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Résume

Ce mémoire porte sur la préparation, la caractérisation et I'application de feuilles
d’artichaut, issues de déchets végétaux, comme adsorbant pour 1’adsorption du colorant
Rhodamine B.

La premiére étape de 1’étude a consisté a préparer une poudre d’artichaut homogéne
sur le plan granulométrique. La caractérisation du matériau préparé, essentielle pour évaluer
sa morphologie et sa porosité, a été réalisée a I’aide de deux indices : I'indice d’lode et
I’indice de Bleu de Méthyléne, dont les valeurs obtenues sont respectivement de 104 mg/g et
171.12 mg/g. Le point de charge zéro (pHpzc) a également été déterming, révélant une valeur

de 6,2 ce qui permet de mieux comprendre le mécanisme d’adsorption.

La deuxiéme partie du travail s’est intéressée a 1’étude de 1’influence de plusieurs
parameétres opératoires sur la capacité d’adsorption de la Rhodamine B, notamment le temps
de contact, la dose d’adsorbant et le pH de la solution. Les résultats ont montré que les
conditions optimales d’adsorption sont : un temps de contact de 1 heures, une dose de 12
mg/L, et un pH de 2, aboutissant a une capacité maximale d’adsorption de 13,64 mg/g selon le

modéle de Langmuir.

L’étude cinétique a indiqué que le processus suit une cinétique de pseudo-deuxieme
ordre. Par ailleurs, I’¢tude thermodynamique a révélé que le processus d’adsorption est

spontané et endothermique.

Mots clés : Adsorption, feuilles d’artichauts, Rhodamine B.
Abstract

This thesis deals with the preparation, characterization and application of artichoke leaves,
derived from plant waste, as an adsorbent for Rhodamine B dye adsorption.

The first stage of the study involved preparing a granulometrically homogeneous artichoke
powder. Characterization of the prepared material, essential for assessing its morphology and
porosity, was carried out using two indices: the lodine Index and the Methylene Blue Index,
with values of 104 mg/g and 171.12 mg/g respectively. The zero charge point (pHpzc) was
also determined, revealing a value of 6.2, which provides a better understanding of the
adsorption mechanism.

The second part of the work focused on the influence of several operating parameters on the
adsorption capacity of Rhodamine B, notably contact time, adsorbent dose and solution pH.

The results showed that the optimum conditions for adsorption are: a contact time of 1 hour, a



dose of 12 mg/L, and a pH of 2, resulting in a maximum adsorption capacity of 13.64 mg/g
according to the Langmuir model.

The kinetic study indicated that the process follows pseudo-second-order Kinetics. The
thermodynamic study revealed that the adsorption process is spontaneous and exothermic.

Key words: Adsorption, artichoke leaves, Rhodamine B.
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Introduction générale

Face a I'urgence environnementale et a la raréfaction des ressources, la valorisation des
déchets végétaux s’impose comme une solution durable pour réduire la pollution et
promouvoir 1’économie circulaire. Les résidus agricoles et agroalimentaires, souvent
considérés comme sans valeur, recélent un potentiel insoupgonné dans divers domaines,

notamment le traitement des eaux polluées par adsorption [1].

L’adsorption, processus naturel ou des molécules se fixent a la surface d’un matériau
(’adsorbant), est une méthode efficace et peu codteuse pour éliminer les contaminants
(métaux lourds, colorants, pesticides...), les adsorbants d’origine Vvégétale offrent une

alternative écologique, renouvelable et biodégradable [2].

Parmi les déchets végétaux sous-exploités, les résidus d’artichaut (feuilles, tiges, bractées)
présentent des propriétés intéressantes pour 1’adsorption. Riches en fibres et en groupes
fonctionnels (hydroxyle, carboxyle), ces biomatériaux peuvent piéger efficacement les
polluants par des interactions physico-chimiques [3].

L’utilisation de I’artichaut comme adsorbant illustre parfaitement le concept de valorisation
de la terre a la dépollution. Cependant, des défis persistent comme [’optimisation des
procédés de prétraitement et de modification chimique, et aussi 1’étude économique pour une

industrialisation viable, sans oublier I’Intégration dans des systémes de filtration durables [4].

Les feuilles d'artichauts déchets agricoles abondants, se révelent étre des adsorbants naturels
prometteurs grace a leur composition riche en cellulose et groupes fonctionnels Leur
structure poreuse naturelle permet d'adsorber efficacement divers polluants comme les métaux
lourds et colorants. Cette valorisation des déchets végétaux combine des avantages
économiques et écologiques, Bien que nécessitant parfois des traitements d'optimisation, ces

biomatériaux représentent une solution innovante pour le traitement des eaux polluées [5].
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Chapitre 1 Etude bibliographigue

Introduction

L’adsorption est un phénomene naturel aussi discret que fondamental, ou des atomes, ions ou
molécules se fixent a la surface d’un matériau, Contrairement a 1’absorption (ou une
substance est engloutie en profondeur), 1’adsorption joue en surface, créant des liaisons
éphémeres ou durables selon les partenaires en présence. Ce mécanisme est partout : dans nos

filtres a eau, les masques a gaz et aussi dans la catalyse industrielle [6].

I. Définition de I’adsorption
L'adsorption est un phénomene physico-chimique se traduisant en particulier par une

modification de concentration a l'interface de deux phases non miscibles, on appelant une
adsorption lorsque les molécules d’un fluide (gaz ou liquide) viennent se fixer sur la surface
d’un solide la phase constituée de molécules adsorbées est appelée « soluté » ou « adsorbat »

et le solide est nommé « adsorbant » [7].

Adsorbat
(soluté)

' ' ] Surface
externe

Surface

Adsorbant interne

Figure I 1. Mécanisme d'adsorption

I.1 Les types d’adsorption
Selon l'intensité des interactions entre l'adsorbant et l'adsorbat, les forces responsables de

I'adsorption peuvent étre de nature physique ou chimique. On distingue ainsi deux types
d’adsorption : 1’adsorption physique (physisorption) et I’adsorption chimique (chimisorption)

[8].
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[.1.1 Adsorption physique (Physisorption)
La physisorption repose sur de faibles interactions intermoléculaires, telles que les forces de

Van der Waals ou les interactions électrostatiques de polarisation. Ce processus est réversible,
peu spécifique, et se produit rapidement. Sa cinétique est généralement limitée par les

phénomenes de diffusion [9].

I.1.2 Adsorption chimique (Chimisorption)
Appelée chimisorption, ce mécanisme implique une liaison chimique forte (de type covalente)

entre les atomes de surface du solide et les molécules adsorbées. Contrairement a la
physisorption, elle est irréversible et libere des énergies importantes, se traduisant par des

chaleurs d'adsorption éleveées [10].

I.2 Les facteurs influencant sur les paramétres d’adsorption
L’efficacit¢ d’un systéme d’adsorption dépend de plusieurs paramétres intrinseques et

extrinseéques, liés a la fois aux propriétés de 1’adsorbant, aux caractéristiques de 1’adsorbat et
aux conditions opératoires une compréhension approfondie de ces facteurs est essentielle pour
optimiser les performances des matériaux adsorbants et concevoir des procedés plus efficaces.

Parmi ces facteurs, on peut citer [11] :

I.2.1. La surface spécifique
La surface spécifique également désignée par le terme d'aire massique est un parameétre clé

influencant l'efficacité des matériaux adsorbants, Elle détermine la quantité de sites
disponibles pour la fixation des molécules et varie considérablement selon le type de matériau
[12].

[.2.2. LepH
Le pH ou potentiel hydrogene, il représente la mesure de I'acidité ou de I'alcalinité en chimie

d'une solution ou d'un milieu représente un parameétre opératoire critique dans les processus
d'adsorption en raison de son influence déterminante sur les propriétés électrochimiques des
interfaces, Cette section analyse son impact a travers une approche fondamental-appliquée,
Le pH influence significativement I'adsorption.
pH=—log [H'][13] .......... )

[.2.3. La température

L'adsorption est majoritairement exothermique (favorisée a basse température), bien que
certains cas endothermiques rares existent, I'analyse thermodynamique de I'adsorption permet
d'optimiser les procédés industriels en ajustant la température selon le systéme adsorbant-

adsorbat considéré [14].

[.2.4. La concentration
L'adsorption depend fortement de la concentration en adsorbat. Aux faibles concentrations,

elle suit généralement une loi de Freundlich, traduisant une adsorption progressive sur des
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sites hétérogénes. A plus fortes concentrations, on observe une saturation des sites actifs

décrite par le modele de Langmuir [15].

[.2.5. La nature de I'adsorbant et de I’adsorbant
L'efficacité du processus d'adsorption repose sur une adéquation optimale entre les

caractéristiques de l'adsorbant et celles de I'adsorbat. Trois facteurs principaux gouvernent
cette interaction : la compatibilité dimensionnelle (la taille des pores de l'adsorbant doit
correspondre a celle des molécules a capter), les affinités chimiques (polarités
complémentaires et interactions électrostatiques), et les conditions du milieu (pH, nature du
solvant).

En comprenant ces facteurs clés, il sera possible de proposer des solutions optimisées pour
des applications ciblées, contribuant ainsi aux avancées dans les domaines du traitement des

polluants et de I’ingénierie des matériaux [14].
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1.2 Généralité sur les adsorbants

Les adsorbants sont des solides microporeux présentant des surfaces par unité de masse
importantes (de 100 m?/g et jusqu’a plus de 2000 m%g) afin de maximiser la capacité
d’adsorption. Il existe de nombreuses variétés d’adsorbants. Le choix se fera en fonction de
I’adsorbat et/ou du type d’opération désirée. Généralement, tous les matériaux sont des
adsorbants mais seuls ceux possédant d’importantes capacités d’adsorption sont intéressants
pour des applications industrielles. Cette capacité d’adsorption est en partie liée a la structure
interne du matériau et les adsorbants intéressants possedent un réseau poreux tres développé
et une grande surface spécifique. Dans I’industrie, les adsorbants les plus utilisés sont les
charbons actifs, les zéolithes, les gels de silice et les alumines activées [16].

1.2 Les types d’adsorbants

Les adsorbants sont des matériaux naturels, d’origine végétale, animale ou microbienne,
capables de capturer et éliminer des polluants comme les colorants, les métaux lourds, etc...
Par adsorption ou absorption [17].

[.2.1 Adsorbants d’origine végétale

Obtenir par des déchets végétaux souvent considérés comme des résidus sans valeur comme
les coques de noix de coco, la bagasse de canne a sucre, le vétiver, la pulpe de betterave, les
fibres de jute, le coton, Noyaux d’olives, les balles de riz, les feuilles d’artichauts [18].

[.2.2 Adsorbants d’origine animale

Dérivés de produits animaux ou de déchets de I’industrie agroalimentaire comme Laine de
Mouton, Os Animaux Calcinés, Plumes de Volaille, carapaces de Crustaces
(Chitine/Chitosane), Coquilles d'Eufs [19].

[.2.3 Adsorbants d’origine microbienne

Les adsorbants microbiens (ou microbiennes) sont des microorganismes (bactéries,
champignons, algues, levures) ou leurs dérivés (parois cellulaires, bio polymeres
extracellulaires) utilisés pour adsorber des polluants (métaux lourds, colorants, hydrocarbures,
etc.). lls constituent une alternative écologique et économique aux meéthodes classiques de

dépollution [20].
1.3 Caractérisation des adsorbants

La caractérisation des adsorbants est une étape essentielle dans [I'étude des procédés
d'adsorption, que ce soit pour des applications environnementales catalytiques ou
industrielles. Elle permet de déterminer les propriétés physico-chimiques des matériaux
adsorbants, qui influencent directement leur capacité et leur efficacité a fixer des molécules

cibles (métaux lourds, polluants organiques, gaz, etc.), il existe plusieurs méthodes courantes
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pour la caractérisation comme I’indice de bleu de méthyléne, I’indice d’iode, BET, et

plusieurs autres méthodes [21].

I.3.1 L’indice de Bleu de Méthylene (IBM)
L’indice de bleu de méthyléne correspond a la quantité maximale de bleu de méthyléne

adsorbée par une masse donnée de matériau solide (souvent exprimée en mg de bleu de
méthyléne par gramme de matériau sec), C’est une mesure indirecte de la surface active ou de
la capacité d’adsorption d’un adsorbant pour des molécules organiques polaires, Plus 1’indice
est élevé, plus 1’adsorbant a de sites actifs disponibles, 1l reflete notamment la présence de
micropores et la surface spécifique accessible aux grosses molécules, Le bleu de méthylene a
une taille moléculaire d’environ 1,5 nm, donc I’IBM ne donne pas d'information sur les
micropores < 1 nm, mais plutdt sur les méso pores et macro pores utiles pour adsorber des

grosses molécules [22].
1.3.2 Indice d’iode

L’indice d’iode est un paramétre classique utilisé pour évaluer la capacité d’adsorption d’un
adsorbant (comme le charbon actif, les zéolithes, ou d’autres matériaux poreux), en particulier
pour les petites molécules organiques, Il donne une mesure de la surface interne accessible
dans les micropores (typiquement < 2 nm), car I’iode est une petite molécule (~0,5 nm).
L’indice d’iode permet de Caractériser la surface spécifique microporeuse d’un matériau
adsorbant et de Comparer 1’efficacité des adsorbants pour I’adsorption de petites molécules
organique [23].
1.3.3 Le pHpzc
Le pHpzc (pH au point de charge nulle) est une propriété physico-chimique importante dans
la caractérisation des adsorbants (matériaux biologiques utilisés pour adsorber des polluants,
comme les métaux lourds, les colorants, etc.). Le pHpzc est le pH auquel la surface de
I’adsorbant n’a aucune charge nette.

= pH < pHpzc : la surface est chargée positivement

= pH > pHpzc : la surface est chargée négativement
Le pHpzc est un parametre clé pour comprendre comment un adsorbant interagit avec les
polluants en solution. II permet d’optimiser les conditions de traitement et de mieux

interpréter les mécanismes d’adsorption [24].

I.4 Structure poreuse des adsorbants
La structure poreuse des adsorbants naturels est un facteur clé déterminant leur efficacité pour

capturer les polluants (métaux lourds, colorants, etc.). Cette porosité, résultant de leur origine
biologique et des traitements appliques, influence directement leur surface spécifique,

leur capacité d'adsorption et leur cinétique de fixation [25].
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La surface spécifique est directement dépendante de la porosité : plus la microporosité est
importante, plus la surface spécifique est importante. L'adsorption sur les surfaces
macroporeuses est généralement négligeable par rapport a lI'adsorption dans les micropores

et les meso pores [26].

Tableau I.1: La porosité des adsorbants

Micropores Méso pores Macrospores
Diamétre (A) Inférieur & 20 20-500 Supérieur & 500
Volume poreux (m*/g) 0,15-0,5 0,02-0,1 0,2-0,5
Surface spécifique (m?/g) 100-1000 10-100 0,5-2

Chaque type de pores joue un rdle particulier dans le phénoméne d’adsorption. Les
micropores déterminent pratiquement a eux seuls la capacité d’adsorption d’un charbon actif:
ils représentent presque la totalité de la surface et du volume offert a I’adsorption), Les

macropores et les mésopores constituent les voies de passage vers les micropores [26].

1.5 La modélisation du processus d’adsorption
Les isothermes d’adsorption jouent un role important dans la détermination des capacités

maximales d’adsorption. Il existe de nombreux modéles théoriques pour décrire les
isothermes d’adsorption. Les plus courants sont les modeles de Langmuir, Freundlich et
Temkin car ils sont les plus simples et plus répandus [27].

La quantité ge (masse adsorbée par gramme d’adsorbant) est déterminée par 1’équation

suivante :

_ CO_Ce
de = To0owm e.(2)

[.5.1 Isotherme de Langmuir
Le modele de Langmuir est 'un des modéles théoriques les plus utilisés pour décrire

I’adsorption d’une couche mono moléculaire (monocouche) a la surface d’un adsorbant.
Développé par Irving Langmuir en 1918, il repose sur des hypothéses simplificatrices et
permet de déterminer la capacit¢ maximale d’adsorption et 1’affinité entre 1’adsorbat et
I’adsorbant [28].

L’isotherme de Langmuir peut étre exprimée selon 1’équation suivante :
. C. 1

=-—+ (©)

de Amax Amax*KL r

» Cgq: Concentration a I’équilibre en mg/1 ;
» (e Quantité de substance adsorbée par une unité de masse d’adsorbant en mg/g ;

> K_: Constante ;
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Le tracé de Ceq/qQe en fonction de Ceq donne une droite d’ordonnée a 1’origine 1/ (K *Omax)
et de pente 1/ (KL *Omax)-
= Pente = 1/Qmax
= Ordonnée a I’origine = 1/ (K| *Qmax)
e RL>1: Adsorption défavorable.
e RL=1: Linéaire.
e O0<RL<10<RL<1: Favorable.

e RL=0: Irréversible.

I.5.2 Isotherme de Freundlich
Le modele de Freundlich est une approche empirique largement utilisée pour décrire

I'adsorption sur des surfaces hétérogénes, contrairement au modele de Langmuir qui suppose
une surface homogene. Développé par Herbert Freundlich en 1906, ce modéle sapplique
particulierement aux systemes ou l'adsorption se produit en multicouche ou lorsque les sites
d'adsorption ont des énergies différentes [29].

L’isotherme de Freundlich est exprimée par I’équation :
1
logq. = ;logCe + logKpy ....(4)

» Cgq: Concentration a I’équilibre en mg/1 ;
» (e : Quantité de substance adsorbée par une unité de masse d’adsorbant en mg/g ;
» Kg: Constante qui est un indicateur de la capacité d’adsorption ;
» 1/n: I’intensité de I’adsorption.
Le trace de (log ge) en fonction de (log Ceq) donne une droite d’ordonnée a I’origine,
= Pente =1/n
= Ordonnée a I’origine = log K¢
Plus KF est élevé, plus la capacité d’adsorption est grande.
e Sin>1— Adsorption favorable (plus forte aux faibles concentrations).
e Si n=1 — Adsorption linéaire (partition simple).
e Sin<1— Adsorption défavorable (hétérogénéité marquée).

1.5.3 Isotherme de Temkin
L’isotherme de Temkin suppose que la décroissance de la chaleur de I’adsorption avec le taux

de recouvrement est linéaire plutdt que logarithmique (comme I’isotherme de Freundlich), Ce
modele considére une non uniformité de surface et une occupation préférentielle des sites les
plus adsorbants [30].

Le mode¢le d’isotherme de Temkin est exprimé par 1’équation :
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q. =BrInC,+ BrilnKry....(5)
e Pente=B
e Ordonnée a l'origine = BINAT.
> (e (mg.g -1) et Ce (mg.L -1) sont respectivement la quantité adsorbée a I’équilibre et
la concentration d’équilibre.
» T :estlatempérature (K),
» R :estlaconstante des gaz (8,314 J mol-1. K-1).

» Ky : La constante est liée a la chaleur d’adsorption.

1.6 La thermodynamique d’adsorption
L’adsorption s’accompagne toujours d’un échange thermique, qu’il soit exothermique ou

endothermique. La mesure de la chaleur d’adsorption constitue le critére principal pour
distinguer la chimisorption de la physisorption. Les parametres thermodynamiques, qui
dépendent fortement de la température, représentent également des indicateurs précieux pour
prédire le comportement d’adsorption [31].

Ces parametres qui sont la chaleur d'adsorption, I’énergie d'activation, la variation de I'énergie
libre Gibbs (AG), 'enthalpie (AH) et L'entropie (AS). Leurs calcul est indispensable pour la
détermination de la nature du processus de rétention.

La relation thermodynamique de Gibbs-Helmholtz [32] :

AG°=—-R X T X Ln (Ky) ...... (6)
La relation obtenue par intégration de Van’t Hoff [33] :

AG° = AH°—T X AS°...... (7)
D’apres les équations (1) et (2) ona:

RxTX Ln(K;) = —AH° + T x AS°

LnKy = — (RAXiT) + (1) AS°......(8)

1.7 La cinétique d’adsorption

Plusieurs modéles cinétiques ont été employes pour analyser les données expérimentales,
offrant des informations clés pour l'application de 1’adsorbant en adsorption, nous avons
appliqué deux modéles (pseudo-premier ordre, pseudo-second ordre) en utilisant des

differents temps de contact, avec les doses optimales et le pH préalablement déterminés [34].

1.7.1 Modéle cinétique pseudo-premier ordre
C’est le plus ancien des mode¢les cinétiques, il a été proposé par Lagergren en 1898. Le

modele du premier ordre est utile pour une analyse simplifiée, mais doit étre complété par

d’autres modeles (second ordre, Elovich) pour une description compléte. Son application

10
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nécessite une validation expérimentale rigoureuse, Il suppose que la vitesse d’adsorption est
proportionnelle & la concentration résiduelle du polluant en solution. [35]
Le modgle cinétique du pseudo premier ordre peut étre exprimé par 1’équation suivante :
log(qe — qu) = -k xt+logqe.......(9)
e (t = quantité adsorbée a I’instant tt (mg/g),
e (e = Capacité d’adsorption a 1’équilibre (mg/g),
e Kkl = constante de vitesse du premier ordre (min~ *ou h™ 1),

1.7.2 Modéle cinétique pseudo-deuxiéme ordre
Le modéle de pseudo-second ordre est largement utilisé pour décrire la cinétique d’adsorption

des polluants (métaux lourds, colorants, etc.) sur des adsorbants. Contrairement au modele du
premier ordre, il suppose que la vitesse d’adsorption dépend des sites actifs disponibles a la
surface du matériau, et non seulement de la concentration en solution. Ce modele peut étre
exprimé par 1’équation de la forme suivante : [35]
t 1 1
g okl

e (t = quantité adsorbée au temps tt (mg/qg),

e (e = capacité d’adsorption a I’équilibre (mg/g),

e Ky = constante de vitesse de pseudo-second ordre (g-mg~ -min~ ).

e Pente =1/qge

e Ordonnée a I’origine = 1/ (K2*e).
1.8 Généralité sur les colorants
Les colorants sont des substances chimiques utilisées pour apporter de la couleur a divers
matériaux (textiles, plastiques, aliments, cosmétiques, etc.). Ils jouent un réle essentiel dans
I’industrie, mais certains sont toxiques et polluants, nécessitant des méthodes de traitement
des eaux usées comme 1’adsorption sur adsorbants [36].
1.8.1 Définition des colorants
Un colorant est une substance chimique naturelle ou synthétique, qui est capable d'absorber et
de reémettre certaines longueurs d'onde de la lumiére visible, lui conférant une couleur
spécifique. Il se fixe de maniere permanente ou temporaire sur un substrat (tissu, papier,
plastique, etc.) par des liaisons chimiques ou physiques [37].
Généralement, la molécule colorante est le chromogeéne c’est un assemblage de groupes
chromophores, auxochromes et de structures aromatiques conjuguées (cycles benzéniques,
anthracéne, perylene, etc.). Les chromophores sont les groupements qui lui conférent la
couleur et les groupements auxochromes permettent sa fixation a la substance a colorer, et

aussi permettent d’enrichir ou d’appauvrir le chromophore en électrons, de ce fait, il peut

11
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modifier la longueur d’onde (donc la couleur) de la radiation absorbée par le chromophore
et/ou modifier I’intensité de 1’absorption [38].
I1.8.2 Classification chimique des colorants
Les colorants peuvent étre classes en fonction de leur structure chimique qui détermine leurs
propriétés (couleur, stabilité, solubilité, etc.) [39].

Tableau I.2: Les différentes classes des colorants

Classe Structure Couleur Exemple
. Liaisons azo jaune, orange, rouge, Rouge Allura
Colorants azoiques (-N=N-) bleu AC, Orange G
Rouge, Bleu Alizarine,
Colorants 3 cycles aromatiques Indanthréne
anthraquinoniques | avec 2 groupes C=0 Blue
Triarylméthanes Atome de (_:arbone Bleu, Vert Bleu de
central lié a 3 méthyléne, Vert
groupes malachite
aromatiques.
xanthénes Noyau xanthene Rose, Rouge Rhodamine B
(oxygéne central) (RHB)
Nitro/Nitroso Groupesl\l-lc\)lio2 ou - Jaune, Brun Jaune naphtol S
Polyméres ITongues chaines Toutes Disperse Red
insolubles dans 60
I’eau.

1.8.3 L’impact des colorants sur la nature
Les polluants organiques sont des substances chimiques qui peuvent avoir des impacts

significatifs sur l'environnement et la santé humaine. lls sont caractérisés par leur légereté,
leur persistance dans I'environnement, leur capacité a s'accumuler dans les tissus vivants et
leur propension a se déplacer sur de longues distances [40].

Les polluants organiques peuvent provenir de sources industrielles, agricoles, domestiques ou
naturelles. Ils peuvent étre issus de la combustion de biomasse, de I'incinération des déchets,
de l'utilisation de pesticides ou de produits chimiques dans l'industrie, I'agriculture et les
ménages.

Les colorants sont considérés comme des polluants organiques et sont largement utilisés dans
les industries textiles, alimentaires, cosmétiques et cliniques, donc ils sont une source de
pollution une fois évacués dans I'environnement [41].

Les colorants, en particulier les colorants synthétiques, présentent une toxicité multifactorielle
pour les écosystemes et la santé humaine. Leur dangerosité provient principalement de leur

structure chimique complexe (composés azoiques, aromatiques ou métalliferes) qui, une fois

12
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rejetés dans I'environnement, se dégradent en sous-produits souvent plus toxiques que la
molécule mere. Ces substances persistent dans les milieux aquatiques ou elles bloguent la
photosynthése et provoquent une hypoxie mortelle pour la biodiversité. Leur toxicité directe
sur les organismes vivants s'exprime par des mécanismes génotoxiques, cancérogénes (via la

formation  d'amines aromatiques) et des perturbations endocriniennes  [42].
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II. Généralité sur ’artichaut

L’artichaut (Cynara scolymus) est une plante méditerranéenne largement utilisée en médecine
traditionnelle pour ses propriétés biologiques attribuées essentiellement aux polyphénols Avec
une production annuelle de 57000 tonnes. Les sous-produits de 1’artichaut (feuilles, bractées
externes et tiges) représentent une énorme quantité de déchets, la possibilité de les récupérer
est une alternative intéressante du point de vue économique et environnemental. Le but de la
thématique proposee est la valorisation des sous- produits de 1’artichaut par extraction de ses
substances bioactives essentiellement les polyphénols, en Algérie, les superficies de
plantation d’artichaut sont concentrées dans la wilaya de Relizane qui représente 75% de la

superficie totale [43].

Figure II. 1 L'artichaut

Les résidus d’artichaut, grace a leur composition riche en fibres et composeés actifs, sont des
candidats prometteurs pour 1’adsorption des polluants émergents. Leur valorisation s’inscrit

dans une logique d’économie circulaire, réduisant a la fois les déchets agricoles et la pollution

de I’eau [44].
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II.1 Préparation de I’adsorbant
II.1.1 Collecte et utilisation

Les feuilles d’artichaut brutes utilisées dans ce travail ont été récupérées aupres des vendeurs
de légumes frais au marché central situ¢ dans la ville de Mostaganem, en Algérie, ’artichaut

récupéré a éeté utilise comme les autres légumes sans utiliser les feuilles.

II.1.2 Séchage et broyage de I’adsorbant

Les feuilles d’artichaut ont été triées et séchés a 1’air libre en ombre pendant quelques jours,
I’étape de séchage a pour but d’abaisser la teneur en eau des feuilles d’artichaut, 1’adsorbant a
été filtré avec un papier filtre, et rincer avec I’cau de robinet bouillante, pendant 4 a 5 jours
jusqu’a la clarté et la pureté totale de 1’eau, avant d’utiliser 1’eau distillée bouillante pour un
rincage finale pendant 24 heure. Apres le ringage en laisse 1’adsorbant dans 1’étuve jusqu’a
séchage complet pendant 2 a 3 jours, a 65°C, aprés on fait un tamisage avec un tamis de

0,14nm pour obtenir une poudre d’adsorbant de méme granulométrie.

II.2 Caractérisation de I’adsorbant

I1.2.1 Indice d’iode
L'indice d'iode quantifie la capacité d'un matériau a adsorber I'iode (en mg par gramme),

révélant ainsi sa microporosité. La mesure est standardisée a une concentration résiduelle de
0,02 N, L'iodométrie est une méthode analytique basée sur I'utilisation d'une solution titrée
d'iode pour doser des especes chimiques. Son principe repose sur les réactions
d'oxydoréduction impliquant I'iode (I, ) [45].
Le processus implique deux étapes claires :
= Libération d'iode : Par réaction chimique, I'iode est libéré sous sa forme moléculaire
(1 ), Exemple de demi-équation :
I, +2e —21°
= Titrage iodomeétrique : L'iode libéré est dosé par une solution de thiosulfate de sodium
(Naz S, O3 ), un réducteur efficace. La réaction s'écrit :
25,032 +1, »21° +S, 062
Cette méthode est largement utilisée pour déterminer la concentration en oxydants ou en

composeés capables de libérer de I'iode en solution.

I.2.1.1 Protocole de préparation d'une solution d'iode 0,1 N
e Peser précisement 12,69 g d'iode sublimé (I, ) et 19,10 g d'iodure de potassium (KI).

« Dans une fiole jaugée de 1 L, dissoudre d'abord le KI dans 50-100 mL d'eau distillée.
o Ajouter progressivement l'iode solide et agiter jusqu'a dissolution compléte (la

solution prendra une couleur brun foncé).
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e Ensuite, peser précisément 24,82 g de thiosulfate de sodium penta hydraté
(Na; S, O3 ,5H, O) a l'aide d'une balance analytigue.

« Introduire le sel dans une fiole jaugée propre de 1 litre.

o Agiter doucement jusqu'a dissolution complete des cristaux.

I1.2.1.2 Protocole de I’indice d’iode

Pour déterminer I’indice d’iode il faut :

a) Une solution d’acide chlorhydrique de concentration 5 %.

b) Une solution d’iode 0,1N.

c) Une solution de thiosulfate de sodium de concentration 0,1 N.

111

Figure IL 2 Protocole de titrage de l'indice d'lode

II.1.4 Préparation de I'échantillon

On pese une masse de 0,2 g d’adsorbant préparé qui a été¢ séché a 150 °C dans I’étuve
pendant 3 heures, on le transpose dans un flacon, ajouter 10 mL de HCI (5%) et remue
doucement jusqu‘a ce que l‘échantillon soit complétement mouillé, on porte a ébullition
pendant 30 secondes, ensuite laisse refroidir a température ambiante, verser 100 mL de la
solution d‘iode dans le flacon, le bouche immédiatement et agite pendant 30 secondes, on
filtre un melange pour éliminer les particules solides et obtenir un filtrat (liquide clair), On
écarte (jette) les 20-30 mL initiaux du filtrat, probablement pour éviter des impuretés ou des
résidus de filtration, le reste du filtrat est récupéré dans un bécher. On ajoute goutte a goutte
une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03) dans I'erlenmeyer, La solution change de
couleur (par exemple, dujaune/brun a incoloresi on dose de liodel;), On note
le volume V de thiosulfate versé pour atteindre la décoloration (point équivalent).

Calcule I’indice d’iode comme suit :

Indice d’iode(mg/g) _ (O v)xNx12693) an

m




Chapitre 2 Partie expérimentale

m : La masse de 1’adsorbant (g).

V’ : Volume de thiosulfate pour le titrage a blanc.

V : Volume de thiosulfate pour le titrage aprés adsorption.
N : La normalité de la solution de thiosulfate utilisée.

I1.2.2 L’indice de Bleu de Méthylene
I1.2.2.1 Définition du bleu de méthylene

Le Bleu de Meéthylene (ou chlorure de méthylthioninium, Méthyléne Blue en anglais) est

un colorant cationique bleu appartenant a la famille des thiazines.

Le bleu de méthyléne est un composeé hétérocyclique avec :
o Un noyau central phénothiazine (fusion d’un cycle benzénique et d’un thiazine).
o Deux groupes diméthylamino (N(CHs)2) en positions 3 et 7.

e Une charge positive sur 1’atome d’azote du cycle, compensée par un ion chlorure
(Cl-).

Le nom IUPAC du bleu de méthyléne est : Chlorure de 3,7-bis (diméthylamino) phénothiazin-
5-ium, avec une formule brute de C16H13CN3S, et une masse molaire de 319,85 g/mol. [46]

(|:H3 cl C|:H3
N S. N
HsC”™ X CH,
_
N

Figure II. 3 Structure chimique de Bleu de Méthyléne
I1.2.2.2 Détermination de I’indice Bleu Méthyléne
La détermination de l'indice de Bleu de Méthyléne a été réalisée selon la méthode TM-11 de

Chemviron Carbon. Cette méthode consiste a :

Pour déterminer I’indice de BM il faut :
1- Une solution d’acide acétique (0,25 %), on prend 2.5mL d’acide acétique fumant dans une

fiole de 1L puis en rempli avec I’eau distillée jusqu’a trait de jauge.
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2- Une solution d’acide acétique (50 %), ou on verse un volume de V=253.11ml d’acide

acetique fumant dans une fiole de 500ml.

3-Une solution de BM de concentration (1200 mg /L), on pese une masse de m=1.2g de BM
et on dissoudre dans 100ml d’acide acétique (50%) et diluer avec 1’acide acétique (0.25%)

jusqu’a trait de jauge dans une fiole de 11.

Indice du Bleu Méthyléne (mg/g) = oV (12)

m

Co : concentration initiale de 1’adsorbat (mg/L).
Ce : concentration a 1’équilibre de I’adsorbat (mg/L).
m : masse d’adsorbant (g).

V : volume d’adsorbat (L).
I1.2.3 Détermination du pHpcz

Un volume de 50 mL d’une solution de NaCl (0.01M) est placé dans des flacons a bouchons,
le pH est ajusté de 2 a 12 en ajoutant I’hydroxyde de sodium ou 1’acide chlorhydrique
concentré, une masse de 0.15 g d’adsorbant est ensuite ajouté aux solutions de NaCl de
différents pH. Aprés 48 heures d’agitation le pHiyina €St mesuré. La différence entre le pHinitial
et le pHsina Sera tracé en fonction du pHinitiar €t le point qui a été pris comme pHpzc est ou
PHfinai-PHinitiai=0
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I.3 Généralité sur le Colorant Rhodamine B

Rhodamine B, « RhB » le composé modéle de cette étude, est un colorant de la classe des
xanthenes, elle se présente sous forme de cristaux d’un vert sombre. Elle est largement

utilisée comme colorant dans I’industrie textile et alimentaire, et comme traceur fluorescent

dans I’eau sa formule chimique est CygH31N2O3 [47].

Tableau II. 1 : Fiche technique du Rhodamine B

Chlorure de [9-(2-carboxyphényl)-6-
diéthylamino-3-xanthénylidene]-
Nom UICPA ) _
diéthylammonium
Masse molaire 479,01 + 0,028 g/mol

Masse volumique 0,79 g-cm-3
Solubilité 50g-L-1
Longueur d’onde 552,5 nm

Température de fusion 210-211 °C

Formule brute CasH31N203

CHs

HSCw cr (

®
HsC N 0 N._CHs
= ‘

COOH

Figure 1L 4. Structure chimique du Rhodamine B
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Chapitre 2 Partie expérimentale

I1.3.1 Proprietés de la Rhodamine B
La Rhodamine B s'impose comme le colorant traceur de référence en hydrologie grace a des
propriétés uniques qui répondent parfaitement aux exigences des études hydrologiques, elle
Permet des mesures précises méme a haute dilution, elle a une stabilité Remarquable et elle a
aussi une grande résistance a la dégradation photochimique, elle est connue par sa toxicité
modérée, La Rhodamine B est préférée aux autres colorants pour 3 raisons clés :

a) Fluorescence intense et stable
Elle est 10 fois plus lumineuse que la fluorescéine, méme a trés faible concentration (0,1 ppb),
et elle résiste a la lumiére et aux variations de pH.

b) Détection facile en milieu complexe
Ces émissions dans 1’orange-rouge est entre 565nm et 580nm, avec une plage ot I’eau et les
matiéres organiques interferent peu.

c) Co0t imbattable
Elle est bien moins chére que les alternatives hautes performances [48].
La Rhodamine B est choisie pour les tests d’adsorption car elle combine une mesurabilité
facile, représentativité industrielle et interactions variées avec les adsorbants. C’est un

colorant idéal pour optimiser les procédés de dépollution de sources naturelle
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Chapitre 2 Partie expérimentale

II.4 Etablissement de la courbe d’étalonnage
Pour préparer la solution mére n°1, une masse de 0,250 g de Rhodamine B a été dissoute dans

une fiole jaugée de 500 mL, puis complétée avec de 1’eau distillée jusqu’au trait de jauge. La
concentration obtenue est ainsi de 500 mg/L

Une dilution a ensuite été effectuée a partir de la solution mere n°1 : un volume approprié a
été préleve et introduit dans une fiole jaugée de 200 mL pour obtenir une solution mere n°2 a
une concentration de 50 mg/L.

A partir de cette solution mére n°2, une série de 7 solutions étalons a été préparée par dilution
dans des fioles jaugées de 25 mL, afin d’obtenir des concentrations comprises entre 1 mg/L et
4 mg/L. Ces solutions ont été utilisées pour tracer la courbe d’étalonnage.

I.5 .Paramétres influencant I’adsorption

11.5.1.Effet du temps

L’adsorption de la Rhodamine B par notre matériau (adsorbant) en fonction du temps permet
de déterminer le temps de contact adsorbant-adsorbat nécessaire pour établir un équilibre
d’adsorption, dans le but de déterminer le temps d’équilibre d’adsorption, des volumes de 25
mL prélevés de la solution concernée de concentration connue ( 10mg/L) et (5mg/L) a une
température ambiante constante (20°C) ont était préparés, avec 5 échantillons de chaque
concentrations, on a ajouter dans chaque solution une masse d’adsorbant de m=0.1g.
L’ensemble est agité avec des agitateurs magnétiques a des temps d’agitation allant de 30 a
120 min, la séparation a été effectuée par centrifugation a 1’aide d’une centrifugeuse pendant
15 min, I’absorbance finale a été déterminée a I’aide d’un spectrophotometre Zuzi 4255/50.
I1.5.2 Effet de dose

Nous avons appliqué la procédure suivante : un volume de 25ml de solution de colorant
Rhodamine B avec des concentrations connues (10 mg/L) et (8mg/L) ont été mélangé et agité
respectivement avec 0,05; 0,1; 0,2; 0,3 ; 0,4 g de masse d’adsorbant, avec 5 échantillons de
chaque concentrations, pendant un temps (le temps d’équilibre adsorbat-adsorbant déterminer
auparavant). Aprés centrifugation, les resultats sont analyses et calculés pour déterminer la
dose nécessaire pour 1’adsorption.

I1.5.3 Effet du pH

On a appliqué le protocole suivant dans une série de 5 flacons qui contient V= 25 mL de
solution de colorant de concentration (10mg/L) et (15mg/L), et contient une masse de m=0.3g
(déterminer auparavant) ont été introduites afin de leurs imposer des pH [2 ;4 ;6 ;8;10]

appropriés pour des milieux acide ou basique, et on a utilisé des solutions de NaOH de 1N et
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Chapitre 2 Partie expérimentale

0.1N pour augmenter la valeur du pH , et aussi des solutions de HCI de 1N et 0.1N pour
diminuer la valeur de pH, aprés centrifugation, les résultats obtenues sont analysés et calculés
pour déterminer le pH nécessaire pour I’adsorption. L’isotherme d'adsorption sera établie avec
une solution de pH=2.

I1.5.4 Isothermes d’adsorption

Dans une série de béchers contenant 25 mL de solution a pH =2 avec une concentration qui
varient entre 5 mg/L & 100 mg/L et une masse de m= 0.3g, I’ensemble est agité pendant un

temps de 1h, puis centrifuger et analyser pour faire la modélisation du processus d’adsorption
I1.5.5 Thermodynamique d’adsorption

Dans des flacons contenant 25 mL de solution de Rhodamine B & une concentration de 10
mg/L et 15mg/L sont ajustés a un pH=2, puis des masses de m=0,3 g de I’adsorbant sont
ajoutés dans chaque échantillon, ces flacons sont ensuite placés successivement a des
températures de 25 °C, 30 °C, 35 °C et 40°C dans un bain-thermostatique équipé d’un
thermostat pour contrdler la température. Le mélange est agité pendant une heure, puis
centrifugé et analysé par spectrophotométrie, pour déterminer les paramétres
thermodynamiques nécessaire.

11.5.6 Cinétique d’adsorption du Rhodamine B

Dans une série des béchers nous avons introduit 25 ml de solutions & concentration 10 mg/Let
15 mg/L, ensuite on a ajusté au pH=2 et nous avons ajouté 0,3 g d’adsorbant, I’ensemble est

agité a des temps de 5 a 100 minutes puis centrifuger et analyser par spectrophotométrie.
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Chapitre 3 Résultats et interprétations

III1 Résultats de la caractérisation
IM[1.1 Détermination de I’indice de Bleu de Méthylene

Une masse de 0,19 de charbon actif est introduite dans un bécher, mélangee a 25 mL de
solution de BM a 1200 mg/L est agitée pendant 30 min. Apres filtration le filtrat est analysé
par spectrophotométrie a 620 nm. La quantité de BM adsorbée est calculée a partir de
I’équation suivante :

(CO - Ce)v

Indice du Bleu Méthyléne (mg/g) = -

L’équation de la droite donnant I'absorbance en fonction de la concentration du bleu de
méthylene est [Abs= 0.1098xC]. Cette équation est utilisée pour calculer la concentration
résiduelle inconnue, on a obtenu une absorbance égale a 0.283.

(1200 — 515.48) * 0. 025
0.1

IBM (mg/g) =
IBM = 171,129326 mg/g

1.2 Détermination de ’indice d’iode

Calcule I’'indice d’iode comme suit :

_ (@' —v)x Nx126,93)
B m

indice d' iode(mg/g)

_ ((50-48.36) x 0.1x126,93)
B 0.2

indice d'iode(mg/g)

indice d'iode = 104.02 mg/g
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Figure IIL 1 L'indice d'lode et I'indice de Bleu de Méthyléne
Selon I'histogramme, on observe que 1’adsorbant préparé possede une surface microporeuse
trés importante, avec un indice d'iode de 104 mg/g, et un indice de Bleu de Méthylene de
171,12 mg/g.

IML1.3 Détermination du pHpzz

Les résultats de pHpzc sont représentés graphiquement dans la figure 1112

14

pH

Figure IIL 2. Courbe du pHpzc
Le pHpzc est déterminé est égal a 6,2 Lorsque le pH de la solution est supérieur au pHpzc
(6,2), la surface du 1’adsorbant, en perdant des protons s’est chargée plus négativement et a
favorisé donc I'adsorption du Rhodamine B chargé positivement a cause de I'augmentation de
la force électrostatique d'attraction. Pour des pH < pHpzc (6,2), il y a diminution de la
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Chapitre 3 Résultats et interprétations
Capacité d'adsorption en raison de la répulsion entre la surface de 1’adsorbant et le Rhodamine

B chargés tous les deux positivement.
IIL2 Résultats de ’application
IML2.1 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Chaque étalon a été analysé dans le domaine de I’UV par le spectrophotometre a la longueur

d’onde de 552,5 nm, qui a été déterminée par balayage.

Les reésultats obtenus sont regroupés dans le Tableau et représentés graphiquement sur la

Figure. IIL.3 et dans le tableau IIL1.

Tableau IIL 1: Résultats de I'élaboration de la courbe d'étalonnage

Abs 0 0,16 0,216 0,281 0,376 0,476 0,557 0,630

C 0 1 15 2 2,5 3 35 4
(mg/L)

0,7

0,6

0,5 L

0,4

0,3

Aborbances

o

0,2 e o

0,1

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Concentration mg/I

Figure II. 3. Courbe d'étalonnage du Rhodamine B
On observe que la courbe obtenue est une droite, avec un coefficient de corrélation de 0,9947,
donc on a un bon ajustement linéaire. L'équation de cette droite, qui relie ’absorbance a la
concentration du Rhodamine B est : [A = 0,1553 x C]. Cette equation permet de déterminer la

concentration d'une solution inconnue Rhodamine B.
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Chapitre 3 Résultats et interprétations
IIL2.2 Détermination du temps d’équilibre

- On a étudié le temps de contact necessaire pour atteindre I'équilibre d'adsorption du
Rhodamine- B, Les résultats obtenus sont représentés graphiquement sur la Figure IIL4 et dans
le tableau IIL.2.

Tableau III. 2: Résultats de I'effet de temps sur I'adsorption

Temps Taux Ceq Quantité Co (mg/L)
(Min) (%0) (mg/L) (mg/q)
30 52,02 4,79 1,30
60 56,6 4,33 1,41
90 58,33 416 145 10
120 61,94 3,80 1,54
30 36,76 3,16 0,45
60 64,19 1,79 0,80
90 67,54 1.62 0.84 5
120 68,06 1,59 0,85
80
70 Py
S 50 o
g 40
E 30
<Al
"; 20 —— °
= 5 mg/L 10 mg/L
- 10
0

0 20 40 60 80 100 120 140
Temps (min)

Figure IIL 4 . Représentation graphique de I'effet de temps sur I'adsorption

On observe une augmentation du taux d’élimination de Rhodamine B par notre adsorbant
avec le temps, jusqu'a atteindre un plateau de saturation ou ce rapport ne change plus,
indiquant que I'équilibre de l'interaction adsorbant-adsorbat est atteint, et donc on a choisir un

temps d’équilibre d’une heure (60min).

28



Chapitre 3

Résultats et interprétations

IIL2.3 Détermination de la dose optimale

Les résultats de mesure de la dose sont représentés graphiquement sur la Figure IIL5 et dans le

tableau. IIL.3.
Tableau II. 3: Résultats de I'effet de dose sur I'adsorption
Dose Masse Taux Ceq Quantité Co (mg/L)
(g/L) (mg) (%) (mg/L) (mg/g)
2 0,05 35,80 6,41 1,79
4 0,1 60,91 3,90 1,52
6 0,2 78,87 2,11 0,98 10
8 0,3 84,28 1,57 0,70
10 0,4 84,54 1,54 0,52
2 0,05 41,32 4,69 1,65
4 0,1 54,68 3,62 1,09
6 0,2 77,38 1,80 0,77 g
8 0,3 83,74 1,30 0,55
10 0,4 83,90 1,28 0,41
90
80
C\O 70
c
S 60
©
£ 50
S
% 40
o
P 30
>
g 20 ®— 10 mg/| —@—8mg/l
10
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Dose g/L

Figure II. 5. Représetation graphique de I'effet de dose sur I'adsorption
La Figure IIL5 montre une augmentation de la quantité du Rhodamine B adsorbée a 1’équilibre
en fonction du taux d'élimination de l'adsorbat, avec une adsorption maximale atteinte a une
dose d'adsorbant de 12 g/L (0.3g). Par conséquent, nous utiliserons cette dose optimale pour

toutes les expériences de 1’adsorption.
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Chapitre 3 Résultats et interprétations
IIL2.4 Détermination du pH optimale

Les résultats d’effet de pH sur I’adsorption sont représentés graphiquement sur la Figure 1116
et dans le tableau. 14

Tableau IIL 4: Résultats de I'effet de pH sur I'adsorption

pH Taux Ceq Quantité o
(%) (mg/L) (mg/g) (mg/L)
5 79,00 2,09 107
3 73,85 2,61 103
5 69,67 3,03 0,99
10
3 63,49 3,65 0,94
10 56,02 4,39 0.88
5 99,67 0,032 083
2 98,06 0,19 081
6 95,42 0,45 0,79
15
: 95,75 042 0.79
10 94,26 057 0.18
120
o | 97 98,06 95,42 95,75 94,26
X
c
2 80 ” /55 9,67
g ’ 3,49
£ -
5 I m 10mg/L
o
S L W 15mg/L
3
|_
20
0
5 4 6 8 10
pH

Figure IIL 6. Représentation graphique de I'effet de pH sur lI'adsorption

D’aprés la figure IIL6, nous constatons que la capacité d’adsorption du Rhodamine B est la
plus élevée pour une solution a un pH=2. La surface de la plupart des adsorbants (chitosan,
biochars) est chargée positivement (H* dominant), La RhB* est répulsée, mais certains
mécanismes non ¢lectrostatiques (liaisons H, interactions n-1) dominent. C'est a ce pH que

I'isotherme d'adsorption sera établie.
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IL2.5 Détermination des isothermes d’adsorption du Rhodamine B

Les valeurs de cette étude sont représentées graphiquement sur les figures. L7 ; L8 ; 119 ;
IIL10 et dans le tableau IL5.

Tableau IIL5: Résultats de I'isotherme d'adsorption

Co 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

(mg/L)
Ceq |057 [113 |24 [339 [505 [837 927 |1236]1352 15131873
(mg/L)
Qe 036 |0,73 |146 221 [291 [346 |422 |48 |553 |6,23 |6,77
(mg/g)

Ceg/de | 155 | 154 |163 |153 |1,73 |241 |219 |257 |244 |242 |2]76

log Ceq | -0,24 | 0,056 | 0,38 | 053 | 0,7 092 |09 |1,092 1,13 |1,18 |1,27

logge |-0,43|-0,13 |0,16 | 0,34 | 0,46 | 054 (062 |068 |0,74 (0,79 |0,83

qe (mg/g)

w

0 5 10 15 20
Ce (mg/L)

Figure IIL 7. Isotherme d'adsorption
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Figure II. 8 Modéle de Langmuir
1
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0,6 |
0,4
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Figure IIL 9. Modele de Freundlich
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Modéle de Temkin

7 °
6 L
T LA ....
5 s .
2 o :
T e °
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1
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In Ce
Figure III. 10. Modeéle de Temkin
Tableau III. 5 Paramétres des modéles d'isothermes
Modéle de Langmuir
Omax (MQ/Q) KL (L/mg) R?
13,64 0,050 0,899
Modéle de Freundlich
n Ke (L/mg) R2
1,407 0,853 0,981
Modéle de Temkin
B+ (J/mol) Kt (L/mg) R?
1,61 3,26 0,954

Au vu des droites obtenues dans les (figures 118 ; IL9 et IL10) de leurs facteurs de
corrélation R? qui sont respectivement 0,8998 ; 0,981 et 0,9538, on peut déduire que le
modele le plus adéquat est celui de Freundlich donc I’adsorption est hétérogene et non limitée
a une monocouche, 1/n = 1.407 > 1 donc 1’adsorption est favorable (plus forte aux faibles

concentrations).
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IIL2.6 Etude thermodynamique de I’adsorption

Les résultats de ces mesures sont présentes dans les Figures 1IL17 ; 1118 et dans le tableau
nm12.

Tableau IIL 6 : Résultats de la thermodynamique d'adsorption

T (K°) Ceq Taux 1/t Kq Ln (Kq) Co
(mg/L) (%) (mg/L)
298 0,86 91,30 0,0034 0,875 -0,133
303 1,34 86,54 0,0033 0,535 -0,623
308 1,40 85,96 0,0032 0,510 -0,672 10
313 1,89 81 0,0032 0,355 -1,034
298 1,28 91,45 1,14 0,0034 0,892
303 1,44 90,34 1,13 0,0033 0,779
308 1,59 89,35 1,12 0,0032 0,699 15
313 1,69 88,66 1,11 0,0032 0,651
94
92 91,3 91,45
90,34
~ 90 89,35
g\o, N 88,66
g 86,54 8596
'% 86
c
é 84
:_5 82 81
©
é 80
— 78
76
74
298 303 308 313

Temperature °K

Figure IIL 11. Représentation graphique des résultats de la thermodynamique d'adsorption
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Figure III. 12.Courbes des résultats de la thermodynamique d'adsorption

Tableau IIL3: Paramétres thermodynamiques

AG® (kJ/mol) o o Co
298K | 303K | 308K | 33Kk | AH° (kJ/mol) | AS® (I/mol.K) | gy )
5826 | -4610 | 4489 | -359 22,76 124 47 10
58738 | 5632 | 5447 | 5353 116.30 3511 15

D’aprés les résultats des parameétres thermodynamiques obtenus dans le tableau IIL5, on
n’observe que 1’énergie libre (AG°< 0) dans tous les cas. Ceci indique que 1’adsorption du
Rhodamine B sur I’adsorbant est spontanée. L’enthalpie (AH°<0), ce qui implique que le
processus de 1’adsorption est exothermique ainsi qu’une température plus élevee facilite
I’adsorption, (AS°<0Q) est négative cela veut dire que les molécules du Rhodamine B restent

plus ordonnées sur I’interface solide/ liquide a la cour de processus d’adsorption.

IL2.7 Cinétique d’adsorption du Rhodamine B

Les résultats des mesures de la cinétique d’adsorption sont représentés sur les Figures 11113 et

1114 ; et mentionnés dans les Tableaux IIL7.
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Tableau II. 7 : Résultats de la cinétique d'adsorption

Temps | Taux | Ceq Q t/Qe Oe-0t | Log (Qe- [ Co
(min) | (%) | (mg/L) | (mg/g) oly (172) | (mg/L)
5 89,18 | 1,081 0,74 6,72 0,012 -1,890 | 2,236
10 90,53 | 0,946 0,75 13,25 | 0,0016 | -2,793 3,16 10
15 9047 | 0,952 | 0,75 | 19,89 | 0,0021 | -2,668 | 3,87
30 90,59 | 0,940 0,75 | 39,73 | 0,0010 -2,96 5,47
45 90,40 | 0,959 0,75 | 59,73 | 0,0005 -3,27 6,708
60 | 9059 | 0,940 | 0,75 | 79,47 0 0 7,746
5 89,39 | 1,59 0,70 7,13 0,13 -0,87 2,236
10 [9042| 1,43 | 0,71 | 14,01 | 0,01 -1,77 | 3,16 15
15 9029 | 1,45 | 0,71 | 21,06 | 0,01 -1,73 | 3,87
30 94,29 | 0,85 0,76 | 39,37 -0,04 0 5,47
45 19248 | 112 | 0,73 | 60,85 | -0,009 0 6,708
60 |91,75| 123 | 0,73 | 82,15 0 0 7,746
IIL2.7.1 Modéle cinétique pseudo-premier ordre
0
2 4 6 8 10 12 14 16

-0,5
@ 10mg/L

-1 ® 15mg/L

-2,5

Figure II. 13 .Modeéle cinétique pseudo-premier ordre
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IIL2.7.2 Modéle cinétique pseudo-deuxiéme ordre

90
80 2
70
60 -
50
O .
=
40 Ry
30
10mg/L
20 e
@ 15mg/L
o . g/
(3
0
0 10 20 30 40 50 60 70

Temps (min)

Figure III. 14. Modeéle cinétique pseudo-deuxiéme ordre

Tableau II. 8: Paramétres de la cinétique d'adsorption

Modgéle cinétique de pseudo 1°" ordre
Je (exp) i ) Concentration
(mg/g) Qe (Cal) (mg/g) kl (mm ) R (mg/L)
0,756 0,021 0,0209 0,5464 10
0,730 0,033 0,0778 0,6103 15
Modgéle cinétique de pseudo 2°™ ordre
de (eXp) e Concentration
(mala) ge (cal) (mg/g) ks (g.mg™. min®) R2 (mg/L)
0,756 0,75 20,87 1 10
0,730 0,74 215 1 15

D’apres les résultats obtenus présentes sur les (Figures 1113 1IL14), et dans le tableau IIL8, on

remarque que l'application du modéle de pseudo premier ordre pour I'adsorption du

Rhodamine B donne un coefficient de détermination (R?) bas. Par contre le coefficient de

détermination (R?) du pseudo second ordre est élevé.
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On peut conclure que le modéle de pseudo second ordre est le plus fiable pour déterminer
I’ordre de cinétique d’adsorption du colorant et qui représente un bon coefficient de

corrélation R? qui est de I’ordre de 1.
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Conclusion générale

Notre étude a été réalisée en trois étapes, la premiere étape est la préparation des feuilles
d’artichauts a partir d’un déchet végétal, la seconde étape est la caractérisation de 1’adsorbant
avec I’indice de Bleu de Méthylene, I’indice d’lode et le pHpzc, et la derniere étape et
I’application.

L'objectif de cette étude est d'évaluer la capacité d'adsorption d'un colorant organique par des
feuilles d'artichaut, en examinant I'influence du temps, du pH, de la concentration et de la
température. Les données expérimentales seront interprétées via des modéles d'isothermes et
une analyse cinétique.

Les résultats sont :

» L’indice de Bleu de Méthyléne est 171.12 mg/g

» L’indice d’iode est 104.08 mg/g

Donc la surface de 1’adsorbant est hétérogene.

» Lavaleur du pHpzc est 6.2

» Le temps de contact nécessaire pour atteindre le rendement d’adsorption maximal est
de 60 minutes.

> La dose optimale pour atteindre une adsorption maximale d'adsorbant est de 12 g/L
(0.39).

> Le pH optimal pour obtenir le meilleur rendement est a pH= 2.

En ce qui concerne les résultats des études cinétiques, la modélisation d’isotherme et la

modélisation de la thermodynamique on peut conclure que :

e Dans notre étude, nous avons analysé I'adsorption du Rhodamine B sur un adsorbant
a l'aide de plusieurs modeles d'adsorption. Parmi ceux-ci, le modele de Freundlich a
été choisi pour sa capacité a bien décrire l'isotherme d'adsorption observée. Ce
modele a permis de caractériser précisément la formation des multicouches de
Rhodamine B sur la surface de I'adsorbant.

e Les résultats de I'étude thermodynamique ont montré que I'adsorption du Rhodamine
B sur I’adsorbant est un processus spontané et exothermique.

e La cinétique d’adsorption du Rhodamine B sur I’adsorbant suit le modéle pseudo-
deuxieme ordre R? est de 0.9977

Cette étude contribue a la valorisation des déchets végétaux en démontrant I’efficacité des
feuilles d’artichaut comme adsorbant bio source. Les résultats obtenus offrent des pistes pour
une gestion durable des eaux polluées et aussi pour la réduction des déchets agricoles par leur

transformation en un matériau utile.
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