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Résumé

Ce travail et consacré a I’élimination des polluantes par charbon actif et nanocomposites. Cette &ude
comporte deux volets principaux : dans le premier, nous avons réalise une étude déaillée sur un
charbon actif. Une activation thermique a deux températures (750°C et 870°C) est établie ainsi qu’une
synthése des nanocomposites. Une caractérisation chimique est effectuée pour identifier notre
matériau. En suite, a I’aide d’un montage spécial de filtration frontale, le matériaux est testé pour
I’élimination des colorants (cationique et anionique), deux sels ( MgCl, NaCl) et un médicament. La

rétention des colorants et les sels varie entre 96 et 98%, tandis que celle du médicament est de 37%.

Mots clés : charbon actif, nancomposites, filtration, rétention

Abstract

Thiswork is devoted to the removal of pollutants by activated carbon and nanocomposites. The study
carried out is on an activated carbon. A thermal activation at two temperatures (750°C and 870°C) was
studied as well as a synthesis of nanocomposites. A chemical characterisation to identify our material
was considered. Using a special vertical filtration set-up, the material was tested for the removal of
dyes (cationic and anionic), salts (MgCl, NaCl) and adrug. Dyes’ retention and salts varies between 96
and 98%, while that of the drug is 37%.

Key words: activated carbon, nancomposites, filtration, retention
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La protection de I’environnement est devenue une préoccupation collective. Les questions
des déchets est quotidienne et touche chaque individu tant sur le plan professionnel que

familial.

L’une des principales crises écologiques mondiales est la pollution. De nos jours, les causes
de pollution de I’environnement et surtout la pollutions des eaux proviennent de la
production et de I'utilisation de diverses sources d’énergie, de 1’agriculture et des activités
industrielles elle produit des déchets parfois hautement toxiques ,et les déchets
pharmaceutiques sont aussi considérés comme des déchets dangereux, ces déchets sans cesse
croissantes générent d’énormes quantités d’effluents liquides qui sont le plus souvent
contaminés par des substances chimiques toxique. Parmi ces substances, les colorants, les

métaux lourds et les sels[1].

Dans le cadre de notre travail nous avons réalise une éude déaillée sur un charbon actif.
Une caractérisation physico-chimique, pour identifier notre matériau, et leur application dans
le traitement des rejets liquide par procédés de filtration. Ce travail consiste aussi a étudier
I’adsorption d’un médicament, sur des nanocomposites synthétisé a base de charbon actif
étudié.

Les principaux chapitres de notre travail sont traités selon le plan suivant:

% Lepremier chapitre, consiste en une revue bibliographique dans laquelle sont détaillés
les sous chapitres suivants: pollution, charbon actif, les nanocomposites et les

différentes techniques de dépollution, filtration et adsorption.

% Le deuxieme chapitre est consacré a la description du matériel et des méthodes
expérimentales ayant permis la réalisation pratique de cette éude. Nous avons réalisé
la synthése des deux matériaux ainsi que quelques caractérisations disponible au sein
de notre laboratoire. Cette partie présente aussi I’application sur les deux matériaux
adsorbants, des essais de filtration sur le charbon actif pour I’élimination des colorants
cationique et anioniques, des sels et des essais d’adsorption sur les nanocomposites

pour I’élimination d’un antibiotique.
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% Le troisieme chapitre, est consacré a la présentation des différents résultats

expérimentaux obtenus ainsi que leurs discussions et hous finirons par une conclusion.

Enfin nous achéverons ce travail par une conclusion générale récapitule les principaux

résultats obtenus.

PDF Creator Trial


HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial


LRE.Creatar. Trial

Chapitre |
Etude Bibliotheque



HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial


Chapitrel Etude bibliographique

Polluants

[.1. Introduction

Les activités industrielles sans cesse croissantes générent d’énormes quantités d’effluents liquides qui
sont le plus souvent contaminés par des substances chimiques toxiques. La pollution de I'eau est
actuellement placée en téte des problémes de I'environnement, car I'eau est I'interface entre I'air et le
sol, subit donc les dégradations de ces deux milieux. Parmi ces substances, les colorants chimiques et

les métaux lourds sont les plus nocifs pour 1’environnement et I’atmosphere [1].
|.2.Typesde pollution

La pollution est I’introduction des substances étrangeres nocives dans un écosysteme de maniere
directe ou indirecte qui provoquent sa dégradation physique et chimique. Il existe trois grands types de

pollutions, pollution des eaux, des sols et de I’air.

L'eau compte tenu de ses propriétés physico-chimique est trop souvent utilisee par I'homme comme
un vecteur d'évacuation de la majorité de ses déchets, ainsi pollug, elle devienne un vecteur de
pollution [2]. La pollution de |'eau est peut étre observée a différents niveaux comme Les nappes ou les
sources d'eaux par suite d'infiltration d'eaux aussi dans Les canalisations et les réseaux d'alimentations

eneau [3].

Les polluants peuvent étre dorigine organique ou minérale. Les polluants les plus couramment
rencontrés et les plus fréquemment recherchés sont les métaux lourds ou (ETM) éléments trac

Métalliques et les hydrocarbures [4].
[.3. Pallution chimique del'eau

La pollution chimique des eaux résulte de la libération de certaines substances minérales toxiques
dans les cours d'eaux, par exemple: les nitrates, les phosphates, I'ammoniac et autre sel, ainsi que des
ions métalliques [4].Ces substances exercent un effet toxique sur les matiéres organiques et les rendent

plus dangereuses [5].

Les polluants chimiques sont classés a I’heure actuelle en cinq catégories: Les substances chimiques
ditesindésirables, les pesticides, les produits apparentés, les détergents, les colorants et autres éléments

toxiques [3].
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|.4. Sour ces de pollution de |'eau

|.4.1. La pollution naturelle

La teneur en substances indésirables n'est pas toujours le fait de I'activité humaine. Certains
phénomenes naturels peuvent également y contribuer. Par exemple, le contact de l'eau avec les
gisements minéraux peut, par érosion ou dissolution, engendrer des concentrations inhabituelles en
métaux lourds, en arsenic, etc. des irruptions volcaniques, des épanchements sous-marins

d'hydrocarbures... peuvent aussi étre al'origine de pollutions [6].
|.4.2. La pollution industrielle

Si la pollution domestique des ressources est relativement constante, les rejets industriels sont, au
contraire, caractérisés par leur trés grande diversité, suivant l'utilisation qui est faite de I'eau au cours

du processus industriel.
Selon l'activité industrielle, on va donc retrouver des pollutions aussi diverses que :
e Lesmétaux

Comme le plomb, le zinc, I'arsenic, le cuivre, le mercure et le cadmium dans les eaux usees
industrielles nuisent aux humains et aux autres animaux. Comme la pollution arsenic des eaux

souterraines [6].
e Lescolorants

Et adjuvants utilisés par les industries textiles peuvent constituer une menace Sérieuse pour

I’environnement car leur présence dans ’eau, méme a des quantités trés faibles, est treés visible et

indésirable [6].

e Leshydrocarbures (Industries pétroliéres, transports).
e Desmatieresorganiques et des graisses (abattoirs, industries agro-alimentaires...).
e Desacides, bases, produits chimiques divers (industries chimiques, tanneries...).

e Deseaux chaudes.

La pollution thermique correspond a une forte hausse ou diminution de la température d'un

milieu par rapport a latempérature normale [6].

e Desmatieresradioactives (centrales nucléaires, traitement des déchets radioactifs).
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| .5. Colorants

| .5.1. Définition

Un colorant est une substance chimique colorée capable de transmettre sa coloration a d’autre corps,
est un composé organique insaturé et aromatique. Les premiere matiéres colorantes étaient d’origines

végétales (garance, indigo, gaude..) ou méme animales (carmin tiré de la cochenille).

Les grands domaines d’application des colorants sont les suivants : textiles 60%, papiers 10%,

matieres plastiques et élastomeres 10%, cuirs et fourrures : 3% [1].
| .5.2. Typesde colorants

Il existe seulement une dizaine de colorants naturels, alors que 1’on compte des milliers de colorants

synthétiques.

Tableau |.1. Ladifférence entre les colorants naturels et synthétique [1].

Les colorants naturels L es Colorants synthétiques

e Les colorants naturels sont extraits des e Les matieres premieres des colorants

plantes, des arbres, des lichens ou insectes synthétiques sont des composés tels que le

et des mollusques. benzene, issu de la digtillation de la
e Les colorants jaunes sont les plus houille.

nombreux. e Les Colorants synthétiques sont fabriqués
e Sont purement développés a partir de la chimiquement.

nature.

| .5.3. Classification des colorants
[.5.3.1. Classification chimique

La classification des colorants selon leur structure chimique repose sur la nature du groupe
chromophore (Tableau 1.2) [7].
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Tableau |.2. Principaux groupes chromophores et auxochromes classés par intensité croissante [7].

Groupes auxochromes
Groupes chromophores
Groupes donneurs d’électron
Azo (-N=N-) Amino (-NH2)
Nitroso (-N=0) Méthylamino (-NHCH3)
Carbonyle (>C=0) Diméthylamino (-N(CH3)2)
Vinyle (-C=CH2) ou méthine | Hydroxyle (-OH)
(>C=) Alkoxy (-OR)
Nitro (-NO2)
Thiocarbonyle (>C=5)

* Les colorants anthraquinoniques sont, d’un point de vue commercial, les plus importants aprés les
colorants azoiques. Leur formule générale dérivée de I'anthracéne montre que le chromophore est un

noyau quinonique sur lequel peuvent sattacher des groupes hydroxyles ou amino [7].

o

(@)

Figurel.1l Squelette anthraquinoniques [1].

* Les colorants indigoides tirent leur appellation de I’indigo dont ils dérivent. Ainsi, les homologues

sélénié, soufré et oxygéné du bleu indigo provoquent d’importants effets hypsochromes avec des

coloris pouvant aller de 1’orange au turquoise [7].

ZZan

X N/
H
o
Figurel.2. Squelette indigoide [1].
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* Les colorants xanthénes dont le compose le plus connu est la fluorescéine, sont dotés d'une intense
fluorescence. Peu utilisés en tant que teinture, leur usage est bien éabli comme marqueurs lors

d'accidents maritimes ou comme traceurs d'écoulement pour des rivieres souterraines, des flux de
rejets, ec. ... [7].

* Les phtalocyanines ont une structure complexe basee sur I'atome central de cuivre. Les colorants de
ce groupe sont Obtenus par réaction du dicyanobenzéne en présence d’un halogénure métallique (Cu,
Ni, Co, P, etc.) [7].

« Les colorants nitrés et nitrosés forment une classe de colorants tres limitée en nombre et
relativement ancienne. 1ls sont actuellement encore utilisés, du fait de leur prix trés modéré lié a la
simplicité de leur structure moléculaire caractérisée par la présence d’un groupe nitro (-NO2) en

position ortho par rapport a un groupement électrodonneur (hydroxyle ou groupes aminés) [8].

OH

NO,

Figure1.3. Squelette de nitroses [1].

*Colorants azoiques Les colorants azotés sont les colorants les plus couramment utilisés dans
I’industrie textile, sont des composés organiques contenant un groupe azoté (Figure |.2) qui s’avere
étre sable comme colorants de textile [8]. Les colorants azotés sont résistants a la lumiére, aux acides,

aux bases et a I’oxygéne qui font que leur utilisation dans I’industrie textile soit tres répandue [8].

Sel diazonium aryl NH>
OH
“+ /
N.N
H>SO,
e —~——— = =
Q - o
NO- NO>
OH
</ \ me \ / N
: : Parared forme dans lafibre

Figurel.4. Squelette azoique [1].
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| .5.3.2. Classification tinctoriale

Si la classification chimique présente un intérét pour le fabricant de matiéres colorantes, le teinturier
préféere 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 types ionique, hydrogéne, de Van der

Waals ou covalente. On distingue différentes catégories tinctoriales définies cette fois par les

auxochromes [7].
Tableau |.3. Les différentes catégories tinctoriales.
L es colorants _ R
_ Lescolorantsbasiques | Lescolorantsacomplexe o
acides L es Colorantsreéactifs

ou anioniques

ou cationiques

métallique

* Trés solubles dans
I’eau grace a leurs
groupes sulfonate ou
carboxylate.

oL 'affinité colorant -
fibre est le résultat
de liaisons ioniques
entre la partie acide
du

les

sulfonique
colorant et
groupes amino des
fibrestextiles[7].

e Les colorants basiques
se composent de grosses
molécules et ce sont des
sels solubles dans 1’eau.
Ils ont une affinité directe
pour la laine et la soie &
peuvent ére utilisés sur le
coton.
*Classe des colorants
porteurs d’ions positifs et
leurs

reconnus pour

nuances brillantes.

e lls sont des composés
organiques qui présentent
des groupes suffisamment
voisins pour former des
complexes par chélation
avec des sels de chrome.

¢ Les colorants a complexe
métallique appartenant a la
classe des azoiques & des
de

cobalt, de calcium, d’étain

anthraguinoniques,

ou d’aluminium [1].

* |Is entrent de plus en plus
fréquemment dans la teinture
du coton e éventuellement
dans celle de la laine et des
polyamides.

eLeur molécule contient un
groupement chromophore et
une fonction  chimique
réactive de type triazinique
ou vinylsulfone assurant la
liaison

formation  d’une

covalente avec les fibres [1].

|.5.4. Toxicité 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 ’emploi lors de I’utilisation.

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.

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-) [7].
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[.6. M étaux lourds
1.6.1. Définition

D'un point de vue purement scientifique et technique, les métaux lourds peuvent ére définis comme :
 Tout métal ayant une densité supérieure a5 [8].
 Tout métal ayant un numéro atomique élevé, en général supérieur a celui du sodium (Z = 11),
 Tout métal pouvant ére toxigue pour les systemes biologiques.

Tableau |.4. Classification périodique des éléments [9].

Bloc S Bloc p

H Métaux lourds de densité > 5 He
Li | Be B|C|N|O|F|Ne
Na | Mg Bloc d aAllsi|[p|s|clar

K|Ca|Sc | Ti|V | Cr [Mn|Fe|Co|Ni|Cu|Zn|Ga|Ge|As| Se|Br|Kr
Rb| St | Y |Zr|Nb| Mo | Te |Ru(Rh | Pd | Ag [Cd| In | Sn |Sb| Te | I |Xe
Cs|Ba|La|Hf |Ta| W |[Re |Os| Ir | Pt | Au|Hg| Ti [ Pb | Bi | Po | At | Rn
Fr | Ra | Ac Bloc [

Lanthamdes | Ce |Pr|Nd| Pm |Sm| Eu [ Gd |Tb [Dy |Ho | Er | Tm | Yb | Lu
Transuwraniens | Th (Pa| U | Np | Pu [Am |Cm | Cf | Bk | Es [Fm |Md | No [ Lr

|.6.2. Sources de métaux lourds

Les métaux lourds sont redistribués naturellement dans I’environnement par les processus
géologiques et les cycles hiologiques. Les activités industrielles et technologiques diminuent
cependant le temps de résidence des métaux dans les roches, ils forment de nouveaux composes
métalliques, introduisent les métaux dans 1’atmosphére par la combustion de produits fossiliferes. 11
faut différencier la part qui résulte de la contamination d’origine humaine (anthropogene) et la part

naturelle (géogene) [10].
|.6.3. Effet des métaux lourds
|.6.3.1. Effet sur la santé

Les métaux lourds saccumulent dans I'organisme et provoquent des effets toxiques a court et/ou a
long terme. |Is peuvent affecter le systéme nerveux, les fonctions rénales, hépatiques, respiratoires, ou
autres. [11, 12].
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[.6.3.2. Effet sur I’environnement

Les métaux ont surtout un impact sur I’environnement. La contamination de la faune entraine des
probléemes de santé et conduit a un risque de bioaccumulation de métaux toxiques dans de nombreuses

especes aguatiques, y compris le poisson [13-14].
[.7. Salinité

|.7.1. Définition

Elle est définie selon plusieurs chercheurs comme la présence d’une concentration excessive de sels

solubles dans le sol ou dans I’eau d’irrigation [15].
1.7.2. Les sels solubles

La principale source de sels est issue des formations sédimentaires d’origine marine au sein
desquelles d’importantes quantités de sels solubles sont mobilisées par les écoulements. Les ions les
plus abondants sont conformes a la composition de I’eau de mer, et les eaux présentent alors

généralement un facies chimique a dominante chlorurée sodique [16].

Les sels résultent de 1’association entre acides et bases, ils sont libres et solubles dans la solution du

sol d’ou le nom de sels solubles.

10
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Adsor ption et filtration

[.1. Adsorption

L’adsorption est un procédé de transfert de matiére entre une phase liquide (ou gazeuse) chargée en
COmMpPOSES organiques ou inorganiques et une phase solide. L’adsorbant pendant des décennies, les
charbons actifs commerciaux ont éé les principaux, voir les seuls adsorbants utilisés dans les filieres
de traitement de 1’eau. En effet, ’adsorption sur charbons actifs présente de nombreux avantages : elle
permet I’élimination d’une large gamme de polluants organiques et inorganiques, tels que les phénols,
les ions métalliques, les pesticides, les substances humiques, les détergents, ainsi que les composés
responsables du gout et de ’odeur. A I’inverse de la précipitation, I’adsorption est plutot efficace dans

le domaine des faibles concentrations [17].
|.2. Généralités sur I’adsor ption

Le principe de I’adsorption repose sur la propriété quand les solides fixent sur leurs surfaces
certaines substances qui s’adsorbent [18]. Le solide est appelé adsorbant et la substance qui s’adsorbe
est ’adsorbat que nous I’appellerons plus couramment soluté afin d’éviter toute confusion avec

’adsorbant [19].

Les interactions entre adsorbant et adsorbat sont le plus souvent de nature éectrostatique, donc faible
et réversible on parle alors de physisorption par opposition a la chimisorption, phénomeéne

généralement irréversible qui fixe par liaison covalente I’adsorbat a ’adsorbant [18].

L’adsorption éant un phénomene de surface, il est nécessaire de disposer de grande surface
spécifique (surface d’adsorption par unité de masse ou de volume), ce qui conduit a mettre en ceuvre
des adsorbants microporeux. Bien entendu, les propriétés physico-chimiques de ces matériaux
(polarité, fonctions chimiques de surface) jouent un réle déterminant dans les énergies de liaison avec
les adsorbéates [20].

|.2.1. Adsorbants
1.2.1.1. Propriétés générales

Les premiers adsorbants utilisés, il y a plusieurs siecles, furent les argiles et les terres décolorantes,
puis a la fin du XIXeme siecle furent développés les charbons actifs. La premiéere guerre mondiale vit
apparaitre les gels de silice, puis, dans les années 1939-1940, les alumines activées. En 1945 sont
reconnues les propriétés d’adsorption exceptionnelles des zéolithes naturelles. En 1950, les premiéres

zéolithes synthétiques ouvrent la voie au fantastique développement des tamis moléculaires comme

11
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catalyseurs et adsorbants. A coté de ces adsorbants utilisés en quantités industrielles, se sont
développés ces dernieres années de nouveaux produits de meilleures propriétés [21]. Seuls les
adsorbants ayant une surface spécifique suffisante peuvent avoir un intérét pratique. Les adsorbants
industriels ont généralement des surfaces spécifiques supérieures a 100 m2.g™ et pouvant atteindre
quelques milliers de m2.g? [22]. Ces adsorbants sont nécessairement microporeux avec des tailles de

pores inférieures &2 nm ou mésoporeux avec des tailles de pores comprises entre 2 nm et 50 nm.

Les adsorbants sont caractérisés par leurs propriétés extérieures telles que leurs surfaces spécifiques
ou leurs polarités. Une importante surface spécifique est préférable pour avoir une grande capacité
d’adsorption. La taille des micropores détermine I’accessibilité des molécules adsorbables a la surface
interne d’adsorption, il est donc possible de caractériser les adsorbants par la distribution de la taille

des pores, et donc de choisir tel ou tel adsorbant pour une séparation particuliere [23].
[.2.1.2. Principaux types d’adsorbants

Les principaux adsorbants employés dans I’industrie sont les charbons actifs, les zéolithes, les gels de

silices, les alumines activées dont les caractéristiques sont récapitulées dans le tableau 1.5.

Tableau |1.5. Caractéristiques des principaux adsorbants industriels [24].

Surface spécifique Tailledespores o
adsorbant Porositéinterne
(m?.g™") (nm)
Charbon actif 400 a 2000 1.0a4.0 0.4a0.8
Zéolithes 500 a 800 0.3a0.8 0.3a04
Gelsdesilice 600 a 800 2.0a5.0 0.4a0.5
Alumines activées 200 a 400 1.0a6.0 0.3a0.6

1.2.1.3. Propriétés des adsorbants

» Structure poreuse

Un solide poreux peut ére défini a partir du volume de substance adsorbée nécessaire pour saturer
tous les pores ouverts d’un gramme de ce solide. Un pore ouvert est un pore dont I’acces se situe a la
surface du grain, il est donc accessible au fluide. Ce volume poreux, en cm 3.g 1, est donc uniquement

caractéristique de la porosité ouverte (Figure 1.5) [25].

Selon la classification 1.U.P.A.C. (International Union of Pure and Applied Chemistry), les tailles de

pores sont reparties en 3 groupes :

12
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* les micropores de diametre inferieur a 2 nm.
* les mésopores de diameétre compris entre 2 et 50 nm.

* les macropores de diamétre supérieur 250 nm [25].

Mésopore
Macropore

>

Micropore

Figure|.5. Représentation schématique des différents types de pores [25].

> Surface spécifique

La surface spécifique ou aire massique (en m? .g 1) est la surface totale par unité de masse
d’adsorbant accessible aux molécules. Toute la surface des particules de 1’adsorbant est considérée,
porosité ouverte comprise, pour le calcul de la surface spécifique qui cumule donc la surface intérieure
detous les pores constituant le grain d’adsorbant. La surface spécifique comprend la surface externe et

la surface interne d’un adsorbant (Figure 1.6) [25].

Micrepore Mesapare

— SUPfOCE EXI2TNE  w— Surifice interme

Figurel.6. Représentation schématique de la surface interne et externe d’un adsorbant [25].
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|.2.2. Facteursinfluencant I'Adsorption

Le transfert des polluants est réagi par trois phénomenes physico-chimiques : 1’équilibre
thermodynamique entre les deux phases qui exprimé la limite du procédé, la cinétique de I’adsorption
et la compétition entre les différente adsorbats. Plusieurs facteurs vont donc influer sur ces

phénomenes [26].

La Température: Le phénoméne d’adsorption étant généralement exothermique, ainsi les résultats

sont meilleurs afroid [26].

La Concentration : Plus la concentration du substrat est élevé plus la capacité d’adsorption (quantité

de composé adsorbé par unité de masse adsorbant) est importante [18].

La nature de I'adsorbant : L’adsorption d’une substance donnée croit avec la diminution de la taille
des particules de I’adsorbant qui permet aux composés de la solution de pénétrer dans les capillaires de
la substance, donc la subdivision de la particule du solide influe directement sur les pores de ce dernier

ainsi que sur sa surface spécifique qui va étre développée [26].

La nature de ’adsorbat : Moins une substance est soluble dans le solvant mieux elle est adsorbée.
L’adsorption a partir des solutions aqueuses croit lorsqu’on parcourt une séric d’homologues a la

porosité gu’est liée a la taille des pores. Elle refléte la structure interne des adsorbants microporeux

[27].

La polarité: L’adsorption va étre fortement influencée par les dimensions du composé a piéger
(surface, volume), donc un soluté aura plus d’affinité pour un solvant ou pour I’adsorbant le plus
polaire mais aussi par les groupements fonctionnels de la molécule (alcools, aldéhydes, cétones,
acides carboxyliques, amines, soufre, halogéne...). Ces derniers induisent des effets de polarisabilité
plus ou moins marqués [28,29], e importante avec les adsorbants hydrophobes (charbon actifs,
polymeéres poreux). Par contre, elle est insignifiante avec les adsorbants polaires tres hydrophiles (gel

de silice, alumine) [27].

La surface spécifique: La surface spécifique est une donnée essentielle de la caractérisation des
solides et des matériaux poreux. Il est clair que 1’on cherche a conférer aux adsorbants une grande
surface speécifique. Cette grandeur désigne la surface accessible rapportée a 1’unité de poids
d’adsorbant [26].

Le pH : Le pH a parfois un effet non négligeable sur les caractéristiques de 1’adsorption. Dans la
plupart des cas, les meilleurs résultats sont acquis aux pH les plus faibles. Cette propriété s’applique

particuliérement a ’adsorption de substances acides [30].
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|.3. Filtration

La filtration peut ére décrite comme une opération au cours de laquelle des solides (particules)
présents dans un solide-mélange fluide sont séparés du liquide en forcant I'écoulement du mélange a
travers une maille ou un tissu soutenu [31]. Le mélange est amené a sécouler par divers forces :
gravité, pression, vide ou force centrifuge. Les produits de la séparation se composent d'un flux fluide
(filtrat) exempt ou presque exempt de particules, dune phase solide avec liquide entrainé et

éventuellement un mélange solide-fluide avec une concentration solide accrue [32].
|.3.1. Définition defiltration

Lafiltration consiste aretenir, a l'aide d'un réseau poreux, d'une surface filtrante ou d'un filtre, des
particules solides en suspension dans un liquide ou un gaz. Le résultat de la filtration est nommé filtrat
[33] . Lafiltration permet de purifier les solutions en éliminant toutes les particules solides. Elle est

¢galement utilisée pour retenir toutes les particules en suspension dans I’air [33].

Un filtre se compose d’un milieu filtrant poreux et d’un support ou carter qui avec I’ensemble de

I’appareillage annexe, permet la réalisation de la filtration [34].

1.3.2. Principe

Une surface filtrante est une paroi poreuse dont les pores se rejoignent pour former des canalicules,

assimilables a des capillaires et dont I'ensemble constitue le réseau [33].

Laréention des particules se fait essentiellement par un phénomeéne de criblage (ou tamisage), c'est-

adire, par arrét de toutes les particules dont le diamétre est supérieur a celui des pores [33].
1.3.3. Méhodes defiltration
En fonction du Passage de fluides a la surface du filtre on distingue :

> Filtration Frontale : passage de fluides perpendiculairement ala surface du filtre.

> Filtration Tangentielle : passage de fluides parallélement ala surface du filtre [35].

Selon lataille des particules, on distingue :

> Lafiltration clarifiante : qui retient les particules visibles et conduit a des liquides totalement
limpides. elle permet d’arréter des contaminants de 10 a 450pm.

> Lamicrofiltration :

* Permet d’arréter des contaminants de 0,01 a10um.

15

PDF Creator Trial


HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial


Chapitrel Etude bibliographique

* Procédé le plus utilis¢ dans 1’industrie pharmaceutique.

* Elle consiste a faire passer un mélange solide liquide a travers un milieu poreux qui retient les

particules de taille supérieure a lataille des pores en surface, ou les piéges en profondeur [34].
|.3.4. M écanismes defiltration

Le but de la filtration est d’arréter les contaminants d’une taille donnée, d’une fagon constante et

définitive dans les conditions d’utilisation des filtres [36].

La rétention mécanique : Permet la rétention des contaminants de taille supérieure a la taille des
pores. Les particules fibreuses petites ou déformables ne sont pas retenues. La rétention mécanique

peut dépendre de la variation de pression et du débit si la structure du filtre est instable [36].

L’adsorption : Les contaminants de taille inférieure a la taille des pores peuvent étre retenues par des
forces d’adsorption (forces de Vander Waals), forces électrocinétiques et éectrostatiques). Les

contaminants portent une charge éectrique de signe opposee ala paroi du filtre qui les absorbe [36].

L’effet d’Inertie : Les particules qui quittent le flux du fluide du fait de leur masse et de leur vitesse

sont retenues dans les recoins de la substance poreuse, c’est a dire en profondeur [36].

Tableau 1.6. Avantages et inconvénients des mécanismes de rétention [35].

M écanisme de o o
. Définition Avantage Inconvenient
Rétention
. . le filtre maintient . colmatage due a
. phénomene o
o son intégrité I’accumulation des
mécanique o . '
_ o . pasderétention de | particules sur lefiltre
Criblage .réentionalasurface | = '
' liquide — ralentissement et
des particules > . _
o . dimension des ’arrét de
diametre de pore .
pores précises I’écoulement
. phénomene physique _
. forte adsorption de
. rétention a I’'intérieur o
) liquide
des canaux de réseau . L
_ . grande capacité de | . prolifération
Adsorption poreux, par des forces _ .
] . rétention bactérienne
€lectrogtatique, des ) _
) o . désorption en de
particules < diamétre o )
variation de pression
de pores
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|.3.5. Controledelafiltration

Tableau |.7. Controle de lafiltration [35].

Avant Pendant Apres/ sur le produit fini
1. Test de porosité (point de | 1. Mesure de Débit _
_ 1. Examen visuelle ou
bulle) : 2. Mesure de pression en _ _
_ _ microscopique :
» Lapression aval et en amont du filtre o
] _ o Vérifier I’absence de
nécessaire pour » Unevariation _ _
. _ particule en suspension dans
I’apparition du ler importante de la _
S le filtrat
bulle d’aire pression signifie
- . 2. Dosage de PA dans le
2. Test dediffusion quilyaeu _ o
) o filtrat : Vérifier lanon-
» Pour détecter les atération du _ ) _
) ) _ adsorption di PA par lefiltre
points faibles des filtra _ ]
' 3. Recherche des impuretés
filtreset les R
] solubles pouvant ére
defauts de ] _
apporteées par les filtres
montages

1.3.6. Matériel defiltration
Un appareil de filtration comprend un support et un réseau filtrant.

Tableau 1.8. Techniques de filtration [35].

L aboratoire/officine Industrie
* Par gravité * Sousvide : Filtre rotatif
 Sousvide : -Filtre en verre fritté * Sous pression :- Filtre presse
-Filtre Cartouche

1.3.6.1. Appareilsde laboratoire

 Sans pression : on utilise ’entonnoir en verre ou en matiére plastique qui sert de support a du
papier filtre (papier joseph pour solution agueuse ou acoolique, papier Chardin pour filtrer sirop et

huile). Le liquide passe atravers le filtre par gravité, simplement par son poids [37] ;
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« Par aspiration : filtre type Buchner. Une plague Perforée Sert de support A un réseau filtrant et

sutilise sur des flacons avide [37] ;

» Sous pression : les membranes filtrantes en esters de cellulose ou en céramique [37].

Filtre

Entonnoir

[' ———  Filtrat

Figurel.7. Filtration classique [38].

Entonnoir
Biichner —

Fiole ~ |
avide —

/

Filtrat —
Figurel.8. Filtration sous vide [38].

1.3.7. Facteur influencant lafiltration

Tableau 1.9. Facteur influencant la filtration [35].

Différence de
filtre Phase solide Phase liquide pression entreles 2

facesdu filtre

Débit augmente si : Granulométrie Débit augmentesi : | Débit augmente si :
* Nb de poret * Viscosité | + Ladifférence de
« Porosité= diamétre * T pression 1

de pores?

* Epaisseur defiltre |
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Parmi les matériaux utilisés comme un filtre ou dans la filtration des polluants le charbon actif.

Charbon actif

|.1. Introduction

Les charbons actifs sont d’origines végétales, minérales et animales. |Is ont toujours joué un role
prépondérant aussi bien dans D’activité domestique que dans ’activité industrielle et agricole de
I’homme. Les charbons actifs ont un pouvoir adsorbant tres €levé et ont une place privilégiée dans la
purification de 1’eau, la décoloration des sucres, la récupération des solvants volatiles, la fixation des

colorants et le traitement des gaz [4].
[.2. Définition

Le charbon actif est un carbone microporeux inerte qui a subi un traitement pour augmenter sa
surface. Il possede ainsi une tres grande surface spécifique pouvant aller de 100 a 2000 m2 /g d'ou sa
grande capacité d'adsorption. La structure du charbon actif est proche de celle du graphite, ordonnée
sous la forme d'un empilement de couches successives planes datomes de carbone disposés en

hexagones réguliers [39].
|.3. Charbon actif comme adsor bant

Les charbons actifs sont de loin les adsorbants les plus fabriqués et utilisés dans de nombreuses
applications domestiques et industrielles [40]. Notamment dans les domaines de la purification de
I’eau, et de I’air. Le pouvoir d’adsorption des charbons actifs est attribué¢ a la porosité, la surface

gpécifique, et les groupements fonctionnels de surface, comme le rapportent [41].
|.4. Forme du charbon
Les charbons actifs se présentent généralement sous deux catégories suivantes :
» Lespoudres (CAP) et les granulés (CAG).

I.4.1. Charbon actif en poudre (CAP)

Le charbon actif en poudre ou CAP prend la forme de grains, 95-100 % de ces particules traverseront
un tamis de maille donnée. Par exemple la norme ASTM D5158 classe les particules de diamétre

inférieur ou égal 2 0.177 mm comme CAP [42].
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Figurel.9. CA en poudre (CAP) [4].
|.4.2. Charbons actifs granulés (CAG)

Le CAG peut étre soit en forme granulée soit extrudée il est représenté par des tailles telles que 8x20,
20x40, ou 8x30 (est la plus utilisée pour de nombreuses applications) pour des applications en phase

liquide et par 4x6, 4x8 ou 4x10 pour des applications en phase vapeur [43].

Figurel.10. CA engrain (CAG) [4].
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1.4.2.1. Avantages et lesinconvénients du charbon actif granulés (CAG)

Tableau 1.10. Avantages et les inconvénients de CAG. [44, 45].

Les Avantages L esInconvénients

sLe charbon actif granulé utilise sous | * Durée de vie limitée

forme de lit filtrant « Pré¢ filtration: Les carburants
*La durée de vie du charbon actif granulé | dissous et matieres en particules
dépend de | abattement de la matiére | peuvent rapidement encrasser le
organique et du lissage des points de | charbon, nécessitant un prétraitement
pesticide. Le choix du type de charbon | dans la plupart des cas.

actif est également déerminant sur le | «Il est plus couteux que le charbon
rendement actif en poudre

de I’élimination. *La cinétique d’adsorption est lente
*Le charbon actif granulé a une capacité | « Déchets dangereux :

d’adsorber une partic de presque toutes | tout le charbon doit ére finalement
les vapeurs. jeté, il peut étre jeté comme déchet
Il a une grande capacité d’adsorption | dangereux, ce qui augmenterait le
pour les substances organiques en | colt et responsabilite.

particulier les solvants.

* [1 retient un grand nombre de substances
chimiques en méme temps.

*I1 fonctionne bien dans un domaine large
de température et d’humidité.

*I1 est inerte et on peut 1'utiliser en toute
Sécurité.

][] est facilement disponible et de bon
marché Il est facile a manipuler

*Sa régénération est possible.

|.5. Utilisations du charbon actif
L’utilisation du charbon actif est répartie en différents domaines comme :

e Tratement des eaux potables et résiduaires.

e Purification de produits industriels.
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e Le charbon actif élimine les couleurs et les impuretés de produits bruts, il est employé par
exemple pour la décoloration du sucre de canne ou de betterave.

e Le charbon actif est employé dans I’équipement d’air conditionné ainsi que pour
I’¢élimination des odeurs d’égouts et d’émanations chimiques.

e Les filtres a charbon actif contenus dans certaines voitures, fixent les émanations
d’hydrocarbures imbriilés qui s’échappent des véhicules a I’arrét.

e (es dernieres années, I'utilisation du charbon actif s’est €largie au traitement des eaux usées
en raison non seulement de ses qualités d’adsorbant mais aussi du role épurateur joué par les
bactéries qui y sont fixées.

e Lesétudes faites sur I'utilisation du charbon actif comme support bactérien montrent que :

v’ Les charbons actifs possedent une texture idéale pour le développement bactérien.

v Le charbon actif n’a pas un role bactérien sélectif, en effet plusieurs sortes de bactéries
sont observées, généralement des bactéries ciliées.

v' Le charbon macroporeux favorise le développement bactérien beaucoup plus que le
charbon microporeux en raison de la dimension des bactéries.

v' Le charbon macroporeux favorise le développement bactérien beaucoup plus que le

charbon microporeux en raison de la dimension des bactéries [46].
|.6. Préparation du charbon actif

Le processus de fabrication de ces adsorbants comporte deux grandes étapes : la carbonisation et
I’activation. Il existe deux procédés d’activation qui sont 1’activation physique et ’activation
chimique. Cette derniére, notent permet d’obtenir un meilleur rendement, une plus grande surface

spécifique et un meilleur développement de la structure poreuse du charbon [47].
|.6.1. Phase de carbonisation

La carbonisation est la décomposition thermique des matiéres carbonées elle consiste a éliminer les
matieres volatiles par voie thermique. Cette étape s’effectue a des températures inférieures (500-
700°C) et sous un courant continu d’un gaz inerte (absence d’oxygéne) [48] en présence de catalyseurs
d’oxydation : acide phosphorique, acide sulfurique, sulfure de potassium, chlorure de zinc (interdit
pour les applications agroalimentaires), sels de cuivre, potasse... Ces agents chimiques favorisent la
déshydratation pendant 5 a 6 heures [49].
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|.6.2. Phase d’activation

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 1’origine des interactions

entre le solide et les molécules adsorbées. Elle peut ére physique ou chimique [50,51].
|.7. Propriété du charbon actif

Un certain nombre de paramétre permettent de caractériser un charbon actif et de déterminer ses

conditions d’utilisation. Ils sont détaillés ci-dessous.

Tableau 1.11. Les propriétés du charbon actif [52].

Propriétés physiques Propriétés chimiques
Ladimension des pores, les tailles de pores - LescharbonsdetypelL
sont réparties en 3 classes : > lls présentent un caractére acide, et
» Les macrospores (d >50 nm) qui possedent des caractéristiques de
» Lesméso pores (2 nm < d < 50 nm) nature hydrophile.

» Lesmicropores(d<2nm)b) ].

La surface spécifique : - LescharbonsdetypeH
> Lesmacropores (de 0,5 a2 m?/g) » Au caractére basique possedant une
> Les méso pores (de 10 & 100 m?/g) surface de nature hydrophobe

> Les micropores (de 100 & 1000 m?/q)
Le volume poreux :

> Les macropores (de 0,2 20,5 cm?/q)

> Les méso pores (de 0,02 a0,1cm?/g)

> Les micropores (de 0,15 40,5 cm®/g)
Latailledesgrains:

> Plus le grain est petit, plus le transfert

vers le centre est rapide
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Nanocomposites

[.1. Introduction

Le terme nano vient du mot grec signifiant nain ou personne anormalement petite. Un nanométre
(nm) est un milliardiéme de métre. Au sens large, les nanomatériaux sont les matériaux dont la taille
du grain ou de la particule individuelle se situe dans la plage de 1 a 100 nm au moins dans une
dimension. Un nanometre correspond approximativement a la longueur équivalente a 10 atomes
d'hydrogene. [53].

|.2. Définition des nanocompaosites

Le terme de nanocomposite décrit un matériau biphasé dont la phase de renfort présente une

dispersion de taille nanométrique. La matrice peut é&re métallique, céramique ou polymeére [54].

|.3. Type des nanocomposites

Couche de silice Chaine polymére
e T
pASE 2 - 9_ G -
e &{% i S, qand
S==— ( R | - —
E—g:‘\ .'Qi) J J~{,~ r ‘-\_P"r

Figurel.11. Microcomposite, nanocomposite intercalé et nanocomposite exfolié [55].

La structure des nanocomposites peut étre déterminée par différentes méthodes d’analyse telles que la
diffraction des rayons X, qui permet d’identifier la nature des structures exfoliées, dont les domaines
sont trop réduits et dispersés pour ére détectés par les rayons X. La RMN peut ére également utilisée

pour caractériser quantitativement la dispersion d’argile dans la matrice polymere [56].
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|.4. Classification des nanocomposites suivant la matrice

Classiquement les nanocomposites sont classés suivant la nature de la matrice et I’ordre croissant de

la température d’utilisation [54].
|.4.1. Composites a matrice polymére

Ils sont surement les plus développés du fait de I’importance commerciale de ces derniers et de la
maitrise (cout et savoir-faire) de nombreux processus de fabrication. Les matériaux composites a
matrice organique ne peuvent étre utilisés que dans un domaine de températures ne dépassant pas 200
a300 °C [57].

|.4.2. Composites a matrice métallique

Un domaine de température allant, jusqu’a 600 degrés dont certains procédés de fabrication, s’inspire
de la métallurgie des poudres. Les particules de seconde phase peuvent étre des oxydes, borures,

carbures, nitrures [57].
1.4.3. Composites a matrice céramique

Pour des applications a plus haute température (1000 degrés) comme les oxydes, les carbures ou les
nitrures. L’utilisation des céramiques est limitée notamment par leur ténacité a la rupture, leur

résistance a la fatigue et aux chocs thermique [55].
|.5. Classification suivant les différentstypes derenforts ou charges

Les renforts ont au moins une de leurs dimensions morphologiques inférieures a 100 nm et peuvent

étre classeés en fonction de leur géométrie (Figure 1.12) [58].

1.5.1. Les nanoparticules

Les nanoparticules peuvent ére classées comme zéro-dimensionnelles. La figure 1.12 montre une
micrographie électronique de poudre de zircone (ZrO2) ; Une répartition tres éroite des tailles des
grains et une caractéristigue de ce matériau. Dans de nombreux cas, cela est considéré comme

important, car les propriétés des nanomatériaux dépendent de lataille des grains [53].
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Figurel.12. Micrographie électronique de zircone, poudre de ZrO2 [53].
[.5.2. Les nanotubes et nanofibres

Ont un diametre inférieur a 100 nm et un rapport longueur/diametre d’au moins 100. Une avancée
plus récente est venue des nanotubes de carbone avec leurs exceptionnelles propriétés mécaniques et
électriques. lls peuvent étre utilises avec une grande variété de matrice polymeres (polyamide,

polyester, polycarbonate, polystyréne, ....). La dispersion des nanotubes dans le polymeére [58].
[.5.3. Plaques/lamelles/feuillets

Ce sont des matériaux constitués de couche d’épaisseur de 1’ordre du nanometre et avec un rapport de
forme, dans les deux autres dimensions, d’au moins 25. Parmi ce type de matériaux, les argiles sont
peut-étre les plus connues, elles sont naturelles donc faciles a extraire. Leur structure a été éudiée et

déterminée il y a de nombreuses années [58].

1 @ ’:, <100 nm Nanoparticule

Sl (W[ T {[‘ Nanotube

k3

i
. &
' ;f;:_' v Feuillets

&
J-:-‘

l'/?

[

-
'|Jr
-

s

= | W0

Figurel.13. Géométrie des différents types de renforts.
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Tableau |.12. Dimensions caractéristiques des principales charges utilisées [53].

Type derenfort Forme Dimensionstypiques
Particules de silice Sphére Diamétre : 30 a 150 nm
_ R o Diamétre: 15nm;
Whiskers de cellulose Bétonnets rigides
longueur : 1um
) Diamétre: 30 nm ;
Nanotubes de carbone Tubes flexibles .
Longueur : 10 a50 pm
. _ _ _ Diamétre : 50 a500 nm ;
Silicates en feuillets Disgues flexibles

épaisseur : 1 nm

|.6. Applications des nanocomposites

Méme s les nanocomposites sont tres présents au niveau de la recherche, peu sont viables
commercialement. Cependant, certaines applications accélérent la transition notamment dans
I’automobile, le conditionnement (packaging) ou la tenue au feu. La plupart de ces applications
concernent les matériaux a matrice polymere car les procédeés de fabrication sont largement maitrisés
et a faible cout [59]. Ils sont aussi trés utilisés dans le domaine de 1’électricité et de I’électronique

(composantes électriques et cartes de circuits imprimes).

27

PDF Creator Trial


HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial


Chapitre |
Matériels et Methode

LRE.Creatar. Trial



HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial

HOUSE
PDF Creator Trial


Chapitrell M éthodes et matériels

[1.1. Introduction

Dans cette partie, il sera exposé toutes les méthodologies analytiques avec le matériel nécessaire a
leurs applications. Les méthodologies concernent les matériaux étudiés (charbon actif et
nanocomposites), les colorants (RAS, e VM), les sels (chlorure de sodium NaCl, et chlorure de
magnésium MgCl»), ainsi que les essais d’adsorption et de filtration de ces adsorbats sur les deux

matériaux.

L’adsorbant, son échantillonnage ainsi que sa préparation a I’analyse seront désignés. Une
caractérisation de texture sera suivie pour déduire les propriétés absorptives de ce matériau. Pour les
colorants, la méthodologie d’analyse de spectrométrie dans le visible sera décrite. Pour les sels nous
avons fait des analyses des liquides cela comprend des variables mesurées telles que la valeur du pH et

la conductivité électroniques.

Au cours de cette partie nous avons fait une étude expérimentale sur les différents paramétres qui

jouent un role sur I'adsorption d’un médicament en solution aqueuse sur les nanocomposites.
[1.2. Adsorbants

[1.2.1. Synthese du charbon actif (adsorbant)

Activation thermique

Un échantillon de charbon actif modifié est placé dans une nacelle en céramique, qui est introduite
dans un four tubulaire Nabertherm (Figure I1.1), dont la température varie entre 750 °C et 870 °. Et un

autre échantillon est soumis a une activation par Micro Onde Whirlpool.

Figurell.l. Four tubulaire Nabertherm.
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Figurell.2. Charbon activé thermiquement a des différentes températures.
11.2.2. Synthése des nano composites a base de charbon actif
Le charbon actif sélectionné est celui activé thermiquement par micro-onde.

Tableau. 11.1. Produits chimiques utilisés.

Produits Formule chimique | Poids moléculaire Aspect
Alginate de
_ CeH7NaOs 198,105 g/mal poudre blanche
sodium
Acide o
_ HCI 36,46 g/mol solution incolore
chlorhydrique

Protocole opératoire :
Une quantité de 0,59 de charbon actif ainsi ont été ajoutées lentement dans 100 mL de solution

d'alginate a 1% prise dans un bécher de 250 ml maintenu sous agitation magnétique continue pendant
4h a température ambiante. La solution a ensuite été goutée goutte a goutte dans une solution de
CaCl2. Ensuite, les nanocomposites synthétisés ont &é lavées a 1’cau distillée et laissées secher a l'air

libre a une température ambiante.
[1.2.3.Caractérisations des matériaux

Nous avons effectué une caractérisation physico-chimique, pour identifier notre matériau et pour

contribuer a la compréhension de plusieurs phénomenes.
[1.2.3.1. Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

Pour déerminer les fonctions chimiques présentes dans le matériau, nous avons choisi I’analyse
par infrarouge. Les spectres d’absorption IR en phase solide ont été enregistrés avec le spectrometre

IR Pregtige-21 (SHIMADZU) (Figure 11.3). Le domaine de fréquences étudié est compris entre
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4000 et 400 cm™.

Une masse d’adsorbant est mélangé intimement a une quantité de bromure de potassium avec un
rapport (0.5 % C.actif /99,5 %KBr) dans un mortier en Agathe et finalement comprimée dans une
presse hydraulique sous vide. Le matériau se transforme en une tablette transparente, le bromure de

potassium n’induit pas de bandes IR additionnelles.

Figurell.3. Spectrométre IR Prestige-21 (SHIMADZU).
[1.2.3.2.Détermination du pH de charge zéro pHzpc

Le pHzc est défini comme étant le pH pour lequel il y a absence de charge positive ou négative ala
surface du charbon actif. L’adsorption de soluté sur une surface solide dépend fortement du pH de la

solution ainsi que du pHzyc de la surface de I’adsorbant utilisé.
Protocole :

Le pH correspondant au point de la charge nulle est déterminé par la méthode rapportée par khan et
Waheb [60].

Dans une série des bécher (6 bécher), chacun contenant 50 ml d’une solution de NaCl 0,01N a des pH
gjustés entre 2 et 12 avec des solutions de 1’acide chlorhydrique ou de I’hydroxyde de sodium. Apres
3h d’agitation, une mesure du pH initial est prise et une masse de 0,15 g de chague matériau est
introduite dans chagque bécher.

Aprées 48h d’agitation, une mesure finale du pH est lu.

Le pH correspondant au point de la charge nulle est dé&erminé a partir du tracé des données

expérimentales.

La surface de I’adsorbant est neutre lorsque le pH= pHpc. Elle est chargée négativement lorsque le

pH est supérieur au Phypc et devient positivement chargée dés que le pH est inférieur a celui du pHzpc.
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[1.2.3.3. Indice d’iode
Définition :
L’indice d’iode fournit une indication sur la micro porosité du charbon. C’est le nombre de
milligrammes d’iode adsorbé par gramme d’adsorbant a une concentration résiduelle de 0,02N [61].
M éthodeiodométrique :

L’iodométrie concerne la réaction avec une solution titrée d’iode. Elle est reliée au titrage de 1’iode

libéré dan les réactions chimiques :
lo+2€ —21° (1

L’analyse par iodométrie est basée sur les phénoménes d’oxydoréduction, si ’on ajoute de I’iode libre

aune solution de thiosulfate de sodium (réducteur), il se produit laréaction suivante :
290:% + 17 — 2 +S07 (2
Préparation des solutions:

Pour préparer une solution d’iode de concentration 0,1 N. On pése 30 g d’iodure de potassium
cristallisé et on les dissout dans la quantité d’eau la plus faible possible. Apres, on pese 12,69 g d’iode
sublimé et on le rajoute a I’iodure de potassium se trouvant dans la fiole jaugée, ensuite on agite, la
fiole étant fermée, jusqu’a ce que I’iode se dissolve, on compléte alors avec de I’eau distillée jusqu’au

trait de jauge (1 |). Enfin, on laisse la solution a I’abri de la lumiére.

Pour préparer une solution de thiosulfate de sodium Na,S;0s, 5H20, de concentration 0,1N, on
introduit 24,82 g de ce sel dans une fiole jaugée d’un litre. On ajoute un peu d’eau distillée jusqu’a

ce que le thiosulfate se dissolve, puis on compléte jusqu’au trait de jauge [1].
Détermination de I’indice d’iode :
Pour déterminer I’indice d’iode de chaque charbon actif; il faut :
1- Une solution d’acide chlorhydrique de concentration 5% (v / v).
2- Une solution d’iode 0,1 N.
3- Une solution de thiosulfate de sodium de concentration 0,1 N.

Peser 1g de I’échantillon qui a été séché auparavant a 150°C dans I’étuve pendant 3 heures, le
transposer dans un flacon, ajouter 10 cm?® de HCI et remuer doucement jusqu’a ce que 1’échantillon

soit complétement mouillé, porter a ébullition pendant 30 secondes, laisser refroidir a température
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ambiante, transposer 100 cm® de la solution d’iode dans le flacon, le boucher immédiatement et agiter
rigoureusement pendant 30 secondes, filtrer, ensite écarter les 20 a 30 cm?® du filtrat et récupérer le
reste dans un bécher. Pipeter 50 cm?® du filtrat dans un erlenmeyer propre de 250 cm?, titrer avec
NaS:03 jusqu’a ce que la solution devienne jaune péle, ajouter 2 cm?® d’amidon fraichement préparé
et titrer goutte a goutte jusqu’a ce que la solution devienne transparente, noter le volume V’ et

finalement calculer la molarité du filtrat R a partir de I’équation suivante :

R = (0,001 V )/2 3)

Calculer le facteur de correction (D) qui est donné par larelation suivante :

0,0l 0,165
P [?) @

Calculer I’indice d’iode par la relation suivante :

[12691— (V' x 27,92)]x D
m (5)

indiced'iode(mg/ g) =

Comme il a déja été mentionné préalablement, I’indice d’iode est un paramétre trés important dans la
caractérisation des charbons actifs. Afin de comparer les charbons activés thermiquement a des

différentes températures nous avons mesuré cet indice pour ces adsorbants [1].
[1.3.Adsorbats

[1.3.1. Généralités sur les deux colorants

Deux colorants de grade analytique ont éé choisis pour cette éude : le vert de malachite (VM) et le
rouge d’alizarine S ; colorant cationique et anionique respectivement.

Levert de malachite:

Le vert de malachite (ou vert daniline, ou vert de diamant B) est un colorant cationique toxique
principalement connu pour ses qualités de colorant bleu-vert, le vert de malachite possede deux zones

de virages, une en milieu trés acide et ’autre en milieu tres basique [62].
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Tableau I1.2.Caractéristiques physico-chimiques du vert de malachite [62].

Nom de colorant Vert de Malachite
Poids moléculaire 364 ,91g /mol
Formule chimique C23H25CIN2

Amax 617 nm

Structure chimique

Rouge d’alizarine S :

Rouge d’alizarine S colorant anionique appel€ aussi carmin d’ Alizarine, mordant Red 3, c’est une
aizarine sulfoconjugée (1,2-Dihydroxy-anthraquinone). Le pH de rouge d’Alizarine compris entre 4.6

et 6.3 c’est donc un colorant acide [32].

Tableau. 11.3. Caractéristiques physico-chimiques du Rouge d’alizarine S [63].

Nom de colorant

Rouge d’alizarine S

Poids moléculaire 240 ,21g /mol
Formule chimique C14HgO4
Amax 500nm

Structure chimique

O OH

5

(e}

I1.3.2.Généralités sur les deux sels
Les sels utilisés sont : Chlorure de sodium NaCl, et Chlorure de magnésium MgCl .
Chlorure de sodium :

Le sel chlorure de sodium est une substance chimique ionique de formule NaCl et de masse molaire
54,44 g/mol.

Chlorure de magnésium :

Chlorure de magnésium est un composé chimique de formule MgCl2 de masse molaire 95,211g/mol.
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11.3.3.M éthodologie d’analyse des adsorbats
I1.3.3.1.Spectroscopie UV-visible

L'appareil utilisé pour mesurer I’absorbance est un spectrophotométre UV-Visible SPECORD © 210

au niveau de laboratoire de recherche SEA2M de ’université de Mostaganem. (Figure 11.4)

La mesure de la concentration et déduite par I’interpolation sur la courbe d’étalonnage tracées dans

les cordonnées absorbance en fonction de la concentration.

La détermination de la longueur d'onde d'absorption caractéristique de chaque colorant est obtenue a

partir d'un balayage du spectre des colorants dans le domaine visible.

Pour tous les composés étudiés, nous avons utilisé la méme méthode qui consiste a préparer d'abord
une solution mere de concentration donnée, a partir de laquelle nous préparons, par dilutions
successives, une serie de solutions de concentrations bien déterminées. Celles-ci sont, par la suite,
analysées par spectrophotométrie UV-visible. Nous éablissons ainsi la droite d'éalonnage

représentant 1’absorbance en fonction de la concentration C et qui obéit a laloi de Beer-Lambert.

Loi de Beer-Lambert : A=€.1.C

A : L’absorbance.

€ : Le coefficient d’absorption molaire en L.mol™.cm™.

| : Lalargeur de cuve en cm.

C : Les concentrations de la solution en mol /L.

Figurell.4. Spectrophotométre UV -Visible utilisé pour mesurer 1’absorbance.
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11.3.3.2. Potentiel hydrogene (pH)

La mesure est réalisée a I’aide d’un pH meétre de type Starter2100 -OHAUS muni d’une électrode
préalablement éaonné avec des solutions tampon pH = 4 puis pH = 7. La mé&hode a consisté a
plonger [I’électrode dans 1'échantillon contenu dans un bécher, dans lequel un agitateur magnétique
homogénéise I'échantillon. Apres stabilisation de I'affichage sur le cadran du pH métre, nous avons
noté le pH [64].

P

Figurell.5. pH métre Starter2100 -OHAUS
11.3.3.3. La conductivité

La conductivité électrique est souvent liée a la concentration en sels minéraux dissous. Son unité est

4 I

exprimée en (us/cm) [64].

Figurell.6. Conductimeétre Starter3100 -OHAUS
[1.4. Applications sur le charbon actif

[1.4.1. Filtration

Le but de notre filtration est de procéder a la séparation la plus compléte possible entre I’eau et les
différentes polluantes (sels et colorants). Pour ce procédé nous avons utilisé un montage spécial de
filtration verticale.
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Constitution du montage:
Le montage est composé de multicouches :
« Bouteille en plastique coupée en deux
« Gravier et coton support : pour évite la perte de matériau alafiltration.
« Matériau filtrant : charbon actif.
* Autres éléments. ..
Protocole opératoire :

1) Une couche de gravier et du coton éaient placées au fond du montage.

2) D’une maniére stable étaient placées une masse de 29 de charbon actif.

3) Au-dessus de la couche de charbon actif on a gjouté une couche de gravier et du coton.
4) Des solutions de colorants ou de sels a différentes concentrations sont introdui ses.

5) Lesfiltrats adesintervalles du temps précis (10min/5min) s’aient récupérés et analysés.
[1.5. Adsorption d’un antibiotique sur les nanocomposites

Description des essais d’adsorption :

Dans le but d’optimiser les conditions en faveur d’une meilleure adsorption du médicament par les
nanocomposites, plusieurs essais ont été effectués pour éudier I'influence de différents paramétres a

temps fixe et atemps variable a savoir : le temps de contact, la quantité d’adsorbant et ’effet du pH.
La quantité adsorbée par unité de masse du solide al'équilibre est déterminée par larelation:
x (Ci—Ce).V
Qe = =

_ m m
Qe : Laquantité adsorbée

m: masse du solide (g)
Ci: Concentration initiale du soluté en (mg/l)
Ce: concentration résiduelle du soluté a I'équilibre dans la solution (mg/1)

V: Volume de la solution (1)
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11.5.1. Effets de certains paramétres sur I'adsor ption du médicament

Les expériences ont été réalisées sous agitation orbitale. Les échantillons ont éé collectés et filtrés
sur un filtre en acétate de cellulose de 0,45-um et analysés dans un spectrophotometre UV-visible &
une longueur d'onde de 262 nm.

11.5.1.1. Effet du pH
Pour étudier I'effet du pH, nous avons considéré une plage de 4 a 10.

Une masse de 200 mg de nanocomposites est goutée a 5 volumes de 20 ml d’une solution de
médicament de concentration 100mg/l préalablement gjustés a différentes valeurs de pH (4,pH de
solution 5,7 et 10), pendant un temps de contact de 2h et a température ambiante.

Lesfiltrats sont analysés par spectroscopie UV visible.
11.5.1.2.Effet du temps

A fin de déterminer le temps nécessaire pour atteindre I'équilibre de I'adsorption, différents intervalles
du temps ont éé définis (5 min; 10 min; 15 min; 20 min ; 30min ; 1h; 2h et 4h).

[1.5.1.3. Effet dela masse

A fin de déterminer la masse nécessaire pour atteindre I'équilibre de I'adsorption, différents rapports
(volume/masse: 0,10,20,40,511,52¢€t 2,5) ont &é mis en tests[4].
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[11.1. Caractérisation du charbon actif

Le matériau carboné synthétisé a différentes températures est soumis a des analyses d’investigation
telle que (I'IRTF, pHzpcy cvveeeee. ).

[11.1.1. Infrarouge a Transformeée de Fourier (IRTF)

Les spectres d’analyse par spectroscopie infra rouges des différents charbons activés a des différentes
températures (750°C et 870°C) sont représentés sur les figures (111.1 et 111.2).

105
%T
97,5

67,5 &

N L L L D L |
4000 3800 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 300 500 400
1fcm

Figurelll.l. Spectre IR du charbon activé a 750°C.
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=
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4000 2600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 300 G000 400
1/cm

Figurelll.2. Spectre IR du charbon activé a 870°C.

La visualisation des spectres montre la présence d’une large bande comprise entre 3400 et 3200 cm™t

correspond aux vibrations d’¢longation de I’hydrogéne des groupes hydroxyles O-H (de carboxyles,
phénol ou alcooal).

Tandis que les bandes comprises entre 3200 et 2800 cm™ résultant principalement des vibrations
d’élongation de C-H. Par contre, la petite bande entre 1650 et 1500 cm™ est attribuée aux vibrations

d’élongation des groupes C=C, les spectres montrent également une bande intense vers 1140 cm™ due
aux vibrations de déformation des liaisons C-O.

L a petite bande vers 1400 cm™ résulte des vibrations de déformation de C-C.
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L es bandes de vibration de déformation comprise entre 800 et 600 cm™ correspond aux liaisons C- H
(adjacent =C-H).

On conclu que les deux figures montrent que les deux spectres sont similaires en termes des fonctions
chimiques. Pour différencier deux matériaux, 1’analyse IRTF n’est pas suffisante. Par conséquent, nous
devons soumettre notre matériau a d’autres analyses de caractérisations.

[11.1.2 Détermination du pH de charge zéro (pHzc)

Le pHzpc a été éudié pour déterminer le pH pour lequel il y a absence de charge positive ou négative
ala surface du matériau carboné.

Tableau I11.1. Valeurs du pH de charge zéro des charbons activés a deux différentes températures

(750°C et 870°C).
Température d’activation thermique du H
charbon actif PHizpe
750°C 7
870°C 4,04
14
12
10
8 4
S —4—CA 750°C
6 +X=y
4 - CA 870°C
2
0
0 2 4 6 8 10 12 14
pHi

Figurell1.3. Représentation du pHzpc pour les charbons activés a 750°C et 870°C.

On note a une valeur du pH de soluté au-dessous du pHzc (PH< pHzpc), la surface du charbon étant
chargée positivement. Par contre a un pH de soluté au-dessus du pHzce (PH> pHzx), la surface du
charbon étant chargée négativement.

Ces valeurs de pHzc obtenus nous indique si 1’adsorption est favorisée ou pas. La substance a
éliminer sera expulsée si elle a une charge opposée a celle du matériau. Donc, une diminution de la
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capacité d’adsorption en résulte. Par contre & pH du soluté supérieur & pHzy, il y a attraction et par
conséquent augmentation de la capacité d’adsorption.

[11.1.3. Détermination de I’indice d’iode

Lesrésultats de I’indice d’iode des différents charbons activés a différentes températures sont donnés
par letableau 111.2.

Tableau I11.2. Détermination de I’indice d’iode pour les charbons activés a différentes températures.

Adsorbant Indiceode) (MY/Q)
Charbon 750°C 403,53
Charbon 870°C 4145

Charbon MO 383,83

La valeur de I’indice d’iode obtenue du matériau carboné traité a 870°C est supérieure a celles du
charbon activé a 750°C et le charbon traité par micro-onde (Is7o°c > I750°c > Imo). Elle nous indique que
I’augmentation de la température d’activation des matériaux a un effet positif sur leur microporosite.

[11.2. Etude des color ants

Des essais de traitement des solutions colorées du vert de malachite (cationique), le rouge d’alizarine
S (anionique) par le charbon actif ont été effectués. Les tests de filtration sont réalisés sur des charbons
activés a des différentes températures (750°C et 870°C). La filtration est de type vertical. Les
perméances récupérés a des intervalles du temps soumis a des analyses par spectrophotométrie UV -
Visible. La concentration du colorant traité de chaque échantillon a éé déterminée par
spectrophotométrie a une longueur d’onde donnée en utilisant une courbe d’étalonnage. Les variations
du taux de réention, le pH, et la conductivité des perméances des colorants en fonction du temps des

différentes concentrations atravers le charbon actif ont été réalisées.

Le taux de rétention des perméances des différents échantillons est donné par la relation suivante
TR(%)=1-C,/Ci ou

TR(%) : larétention.
Ci : laconcentration de la solution initiale

Cy: laconcentration du perméance a un temps définit
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[11.2.1. Détermination de la longueur d’onde maximale

Un balayage entre 200 et 800 nm de I’échantillon est nécessaire afin de déterminer la longueur
d’onde d’absorption maximale. Le spectre de I’absorbance en fonction de la longueur d’onde est

présenté sur lafigure I11.4 et lafigure11.5.

Wavelength [nm]

Figurelll.4. Spectre de balayage de la solution du VM.
Nous remarquons que la longueur d’onde maximale du vert de malachite est de 617nm (figure 111.4).
» Déermination du point isobestique du Rouge d’alizarine S

Un indicateur coloré acido-basique est un couple de deux especes colorées acide/base dont les deux
formes, acide et basique, ont des couleurs différentes. Le changement de couleur s’opére dans la zone
de virage de l’indicateur coloré. D’ou la propriét¢ du point isobestique. C’est donc, le point de

concours de tous les spectres d’absorption de I’indicateur coloré quelque soit le pH de la solution.

Pour y arriver, trois volumes de méme concentration analytique ont été gjustés a un pH acide, basique

et neutre respectivement a ’aide des solutions d’HCl et de NaOH.

Les deux courbes AA et AB (figure I11.24) se coupent a un point qui est appelé « point isobestique »,
dont la longueur d’onde (I’abscisse donc) notée Ais, €St une caractéristique de la solution colorée. En
cette longueur d’onde Aiso, les coefficients d’absorption molaires sont donc égaux.
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Figurelll.5. Point isobestique pour des spectres de solutions acide, basique et neutre du RAS

Le spectre de balayage du rouge d’alizarine S montre que la longueur d’onde maximale est de

480nm (figure [11.24).
Ces Amax seront utilisées pour établir la courbe d’étalonnage de chacun des polluants.
[11.2.2. Courbed'étalonnage du vert de malachite et rouge d’alizarine S

Une solution mere de concentration donnée était préparée. Des dilutions successives ont &é
effectuées, par la suite, pour obtenir des solutions filles. Les solutions ont été analysées a l'aide du

spectrophotométre UV-Vis. Lesfigures|11.6 et 111.7 présentent les courbes d’étalonnage.

1.6

1.4 /‘__

1.2

y = 0,089x

1 §97 560 R2=0,998

0.8
0.6

0.4 S==E

0.2

o/

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Concentration (mg/I)

Absorbance

Figurelll.6. Courbe d’étalonnage du VM.
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Figurelll.7. Courbe d’étalonnage du RAS.
[11.2.3. Filtration du vert de malachite et du rouge d’alizarine S
[11.2.3.1. Traitement par charbon activé a 750°C
L es solutions ont é&é préparées a différentes concentrations, 10°M, 10*M et 103 M.

Les solutions de chague colorant ont éé filtrées successivement sur la méme quantité du charbon

activé a 750°C afin de tester sa capacité d’adsorption.

Figure 111.8. Perméances des solutions du VM de concentration de 10°M et 10 M traité par le
charbon activé a 750°C.
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S — —

Figurel11.9. Perméances de la solution du VM de concentration de 10 M traité par le charbon activé
a750°C.

Figure11.10. Perméances de la solution du RAS de concentration de 104 M et 103 M traité par le
charbon activé a 750°C.

1. Taux derétention des solutions de vert de malachite

Letaux de rétention des perméances de la solution du vert de malachite a travers le charbon actif est

donné par lafigure I11.11.
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Figurelll.11. Variation du taux de rétention du VM en fonction du temps sur un charbon activé a
750°C.

La rétention du vert de malachite enregistrée est de 1'ordre de 98% jusqu’a 100% pour les
concentrations 10°M et 10 M. Par contre, pour une concentration de 10° M, le taux de rétention varie
entre 96% et 97%.

Le taux de rétention des perméances de vert de malachite diminue durant les premiéres 30 minutes
puis il commence a se stabiliser jusqu'a la fin de I’expérience pour les deux concentrations de 10°M et
10*M. On remarque que, le taux de rétention du vert de malachite de la concentration 10°M est
inférieur au taux de rétention des concentrations 10*M et 10°M, il diminue jusqu’a 96% durant les
premiere 30 minutes.

Cela peut étre di au fait que le charbon atteint sa capacité d’absorption maximale lors d’utilisation des
concentrations élevées.

2. Taux derétention dessolutions du rouge d’alizarine S

Le taux de rétention de la solution du rouge d’alizarine S sur le charbon actif est donné par la figure
11.12.
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Figurelll.12. Variation du taux de rétention du RAS en fonction du temps sur le charbon activé a
750°C.

La réention des perméances du rouge d’alizarine S enregistrée est de I'ordre de 99% jusqu’a 100%
pour les concentrations 10*M et 10° M. Celaest dii a la bonne capacité d’absorption du charbon actif.

[11.2.3.2. Traitement par charbon activé a 870°C

La méme procédure de filtration est considérée pour la filtration sur un charbon activé a 870°C.

Figurel11.13. Perméances de la solution du RAS de concentration de 103 M sur le charbon activé a
870°C.

1. Taux derétention des solutionsdu vert de malachite et rouge d’alizarine S

Cette fois ci nous avons préféré de faire une filtration des solutions des colorants de concentration de

10" M pour voir la capacité du notre charbon d’absorber de fortes concentrations.
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> Letaux de réention de la solution du vert de malachite et rouge d’alizarine S sur le charbon
actif est donné par lafigure11.14.

100
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X =¢=—vert de malachite 10-
= 3Mm
98.5
== roufe d'alizarine 10-
98 3M
97.5
0 20 40 60 80
Temps (min)

Figurelll.14. Variation du taux de réention des perméances de VM et RAS en fonction du temps a

travers un charbon activé a 870°C.

Larétention du vert de malachite et rouge d’alizarine S de concentration de 10° M enregistrée est de

I’ordre de 99% durant les 10 premiéres minutes.

Le taux de rétention du vert de malachite se stabilise jusqu'a la fin de I’expérience pour une
concentration de 10 M. On remarque que le taux de rétention du rouge d’alizarine S de la concentration
10°3M diminue jusqu’a 97,9% durant les premiéres 20 minutes. Ces résultats montrent que le charbon
activé a 870°C a une trés bonne capacité d’absorption pour les colorants cationique que les colorants

anioniques.

[11.2.4. Etudes du pH des colorants

Les mesures du pH et de la conductivité ont éé faites sur les perméances des solutions des colorants
traitées par un charbon activé a 750°C.

Lesrésultats de la variation du pH des perméances en fonction du temps sont consignés dans la figure
[11.15 et lafigure [11.16
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1-pH du vert de malachite
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Figurelll.15. Variation du pH du VM en fonction du temps sur un charbon active a 750°C.
On observe que le pH pour les différentes concentrations 10°M, 10“ M et 10°M du perméances du
colorant diminue durant toute ’expérience et devient trés acide. Ceci est du au fait que le matériau

fixe des ions hydroxydes OH" et libére des protons hydrogene.

2-pH du rouge d’alizarine S

3.5

2.5

1.5 = C=10-3M

1 == C=10-4M
0.5

0 20 40 60 80

Temps (min)

Figurelll.16. Variation du pH du RAS en fonction du temps
On observe que le pH pour les différentes concentrations 10°3M et 10*M du colorant diminue
durant toute I’expérience.
Comme pour le colorant cationique, la figure montre les mémes résultats pour le colorant anionique,
le rouge d’alizarine S., une diminution de pH pour les concentrations 10°M et 10*M est observée.
On peut toujours dire que le charbon actif fixe des ions hydroxydes OH et libére des protons
hydrogéne.
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[11.2.5. Etude dela conductivité
1- Conductivité du vert de malachite et rouge d’alizarine
L’évolution de la conductivité des colorants est donnée par la figure suivante :

120000
100000 A—a =
80000 —
’g 60000 4—RAS 10-3M
S~
[72)
Z:L 40000 / == \M 10-3M
20000
0
20 40 60 80
-20000
Temps (min)

Figurelll.17. Variation de conductivité du VM et RAS en fonction du temps a travers un charbon
activé a 750°C.
Lavariation de la conductivité augmente durant |’expérience pour les deux colorants de concentration
de 103M, en effet 1’activation chimique du charbon par acide influe sur le comportement général de la

conductivité.

[11.3. Etudes des sels

Des essais de filtration des solutions salines le chlorure de sodium (NaCl) et le chlorure de
magnésium (MgCl>) ont été éudiées sur le charbon actif. Les tests de filtration sont réalisés sur des
charbons activés a des différentes températures : (les températures choisis sont : 750°C et 870°C). La

filtration est de type vertical.

Les solutions ont &é préparées avec différentes concentrations, 104 M, 10°M, 10-°M et 101 M. Les
solutions de chague colorant ont éé filtrées successivement sur la méme quantité du charbon activé a

750°C et 870°C (m= 2g), pour voir sa capacité d’adsorption.

Les perméances récupérés, au cours des intervalles du temps, soumis a des anayses par
conductimétre. La conductivité des différents échantillons du chlorure de sodium (NaCl) et chlorure de

magnésium (MgCl>) est donnée par les tableaux (111.3, 111.4, 111.5 et 111.6).
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Tableau I11.3. Conductivité de la filtration des différentes concentrations du NaCl traité par le charbon

activé a 750°C.
Conductivité (us/cm))
Temps (min) C=10"*M C=103M C=102M C=10M
0 6270 1022 4060 3290
10 131800 2070 1794 4050
20 17210 1507 2210 8010
30 7560 1144 2950 18290
40 6240 1142 3610 22200
50 7400 1123 3890 21100

Tableau 111.4. Conductivité de lafiltration des différentes concentrations du MgCl traité par un

charbon activé a 750°C.
Conductivité (us’cm))
Temps (min) C=10°M C=102M C=10m
0 343 3550 30600
10 146300 1386 5870
20 63300 1423 20000

Tableau 111.5. Conductivité de lafiltration des différentes concentrations du NaCl traité par un

PDF Creator Trial

charbon activé a 870°C.
Conductivité (us’cm))
Temps (min) C=10°M C=10™m

0 4050 3290

10 40700 103700

20 38200 60000

30 32900 49400
50
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Tableau I11.6. Conductivité de lafiltration des différentes concentrations du MgCl. traité par le

charbon activé 4 870°C.
Conductivité (us/cm))
Temps (min) C=102M C=10M
0 3550 30600
10 33100 3430
20 25200 3510
30 14470 3320

On remargque gque la conductivité des perméances augmente et diminue en fonction de temps de
traitement. Ceci est du que le charbon traité chimiquement et thermiquement libere les ions piégés par
ce matériau auparavant.

[11.4.Adsorption d’un antibiotique sur les nanocomposites

» Spectre de balayage de la solution du médicament

L e spectre de balayage du médicament montre que la longueur d’onde maximale est 262nm.

Wavelength [nm]
Figurelll.18. Spectre de balayage de la solution du médicament.
» Tracage de la courbe d'éalonnage du médicament

Un balayage entre 200 et 400 nm est nécessaire, afin de déterminer la longueur d’onde d’absorption
maximale. La longueur d’onde maximale d’adsorption Amax €st utilisée pour éablir la courbe

d’étalonnage.
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Figurelll.19. Courbe d’étalonnage du médicament
[11.4.1. Effets de certains parametres sur I'adsorption du médicament sur les nanocomposites
[11.4.1.1. Effet de pH

Pour étudier I'effet du pH, nous avons considéré une plage de 4 a 10 des données et graphiques

obtenus.

Lafigure (111.20) représente les résultats sur I’effet du pH sur I’adsorption du médicament.

7
6 Pan
i g /\
S \ /'
b \_/ \\
8 \V/
1
0
0 2 4 6 8 10 12
pH

Figurel11.20. Influence du pH sur I’adsorption du médicament sur les nanocomposites.

La figure (111.20) montre que la quantité adsorbée est dépendante du pH puisgu'elle varie entre 4 et
10.

Une valeur de quantité d’adsorption meilleure est enregistrée a un pH égal a 7. Donc un pH de 7 sera

sélectionné pour la suite de I’étude.
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[11.4.1.2. Effet du temps:

Lafigure (111. 21) représente les résultats sur 1’effet du temps sur 1’adsorption du médicament.
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Figurelll.21. Influence du temps sur I’adsorption du médicament sur les nanocomposites.

L’¢équilibre est atteint a I’issue de 120 minutes de contact, car, au-dela, la variation n’est plus
significative.
111.4.1.3. Effet delamasse:

Lafigure (111. 22) représente les résultats sur I’effet de la masse sur I’adsorption du médicament.
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Figurell1.22. Influence de la masse sur ’adsorption du médicament sur les nanocomposites.

La figure (111.22), nous donne la quantité du médicament adsorbée a I’équilibre en fonction du

rapport entre le volume de 1’adsorbat (20ml) et la masse de I’adsorbant.
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Conclusion générale

Les études réalisées au cours de ce travail s’inscrivent dans le cadre général d’étude de la synthése
des charbons actifs et des nanocomposites et leurs caractérisations. L’évaluation de 1’efficacité du
charbon actif a été réalisée par le traitement des eaux polluées. Ce procédé a été appliqué par une

filtration verticale de deux colorants et adsorption d’un médicament Sur |es nanocomposites.

L’analyse FTIR du charbon actif comportent les bandes de vibrations d’¢longation de 1’hydrogéne
des groupes hydroxyles O-H (de carboxyles, phénols ou alcools). Ces résultats montrent aussi des
autres groupes: C-H, C=C & C-O.

L’étude a porté sur I'élimination du VM (colorant cationique) et du RAS (colorant anionique) par les
charbons activés a des différentes températures (750°C et 870°C). Les résultats de I’étude montrent
gue le taux de rétention des perméances des colorants, traités par le charbon actif, atteint 100% pour
des solutions des colorants de concentration de 10° M et 10% M. Alors que la rétention des

perméances des colorants de concentration de 103 M varie entre 97% et 98%.
Par contre, I’adsorption du médicament sur les nanocomposites n’a pas donné les résultats souhaités.

En définitive, on peut conclure que gréce a notre éude, nous avons constaté que le charbon actif est

efficace et considéré comme un bon adsorbant dans le domaine de la lutte contre la pollution de I’eau.

Afin de compléter cette présente étude, il serait intéressant ultérieurement de réaliser d’autres essais
d’adsorption sur les nanocomposites par :

e Changement de la synthése des nanocomposites pour améliorer le pouvoir d’adsorption.
e Application des autres adsorbats avec des différentes concentrations.
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	La rétention du vert de malachite enregistrée est de l’ordre de 98% jusqu’à 100% pour les concentrations 10-5 M et 10-4 M. Par contre, pour une concentration de 10-3 M, le taux de rétention varie entre 96% et 97%.
	Le taux de rétention des perméances de vert de malachite diminue  durant les premières 30 minutes puis il commence à se stabiliser jusqu'à la fin de l’expérience pour les deux concentrations de 10-5M et 10-4M. On remarque que, le taux de rétention d...
	Cela peut être dû au fait que le charbon atteint sa capacité d’absorption maximale lors d’utilisation des concentrations élevées.
	La rétention des perméances du rouge d’alizarine S enregistrée est de l’ordre de 99% jusqu’à 100% pour les concentrations 10-4 M et 10-3 M. Cela est dû à la bonne capacité d’absorption du charbon actif.
	La même procédure de filtration est considérée pour la filtration sur un charbon activé à 870 C.
	Le taux de rétention du vert de malachite se stabilise jusqu'à la fin de l’expérience pour une concentration de 10-3 M. On remarque que le taux de rétention du rouge d’alizarine S de la concentration 10-3M diminue jusqu’à 97,9% durant les premières ...



