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Actuellement, à travers toute la planète, les efforts relatifs à la préservation de L’environnement à savoir la faune et la flore prennent une grande importance au cours du temps [1] . En effet l’eau est menacée par une pollution diffuse et multiforme aggravée par le progrès dans le bien être de l’homme, une industrialisation sauvage et une démographie ordinaire [2].
Actuellement, les rejets de l’industrie du textile sont brutalement chargés en colorants. Ces
derniers sont souvent utilisés en excès pour améliorer la teinture [3].
La présence de ces effluents dans l’eau même à faibles concentrations, est strictement
indésirable et peuvent causer de sérieux problèmes de la pollution des eaux [4], ils présentent ainsi un véritable danger pour l’homme et son environnement en raison de leur stabilité et de leur faible biodégradabilité [5].
Pour pallier ce problème, plusieurs méthodes  (physiques, chimiques et biologiques) ont été employés, dont l’adsorption de molécules organiques telles que celles des colorants sur le charbon actif s’est révélée être une méthode de traitement très efficace [6].
Le principe du traitement par adsorption est de piéger les colorants par un matériau solide
Appelé adsorbant [7] .Il existe plusieurs adsorbants mais le plus connu est le charbon actif [8].
Les charbons actifs synthétisés à partir des résidus d’agriculture ont été largement utilisés comme adsorbant pour traiter les effluents colorés en raison de leur structure poreuse, leur grande surface spécifique et surtouts leur grande capacité d’adsorption.
Parmi les matériaux utilisés comme précurseurs de charbon actif : la peau de pomme [7] , les
noyaux des dattes [9] , les grains de café [10]… en raison de leur teneur élevé en carbone, ainsi qu’ils sont moins cher et renouvelables vis-à-vis le charbon actif commercial [11].
Actuellement, les recherches sont orientés vers  l’étude des bio polymères en particulier l’amidon qui se révèle le plus attractif économiquement, abondant et biodégradable [12].
 L’objectif de ce travail est de préparer un charbon actif à partir d’un bio polymère qui est l’amidon, afin d’obtenir un produit applicable dans le traitement des eaux et notamment dans la décoloration des effluents industriels, utilisant comme colorant le Bleu de méthylène.
Ce mémoire est donc subdivisé en deux chapitres :
· Le premier chapitre est consacré pour l’étude bibliographique sur les colorants, le phénomène d’adsorption, le charbon actif avec un rappel sur l’amidon.
· Le deuxième chapitre concerne les méthodes de caractérisations et les matériaux utilisés durant ce travail, ainsi le processus d’activation de charbon actif, avec une mini revue sur l’adsorption des colorants sur l’amidon natif, en présentant l’influence de quelques paramètres physico-chimiques tel que :
· Le pH
· La concentration en colorant
· La cinétique et les isothermes d’adsorption
· La température de la solution
· La masse de l’adsorbant
· Une conclusion générale, récapitulera les principaux résultats obtenus au cours de ce travail.
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[bookmark: _Toc52027022][bookmark: _Toc52027700][bookmark: _Toc53577274]I. 1 Généralités 
« Les hommes ressentissent une grande joie à la vue de la couleur, l’œil en a besoin comme il a besoin de lumière » …. Goethe, La théorie des lumières, 1810. Cette citation montre à quel point les hommes attachent une grande importance à la couleur.
Donc la couleur est une manifestation de l’interaction entre la lumière visible et la matière qui nous paraitra alors coloré par elle-même [13].
L’utilisation des teintures naturelles est très vieille. L’homme a utilisé les colorants pour teindre ses vêtements, dans sa nourriture mais aussi pour la décoration de son logement. Ainsi dès l’Antiquité, il a su extraire les matières colorantes à partir de végétaux comme l’indigo et d'animaux comme le carmin [14].
Le premier colorant synthétique utilisé provient d’une expérience faite par PERKIN Tirant argument d’une analogie de formule brute entre l’allyltoluidine et la quinine, PERKIN tente en 1856 d’oxyder l’allyltoluidine impure dont il dispose et obtient la mauvéine. Il se rend rapidement compte que c’est en fait l’aniline qu’il a oxydée, et la mauvéine est le premier «colorant d’aniline » utilisé dans l’industrie textile [15].

[bookmark: _Toc52027023][bookmark: _Toc52027701][bookmark: _Toc53577275]I.1.1 Définition d’un colorant 
 Un colorant est une substance fortement colorée [16] qui a la propriété de teindre une substance d’une manière durable. Cette propriété résultant d’une affinité particulière entre le colorant et la fibre [17] .L’affinité du colorant pour la fibre est particulièrement ample  pour les colorants de type acide ou basique remarqué. Ces caractéristiques propres aux colorants organiques accroissent leur persistance dans l’environnement et les rendent peu disposés à la biodégradation [18] .

[bookmark: _Toc52027024][bookmark: _Toc52027702][bookmark: _Toc53577276]I.1.2 Nature de colorant 
La matière colorante est connue par sa capacité à absorber les rayonnements lumineux dans le spectre visible (de 380 à 750 nm), cette dernière possède des groupements appelés chromophores, qui lui accordent la couleur et des groupements auxochromes qui permettent sa fixation. Plus le groupement chromophore libère facilement un électron, plus la couleur est intense [19] ; la couleur est donc extrêmement liée à la structure et à la composition des molécules du colorant. En 1978 le chimiste Witt avait remarqué. Vue les colorants comportaient dans leurs molécules des groupements dits « Chromophores » présentant des instaurations, par conséquent  la molécule qui les renferme devient chromogène [20].
La transformation de la lumière blanche en lumière colorée par réflexion sur un corps, ou par transmission ou diffusion, provient de l'absorption sélective d'énergie par certains groupes d'atomes telle que C=C, N=O, C=S  [19]. Le tableau I-1 donne les groupements chromophores classés par intensité décroissante [21].
Tableau I-1 : Principaux groupements chromophores et auxochromes.
	Groupements chromophores                                          Groupements auxochromes

	Azo (-N=N-)                                                                    Amino (-NH2)
Nitroso (-NO ou –N-OH)                                                Méthylamino (-NHCH3)
Carbonyl (=C=O)                                                             Diméthylamino (-N(CH3)2) 
Vinyl (-C=C-)                                                                   Hydroxyl (-HO)
Nitro (-NO2 ou =NO-OH)                                               Alkoxyl (-OR)
Sulphure (>C=S)                                                              Groupements donneurs d’électrons



[bookmark: _Toc52027025][bookmark: _Toc52027703][bookmark: _Toc52048162]
[bookmark: _Toc53577277]I.1.3 Classification des colorants
La classification des colorants couramment employés est celle du « couleur Index » qui chiffre la majorité des colorants sur le marché, et donc Il y a deux systèmes de classification complémentaires : l’un utilise la désignation usuelle, fondée sur le mode d’utilisation et d’application du colorant, l’autre sur la structure chimique (numéro du Couleur index) [22].

· Classification chimique 
Le classement chimique des colorants repose sur la nature des groupements chromophores de ces molécules [23].

· Les colorants azoïques 
Ce sont des molécules  synthétiques caractérisées par un ou plusieurs doubles  liaisons réunissant  deux atomes d’azotes [24]  ils sont conçus d’une de réactions de diazotations-copulations  [14]. Ces colorants sont très employés  dans l’industrie textile grâce à sa propriété résistive à la lumière, aux acides, aux bases et même  à l’oxygène [25].
                                           

                                             
                                        Figure I.1.1 : structure chimique de colorant azoïque

· Les colorants anthraquinoniques 
Ils dérivent de l’anthracène dont le chromophore est un noyau quinonique sur lequel peut se fixer des groupes hydroxyles ou amino .Ces colorants sont utilisés pour la coloration des fibres polyester, acétate et triacétate de cellulose [26].


                                             
                         Figure I.1.2 : structure chimique de colorant antraquinonique

· Les colorants triphénylméthanes 
Les triphénylméthanes sont des dérivés du méthane pour lesquels les atomes d'hydrogène sont remplacés par des groupes phényles substitués dont au moins un est porteur d'un atome d’oxygène ou d’azote en para vis-à-vis du carbone méthanique. Ils sont utilisés dans le domaine médical comme marqueur biologique et comme agent antifongique pour les poissons et la volaille [17].


                                              
                          Figure I.1.3 : structure chimique de triméthylméthane
Les colorants indigoïdes 
Ils amènent leur appellation de l’indigo. Ainsi  les composés sélénié, soufré et oxygéné du bleu indigo suscitant des effets hypsochromes avec des coloris pouvant aller de l’orange au turquois [27].
                                  

                                      
	
                      Figure I.1.4 : structure chimique de colorant indigoïde

· Les colorants xanthène 
Les colorants à la fois cationiques et anioniques au xanthène sont connus pour être des colorants fluorescents efficaces. Ils sont constitués d’un cycle de pyranne encadré par deux cycles de benzène [28].
Ce type de colorant est  peu utilisé, mais leur faculté de marqueurs lors d'accident maritime ou de traceurs d'écoulement pour des rivières souterraines est malgré tout bien prouvée [29].

·  Classification tinctoriale 
Elle permet à l’utilisateur de connaitre le mode d’application du colorant et donc ses domaines d’utilisation et ses propriétés, ainsi il est informé sur la solubilité, son affinité pour tel fibre ou matériaux [30].
On distingue différentes catégories tinctoriales définies cette fois par les auxochromes [31].

· Colorants directes ou substantifs 
Ce type de colorant est caractérisé par la capacité de former des charges positives ou négatives éléctrostatiquement  attirés par les fibres, et aussi par une forte affinité pour les fibres cellulosiques, sans application de mordant [32].


                               
                                   Figure I.1.5 : Structure chimique de la curcumine

· Colorants basiques ou cationiques 
Cette gamme de colorant présente des groupes amino(-NH2) ou imino(=NH),salifiés par un acide pour donner un sulfate ou un oxalate soluble dans l’eau[33], Ils ont une bonne affinité dans l’eau car ils sont des sels d’amines organiques [34].
                          [image: ]
                           Figure I.1.6 : structure chimique de bleu de méthylène

· Colorants acides ou anioniques 
 Ils sont solubles dans l’eau grâce à leurs groupements sulfonâtes ou carboxylates [35] , L’affinité colorant-fibre est le résultat de liaisons ioniques entre la partie acide sulfonique du
Colorant et les groupements amino des fibres textiles [36] , ils permettent de colorer les fibres animales et quelques fibres acryliques modifiées [35].
                      [image: نتيجة بحث الصور عن le bleu petenté V]
                               Figure I.1.7 : structure chimique de bleu patenté V

· Colorants dispersés 
Cette gamme de colorant est très peu soluble dans l’eau, Ils sont appliquée sous forme d’une fine poudre dispersée dans le bain de teinture [37].

[bookmark: _Toc52027027][bookmark: _Toc52027705][bookmark: _Toc52048164][bookmark: _Toc53576469][bookmark: _Toc53576530][bookmark: _Toc53577278]I.1.4 Utilisation et application des colorants 
Le domaine d’application des colorants est très vaste et varié, on citant certains :
· Teinture et impression sur fibre et tissus 
· Teinture du bain de filage des fibres chimiques
· Préparation des couleurs à la chaux pour les précolorations et enduits sur bâtiments
· Dans l’industrie pharmaceutique (colorants) 
· Dans l’industrie des cosmétiques. 
·  Dans l’industrie agroalimentaire [38]
[bookmark: _Toc52027028][bookmark: _Toc52027706][bookmark: _Toc53576531][bookmark: _Toc53577279]I.1.5 Toxicité des colorants synthétiques 
Une étude  réalisée sur le recoupement des DL50 avec les classifications chimiques et tinctoriales des colorants, démontre que les colorants synthétiques organiques les plus toxiques sont les colorants diazo et cationiques [39] ,Or le caractère électro attracteur des groupes azo  engendre des déficiences électroniques, ce qui rend les azoïques peu disposés au catabolisme oxydatif dans des conditions  aérobies [40] leur toxicité est en fait due à la teneur en groupements cancérigènes tels que les groupements aromatiques, phtalogènes,cyanurés, sel de baryum et de plomb. Ces groupements  toxiques  attaquent les bases pyrimidiques de l’ADN et de l’ARN et causent par la suite, une altération du code génétique avec mutation et risque de cancer [41] En 1895, l’augmentation du nombre de cancers de la vessie observés chez des ouvriers de l'industrie textile est donc reliée à leur exposition prolongée aux colorants azoïques  [23].
Miller s’est intéressé spécialement à la toxicité des colorants azoïques lesquels sont définis par la présence de groupe azo (–N=N-). La rupture des liaisons azoïques de ces dernières entraîne la formation d’amines primaires qui sont la cause de la méthémoglobinémie,
Caractérisée par un empêchement du transport d’oxygène dans le sang. L’allergie respiratoire
aux colorants réactifs a été rapportée en 1978 pour la première fois par Alanko chez des
Sujets utilisés à la pesée et au mélange de ces colorants en poudre depuis deux ans et
Présentant par conséquent  un asthme et/ou rhinite d’origine professionnelle [42].

[bookmark: _Toc52027029][bookmark: _Toc52027707][bookmark: _Toc53577280]I.1.6 Procédés de traitement des colorants 
 Il existe plusieurs procédés utile et performante pour éliminer les colorants restants dans les eaux résiduaires, en citant par exemple :

· les procédés Physiques 
· Les procédés membranaires : tels que la microfiltration, la nanofiltration et l’osmose inverse [43].
· L’adsorption : (la physisorption et la chimisorption) [44].

· les procédés chimiques 
· Oxydation (oxygène, ozone, oxydants tel que NaOCl).
· Réduction (Na2S2O4).
·  La Méthode complexométrique [45].

· les procédés Biologique 
· Traitement aérobie
· Traitement anaérobie [44].

[bookmark: _Toc53577281]I. 2 Adsorption 
[bookmark: _Toc53577282]I.2.1 Généralités 
L'adsorption à l'interface soluté/solide est un processus physique ou chimique par lequel des molécules se trouvant dans effluent liquide ou gazeux, se fixent à la surface d'un Solide [46]. L’adsorption se produit jusqu'à l’obtention d’un état d’équilibre auquel correspond une concentration bien déterminée du soluté [47].
L’adsorbat est la molécule qui s'adsorbe, et l’adsorbant c’est le solide sur lequel s'adsorbe la molécule. La désorption est  le phénomène inverse par lequel les molécules se séparent, comme montre la figure(I.2.1) [48].

                    [image: ]
                         Figure I.2.1.Schéma simplifié représentant le phénomène d’adsorption

[bookmark: _Toc53577283]I .2.2 Types d’adsorption 
Selon les types et la nature des interactions établies entre l’adsorbat et l’adsorbant ou les forces qui Maintiennent les adsorbats sur la surface solide, on peut  distinguer deux types d’adsorption : la Physisorption et la chimisorption [49].

A : Adsorption physique (physisorption) 
L’adsorption physique ou adsorption de Van Der Waal est définit comme étant  un phénomène réversible résultant des forces intermoléculaires d’attraction entre les molécules du solide et celles de la substance adsorbée [50].
La physisorption est caractérisée par :
· Une chaleur d'adsorption sensiblement du même ordre que la chaleur de liquéfaction
du gaz adsorbé [51].
· Une rapidité dans l'établissement de l'équilibre entre la phase adsorbée et la phase fluide.
Les valeurs d'enthalpie d'adsorption se situent autour de 10 kJ/mol [52].

B : Adsorption chimique (chimisorption) 
Contrairement à la physisorption, la chimisorption est un processus irréversible créant une modification des molécules adsorbées, la liaison mis et en jeu entre l’adsorbat et l’adsorbant est de type covalent ou ionique [49] cette dernière est généralement supérieure à 40Kj/mol [53].

[bookmark: _Toc53577284]I.2.3 Isotherme d’adsorption 
C’est une représentation graphique de la quantité adsorbée par unité de masse ou unité de surface en fonction de la concentration du soluté à l’équilibre. l’étude de  l’effet de la concentration initiale du soluté sur la capacité d’adsorption des adsorbants permet de caractériser la nature des interactions adsorbant/adsorbat [54].

[bookmark: _Toc53577285] I.2.4 Classification des isothermes d'adsorption 
Expérimentalement, on peut distinguer quatre classes principales désignées :
S (Sigmoïde), L (Langmuir), H (Haute affinité) et C (partition Constante). La figure I.2.2
Illustre la forme de chaque type d’isothermes.
[image: ]
                      Figure I.2.2 : Classification des isothermes d’adsorption selon Giles et al.


· Isotherme de type C 
Elle est caractérisée par l’adsorption des molécules d’un soluté ayant une grande affinité pour un adsorbant. Cet isotherme  est rencontrée lorsqu’il y a compétition entre le solvant et le soluté pour l’occupation des sites d’adsorption et lorsque l’adsorption concerne des molécules flexibles pouvant pénétrer dans les pores pour déplacer les molécules de solvant [55].

· Isotherme de type H 
Il décrit une interaction forte entre adsorbat et adsorbant et représente un cas pareil du type L. Ce type a été distingué pour représenter les abondantes situations, où le composé a une grande affinité pour la phase solide que la pente à l'origine paraître infinie [56].

· Isotherme de type S 
Ce type est caractérisé par un point d’inflexion révélateur d’au moins deux mécanismes
D’adsorption. Par exemple quand une première couche de soluté est adsorbée puis quand l’adsorption d’une ou plusieurs couches supplémentaires devient favorable [57].

· Isotherme de type L 
 Elles présentent une courbe concave par rapport à l’axe des concentrations. Ce type de courbes suggère que l’adsorption de la molécule de soluté est réalisée à plat sur la surface de l’adsorbant et la compétition entre les molécules de solvant et du soluté pour l’occupation des sites d’adsorption est  évidement faible [58].

[bookmark: _Toc53577286]I.2. 5 Modélisation des isothermes d’adsorption 
Elles résultent la relation entre la quantité adsorbée et la concentration en soluté dans un solvant à une température donnée. Nous citant ci-dessous les primordiales lois utilisées.

A. Modèle de Langmuir 
Il est très utile pour l’adsorption mono moléculaire d’un soluté à la surface monocouche d’un adsorbant. Ce modèle permet de rendre compte d’isotherme de type I de l’isotherme d’adsorption.
Ce type d’isotherme est très simple, et valable si on tient compte des conditions suivantes :
· L’espèce adsorbée doit être fixée sur un seul site bien défini.
· Chaque site doit fixer qu’une seule espèce adsorbée.
· L’énergie d’adsorption de tous les sites est identique et indépendante des autres espèces qui sont déjà adsorbées sur des sites voisins.
 Il est décrit par l’expression suivante :

Avec :
Ce : Concentration à l’équilibre, exprimé en (mg/L).
qe : quantité du produit adsorbé par unité de masse d’adsorbant exprimé en (mg/g).
qm : capacité maximale d’adsorption théorique exprimée en (mg/g).
b : constante de l’équilibre thermodynamique d’adsorption.
Dans le cas d’une faible adsorption le terme (b Ce) tend vers 0 car il est très inférieur à 1 et peut être alors négligeable, dans ce cas la relation de Langmuir deviendra :
                                                       qe =qm. b Ce
Dans le cas d’une forte quantité de soluté adsorbée, bCe devient largement supérieur à 1 ce qui implique que qe tend vers qm. La linéarisation de l’équation donne :


On obtient l’équation d’une droite de pente 1/qm b et d’ordonnée à l’origine 1/ (qm) [59].

B. Le modèle de Freundlich  
Freundlich a établi en 1926, une isotherme très appropriée qui peut s’appliquer avec
Succès à l’adsorption des gaz, mais qui a été particulièrement utilisée pour l’adsorption en
Solution dilués. Mais le mécanisme de ce processus est très complexe, à cause de
L’hétérogénéité de la surface, et par conséquent la chaleur d’adsorption devient variable. L’équation de Freundlich est donnée par  [49] :

Kf et n sont des constantes de Freundlich qui sont uniques pour un composé donné.
Kf : définit le pouvoir adsorbant du support et 1/n : l’affinité du soluté pour l’adsorbant.
La transformation linéaire de cette équation est comme suit  [60] :

En traçant lnQe_en fonction de lnCe, on obtient une droite de pente 1/nf et d'ordonnée à
L’origine ln Kf.

[bookmark: _Toc53577287]I.2.6 Les adsorbants 
[bookmark: _Toc52029955][bookmark: _Toc53577288]I.2.6.1 Définition de l’adsorbant 
On définit les adsorbants comme étant des solides poreux, qui se présentent sous forme de granulés ou de Poudre. Généralement, ils permettent de séparer des composants existant dans un mélange [61].
Généralement les adsorbants industriels ont des surfaces spécifiques au-delà de 100 m2.g-1, atteignant même quelques milliers de m2.g-1 [62] .
[image: ]
        Figure I.2.3 : Représentation schématique de la surface interne et externe d’un adsorbant.

[bookmark: _Toc53577289]I.2.6.2 Principaux types d’adsorbants 
Parmi les adsorbants les plus utiles on trouve : les charbons actifs, les zéolithes, les
gels de silice, les argiles activées et les alumines activées [63].
Tableau 1.2 : caractéristiques des principaux adsorbants industriels (Sun et Meunier.2007).
	Adsorbants
	Surface spécifique (m2/g)
	Taille des pores (nm)
	Porosité interne

	Charbon actif
Zéolites
Gels de silice
Alumine activées
	400 à 2000
500 à 800
600 à 800
200 à 400
	1.0 à 4.0
0.3 à 0.8
2.0 à 5.0
1.0 à 6.0
	0.4 à 0.8
0.3 à 0.4
0.4 à 0.5
0.3 à 0.6



· Charbon actif 
C’est un carbone microporeux inerte, qui a subi un traitement pour augmenter sa surface spécifique. Cette dernière peut aller de 1000 à 2000 m2.g-1 d'où sa grande capacité d'adsorption [64].
· Zéolites 
Ils  appartiennent à la famille des  aluminosilicates, ils sont cristallins et poreux, provenant de l’assemblage de tétraèdres SiO4 et AlO4 [65] , ce qui forme par la suite un réseau de pores de tailles uniformes, qui caractérise les zéolithes des autres adsorbants microporeux [66].

· Gels de silice 
Ils se trouvent sous la forme de grains durs et poreux, dont leur surface spécifique est environ 600 à 800 m2.Ils sont synthétisés à partir  de silicate de sodium, et employé surtout à la déshydratation des gaz et liquides [67].

· Alumines activés 
On l’obtient par déshydratation thermique du trihydrate d’alumine. Ils sont très hydrophiles, et  généralement utilisées pour le séchage [68].

[bookmark: _Toc53577290]I.2.6.2 Charbon actif 
 On appel « charbon actif »   tout composé organique qui est riche en carbone. En effet, C’est un  matériau obtenu par pyrolyse du bois, noix de coco, charbon, lignine, etc. [69], présentant une très grande Porosité et une surface spécifique importante de l’ordre de 500 à 1500 m2 par gramme de charbon ce qui  lui confère un grand pouvoir d’adsorption [70].
Le charbon actif à de nombreuses applications, on citant certains [71] :
  Des applications médicales et pharmaceutiques 
 Domaine d’industrie chimique et pétrolière
 Domaine économique (industrie alimentaire)
                [image: ]
                          Figure I.2.4 : Vue microscopique du charbon actif 



[bookmark: _Toc53577291]I.2.6.3 Les types de charbon actif 

· Origine végétale 
Le charbon  actif végétal  résultant de la  carbonisation de la matière végétale par activation, cette dernière a pour but de créer une surface spécifique de pores infinis pour adsorber le maximum de substances chimiques [72].

· Origine animale 
Les charbons actifs sont essentiellement obtenus à partir d’ossements d’animaux, mais aussi
à partir de leur sang voire de leur chair [73].

· Origine minérale 
Les charbons actifs sont obtenus en grandes majorité a partir de matériaux Combustibles comme les houilles, cokes...etc. ou la tourbe  [74].

[bookmark: _Toc53577292]I.2.6.4 Propriétés physiques des charbons actifs 
Les charbons actifs sont des matériaux carbonés poreux avec une large gamme de tailles des pores (Figure I.2 .6). L’IUPAC a décrit la gamme de porosité par trois différents domaines :
  La macroporosité (diamètre >50 nm),
  La mésoporosité (2 < diamètre < 50 nm) 
  La microporosité (diamètre <2 nm) [75].
· Les macrospores permettent au fluide d’accéder à la surface interne du charbon actif.
· Les méso pores favorisent le transport de ce fluide
les micropores sont les sites de l’adsorption [76].
                         [image: ]
                 Figure I.2.5 : représentation de la structure des pores d’un charbon actif, d’après                       Rodriguez   Reinoso et Linares-Solano 

[bookmark: _Toc53577293]I.2.6.5 Propriétés chimiques d’un charbon actif 
Les charbons actifs sont caractérisés par des sites oxygénés et autres aminés à la surface. Avec un traitement chimique de ce dernier, autres groupes fonctionnels apparaissent, tels que : les groupements oxygénés (acides, basiques ou neutres), qui proviennent d’un traitement avec un agent oxydant [77].

[bookmark: _Toc53577294]I.2.6.6 Choix du matériau d’origine (précurseurs) 
Tout matériau peu coûteux, contenant un fort pourcentage de carbone et un faible pourcentage en matière inorganique [78], qui peut servir à fabriquer des charbons actifs. Généralement ils sont extraits à partir de bois, lignite, noix de coco, des polymères synthétiques ou même des résidus de procédés pétroliers. L’emploi de tels précurseurs fournissant une source de matière première renouvelable [79].

[bookmark: _Toc53577295]I.2.6.7 Fabrication du charbon actif 
La fabrication de charbon actif passe par plusieurs étapes (figure I.2.6). La matière première une fois lavée et séchée ; elle est ensuite broyée, puis tamisée d'où on obtient deux  parties, soit en  poudre, soit en granulé, et la dernière étape consiste la calcination qui fait  augmenter son pouvoir adsorbant [80].
        [image: ]
                             Figure I.2.6 : Schéma de préparation du charbon actif
· Pyrolyse 

La pyrolyse ou carbonisation est la décomposition thermique des matières carbonées, sous vide ou sous atmosphère inerte, à des températures allant de 400 à 1000°C, dont lesquels  les hétéroatomes sont éliminés sous l’effet de la chaleur et le matériau devient carboné [81].
Le produit final ne possède qu’une porosité rudimentaire et ne peut pas être employé comme adsorbant sans une activation supplémentaire [82].

· Activation 
· Activation physique 
C’est une oxydation qui a pour but d’augmenter la surface spécifique faible du carbonisât (de 5 à 6 m²/g initialement à 600-2000 m²/g) [83] . Elle se fait à haute température (750-1000 °C) par un agent oxydant gazeux [84] .Le contrôle de température est très important, car au-dessus de 1000°C, le matériau subit une dégradation. En revanche, en dessous de 800°C la réaction   devient  lente et sans intérêt [85].

· Activation chimique 
C’est une imprégnation de la matière avec une solution concentrée d’agent très Oxydant, ou déshydratant (acide phosphorique, chlorure de zinc…). Ce  matériau subit ensuite une carbonisation entre 400°C et 800°C à l' abri de l'air, puis est lavé et séché [86].
La taille des pores dans le charbon actif obtenu est déterminée par le degré d’imprégnation: plus celui-ci est élevé, plus le diamètre des pores est grand [87].

[bookmark: _Toc53577296]I.3 Amidon
[bookmark: _Toc53577297]I.3 .1   Structure de l’amidon 
[bookmark: _Toc53577298]I .3 .2 Les polysaccharides  
Ce sont des polymères (macromolécules) naturels. Ils sont d’origine végétale (amidon), animale (chitosane), bactérienne (xanthane) ou fongique (pullulane) [88], résultant de la condensation d’un grand nombre de sucres, Les plus communs correspondent à la condensation d’hexoses, et sont des hexonases [89].

[bookmark: _Toc53577299]I.3.3 L’amidon 
L’amidon aussi appelé fleur de farine [90] ,c’ est un polysaccharide d’origine végétale composé d’unités glucose C6H12O6 [89] , c’est  la substance organique de réserve énergétique principale des végétaux [91]. Il  se trouve beaucoup plus dans : les graines de céréales (mais, blé) et de légumineuses (pois, fèves), Dans les parties souterraines ( pommes de terre) et même dans les fruits ( banane..) [92].
Les principales applications de l’amidon natif sont également : 
· La production papetière
· l’industrie pharmaceutique
· Cosmétique, textile etc. 
                           [image: ]
   Figure I.3.1 : Photographie et représentation schématique d’un grain d’amidon d’après Jenkins et Donald (1998)

[bookmark: _Toc53577300]I.3.4 Composition et structure chimique 
L’amidon est constitué de deux glucanes structurellement différents : l’amylose de chaines 
Linéaires et l’amylopectine de chines ramifiées. La teneur en chacun des deux constituants est différente selon l’origine de l’amidon (Tableau.1.3).

Tableau.1.3 : Teneur en amylose et amylopectine des amidons de différentes sources
	Source botanique

	       Amylose (%)
	    Amylopectine (%)

	                Maïs

	            28
	                72

	           Pomme de terre

	            21
	                79

	                Blé	

	            28
	                72

	           Maïs cireux (1)

	              0
	               100

	            Amylomaïs

	          50-80
	                50-20

	                 Riz	

	            17
	                 83

	               Pois

	            35
	                 65


La teneur en amylose varie entre 0 % (amidon de maïs cireux) et 70-80 % (amidon de pois ridé et maïs riche en amylose). Ces valeurs extrêmes sont obtenues pour des génotypes mutés, alors que la teneur en amylose des espèces sauvages telles que la pomme de terre, le blé et le pois lisse varie entre 18 et 35 %. L’amidon est constitué d’entités granulaires semi cristallines qui résultent d’une organisation de ses deux constituants [93].

· Amylose 
L'amylose est défini comme une macromolécule linéaire constituée de résidus D-anhydroglucopyranose associés entre eux par la liaison α (l-4) (Figure I.3.2), une extrémité
de la chaîne porte le groupement pseudo-aldéhydique réducteur, l’autre un résidu sans groupement réducteur. Quelques ramifications du type α (l-6) ont été mises en évidence au taux d’une liaison pour plusieurs milliers de résidus glucose [94].
   [image: ]
                      Figure I.3 .2 : Structure chimique de l’amylose

· Amylopectine 
C'est la fraction majeure du granule d'amidon. elle représente généralement plus de 70% de la masse du grain, avec un  degré de polymérisation qui peut aller jusqu’a  500,000 résidus de glucose [95] .
L’amylopectine présente deux types de liaisons major, α (l-4) et autres α (l-6) avec une teneur de 5à6% [96] . (Figure I.3.3)

[image: ]
                   Figure I.3.3 : Structure chimique de l’amylopectine 

[bookmark: _Toc53577301]I.3.5   Propriétés physico-chimiques 
[bookmark: _Toc53577302]I.3.5.1 Propriétés physiques.
Plusieurs facteurs influent sur les propriétés physiques de l’amidon, on citant certains :
· Influence de la température : l’amidon est insoluble dans l’eau. Il forme à 70°C, une solution colloïdale, épaississante sous forme d’un gel appelé empois  [97] .
· La gélification : c’est un phénomène essentiellement initié par un abaissement de température, induisant elle-même une diminution de solubilité des polymères. Les gels  obtenus sont des structures poreuses [98].
· Effet stabilisant : l’épaississement  ayant lieu a une température inferieure a celle de coagulation du jaune d’œuf, les crèmes aux œufs contenant de l’amidon peuvent être Portées à ébullition [97].

[bookmark: _Toc53577303]I.3.5.2 Propriétés chimiques 
Les amidons natifs sont régit par trois types d’effet : thermique, chimique, enzymatique.
· Effet thermique : il se manifeste par un changement de couleur et de goût de l’amidon par dextrinisation.
· Effet chimique et enzymatique : les acides provoquent une hydrolyse partielle de l’amidon qui conduit à la formation de dextrines. Le gel formé est donc moins épais.
CHAPITRE I                                                                                         ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE 
L’amidon peut aussi traiter par des enzymes comme des enzymes végétales, ou animales, ou microbiennes.









CHAPITRE II
Etude Expérimentale











[bookmark: _Toc52033230][bookmark: _Toc53577304]II Introduction
Ce chapitre est consacré pour présenter les différents types de matériaux et produits utilisés dans cette étude, ses modes de fonctionnement, le processus d’activation de charbon, ainsi qu’une mini revue sur l’adsorption des colorants sur l’amidon.

[bookmark: _Toc53577305]II.1 Méthodes de caractérisation
[bookmark: _Toc53577306]II.1.1 pH mètre 
C’est un appareil utilisé pour détecter l’acidité d’une solution, son domaine varie entre 0 et 14.
· De 0 à 7 : on a une solution acide
· De 7à 14 : on a une solution basique [99].
L’appareil pH mètre utilisé dans ce travail est de type : OHAUS ST 2100/2C
                             [image: ]
                                     Figure II.1: pH mètre OHAUS ST 2100/2C

[bookmark: _Toc53577307]II.1.2 Spectrophotométrie UV-Visible 
C’est une méthode d’analyse quantitative des composés organiques et inorganiques, Elle est Basée sur l’étude des interactions entre la matière et les radiations électromagnétiques [100].
Son principe repose  sur la mesure de  l’atténuation de la lumière  qui traverse  le milieu pour pouvoir  déterminer  les concentrations  des matières absorbantes [101]. Le but de  l’absorption est de faire passer de l’état fondamental à un état excité des électrons π assurant les liaisons à l’intérieur de la molécule [102].
Cette méthode de caractérisation est guidée par une loi empirique qui s’appelle « loi de Beer- Lambert «, dont la concentration des solutions préparés est proportionnelle à l’absorbance mesurée.
 

Avec ε : coefficient d’absorption molaire de la substance considérée. Ce dernier dépend de :
· La nature de substance 
· La longueur d’onde de la lumière 
· La nature de solvant 
· La température

[bookmark: _Toc53577308]II.1.3 Spectroscopie Infra rouge à transformée de Fourier (FTIR) 
C’est une technique  d’analyse basée sur l’absorption d’un rayonnement infrarouge par le matériau analysé [103].Ce  rayonnement infrarouge excite des modes de vibrations, tel que : déformation, élongation spécifique des liaisons chimiques. Par le biais des fréquences des vibrations, elle permet de détecter la présence ou l’absence d’un groupement d’atomes et d’identifier même  les  composés inconnus [104].

[bookmark: _Toc53577309]II.1.4 Diffraction des Rayons X(DRX) 
C’est une méthode de caractérisation des matériaux cristallisés, sous forme massifs, poudre. Céramique, métaux.etc [105] . Son principe est basé sur la diffusion des rayons X par la matière. Ce phénomène de diffusion est donc le résultat d’une interaction entre le faisceau de rayons X et la matière. Ce processus est guidé par une loi qui s’appelle loi de Bragg qui sous la forme :
                                                     2dhkl Sinθ =nλ
Avec : 
dhkl : Distance inter-réticulaire exprimé en Å. 
n : Nombre entier correspondant à l’ordre de réflexion. 
λ: Longueur d’onde du rayonnement utilisé (nm) lié à la nature de l’anticathode. 
θ: Angle de diffraction (º) [106].

[bookmark: _Toc53577310]II.1.5 Analyse thermogravimétrique (ATG) 
Elle est basée sur la mesure de la perte de masse en fonction de la température et du temps [107]
des matériaux par l’étude de leurs propriétés ou lors d’un changement d’état [108].
         [image: ]

Figure II.2 : appareillage de l’analyse thermogravimétrique TA instrument de type Q600

[bookmark: _Toc53577311]II.1.6 Autres verreries et appareillages utilisés 
· Bécher
· Erlenmeyer
· Fiole jaugée
· Eprouvette graduée
· Pipette graduée + pro pipette
· Flacons 
· Spatules
· Multi agitateur 
· Balance électrique 
· Centrifugeuse

[bookmark: _Toc53577312]II.2 Produits utilisés
[bookmark: _Toc53577313]II.2 .1 Acide Chlorhydrique (HCl)
L'acide chlorhydrique (M= 36,461 g/mol, T°ébullition= 48°C, Masse volumique= 1,19g/cm3)
Fourni par la société Sigma-Aldrich. L'acide chlorhydrique concentré peut avoir un pH qui est
Inférieur à 1 [109].

[bookmark: _Toc53577314]II.2.2 Hydroxyde de sodium (NaOH) 
 Il se trouve généralement sous forme de pastilles, de paillettes ou de billes blanches ou d’aspect translucide.
· masse molaire : 39,9971g/mol.
· masse volumique : 2,1g /cm3.
· T°fusion : 318°C. 
T°ébullition : 1390°C  [110].
[bookmark: _Toc53577315]II.2 .3 Acide phosphorique (H3PO4) 
C’est un liquide limpide, incolore, inodore, visqueux et sirupeux,  il est corrosif pour les yeux, la peau et les voies respiratoires [111] ;
· Masse molaire : 98g/mol.
· Point d’ébullition : 260°c.
Point de fusion : 42,4°c  [112].

[bookmark: _Toc53577316]II.2 .4 Chlorure de Zinc (ZnCl2) 
Il se présente en poudre blanche (beurre de zinc) constituée de petits cristaux hexagonaux fondu ou granulées, Il est ainsi obtenu par évaporation d’une solution concentrée  [113].
· Masse molaire : 136,37g/mol
· Masse volumique : 2,91g /cm3
· Température d’ébullition : 732°c
· Température de fusion : 290°c

[bookmark: _Toc53577317]II.2.5 Amidon 
L'amidon est le composant primordial des tubercules de pomme de terre, et représente approximativement 15-20% du poids des tubercules [114] ,C’est une substance hétérogène  constituée de deux composants essentiels qui sont : l’amylose et l’amylopectine de proportions variables.
Tableau II.1  : représente le  degré moyen de polymérisation (DP) des fractions amylose et amylopectine de différents amidons [89].
	                 Végétal
	          Amylose
	          Amylopectine

	Ris

	           1100
	             13000

	Mais

	           990
	             7200

	Pomme de terre

	          4920
	             9800

	Blé
	          1180
	                  -



[bookmark: _Toc53577318]II.2 .6 Bleu de méthylène : (BM)
[bookmark: _Toc53577319]II.2 .6 .1 Propriétés 
C’est un colorant cationique qui appartient à la famille des xanthines [115] ,sa formule brute est C16H18ClN3S. ce composé est existé sous deux forme différente :
· Une forme oxydée bleu 
· Une forme réduite incolore  [116].

Le choix de ce colorant vient du fait qu’il est à la fois de nature organique, cationique, et de taille moyenne connue (15Å)  [117].

[bookmark: _Toc53577320]II.2 .6 .2 Utilisation 
Le bleu de méthylène est utilisé notamment dans la teinture du bois, coton et soie [118].
· En biologie le bleu de méthylène est un colorant extrêmement pratique pour étudier les cellules en milieu aqueux.      
C’est un bon antiseptique à usage interne et externe  [119].
                     [image: ]
              Figure II .3: structure chimique de la molécule de bleu de méthylène BM
[bookmark: _Toc53577321]II.2 .6 .3 Préparation de la solution mère de BM 
Le Protocol de préparation d’une solution mère à 1g /L est comme suit :
· 1g de bleu de méthylène poudre est dissout dans 1L d’eau distillée pendant 24h sous agitation.
· Une dilution successive de cette solution pour la préparation des solutions filles à différente concentration pour le traçage de la courbe d’étalonnage 

                         Figure II.4 : courbe d’étalonnage pour le bleu de méthylène

· La concentration résiduelle du bleu de méthylène est déterminée à partir de l’absorbance sur un spectrophotomètre UV Visible à λmax = 665 nm.
· La capacité d’adsorption et le rendement d’élimination de ce colorant à l’instant et à l’équilibre sont calculés à l’aide des équations suivantes : 
                                 



Avec :
qt,e (mg/g) : capacité d’adsorption à l’instant t et à l’équilibre respectivement.
C0 (mg/g) : concentration initiale du colorant.
Ct,e (mg/L) : concentration résiduelle à l’instant et à l’équilibre respectivement.
R (%) : rendement d’élimination de colorant à l’instant t et à l’équilibre respectivement.
V (L) : volume de la solution  [120].

[bookmark: _Toc53577322] II.2 .6 .4 Préparation de charbon actif 
En effet, il existe plusieurs méthodes de préparation de charbon actif, physique ou chimique. Dans cette étude, on a choisi l’activation chimique de fait que la préparation du charbon actif se fait à basse température, et un cout d’activation moindre, et un avantage d’avoir des structure poreuses  [74].
La matière première dans ce cas est l’amidon, et les agents activant utilisés sont : l’acide phosphorique (H3PO4) et le chlorure de Zinc (ZnCl2)
La préparation de charbon actif est donc passée par deux étapes qui sont : la calcination et l’activation.

· La calcination 
Notre produit qui est l’amidon est réparti sur six creusés en alumines afin de les mettre dans le four à calciner, qui doit être d’abord réglé à une température de 500°C et une vitesse de chauffe 20°/min pendant 2h.
Après 2h, on a laissé le four se refroidit et on a récupéré le produit carbonisé.
L’étape suivante consiste à peser le produit obtenu et lui conserver dans une boite.
Ce procédé est répété plusieurs fois à fin d’obtenir une bonne quantité de charbon, pour pouvoir lancer l’activation.

· L’activation 
· Activation avec l’acide phosphorique (H3PO4) 
· 10g de charbon obtenu a été mélangé avec 20g de la solution d’acide phosphorique (80% en poids) et maintenu sous agitation pendant 10h. le mélange est donc mis à l’étuve 24h à 110°c. 
· Le produit obtenu est mis ensuite dans un four à calciner avec une vitesse de chauffe de 110°c pendant 1h
· Ce produit est lavé plusieurs fois avec l’eau distillée, jusqu'à neutralisation, et ensuite mis dans l’étuve à 110° pour le séchage pendant 24h.
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                           Figure II.5 : courbe ATG de l’amidon natif 

D’après la courbe ATG d’amidon présenté au-dessus, on peut dire que la dégradation thermique d’amidon passe par deux étapes :
La première dégradation d’environ 10% est comprise entre 30 à 100°C, est correspond  à la perte des molécules d’eaux, existant dans la structure d’amidon, vu la présence des groupements hydroxyles [121] .
La deuxième dégradation d’environ 55% de 200 à 400 °C (Le stade le plus élevé de dégradation d’amidon), qui correspond à l'élimination des groupes hydroxyles, la décomposition et la dépolymérisation des chaînes carbonées [122].
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        [image: ]
       Figure II.6 : Diagramme de diffraction des rayons-X des amidons natifs de type A, B et C

Les diagrammes de diffraction des rayons X des amidons de type A, B et C sont présentés sur la figure 6. Le modèle pour les amidons de type A est typique des céréales forcées et le type B pour les amidons dans les tubercules et les amidons riches en amylose. 
Le modèle de type C est un modèle intermédiaire entre le modèle de A et B et est caractéristique de la plupart des amidons de légumineuses, ainsi que des céréales cultivées dans des conditions spécifiques de température et d'hydratation.
 Le type A montre un diagramme de rayons X atypique, avec des pics majeurs à 2θ = 15,05 °, 17,09 °, 17,92 ° et 23,00 ° avec des pics de diffraction faibles à 2θ = 11,27 °, 26,33 °, tandis que le type B est identifié par des pics de diffraction à 2θ = 15,26 °, 17,21 °, 19,75 °, 22,32 ° et 24,08 ° avec des pics de faible diffraction à 2θ = 5,81 ° et 26,10 °.
 Les pics de diffraction caractéristiques de type C ont été observés à 2θ = 15,06 °. Les pics de diffraction caractéristiques de type C ont été observés à 2θ = 15,06 °, 17,09 °, 19,34 ° et 22,86 ° [123].
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Tous d’abord,on va présenter les caractéristiques physico-chimiques de chaque colorant étudié :

· Le noir d’ériochrome T :

Nom IUPAC :(4Z)-4-[(1-hydroxynaphthalén-2-ylhydrazinylidène]-7-nitro-3-oxo Y-naphtalène-1-sulfonate de sodium.
Formule chimique : C20H12N3NaO7S.
Masse molaire : 461,38 ± 0,025 g/mol
Groupe chimique : Indicateurs, teintures, taches.
Apparence : poudre noir, inodore.
Solubilité : soluble dans l’eau, l’éthanol et le méthanol
C’est un colorant synthétique. C’est un polyacide noté ଶIn avec des valeurs de pKa de 6,6 et 11,6. Sa structure chimique est la suivante :
                                             [image: ]
                    Figure II.7 : Structure chimique du noir d’eriochrome T

Le NET aqueux est un indicateur coloré dont la couleur dépend du pH, il est :
· Bleu en solution de pH voisin de 9 (12 > pH > 5).
· Pourpre en milieu nettement basique (pH > 12.
· Rose pâle en milieu nettement acide (pH < 5).

· L’acide bleu 113 

· Nom UIPAC : disodium 8-anilino-5-[[4-[(3-sulfonatophenyl)diazenyl]
naphthalen-1-yl]diazenyl]naphthalene-1-sulfonate
· Noms chimiques : ACID BLUE 113 ; Neutral Blue 5R; Sulfon Blue 5R ;
Cirene Blue 5RA.
· Formule moléculaire : C32H21N5Na2O6S2
· Masse moléculaire : 681.648579 g/mol
· État physique Solide : (poudre noir)
· λmax : 566nm
                               [image: ]
                                 Figure II.8 : Structure chimique de l’acide bleu 113

[bookmark: _Toc53577327]II.2.8 .1 Etude de l’influence des paramètres expérimentaux sur l’adsorption [124],[125]

· Influence du temps d’adsorption 
L’étude de l’adsorption d’un colorant sur un adsorbant, implique la détermination du
Temps de contact, qui correspond à l’équilibre d’adsorption ou à un état de saturation du
Support par le substrat.
Les résultats obtenus de l’adsorption de Noir d’ériochrome sur l’amidon du blé avec une concentration de colorant de 0.1.10-3mol /L et de l’adsorption d’acide bleu 113 sur le même adsorbant a des concentrations allant de 20mg/L jusqu'à 50mg/L à 120 min montrent que la quantité adsorbé par ces deux colorants augmente rapidement dans les 15 premiers minutes, tout on fixant les autres paramètres, et reste constante après les 45 mi, et que 60min était suffisante pour atteindre un état d’équilibre même si ça ne correspond pas à une élimination totale de colorant.
· Influence de la quantité d’adsorbant 
Les résultats de l’étude de l’influence de variation de la masse d’amidon sur le Noir d’ériochrome de 0.1 à 1g pour une même concentration de colorant  et un temps de 120 min, ont prouvé que la quantité adsorbé pour une masse d’amidon de 0.1g dans 25 ml de la solution atteint 85% , par contre pour une masse de 0.1g on trouve que 25%.
Les mêmes résultats sont trouvés pour l’acide bleu 113 avec des masses différentes d’amidon. Donc on peut dire que la quantité de colorant adsorbée augmente rapidement avec le temps et avec l’augmentation de la masse initiale d’amidon.

· Influence de la concentration initiale de colorant 
 La concentration initiale joue un role très important dans la cinétique d’adsorption, les expériences font sur l’adsorption de Noir d’ériochrome et l’acide bleu 113 ont prouvé que si la concentration initiale augmente le pourcentage d’adsorption diminue, c'est-à-dire que pour des faibles concentrations de colorant le pourcentage d’élimination atteint son maximum.

· Influence de pH
Le pH du milieu aqueux est un facteur important sur les études d'adsorption des colorants, il joue un rôle important dans le processus d’adsorption, en particulier sur la capacité
d’adsorption, parce que l'influence du pH est liée à la libération de protons H+ au milieu qui créant de nouveaux sites d'échanges et la formation de nouvelles espèces chimiques en solution.
L’étude de variation de pH en fonction de pourcentage d’adsorption de l’acide bleu 113 avec l’amidon a montré que la quantité adsorbée diminue avec la diminution du pH, et à un pH égale à 6 le pourcentage d’adsorption atteint son maximum, et par conséquent le pH basique est favorable pour l’adsorption de ce colorant et même pour l’adsorption de bleu de méthylène avec l’amidon natif à des pH fortement basique.
A pH acide l’acide bleu 113 est chargé positivement ce qui a entrainé une répulsion entre l’amidon et le colorant et par la suite une diminution de pourcentage d’adsorption.
Par ailleurs, une autre étude sur le NET a montré que le pourcentage d’adsorption passe par 3 étapes :
· Une stabilité au pH fortement acide et un minimum au pH égale à 4.
· Une augmentation de la quantité adsorbée jusqu’elle atteint son maximum à pH égale à7 
· Une grande chute à pH égale à 9. Et par conséquent ils ont constaté que le pH n’affecte pas considérablement le pourcentage d’adsorption jusqu'à pH égale ou plus de 8
A pH basique l’amidon et le NET sont chargé négativement ce qui conduit à une répulsion et par la suite une faible adsorption. Ce qui n’est pas le cas avec l’acide bleu 113 et le bleu de méthylène.
Comme conclusion de cette partie, on peut dire qu’il existe toujours une interaction entre le colorant et l’adsorbant.

· Influence de température 
L’étude de l’influence de température sur le pourcentage d’adsorption de l’acide bleu 113 et le NET à concentration et masse d’amidon constante a montré que pour l’acide bleu 113 dans une plage de température allant de 25 à 70 °C, le pourcentage augmente avec l’augmentation de température et atteint un maximum à 50 °C, et il diminue au-delà de 60°C. Pour le NET et dans une plage de température de 25 à 50 °C, le pourcentage augmente puis diminue, et il est constaté que l’effet de température est peu remarquable sur l’adsorption à l’exception ou aux températures de 40 et 50 °C.
La chute de la valeur d’adsorption pour les deux colorants est justifiée par le début de la gélatinisation d’amidon où les particules sont en phase de destruction, puis l’adsorption revient à sa valeur.

[bookmark: _Toc53577328]II.2.8.2 Modélisation des isothermes
l’isotherme décrit la relation existant à l’équilibre pour une température donnée, entre la concentration de l’adsorbat dans la phase liquide (Ce) et celle adsorbée à la surface de l’adsorbant [126] .

Le calcul de la quantité du colorant adsorbée est donné par la formule suivante : 

Avec :
Ci : Concentration initiale en colorant (mg.L-1) ;
Ce : Concentration d’équilibre en colorant (mg.L-1) ;
m : Masse d’adsorbant (g) ;
Qe : Quantité de colorant adsorbé par gramme d’amidon (mg.g-1) ;
V : V solution de l’échantillon égale à 20 mL.
Les résultats font sur l’acide bleu 113 et le NET a des températures, de masse d’amidon et de concentration constantes, ont abouti à un isotherme de type L, qui correspond à la classification de Gilles et al. Ce type d’isotherme indique une haute affinité résulte de fortes interactions Entre les molécules adsorbées et la surface du solide [127] .




Isotherme de Langmuir 






Où
Qe: quantité de l’adsorbat adsorbée par unité de masse de l’adsorbant (mg.g-1).
X : masse de l’adsorbat adsorbés (mg).
m : masse de l’adsorbant (g).
Qm: capacité maximale de l’adsorbant appelée aussi capacité ultime (mg.g-1).
K : constante de Langmuir (L/mg).
Ce : concentration de l’adsorbat dans la phase liquide à l’équilibre (mg.L-1). 

Isotherme de Freundlich 


Kf et n sont des constantes de Freundlich.
Caractérise le pouvoir adsorbant du support et 1/n l’affinité du soluté pour l’adsorbant.

L’équation de Freundlich en forme logarithmique est comme suit :

           [128]

Tableau II.2 : l’isotherme d’adsorption de l’acide bleu 113 et le NET sur l’amidon 

	L’adsorbant

	
                                               Amidon

	Le colorant

	                            Acide bleu 113
	          NET

	pH

	                2
	               6
	                  /

	L’isotherme
	
                                         Freundlich

	Les constantes
	Kf=1.8546
1 /nf= 0,336
R2=0.9362
	Kf=3.283
1 /nf=0.2793
R2=0.9292
	Kf=0.113
1/n =0,629
R2= 0,994



La modélisation des résultats expérimentaux montre une bonne concordance avec le
Modèle de Freundlich. Car le 1/nf <1 et donc l’adsorption est favorable, la capacité d’adsorption augmente et de nouveau sites d’adsorption apparaissent.
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[bookmark: _Toc53577330]                                                    Conclusion générale
 
 Ce travail a été débuté par une étude bibliographique sur les colorants, le charbon actif, l’amidon et l’adsorption qui présente un fond documentaire très utile pour les études ultérieures.
Par ailleurs, l’étude expérimentale menée a été consacré à l’élimination des colorants sur un charbon actif synthétisé à base d’amidon.
Dans le but d’étudier la capacité d’adsorption du colorant, nous avons choisi de travailler avec l’amidon natif de maïs naturel, et carbonisé.
La synthèse de charbons actifs à base d’amidon par le procédé d’activation chimique, vient de faire que la préparation du charbon actif se déroule dans des conditions adéquates.
Le choix de l’activation chimique vient de fait que la préparation du charbon actif se fait à basses températures, et un coût d’activation moindre, ce qui permet d’obtenir un charbon actif avec une structure poreuse et une grande surface spécifique.
L'agent activé utilisé dans ce travail est l’acide sulfurique (H3PO4). Le charbon actif obtenu était pour but d’étudier la cinétique d’adsorption sur le bleu de méthylène et le rouge Congo, ainsi les paramètres affectant cette adsorption, mais malheureusement on n’a pas eu la chance pour terminer ce travail à cause de Corona virus, pour cela on a réalisé un étude ou on a constaté qu’il y’a  peu de travaux sur l’utilisation de l’amidon comme un biomatériau d’adsorption des colorants. L’étude faite par ‘Boumar Asma’ et ‘Baouch Zakarya’ sur l’adsorption de Noir d’ériochrome et l’acide bleu 113 sur l’amidon natif a montré que ce dernier est un bon adsorbant des colorants.
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Résumé 

Les colorants présents dans les rejets industriels textiles représentent une véritable menace pour l’homme et son environnement, en raison de leur stabilité et de leur faible biodégradabilité. C’est pour cela la demande croissante des adsorbants utilisés dans les procédés de protection de l'environnement a fait que leur prix coûte de plus en plus cher ce qui suscite une recherche supplémentaire pour la fabrication de nouveaux matériaux adsorbants moins coûteux, et surtout biodégradables.
Dans ce travail, nous avons préparé un matériau carbonisé à partir d’un biomatériau qui est l’amidon, vu ses propriétés physico-chimiques importantes pour l’adsorption des colorants industriels.
Le charbon obtenu a été activé chimiquement par l’acide sulfurique (H3PO4), pour étudier ensuite la cinétique d’adsorption sur le bleu de méthylène et le rouge Congo, mais à cause de la pandémie de virus Corona l’étude est arrêtée à ce stade-là.
Les mots clés : amidon, charbon, adsorbants, adsorption, le bleu de méthylène, le rouge Congo.

Abstract 

Dyes present in industrial textile waste represent a real threat to humans and their environment, due to their stability and low biodegradability. This is why the growing demand for adsorbents used in environmental protection processes has caused their price to become more and more expensive, which prompts additional research for the manufacture of new adsorbent materials, which are less expensive, and above all biodegradable. .
In this work, we prepared a carbonized material from a biomaterial, which is starch, given its important physicochemical properties for the adsorption of industrial dyes.
The carbon obtained was chemically activated by sulfuric acid (H3PO4), to then study the adsorption kinetics on methylene blue and Congo red, but because of the Corona virus pandemic the study was stopped at this point. 
key words: starch, carbon, adsorbents, adsorption, methylene blue, Congo red.
ملخص                                                                                                                                             
            تمثل الأصباغ الموجودة في نفايات المنسوجات الصناعية تهديدًا حقيقيًا للإنسان وبيئتهم ، نظرًا لاستقرارها وقابليتها للتحلل البيولوجي المنخفض. هذا هو السبب في أن الطلب المتزايد على الممتزات المستخدمة في عمليات حماية البيئة يعني أن سعرها أعلى وأكثر تكلفة مما أدى إلى مزيد من البحث لتصنيع مواد ماصة جديدة أقل تكلفة، وقبل كل شيء قابلة للتحلل البيولوجي. .
في هذا العمل، قمنا بإعداد مادة متفحمة من مادة حيوية هي النشا، نظرًا لخصائصها الفيزيائية والكيميائية الهامة لامتصاص الأصباغ الصناعية
تم تنشيط الكربون الناتج كيميائيا بواسطة حمض الكبريت ثم دراسة حركة الامتزاز على الميثيلين الازرق واحمر الكونغو ولكن بسبب وياء كورونا توقفت الدراسة عند هدا الحد 

الكلمات المفتاحية: نشاء-فحم-الممتزات-الامتزاز- الميثيلين الازرق- احمر الكونغو
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