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Résumé

L’objectif de cette étude est I’optimisation des paramétres de préparation d’un matériau
adsorbant «le charbon actif » ayant une capacité d’adsorption et un rendement massique
optimaux, a partir d’une biomasse végétale. Le rendement en adsorbant activé, 1’indice d’Tode et
I’indice de Bleu de Méthyleéne pour le charbon actif préparé ont été étudies. Les effets des
parametres expérimentaux, tels que le rapport d’imprégnation, la température de carbonisation et
le temps de séjour sur le processus d’activation, ainsi que leurs interactions mutuelles sont
déterminés a I’aide d’un plan surface de réponse a trois facteurs, et chaque facteur se caractérise
pour trois niveaux, soit un plan de 15 essais. Le traitement des données expérimentales par le
logiciel MINITAB a montré que le rapport d’imprégnation et le temps de séjour ont un effet
considérable sur le rendement massique et les deux indices. Les résultats obtenus ont été

optimisés par I’analyse des diagrammes de contours.

Abstract

The objective of this study is to optimize the parameters for preparing an "activated carbon”
adsorbent material with optimum absorption capacity and mass yield, from plant biomass. The
yield of activated adsorbent, the iodine number and the methylene blue number for the prepared
activated carbon were investigated. The effects of experimental parameters, such as
impregnation ratio, carbonization temperature and residence time on the activation process, as
well as their mutual interactions are determined using a three-surface response design factors,
and each factor is characterized for three levels, ie a design of 15 tests. Processing of the
experimental data by the MINITAB software showed that the impregnation ratioandresidence
time have a considerable effect on the mass yield and both indices. The results obtained were

optimized by the analysis of contour diagrams.
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Introduction générale

Introduction génerale

La préoccupation d’une vie seine et d’un éco systéme vivable est devenus une priorité pour
trouver les méthodes et des processus afin d’éliminer cette pollution envahit par les déchets
solide et les effluents liquides qui sont rejeté par les divers industries et cella depuis des siecles.
La forte industrialisation et de consommation excessive de différents produits, tout le monde
ressent les conséquences des dépotoirs encombres des déchets, des lieux contaminés ainsi que de

I'eau pollués.

Penser a la valorisation des déchets a permis a la contribution de préserver 1’environnement
et a dépolluer le milieu aquatique. La protection des ressources naturelles est donc au cceur de la
gestion de la pollution et la protection de I'environnement, ainsi que la préservation de la santé

humaine.

Tous les matériaux bon marché, tels que les déchets de la biomasse : plante saharienne [1],
peau de pomme [2], noyaux des dattes [3], noyaux d'olives [4,5], noyaux de péche [6], épis de
mais [7], grains de café [8] et marc de café [9,11], sciures de bois [12], algues marines [13],
noyaux de jujube [14], riches en carbone peuvent étre utilisés comme précurseurs pour la

production de charbons actifs.

La préparation de ces derniers a partir des déchets végétaux est pourtant tres intéressante du
point de vue économique, car nous profitons, a partir de transformations simples, d'une
application directe de ces matériaux de départ pour résoudre un probléme environnemental

majeur.

L'adsorption sur charbon actif est I'une des méthodes de traitements la plus répandue dans la
dépollution des eaux. De par son efficacité, sa simplicité et son colt de réalisation, est devenue

une méthode analytique de choix.

Cette étude s’inscrit dans le cadre de la protection de I’environnement. Pour cela, nous
avons utilisé les résultats de trois parametres qui sont : le rapport d’imprégnation, la température
de carbonisation et le temps de séjours d’un charbon actif préparer a partir d’une biomasse

vegétale.

Ces parameétres d'activation (temps / temperature / rapport) sont utiliser pour la modélisation par

un plan d'expérience de surface de réponse afin d’optimiser ces parametres.
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Le manuscrit comporte trois parties :

e Dans la premiére partie, on a fait une étude bibliographique relative aux definitions des
charbons actifs et leur caractéristique.

e Dans La deuxiéme partie, on a parlé sur la méthode de plans d’expériences et son logiciel

Minitab18.

e Dans la troisieme partie, on a abordés la description de la procédure expérimentale :

- Matériels et les méthodes consacrés a la modélisation des donnés imposés et des
résultats obtenus.

- I’indice d'iode et I'indice de Bleu de Méthyléne en fonction des conditions opératoires
en utilisant un plan d'expériences afin de mieux comprendre la variation des résultats
des deux caractéristiques en fonction des parameétres imposes, de connaitre les facteurs
les plus influents et de détecter les éventuelles interactions existantes entre ces

variables.

Finalement, on a cléturés notre étude par une conclusion générale qui résume nos résultats

obtenus.
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Chapitre 1 Synthése bibliographique

I. Généralité sur le charbon actif
1.1.Définition charbon actif

Le charbon actif (ou activated carbon) ou encore charbon activé a une structure poreuse, il
est obtenu a partir de matiéres organiques carbonisées, puis activées. Il présente une trés grande
surface spécifique qui lui confere un fort pouvoir adsorbant, il existe sous forme de poudre et de
grains.

Le conseil Européen des fédérations de 1’industrie chimique (C.E.F.1.C) les définit comme
suite : « Les charbons actifs sont des produits carbonés dotés d’une structure poreuse présentant
une trés grande surface de contact interne. Ces matériaux issus des procédés industriels peuvent
adsorber une large variété de substances qui se fixent sur leurs surfaces internes, ils sont par

conséquence appelés adsorbants ».
1.2.0rigine du charbon actif

Le charbon actif est obtenu a partir d'un grand nombre de matériaux contenant du
carbone organique et inorganique, qu'ils soient d'origine animale, végétale ou minérale,
tels que les matiéres bitumineuses et le lignite, la cellulose [17], le marc de café [18],
La tourbe, le bois, les coques, les résines et les pneus automobiles usagés [19,20].

Le végétale est le plus utilisé, car un grand nombre de sous-produits agricoles sont
utilisés actuellement pour la fabrication des charbons actifs. Parmi les plus courants et
rentables commercialement : les coques de noix, les noyaux de fruit, d'olives, de pecan
[21,22] et les coques d'amandes [23,25].

On peut aussi compter les grains d'haricots et de coton, I'épi de mais, cosse de riz. Il en
est de méme pour le sucre qui est source d'un charbon actif de grande pureté [26] ainsi

que beaucoup d'espece d'arbres et de plantes.

1.3.Utilisation
Le charbon actif est utilisé pour :

e Ladécoloration des jus sucrés et des graisses végétales.
e La production d’eau potable, pour ses propriétés de catalyseur dans le traitement des eaux
(désodorisation par decoloration et détoxication de 1’eau ozonée).

e Larécuperation des solvants.

e [e conditionnement de I’air.
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1.4.Différentes formes du charbon actif

Les formes du charbon actif les plus utilisés sont :

e Le charbon actif en grain(C-A-G).

e Le charbon actif en poudre (C-A-P).
1.4.1.Charbon actif en grain (C-A-G)
La forme granulaire du charbon est caractérisée par une taille des particules supérieure a 1mm,
un faible diametre des pores, une grande surface interne et une externe relativement faible. 1l en
résulte que les phénomeénes de diffusion a I’intérieur des pores prennent une grande importance

dans le processus d’adsorption.

Figure 1.1 : Charbon actif granulé.

1.4.1.1.Avantage du charbon actif granulé

e Le charbon actif granulé a une capacité d’adsorber une partie de presque toutes les
vapeurs.

e [l aune grande capacité d’adsorption pour les substances organiques en particulier les

solvants.
e Il retient un grand nombre de substances chimiques en méme temps.
e [l fonctionne bien dans un domaine large de température et d’humidité.
e Il estinerte et on peut I’utilises en toute sécurité.

o |l est facilement disponible et de bon marché.
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1.4.2.Charbon actif en poudre (C-A-P)

Les charbons actifs en poudre présentent une granulométrie inférieure a 100 um avec un

diameétre moyen situé entre 15 et 25 um.

IIs ont une large surface externe et une faible profondeur de diffusion, ce qui engendre une

vitesse d’adsorption tres rapide.

Figure 1.2 : Charbon actif en poudre.

1.4.2.1.Avantage du charbon actif en poudre

e Le charbon actif en poudre est 2 a 3 fois moins cher que le charbon en granulé

e Des quantités supplémentaires peuvent étre rajoutées en cas de pointes de pollution
accidentelles ou temporaires.

e L'adsorption est rapide dans la mesure ou une grande partie de la surface de contact est

directement disponible.

|.5.Caractérisation du charbon actif

Avant leur utilisation, les charbons actifs préparés passent par une caractérisation simple
effectuée au laboratoire, ¢’est la détermination de 1’indice d’iode et I’indice de Bleu de
Méthyléne.

1.5.1. Indice d’iode

L'indice d'iode est la quantité d'iode adsorbée par gramme de charbon actif lorsque la
concentration a I'équilibre est de 0,02 normale (ASTM D4607, LAS2752).

Cet indice est trés important pour la caractérisation des charbons actifs, parce qu'il donne une
indication essentielle sur la surface disponible pour les substances de petite taille (micropores)
[31].
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1.5.1.1.Détermination de I’indice d’iode
Pour déterminer I’indice d’iode de chaque charbon actif; il faut :
e Une solution d’acide chlorhydrique de concentration 5% (v / v).
e Une solution d’iode 0,1 N.

e Une solution de thiosulfate de sodium de concentration 0,1 N.

1.5.2. Indice de Bleu de Méthyléne
L'indice de Bleu de Méthyléne est le nombre de milligrammes du Bleu de Méthyléne adsorbes
par un gramme de charbon actif lorsque la concentration a I'équilibre du Bleu de Méthyléne est
égale a 1 mg/L. Ce dernier donne une indication sur la surface disponible pour les adsorbants
micro et méso poreux. La surface occupée par une molécule de Bleu de Méthyléne est de 130A2
[32].
1.5.2.1.Détermination de I’indice de Bleu de Méthyléne
Pour détermine I’indice de Bleu de Méthyléne de notre charbon, il faut :

e Une solution d’acide acétique (0.25%).

¢ Une solution d’acide acétique (50%).

e Une solution de BM de concentration (1200mg/L).

e Des solutions du BM de concentration déférent (120 mg/l) a partir de solution de

(1200mg/1) en utilisent I’acide acétique de 0.25%.
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Chapitre 2 Méthode des plans expériences

I1.1.Introduction

La démarche d’assurance qualité fait appel a la prévention et au progrés permanent dans les
domaines de 1’organisation de la qualité, de I’obtention des performances du produit et de la

maitrise des processus associes aux procédeés industriels.

Le plan d’expériences peut aider a la conception et a I’industrialisation du produit, ainsi qu’a
la résolution de problémes complexes d’optimisation lors de la production du produit. Il s’intégre

donc parfaitement dans la démarche qualité.

Les résultats que vous attendez de ces étapes seront obtenus avec un maximum de rigueur et

beaucoup plus rapidement qu’avec les méthodes traditionnelles.
11.2. Notion d'espace experimental

Un expérimentateur qui lance une étude s'intéresse a une grandeur qu'il mesure a chaque
essai. Cette grandeur s'appelle « la réponse », c'est la grandeur d'intérét. La valeur de cette
grandeur dépend de plusieurs variables. Au lieu du terme «variable» on utilisera le mot facteur.
La réponse dépend donc de un ou de plusieurs facteurs.

Le premier facteur peut étre représenté par un axe gradué et orienté. La valeur donnée a un
facteur pour réaliser un essai est appelée niveau. Lorsqu'on étudie I'influence d'un facteur, en
général, on limite ses variations entre deux bornes. La borne inférieure est le niveau bas. La

borne supérieure est le niveau haut.

I1.3.But de plans d’expériences

Les plans d'expériences nous permettent d'analyser simultanément les effets de variables d'entrée
(facteurs) sur une variable de sortie (réponse). Ces plans d'expériences consistent en une série
d'essais (ou tests) au cours desquels les variables d'entrée sont intentionnellement modifiées, des

données sont collectées a chaque essai.

Les plans d'expériences permettent d'identifier les conditions des procédés et les composants des
produits qui influent sur la qualité, et de déterminer ainsi les paramétres de facteurs offrant des

résultats optimaux.

Pour obtenir des informations pertinentes, une démarche méthodologique doit étre suivie :
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e Définition des objectifs et critéres.

o Définition des facteurs a étudier et du domaine expérimental.
e Construction du plan d’expériences.

e Expérimentation.

e Analyse des résultats.

e Conduite éventuelle d'essais supplémentaires.

e Validation des résultats.

e Conclusion de I'étude.

A l'issue de cette procédure, on pourra conclure sur les résultats obtenus par les plans

d'expériences.
11.4.Logiciel Minitab

Minitab est un logiciel statistique mis au point a 1’origine par le Département de Statistique de
I’Université de Pennsylvanie (U.S.A).

Il fournit un moyen simple et efficace de saisir les données statistiques, de manipuler ces
données, d'identifier les tendances et les modeles, puis d'extrapoler les réponses aux problemes
actuels. Il s'agit du logiciel le plus utilisé pour les entreprises de toutes tailles petites, moyennes
et grandes.

Il est particulicrement bien adapté a 1’analyse statistique de petits tableaux de données bien

structurés :

e Statistique descriptive.

e Analyse de la variance (ANOVA).

e Maéthodes relatives a la corrélation et a la régression simple et multiple.
e Séries chronologiques.

e Tests d’indépendance.

e Méthodes non paramétriques.

e Analyse en composantes principales.

e Analyse discriminante.

e Controle statistique de la qualité.

e Plans expérimentaux.

10
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11.5.Types des plans d’expériences

Le logiciel Minitab propose cing types de plans :

e Plans de criblage.

e Plans factoriels.

e Plans de Taguchi (également appelés plans robustes de Taguchi).
e Plans de mélange.

e Plans de surface de réponse qui est 1’objectif de notre étude.

Les étapes de création d’analyse et de visualisation d'un plan d'expériences dans Minitab sont les
mémes pour tous les types de plans. Une fois que vous avez effectué I'expérience et saisi les
résultats, Minitab dispose de plusieurs outils analytiques et graphiques pour nous aider a mieux

comprendre ces résultats.

11
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Chapitre 3

Procédure expérimentale

I11.1.Facteurs étudiés et domaines de variation

Les facteurs étudiés accompagnes de leur domaine de variation sont donnés dans le tableau ci-

dessous :
Tableau 111.1 : Domaine de la variation des facteurs étudiés.
Facteurs Min (-1) Moy (0) Max (+1)
Temps (h) 1 1h30 2
Rapport 1/1 1/2 1/3
Tempeérature (°C) 500 600 700

I11.2. Plan d’expérimentation et résultats expérimentaux

Les résultats obtenus pour I’indice d’iode et I’indice de Bleu de Méthyléne sont représentés

dans le tableau suivant :

Tableau I11.2 : Plan d’expérimentation et résultats obtenus.

Ned’essais  Tps (h)
1 1
2 2
3 1
4 2
5 1
6 2
7 1
8 2
9 15
10 1.5
11 15
12 15
13 1.5
14 15
15 15

Rapport T (°C)
1/1 600
1/1 600
1/3 600
1/3 600
1/2 500
1/2 500
1/2 700
1/2 700
1/1 500
1/3 500
1/1 700
1/3 700
1/2 600
1/2 600
1/2 600
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li (mg/g) i prédit
515,78 560,10
615,68 977,37

2001,70  1640,01
633,45 589,13
852,63 984,09
779,14 593,23
603,17 789,08
677,79 546,33
760,14 584,36
639,78 870,01
633,45 403,22
633,45 809,23
463,40 462,34
461,20 462,34
462,41 462,34

IBM IBM
(ma/g) prédit
103,32 283,83
106,58 283,83
153,95 283,83
298,47 283,83

89,47 283,83
120,24 283,83
120,52 283,83
163,16 283,83

54,40 283,83

22,37 283,83
147,63 283,83
186,67 283,83
146,05 189,22
146,05 189,22
146,05 189,22




Chapitre 3 Procédure expérimentale

111.3.Indice d’iode
111.3.1.Analyse statistique des resultats

Le logiciel Minitab nous a permis d’obtenir une équation modéle non codée reliant les
niveaux des parameétres avec I’indice d’iode et I’indice de bleu de méthyléne grace aux données
initiales (expérimentales) fournies :

li =21199 + 4803 Tps - 39206 Rapport - 4,8 T + 1082 Tps*Tps + 20892 Rapport*Rapport
- 0,0005 T*T - 7341 Tps*Rapport + 0,74 Tps*T + 3,0 Rapport*T

Le résultat du coefficient de détermination R2, qui est le rapport entre la variation due au modéle
de la variation totale, montre que le modele a un ajustement R2 = 72,62%, il reste 27,38 % qui

n’est pas expliqué par le modele (c’est le manque d’ajustement).

111.3.2.Evaluation de la qualité du modele de Pareto

Diagramme de Pareto des effets normalisés
(réponse = li; a = 0,05)

Terme 2‘571

Facteur Nom

A Tps

B Rapport
C T

AB

BB

AC

BC

CcC

0,0 0.5 1,0 15 2,0 2,5
Effet normalise

Figure I11.1 : Diagramme de Pareto des effets pour I’indice d’iode.

Ce diagramme prédit les effets des trois facteurs sur I’indice d’Tode, On remarque que le rapport

suivi par le temps sont les plus influents sur la microporosité du charbon actif.
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Moyenne

Chapitre 3 Procédure expérimentale

111.3.3.ANOVA
Tableau I11.3 : Analyse de la variance d’Ii.
Facteurs P F Signification
Tps 0,214 1,77 Non significatif
Rapport 0,281 1,41 Non significatif
T 0,898 0,11 Non significatif

Avec : (P<0,05)

Graphique des effets principaux pour li Graphique des effets principaux pour [i
Moyennes des données Moyennes des données
o 1000
) %0
800 E .
=
0
700
&0
0
10 15 20 11 12 13
Tps Rapport

Graphique des effets principaux pour i
Moyennes des données

775
750
725

700

Moyenne

675

650

500 600 700

Figure 111.2 : Graphiques des effets principaux pour ’indice d’iode.
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Chapitre 3 Procédure expérimentale

D’apres les graphiques des effets principaux pour ’indice d’iode, on remarque que :
e L’indice d’iode est supérieur quand on utilise le temps lheure.

e L’indice d’iode augment avec I’augmentation de rapport d’imprégnation.

e [’indice d’iode diminue avec I’augmentation de la température.

Diagramme des interactions pour Ii
Moyennes des données

2000 Tps
— e 10
—m— 15
1750 -4-20
1500
[«}]
[l
S 1250
2y
(o)
=
1000
750
500
11 12 13
Rapport

Figure 111.3 : Diagramme des interactions pour I’indice d’iode (Rapport).

e Suivant le diagramme des interactions, la moyenne d’indice d’iode est supérieure quand

on utilise le rapport 1/3 avec un temps 1h.
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Diagramme des interactions pour Ii
Moyennes des données

1300 Tps
—e 10
—m— 15
-4- 20

1200

1100

1000

900

800

Moyenne

700

600

500

400
500 600 700

Figure 111.4 : Diagramme des interactions pour I’indice d’iode (Temps).

e D’apres les résultats obtenus, on préfere travailler avec un temps de séjour 1h avec une
température de 500 a 600°C.

Diagramme des interactions pour li
Moyennes des données

Rapport
— . 11
— 1,2
B 1,3

1300

1200

1100

1000

900

800

Moyenne

700

600

500

400
500 600 700

Figure 111.5 : Diagramme des interactions pour I’indice d’iode (Température).
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Chapitre 3 Procédure expérimentale

e Pour obtenir un bon résultat d’indice d’iode, on travaille avec une température de 500 a

600°C avec un rapport 1/3.

Graphique de contour de Ii et Rapport; Tps
1,30

4

< 500

500 - 750

| 750 - 1000
Il 1000 - 1250
I 1250 - 1500
[ ] > 1500

1,25

Valeurs de maintien
T 600

Rapport
=
3

1,15

1,10 4
1,0 1,2 1,4 1,6 18 2,0

Tps

Figure 111.6 : Graphique de contour de I’indice d’iode en fonction de Temps et Rapport.

e Suivant le graphique de contour, pour avoir un bon indice d’iode il faut travailler avec un

temps de séjour 1h et un rapport d’imprégnation 1/3.

Graphique de contour de Ii et T; Tps

700
B

[ ] < 400
Il 400 - 500
500 - 600
650 600 — 700
I 700 - 800
I 800 - 900
[ ] > 900
Valeurs de maintien
600 Rapport 1,2

550

500
1,0

14 1,6 1,8 2,0
Tps

Figure I11.7 : Graphique de contour de I’indice d’iode en fonction de Temps et Température.
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Chapitre 3 Procédure expérimentale

e Onremarque que le temps optimale c’est 1heure et une température comprise entre 500

et 570°C pour une moyenne d’indice d’iode plus efficace.

Graphique de contour de Ii et Rapport; T

1,30
Ti
< 400
400 - 500
I 500 - 600
1,25 Il 600 - 700
Il 700 - 800
[ | > 800
'L' Valeurs de maintien
[*] Tps 1,5
[o R
oy 1,20
©
(a4
1,15
1,10 : :
500 550 600 650 700

Figure 111.8 : Graphique de contour de I’indice d’iode en fonction de Température et Rapport.

e On remarque que I’indice d’iode est supérieur dans 1’intervalle (1/3 et 500°C).

I11.4.Indice de Bleu de Méthyléne

111.4.1.Analyse statistique des resultats

Ib = 610-1069 Tps - 1688 Rapport + 3,32 T + 80 Tps*Tps - 53 Rapport*Rapport -
m 0,00428 T*T + 706 Tps*Rapport + 0,059 Tps*T + 1,78 Rapport*T

Le résultat du coefficient de détermination R2, qui est le rapport entre la variation due au modéle
de la variation totale, montre que le modele a un ajustement R2 =78,30%, il reste 21,70 % qui

n’est pas expliqué par le modele (c’est le manque d’ajustement).
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111.4.2. Evaluation de la qualité du modele de Pareto

Diagramme de Pareto des effets normalisés
(réponse = Ibm; a = 0,05)

Terme

Facteur Nom

A Tps

B Rapport
C T

CC

AB

BC

AC

BB

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5
Effet normalisé

Figure I11.9 : Diagramme de Pareto des effets pour I’indice de Bleu de Méthyléne.

Ce diagramme confirme les effets des trois facteurs sur I’indice de Bleu de Méthyléne, On
remarque que la température est le facteur le plus significatif car L’indice d’iode fournit une

indication sur la mésoporosité du charbon actif.

111.4.3.ANOVA
Tableau I111.4 : Analyse de la variance d’Igm.
Facteurs P F Signification
Tps 0,380 1,05 Non significatif
Rapport 0,397 1,00 Non significatif
T 0,054 3,76 Significatif

Avec :(P < 0,05)
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Graphique des effets principaux pour Ibm Graphique des effets principaux pour Tom

170

160

150

Moyenne
=

130

120

110

Moyennes des données Moyennes des données

170
160
150

=

@

=

o

= 130
120
110
100

1.0 15 20 11 12 13
Tps Rapport

160

150

140

130

120

110

Moyenne

100

920

80

70

Figure 111.10 : Graphique des effets principaux pour I’indice de Bleu de Méthyléne.

Graphique des effets principaux pour Ibm

500

Moyennes des données

600

700

D’apres les graphiques des effets principaux pour I’indice de Bleu de Méthyléne, on

remarque que :
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Chapitre 3 Procédure expérimentale

e IBM est supérieur quand on utilise le temps (1,5 — 2heures).

e |BM augment avec I’augmentation de rapport d’imprégnation.

e IBM est supérieur quand on utilise la température entre 500 et 600°C.

Diagramme des interactions pour Ibm
Moyennes des données

300 Tps
—e 10
—m— 15
-4_- 20
250
Q
<
g
2 200
&)
=
150
100
11 1,2 13
Rapport

Figure 111.11 : Diagramme des interactions des facteurs pour I’indice de Bleu de Méthyléne
(Rapport).
e Suivant le diagramme des interactions, la moyenne d’indice de Bleu de Méthyléne est

supérieure quand on utilise le rapport 1/3 avec un temps 2heures.

Diagramme des interactions pour Ibm
Moyennes des données

Tps
-
200 - SR — & 1,0
-7 T —m— 15
-~ -
175 7 T — - - 2,0
’,/ - _‘;\‘
150 ,/, - —
P <
- -
125 - P
v
e
100 -
-~
Ve
75 -~
~
-~
50 ~
o
500 600 700
T

Figure 111.12 : Diagramme des interactions des facteurs pour I’indice de Bleu de Méthyléne

(Temps).
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e D’apres les résultats obtenus, on préfere travailler avec un temps de séjour 2h avec une

température qui peut aller de 500 a 600°C.

Diagramme des interactions pour Ibm
Moyennes des données

250

Rapport
—— 11
- 1.2
200 - - 13
o 150
c
c
L
>
o
= 100
50

500 600 700

Figure 111.13 : Diagramme des interactions des facteurs pour I’indice de Bleu de Méthyléne

(Température).

e On remarque que la moyenne d’indice de BM en fonction de rapport 1/3est la plus
bénéfique que le rapport 1 / 1let 1/2avec un intervalle [500 — 600°C].
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Graphique de contour de Ibm et Rapport; Tps
1,30

Ibm
[ ] < 120
Il 120 - 140
I 140 - 160
160 - 180
180 - 200
I 200 - 220
W 220 - 240
[ ] > 240

1,25

Valeurs de maintien
T 600

1,15

1,10
1,0 1,2 1,4 1,6 18 2,0

Tps

Figure 111.14 : Graphique de contour de I’indice BM en fonction de Temps et Rapport.

e Suivant le graphique de contour, on remarque que 1’indice BM augmente au fur a mesure

que le rapport d’imprégnation et le temps de sé¢jour augmente.

Graphique de contour de Ibm et T; Tps
700

Ibm
< 60
60 - 90
B 9% - 120
B 120 - 150
Il 150 180
] > 180

650

Valeurs de maintien
Rapport 1,2

- 600

550

1,0 1,2 14 1,6 18 2,0

Figure 111.15 : Graphique de contour de I’indice BM en fonction de Temps et Température.
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e Onremarque qu’avec des grandes températures et temps de 2h, la capacité en indice BM

est bonne.

Graphique de contour de Ibm et Rapport; T

1,30
Ibm

[ | < 50
W 50- 75
W 75 - 100

100 - 125
I 125 - 150
W 150 - 175

B > 175

Valeurs de maintien
Tps 1,5

1,25

1,15

1,10 \
500 550 600

T

650 700

Figure 111.16 : Graphique de contour de ’indice BM en fonction de Température et Rapport.

e On remarque que pour un bon indice de Bleu de Méthyléne, il faut travailler avec un

rapport de 1/2 et 1/3 et une tempeérature comprise entre 600 et 700°C.

111.5.0ptimisation
Le but de cette optimisation est de trouvé des conditions opératoires optimales conduisant a
I’élaboration d’un charbon actif ayant des réponses optimales par la méthode de tracé des

courbes iso-réponses (diagramme de contour).
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Procédure expérimentale

Optimal Tps Rapport
) Max 20 1,30
D: (?,SOEIiO Act [1,0] [1,30]
Prévoir  Min 1,0 1,10
Ii
Maximum
y = 1702,8742
d = 0,80602

Figure 111.17 : Optimisation des réponses d’indice d’iode.

Optimal Tps Rapport
X Max 2,0 1,30

D:09415  act [2.0] [130]

Prévoir  Min 1,0 1,10

Ibm
Maximum
y = 2823317
d = 0,94155

Figure 111.18 : Optimisation des réponses d’indice BM.
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Chapitre 3 Procédure expérimentale

e Apres ’optimisation des deux indices, on peut conclure que Les conditions optimales

pour une grande capacité d’adsorption pour le charbon actif sont :

Tableau I11.5 : les conditions optimales d’adsorption d’un charbon actif.

Pour I’indice d’iode

Temps (h) Rapport Température (°C)
1 1/3 500
Pour I’indice de Bleu de Méthyléne
Temps (h) Rapport Température (°C)
2 1/3 671.72
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Conclusion genérale

L’étude que nous avons menée dans ce mémoire a pour but d’optimiser les paramétres de
préparation d’un charbon actif par le plan surface de réponse. D’aprés cette étude, on a déduit

que :

e Le rapport d’imprégnation est le facteur le plus influent.
e Le deuxieme facteur est le temps de séjour dans le four.

e Le troisiéme facteur c’est la température de carbonisation.

La suite de ce travail nous a amené a connaitre les conditions optimales pour une grande capacité
d’adsorption d’un charbon actif. Si on veut un charbon actif trés microporeux, on applique les

parametres suivants :

- Temps: 1h.
- Rapport : 1/3.
- Température : 500°C.

Et Si on veut un charbon actif trés mésoporeux, on applique les parameétres suivants :

- Temps: 2h.
- Rapport : 1/3.
- Température : 671.72 °C.
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