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Résumé

Dans cette étude expérimentale sur I'adsorption du bleu de méthyléne sur le
biochar carbonisé a 300°Cpendant 2h, 400 °Cet 600°C pendant 1h , plusieurs
variables ont été testées, notamment "la masse du charbon et le temps d’agitation™.

La valeur optimale pour la meilleure adsorption expérimentale de chaque
variable a été déterminée en utilisant différentes valeurs pour chaque expérience.
L'analyse des résultats obtenus a été effectuée en utilisant la méthodologie
appropriée, ou il a été conclu que des températures élevees, une masse moyenne
et une durée plus longue sont les plus appropriées. Le biochar étudié est considéré
comme une substance efficace dans l'adsorption des colorants et dans la lutte
contre la pollution de I'eau.

Mots clés: adsorption; bleu de méthylene; biochar; pollution de l'eau
Summary

In this experimental study on the adsorption of methylene blue on carbonized
biochar at 300°C for 2 hours, 400°C, and 600°C for 1 hour, several variables were
tested, including "charcoal mass and agitation time." The optimal value for the
best experimental adsorption of each variable was determined using different
values for each experiment. The analysis of the obtained results was conducted
using the appropriate methodology, concluding that high temperatures, moderate
mass, and longer duration are most suitable. The studied biochar is considered an
effective substance in dye adsorption and combating water pollution.

Keywords: adsorption; methylene blue; biochar; water pollution.
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Abréviation

BM : bleu de méthyléne.

Amax: (nm) Longueur d’onde du maximum d’absorption.
R2: coefficient de corrélation.

B:biochar

PB : biochar poudre.

GB : biochar en grain.

IR : La Spectroscopie Infrarouge.

UV : Ultraviolet.

qt:La quantité adsorbée a l'instant t (mg/q).
R:Lerendement d’élimination.
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Introduction générale

L'eau est a I'origine de la vie sur Terre, mais diverses activités humaines, qu'elles soient
industrielles, urbaines ou agricoles, entrainent sa pollution. Par exemple, les colorants
synthétiques utilisés dans l'industrie textile sont déversés directement dans les eaux sans
traitement préalable, constituant une menace importante pour I'environnement. Pour faire
face a cette menace, de nombreuses recherches ont été menées sur la dépollution de I'eau ces
derniéres années, et plusieurs techniques ont été développées, parmi lesquelles I'adsorption
est la plus couramment utilisée[1].

L'adsorption est une méthode efficace et simple pour éliminer les colorants de I'eau.
Elle repose sur le principe de piéger les colorants grace a un matériau solide appelé adsorbant
[2].

Différents matériaux solides comme les argiles, les zéolites, les alumines activées, les
boues, les biomasses, les résidus agricoles, les sous-produits industriels et le charbon actif
peuvent étre utilisés dans les processus de décoloration des eaux.

Le bleu de méthyléne, un colorant couramment utilisé dans l'industrie textile, peut
causer des bralures oculaires et des lésions permanentes aux yeux chez les humains et les
animaux. Son inhalation peut entrainer des difficultés respiratoires, tandis que son ingestion
peut provoquer des brdlures, des nausées, des vomissements, une transpiration excessive et
des sueurs froides[3].

Le traitement des rejets industriels contenant ce type de colorant est crucial, et de
nombreuses techniques physiques, chimiques et biologiques ont été développées a cet [4].
effetParmi celles-ci, les charbons actifs synthétisés a partir de résidus agricoles sont
largement utilisés en raison de leur structure poreuse, de leur grande surface spécifique et de
leur capacité d'adsorption élevée.

Notre travail se compose de trois parties :

- Le premier chapitre présente une revue des études antérieures sur les colorants, y
compris leur classification et les méthodes d'élimination (bleu de méthyléne).

- Le deuxieme chapitre porte sur le processus d'adsorption, y compris les différents
parametres influencant I'adsorption, les catégories et les modéles les plus utilisés pour
décrire ce phénomene. Il inclut également une étude sur le charbon et les matieres
premiéres les plus utilisées pour sa fabrication, ainsi que des informations générales sur la
pollution par les colorants, en particulier le bleu de méthyléne, ses dangers, sa présence

dans I'environnement et son impact sur I'homme.

1
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- Le troisieme chapitre présente les procédures expérimentales (protocoles et
méthodes) mises en place au cours de cette étude, ainsi que les différents résultats obtenus
et leur discussion.

En conclusion, nous résumons les principaux résultats de cette étude.
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Chapitre | Généralités sur Les colorants

. Généralités sur Les colorants

1. Généralités

Un colorant doit posséder, outre sa couleur propre, la propriété de teindre. Cette
propriété résultant d’une affinité particuliére entre le colorant et la fibre est a 1'origine des
principales difficultés rencontrées lors des traitements. En effet, selon le type d’application et
d’utilisation, les colorants synthétiques doivent répondre a un certain nombre de critéres afin
de prolonger la durée de vie des produits textiles sur lesquels ils sont appliqués: résistance a
’abrasion, stabilité photo lytique des couleurs, résistance a I’oxydation chimique (notamment
les détergents) et aux attaques microbiennes.

L’affinité du colorant pour la fibre est particulierement développée pour les colorants qui
posseédent un caractere acide ou basique accentué. Ces caractéristiques propres aux colorants
organiques accroissent leur persistance dans 1’environnement et les rendent peu disposés a la

biodégradation [4].

Les matieres colorantes se caractérisent par leur capacité a absorber les rayonnements
lumineux dans le spectre visible (de 380 & 750 nm). La transformation de la lumiére blanche en
lumiére colorée par réflexion sur un corps, ou par transmission ou diffusion, résulte de
I'absorption sélective d'énergie par certains groupes d'atomes appelés chromophore, La relation

entre la longueur d‘onde et la couleur transmise est donnée dans le Tableau (1.1), [4.5].

La molécule colorante étant le chromogéne. Plus la facilité du groupe chromophore a
donner un électron est grande plus la couleur sera intense (groupes chromophores classés par
intensité décroissante dans le Tableau 1.2. D'autres groupes d'atomes du chromogéne peuvent

intensifier ou changer la couleur due au chromophore : ce sont les groupes auxo-chromes [4].

Les colorants sont utilisés dans de nombreux secteurs industriels tels que les teintures du
textile, du papier, du cuire dans les industries alimentaires et cosmétiques. Les colorants ont la
réputation d’étre des substances toxiques et persistantes dans 1’environnement, ils nécessitent

des techniques physicochimiques pour les dégrader [6].
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Tableau 1.2 : Principaux groupes chromophores et auxo-chromes, classés par intensité

croissante.

Groupes chromo-phores Groupes auxo-chromes
Azo (-N=N-) Amino (-NHy)
Nitroso (-NO ou -N- Méthyl-amino (-
OH) NHCHa)
Carbonyl (=C=0) Diméthyl-amino
((-N(CHs)2)
Vinyl (-C=C-) Hydroxyl (-HO)
Nitro (-NOz ou =NO- Alkoxyl (-OR)
OH)
Sulphure (>C=S) Groupes
donneurs d'électrons

1.1. Classification des colorants
Les principaux modes de classification des colorants reposent soit sur leur constitution

chimique (classification chimique), soit sur leurs méthodes d'application aux différents

substrats (classification tinctoriale) [6].

1-1-1- Classification chimique
Le classement des colorants selon leur structure chimique repose sur la nature du

groupement chromophore, qui consiste le squelette nécessaire a coloration de la molécule [5.7].

1-1-2- Classification tinctoriale
Si la classification chimique présente un intérét pour le fabricant de matieres colorantes,

le teinturier préfere le classement par domaines d’application. Ainsi, il est renseigné sur la
solubilité du colorant dans le bain de teinture, son affinité pour les diverses fibres et sur la nature
de la fixation. Celle-ci est de force variable selon que la liaison colorant/substrat est du type
ionique, hydrogéne, de VVan der Waals ou covalente.
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On distingue différentes catégories tinctoriales définies cette fois par les auxo-chromes

[71
2. Toxicite des colorants

La toxicité des colorants vient de 1’ignorance des chercheurs ou des utilisateurs de leurs
structures chimiques qui différent d’un type a un autre. Ainsi que du mode de I’emploi lors de
I’utilisation.

Beaucoup d’étude sont montré les effets toxiques et/ou carcino-géniques des colorants
azoiques, ce qui signifie que les effluents contenant ces colorants doivent étre traités avant
d’étre rejetés en milieu naturel.

Leur toxicité est en fait due a la teneur en groupements cancérigenes tels que les
groupements aromatiques, phtalogenes, cyanurés, sel de barium et de plomb. Ces groupements
cancérigénes (sous forme électrophile ou radicalaire) attaquent les bases pyrimidiques de
I’ADN et de I’ARN et causent par conséquent, une altération du code génétique avec mutation

et risque de cancer [8].

Parmi les colorants industriels, nous somme intéressé particulierement a la toxicité des
colorants azoiques, lesquels sont caractérisés par la présence de groupe azo (-N=N-).La rupture
des liaisons azoiques de ces dernicres entraine la formation d’amines primaires qui causent la
méthémoglobinémie, caractérisée par un empéchement du transport d’oxygene dans le sang.

L’allergie respiratoire aux colorants réactifs a été rapportée pour la premiére fois en par
Alanko chez des sujets employés a la pesée et au mélange de ces colorants en poudre depuis
deux ans et présentant un asthme et / ou rhinite d’origine professionnelle [9].

3-procedes d’élimination des colorants
Plusieurs méthodes ont été développées pour éliminer les colorants présents dans les eaux usées
au cours de la derniére année [1]. Dans notre étude, nous nous concentrons sur l'une des

méthodes trés importantes,a savoir le phénomene d'adsorption

Les processus d'élimination des colorants des solutions aqueuses comprennent plusieurs

méthodes, notamment :

1. Lafiltration : Cette méthode physique utilise des filtres pour séparer les colorants

de la solution en les faisant passer a travers des milieux filtrants tels que des filtres.
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La précipitation : La formation d'un précipité de colorant est réalisée en ajoutant
des produits chimiques ou des traitements chimiques spécifiques.

L'echange ionique : Cette méthode chimique permet de remplacer les ions des
colorants par d'autres ions, entrainant ainsi leur précipitation ou leur
concentration.

L’évaporation : L'eau peut étre évaporée pour concentrer les colorants et les
éliminer ensuite.

L'oxydation et la réduction : Des oxydants ou des agents réducteurs peuvent étre
utilisés pour degrader les colorants ou changer leur couleur par des réactions

chimiques.

4- une définition Bleu de méthyléne

Le colorant bleu de méthyléne est un colorant cationique d’indice C1 52015, sa formule

est (C16H1sN3SCI) et sa masse molaire est de 319.85 mol/g. C’est une molécule organique

appartenant a la famille des Xanthines. Ce colorant est choisi comme modele représentatif des

polluants organiques de taille moyenne et sa structure chimique représente dans la figure (1.1)

[9.10].

HaC

N
N

+.Z CH
\N S N/ 3

| . |
CH; Cl CH,

Figure 1.1 : Structure chimique du bleu de méthyléne [10].
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5-Toxicité du bleu de méthyléne

Les données toxicologiques concernant l'utilisation du bleu de méthyléne chez I'homme
pendant de nombreuses années ont indiqué jusqu'a présent 1’absence de danger lié a son
utilisation comme médicament, a condition que la dose totale administrée ne dépasse pas 7
mg/kg. Toutefois, il peut entrainer des douleurs thoraciques, une dyspneée, de I'anxiété, des
tremblements, des hypertensions et méme une coloration de la peau si la dose est élevée. Bien
que le bleu de méthylene ne soit pas fortement dangereux, il a un effet nocif sur les organismes

vivants et les eaux. L'exposition aigué a ce produit peut causer :

- Irritation de la peau et des dommages permanents aux yeux en cas d'exposition externe.
- Respiration rapide ou difficile et augmentation de la fréquence cardiaque par inhalation.
- Irritation de I'appareil gastro-intestinal, nausées, transpiration excessive, confusion

mentale, cyanose et nécrose des tissus en cas d’ingestion [11].
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Chapitre 11 Genéralité de L'adsorption

| .L"'adsorption

1.1 Geénéralité
L'adsorption est un processus physico-chimique qui se manifeste par une modification

de concentration & l'interface de deux phases non miscibles. Il s'agit d'un phénoméne de

surface, a ne pas confondre avec I'absorption qui est un phénomene en profondeur.

Les phénomenes d'adsorption se rapportent principalement aux interfaces
liquide/solide, c'est-a-dire a l'adsorption des liquides, qu'ils soient purs ou en melange, par

les solides considérés généralement comme des phases pures.

La dynamique d'adsorption suit plusieurs étapes : d'abord le transport jusqu'a la couche
limite de diffusion entourant la particule d'adsorbant, puis le transport a travers cette couche
limite, suivi de la diffusion a l'intérieur des pores (microporosité), et enfin la réaction

(physique ou chimique) & la surface interne de lI'adsorbant[3].

L'adsorption par un solide peut étre définie comme le processus physique de fixation
de molécules a la surface du solide par des forces d'interaction de type Van der Waals. On
appelle "adsorbat” la molécule qui s'adsorbe et "adsorbant” le solide sur lequel la molécule
s'adsorbe. La désorption est le phénomeéne inverse ou les molécules se détachent de la surface
solide [2].

Cette relation entre la concentration dans le liquide a I'équilibre (Ce en kg/L) et la
concentration du polluant adsorbé en phase solide (Qe en mol/kg ou kg/kg) est exprimée par

une relation mathématique appelée isotherme d'adsorption la figure(l1.1) [3]

Phase gaz

Adsomption monocouche {{{
COCO00

/3 Z:&’;’Z’S’ﬂi’;o;’”//// 7/

Multicouches
(liquide)

Figure 11.1 : Schema simplifié représentant le phénomene d’adsorption [3].
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1.2 Définition de I'adsorption
Plusieurs définitions ont été données par divers auteurs, nous reportons dans ces

paragraphes les plus usuels :

1. L'adsorption est un phénoméne physico-chimique qui se manifeste par une
modification de la concentration a l'interface de deux phases non miscibles, telles que
liquide/solide ou gaz/solide. On parle alors de couples (adsorbat/adsorbant).

2. L'adsorption par un solide est le phénomene par lequel des molécules d'une phase
gazeuse ou liquide se fixent sur la surface de ce solide.

3. L'adsorption peut étre considérée comme une opération physique de séparation des

mélanges, ou une substance est éliminée par une autre et se concentre a l'interface [1]

4. L'adsorption est un phénoméne de surface ou des atomes ou des molécules d'un
fluide (adsorbats) se lient a une surface solide (adsorbant) via divers processus, souvent

grace a des interactions physiques et/ou chimiques [4].

5. D'une maniere genérale, I'adsorption est définie comme un processus entrainant une

accumulation nette d'une substance a l'interface entre deux phases [5].

2 Physisorption
L'adsorption de type physique se produit lorsque les forces qui fixent lI'adsorbat sur

la surface de I'adsorbant sont de méme ordre que les forces de Van der Waals. Ce type

d'adsorption se caractérise par plusieurs aspects :

v La rapidité dans I'établissement de I'équilibre entre la phase adsorbée et la
phase fluide, permettant une adsorption rapide et efficace.

v" Une chaleur d'adsorption sensiblement du méme ordre que la chaleur de
liquéfaction du gaz adsorbé, ce qui indique que I'énergie nécessaire pour adsorber le gaz est
similaire a celle requise pour le liquéfier.

v Une reéversibilité relativement facile et une absence de spécificité, ce qui
signifie que ce processus peut étre facilement inversé et n'est pas spécifique a un type
particulier de gaz ou de surface [6].

v Les valeurs d'enthalpie d'adsorption se situent souvent autour de 10 kJ/mol,
indiquant une interaction énergétique modéree entre I'adsorbat et I'adsorbant [7].

Ce phénomene consiste essentiellement en la condensation de molécules sur la

surface du solide, favoriseée par un abaissement de la température. En effet, une
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température plus basse augmente l'efficacité de l'adsorption physique en réduisant
I'énergie cinétique des molécules, ce qui permet une meilleure adhésion a la surface de
I'adsorbant [8].

3 Chimisorption
L'adsorption de type chimique, appelée aussi chimisorption, résulte des forces de

liaison de nature chimique, nettement supérieures aux forces de Van der Waals, impliquant
un partage ou un transfert d'électrons. Cela entraine des ruptures et des créations de liaisons
chimiques & la surface entre le réactif et les sites actifs de I'adsorbant. La chimisorption se

caractérise par :

v Un temps long pour atteindre I'équilibre entre la phase adsorbee et le milieu
fluide, en raison de la complexité des réactions chimiques impliquées.

v Une augmentation de la quantité de matiére adsorbée avec la température, ce qui
contraste avec l'adsorption physique ou une température plus basse est favorable.

v Une chaleur dégagée durant I'adsorption comparable aux chaleurs de réaction,
variant de 40 a 100 kJ/mol, environ 10 fois supérieure a celle de I'adsorption physique.

v Une non-réversibilité, signifiant que l'adsorbat ne peut pas étre facilement
désorbé une fois adsorbé.

v Une spécificité marquée, ce qui signifie que certains adsorbats se fixent

préférentiellement sur un adsorbant déterminé [6].

L'enthalpie relative a la chimisorption est beaucoup plus grande que celle de
la physisorption, avec des valeurs généralement autour de 200 kJ/mol [7].

4 Mécanismes d'adsorption
Pour mieux caractériser et quantifier la rétention, il est essentiel de se pencher sur

les phénoménes se produisant a I'échelle moléculaire : c'est-a-dire les mécanismes

d'adsorption. Les liaisons entre les composés et I'adsorbant peuvent étre classees en deux
types (fig.11.2.)[9].

1- Le transfert de masse externe, également appele diffusion externe, correspond au

déplacement du soluté du milieu de la solution vers la surface externe des particules d'adsorbant.
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2- Le transfert de masse interne dans les pores, ou diffusion interne, se produit a I'intérieur

du fluide remplissant les pores de I'adsorbant. Les molécules se déplacent de la surface des

grains vers leur centre a travers les pores.

3- La diffusion de surface peut également contribuer dans certains cas, ou les molécules

adsorbées se déplacent le long des surfaces des pores a I'échelle d'un grain d'adsorbant.

phase odaccbant

]

J P0sa paortnt |
" =

Y

fim fuds © In surface eowme cu partcda

Figure 11.2 :Schéma du mécanisme de transport d’un adsorbat au sein d’un grain [9].

5 Les facteurs influencant des parametres d'adsorption
L'adsorption dépend de nombreux facteurs, dont les principaux sont :

v Les caractéristiques de I'adsorbant : polarité, volume poreux, surface spécifique
et fonctions superficielles.

v Les caracteristiques de I'adsorbat : polarité, solubilité et poids moléculaire.

v Les parametres physico-chimiques du milieu, comme la température et le pH

[8].
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6 Isothermes d’adsorption
Tous les systéemes adsorbant/adsorbat ne se comportent pas de la méme maniere. Les

phénomeénes d'adsorption sont souvent étudiés a travers leur comportement isotherme. Les
courbes isothermes décrivent la relation a I'équilibre d'adsorption entre la quantité adsorbée et

la concentration du soluté dans un solvant donné a une température constante.

7 Des isothermes d’adsorption [10,11]
Les courbes isothermes varient selon le couple adsorbat-adsorbant étudié. Gilles et ses

collaborateurs ont classé les isothermes d'adsorption des solutés a solubilité limitée en cing

types principaux[10] :

v Type | : Cette isotherme est interprétée comme la formation d'une couche
monomoléculaire compléte. Elle est observée sur des solides microporeux avec un diametre
inférieur 225 A .

v Type Il : C'est I'isotherme la plus fréquente, observée lorsque l'adsorption se

produit sur des poudres non poreuses ou avec des macro-pores de diamétre supérieur a 500 A .

v Type 111 : Cette isotherme est caractéristique des adsorptions ou la chaleur
d'adsorption de I'adsorbat est inférieure a la chaleur de liquéfaction. Elle est relativement rare
et indique la formation de couches polymoléculaires au début de I'adsorption, avant que la

surface ne soit complétement recouverte d'une couche monomoléculaire.

v Type IV : Cette isotherme se produit sur des solides avec des pores de diametres
compris entre 15 et 1000 A. La pente de la courbe augmente a des pressions relatives élevées,
indiquant un remplissage complet des pores. Comme pour l'isotherme de type Il, la formation

de couches multiples commence lorsque la couche monomoléculaire est entierement realisee.

v Type V : Cette isotherme présente également une hystérésis, similaire a
I'isotherme de type 111, ce qui signifie que la formation de couches multiples démarre bien avant
que la couche monomoléculaire ne soit totalement réalisée. Ce type d'isotherme est

caractéristique des solides poreux avec des diamétres de pores similaires a ceux des solides
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donnant des isothermes de type IV et V, mais présente une pente différente attribuee a la

géomeétrie des pores[10].

Ces cinq types d'isothermes sont représentés dans la figure (Figure( 11.3)).

type II X/m type 111

Figure 11.3 : Les différents types d’isothermes d’adsorption[11].

8 Domaine d’application de I’adsorption
L'adsorption trouve des applications efficaces dans divers domaines industriels.

En pratique, elle est utilisée dans les contextes suivants [12] :

Processus de séchage.
Traitement des huiles.
Purification des gaz.

Industrie textile.

AN N NN

Décoloration et traitement des eaux.

9 Les adsorbants
Généralement, les adsorbants permettent de séparer les composants d'un mélange en

retenant ces derniers a des degrés divers, grace a des liaisons dont l'intensité varie en fonction
de la nature des molécules présentes dans le melange. Strictement parlant, tous les solides sont
des adsorbants. Cependant, seuls les adsorbants ayant une surface spécifique suffisante (surface
par unité de masse) présentent un intérét pratique. Les adsorbants industriels ont généralement
des surfaces spécifiques supérieures a 100 m2.g-1, atteignant méme quelques milliers de m2.g-

1. Ces adsorbants sont nécessairement microporeux avec des tailles de pores inférieures a 2 nm
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ou mésoporeux avec des tailles de pores comprises entre 2 nm et 50 nm (selon la classification
de I'lUPAC). Les adsorbants industriels les plus courants sont les suivants : charbons actifs,

zéolithes, gels de silice, argiles activées (ou terres décolorantes) et alumines activées [13].

De plus, ce phénomene est influencé par de nombreux facteurs relatifs aux propriétés
physico-chimiques de I'adsorbant (charbon) ainsi que de l'adsorbat, et par les conditions

extérieures.
I1. Charbon

I1.1.Les adsorbants propriétés générales
Les premiers matériaux utilisés pour I'adsorption remontent a plusieurs siécles et

comprenaient des argiles, des terres décolorantes, et plus tard, a la fin du XIXe siecle, les
charbons actifs sont apparus. Pendant la Premiére Guerre mondiale, les gels de silice ont été
introduits, suivis dans les années 1939-1940 par les alumines activées. En 1945, les propriétes
exceptionnelles d'adsorption des zéolithes naturelles ont été reconnues, et dans les années 1950,
les premiéres zéolithes synthétiques ont ouvert la voie au développement des tamis moléculaires
comme catalyseurs et adsorbants. Aux cOtés de ces matériaux utilises a grande échelle, de

nouveaux produits aux propriétés améliorées ont émergé ces dernieres années [14].

Les adsorbants d'intérét pratique doivent avoir une surface spécifique suffisante,
généralement supérieure a 100 m2/g pour les matériaux industriels, pouvant méme atteindre

quelques milliers de m2?/g [15].

Ces adsorbants sont classés soit comme microporeux, avec des pores de taille inférieure

a 2 nm, soit comme méso-poreux, avec des pores de taille comprise entre 2 nm et0 nm.

Les propriétés des adsorbants, telles que leur surface spécifique ou leur polarité, sont
essentielles. Une surface spécifique élevée est préférable pour une capacité d'adsorption accrue.
La taille des micropores influence I'accessibilité des molécules a la surface interne d'adsorption.
Ainsi, la distribution de la taille des pores est utilisée pour caractériser les adsorbants et choisir

le plus approprié pour une séparation spécifique [16]

16



Chapitre 11 Genéralité de L'adsorption

11.2.0rigine et fabrication
2.1.0rigine

D’origine organique ou minérale, le biochar provient de diverses matieres animales et
végétales (cogues de noix de coco, tourbe, houille, etc.). Les charbons issus de ces matieres
sont les plus couramment utilisés pour le traitement de 1I’eau naturelle ou résiduaire. Pour des
recherches spécifiques, on peut utiliser des produits carbonisables comme le sucre, qui donne

du biochar chimiquement pur [17].

2.2.Fabrication
2-2-1- Procédé physique
Le matériau brut est carbonisé a une température d’environ 600°C pendant 6 a 8 heures.

L’activation consiste en une oxydation controlée a haute température (700 a 1000°C) en
présence d’un mélange faiblement oxydant de vapeur d’eau et de dioxyde de carbone pendant

24 a 72 heures. Le carbone est consommé par la réaction :

C+ H20 — CO + H2

La réaction se développe plus facilement dans les directions ou le carbone est moins

dense, créant ainsi des « tunnels » qui développent la microporosité. [18]

2-2-2- Procédé chimique
La carbonisation et 1’activation sont réalisées simultanément entre 400 et 600°C en

présence d’acide phosphorique ou de chlorure de zinc (ce dernier est interdit pour les
applications agroalimentaires). Ces agents agissent comme catalyseurs d’oxydation, permettant
le développement de la microporosité et de la mésoporosité par élargissement du diametre des
pores. La fabrication se termine par des opérations de granulation, de tamisage et de

conditionnement. [19].

3. Les caractéristiques de charbon
Les caractéristiques des biochar varient en fonction du précurseur (matériau de départ),

de la méthode de préparation et des conditions de traitement (température de pyrolyse, temps
d'activation, etc.). lls se présentent sous trois formes différentes : grain, poudre ou fibres. La
distinction entre les biochars actifs en grain et en poudre se fait sur la base de criteres
granulométriques : la taille moyenne des particules est inférieure a 0,18 mm pour le charbon en
poudre et inférieure a 0,6 mm pour le biochar en grain. Les fibres ne seront pas abordées en

raison de leur utilisation limitée dans le traitement des eaux. De nombreux matériaux carbonés,
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tels que le bois, les coquilles de noix de coco, le biochar naturel et les résidus agricoles, sont

utilisés comme précurseurs pour la préparation de biochar [20].

Le processus de fabrication de ces adsorbants comporte deux grandes étapes : la carbonisation
et I’activation (comme mentionné dans le titre précédent - Fabrication ... Procédé physique et
Procédé chimique ...). Il existe deux procédés. Cette derniére notent [21], les chercheurs, permet
d’obtenir un meilleur rendement, une plus grande surface spécifique et un meilleur

développement de la structure poreuse du charbon.

4. Les différentes formes du biochar [22]

4.1. Les biochar en grain (BG)
Plus de 100 types de charbons existent pour toutes vos applications. Nous mentionnons

trois types célebres :

v" biochar en grain (BG).
v" biochar tissu (BT).
v' biochar en poudre (BP).

Figur 1.7 : biochar en grain (BG). [22].
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4.2.Les biochar en tissu (BT)
Ce sont des particules de formes irréguliéres parmi une gamme de tailles allant de 0,2

mm a5 mm. Ce type de charbon est utilisé pour des applications en phase liquide et gazeuse.

Figure 11.8: biochar en tissu (BT). [22].

4.3.Les biochar en poudre (BP)
Réduit en poudre avec une taille inférieure & 0,18 mm (US Mesh 80), ce biochar est

principalement utilisé pour des applications en phase liquide ainsi que pour le traitement des

flux gazeux. C'est ce type de charbon que nous utiliserons dans notre expérience.

Figure 11.9 : biochar en poudre (BP) [22].
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5. Les propriétés des adsorbants

5.1. Structure poreuse (Texture) [23]
Un solide poreux se caractérise par le volume de substance adsorbée requis pour saturer

tous les pores ouverts d’un gramme de ce solide. Un pore ouvert est un pore dont l'acces est
situé a la surface du grain, rendant ainsi le port accessible au fluide. Ce volume poreux, exprimé
en cm’.g”, représente donc spécifiquement la porosité ouverte du matériau. La porosité ouverte
est une propriété cruciale car elle détermine la capacité d'un solide a adsorber des fluides, ce
qui est essentiel dans des applications telles que la filtration, la catalyse et le stockage de gaz.
La mesure précise de cette porosité permet d'évaluer I'efficacité et I'utilité du solide poreux dans
divers contextes industriels et scientifiques. (Figure 11.10).

Selon la classification de I'lLU.P.A.C. (International Union of Pure and Applied
Chemistry), les tailles de pores se divisent en trois catégories :
v’ Les micropores de diametre inférieur a 22 nm.
v Les méso-pores de diametre compris entre 2 et 50 nm.

v Les macro-pores de diamétre supérieur a 50 nm.

Mesopore

Macropore

.

Micropore

Figure 11.10: Représentation schématique des différents types de pores. [23].

Chaque type de pore joue un rdle spécifique dans le processus d'adsorption. Les
macropores permettent au fluide d'accéder a la surface interne du charbon actif. Les mésopores
facilitent le transport de ce fluide, tandis que les micropores sont les sites principaux de
I’adsorption. Les micropores déterminent en grande partie la capacité d'adsorption du biochar,

car ils constituent presque la totalité de la surface disponible pour I’adsorption
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8.Utilisations du biochar [23]

L'utilisation du biochar s'étend a différents domaines, tels que :

v Le traitement des eaux potables et des eaux résiduaires.
v La purification de produits industriels.
v L’¢limination des couleurs et des impuretés des produits bruts, par exemple pour

la décoloration du sucre de canne ou de betterave.

v L’utilisation dans les équipements de climatisation et pour 1’élimination des
odeurs d’égouts et des émanations chimiques.

v Les filtres a biochar dans certaines voitures, qui capturent les émanations

d’hydrocarbures imbrilés émanant des véhicules a l'arrét.
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Chapitre 111 Matériels, résultats et discussion

Le volet expérimental de ce travail a été réalisé dans le laboratoire du département de
chimie industrielle de la Faculté des sciences et la technologie & I'Université Mohamed Khider
- Biskra. L'objectif de cette étude est de préparer du biochar a partir de la peau de banane afin
de l'utiliser dans I'élimination du bleu de méthylene résultant de son utilisation dans certaines
activités industrielles et chimiques et étudier I’effet de la température de carbonisation sur
I’absorbance de BM. De plus, cette étude vise a examiner I'impact des facteurs chimiques tels

que la masse de I'adsorbant et le temps d'adsorption

I11.1.Materiels premiere
La banane est un fruit appartenant au genre appelé "Musa", qui pousse sur la plante de

palmier connue sous le nom de bananier. Les principales variétés de bananes sont la banane
ordinaire (banane de grande taille) et la banane plantain (banane de petite taille). On pense
que l'origine de la banane remonte aux régions du sud-est de I'Asie et du sud de la Chine, et
elle a été cultivée et répandue dans le monde entier dans les régions au climat tropical et

équatorial [1].

Figure 111.1 : Peau de Banane.

I11.2.Les équipements et Appareillage utilisés
v Fiole jaugée (500 ml, 2000 ml)

Pipette graduée
Barreau magnétique
Spatule

Bécher

Erlenmeyer
Entonnoir

Papier filtre

LSRR N N N N NN

Balance électrique
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pH-metre
Spectrophotométre UV-Visible

Balance

D N N NN

Four
v -Une étuve
-Agitateur (Jar teste).

111.3 Produits chimiques utilises

v' Hydroxyde de sodium .............................. NaOH
v Acide chlorhydrique....................o.oooonl. HCl
v' Lebleude méthyléne......................oooeeneni. C16H18CIN3S

I11.4. Les appareillages

v Spectres d’absorption en UV- visible
L’analyse par cet instrument s’appuie sur le fait que toute solution colorée traversée par un

faisceau de lumiére laisse passer une fraction de lumiere incidente, la quantité de lumiere

absorbée est proportionnelle a la concentration du composé coloré recherchée

Figure 111.2: Spectrophotometre UV visible.

v' pH-métre
Nous utilisons ce dispositif pour mesurer l'acidité de la solution aprés I'augmentation ou la

diminution pour confirmer I'effet de ce facteur dans I'étude expérimentale
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Figure 111.3 : pH- métre.

I11.5. Préparation du charbon
v' Séchage :

Les pelures de banane sont placées dans un déshydrateur pendant 24 heures pour éliminer
I'humidité sous 110°C

Figure 111.4: Séchage Pue de banane dans étuve.
v' Broyage

Les pelures de banane sont ensuite broyées a l'aide d'un mixeur électrique pour obtenir une

poudre tres fine.
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Figure 111.5 : Broyage la peau de banane (charbon).
v' Tamisage

La poudre est ensuite passée a travers un tamis pour obtenir une texture uniforme, Pour
une durée de 20 minutes (de taille 1,750,500, 180um)

Figure 111.6 : Tamisage la paeu de banane.

v' Carbonisation

La poudre est placée dans un contenant adapté puis directement dans le four a différentes
températures : 300°C pendant 2 heures, puis a 400°C pendant une heure et enfin a 600°C

pendant une heure.

Figure 111.7: Carbonisation la poudre de la peau de banane.
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v Lavage

Le charbon est lavé avec de I'eau distillée selon un masse de 5 g de charbon pour 1 L d'eau

distillée.

Figure 111.8: Lavage le charbon.
v' Ajustement du pH

Le pH est ajusté a 7 en ajoutant de la solution de  NaOH et HCI

Figure 111.9 : Ajustement du pH de charbon.

v" Filtration

Figure 111.10 : Filtration de charbon.
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111.6. 1. Teneur d’humidité
La teneur en d’humidité est déterminée selon la norme ASTM 2867-99. On pése un creuset

contenant 1469 des écorces de banane, on I’introduit ensuite dans 1’étuve a une température

de 110°C pendant 24 heures. Aprés sa sortie de I’étuve, on le pése a nouveau (90g) [2].

Le teneur d’humidité est donné par la relation suivant :

*100 ceueeeeeen (I1L1)

Avec :

H% : la teneur en humidite ;

P1 : creuset remplir (charbon+creuset) avant séchage ;
P2 : creuset remplir (charbon + creuset) aprés séchage ;
Donc :

H% = 38.35

11.6.2. Pourcentage de la matiere organique et le taux des cendres :

e Pourcentage de la matiére organique
Le pourcentage de la matiére organique M,% est donné par la relation suivant :

Avec :

!
mom*

My% = 100 ... ... e oo (I1L 2)

m, (g) : masse initiale de charbon avant séchage ;
m’ (g) : masse de charbon obtenue aprés traitement thermique

A (T=300°C pendant 2h mo =46g —m’ =24.76g) a 400 pendant 1h ((Me=50g =et m’=22.69g))
et a 600 °C pendant 1h ((m0=50g et m’=18.01g))
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M, (i 300°C) = 46.17%
M, (d400°C) = 54.62%
M, (2 600°C) = 63.98%

e Le taux descendres :
Le taux des cendres T.C (%) est donné par la relation suivant :

T.C=100% - My% .............(IIL.3)
T.Casoo°c = 53.83.54%
T.Casooec = 45.38%
T.Cas00°c = 36.02percentage
I11.7. Préparation des solutions

La solution de bleu de méthylene BM est de C= 0.5 g/I

Figure 111.11 : solution mere du bleu méthyléne.

111.7.1. Etalonnage de la solution
La méthode d’analyse utilisée est la spectrophotométrie UV-visible. La premiére étape est la

détermination de la longueur d’onde maximale (A max) appartient a I’intervalle de 200 a 700
nm de la colorante BM. Nous avons étudié¢ I’effet des principaux paramétres ayant une

influence sur la capacité d’adsorption, tels que, la masse de 1’adsorbant, le temps de contact.
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Absorbance
é

A (am)

Figurelll. 12: longueur d’absorbance A,,,,(n m) du colorant Bleau de Méthyléne
Cette figure montre que la longueur d’onde du maximum d’absorption de BM est
Amax = 664(n m)

La deuxiéme étape est la vérification de la loi de Beer-Lambert. Pour cela, nous avons
tracé les courbes d’étalonnage pour I’adsorbat utilis¢ a différentes concentration afin de
déterminer les domaines de concentration pour lesquels la loi de Beer-Lambert est respectee

(obtention d’une droite).

L'absorbance est fonction de la concentration du soluté comme le montre la loi de Beer -
Lambert : [2]

A= log(2)= &1 C

Figure 111.13 : Solutions concentrations différentes.
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-Pour la mesure 1’absorbance de bleu de méthyléne, et les résultats dans le tableau 111.1

Tableau 111.1 : Etalonnage les différentes concentrations de bleu de méthyléne

Concentration (mg/l) 0.2 0.4 0.6 0.8
Absorbance 2.802 3.50 4.35 4.85
Y=3.5 X+2.125
5,0+ R?=0.98635 .
_§4,0
0,2 0,3 0,4 CEJr,jg) 0,6 0,7 0.8

Figure 111.14 : Courbe d’étalonnage du Bleu de méthyléne

I11.8. Etude de I'effet des parametres gouvernants I’adsorption

111.8.1.effet des temps

Pour eétudier l'effet du temps sur le phénoméne d'adsorption nous avons preparé 12

échantillons d’une solution de BM (V= 250 ml), chaque quatre échantillons ont été

réalisées avec ; un charbon carbonisée a 300°C pendant 2h, un charbon carbonisée a 400°C

pendant 1 h et un charbon carbonisée a 600°C pendant 1h. Puis on les place un JAR test, qui

est programmée a une vitesse d’agitation de 200 tr/min a différents temps d’agitation

(30min;60min ; 90min; 120 min). Les filtrats sont analysés par le spectrophotometre UV

visible.
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Figure 111.15 : procédé d’agitation (JAR TESTE).

Figure 111.16 : procédé de filtration

111.8.2.L"effet de la masse
L'effet de la masse initiale de biochar est tres indispensable pour connaitre la meilleure

quantité adsorbée a quelle masse. Les masses de biochar étudié sont 200mg, 600mg, 800mg.

Les filtrats sont analysés par le spectrophotométre UV visible.
111.9.Résultats et discussion :

+«» Méthodologie [3]
-’adsorption du colorant bleu de méthyléne a été calculée en utilisant la formule suivant :

qe =(Co = €8) X = oo (1ILT)

q.: La quantité adsorbée a I’instant t (mg/g).

co: La concentration initiale en colorant (mg/l).

ct: La concentration en colorant a I’instant t (mg/1).
v : Le volume de la solution (ml).

m : La quantité de I’adsorbant en solution (g).

- Le rendement d’¢limination du bleu de méthyléne :
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Ou encore par la détermination du taux d’élimination du colorant, not¢ R et exprimé en

pourcentage(%), il est défini par :

R="Y + 100..............(IIL8)

Co
Ou:
Co: Concentration initiale du colorant (mg/l).

ct: Concentration du colorant a I’instant t (mg/1).

111.9.1. L'effet du temps
L’étude de la cinétique de I’élimination du BM par le biochar montre que 1’équilibre est

atteint au bout de 30 minutes pour le biochar carbonisee a 300°C pendant 2h et 60min pour le
biochar carbonisée a 400 et 600°C pendant 1h (fig.111.17).

D’aprés la figure 111.18, le meilleur rendement a éte obtenu avec le biochar carbonisée a
600°C pendant 1h.

—=— 300°C 4h
—e—400°C 1h
10 —4— 600°C 1h
10
9
9
9
9
9
8
8
o 8
2 g
£
C 7
7
7
7
7
6
6
645 70 50 30 T00 20

t(min)

Figure 111.17 : I’effet du temps sur I’élimination de BM .
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—=—300°C 4h
—e—400°C 1h
2 —4—600°C1h
3 _e
3 —
3
3
31
3
2
X2
& 2
2
2
2.
2
2
21
2
20 40 60 80 100 120

t(min)

Figure 111.18 : rendement d’¢élimination du BM en fonction de temps.

111.9.2. L'effet du masse
La figure 111.19 montre que I’équilibre en masse est atteint a m =0.2g pour le biochar

carbonisée a 300°C pendant 2h et 0.6g pour le biochar carbonisée a 400 et 600°C pendant 1h .

D’apres la figure I11.20, le meilleur rendement a été obtenu avec le biochar carbonisée a
600°C pendant 1h.

—=—300°C 4h
—e—400°C1h
—A—600°C1h

100

95

90

84 -
. \
79

70

at(mg/g)

64
60
55 .\,\-
50
0.2 0.3 0.4 05 0.6 0,7 0.8
t(min)

Figure 111.19 : I’effet de masse sur 1’élimination de BM .
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—a—300°C 4h
—e—400°C 1h
32 —A—600°C 1h

R%
RNy R

0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8
m(g)

Figure 111.20 : rendement d’élimination du BM en fonction de masse.
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Conclusion générale

Ce travail est de mettre en lumiére un matériau naturel de récupération (peau de
banane) qui se transforme en biochar a travers une étude expérimentale sur sa capacité a
adsorber le colorant bleu de méthylene en solution aqueuse en vue d'une application dans le
traitement de I'eau. Les résultats obtenus lors de notre étude ont mis en évidence les points

suivants :

e [’efficacité d’élimination du colorant bleu de méthyléne augmente

avecl’augmentation de la température de carbonisation.

o [ ’efficacité d’élimination du biochar varie en fonction du temps d’agitation, avec une
efficacité maximale obtenue aprés 30 minutes pour le biochar carbonisé a 300°C et aprés 60

minutes pour le biochar carbonisé a 400 et 600°C.
e [’efficacité d’élimination du biochar varie en fonction de la masse, avec une efficacité
maximale obtenue a une masse de 200 mg pour le charbon bio-carbonisé a 300°C et a une

masse de 600 mg pour le Biochar carbonisé a 400 et 600°C.

e Le meilleur rendement est obtenu en utilisant le biochar carbonisé a 600°C pendant 1

heure.

e La poudre de peau de banane est un biomatériau ayant des capacités d’adsorption

intéressantes
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