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utroduction générale
INTRODUCTION GENERALE

La nature et les étres vivants subissent de plus en plus les conséquences de la

pollution avec le développement industriel et la croissance démocratique.

La pollution de I’eau qui affecte les riviéres, les mers, les nappes phréatique et les
lacs, est le résultat du rejet des eaux usées sans traitement ou de traitement insuffisant,
cela provoque une dégradation de 1’écosystéme avec des effets irréversibles qui se traduit

par : la disparition d’espéces vivantes, la contamination de la chaine trophique etc...

Le probleme est encore plus grave dans le cas des effluents industriels qui
presentent un caractére dangereux. Généralement, ces effluents nécessitent un traitement

sévere en fonction du degré de leurs contaminations.

Les enjeux environnementaux, liés a la pollution dans les milicux aquatiques fait
Iobjet de nombreux débats & I’échelle de la société civile. Pour cela, une prise de

conscience oblige la nécessité de réduire ’effet de cette pollution toxique.

Parmi les industries consommatrices d’eau en grande quantité, on trouve celle du
textile avec celle de la tannerie en téte de liste. Les secteurs de teintures, de I’impression
ou du finissage du textile y occupent une place importante. Ces activités génerent une
pollution importante en eaux résiduaires. Ces effluents sont trés chargés en colorants

acides ou basiques, des sels et des adjuvants.

Pour le grand public, un effluent coloré est généralement pollué et dangereux.
Chaque année et d’aprés notre Ministére de I’Environnement plus de 100 millions

de m® d’eaux usées contenant des colorants ont été rejetés en Algérie.

Le danger des colorants réside dans leur accumulation engendrant

des conséquences graves sur les écosystémes et par la suite sur la santé publique.
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La Wilaya de Tlemcen posséde trois complexes de textiles (Tlemcen, Nédroma et

Sebdouy), leurs rejets colorés constituent d’énormes nuisances pour la santé humaine.

Ce travail a pour but d’étudier I’élimination des colorants synthétique par

adsorption sur un charbon actif.

Le manuscrit comporte trois grandes parties:

> La premiére partie concerne une synthése bibliographique qui se comporte sur les

colorants synthétiques, le charbon actif et I’adsorption
> La deuxiéme partie présente les méthodes d’analyses, les protocoles opératoires et
les matériels expérimentaux utilisés pour la réalisation de ce travail.
> La troisiéme partie est consacrée a la présentation et discussion des différents
résultats obtenus concernant : 1’adsorption des colorants sur le charbon actif,
influence des conditions opératoires sur les cinétiques d’adsorption et ’utilisation
d’un plan d’expérience dans le but d’optimiser nos résultats au niveau du

laboratoire.

Enfin, Nous avons terminé le manuscrit par une conclusion générale relatant les

principaux résultats de cette étude.
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Chapene 1 : Evude bbtisgaphigue
I- GENRRALITES SUR LES COLORANTS

L’industrie du textile consomme des quantités considérables d’eau dans le
processus de fabrication. La présence de matiéres colorantes dans les rejets textiles cause

des dégéts a I’environnement puisqu’ils sont toxiques méme a des faibles concentrations.

Actuellement, les rejets de I’industrie du textile sont lourdement chargés en
colorants. Ces derniers sont souvent utilisés en excés pour améliorer la teinture : de ce
fait les eaux de rejet se trouvent fortement concentrées en colorants dont la faible
biodégradabilité rend les différents traitements difficilement applicables, ce qui constitue

une source de dégradation de I’environnement.

Avant de citer les conséquences de la pollution des rejets textiles, on va tout
d’abord rappeler les grandes familles chimiques de colorants qui constituent la plus part

du marché des colorants industriels.

Dans ce chapitre, nous allons présenter des données bibliographiques sur différents
types de colorants utilisés au domaine du textile. Nous exposerons également les

problémes de pollution sur la santé qui peuvent engendrer ces substances.
I.1- La chimie des colorants

De tout temps, I'homme a utilisé les colorants pour ses vétements, pour sa
nourriture et pour la décoration de son habitation.

Le premier écrit faisant référence a l'utilisation de teintures naturelles est daté de
2600 ans avant J.C. Ce n'est qu'en 1856 que William Henry Perkin, en essayant de
synthétiser de la quinine artificielle & partir d’allyltoluidine pour soigner la malaria, a
découvert la premiére matiere colorante synthétique. Il ’appela "mauve", c’est I’aniline
qui est un colorant basique [1].

Les colorants synthétiques représentent un groupe relativement large de composés
chimiques organiques rencontrés dans pratiquement toutes les sphéres de notre vie

quotidienne.

i | ;
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La production mondiale est estimée a 700 000 tonnes/ an, dont 140 000 sont
rejetées dans les effluents au cours des differentes étapes d’application et de confection
[2,3]. Ces rejets, composés de surfactants, composés biocides, suspensions solides, agents
de dispersion et de mouillage, colorants et métaux traces, sont toxiques pour la plupart
des organismes vivants. L'hétérogénéité de leur composition rend difficile voire
quasiment impossible l'obtention de seuils de pollution inférieurs ou égaux a ceux
imposés par les normes environnementales, apres traitement par les techniques

traditionnelles.
1.2- les colorants synthétiques

Un colorant est défini comme étant un produit capable de teindre une substance
d’une maniére durable. 11 posséde des groupements qui lui conferent la couleur: appeles

chromophores et des groupements qui permettent sa fixation: auxochromes.

< Les groupements chromophores sont  des composés organiques insaturés
et aromatiques qui permettent une absorption importante de la lumiére dans
le domaine du visible ou de Tultraviolet car ils contiennent les électrons
responsables pour faire la traﬁsition électronique de 1’état fondamental vers 1’état

excité.

Pour les colorants organiques, les trois chromophores les plus importants sont
I’azobenzéne, le triphénylméthane et ]’anthraquinone. Leurs structures sont les suivantes

(figure 1).
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Figure 1 : Structures des groupements chromophores
% Le déplacement de I’absorption vers les plus grandes longueurs d’ondes dans

le domaine du visible est di 4 la présence de groupements auxochromes couplés a

ces chromophores responsables d’une coloration plus visible.

Parmi ces groupements auxochromes, on peut citer :

CH,
—OH —O0—CH; —NH, — N

h CH;

Figure 2 : Groupements auxochromes.
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L’addition d’un groupe auxochrome a certains composés incolores peut leur

apporter de la couleur (figure 3):

OH
“ “ h

Naphtaiéne (incolore) Jaune Maritus

Figure 3 : Structures du Naphtalene et du Jaune Maritus,

Les matiéres colorantes se caractérisent par leur capacité a absorber les
rayonnements lumineux dans le spectre visible (de 380 & 750 nm) [4]. La transformation
de la lumiére blanche en lumiére colorée par réflexion sur un corps, ou par transmission
ou diffusion, résulte de I'absorption sélective d'énergie par certains groupes d'atomes
appelés chromophores. Notons que plus le groupement chromophore donne facilement un
électron, plus la couleur est intense. Les chromophores sont des systémes a liaisons T«
conjuguées ou des complexes de métaux de transition. Les colorants différent les uns des
autres par des combinaisons d'orbitales moléculaires. La coloration correspond aux
transitions possibles aprés absorption du rayonnement lumineux entre ces niveaux

d'énergie propres a chaque molécule [4].

Un colorant doit posséder, outre sa couleur propre, la propriété de teindre. Cette
propriété résultant d’une affinité particuliére entre le colorant et la fibre, est a l'origine
des principales difficultés rencontrées lors des traitements. En effet, selon le type
d’application et d’utilisation, les colorants synthétiques doivent répondre a un certain
nombre de critéres afin de prolonger la durée de vie des produits textiles sur lesquels, ils
sont appliqués: résistance 4 I’abrasion, stabilité photolytique des couleurs, résistance a

PPoxydation chimique (notamment les détergents) et aux attaques microbiennes.
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L'affinité¢ du colorant pour la fibre est particuliérement développée pour les
colorants qui possédent un caractére acide ou basique accentué. Ces caractéristiques
propres aux colorants organiques accroissent leurs persistances dans I’environnement et

les rendent peu disposés 4 la biodégradation [5].
L3- Classification des colorants

Les colorants synthétiques sont classés selon leurs structures chimiques et leurs
méthodes d’applications aux différents substrats (textiles, papier, cuir, matiéres

plastiques, etc...).
L3.1- Classification chimique

Le classement des colorants repose sur la nature du groupement chromophore.

> Les colorants azoigques

Les colorants azoiques sont caractérisés par la présence au sein de la molécule d'un
groupement azoique (-N=N-) reliant deux noyaux benzéniques. Cette catégorie de
colorant est actuellement la plus répandue sur le plan d’application, puisqu’ils
représentent plus de 50% de la production mondiale de matiéres colorantes [6].

Les colorants azoiques se répartissent en plusieurs catégories: les colorants basiques,

acides, directs et réactifs solubles dans 1’ eau, et les azoiques dispersés et a mordant non-

O

Figure 4 : azobenzéne e

ioniques insolubles dans I’eau.

Il est estimé que 10-15 % des quantités initiales sont perdues durant les
procédures de teinture et sont évacués sans traitement préalable dans les effluents. Ces

composes organiques sont cancérigénes et sont trés résistants a Ia biodégradation [5].

¥ | |
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> Les colorants triphénylméthanes

Les colorants triphénylméthanes dérivent du triphénylméthane, qui est un hydrocarbure
possédant trois cycles phényle liés & un carbone central. On retrouve cette structure de

base dans un grand nombre de composés organiques colorés.

—0 H
e CJ_ 4 Ci,\
(=)

Figure 5 : triphénylméthane

Les colorants triphénylméthanes et leurs dérivés hétérocycliques constituent la
plus ancienne classe de colorants synthétiques. Actuellement bien moins importants que
les colorants azoiques et anthraquinoniques, ils ont conservé une certaine valeur
commerciale, Les triphénylméthanes sont utilisés intensivement dans les industries
papetiéres et textiles pour teindre le nylon, la laine, la soie et le coton. Leurs utilisations
ne se limitent pas & I’industrie. On les retrouve ¢galement dans le domaine médical
comme marqueur biologique et comme agent antifongique chez les poissons et la volaille
[6].

» Les colorants indigoides

Les colorants indigoides tirent leurs appellations de I’indigo dont ils dérivent. Les
colorants indigoides sont utilises comme colorant en textile, comme additifs en produits

pharmaceutiques, la confiserie, ainsi que dans des diagnostiques médicales [7,8].

Figure 6 : Structure moléculaire d’un colorant indigoide.

| A |




> Les colorants xanthénes

Les colorants xanthénes sont des composés qui constituent les dérivés de la
fluorescéine halogénée. Ils sont dotés d’une intense fluorescence, qui donnent des
proprietés tels que : marqueurs lors d’accident maritime ou de traceurs d’écoulement
pour des riviéres souterraines. Ils sont aussi utilisés comme colorant en alimentaire,

cosmeétique, textile et impression 9].

Figure 7: Structure moléculaire d’un colorant xanthéne,

» Les colorants anthraguinoniques

Les colorants anthraquinoniques sont d’un point de vue commercial, les plus importants
apres les colorants azoiques. Leurs formules geénérales dérivées de I’anthracéne, montre
que le chromophore est un noyau quinonique sur lequel peuvent s’attacher des groupes
hydroxyles ou amino. Ces produits sont utilisés pour la coloration des fibres polyester,

acétate et tri-acétate de cellulose [9).

<
Figure 8 : Structure moléculaire d’un colorant anthraquinonique.

> Les phtalocyanines

Les phtalocyanines ont une structure complexe possédant un atome métallique central
Les colorants de ce groupe sont obtenus par réaction du dicyanobenzéne en présence d’un

halogénure métallique (Cu, Ni, Co, Pt, etc.) [9].
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Figure 9 : Structure moléculaire d’un colorant phtalocyanine

> Les colorants nitrés et nitrosés

Les colorants nitrés et nitrosés forment une classe de colorants trés limitée en nombre
et relativement ancienne. Ils sont actuellement encore utilisés, du fait de leur prix trés
modéré li€ A la simplicité de leur structure moléculaire caractérisée par la présence d’un
groupe nitro (-NO,) en position ortho d’un groupement électrodonneur (hydroxyle ou

groupes aminés) [9].

OH
NO,

Figure 10 : Structure moléculaire d”un colorant nitré et nitrosé.

1.3.2- Classification dans le domaine industriel

Si la classification chimique présente un intérét pour le fabricant des matiéres
colorantes, le teinturier préfére le classement par domaines d’application. Ainsi, il est
renseigné sur la solubilité du colorant dans le bain de teinture, son affinité pour les
diverses fibres et sur la nature de la fixation. Selon la liaison colorant/substrat qui est de
type : ionique, hydrogéne, Van der Waals ou covalente. On distingue différentes

catégories définies cette fois par les auxochromes [9].

10
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v’ Les colorants acides ou anioniques

Ces colorants sont solubles dans I’eau grice a leurs groupements sulfondtes ou
carboxylates, ils permettent de teindre les fibres animales (laine et soie) et quelques fibres
acryliques modifiées (nylon, polyamide) en bain légérement acide, L’affinité colorant-
fibre est le résultat de liaisons ioniques entre la partie acide sulfonique du colorant et les
groupements amino des fibres textiles [10).

La fonction acide Joue le role d’élément solubilisant, car elle facilite ’ionisation de la

molécule de colorants au sein du solvant

Figure 11 : Formule développée du Rouge Congo.

v Les colorants basiques ou cationiques

Les colorants basiques ou cationiques sont des sels d’amines organiques, ce qui leurs
confeérent une bonne solubilité dans ’eau. Les liaisons se font entre les sites cationiques
des colorants et les sites anioniques des fibres. En phase de disparaitre dans la teinture de

la laine et de la soie, ces colorants ont bénéficié d’un regain d’intérét avec I’apparition

des fibres acryliques [10].

v' Les colorants développés ou azoiques insolubles

Les colorants développés ou azoiques insolubles sont formés directement sur la fibre.
Au cours d’une premiére étape, le support textile est imprégné d’une solution de naphtol.
Les précurseurs de la molécule qui sont suffisamment petits pour diffuser dans les pores
et les fibres sont ensuite traités avec une solution de sel de diazonium qui, par réaction de

diazotation entraine le développement immédiat du colorant azoique [10].

1
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Figure 12 : Formation du colorant azoique sur la fibre.

v’ Les colorants de cuve

Ils sont surtout employés pour la teinture des fibres cellulosiques ainsi que pour celles
des polyamides. L’Indigo (figure 13) est un colorant de cuve connu depuis longtemps.
Apres imprégnation du tissu, un traitement par Iacide sulfurique en présence d’un

oxydant régénére le colorant [11].

I-Z

Figure 13 : I’Indigo.

v’ Les colorants réactifs

Les colorants réactifs contiennent des groupes chromophores issus essentiellement
des familles azoiques, anthraquinoniques et phtalocyanines. Leurs appellation est liée a la
présence d’une fonction chimique réactive, de type triaziniques ou vinylsulfones assurant
la formation d’une liaison covalente forte avec les fibres. Solubles dans I’eau, ils entrent

dans la teinture du coton et éventuellement dans celle de la laine et des polyamides [12].

12




Chapitee 9 : Etude biblisgraphigue
v' Les colorants directs

Les colorants directs contiennent des charges positives ou négatives

électrostatiquement attirées par les charges des fibres. Ils se distinguent par leurs affinités

bres cellulosiques sans application de mordant, liée 4 la structure plane de leur
molécule [12].

pour les fi

NO, NO,

OuN” i “NO, OuN"~ :,/l\ “NO,
. O
Ha‘ sel
2 P,‘JHa
[y VL YV V]

fibre de Iaine ou soie

Figure 14 : Comportement du colorant direct en présence des fibres
v’ Les colorants a mordants

Les colorants & mordants contiennent généralement un ligand fonctionnel capable de
réagir fortement avec un sel d’aluminium, de chrome, de cobalt, de cuivre, de nickel ou

de fer pour donner différents complexes colorés avec le textile.

Alizarin

{complexe insoluble)

d. o
OHy=Cro=OH; Mordant
<le ;:!)H

Figurel5 : Comportement du colorant 4 mordants en présence du textile.

v’ Les colorants dispersés
Les colorants dispersés sont trés peu solubles dans 1’eau et sont appliqués sous forme
d’une fine poudre dispersée dans le bain de teinture. Ils sont en mesure, lors d’une

teinture 4 haute température, de diffuser dans les fibres synthétiques puis de s’y fixer
[10].
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1.4- N omenclature

La dénomination des colorants commerciaux est loin de présenter la rigueur de
celle des composés chimiques, parce que, d’une part, ce n’est généralement pas des
produits purs et que, d’autre part, les fabricants preferent trés souvent ne pas en divulguer
la constitution exacte. Les premiers colorants ont été extraits de noms de plantes (la
mauvéine, la fuchsine, la garance, etc.) puis de noms de minerais (vert malachite,
auramine, etc.). Par la suite, ils furent désignés selon leur constitution chimique (bleu de
méthylene, noir d’aniline, vert naphtalene, etc.). Actuellement, les fabricants de matiéres
colorantes déposent des marques protégées qui ne donnent aucune indication sur la
structure, mais caractérisent la nuance et les procédés d’application. Ainsi, chaque
colorant est désigné par sa couleur, sa marque commerciale et un code qui permet

d’insister sur une nuance [13].

L.5- Utilisations

Les domaines d’application des colorants sont nombreux et variés, voici les plus

importants [13] :

* Teinture et impression sur fibres et tissus de tout genre |
* Teinture du cuir et des fourrures ;

¢ Teinture du papier ;

¢ Teinture du caoutchouc et des matiéres plastiques ;

¢ Colorants pour les vernis & alcool, les résines. .. ;

® Préparation des encres ;

* Préparation des craies de couleur, crayon de couleur.

L6- Toxicité des colorants synthétiques
L.6.1- Toxicité des colorants azoiques

L’augmentation du nombre de cancers de la vessie observés chez des ouvriers de
IPindustrie textile, est reliée a leur exposition prolongée aux colorants azoiques [14].

L’azobenzéne est reconnu d’étre un composé genotoxique au méme titre que I’amarante,
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la tartrazine et la rouge cochenille figurent parmi les colorants azoiques les plus
dangereux pour ’homme [15] et ils ont été retirés des listes de colorants dans la plupart
des pays. Les effets cancérigénes des composés azoiques s’expriment par leurs dérivés

amines [16].
L6.2- Toxicité des triphénylméthanes

Les composés de la famille des triphénylméthanes sont des composés reconnus
comme étant génotoxique pour les cellules bactériennes et mammiféres [17]. La nature
cancerigene des triphénylméthanes se manifeste principalement par leurs métabolites
dont les dérivés N-diméthylé sont obtenus par voie bactérienne [18]. Ces composés
peuvent subir une activation métabolique semblable a celle observée avec les amines

aromatiques, avant de réagir directement sur ’ADN [19].

1.6.3- Toxicité des colorants Indigoides

Les colorants indigoides sont considérés trés toxiques, leurs contacts peuvent
causer des irritations de peau et d'eil, Ils peuvent ¢galement causer des dommages
permanents a la cornée et sa conjonctive.

Par exemple : L’indigo carmine, en injection intraveineuse pour le diagnostique du
systéme urinaire, peut causer des hypertensions graves, effets cardiovasculaires et
respiratoires pour les patients [20,21]. 1I peut également causer des irritations gastro-

intestinales avec la nausée, vomissement et diarrhée [22,23].

L.6.4- Toxicité des colorants xanthénes

Le mécanisme fondamental par lequel les colorants xanthenes ont un effet toxique
sur les organismes vivants est la réaction de photo-oxydation légére dépendante [24],
précédemment connu sous le nom d'action photo-dynamique [25]. Dans ce mécanisme,
une dose de sensibilisation légére de colorant xanthéne est exposee a un montant suffisant

iére d' ' é ' *action photo-toxique
de lumiére d'une longueur d'onde appropriée pour b@g}rme reaction photo-toxiqu

‘. >‘-"' "‘__,r\g\‘ \\

1261 VTN
. /'/, A "1
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L.7- Nécessite de traiter les effluents textiles

L7.1- Pourquoi les rejets textiles sont-ils dangereux?

e
_ — e,
i ~—
P —

(\/ Rejets textiles v

™~

-~ e e e

/

e ( N
Dangers évidents Les Dangers a long terme
- Eutrophisation -La persistance
- Sous oxygénation -Bicaccumulation
- Couleur, turbidité, odeur -Cancer
| -Sous produits de chloration J
e

Figure 16 : Les dangers de rejets textiles

L.7.2- Les dangers évidents

Eutrophisation: Sous Paction des microorganismes, les colorants libérent des
nitrates et de phosphates dans le milieu naturel. Ces ions minéraux introduits en quantité
trop importante peuvent devenir toxiques pour la vie piscicole et altérer la production
d’eau potable. Leur consommation par les plantes aquatiques accélére leur prolifération
anarchique et conduit 4 I’appauvrissement en oxygene par inhibition de la photosynthese
dans les strates les plus profondes des cours d’eau et des eaux stagnantes.

Sous-oxygénation: Lorsque des charges importantes de matiére organique sont
apportées au milieu via des rejets ponctuels, les processus naturels de régulation ne
peuvent plus compenser la consommation bactérienne d’oxygeéne.

Couleur, turbidité, odeur: 1.’ accumulation des matiéres organiques dans les cours
d’eau induit P’apparition de mauvais golts, prolifération bactérienne, odeurs

pestilentielles et colorations anormales [27].

16




Chapitre 7 : Etude bibliographigue
L.7.3- Les dangers a long terme

La persistance: Les colorants organiques synthétiques sont des composés
impossibles & épurer par dégradations biologiques naturelles [3].
Cette persistance est en étroite relation avec leur réactivité chimique:
v" Les composés insaturés sont moins persistants que les saturés,
v" Les alcanes sont moins persistants que les aromatiques,
v" La persistance des aromatiques augmente avec le nombre de substituant,
v Les substituants halogénes augmentent plus la persistance des colorants que les

groupements alkyles.

Bio- accumulation: Si un organisme ne dispose pas de mécanismes spécifiques, soit
pour empécher la résorption d’une substance, soit pour I’éliminer une fois qu’elle est
absorbée, cette substance s’accumule.

Cancer : Si la plupart des colorants ne sont pas toxiques directement, une portion

_ significative de leurs métabolites. Leurs effets mutagenes, tératogénes ou cancérigénes

apparaissent aprés dégradation de la molécule initiale en sous-produits d’oxydation :

amine cancérigéne pour les azoiques, leuco-dérivé pour les triphénylméthanes [27].

L.8- procédes de dépollution des eaux colorées

L’élimination des colorants dans les eaux résiduaires, se base sur 1’utilisation
de la méthode classique du traitement qui comporte deux parties : I’une physico-
chimique caractérisée par ’ajout de réactifs chimiques (sulfate d’aluminium, chlorures
ferriques,... ) et I"autre biologique réalisée a 1’aide des boues activées sous une aération
suffisante [13].

La difficulté rencontrée avec 1’utilisation des agents de coagulation-floculation,
réside dans le fait qu’il est pratiquement impossible d’éliminer toute la quantité

de colorants dans I’eau en plus de la mauvaise décantabilité des flocons formés [13].

Les procédés de traitement biologique sont peu efficaces dans Ie traitement des
eaux polluées par des colorants a cause de la faible biodégradabilité des colorants. Cela

est d1 a leurs grandes molécules organiques trés stables vis-a-vis des micro-organismes.
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Les charbons actifs sont des adsorbants trés utilisés a [’heure actuelle pour

le traitement de 1’eau avant rejet dans le milieu naturel.

L’adsorption sur charbon actif est efficace pour les colorants acides [13], mais
moins bons pour les autres (colorants dispersifs). Par ailleurs, ce procédé exige un
surdosage de charbon actif, produit cher et non régénérable & cause de la perte
de la qualité adsorbante. D’autres traitements physico-chimiques sont actuellement
utilisés. Ils incluent la chloration, I’ozonation et 1’osmose inverse. Toutes ces méthodes
sont sensiblement différentes en termes d’élimination de la couleur, du fonctionnement

et du colt financier [13].

II- CHARBON ACTIF
IL1- Généralité

Le principal adsorbant utilisé en pratique est le charbon actif. Il est obtenu partir
de matiéres organiques (bois, tourbe) carbonisées, puis activées (dégagement des cavités
.remplies de goudron lors de la carbonisation). Le charbon actif peut €tre obtenu soit sous
forme de poudre avec des pores de quelques micrométres de dimension, soit sous forme
de grain. Il peut étre régénéré selon trois procedés de désorption : 4 la vapeur, thermique

et chimique.

Photo 1 : Charbon actif

Les charbons actifs sont des adsorbants a trés large spectre : la plupart des
molécules organiques se fixent & leur surface, les moins retenues étant les molécules les
plus polaires et celles linéaires, de trés faible masse molaire (alcools simple, premiers

acides organiques...). En revanche, les molécules peu polaires, génératrices de goiit et
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d'odeur, et les molécules 4 haute masse molaire sont, pour des raisons différentes, bien
adsorbées sur les charbons.

Outre ces propriétés adsorbants, les charbons actifs sont également des supports
de bactéries capables de dégrader une fraction de la phase adsorbée. Ainsi une partie du
support est continuellement régénérée et susceptible de libérer des sites permettant de
fixer des nouvelles molécules. Les charbons actifs sont disponibles sous deux formes -

- charbon actif en poudre (CAP) et le charbon actif en grains (CAG) [28].

- IL.2- Applications

Les charbons actifs sont utilisés dans plusieurs domaines [28].

» Le traitement des eaux potables ou des eaux industrielles qui sont produites a
partir des eaux de surface. Le charbon actif fixe alors les composés organiques
dissous qui n'ont pas été éliminés par autoépuration (ou élimination biologique

— naturelle). Nous citons en exemple les substances qui donnent le goit et la saveur

a l'eau. Ces adsorbants retiennent également certains métaux lourds & l'état de

traces.

> Le traitement des eaux résiduaires industrielles : ce traitement est employé lorsque
l'utilisation des techniques biologiques n'est pas permise. Le but du charbon actif

est donc d’éliminer les composés toxiques non biodégradables.

> La purification industrielle des produits pharmaceutiques, chimiques ou

- alimentaires (sucre, huiles végétales... ).
- > l'action catalytique en tant que support de catalyseur.

I1.3- Production et activation du charbon

— Le charbon actif est le résultat d’un traitement thermique en atmosphére
strictement controlée : 1’activation thermique (séchage, carbonisation a 400-600° et

oxydation ménagée & 850-1000°) de divers matériaux naturels. Ce traitement ne laisse
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que le squelette carboné des matériaux et le départ des produits y laisse tout un réseay de
pore qui s’explique les fortes surfaces développées. Toutefois la taille des pores et leur
structure varient suivant Porigine du charbon actif et Je traitement d’activation regu, ce

qui explique les propriétés différentes des charbons actifs obtenus (capacité et fiabilité)
[29].

L’expérience montre que les bons charbons actifs sont des adsorbants des
molécules organiques qui se fixent & leur surface, la plus mal retenus étant Jes molécules
les plus polaires et celles linéaires de trés faible masse molaire. Les molécules peu
polaires génératrice de gout et d’odeur, les molécules 3 relativement haute masse molaire
sont bien adsorbées les charbons. Les charbons actifs sont également d’excellents
supports des bactéries capables de dégrader la fraction biodégradable de phase adsorbée
[29].

Le charbon actif se rapporte a I'ensemble des substances carbonées présentant une
surface spécifique élevée (700-1500 m2/g) et une porosité¢ également trés importante
[30], cela explique pourquoi ce matériau est trés utilisé dans le traitement des eaux
potables, des eaux résiduaires tertiaires (urbaines) et enfin des eaux résiduaires
industrielles. Nous rappelons de fagon trés bréve les ¢tapes de production de cet
absorbant [31,32] :

v"  Le séchage de la matiére premiere : tourbe, bois, noix de coco, charbon bitumeux
etc.

v"  La carbonisation sous atmosphere contr6lée (absence d'air) 4 une température de
400 a 600 C. Celle-ci permet P'élimination de toutes les matiéres organiques
volatiles.

v" L'activation obtenue par une oxydation ménagée 3 une température de 400 C

environ.

Elle peut étre également obtenue avec le gaz carbonique (COy) et la vapeur d'eau

(H,0) a des températures élevées. Le produit final possédera un ensemblie de parametres,

au niveau de sa texture (surface specifique et porosité) et également au niveau des
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groupements fonctionnels (types de fonctions organiques présents a la surface, essentiels

dans le processus d'adsorption.

IL.4- Structure du charbon actif

La structure du charbon actif est semblable 3 celle du graphite. En effet la structure
cristalline de ce dernier consiste en un ensemble de couches planes d'atomes de carbone,

ordonnés en hexagone réguliers, comparables aux cycles aromatiques

Figure 17: structure chimique du charbon actif

L'analyse de diffraction aux rayons X, révéle que sa structure est graphitique, mais
avec quelques différences, notamment par la disposition des ces couches planes d'atomes
de carbone en un agencement désordonné et par la formation de groupements
fonctionnels, dus 4 la présence d'hétéroatomes (oxygene, métaux, hydrogene...) dans le
réseau cristallin [30,32].

Ces modifications de structure pourront engendrer des interactions spécifiques
(groupements fonctionnels) et des interactions non spécifiques (hétérogénéité du réseau)

pour cet adsorbant {33,34].
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ILS- Texture du charbon actif

La texture du charbon actif se caractérise essentiellement par deux paramétres qui
sont l'aire spécifique et la porosité. Iis sont essentiels pour la détermination des capacités
et des cinétiques d'adsorption. Une classification simple permet de distinguer trois sortes
de pores [30,35, 36]. 11 s’agit des :

» Macropores : ils possédent un rayon moyen compris entre 500 et 1000 A° et peut
atteindre jusqu’a 20000 A°. L'ordre de grandeur de leurs aires massiques (0,5a2

m 2/g) montre qu'ils influencent faiblement la capacité d'adsorption.

> Mésopores : ils ont un rayon compris entre 20 A° et 200 A°, leurs surfaces
spécifiques varie entre 25 a 75 m?/g montrent qu'ils peuvent influencer
moyennement la capacité d'adsorption. En effet, les phénoménes de condensation
capillaire ne peuvent se dérouler qu’a I’intérieur de ces mésopores. Iis sont
considérés comme des pores de transition en contrdlant le passage des adsorbats

vers les micropores.

> Micropores : ils constituent pratiquement I’essentiel de la surface spécifique
totale (95%). Leur rayon qui est inférieur a 20 A° (de Iordre de la taille des

molécules simples) leur confére un trés grand role dans le processus d’adsorption.

Concernant le pouvoir adsorbant du charbon actif, il a été clairement établi que la
porosit¢ peut limiter les capacités de ce matériau vis-a-vis des molécules complexes,
principalement celles a haut poids moléculaire. Ce qui va contrdler la vitesse de diffusion

des substrats 4 ’intérieur des particules du charbon actif

IL.6- Propriétés superficielles du charbon actif

L'existence d'hétéroatomes dans la structure cristalline a engendré la formation de

divers groupements fonctionnels 3 la surface de ce matériau. Leur identification et leur
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caractérisation sont liées 4 la nature de I'adsorbant et des procédés d'activation. Ce sont
donc ces groupements qui feront apparaitre soient les propriétés acides du charbon, soient
les propriétés basiques. Les techniques spectrales (IR), polarographiques et titrimétriques
ont permis de caractériser les fonctions acides les plus courantes comme les groupements

carboxyliques, phénoliques, carbonyles et les lactones [30,37].

HI- ADSORPTION
II1.1- Définition

L’adsorption a l'interface soluté/solide est un phénomene de surface de nature
physique ou chimique par lequel des molécules de gaz ou de liquides se fixent sur les
surfaces solides des adsorbants. [38]. L'adsorption basée sur la propriété de fixer les

molécules de maniére réversible sur leurs surfaces par des liaisons [39].
IIL1- Les type d’adsorption
IIL1.1 Chimisorption

L’adsorption chimique est due & la formation d'une oy plusieurs liaisons
chimiques covalentes ou ioniques entre l'adsorbat et I'adsorbant. La chimisorption est
geénéralement irréversible, produisant une modification des molécules adsorbées. Ces
derniéres ne peuvent pas étre accumulées sur plus d’une monocouche. Seules sont
concernées par ce type d’adsorption, les molécules directement lides au solide [40].

L’adsorption chimique se produit a des temperatures élevées et se distingue par
des énergies d'adsorption plus élevées qui sont comprise entre 20 et 200 Kcal/mol [38].

Dans ce type d'adsorption, le témps de réaction est long et seule la premiére couche

liée 4 la surface adsorbante est chimiquement adsorbée.
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IIL1.2 Physisorption

Ou Van der Waals [41]. La physisorpti

modification des molécules adsorbées.

de produit adsorbé [41].

HL.3- Mécanisme d’adsorption

L’adsorption définjt la propriété de certains matériaux de fixer 4 leur surface des

ions ou des molécules (gaz, métaux, molécules organiques ...) d’une maniére plus oy

moins réversible. [j ya transfert de matiére de la phase aqueuse
solide [29].

Ou gazeuse vers la surface

le solide.
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I Phase Liquide

2 Film Liquide Externe

3 Diffusion
Intraparticulaire

4 Adsorption

Figure 18: Domaines d’existence d’un soluté lors de I"adsorption sur un matériau
microporeux

Avant son adsorption, le soluté va passer par plusieurs étapes
1) Transfert de I’adsorbat de Ia phase liquide externe vers celle située ay voisinage de
la surface de 1’adsorbant.
2) Transfert du soluté 3 travers le film liquide vers Ia surface des grains.
3) Diffusion de I’adsorbat de la surface extérieure des graines vers les sites actifs).
4) Adsorption au contact des sites actifs.
La capacité d’adsorption du solide dépend de :
> La surface développée ou surface spécifique (mz/g) du matériau.
» Microporosité.

> La nature de la liaison adsorbat-adsorbant (I"énergie libre d’interaction G)

> Le temps de contact entre le solide adsorbant et les solutés.
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Chapitre E : Etude expimentate
\DSORBANT UTILISE

L’adsorbant utilis¢ dans cette étude est le charbon actif commercial d’origine

etale sous forme de poudre ; fabriqué par BAMSCO- HOSPITHERA (Belgique).

COLORANTS UTILISES

Les colorants utilisés dans cette étude sont : le Jaune de Telon et le Bleu de Telon ;
lorants acides, sous forme de sel appartenant 4 la catégorie des colorants solubles dans

:au. Ces colorants sont commercialisés par DYSTAR, Allemagne.

Ces colorants sont choisis comme modéle de polluant organique Ces colorants
nt fournis par la SOITEX (Tlemcen), qui sont destinés 4 la teinture des textiles et

rtout les fibres polyamides.
- PREPARATION DES COLORANTS

Les solutions des colorants utilisés pour la réalisation des différentes expériences

adsorption sur le charbon actif sont préparées en tenant compte de leurs solubilités.

Pour tous les composés étudiés, nous avons utilisé la méme méthode qui consiste &
eparer d’abord une solution meére de chaque colorant de concentration donnée
=1000mg /1 & partir de laquelle nous préparons, par dilution successives, une série de
lution bien déterminées. Pour cela nous avons pes¢ une masse d’un gramme de
lorant a 1’aide d’une balance de précision de modéle OHAUS, ensuite, on la dissout,
ns une fiole de 1 litre, par ajout d’eau distillée jusqu’au le trait de jauge suivi d’une

1tation énergétique pour homogénéiser la solution.
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Chapitne 2 : Etude expémentate
V. PRINCIPE DU SPECTROPHOTOMETRIE UV-VISIBLE

V.1 Principe

Sous I’effet des radiations ultra-violet (200 — 400 nm) ou le visible (400-800 nm),
es ¢lectrons périphériques des molécules sont portés de leur état la plus stable (état
ondamental ) vers un état énergétique plus élevé (état excit¢). Le passage de 1’électron
le ’état fondamental & 1’état excité se fait en absorbant de I’énergie électromagnétique

1].

Le spectrophotomeétre d’absorption est en général constitué d’une source
umineuse, d’un trajet optique, d’un conteur de lumiére, systéme d’amplification et

I"affichage des mesures et un systéme de contrdle de ’appareil [1].

V.2 loi de Beer-Lambert:

La proportion de lumiére incidente absorbée par un milieu transparent est
ndépendante de I’intensité de la lumiére (pourvu qu’il n’y ait pas d’autres changements
»hysiques ou chimiques dans le milieu) [2].

L’absorption de la lumiére est directement proportionnelle a la fois a la
soncentration du milieu absorbant et a I’épaisseur de la cuve ou se trouve le miliey.

Jne combinaison de ces deux lois (la loi de Beer-Lambert) donne la relation entre
"absorbance (A) et la transmittance (T) [2]):

La loi de Beer -Lambert s’exprime par :
A=log(Iy/T)=log (100 / T)=gcl

Avec :

A = absorbance (sans unité)

: = coefficient d’absorption molaire ou d’extinction (dm®. mol™! em™)
> = concentration molaire (mol. dm'3)

= longueur de la cuve (cm) ou trajet lumineux
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Chapitne 2 - Etude expémentate

/. ETUDE DE L’ADSORPTION DES COLORANTS PAR LE CHARBON
\CTIVE

Cette étude consiste & mettre en contact, sous agitation pendant une durée
léterminée ; une masse de charbon actif et un volume de colorant de concentration

onnue.

Concernant notre travail, nous avons réalisé tout d’abord les cinétiques
’adsorption de ces colorants par le charbon actif, afin de déterminer le temps de contact

:ntre le support et la solution de colorant.

Ensuite, nous avons déterminé la quantité adsorbée a I’équilibre de ces colorants

var le charbon actif dans le but d’évaluer la performance de notre adsorbant.

Enfin, nous avons établi un plan d’expérience du couple Bleu de Telon — charbon

ictif, qui permet de mettre en évidence les interactions des parametres étudiés.

V.1. Cinétique d’adsorption

L’¢tude cinétique d’adsorption d’un composé sur un adsorbant nous permet
T’examiner I’influence du temps de contact. Les échantillons sont prélevés a des

ntervalles de temps bien définis.

Pour étudier les cinétiques d’adsorption des colorants & 25°C, un volume de 0.3
dtre de solution contenant le colorant de concentration 100 mg/l est mis en contact, au
remps t = 0, avec une quantité de 1 gramme d’adsorbant dans un bécher de 0.5 litre. Un
agitateur magnétique permet d’assurer un bon contact des mélanges et une grande
homogénéisation de la solution : la vitesse d’agitation est fixée a 400-500 tours par
minutes Le pH de la solution est suivi en continue & I’aide d’un pH-métre, modéle
HANNA INSTRUMENTALS

Pour déterminer la concentration instantanée du colorant en fonction du temps,

I"échantillon est centrifugé a 1’aide d’une centrifugeuse (modéle SIGMA) pendant 10

el 14 V2 Y2 WSO SN S S crrenacannt act  immadiatement Adncd nar n
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Photo 1 : spectrophotomeétre UV-visible OPTIZAN

Le spectrophotomeétre UV-visible (modéle OPTIZAN) nous donne I’absorbance de
*haque échantillon, ce qui nous permet de déduire sa concentration a partir de la courbe
I’étalonnage qui vérifie la loi de Beer-Lambert, et ainsi déterminer la quantité¢ de

:olorant fixée par gramme d’adsorbant par la relation suivante :
q= (Co-Co)*V / m
Ju
q: - quantite fixée de colorant en mg par gramme d’adsorbant (mg/g).
C, et C; : sont respectivement les concentrations initiale et initiale et instantanée du
colorant (mg/1)
V . le volume de la solution (1)

m : la masse de ’adsorbant utilisé(g)
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Chapitie 5 : Résultats et diseassions

I. Introduction

L’objectif de cette étude est I’élimination de deux colorants : le Bleu de Telon et le

ane de Telon.

Avant d’effectuer les études cinétiques d’adsorption des colorants sur le charbon
ctif, la premiére approche consiste a la détermination des propriétés spectrophotométrie
JV-visible de ces deux colorants a savoir la détermination de Ap. pour laguelle

"absorbance est maximale, et la vérification de la loi de Beer-Lambert dans un domaine

le concentration.
II. Détermination de A,

Les mesures ont été faites sur des solutions préparées par dilution & partir de
olution meéres de colorants & 1000 mg/L. Pour les deux colorants nous avons choisi la

roncentration de 50 mg/l.

D’apres les résultats donnés par notre spectrophotométre, on obtient les longueurs

’onde maximale (Any,y) pour chaque colorant montré sur le tableau 1 :

Tableau 1 : Déterminations des Amax des colorants utilisés.

Colorants Amax (nm)
Jaune de Telon 448
Bleu de Telon 607

Sur la base de ces résultats, nous avons procédé a I’établissement des courbes
I’¢talonnages pour les deux colorants utilisés afin de déterminer les domaines de
concentrations pour lesquels la loi de Beer-Lambert est respectée (obtention d’une

droite).
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Chliapitne 3 : Résultats et diseussions

HI. Vérification de la loi de Beer-Lambert

- Pour tracer les courbes d’étalonnages des colorants, Nous avons préparé par
lilution des solutions standards de concentration croissante & partir d’une solution meére

le concentration 1000 mg/] pour chaque colorant

Tableau 2 : Etalonnage du Jaune de Telon.

C (mg/L) 5 10 20 30 40 50 |

Absorbance |0.116 | 0.104 0.160 0272 |0.319 0.464 ‘

0,50

0,45

R2=0.99528

0,40 4
0,35 —_
0,30 —-
0.25—-
0,20—-

0,15

0,10

T T T T T
10 20 30 40 50
concentration (mg/l)

Figure 1 : Courbe d’étalonnage du Jaune de Telon.
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Chapite 5 : Rbsultats et diseussions

Tableau 3 : Etalonnage du bleu de Telon.

C (mg/L) 5 10 20 30 40 50

Absorbance | 0.126 0.097 0.101 0.296 |0.401 0.482

0,50

R*= 0.99912

0,45

0,40:
0,36
0,30 ~
0,25 4

0,20

Absorbance

0,15

0,10

0,05 T T T T T T T
10 20 30 40 50

concentration (mg/l)

Figure 2: Courbe d’étalonnage du bleu de Telon.

[V. L’adsorption des colorants sur le charbon actif

L’¢tude de I’adsorption d’un composé sur un adsorbant nous permet d’examiner

“influence de plusieurs parameétres physicochimiques sur cette réaction [1].

Dans ce cadre, notre travail consiste 4 déterminer 1’effet de certains parameétres :
>H, température et la vitesse d’agitation sur la capacité d’adsorption des colorants sur le

sharbon actif.

Dans la premiére partie, nous avons déterminé le temps de contact nécessaire pour

itteindre 1’équilibre d’absorption entre les colorants et le charbon actif

Dans la seconde partie, nous avons intéressé a I’effet de certains parametres

temnédratira nH at la vitacce d’acitatinn) ami influent anir leg cinétianes d’adsorntion
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Chapite 3 : Résultats et diseussions

Cette partie est cloturée par une application d’un plan d’expérience sur le couple

harbon actif - bleu de Telon.
IV. 1- Cinétiques d’adsorption des colorants par le charbon actif

Le temps de contact est nécessaire pour établir 1'équilibre d'adsorption entre les
olorants et le charbon actif.

Pour cela, nous avons suivi les cinétiques d'adsorption des deux colorants bleu de
‘elon, et le jaune de Telon de concentration initiale de 100 mg/l en contact avec une

nasse de 1 g de charbon actif

—®— Bleu Telon
16+ —®&— Jaune Telon
14
] -0 — @ ®
~
12 4 /0
./O
10 4 / -
B / _—
-~ 8 @ ./.
£ o mU-m_p B
> /
o 6 ./.
./
4 - .
)
2_
0 T T T T v T T T T T T T T L}
0 20 40 80 80 100 120 140 160
Temps (min)

Figure 3 : Cinétiques d’adsorption des colorants sur le charbon actif

Drapres la figure 3, les cinétique d’adsorption des colorants sur le charbon actif
rrésentent les mémes allures caractérisées par une forte adsorption du colorant sur
"adsorbant dés les premiéres minutes de contact colorants — adsorbant, suivie d’unc

wgmentation lente jusqu’a atteindre un état d’équilibre.

A Iétat d’équilibre, le charbon actif fixe davantage le jaune de Telon que le bleu

le Telon avec des temps d’équilibre différents.

|
|
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Clapitne 3 : Reésultate et disenssions

Tableau 4 : Les valeurs des quantités fixées des colorants & I’équilibre

par le charbon actif en (mg/g).

Jaune Telon Bleu Telon

Charbon actif 13.22 9.258

V 2. Influence des conditions opératoires sur les cinétiques d’adsorption

V.2.1. Influence du pH

Le pH est un facteur important dans toute étude d'adsorption. C’est un variable

ypérationnel important dans le traitement des eaux usées.

. Il peut conditionner & la fois la charge superficielle de I’adsorbant ainsi que la
tructure de I’adsorbat. Cette grandeur caractérise le milieu et sa valeur dépend de
—  ’origine d’effluent. C’est la raison pour laquelle, dans toute étude relative a I’adsorption,

“optimisation du pH est importante pour déterminer la capacité d’adsorption [2].

Afin d’évaluer I’influence de ce parameétre sur ’adsorption des colorants par le
‘harbon actif, nous avons mené une série d’expériences a différents pH compris entre 2 et
.2 en ajoutant H,SO4 0.1N ou NaOH 0.1N et NaOH 0.5 N

Pour situer I’intervalle de pH dans lequel I’adsorbant est plus efficace, nous avons
résenté la quantité fixée a I’équilibre (qe) en fonction du pH pour chaque colorant. Les

esultats obtenus sont présentés sur la figure suivante :




—M — Bleu Telon
] —®&— Jaune Telon

a, (mglg)
\
\

6 /' \
L]
) /// .\.\.
41 ¢ \
4 [ J
2 \.

Figure 4: Influence du pH sur les quantités adsorbées & 1’équilibre des colorants sur le
charbon actif.

Pour le bleu de Telon, nous avons constaté une augmentation faible de qe de pH
llant de 2 jusqu’a 4 suivie d’une chute importante de qe a un milieu légérement alcalin

pH = 8). La quantité ge reste presque constante dans ’intervalle de pH 8 4 12.

Pour le jaune de Telon, qe augmente d’une maniére remarquable entre un pH qui

7arie entre 2 a 6, puis il diminue brusquement jusqu’a pH 12.

D’apres les deux cas, on peut dire que le pH influe d’une maniére importante sur
a quantité fixée a 1’équilibre, puisque nous avons constaté des variations importantes de
Je et cela due soit 4 une protonation des sites actifs de la surface du charbon actif ou
robablement une compétition entre le colorant et des ions formés lors de I’ajout de

"acide sulfurique ou I’hydroxyde de sodium.
[V.2.2- Effet de la température

La température a deux effets majeurs sur le processus d'adsorption. D’une part,
son augmentation favorise la diffusion des molécules a travers la couche limite externe et

les pores internes des particules de l'adsorbant, suite probablement 4 la di
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Chapite 5 : Rbsultats et disenssions

La variation de la température présente deux processus: un processus
xothermique lorsque la quantité adsorbée diminue avec I’augmentation de la
smpérature ; endothermique quand la quantité adsorbée augmente avec 1’augmentation

1 température.

Pour étudier I'influence de la température sur les cinétiques d’adsorption des
olorants par le charbon actif, les expériences ont été réalisées dans un intervalle de

empérature allant de 15°C a 55°C.

Ce choix de température est justifi¢ par les conditions climatiques régnantes

rendant I”hiver et 1’été, dans lesquelles est réalisée la décoloration a I’échelle industrielle.

Les résultats obtenus sont présentés sur la figure suivante :

—R— Blau Telon
— & — Jaune Telon

S /'””'\'
] \
l// \.\

q, (ma/g)

10 20 % Py 50 60
Température (°C)

Figure 5: Influence de la température sur les quantités adsorbées a Iéquilibre des
colorants sur le charbon actif.

Pour le bleu de Telon, La variation de la température sur la quantité¢ adsorbée a
“eéquilibre présente deux processus un processus endothermique entre 15°C 4 26°C et un

srocessus exothermique entre 26°C a 55°C.

Pour le jaune de Telon, nous avons les deux processus, un processus

endothermique entre 15°C a 35°C et un processus exothermique entre 35°C et 55°C.

| Il !
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Chapite 3 : Résultarts et disenssions
V.2.3. Influence de la vitesse d’agitation

Pour etudier I'influence de la vitesse d’agitation sur les cinétiques d’adsorption des
olorants sur le charbon actif, nous avons choisi un intervalle de cette vitesse d’agitation

llant de 0 a 900 tours par minutes.

—B— 0tr/min
—®— 500 tr/min —® — 0 tr/min
101 —A-- 900 tr/min 18- —@— 500 tr/min
® —A— 900 tr/min
144 ° ®
" A/A—A“"""—"%‘ A 12 ‘/
Ae 0o -t R a
e /" A pg—R—m ] " / A/A
3 ASn-n—" 3 e AT
g A././ E A g .
- /'./,./ = “;.jl—-l/
./ 4 A
. 5 '
0 T T T T T T T 0 T T T T T T T 1
o 20 40 -] B8O 100 120 140 160 o 0 40 60 80 100 120 140 160
Temps {min) Temps (min)
Figure 6: Effet de la vitesse d’agitation sur . . .
g 8 Figure 7: Effet de la vitesse d’agitation sur
la cinétique de bleu de Telon. o )
q la cinétique de jaune de Telon.

D’apres les résultats illustrés sur les figures 6 et 7 pour les deux colorants sur le
sharbon actif, nous observons que la plus grande capacité d’adsorption du colorant a
“équilibre est obtenue avec une vitesse d’agitation moyenne (500 tr/min), qui assure une

yonne diffusion des différents adsorbats vers 1’adsorbant utilisé.

Nous remarquons une diminution de la capacité d’adsorption du colorant pour la
vitesse d’agitation maximale. Alors que, pour ’absence de vitesse d’agitation, nous

sonstatons une diminution tres significative de la capacité d’adsorption du colorant.
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Chapite 5 : Résaltate et diseusscons
V. Etude des facteurs influents : application d’un plan d’expérience

Les expériences précédentes ont montré que I’adsorption des colorants
ur le charbon actif utilisée est influencée par les paramétres étudiés (le pH, la
smpérature et la vitesse d’agitation). Dans le but‘d’optimiser ces parameétres, nous avons
ffectu¢ une série d’expériences dans lesquelles nous avons fait varier les paramétres

elon un plan d’expérience [5].

Le plan d’expérience va étre appliqué sur le couple bleu de telon — charbon actif.

V.1. Optimisation des paramétres d’adsorption du bleu de telon sur charbon

ictif

Dans notre cas, nous allons utiliser un modéle de plan factoriel 3",
u 3 représente le nombre de niveaux de variation de chaque paramétre et n = 3
e nombre de ces paramétres.

La réponse qui lie ces trois paramétres (pH, Température, vitesse d’agitation)

‘orrespond a la capacité d’adsorption a 1’équilibre q.

Un choix adéquat des domaines de variation des paramétres est une condition
ssentielle pour établir un modeéle précis qui décrit parfaitement le processus étudié. Les
imites des domaines de variables doivent tenir compte des résultats des expériences -
réliminaires précédentes.

Dans notre étude, une série de 27 expériences a été faite selon une conception
actorielle 3°, en variant le pH (Xy), la température (X;) et la vitesse d’agitation (X3) dans
les gammes bien appropriées. Trois niveaux de variation pour chaque paramétre ont été

onsidérés comme le montre le tableau 3.
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Chapitre 3 : Rébsultats et diseussions

Tableau S: Niveaux des facteurs utilisés dans la conception factorielle.

Niveau bas | Niveau moyen
Facteurs Syfnboles deg Niveau élevé (+1)
variables codés 1) (0)
pH X, 2 6 10
emperature (°C) X2 15 35 55
tessg: d ggltatlon X 0 500 800
(tr/min)

.’équation du modéle empirique en variables réduites est représentée comme suit :

V' =29+ aX; + X5 + a:X3 + 2o X3 X + 23X, X5 + 03X0X5 + a3, X2 + a,X,% +

2
33X3 + a3 X1 X0 X5

Les coefficients qui figurent dans cette équation sont déterminés a partir des

¢ésultats expérimentaux.

V.2. Conception des expériences

Les resultats d’adsorption ont été exprimés en termes de quantité fixée du bleu de

Felon a I"équilibre sur le charbon actif. Les résultats sont récapitulés dans le tableau 6.

i




Chapitee 3 : Bebsultats et diseussione

T'ableau 6 : Résultats de la conception expérimentale du couple bleu de telon — charbon

actif.
Niveaux des facteurs Fonction de réponse
N° d’expérience
Xy Xz X3 q. (mg/g)
1 -1 15,46
2 1 0 9,62
3 +1 17,77
4 -1 18,03
5 0 0 4,47
6 +1 6,97
7 -1 1 6.86
8 0 3.90
9 + i1 11.90
10 -1 11.74
11 0 8.81
12 -1 +1 8.06
13 -1 14.67
14 0 0 10.61
15 +1 10.52
16 0 1 10.22
17 +1 0 5.15
18 +1 13.66
19 -1 6.37
20 1 0 3.05
21 +1 8.56
22 -1 5.13
23 0 4.03
24 0 +1 8.75
25 +1 1 10.35
26 0 9.37
+1
27 +1 11.96
(28, 29, 30)° 0 0 0 10.61,9.81,11.45

“Mrois essais additionnels au point (0, 0, 0) ont été réalisés pour le calcul du « test student’s » du « test

-t




Chapie 3 : Rebsultats of discussions

D’aprés le tableau 6, la valeur du g, la plus élevée est de (18,03mg/g) a été obtenue

vec I'utilisation d’un pH faible, température moyenne et sans agitation.

7.2.1. Calcul et ’amélioration du modéle

La modélisation du pouvoir adsorbant est réalisée sur la base des 27 valeurs

1esurées, en utilisant le modéle polynomial de Taylor du deuxiéme ordre [6].
€ tableau 7 récapitule les valeurs des coefficients du modeéle, censées décrire
2s différents effets individuels des paramétres, avec leurs interactions possibles.

Tableau 7 : les coefficients du modéle.

Variable Modele

Coefficient Valeur

Xo ap 7.222
Xy a -1.519
X, a -0.337
X3 a3 -0.0383
XX, ar 2.824
X1X3 a; 0.928
XoX;3 a3 0.777
Xy an -1.354
Xy* a2 0.355
X’ a3 4.383
XXX a123 -0.423

-a fonction de réponse du modéle complet s’écrira comme suit -

Y =7.222-1.519 X; -0.337X; -0.0379X;3+2.824 X;X, +0.928X,X; +0.777X,X5-1.354X,
+0.355X,%+4.383 X3% -0.422X,X,X;

Pour vérifier si notre modele décrit parfaitement le processus étudié et pour

"assurer d’une bonne reproductibilité des résultats, il faut déterminer quels coefficients

ourraient  €tre  négligés et cela par le calcul de « test Student’s »

't du « test Fisher’s » [6-7].

N il |
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valeur

Nombre de paramétre

3

Nombre de niveay

Nombre des expériences

Nombre d’essais au point (0, 0, 0)

Modéle de variance

Réponse au point 0,0, 0)

Yo1, Yoz, Yo3 10.61,9.81, 11.45
Valeur moyenne ay point (0, 0 ,0) Yo = Zypi/3 10.62
WM
Facteur de risque A 0.05 (95%)*
Le facteur du test Student’s to.1-a2 43

reur moyenne sur Ies cosfficients | Aai=+1,, . S/NO3 +0.678
Jombre des coefficients restants R 9
sonse du modele au point (0, 0, 0) 7.222
10malie sur le rendement moyen d=y,-ag 2.810
Zrreur sur I’anomalie moyenne +2.146
Moyenne des 27 expériences 9.479

Variance résiduelle S, = Zlyi— ym]*/ (N-R) 8409.53

Test de Fisher’s m 12501.2

» facteur de risque (o = 0.05) est choisi arhitrairement Tane s ann
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Aprés une confiance de 95% (o = 0.05) et pour un modéle de variance égal 4 2,

our les trois expériences au point central, le facteur du test Student’s (tv.1-002) est égal &

13).

Par conséquente, I’intervalle de confiance pour tous les coefficients estimés

n utilisant les 27 expériences, serait Aa;= + 0.678 4 95%.

D’aprés le calcul du test Student’s, il en résulte que |a;| < |Aa;| pour les coefficients
2, 23, A22, A123. En conséquence, ces coefficients doivent étre enlevés du modele
aathématique parce que leurs effets sur la fonction de réponse est peu significatif. Le

wouveau modeéle résultant sera le suivant :
Y =7.222 - 1.519 X;+2.824 XX, + 0.928X,X; +0.777X,X; - 1.354X12 +4.383 X32

-a valeur d = 2.810 qui présente 1’anomalie entre la valeur de de moyen du charbon actif
t la réponse du modele pour les trois expériences additionnelles au point (0, 0, 0) est
lus petite que I’erreur sur I’anomalie moyenne (Ad + 2. 146), cela indique que le modéle

‘st valide dans le domaine des paramétres étudiés [8].

La détermination des valeurs de paramétres optimales est réalisée par la dérivation
lu modele polynomial a chaque variable codée fixée (X; = 0), et les résultats obtenus sont

€capitulés dans le tableau suivant :

| I I
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Tableau 9 : Valeurs optimales des paramétres.

. Variable Valeurs Valeurs optimales
Paramétres , . . .
codée adimensionnelles réelles
pH X3 -0.109 55
Température (°C) X2 0.624 474
Vitesse d’agitation (tr/min) X3 -0.275 362.5

On remarque bien que les calculs d’optimisation ont donné des valeurs
lans les domaines choisis (pH = 5.5, la température = 47°C et la vitesse
I'agitation = 362 tr/min), ce qui confirme encore une fois notre choix judicieux
les gammes des paramétres et I’exactitude du modele développé pour décrire

a corrélation entre les facteurs étudiés et son application dans P’adsorption des colorants.
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~onclusion Générale

Cette étude a pour objectif d’éliminer le Bleu de Telon et le Jaune de Telon en
olution aqueuse par le charbon actif sous I’aspect cinétique et en régime statique
onfirmant I’intérét pratique et économique de I’utilisation de charbon actif pour la

épollution des eaux contaminées par les colorants.

Les résultats obtenus lors de cette étude a I’échelle laboratoire ont montré que

- Les deux colorants s’adsorbent sur le charbon actif.

- Le charbon actif adsorbe plus le Jaune de Telon que le Bleu de Telon.

- Les capacités d’adsorption des colorants a 1’équilibre par le charbon actif
sont influencées par le pH du milieu, la température et la vitesse d’agitation.

- La fixation des colorants sur le charbon actif se fait par les deux processus
thermodynamique : exothermique et endothermique.

- Tutilisation d’un plan d’expérience a trois niveaux 3° sur le couple jaune
Bleu de Telon — charbon actif montre clairement que les paramétres étudiés
exercent ¢également les interactions binaires positives qui améliorent les

résultats d’adsorption.
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Résumé

La présence de matiéres colorantes dans les rejets textiles cause des dégéts 4 I’environnement.
La présente étude a été menée pour évaluer I’adsorption de deux colorants textiles qui sont le
Jaune de Telon et Bleu de Telon sur le charbon actif,

Les études ont permis de déterminer le temps de contact qu’il varie avec le type de colorant
et I'influence de parameétres comme - ]a température, la vitesse d’agitation et pH.

Dans le but d’optimiser ces paramétres, nous avons effectué une série d’expériences dans
lesquelles nous avons fait varier les paramétres selon un plan d’expérience 3° qu’il va étre
appliqué sur le couple Bleu de Telon — charbon actif

Mots-clés : colorant, charbon actif, adsorption ; plan d’expérience.

Abstract

The presence of dyestuffs in waste textile causes damage to the environment.

This study was undertaken to evaluate the adsorption of two textile dyes which are the Yellow
of Telon and Bleu of Telon on the activated carbon.

Studies have determined that the contact time varies with the type of dye and influence of
parameters such as: temperature, stirring  rate and pH.

In order to optimizing these parameters, we have performed a series of experiments in which
we do vary the parameters according an experimental design 3° that it will be applied to the
couple of Telon blue - activated carbon.

Key words: dye, activated carbon, adsorption, experimental design.
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