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Résumé

Résumé

La nécessité croissante de solutions économiques pour la purification des eaux polluées
constitue la motivation principale de cette étude. celle-ci porte sur la préparation de charbons
activés a partir de déchets agricoles, en particulier les noyaux de la plante washingtonia, qui se
sont réveélés capables d’éliminer les polluants des solutions aqueuses ainsi que les colorants. les
charbons activés (CAL et CA2) ont été obtenus par deux méthodes d’activation chimique
distinctes : I’hydroxyde de potassium (KOH) et I’acide phosphorique (HsPOa). I’objectif
principal était d’évaluer ’effet de chaque agent d’activation sur la surface spécifique et la
porosité.des analyses ont été realisées sur les échantillons CA1l et CA2, notamment la
spectroscopie infrarouge a transformée de fourier (FTIR), Point de Charge nulle (PZC) , la
spectroscopie uv-visible (UV-VIS), ainsi que des essais d’adsorption sur une solution de rouge
congo (RC). I’étude a examiné I’efficacité d’adsorption en fonction de deux paramétres : la
masse du charbon actif et le temps de contact.les résultats ont finalement montré que le cal peut
étre considéré comme plus performant en termes d’adsorption du colorant rc et des colorants

présents dans les eaux usees colorées.

Mots-clés : charbon actif, plante Washingtonia, adsorption, Rouge Congo.

Abstract

The increasing need for cost-effective solutions for polluted water purification is the
primary motivation for this study. it focuses on the preparation of activated carbons from
agricultural waste, particularly the kernels of the washingtonia plant, which have demonstrated
the capacity to remove pollutants from aqueous solutions, as well as dyes. the activated carbons
(AC1 and AC2) were obtained through two distinct chemical activation methods: potassium
hydroxide (KOH) and phosphoric acid (HsPO4). the principal objective was to evaluate the
effect of each activating agent on the specific surface area and porosity. analyses were
conducted on the AC1 and AC2 samples, including fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR), uv-visible spectroscopy (UV-VIS), Point of Zero Charge (PZC), and adsorption tests
on a congo red (CR) solution. the study examined the adsorption efficiency as a function of two
parameters: activated carbon mass and contact time. the results ultimately showed that AC1 can
be considered more effective in terms of the adsorption of CR dye and dyes present in colored
wastewater.

Keywords: Activated carbon, Washingtonia plant, adsorption, Congo Reed
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Introduction générale

Pour une bonne qualité de vie, nous avons besoin d'un environnement propre avec des
mesures cruciales pour protéger I'eau, le sol et I'atmosphere. aujourd'hui, avec la progression
des méthodes analytiques, on constate une augmentation de la, pollution des sols et, des eaux
usees par divers composeés organiques et inorganiques. actuellement, les sources agricoles et
industrielles sont les principales sources de ces toxines et polluants, qui incluent les, métaux
lourds, les plastifiants, les pesticides, les résidus pharmaceutiques, et les colorants. parmi eux,
les colorants textiles sont freqguemment utilisés dans des applications industrielles telles que
I'industrie textile, et le cuir [1].

Un défi majeur pour ’humanité au xxi¢ siecle réside dans la pollution de 1’eau. le
traitement et la détection des polluants dans 1’eau s’averent souvent complexes en raison de la
grande diversité des polluants présentant des structures chimiques variées [2].

Les déchets colorés provenant de ces secteurs peuvent polluer les eaux résiduaires et
constituer un danger pour la santé humaine du fait de leurs propriétés toxiques et cancérigénes.
effectivement, les colorants possedent généralement des structures des composes aromatiques
complexes qui compliquent leur biodégradation et leur traitement. il est donc indispensable de
gérer ces contaminants [3].

Les résidus de biomasse sont peu appréciés : peaux de pommes, noyaux de dattes, noyaux
d'olives. les noyaux de fruits, les épis de mais, les grains et le marc de café, les résidus de the,
la bagasse ainsi que la coque et les noyaux de noix de coco et d'abricot, qui sont riches en
carbone, peuvent servir de matieres premiéeres pour la fabrication de charbon actif. ces
alternatives moins onéreuses et renouvelables comparées au charbon actif commercial [4] .

L'adsorption est percue comme une méthode efficace, peu importe la nature de lI'adsorbat.
Le charbon actif est I'adsorbant le plus fréguemment employé gréce a sa vaste surface spécifique
et sa structure microporeuse, son importante réactivité de surface et son colt minime. Ce
matériau a la capacité d'adsorber les molécules polluantes grace a des interactions de type
chimique ou physique [5] .

Le principe du traitement par adsorption est de piéger les colorants par un matériau
solide appelé adsorbant. il existe, dans la littérature, plusieurs matériaux solides (argiles,
zéolites, alumines activées, boue, biomasses, résidus agricoles, sous-produits industriels et

charbon actif...) pouvant étre utilisés dans des procédés de décoloration des eaux [6].
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L’objet de ce travail vise & comprendre I'effet des agents d'activation chimique sur le
développement de la surface spécifique du charbon actif (CA) préparé par l'utilisation de
différents activateurs et d'étudier leur effet sur la structure poreuse.

Dans ce cadre, nous avons préparé deux charbon actif a partir des noyaux de la plante
Washingtonia, en raison de sa disponibilité et de sa facilité de traitement. Deux types
d'activation chimique ont été adoptés : Basique en utilisant I'nydroxyde de potassium (KOH) et
acide en utilisant l'acide phosphorique (HsPO.), afin de comparer 1'effet de chaque type sur les
propriétés de surface du charbon obtenu.

Les Charbons actifs obtenus ont été analysés par la spectroscopie infrarouge a Transformée
de Fourier (FTIR), et caractérisé par spectroscopie UV-Visible pour Détecter I'efficacité du
charbon actif pour I'adsorption du rouge Congo.

Notre manuscrit est subdivisé en deux chapitres :

e Dans le premier chapitre de ce travail, une étude théorique approfondie des
concepts de charbon actif, des techniques de préparation, des meécanismes
d'adsorption, ainsi que des facteurs affectant la performance du charbon actif, en
particulier dans le traitement de I'eau.

e Le deuxiéme chapitre, présente la méthodologie expérimentale suivie pour la
préparation chimique des charbons a partir de noyaux de la plante Washingtonia,
et étudié I'effet du type d'activation chimique sur les propriétés du matériau obtenu.
L'efficacité du charbon actif préparé pour éliminer le rouge Congo : Un colorant
synthétique largement utilisé dans les laboratoires et dans certaines applications
industrielles. C’est une substance toxique et cancérigene. D’une solution aqueuse
a été testée en utilisant la technique d'adsorption, ainsi que la présentation des
différents résultats expérimentaux obtenus et leurs discussions.

Enfin une conclusion générale résume ’essentiel de notre travail.
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|.1.Introduction

La pollution se définit comme une dégradation de I'environnement due a l'introduction
de substances qui ne sont pas naturellement présentes dans l'air, I'eau ou le sol. elle provoque
une perturbation de I'écosysteme dont les effets peuvent conduire a la migration ou
I'éradication de certaines espéces qui ne réussissent pas a s'ajuster aux modifications [1] .

La présence d'agents pharmaceutiques dans I'eau est qualifiée de contamination. les actions
humaines peuvent provoquer des éléments physiques, chimiques ou biologiques qui rendent la
dent inappropriée a son emploi. exploitation ou dégradation des écosystemes aquatiques par
I'nomm [2] .

L'eau, étant une interface entre l'air et le sol, est actuellement considérée comme la
principale préoccupation environnementale, car elle subit les contaminations de ces deux
environnements on qualifie d'eau de polluée celle dont I'équilibre est durablement perturbé par
I'ajout en volumes considérables de substances plus ou moins nocives, provenant de sources

naturelles ou liées a des activités humaine [3].
1.2.Sources de pollution

1.2.1.Pollution domestique
Dans le cas d’un assainissement collectif ou individuel défectueux, des substances

indésirables contenues dans les eaux vannes et des eaux ménageres peuvent étre transférées
dans a la nappe  (matiéres organiques,détergents,solvants, antibiotiques, micro-organismes,
etc.) ce phénomene se rencontre dans les situations de puits perdus, d'assainissement individuel
a infiltration dans le sol mal structuré ou inapproprié en termes de dimensions, ainsi que dans
le cas des stations d'épuration urbaines qui sont surpeuplées, entre autres (figure. 1.1).

les déchets ménagers amassés dans des dépOts illégaux ou non conformes (centre
d'enfouissement technique) libérent aussi des lixiviats chargés de polluants [4] .

Figure. 1. 1.Pollution domestique.
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1.2.2 .Pollution urbaine
Dans un contexte urbain (figure. 1.2), les sources de pollution sont librement repérables,
elles se composent principalement des eaux de pluie, des résidus issus du traitement de la
pollution domestique, et des résidus provenant du traitement des déchets ménagers. elle se
distingue par :
e un taux significatif de matiéres minérales en suspension (sables, gravier, poussiéres) ;
o laprésence en grand nombre de déchets solides ;
e des niveaux élevés de substances toxiques et d'hydrocarbures proviennent
principalement du lavage des parkings, des résidus d'échappement des véhicules et des
résidus de corrosion des équipements métalliques [5] .

Figure. 1. 2. Pollution Urbain.

1.2.3.Pollution industrielle
La nature des polluants industriels( figure. 1.3) varie selon le type d'activité industrielle.
exemples de polluants industriels :
e matiéres organiques et graisses (agroalimentaire, abattoirs).
e hydrocarbures (pétrole, transports).
e acides, bases, produits chimiques (chimie, tanneries).
o la diversité des rejets industriels nécessite des stratégies de gestion de la pollution

specifiques a chaque secteur [1].
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Figure. 1. 3.Pollution Industrielle.

1.2.4 . Pollution agricole
Depuis que l'agriculture a été industrialisée, cette forme de pollution n'a cessé d'augmenter.
les pollutions agricoles (figure.l.4)se rapportent a la fois aux produits de culture (pesticides et
fertilisants) et a I'élevage (fumier et déjections animales). la pollution issue de I'agriculture est
spécifique car elle atteint la station de traitement uniquement de facon indirecte. c'est

particulierement vrai pour les engrais et pesticides qui passent d'abord par les environnements

naturels (nappes phr éatiques, rivieres.....) [6] .

Figure.l. 4. Pollution Agricole.
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1.2.5 .Pollution accidentelle
Les activités humaines, courantes et accidentelles, menacent la qualité de I'eau et peuvent
causer des crises sanitaires. la pollution accidentelle (Figure .1.5) de I'eau a trois causes
principales :
o Accidents de transport de matieres dangereuses : fréquents, surtout avec les poids
lourds.
o Incendies de batiments proches des réseaux d'eau : I'eau d'extinction peut entrainer
des polluants vers les systemes de gestion des eaux pluviales.
e Accidents industriels : Ruptures ou débordements de cuves/canalisation [7] .

Figure. 1. 5.Pollution Accidentelle.

1.3.Types de polluants

1.3.1.Matieres organiques fermentescibles (MOF)

IIs représentent, de maniére évidente, la principale source de pollution des ressources
aquatiques. Ces substances organiques (excréments d'animaux et d'humains, huiles, etc.)
proviennent principalement des eaux usées domestiques, mais aussi des rejets industriels
(secteuragroalimentaire).

Le premier effet de cette pollution est la diminution en oxygéne des environnements aquatiques,
ce qui a un impact évident sur la survie de la faun [8].
1.3.2.Eléments minéraux nutritifs

(nitrates et phosphates), qui proviennent majoritairement de I'agriculture et des rejets
domestiques, attirent également I'attention des intervenants concernés par la gestion de I'eau.

En effet, ils soulévent des questions tant en termes de dégradation de lI'environnement due a
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une prolifération vegeétale (eutrophisation...), que des complications survenant lors de la
production d'eau potable [9] .
1.3.3 . Métaux lourds
Mercure, cuivre, cadmium et autres constituent une source d'inquiétude lorsqu'ils sont

impliqués dans la contamination des ressources hydriques. Leur toxicité peut non
seulementavoirde graves conséquences pour l'environnement. aquatique, cependant, leur
concentration le long de la chaine alimentaire pourrait entrainer des conséquences variables sur
la santé humaine [10] .
1.3.4. La pollution des eaux par les composés organiques de synthese

(notamment les produits phytosanitaires) s'est intensifiée ces derniéres décennies avec le
développement agricole. Des concentrations élevées de pesticides compliquent la production
d'eau potable et peuvent s'accumuler dans la chaine alimentaire. Les hydrocarbures contaminent
également les ressources en eau via les rejets industriels, les garages, le ruissellement routier et
les effluents domestiques [11] .
1.3.5 .Colorants

Les colorants trouvent une large application dans les imprimeries, Il'alimentation, les
cosmeétiques et le secteur clinique. Toutefois, ils sont particulierement prisés dans l'industrie du
textile en raison de leur stabilité chimique, de leur facilité de syntheése et de leur large palette
de couleurs. Toutefois, ces teintures sont a la source de la pollution. Une fois éliminés, ils sont
libérés dans I'environnement [12] .

Les colorants sont des substances capables d'apporter une couleur a un support en s'y
adhérant. Cette caractéristique est intrinsequement connectée a la structure et a la composition
chimique du matériau. Effectivement, un colorant est un matériau « chromogene » qui absorbe
la lumiere dans le spectre visible qui renvoie les teintes complémentaires a celles qu'elle a
absorbées. Cela est di a I'absorption spécifique d'énergie par des groupes d'atomes connus sous
le nom de « chromophores » [13].

Les groupes chromophores et auxochromes les plus importants sont classés par intensité

décroissante dans le tableau (Tableau 1.1) [14] .

10
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Tableau I.1.Principaux groupes chromophores et auxochromes.

Groupes chromophores Groupes auxochromes
Azo (-N=N-) Amine primaire (-NHz)
Carbonyle ( =C=0) Amine secondaire (-NHR)
Nitro (-NO3) Amine tertiaire (-NRgz)
Nitroso (-N=0) Hydroxy (-OH)
Thiocarbonyle (=C=5) Alkoxy (-OR)
Vinyl (-CH=CH-) Donneur d’électrons (-C1)

1.3.5.1.Classification des colorants
Le principe de classification est généralement appliqué aux industries de textiles, cela est
basé sur leurs structures chimiques et sur leurs méthodes et domaines d’utilisations (textile,
papeterie, bois ou matiéres plastiques).
1.3.5.2.Classification chimique
Le classement des colorants selon leur structure chimique repose sur la nature du
groupement chromophore [15] .
1.3.5.3.Classification tinctoriale
Tandis que la classification chimique intéresse le producteur de colorants, le teinturier opte
pour une organisation basée sur les domaines d'utilisation. Par conséquent, il est informé sur la
capacité du colorant a se dissoudre dans le bain de teinture, son attrait pour différentes fibres et
sur la Caractéristique de I'attachement. En fonction de la liaison entre le colorant et le substrat,
qui peut étre de type : ionique, hydrogene, Van der Waals ou covalent. On identifie diverses
catégories, cette fois-ci déterminées par les auxochromes [16] .
I.4.Le Rouge congo
Le rouge Congo est une molécule diazoique, c'est-a-dire qu'elle posséde deux fois la
structure de I'azobenzéne. Le rouge Congo( Figure. 1.6), un colorant organique dont l'utilisation
a diminué a cause de sa toxicité, sert aussi d'indicateur de pH. Il est également employé en tant

que colorant. Analyse histologique pour un diagnostic définitif de I'amyloidose hépatique [17] .

11
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Figure. 1. 6.Aspect visuel de la poudre et structure chimique du colorant rouge.

Tableau. 1.2 .Propriétés Physico—Chimiques du Rouge Congo [17] .

Nom usuel rouge Congo
Formule moléculaire Ca2Hz2NsNaz0gS2
Masse molaire (g/mol) 696,663 + 0,04 g/mol

Solubilité dans 1'eau (g/l) a | 25 g L' dans l'eau a 20 °C
20°C trés soluble dans I'alcool

Point de fusion (*C) =360 °C

Forme acide et forme basique

en fonction du Ph

1.4.1. Toxicité de rouge congo
Il est crucial de souligner que le rouge congo a I'état pur présente les caractéristiques de
danger suivantes :
¢ Nocif en contact avec la peau.
e Cause des brdlures.
e Le produit pur est toxique par ingestion et peut causer la mort a une dose élevée, bien

sOr : le RC est mortel a une dose de 1,43 g/kg de poids humain [18].

12
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|.5.Phénoméne d’adsorption

L'adsorption a l'interface soluté/solide est un processus physique ou chimique qui implique
la fixation de molécules présentes dans des effluents liquides ou gazeux sur la surface d'un
matériau solide. Ce phénomene ( Figure 1.7) est lié tant & cette interface qu'aux propriétés.
Physico-chimiques de I'adsorbat. L'adsorption fait référence a une ou plusieurs connexions
chimiques covalentes, électrostatiques ou simplement physiques entre lI'adsorbat et I'adsorbant
[19] .

@ 2 ® a®
‘ Phase gaz ‘ .
Multi h
e W emepe

Adsorption monocouche

08020008
DO, i s vl L%

Figure.l. 7. Schéma Simplifié Représentant le Phénomene d’Adsorption.

Lors du processus d'adsorption, le transfert de masse signifie que les molécules se déplacent
de la phase liquide vers le centre de l'adsorbant, opérant a I'intérieur des grains d'adsorbant. Ces
matériaux possédent des surfaces spécifiques étendues, généralement élaborées sur des
substrats industriels poreux. Lorsqu'une espéce chimique, tel qu'un polluant dans une solution
aqueuse, est soumise a un processus d'adsorption, le passage de la phase liquide a la phase
solide se realise en plusieurs phases distinctes (Figure 1.8) :

a- Diffusion Externe : C'est le transfert initial du soluté depuis la phase liquide ou gazeuse

vers la surface externe de I'adsorbant.

b- Diffusion Interne : Les molécules du liquide pénétrent a l'intérieur des pores de

I'adsorbant.
c- Diffusion de Surface : Cette étape correspond a l'adhésion des particules a la surface
des pores de I'adsorbant.
Aprés avoir franchi ces étapes, I'espéce a adsorber parvient au site d'adsorption ou elle est
effectuée en fonction de l'intensité du lien établi, que ce soit par physisorption (adsorption

physique) ou chimiosorption (adsorption chimique) [20] .

13
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Figure.l. 8.Schéma Simplifié du Principe d’Adsorption en Phase Liquide Sur une Particule de
Charbon Actif.

1.5.1. Les types d’adsorption

1.5.1.1.Adsorption physique
L'adsorption physique, ou physisorption, implique des interactions trés légeres entre des

entités moléculaires, telles que les forces d'attraction de van der Waals et les forces résultant
des interactions électrostatiques de polarisation. Elle est réversible et manque de spécificité.
L'adsorption physique se définit comme rapide et habituellement restreinte par les processus de
diffusion. La puissance des interactions impliquées peut étre évaluée par I'énergie d'adsorption,
qui se situe entre 5 et 40 kJ/mol et est qualifiée de faible : la désorption pourrait donc étre
complete [21].
1.5.1.2.Adsorption chimique

La chimie d'adsorption ou la chimisorption. Elle ne se manifeste que sous forme de
monocouche et, de surcroit, les substances chimisorbées sur la surface solide sont difficilement
supprimées en raison des forces plus significatives impliquées. L'adsorption est Caractérisée
par I'établissement d'interactions chimiques intenses entre les molécules de l'adsorbat et la
surface de I'adsorbant, généralement provoqué par le transfert d'électrons. La chimisorption est
un processus irréversible et lent, qui s'accompagne d'un changement important dans I'énergie
d'activation [22] .

1.5.1.3.Application d’adsorption

Les nombreuses applications techniques de I'adsorption résultent de trois caractéristiques qui

la différencie des autres procédés de séparation, a savoir:

v' Larétention de trés petites particules, comme par exemple les colloides ;

14
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v’ La rétention des composants a tres faible concentration, par exemples des impuretés
ou des molécules et ions métalliques qui conferent au produit couleurs, odeurs, ou
saveurs désagréables, voir une toxicité ;

v La sélectivité de I'adsorbant par apport a certains constituants du mélange. Parmi les
applications, on cite :

e Le séchage, purification et désodorisation des gaz ;
e Le raffinage des produits pétroliers ;
e La déshumidification et la désodorisation de I'air ;

o La récupération des solvants volatils et de I'alcool dans le processus de fermentation;
e La décoloration des liquides ;

e La chromatographie gazeuse [23] .

1.6.1 Volume poreux et taille des pores aractéristiques d’un solide poreux
Un solide poreux est caractérisé par le volume de substance adsorbée requis pour saturer
I'ensemble de ses pores ouverts par unité de masse, généralement exprimé en cm?3/g. Selon la
classification de I'Union Internationale de Chimie Pure et Appliquée (IUPAC), les pores sont
classés en trois catégories principales en fonction de leur diametre (figure. 1. 9) :

o Micropores : diamétre inférieur a 2 nanomeétres.

o Meésopores : diamétre compris entre 2 et 50 nanometres.

e Macropores : diametre supérieur a 50 nanometres [24] .

2-50nm

mesopore =50nm

e

macropor
<2 AN
micrnonl;@‘ \ '
4
| 4
w

-

Figure. 1. 9.Structure des pores du charbon actif.
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1.7. Charbon Actif

Le charbon Actif, egalement Appelé Charbon activé ou carbone activé, est un matériau
principalement composé de matiere carbonée présentant une structure poreuse.
On désigne sous le terme de charbon actif tout charbon qui a bénéficié d'un traitement
spécifique et qui, par conséquent, possede une capacite considérable a lier et a retenir certaines
molécules mises en contact avec lui. C'est une structure(Figure 1.10) amorphe majoritairement
constituee d'atomes de carbone, habituellement produite suite a une phase de carbonisation d'un
précurseur a haute température. La composition du charbon actif est similaire a celle du
graphite, organisée en un empilement de couches planes d'atomes de carbone disposés de

maniere hexagonale réguliére [24] .

Figure. I. 10.Structure du charbon actif vu sous un microscope électronique.
1.7.1. Les Différentes formes du charbon actif

1.7.1.1. Charbon Actif en Poudre CAP

Le charbon actif en poudre se présente sous forme de particules entre 10 et 50 um. Il est
souvent utilisé dans le traitement et la purification de I'eau. (figure. 1.11) Il est introduit dans
I'eau sous forme de suspension épaisse, introduit en continu dans les stations de traitements

d’aeux potables avec le floculant puis extrait de 1'eau avec la boue [25] .
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Figure. I. 11.Le Charbon actif sous Forme Poudre (CAP).
1.7.1.2.Charbon actif grains (CAG)

Les CAG présentent une forme irréguliére et leur dimension peut aller de 0,2 a 3 mm. On
I'utilise généralement sous forme de lit filtrant ou I'eau a traiter y circule pour supprimer les
contaminants microbiologiques et les substances organiques présentes dans I'eau. L'eau épurée
des polluants rencontre Des fractions de charbon actif de moins en moins saturées deviennent

de ce fait de plus en plus actives. On estime que la surface du CAG (figure. 1.12) varie entre

600 et 2500 m2/g [26] .

Figure.l. 12.Le Charbon Actif sous forme Granulaire (CAG).
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1.7.1.3.Charbons Actifs de Forme Sphérique (CAS)

Katori et al. ainsi que nagai et al. ont eélaboré la méthode de confection de charbons actifs
spheériques (figure.13) a partir du 'pitch’. le pitch est fusionné en présence de naphtaléne ou de
tétraline, puis transformé en spheéres. les sphéres, lorsqu'elles sont en présence du solvant. les
substances naphtaléniques libérent le naphtaléne et génerent une structure poreuse. ainsi, ces
sphéres poreuses sont soumises a une température variant de 100 a 400°c en présence de gaz
oxydants. les charbons actifs ainsi fabriqués ont une capacité d'adsorption remarquable pour
le SO, et 1IeNO- [27].

Figure. 1.13.Charbon Actif sous Forme Sphérique (CAS).
1.7.2. Préparation du charbon activé

L'activation consiste a développer la structure poreuse en éliminant les goudrons qui
obstruent les pores, et a créer des fonctions de surface (généralement oxydées) qui sont a
I'origine des Interactions entre le solide et les molécules adsorbées. Elle peut étre physique ou

chimique.
» L'activation physique

L'activation physique permet de développer les pores existants et d'en créer d'autres. Elle est
réalisée entre 800°C et 1000°C en présence d'un gaz faiblement oxydant (air), de vapeur d'eau,

de CO-, ou encore d'un mélange de ces gaz [28] .
» L'Activation chimique

Un autre moyen de produire des charbons actifs est I'activation chimique. Elle implique la

saturation du matériau initial avec une solution concentrée d'un agent hautement oxydant et/ou
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déshydratant (comme I'acide phosphorique, le chlorure de zinc, I'hydroxyde de potassium,...).
Ensuite, le matériau subit une pyrolyse a des températures allant de 400°C a 800°C, puis il est

lavé et séché. On obtient donc le charbon actif en une seule phase [29] .

1.8.Techniques de caractérisations

1.8.1.Spectroscopie infra rouge a transformée de fourier (IRTF)

La méthode de spectroscopie infrarouge a transformation de Fourier facilite
I'identification de divers groupements fonctionnels, engendrés par les traitements effectués et
les réactions de surface (telles que la carbonisation, I'activation chimique, etc.). Cependant, elle
comporte plusieurs désavantages. Parce que I'analyse des spectres demeure délicate en raison
du chevauchement des bandes [30] .

Dans cette étude, les analyses Infrarouge ont été réalisées sur un spectrophotométre a
transformé de Fourier (FTIR) de marque SHIMADZU FTIR-8400S piloté par un micro
ordinateur. Est installé au laboratoire de chimie de 1’université de Biskra (Figure 1.14)[31] .

Le domaine infrarouge entre 4000 cm-1 et 400 cm-1 (2.5 — 25 um) correspond au domaine
d'énergie de vibration des molécule [32] .

Figure. I. 14.Spectrophotométre a Transformé de Fourier (FTIR) de Marque SHIMADZU
FTIR-8400S.
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1.8.2.Spectroscopie UV-Visible

La Spectrophotométrie UV-Visible(figure.l.15)est une méthode d'analyse qui repose sur la
mesure de l'absorption de la lumiere par une solution en fonction de la concentration de
I'analyte, conformément a la loi de Beer-Lambert. Cette technique spectroscopique, basée sur
I'interaction entre la matiere et le rayonnement électromagnétique, permet une identification
(analyse qualitative) et une quantification (analyse quantitative) aisées des composes.Loi de

Béer- Lambert :
A=Logl0/I=¢L.C
Ou:
A : Désigne I’absorbance (sans dimension).
10 : Intensité de faisceau lumineux incident (avant I’absorption).
| : Intensité de faisceau lumineux sortant (apres 1’absorption).
¢ : Coefficient d’absorption molaire (L. mol-1 .cm-1).
L :L’¢épaisseur de la solution traversée ou trajet optique (cm).

C : La concentration molaire de 1’échantillon dans la solution (mol.L-1) [34] .

s -

Figure.l. 15.Spectroscopie UV-Visible.
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Chapitre 11 Synthese et caractérisation des matériaux

11.1. Introduction

Dans ce chapitre, deux charbons actifs ont été préparés a partir de noyaux de palmier
Washingtonia en utilisant deux agents d'activation chimique différents : le premier est
I'nydroxyde de potassium (KOH), le seconde est I'acide phosphorique (HsPOs).

Ce travail vise a étudier I'influence de chacun de ces agents activant sur les propriétés des
charbons obtenus, via une série d'analyses physico-chimiques, afin d'évaluer son efficacité dans
les applications de traitement environnemental.

11.2. Définition de washingtonia

La Washingtonia est un genre de plantes de la famille des Arecaceae (palmiers), comprenant
deux espéces : Washingtonia Filifera et Washingtonia robusta. Originaires du sud-ouest des
Etats-Unis et du nord du Mexique, ces palmiers sont aujourd'hui largement cultivés dans le
monde entier en raison de leur adaptabilité et de leur apparence attrayante. Historiquement, les
Washingtonia étaient utilisés par les peuples autochtones d'’Amérique du Nord pour leurs
feuilles, qui servaient a la fabrication de nattes, de paniers et de toitures. Aujourd'hui, ces
palmiers sont souvent plantés dans les jardins publics, les parcs et les rues des villes pour leur
valeur ornementa .

Sur le marché, les plante sont prisées pour leur développement rapide , leur robustesse face
a la sécheresse et leuxr aptitude a s'adapter a divers types de sols et conditions météorologiques.
Toutefois, un entretien régulier est nécessaire pour ces derniers, notamment pour enlever les
feuilles mortes. et éviter I'accumulation de débris autour de la base de la plant [1] .L’échantillon

a été prélevé a I'Université Mohamed Khi der de Biskra ( Figure.ll. 1.).

Figure.ll. 1.Plante Washingtonia.
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11.3. Synthése des Charbons Actifs
Dans le cadre de cette étude, nous avons préparé deux types de charbons activés en recourant a
deux agents d’activation chimique distincts : KOH (CAl) et HsPO4(CA2). Les charbons ont
été synthétises a partir de noyaux de Washingtonia, utilisés comme matiére premiére, dans le
but d’analyser leurs propriétés et de mieux comprendre les mécanismes d’activation en fonction
de I’agent utilisé.

Cette démarche vise a évaluer leur efficacité pour des applications ciblées, notamment
I’adsorption du colorant dangereux Rouge Congo a partir de solutions aqueuses.
11.3.1. Préparation du charbon activé (CAl)

La procédure de synthése du charbon active (CA1) est illustrée dans la (figure 11.2), offrant
une vue d'ensemble visuelle du processus de production. Ce schéma présente les étapes clés
impliquées dans la synthese, permettant une compréhension claire des différentes phases

successives.
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Figure.ll. 2. Schéma de préparation (CAL).
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» Lavage

Le lavage initial des graines est effectué a I'eau du robinet, suivi d'un ringage a l'eau
distillée pour éliminer minutieusement les impuretés. Cette procédure de lavage en deux étapes
permet de garantir I'élimination compléte des contaminants présents sur les graines, les

préparant ainsi pour les étapes suivantes du processus, comme indiqué dans la (figure 11.3).

Figure. 11. 3.Les noyaux de Washingtonia lavé.
» Sechage

Placer les graines dans une étuves pendant 24h. La température est réglée a 110°C
pour permettre un séchage efficace, comme le montre la (figure 11.4).

Figure.ll. 4Noyaux séchés.
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» Broyage
Pour broyage de I’échantillon, un broyeur mécanique (METSCH), modele Bl

Masch.Nr.45690 a été utilisé pour le broyage des noyaux en petits grains(Figure.ll. 5.)).

Figure.ll. 5.Un broyeur .

» Tamisage
A ce stade, les échantillons broyés doivent étre tamisés a I'aide d'un tamis pour obtenir des

fractions de particules d'un diametre inférieur a 0,5 mm (Figure.ll. 6).

Figure.ll. 6.Les noyaux a prié le tamisage.

» Activation chimique
Apreés le broyage de la matiere premiére, les particules obtenues ont été imprégnées avec
une solution de KOH selon un rapport massique de 1:1 (masse :masse). Le mélange a été ensuite
soumis a une agitation pendant 6 heures a I’aide d’un agitateur magnétique, afin d'assurer une
répartition homogene de 1’agent chimique d’activation. L’échantillon a ensuite été séché dans

une étuve a 110 °C pendant 24 heures en vue d’éliminer I’humidité résiduelle (figure 11.7).
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A) B)
Figure.ll. 7.A) Poudres activés chimiquement KOH. B) étuve.
> Pyrolyse
Ce processus est essentiel pour transformer la matiére premiére en charbon actif

dans un four a moufle Naperthem (figurell.8) a une température de 650°C pendant 1:30 heures,

avec une vitesse de chauffage de 5 °C par minute.

Figure.ll. 8. Calcination des grénes CA1 dans le four moufle .
» Lavage apresL’activation chimique
charbon (CA1)on le lave pour éliminer les exces des hydroxydes de potassium KOH et
Pour minimiser le gaspillage de I'eau, le lavage a été réalisé a I'aide d'une solution diluée d'acide
phosphorique H3PO4 ensuite, un lavage a I'eau distillée a été réalisé jusqu’ & pH=7(figurell.9).
Puis séché dans 1’étuve a 110°C pendant 24 heures(figurell.10) .



Chapitre 11 Synthese et caractérisation des matériaux

Figure. 1. 10.Le charbon actif apres le Séchage.

11.3.1.1. Résultats et discussion

11.3.1.1.1. Spectroscopie Infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

Les groupes fonctionnels de surface de (CA1) ont été déterminés par spectroscopie infrarouge
a transformée de Fourier.

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier a été réalisée a I'aide d'un spectrométre
infrarouge a transformée de Fourier équipé d'un SHIMADZU FTIR-8400s( Figure.l1.12),
Shimizu, fonctionnant & 4000 -400 cm™ et en utilisant la méthode des pastilles de KBr. Les
échantillons d'analyse se présentent sous la forme de pastilles.

Ils sont préparés en mélangeant 0,2 g de KBr et 0,001 g d'échantillon, qui est broyé dans un
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mortier d'agate puis compacté . Puis presse a l'aide d'une presse hydraulique, comme le montre
la (figure. 11 .11) .

Figure. 11. 12.Spectrométre Infrarouge a Transformeée de Fourier FTIR- Shimizu FTIR-8400.
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Figure 11.13. Spectre infrarouge du charbon actif (CA1).
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Pour évaluer qualitativement la qualité du charbon actif obtenu, les spectres FTIR ont été
acquis comme illustré a la (Figure 11.13). Le spectre FTIR du charbon actif AC1 indique la
présence de plusieurs groupes fonctionnels :

La large bande a 3423 cm™ est associée a la vibration d'élongation du groupe fonctionnel
hydroxyle (—-OH). Le pic trés faible & 1644 cm correspond a la vibration d'élongation des
liaisons C=C des cycles aromatiques. Enfin, le pic trés faible a environ 1079 cm* correspond

a la vibration d'élongation du groupe C—O présent dans les alcools, phénols, éthers ou ester [2].
11.3.1.1.2. Point de Charge nulle (PZC)

Le pHPZC, ou pH au point de charge zéro, fait référence a la mesure du pH a laquelle la surface
du charbon ne présente aucune charge nette. Ce parametre joue un réle crucial dans les
phénomeénes d'adsorption, particulierement lorsqu'il s'agit de forces électrostatiques
Procédés d'adsorption .

Une solution 1N de NaCl a été préparée puis ajustée a différentes valeurs initiales de pH: 2, 3,
4, 6,7, 8 et 10, en ajoutant des gouttes d’une solution d’acide chlorhydrique (HCI : 0.1 N) et
une solution d'’hydroxyde de sodium (NaOH :0.1N) (Figure. 11 .14) .Un volume de 25 ml de
chaque solution a été transféré dans un bécher contenant 0,1 g de(CA1). Les échantillons ont
ensuite été agités en continu pendant 48 heures a température ambiante. Apres cette période,
les valeurs finales du pH ont été mesurées La valeur du pHPZC est définie lorsque le pHfinal
se trouve étre identique au pHinitial. (Le pHPZC est le point d'intersection ou la courbe

pHinitial = pHfinal croise la ligne pHfinal = pHinitial)(figure. 11.15) [3].

Figure. 11. 14 Régulation des valeurs du pH a I’aide d’un pH-metre.
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107 = pHnitia)

*— pH

final)

PH final)

T T T T T T T T T
PH nitia)

Figure. I1. 15.Courbe de point de charge zéro (PZC).

Sur la base de la courbe figure. 11.15, le point de charge zéro (PZC) du CA1 peut étre déterminé
a un pH =4,76. Il s'agit du point d'intersection entre les valeurs initiales et finales du pH, c'est-
a-dire lorsque le pH initial est égal au pH final. Ce constat s'explique par le PZC de I'adsorbant
ou a des pH supérieurs au PZC, ou la surface devient chargée négativement, favorisant ainsi
une interaction électrostatique entre le BM et le composite. A des pH inférieurs a PZC, la
La surface acquiert une charge positive, entrainant ensuite une répulsion électrostatique entre

les deux entités [4].
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11.3.2. Préparation du Charbon Activé (CA2)

Nous avons préparé I’échantillon CA2 selon la méme méthode utilisée pour CA1. La
différence réside dans 1’étape d’activation chimique : le CA1 a été activé avec KOH, tandis
que le CA2 a été activé avec HsPO. (Figure 11.16).

avage avecKOH et ,seauJ

3 n G
Préparation du
charbon active (CA2)
)
[ Calcination a 650°CJ
6
5
( Séchage 24h J [ Tamisage )

( Activation chimique J
(H3PQO4)

Figure. 11. 16.Schéma de préparation (CA2).
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11.3.2.1. Résultats et discussion

11.3.2.1.1. Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)
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Figure.ll. 17.Spectre infrarouge du charbon actif (CA2).

Les spectres FTIR ont été (Figure. 11.17), afin d'évaluer les fonctionnalités de surface et les
caractéristiques qualitatives du charbon actif CA2.

Le large pic autour de 3440 cm est généralement attribué au groupe hydroxyle (-OH), ce
qui indique la présence d’alcools ou de phénols, Le pic intense & 2925cm ™ indique la présence
d’alkanes ou de groupes alkyles, et correspond aux vibrations d’¢élongation des liaisons C—H.Le
pic a 1628 cm™ correspond aux vibrations d’élongation des liaisons doubles C=C au sein des
cycles aromatique.

Enfin, Les pics a 1402 et 1062cm™ correspondent aux vibrations d'élongation de la liaison
C-0, généralement observées dans les composés tels que les éthers, les acides, les alcools et
les groupes phénoliques[5].
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11.4. Test de comparaison de la capacité d'adsorption du RG sur les deux
charbons AC1 et AC2

Pour évaluer la qualité de des deux charbons actifs obtenus, nous avons réalisé une
expérience au cours de laquelle nous avons place des quantités égales (0.2 g) de chaque type de
charbon actif dans deux béchers distincts. Nous avons ensuite ajouté deux volumes égaux (50
ml) de solution de rouge Congo (100 mg/I) dans chaque bécher et les avons agités en continu a
I'aide d'un mélangeur magnétique pendant le méme laps de temps. Les résultats ont montré que
le CA1 avait une capacité d'adsorption plus élevée que le CA2.

11.4.1. Etude Par Adsorption
Des tests de caractérisation de I'adsorption ont été effectués sur I'échantillon de charbon actif
(CAL).
11.4. 2. La Courbe d’étalonnage

Pour les différentes expériences d'adsorption, une solution meére de (RC) a été préparée de
concentration CO = 100 mg/L. Une seérie de solutions filles de concentrations bien définies (100,
200, 300, 400 et 500 mg/L) a été obtenue en prélevant différents volumes de la solution mére
et en les diluant successivement. (Solutions naissantes) pour obtenir cing sous-solutions.
La courbe d'étalonnage (figure 11.18) est déterminée par spectrophotométrie UV-visible,
(Amax=497nm),

absorbance (A) = f (concentrations des solutions aqueuses de RC).

2,5

1,5

0,5

C (mg/L)

Figure. I1. 18.La courbe d’étalonnage de RC
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11.4. 3. Adsorption de RC sur I'AC1

La méthodologie expérimentale classique consiste a fixer les niveaux de toutes les variables,
Sauf une, et a mesurer la réponse du systeme pour différentes valeurs de la variable en question.
Sauf une et a mesurer la réponse du systeme pour différentes valeurs de la variable en question.
L’¢étude des effets de la masse de 1’adsorbant et du temps de contact sur le processus
d’adsorption est essentielle pour optimiser les performances d’un systéme d’élimination de
contaminants.

11.4. 3.1. Quantité Adsorbée du Colorant RC

Le pourcentage d'élimination du colorant, désigné par R,On le définit par la formule ci-

dessous :
R (%) =[(C0 -C e) / C0]x100

CO0 :Concentration initiale de 1’adsorbat.
Ce :Concentration a I’équilibre de 1’adsorbant (mg/1).
11.4. 3.2. L’influence de la masse sur I’élimination RC

L'effet de la masse sur l'absorption du carbone par le CR est étudié dans les conditions
expérimentales suivantes : Le volume de la solution de CR est de 100 ml, et la masse de charbon
CALl varie comme suit. (0,5 g, 0.6g, 0.7 g, 0.8g, 0,9 g, 1,0g et 1,1 g) et CO = 300 mg/L. Les
résultats obtenus sont présentés dans le graphique (Figure. 11.19).
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Figure. I1. 19.La courbe I’influence de la masse.
Le pourcentage d'élimination de la solution de rouge Congo augmente avec la masse de
I'adsorbant, car I'augmentation de la masse entraine une augmentation de la surface spécifique,

augmentant ainsi le nombre de sites d'adsorption disponibles. La courbe de la ( figure. 11.19.)
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Montre que le pourcentage d'élimination du charbon actif atteint 97,98% lorsque I'on utilise
une masse de 0.9 g de charbon actif.
11.4. 3.3. Du Temps de Contact sur d’Adsorption du RC

Afin d'étudier I'effet de temps de contact sur I'adsorption du colorant Rouge Congo (RC)
par le charbon actif CA1, Un volume de 100 ml d’une solution Co = 300 mg/L de colorant a
ensuite été préleve dans un bécher et mis en contact avec 0.9 g de CAL. Le mélange a été placés
sur un agitateur magnétique pour une agitation continue (figure 11.20), et des prise d’essais ont
été prélevés a intervalles réguliers, toutes les 10 minutes, pour mesurer I'absorbance a l'aide

d'un spectrometre UV-Vis (Figure. 11.21).
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Figure. 1. 21.Effet du temps de contact sur d’élimination de RC.
D’apreés la courbe de I'effet du temps de contact sur I'adsorption du colorant rouge Congo

(RC), Il est évident que le taux d'élimination du colorant était rapide au début de I'expérience
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avant de ralentir progressivement jusqu'a I'équilibre a 40 minutes. Cette observation peut étre
attribuée a la disponibilité des sites inoccupés sur I'adsorbant, qui a diminué avec le temps
jusgu'a ce qu'ils soient tous occupés a I'équilibre. De méme, a mesure que la dose d'adsorbant
augmentait, il y avait une augmentation considerable des sites d'adsorption accessibles par le
colorant, entrainant un pourcentage d'adsorption plus élevé[6] .un rendement d'adsorption de
97,98% .
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Conclusion générale

Cette étude a porté sur la préparation et la caractérisation de charbons actifs élaborés a partir des
noyaux des fruits de la plante washingtonia, en mettant en ccuvre deux types d’activation chimique :

I’acide phosphorique (HsPO.) et I’hydroxyde de potassium (KOH). L’objectif principal était de
comparer I'effet de ces deux agents sur la surface spécifique des charbons produits, ainsi que sur leur

performance en adsorption, notamment vis-a-vis du colorant organique Rouge Congo.

Les résultats expérimentaux ont montré que 1’activation avec le KOH permet d’obtenir un charbon
actif présentant une meilleure capacité d’adsorption, traduisant une porosité plus développée et une
surface spécifique plus élevée. Cette supériorité a été confirmée par les essais d’adsorption du Rouge
Congo, ou le charbon activé par KOH a montré un rendement d’élimination plus efficace.

Par ailleurs, la caractérisation par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) a permis

d'identifier les principales fonctions chimiques présentes sur la surface des deux charbons actifs. Ces

fonctions, notamment hydroxyles, carboxyles et carbonyles, jouent un réle essentiel dans les
mécanismes d’adsorption.

En somme, 1’agent d’activation chimique influe de maniere significative sur la structure poreuse et
les propriétés adsorbants des charbons actifs. L’activation par KOH s’est révélé la plus performante

dans notre étude, ce qui en fait une méthode.
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