCUSSIONS

[11-1. Protocole Expérimental de Préparation de Clarbon Actif:

La synthése des charbons actifs a partir de la d8een locale (Noyaux de JJ) par la méthode
d’activation chimique a été adoptée lors de la gmtes étude. L'avantage de cette activation est
d’'opter a de faibles températures de pyrolyse ataim d’activation moindre. Des charbons actifs de
bonne qualité avec une texture poreuse trés imertt de grande surface spécifique sont préparés
par la biomasse de JJ en utilisant comme agenbatiihydroxyde de potassium. Cet agent activant
agit en méme temps comme agent déshydratant etiixy@e traitement d'activation a pour but de
développer et de moduler la structure poreuse drtboh et conduisent a une trés forte augmentation
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de sa surface spécifique BETz£9.

Les noyaux de JJ sont lavés a I'eau distillée péchés. La matiere premiere préparée est imprégnée
par 'agent chimique (KOH) en proportion massiqliena de KOH/C: 1:1 a 2:1). le mélange est agité
pendant une durée d’'une heure a une température6@&C). Par la suite, le mélange sera portée a
une température de (LO0°C jusqu’a évaporation totale). Puis on recaip@matériau ainsi préparé
destiné a I'activation.

L’activation est réalisée dans un four électriqubutaire a régulation automatique, muni d'un
réacteur tubulaire en acier inox, sous un courantgdz inerte (N2) (F= 300 ml/min) a une
température de 840°C. Le solide récupére est lavéipe solution de 0,1M de HCI sous agitation
pendant 3h. La solution finale est filtrée et le €#t lavé a plusieurs reprises avec l'eau distillée
jusgu’a ce que le pH de la solution devient nefgke=6-7) [7].

Les charbons actifs ainsi préparés sont dénommméda paite (J1 concernant le rapport (KOH/C: 1/1)
et J2 concernant le rapport (KOH/C: 2/1).

Le "rendement” de syntheése de charbon actif estid&fmme le rapport du poids du charbon actif
obtenu (W1) a celui du JJ sec (WO0): rendement% % (WO0) x 100. Il est de I'ordre de 10.53%. Le
« burn-off » représente le taux d’activation e%90

llI-1-1. Préparation des échantillons :

Pour préparer les CA, nous avons ajouté unatiggiad’échantillon broyé dans un volume de
solution de KOH (concentré) de concentration ng@ssiselon le ratio d’agent activant (KOH/C: 1:1
a 2:1) la solution préparée mise sous agitaticendpérature 60°C pendant 2h, I'imprégnation
s’effectue pendant 12 heures a 60 °C et a 110%tijeiée est bien séchée dans I'étuve.

lll-1-2. Carbonisation :

Aprés la phase de préparation, la matiére est placée dans des réacteurs cylindriques inoxydables Ces
réacteurs ont été concus au sein du Laboratoire LCMC (Réacteur Maison), ils sont placés dans un four

tubulaire, de telle maniere que le milieu soit contrélé sous gaz inerte (N2), qui peut atteindre jusqu’a 840°C.

1lI-1-3-Lavage et filtration

A la sortie du four, le refroidissement des €A effectué pendant 24h. Les charbons actifs obten
sont lavés avec HCI de concentration C=0,1M pourtraliser le CA obtenu, aprés avec de I'eau
distillée, et filtrés par les papiers filtres ju&gdisparition des ions de chlore, et que le pH'azu
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filtrée soit compris entre @t 7 Les matériaux ainsi obtaa ont été séchés a I'étuve jusq

I'élimination totale de I'eau, puis sont conservélaas des flacons hermétiqt

Figure 2:filtration des CA obtenu

pr—

-
1-4-
Car

acté

risa
tion

rbon actif:

L’approche classique de l'adsorption d’'ze a 77 K a été appliquée pour caractériser lesdohs
actifs obtenusL'équation de Dubin-Radushkevich (DRpa été utilisée en exploital lisotherme

d’adsorptionpour estimer la surface spécifique et le vol microporeux.

Les résultats ainsi trouvésnt schématisés sur la figur:

014 - DUBININ RADUSHKEVICH
' 000 8
0,12
-1.00 4
0,10 A 00 |
R*=0,998
T 0.08 1 200 1 '
g :
> 0.06 - 4 400
0,04 -5.00 4
0,02 -6.00 1
0,00 -. T T 1 -1 C0 T T T T T 1
0.00 0.50 1,00 1,50 0 100 200 307 400 aee 600
P/P, A2
Figure 3: Isotherme d’adsorption de N2 a 77K sur J1 et la représentation de la droite de Dubinin-

Radushkevich

Les propriétés d’adsorption de charbon actif agméparé J2 est donnée sur la base de lerme
d’adsorption a I'azote a 77K.
D’apres la forme de lisothern il s’agit d’'un matériau micro eméso poreux (Type Il selon

classfication de IUPAC) caractéri par un remplissage de micropores aux faibles punes
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(P/P0<0.1) et un remplissage de mésopores auxqrtes pressions.

Nous sommes donc en présence de systemes de magdpEérogenes, suggérant des micropores

étroits et larges. Les largeurs moyennes des nuoespcalculées est de 4,05 nm.

Les données, de la surface spécifique, volume tietgbores, et le volume de micropores externes

obtenus par I'équation BET et DR, sont rassemllées le tableau 2 :

Tableau 2: parametres texturales de J1

BET DR (Dubinin-Radushkevich)
. Sger (N2) Vi Smic Wo Lo
Solide . . ] . Eo (kJ/mol)
(m’g") | (em’g™) | (m’g") | (cm*g™) | (nm) |
J1 280 0.106 52 0.089 4.05 14.1

Vt : volume poreux total

Smic: surface microporeuse

Lo: taille de pores

Spr: surface calculée a partir de DR

La surface BET de J1 est de I'ordre de 28@yret la surface des micropores est de 3g.m

Les autres charbons actifs ainsi préparés sorti@&edinale de préparation.

1lI-1-5- Caractérisation de 'argile BT:

La composition de I'argile BT est représentée damableau 3 :

Tableau 3: Composition chimique (% en poids) d'adsorbantsre&tet commerciaux

SiO; AlLO; | F&0; | Na,O | K,0 MgO | TiO, | CaO SO, [ CI
| BT % 74 13.1 1.88 1.1 0.52 2.9 0.12 5.36] 0.B8 0.32

L’argile présente une quantité significative deilece 74% de I'alumine 13,1% avec quelques traces
des autres oxydes savoir 268 1,88% , NzO 1,1%, CaO 5,36%, MgO 2,9%

Surface spécifique

L’isotherme d’adsorption et de désorption desiir I'argile BT est donnée dans la figure 4
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D’apres la forme de lisotherme, il s’agit d'un @aau micro et méso poreux (Type Il selon la

classification de IUPAC) caractérisé par la présedtystérésis correspondant a la présence

conjointe de micropores et des mespores dansilctigte de I'agile.

350 T T T

300

250"

200"

150

100

Vads(STP) (Cm’391)

50

Figure 4: adsorption desorption N2 (BT)

La largeur moyenne des micropores est de 10,2 nm.

Les données, de la surface spécifique, volume ti#apores, et le volume de micropore externe

obtenu par I'équation BET et DR, sont rassemblées k& tableau 4.

Tableau 4 : Parameétres de texture de cing adsorbants

Solids S‘BET Vat meeso Scext Sdmic equi Vemic Dfp dp (gcn’?)
(m*g? | (em’g?) | (em’g?h) | (m*g'g) (m*g?) | (em’g?) | (hm)
BT 83.5 0.213 0.212 81.024 2.4691 0.000b 102 0.5%

3yolume total des pore8Yolume mésoporeux,Surface spécifique exterrfeMicropores de surface,

¢yvolume microporeux, diamétre de pore ddensité apparente
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[11-2. INDICE DE BLEU DE METHYLENE

Le bleu de méthyléne (BM) posséde un poids moléeutde 373,9 g.md| qui correspond au
chlorhydrate de bleu de méthylene trihydraté. Lranfde moléculaire du BM est;6H;3CIN3S -

3H,0. La structure moléculaire de ce colorant estasgmtée sur la Figure 5.

/@Hm
#
'H-I-

Cl-

Figure 5: La structure moléculaire de BM

(FC)N N(CHy,

En raison de sa taille (1,43 x 0,1 x 0,40°j)nke célébre colorant cationique bleu de
méthyléne est couramment utilisé pour sonder lemel mésoporeux des charbons actifs par
des expériences d'adsorption. Une solution mérBMeavec une concentration de 200 mg/l a
été préparée en mélangeant une quantité apprageiddM avec de I'eau distillée. La solution
mere a été convenablement diluée par l'eau destdlda concentration initiale désirée. Ainsi,
ladsorption du bleu de méthylene a été étudiéelesiCharbon actifs préparé J2. Des études
d'adsorption ont été réalisées avec 20mg de CApjeort massique (1 :2) introduit dans un
volume de 200 ml de solution de BM avec différem@scentrations initiales dans la gamme 0

- 200mg.L*. Le pH des suspensions a été ajusté & pH=7, Bsantides solutions d'HCI ou
de I'hydroxyde de sodium. L'équilibre d'adsorptinBM sur les matériaux a été atteint apres
24h d'agitation a 25°C et a 300 t/mn. Apres finat(filtres de papier), les concentrations a
I'équilibre de BM ont été déterminées par speciotmhétrie a 664,5 nm.

Cette longueur d'onde correspond au pic d'absorptiaximum du BM. La quantité a
'équilibre de BM adsorbé sur les charbowg €n mg/g), a été calculée par I'équation
suivante : Qe= [(Co- C)V J/m ou G est la concentration initiale de colorant (mg/L).e6t la
concentration a I'équilibre de colorant (mg/L), St ée volume de la solution (200 ml) et m est
la masse de l'adsorbant (g).

L'indice de bleu de méthyléne (en mg/g) peutsaére mesuré pour chiffrer les mésopores
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et les macrospores. Il est synonyme d'unpaci# d’adsorption forte pour de grosses

molécules. L'indice de bleu méthyléne est défininge étant le volume, en millilitre, de
solution standard de bleu de méthylene décoloré2pamg de charbon anhydre. C'est un
indicateur de pouvoir adsorbant vis a vis de magt (décoloration). Il s'agit ici de

caractériser les micropores moyens.

Appareillage etéactifs :

* 1 balance (au 1/1 0000 pres)

e 1bécheren verre de 1000ml

1 fiole Erlenmeyer en verre de 250 ml, avecchon
1 burette de 25 ml (au 1/20 de ml)

e 2 pipettes : une de 0,5 ml et une de 25 ml

Du bleu de méthyléne

Principe de la méthode :

Cette méthode de caractérisation consiste a étiali@écoloration d’'un composé en solution par
adsorption sur charbon actif du solutée.
L’indice de bleu de méthyléne ou la capacité d’'apison du charbon actif est calculée a L'aide de

la relation ci-apres.

Qem = (Ci-Ce)*V/m Equation (5)

QBM = capacité apparente d’adsorption (mg/g) du charlbtfhas-a-vis de I'adsorbat.
Ci = concentration initiale (mol/l) de la solutide bleu de méthylene (BM).

Ce = concentration résiduelle (mol/l) de la solutiz BM

V = volume de la solution de BM (= 200 ml)

m = masse (g) du charbon actif utilisée.

111-3. Etalonnage de spectrophotométre UV-Visiblésya-vis de BM

Principe :

L’étalonnage est une méthode de comparaison :
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- une solution dont une espéece chimique doit e est comparée a des solutions contenant la

méme espéce chimique, mais de concentrations cen@es derniéres sont appelées solutions
étalons ; elles sont préparées par dilution.

Application :

1) On souhaite dans un premier temps préparer 1L dsah&tion mére & de concentration
massique ¢ = 200 mg.f.

2) Pour préparer une série de solutions étaldmsconcentration massique inférieure @, C
on procéde a des dilutions.

On utilise la solution de bleu de méthylene de eabation C= 7,5 mg/I.

Figure 6: solutions étalons utilisés pour tracer la droitetalonnage

A partir du spectre d’absorption de éesons on justifie la valeur de la longueur d’onde
choisie pour réaliser les mesures.
La spectroscopie ultraviolet-visible

Cette technique est utilisée dans I'analyse destgsaib a I'états liquide tel que colorants, composé
organiques, et des composés inorganiques. Pounitante taux d’adsorption des colorants par le
CA et l'argile, il est nécessaire de connaitredespectres d’adsorption.

l-4. METHODE D’ANALYSE

La détermination de la concentration des coloraetst effectuée par la méthode
spectrophotométrique dans le domaine du visibleitiéieant la loi de Beer-Lambert :
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A=Loglg/1=¢c.C.L Equation (6)

A : Absorbance

¢ : Coefficient d'extinction spécifigudu solut

L : L'épaisseur de la cellule optique
C : La concentration du soluté

Le spectromeétre utilisés un appareil TECHCOMP/UV2300 I, ldélbnnag a été réalisé,
avec des concentrations eoluté variant de 0 a 20 mg/l, a lbngueur d'onde maximale

d'absorption déterimée auparava.

Figure 7 : banded’absorption du Bleu de Méthyléne obtenu par aralys-Visible

|0.1

ABSORBANCE

g664.5]

300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800

nm

Longueur d’onde (nm)

Le spectre d’absorption duleu de méthylenest conposé de deux bandes, dont le maxinse

situe a 664,mm, I'étude sera donc réalisé cette longueur d’onde.
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Figure 8. bandes d’absorption du Bleu de Méthylene obtemeasanalyse UV-Visible pour

différentes concentrations.

Les spectres du BM a différentes concentratieng pH= 6,5: montrent I'augmentation de

I’Absorbance en fonction de la concentrations de [@Mr la méme longueur d’onde selon la loi de

Beer Lambert.

[1I-5. RESULTATS DES ANALYSES

[11-5-1 DROITE D’ETALONNAGE DU BLEU DE METHYLENE :

A partir de la solution mére de bleu de méthgléle concentration 200mg/l, on prépare par

dilution des solutions de concentration difféerentesr le tableau 5) et On mesure I'absorbance A

de chaque solution.

Tableau 5: Mesure de I'absorbance de différentes concenbhsitie BM

Concentration 2,5 5 7,5 10 15
massique de BM
(ma/l)
Absorbance 0,41 0,93 1,31 1,68 2,28
3,5
3 y =0,156x R? = 0,98

Absorbance

(0) T T T T
0 5 10 15 20 25
Concentration de BM (mg.L1)

Figure 9: spectrophotométrie UV-visible vis-a-vis de B Méthylene

20

On obtient une droite. La loi de Beer-Lambasithiden vérifiée pour les solutions de bleu de
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Méthyléne utilisées, le rapport de proportionnaditére I'absorbance et la concentration est
Satisfaite pour les concentrations utilisées.

Selon la loi de Bert-Lambert, I'absorbance Aré solution, a une longueur d’onde donnée, est
proportionnelle a la concentration du soluté calbgreprésentation graphique de I'absorbance en
fonction de la concentration de I'espece chimiqulerée est donc une droite passant par l'origine.

L’évolution spectrale et les mesures de lasdénoptique des solutions de ce colorant, a
différents temps de réaction, ont été suivies pactsophotométrie UV/visible. Les spectres
UV Visible des solutions sont réalisés par un sppbotometre. Un pH-métre a été utilisé pour les
mesures du pH des solutions.

Les mesures des concentrations résiduellegtéribtenues par interpolation a I'aide de la ceurb
d’étalonnage. Les expériences sont réalisées (damslenmeyer simple de 100 ml) a température
ambiante 25 °C et a une vitesse d’agitation det@G@s/minutes. Il est a noter que le contrble de

température a été effectué par simple lecture eumthmetre.

[lI-5-2. ADSORPTION DE BLEU DE METHYLENE SUR LE CA ET
L'’ARGILE :

A- . TEMPS D'’EQUILIBRE :

L’étude de l'adsorption du Bleu de Méthylene sucharbon actif en poudre (CAP) ainsi préparé et
l'argile naturelle, implique de toute évidence Etetmination du temps de contact, le temps qui
correspond a I'équilibre d’adsorption ou a un étsaturation du support par le substrat. Dans ce
cas, la procédure expérimentale suivie est simpleonsiste a mettre en contact, séparément,
200ml de bleu de méthyle, avec 20mg de charbori ectipoudre et de méme pour l'argile.
L’analyse par spectrophotomeétre UV/Visible pernzetie déterminer les concentrations résiduelles
de ce substrat, lors des prélevements effectudéedts temps de réaction. Ainsi la détermination
du temps d’équilibre, a permis I'établissement theghermes d’adsorption qui sont essentielles
pour le calcul de la capacité maximale d’adsorptirec la concentration de bleu de méthyléne est
de 7,5mg/l.
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Donc les résultats obtenus par la spectroscopiergoapitulé dans les figures 10 et 11 :

80 - . R 30 -
60 - 60 -
c [ =
Qg - L
£ o 8465
S o 5 o
O2E- O,£.
0 T ! ! —0 T T T 1
0 20 40 60 -5 5 15 25 35
temps (en temps (en
: . min) . : __ min) .
Figure 10: cinétique d’adsorption de BM par Figure 11 : cinétique d’adsorption de BM par
CA(1:2) I'argile

Les résultats obtenus a I'issue de ces expériamtesiontré que le temps de contact obtenu est de
30 minutes pour le charbon actif (pour un rendenden®6,6%), et 15 minutes pour I'argile (pour
un rendement de 97,9%). Par ailleurs I'extensioncde temps conduit a une amélioration
significative du pourcentage de disparition de@mposé Ce qui justifie bien, la prise en compte de

ce temps de contact pour les autres expériencdsatjation.

B- . INFLUENCE DE pH :

L’adsorption qui est un phénoméne de surface, dégdenc des caractéristiques de la surface de
l'adsorbant qui sont liees a la morphologie et aclarge. La charge de surface nette est
conditionnée par la nature des groupements fonmignprésents sur cette derniere qui sont
généralement une combinaison de groupements chagm@tvement et d’autres groupements

chargés négativement. Ces groupements qui sonmtteragtion permanente avec les ions présents

en solution voient leur charge nette déterminédeppH de la solution.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques [ ,
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

150 - 140 -

130 - 120 1

100 -

=110 . -

9 280 -

~90— —

(Y £ X

£ = 6,6%

dn%n' 4oE-

50 - 20 -
30 T T T T T 1 0 T T 1
0 2 4 P|‘F 8 10 12 0 5 PH 10 15

Figure 12 capacité d’adsorption en fonction de  Figure 13: capacité d’adsorption =f(pH)

pH pour Charbon actif pour l'argile

Le pH joue un rdle important sur I'adsorptidun colorant étudié figures (12 et 13). On constate

donc d’aprés ces courbes que la capacité d’adearptiur le BM est max a pH acide pH =2 pour

le charbon actif et l'argile.

[lI-6. ETUDE DES ISOTHERMES D'’ADSORPTIONS :

Les adsorptions isothermes jouent un rdle imporidans la détermination des capacités
maximales et dans lidentification du type d’adsmmp devant se produire. Elles sont obtenues
d’abord, par la connaissance du temps de contactseiite, par la représentation graphique de Qe=f

(Ce) (figure 14 et 15) ou Qe et Ce sont respectérd la quantité de colorant adsorbé par g

350 300
300 . 250 -
S o ¢ ¢
is)o 200 - .
0
55?" . 3150 | &
(o f§: Eio8 o
0 .
50 T e
O T T T 1 O : T T 1
0 5 10 15 20 0 5 10 15
Ce (en Ce (en
d’adsorbant et la eagfdkentration a I'équilibre deckrant. mg/l)

Figure-14: isotherme d’Adsorption du BM Figure-15: isotherme d’Adsorption du BM
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Conditions : T=25°C; pH=6,49 ; 250 tours/min.

L'allure obtenue de lI'adsorption isotherme de B lpargile montre que le processus d'adsorption
de ce colorant pourrait se produire en monocouth&olution des courbes d’élimination des
adsorbats par les argiles peut étre décomposémisnphases: une premiére trés rapide, suivie
d’'une deuxieme moins rapide, pour atteindre leepde saturation.

Ce phénomene peut étre expliqgué en premiéere étapel'gxistence des sites d’adsorption
facilement accessibles, suivie d'une diffusion s sites d'adsorption moins accessibles avant
d'atteindre un équilibre d'adsorption ou tous leEsgleviennent occupés, avec une affinité observé
de bleu de méthylene vis-a-vis le charbon actifrppport a celle de I'argile.

M-6-1. INFLUENCE DE TEMPERATURE :

Les figures 16 et 17 représentent l'influence deelmpérature sur l'adsorption de ce colorant.
Lorsque nous utilisons différentes températuresr ddud’agitation, la capacité d’adsorption du

charbon actif augmente.

600
350
500
300 *
250 400 2 o u
. c
20 ® X S b . ®aT=35°C
35°C
g % * £ J I W3 T=45C
q)o 1o O 53 %" -
aT=25°C
50 y 100 %)
0 ry T T T 1 0 ,:v“ . . .
0 5 10 15 20 0 5 10 15
Concentration[B Concentration[B

Figure 16 variipfmg@)la capacité d’adsorption en Figure MJ (wagjfjtion de la capacité

Fonction de la Température pour CA en fonction de température (argile)

Les figures montrent un effet marqué de la tempéaad;ur le taux d’adsorption. Nous constatons
gue l'augmentation de la température (25°C a 45f@pit & une diminution de la capacité

d’adsorption. L'élévation de la température aumadtur incidence de déstabiliser les forces
physiques mises en jeu. Nous pouvons conclure ga'iline valeur de température optimal pour

favoriser I'adsorption de Bleu de Méthyléene.
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[11-6-2. MODELE DE LANGMUIR :

C'est le modele le plus utilisé pour commentsrrésultats trouvés au cours de l'adsorption des
COmMpOoseEs organique en solution aqueuse.

A une température constante, la quantité adsorQe est liée a la capacité maximale
d'adsorption Qm, a la concentration a I'équilibee di soluté et a la constante d'affinité K par

I'équation :

Q KcCe
Om 1+KCe

1 1 1 1
o . ) . == + —
La transformeée linéaire de ce modele a pour équatio @ Qm KQm . Ce

En
portant 1/Q en fonction de 1/Ce on obtient unetdrde pente 1/KQm et d'ordonnée a l'origine
1/Qm, cela permet la détermination des deux parasétéquilibre de I'équation Qm et K.

Figure 18: Modele linéaire de Langmuir du BM Figure 19 Modele linéaire de Langmuir

0,025 - 0,012 -
0,02 - o 0,01 -
80 015 - 0,008 -
- “ o -
0,01 _
V= 00002805 + 0,004359 0% | {/=0,008x - 0,005
0,005 Y R2=0,997
0,002 -
O ! ! ! 0 T T T 1
0 20 40 60 0 1 2 3 4
1/Ce 1/Ce
pourCA pour I'Argile

La description des isothermes d'adsorptiore aéglisée en appliquant les modéles de Langmuir.

Le tableau 6 rassemble les constantes K et Qnadgriuir pour charbon actif et I'Argile.

Tableau 6: Les constants K et Qm de Langmuir, pour BM surhiaribon actif etargile
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Parametres de Langmuir
Les
K (L.mg-1) am (mg/g) R*

res

Charbon Actif 14,28 250 0,965
ulta
Argile 1,25 62,5 0,997 ts
de

Modeéle linéaire de Langmuir du Bimontrent que le Charbon actif a une capacité dipdism

maximale de 250 mg/g avec un rendement (5%, et 62,5avec 99,7% pour l'arg

I11-6-3. Modélisation des isotherme

Les modeéles cinétiques, dus couramment, utilisés sont ceux de Langmuile Freundlich:

:\ 450,0

g __.——=7"7 " | Eigure 20:
= = Modélisation
de = I'isotherme
= Experience d’adsorption

de BP sur langmuir CA

— -+ — Freundlich
La figure ‘ ‘ 20 montre
0 5 10 15 20 25

Ce (mol.m?) I'ilsotherme
d’adsorption

de BM a 25 c avec la corrélation des points expgmiaux avec le modele Langmuir et celui de
Freundlich.

Les résultats ainsi trouvés montrent clairementlgumodéele de Langmuir est adat pour décrire
I'adsorption de BMsur le CA et | BT.

Les résultats de Modéle linéaire de Langmuir du Bbhtrent que le Charbon actif a une cape

d’adsorption maximale de 250 mg/g avec un rendemeri6,5%, et 62,5 mg/g pour I'argile a\

un rendemeinde 99,7%. La grande capacité d’adsorption de @Argpport a celle de BT est du

la surface spécifique et le volume poreux élevé8A : 280 nf/g contre 83n?/g
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Conclusion :

Les résultats obtenus dans ce travail se résuc@nime suit :

Les essais d’'adsorption effectués ont montrés egieHarbons actifs en poudre préparée a partir de
la biomasse locale imprégnées par KOH sont desellents adsorbants pour le bleu de
méthylene. L'équilibre d’adsorption entre le charlaxtif et le bleu de méthylene est atteint a 30
minutes pour un rendement de 96%. Cela montre wsergtion rapide de l'adsorbat sur

I'adsorbant.

L’effet d’'une variation du pH ou de la force iongdu milieu aqueux sur I'adsorption du colorant
BM a été étudié a 25°C pour le charbon actif préga I'argile. Il apparait que 'augmentation du
pH entre 2 et 11 implique une diminution de la am@@ d'adsorption de colorant pour le charbon
actif et l'argile.

L’étude de l'adsorption de colorants de BM par bloar actif a permis d’identifier des facteurs
externes aux matériaux c’'est-a-dire les conditdunsnilieu favorisant I'adsorption de ce colorant.
Nous avons pu constater que I'élimination de bleuriethyléene par charbon actif et I'argile est
meilleure aux pH=2, ainsi que la valeur de tempgeabptimale est de 25°C, dans ces conditions
les cinétiques d’adsorption de bleu de méthylene @A et l'argile présentent des temps
d’équilibres de CA et dargile sont respectivem@@t minutes et 15 minutes et le modeéle

d’adsorption de Langmuir simple décrivent biem$arption de BM.
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES
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L’industrie textile consomme de trés grandes gtésti’eau. Celles-ci une fois rejetées provoquent
des altérations du milieu aquatique a cause de Ilgheirges en colorants stables, tres toxiques et

faiblement biodégradables.

Le but de ce travail était d’arriver a mettre ainpon mécanisme efficace de traitement des eaux
polluées utilisant des charbons actifs fabriquéalement avec des moyens facilement accessibles
en comparaison avec des matériaux minéraux natdresavoir l'argile (BT).Des recherches
documentaires ont permis de faire ressortir lexcrales étapes mais aussi l'influence de certains
parametres intervenant dans la synthése des clsadotifs. Les recherches effectuées ont montré
diverses méthodes de synthése des charbons acsiés en évidence par les différents procédés
d’activation :

* Une méthode de fabrication par activation chimigaractérisée par une premiere phase
d'imprégnation des matieres premiéres avec desupsocket une seconde phase de

carbonisation sous un flux de gaz inerte a deséeatyres de I'ordre de 300 a 850°C.

Dans cette étude, nous avons activé la biomasatelqguar voie thermochimique, par la base KOH
en faisant varier le rapport d'imprégnation. Learbbns actifs préparés aux taux d’imprégnation
1:05;1:2;1:3;1:4;1:0 etseull:2té étudiés (en raison de la durée de projet).dse b

KOH présente l'avantage de favoriser le développgnte la texture de porosité, avec un

rendement meilleur. .

De point de vu appligué

Les expériences d’adsorption de BM sur le CA etdife ont été faites dans les conditions de pH
acide (pH=2) a pH basique (pH=11) et de tempéragatee 25 et 45°C. Dans ces intervalles de
condition, nous avons constaté une bonne adsor@inaliorée en pH acide et température
ambiante.

Dans ce travail nous avoegthétisé des charbons actifgartir de biomasses locales et nous avons
mis enévidenceun traitement quélimine le BM contenu dans des eaux usés sur les chadutifs

et l'argile.

Dans la perspective de prolonger céttelenous nous proposons de:
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JFtudier la masse pouiélimination totale de BMcontenu dans les eaux de usées.

4Flargir le procédé de traitement, en utilisant du charbon actifmmercial afin de
comparer et de jugdefficacité de nos charbons actifs préparés.
JAoir qu’elles sont les conditiaths conservation, et de voirdaréede vie du charbon

actif.
+ Calculer la chaleur d’adsorption a partir des isoties d’adsorption et étudier les

mécanismes d’adsorption
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Annexe | : Description de la texture des charbaiésa
Annexe Il : Types de charbon actif

ANNEXE | : DESCRIPTION DE LA TEXTURE DES CHARBONS ACTIFS

La texture des charbons actifs se caractériseta gam certain nombre de propriétés notamment
la surface spécifique, le volume spécifique, ldritistion des tailles de pores, la taille effectdes
particules et la forme des pores.

¢ Surface spécifique

Elle représente I'étendue de la surface (externetetne) accessible par unité de masse du solide.
La surface spécifique des charbons actifs peundteentre 400 et 2000 m

La surface spécifique est la caractéristique edkenpour permettre I'adsorption des solutés.

La taille des bactéries ne leur permettent pas é®étper a l'intérieur du charbon. Elles se
développent en surface et forment un biofilm. (teoh.com)

Le volume spécifique :
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Il s’agit de I'espace vide (espace inter-granuleirgide des pores au sein de la particule) aduessi

au sein d’un lit de particules. Le volume spéciégles charbons actifs est généralement supérieur a
0,2 cm3/g de charbon anhydre.
¢ La distribution des tailles de pores

C’est la répartition du volume spécifique ou deslmface spécifique par taille de pore. Les pores
d’'un charbon actif se classent selon leurs diammétreyens en trois catégories : les macropores
(supérieurs a 50 nm), les mésopores (entre 2 pirf@t les micropores (inférieurs a 2nm).

¢ La taille effective des particules

C’est la répartition massique d'un lit de particulpar taille de grain. Elle s’exprime soit par

intervalle [min ; max] soit en pourcentage de reéfusie maille de tamis donnée.

ANNEXE Il : TYPES DE CHARBON ACTIF

La taille des particules absorbantes est fixéelpaature gazeuse ou liquide du fluide traité et le
mode d’application du produit. Ainsi, differentpgs de charbons actifs sont a distinguer :
¢ Charbon actif en poudre (CAP)

Dans ce cas, la granulométrie maximale est fixéaratique a 0,2 mm. Ce type de charbon actif est
surtout destiné aux traitements des composeés eseazeuse. Les traitements en phase aqueuse
s’operent en incorporant continuellement le CAPdext agents floculant au liquide a traiter et les
maintenir en contact sous une bonne agitation pgndd& a 60 minutes. Il est cependant
recommandé d'utiliser des clarificateurs pour augeele temps de contact entre le charbon et
'eau. L'adsorption des composés s’en trouve ragaies la mesure ou une grande partie de la
surface de contact est directement disponible. baeda employer est variable et doit étre
déterminée par des essais en laboratoire. Cepenéddraitement exige une quantité importante de
CAP afin de parer aux derniéres traces d'impur@emtech.com).Un procédé de filtration nous
permettra, apres utilisation de récupérer ou diékemle CAP.

Charbon actif en grain (CAG)

Pour ce type de charbon, la taille des particuégmdse 0,4 mm. Le CAG convient aussi bien pour

la récupération de vapeur de solvant gu'en phasgdi. Les traitements en phase liquide se font
sous le principe d’'un lit filtrant d’épaisseur na@ment supérieure a 0,6 mm et de vitesse spatiale

comprise entre 4 et 20 v/v/h (pour un liquide deesité analogue a celle de 'eau.
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Les charbons actifs sont des matériaux carbonétesabbtenus par carbonisation de la biomasse,
qui subissent une décomposition contrélée appeideation qui leur confere une structure poreuse
interne trés développée. Cette porosité conféerehaubon actif un haut pouvoir adsorbant de
polluant. lls sont couramment utilisés pour la digpion des eaux usées. Les charbons actifs sont
synthétisés par deux modes d’activation.

La préparation et la caractérisation de charboih agartir de biomasse locale on été réaliséas afi
de mettre en valeur un procédé de dépollution des asées.

L’étude consiste a utiliser des matieres premiapegssibles localement et & moindre colt pour la
production des charbons actifs ayant des proprigtssrbants requises pour une application au
traitement des eaux usées, notamment les effliepiisles industriels chargé en colorant. Les
propriétés de la porosité ont été déterminées gsorption en solution aqueuse en utilisant un
colorant de bleu de méthyléene. Différents testsébéiton été réalisés sur le BM afin de déterminer
les propriétés de charbon actif et I'argile. L'@pation de I'adsorption sur CA pourrait étre une

alternative a faible cout a éliminer les coloraontsques.
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