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Résume

Depuis deux siécles, le charbon actif a été étudié avec détails dans le but d’une meilleure
exploitation vu les nombreuses avantages qui le posséde sur le plan de fabrication et le plan
d’application. L’étude des parametres physicochimiques de ce dernier commence principalement par

I’étude de sa surface chimique qui reflete son comportement lors des phénoménes d’adsorption.

Notre travail consiste a I’identification des groupements incrustés sur la surface du charbon et le
développement de cette surface au cours des étapes de fabrication, I’exploitation de la FTIR qui est
considérée généralement comme une méthode qualitative, nous a permet de bien étudier 1’évolution de

la structure chimique du charbon sur le plan qualitatif ainsi que sur le plan quantitatif.

Mots clés: Charbon actif, Adsorption; FTIR; Fonction chimique.
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Summary

For two centuries, activated carbon has been studied in detail with the aim of better exploitation
in view of the many advantages that it has in terms of manufacturing and application. The study of the
physicochemical parameters of the latter begins mainly by the study of its chemical surface which

reflects its behavior during adsorption phenomena.

Our work consists in the identification of the groups embedded on the surface of the carbon and
the development of this surface during the stages of treatment, the exploitation of the FTIR which is
generally considered as a qualitative method, has allowed her us to study well the evolution of the

chemical structure of carbon both qualitatively and quantitatively.

Keywords: Activated carbon, Adsorption; FTIR; Chemical function.
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Introduction Générale

L’accroissement de la consommation d’eau a rendu nécessaire 1’utilisation plus massive
des eaux de surface directement disponible pour la production d’eau potable et des eaux
industriels. Compte tenu de la qualité variable de cette matiére et de la prise en compte
d’autres parametres comme la concentration en matiéres organiques, la réduction de la
micropollution organique a constitué durant ces trente derniéres années un autre objectif de

I’application du charbon actif. [36]

Les méthodes de traitement des eaux industrielles sont nombreuses et variées. Mais
I’une des techniques les plus efficaces reste ’adsorption de polluants par des matériaux
poreux. Le charbon actif est le plus utilisé dans I'adsorption des matiéres organiques et des

métaux dissouts dans I'eau ainsi que pour I'élimination des odeurs. [37]

En outre, ce dernier a un trés grand intérét industriel vu son utilisation, son efficacite,
son cout et principalement sa possibilité d’étre fabriqué d’une tres large gamme de matiéres

premiere (matiére végétale, matiere marine, déchets,...).

Pour la caractérisation d’un charbon actif en utilisent plusieurs techniques telle que la
spectroscopie infrarouge a transformer de fourrier(FTIR) ; qui est une technique d’analyse
physico-chimique ; qualitative et quantitative; elle permet d’accéder directement a
I’information moléculaire et la nature chimique de matériau ; cette dernier était développer a

partir du I’équipement IR classique.

L’objectif de ce travail est d’étudier la surface du charbon actif afin d’identifier les
fonctions incrustées et développées lors du procédé de fabrication et qui sont responsable du

phénomeéne d’adsorption qui se déroule a la surface poreuse de ce dernier.

Ce travail est composé de deux parties La premiére partie est une synthese

bibliographique comportant trois (03) chapitres :
e Le charbon actif (chapitre I).
e [’adsorption sur charbon actif (chapitre II).

e Laspectroscopie infrarouge (chapitre I1).
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La deuxiéme partie (chapitre 1V) consiste a 1’étude par FTIR de 1’évolution de la surface
d’un charbon actif fabriqué a partir d’une matiére marine au cours de son traitement par

I’identification des fonctions développées et la variation de la concentration de certains

groupements chimiques.
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Chapitre | : Charbon Actif

.1.  Introduction

Depuis deux siécles, les charbons ont été¢ étudiés avec détails dans le but d’une
meilleure exploitation (rendement, risque, pollution). Il est considéré par 1’agence de
protection environnementale comme une des meilleures technologies de « control
environnemental » [1]. Aujourd'hui, la production mondiale annuelle en charbons actifs
atteint 420 000 tonnes. Le faible colt des charbons actifs et leur caractére non sélectif leur

assurent leur place sur le marché des adsorbants. [3]

1.2.  Définition

Le charbon actif est un carbone microporeux inerte qui a subi un traitement pour
augmenter sa surface. 1l possede ainsi une tres grande surface spécifique pouvant aller de 100
42000 m2.g™ d'ou sa grande capacité d'adsorption[5].11 posséde une grande surface spécifique
et une grande force d'adsorption physique et un important volume d'adsorption de tous les

matériaux naturels ou synthétiques connus. [4]

Figure 1.1 : Structure du charbon actif vu sous un microscope électronique a différents

dimensions. [2]
1.3. Les différentes formes du charbon actif

Il existe trois formes principales de charbon actif :

= Charbon Actif Granulaire (CAG) ;
= Le Charbon Actif en Poudre (CAP) ;
= Le Charbon Actif Extrudé.



http://en.wikipedia.org/wiki/Activated_charcoal
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Tableau 1.1 : Les principales formes de charbon actif

Charbon Actif Granulaire (CAG)
ce sont des particules de formes irrégulieres
parmi une gamme de tailles allant de 0,2 mm a

5 mm. Ce type de charbon est utilisé pour des

applications en phase liquide et gazeuse.

Figure 1.2 : charbon actif granulé.

Le Charbon Actif en Poudre (CAP)
pulvérisé avec une taille de moins de 0.18 mm
(US Mesh 80). Ce charbon est principalement

employé dans des applications en phase liquide

et pour le traitement des flux gazeux

Figure 1.3 : charbon actif en poudre.

Le Charbon Actif Extrudé
de formes cylindriques avec des diametres
allant de 0.8 mm a 5 mm. Le charbon Actif

extrudé est principalement utilisé pour des

applications en phase gazeuse a cause de sa
faible perte de charge, de sa grande résistance

mécanique et de sa faible teneur en poussiéres. Figure 1.4 : charbon actif extrude.

1.4. Structure de charbon actif

1.4.1. La structure physique (surface spécifique)

La structure du charbon actif est proche de celle du graphite, ordonnée sous la forme
d'un empilement de couches successives planes d'atomes de carbone disposés en hexagones
réguliers (2). Cette structure poreuse bien développée est formée majoritairement par des
micropores et des mésopores de différents diameétres. [4]

Du fait de DP’activation, elle est constituée de nombreux pores de taille variable qui
permettent de développer une surface interne trés grande. La surface spécifique, exprimée en
m2.g™, et la distribution des diamétres des pores constituent ainsi deux paramétres clés du
charbon. [6]



https://www.chemviron.eu/fr/produits/charbon-actif/charbon-actif-en-grain/
https://www.chemviron.eu/fr/produits/charbon-actif/charbon-actif-en-grain/
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1.4.2. La structure chimique (fonctions de surface)

De nombreux hétéroatomes (oxygéne notamment) sont présents sur le squelette carboné
du charbon et sont a I’origine de groupements fonctionnels formés lors de I’activation.
L’activation chimique tend a augmenter le nombre de fonctions acides[7]. Ces groupements
fonctionnels et des impuretés (métaux et alcalins principalement) renforcent les propriétés

absorbantes du matériau et constituent des sites d’adsorption pour les composés polaires.[6]

Le chercheur Boehm a classé les fonctions de surface acides en 4 catégories, qui sont :

= Groupe | : fonctions acides relativement fortes (acides carboxyliques).
= Groupe Il : fonctions lactones.
= Groupe 11 : fonctions phénoliques.

= Groupe IV : fonctions carbonyles. [8]

Comme I’illustre la figure suivante, ¢’est la combinaison des propriétés de la porosité et
des fonctions de surface qui va avoir une influence sur I’adsorption, plus ou moins sélective,

des composés organiques.[6]

Microporcs

Groupes fonctionnels de surface

Macropores
Figure 1.5 : Structure physico-chimique du charbon actif. [9]

1.5. Fabrication du charbon actif

La fabrication du charbon actif s’effectue soit par activation physique ou bien par
activation chimique. Dans le cas de I’activation chimique, il y a généralement une seule étape
de traitement thermique combiné & un traitement chimique. Dans le cas de I’activation
physique, la préparation se fait selon deux étapes : la pyrolyse de différentes matiéres

premieres carbonées suivie d’une activation physique.
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[N I
Matieres
premiéres

(lavage ; séchage ;
VA — et N

Granulé ‘ Poudre
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Activation

Physique ‘ Chimique ‘

Ghariboniacti y

Figure 1.6  : Les étapes principales de fabrication de charbon actif.
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1.6.  Caractéristiques et propriété du charbon actif
Un certain nombre de parameétres permettent de caractériser un charbon actif et de

déterminer ses conditions d'utilisation. lls sont détaillés ci-dessous.

1.6.1. Le volume poreux et la taille des pores : Selon la classification IUPAC, les tailles de
pores sont réparties en 3 classes: Micropore < 1nm, Mesopore : 1 — 25 nm, Macropore >
25nm).

1.6.2. La surface spécifique : Elle correspond a la surface des pores. Le volume poreux
étant important, la surface développée est énorme : de 500 & 1500 m2.g™ . Ce sont
essentiellement les micropores et mésopores qui créent de la surface. La capacité

d’adsorption est proportionnelle a la surface.

1.6.3. La taille des grains : Elle conditionne la vitesse d'adsorption et la perte de charge a

travers le lit.

1.6.4. La dureté : Elle représente la résistance au tassement, a la friction et aux vibrations
pendant la phase de lavage.

1.6.5. La densité : Plus le charbon est activé, plus il est léger. La densité indique le niveau

d’activation du charbon actif.

1.6.6. Indice d’iode : La performance du charbon actif est évaluée par sa capacité
d'adsorption de I'iode, prise comme substance de référence. L'indice est proportionnel au

nombre de micropores.

1.6.7. La teneur en cendres : La teneur en cendres du charbon actif appliqué au traitement

de I’eau devra étre la plus basse possible, surtout si 1’eau est dure, et en aucun cas,

dépasser 10%. [11]

1.6.8. Les fonctions de surface : La surface d’un charbon actif contient principalement des
sites oxygénés et éventuellement quelques sites aminés. Cependant, il est possible de
créer spécifiquement des sites d’autres natures grace a des traitements chimiques. Quand
I’opération d’activation se fait avec des agents oxydants, qu’ils soient aqueux ou gazeux,
on a tendance a créer des complexes oxygénes qui peuvent aboutir a trois types de sites a
savoir: des sites acides, des sites basiques et des sites neutres [12 ; 13]. Les sites de type
acide sont des groupes carboxyliques (Ph-COOH), phénoliques (PhOH), carbonyliques
(Ph-C=0), anhydrides (Ph-(C=0-0-0=C)), éther (Ph(-O )Ph’), quinone (O=Ph=0) et

7
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laconiques (Ph-C=00-Ph’). Les sites acides rendent le charbon activé plus hydrophile,
diminuent le pH en suspension aqueuse et augmentent la densité de charge négative a la
surface. La basicité du charbon est parfois également associée a des groupements
oxygenes de surface (certains éthers et carbonyles, tels que pyrone et chromene, mais
plutdt en général a la présence de régions riches en électrons 7 & I’intérieur des couches

de graphéne [14]. Ces sites riches en électrons joueraient le role de bases de Lewis en

acceptant des protons. [15]

o Py roime

H\, - P PRy T

Figure 1.7 : Groupements oxygenes a caractére basique. [16]

Figure 1.8 Quelques groupements identifiés a la surface du charbon actif [17].

Les propriétés de surface du charbon peuvent étre qualifiées et parfois méme quantifiées par
différentes analyses : mesure du pH au point de charge nulle, calorimétrie, spectroscopie

infrarouge, désorption programmeée en température, et méthode de Boehm.
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1.1 Introduction

Le procédé de séparation par adsorption constitue aujourd’hui une des technologies les
plus importantes, elle est largement utilisée pour la dépollution et la purification dans des
domaines tres variés, par exemple les industries pétroliéres, pétrochimiques et chimiques, aux
applications environnementales et pharmaceutiques. Dans ce chapitre nous allons donner
quelques généralités sur 1’adsorption pour mieux définir I’importance de ce processus,

expliquer sa cinétique, ses caractéristiques et les éléments influant 1’adsorption.

11.2 Définition

L'adsorption est un procédé de traitement, bien adapté pour éliminer une trés grande
diversité de composés toxiques dans notre environnement. Elle est essentiellement utilisee
pour le traitement de I'eau et de I'aire. Au cours de ce processus les molécules d'un fluide (gaz
ou liquide), appelé adsorbat, viennent se fixer sur la surface d'un solide, appelé adsorbant.

Au cours de ce processus, il y aura un transfert de matiere de la phase vers la surface
solide. Le solide acquiert des propriétés superficielles (hydrophobie ou hydrophile)

susceptibles de modifier 1’état d’équilibre du milieu (dispersion, floculation). [18]

11.3  Principe

L’adsorption est un phénomeéne tout a fait général qui se produit chaque fois qu'un gaz
ou un liquide est en contact avec un solide ; celui-ci est retenu par les atomes superficiels du
solide et se concentre a sa surface (sans qu’il y ait réaction chimique entre eux). Quand un
corps solide est plongé dans un liquide contenant des corps dissous, on constate dans certaines
circonstances que la composition chimique du liquide varie au voisinage de la surface du
solide d0 a la fixation de certains corps dissous sur les solides. Cette adhérence de corps
adsorbés sur la surface solide doit étre reliée au champ de force moléculaire se créant a la
surface du solide : c'est le phénomene d'adsorption qui se déroule comme suit [19] :

e Diffusion des molécules a travers le film liquide entourant les particules de charbon
actif.
e Diffusion le long des parois des macropores et des mésopores.

e Diffusion dans les micropores : cette étape est la plus lente et déterminante.
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e Au niveau de la surface du charbon actif, les centres actifs du charbon rivalisent avec
le solvant pour s'associer a la substance dissoute, dans le but de briser I'association

substance dissoute — solvant et d'établir une association substance dissoute — substrat

solide. [19]
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Figure 11.1 : Représentation de I'adsorption de I’adsorbat a la surface d’un adsorbant.[33]

1.4 Types d’adsorption
La nature des liaisons formées ainsi que la quantité d'énergie dégagée lors de la
rétention d'une molécule a la surface d'un solide permettent de distinguer les types
d'adsorption. Deux types de forces sont responsables des interactions qui peuvent s’établir

entre le solide adsorbant et le fluide adsorbable et conduisent traditionnellement a [21] :

e [’adsorption physique (adsorption de Van der Waals).

e [’adsorption chimique (chimiesorption ou encore adsorption activée) [20].

11.6.1  Adsorption physique

Appelée également physisorption, elle est caractérisée par une faible énergie de liaison
(inférieure a 40 kJ.mol-1) et elle correspond a 1’établissement de liaisons de type Van der

Waals. Dans le cas d’une telle adsorption, le temps de rétention de la substance adsorbee est
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court et la surface adsorbante et elle peut étre recouverte de multiples couches moléculaires de

le produit adsorbé.

(1) molécules adsorbables

(2) molécules adsorbées (adsorbat)
(3) solde (adsorbant)

> nteracton adsorbat/adsorbat
I nteraction adsorbat/adsorbant

Figure 11.2 : Schéma de 1’adsorption physique. [5]

11.6.2  Adsorption chimique
Appelée également chimisorption, elle met en jeu une énergie élevée (supérieure a 40 kJ
mol-1) et correspond aux liaisons covalentes plus permanentes entre 1’adsorbant et la
molécule adsorbée. Les mécanismes les plus fréquents dans ce cas sont la prolongation et
I’échange d’ions. Dans ce type d’adsorption, le temps de rétention est long et seule la
premiére couche liée a la surface adsorbante est chimiquement adsorbeée, les autres couches,

dans le cas ou elles existent, sont retenues par physisorption [33].

1.5 Comment I'adsorption a-t-elle lieu
Lors d'un transfert d'une phase liquide contenant I'adsorbat vers une phase solide avec
rétention des solutés a la surface du solide appelé adsorbant. L'adsorption peut étre

décomposeée en quatre étapes (figure.):

- Etapel:Transfert de la particule —Tres rapide.

- Etape2 : Déplacement de I'eau liée jusqu'a étre en contact du solide —Rapide.

- Etape3: Diffusion a l'intérieur du solide sous l'influence du gradient de concentration
—Lente.

- Etape 4:Adsorption dans un micropore —Tres rapide.
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Figure 11.3 : Etapes décrivant le phénomeéne d'adsorption (cas de 1’eau). [6]

11.6  Principaux facteurs influencant I’adsorption

11.6.3  Surface spécifique

L’adsorption lui est proportionnelle [22]. La dépendance de I’adsorption a la dimension

de la surface externe des particules est fondamentale pour 1’utilisation d’un charbon actif. [23]

11.6.4  Porosité
La distribution poreuse ou porosité est liée a la répartition de la taille des pores. Elle

refléte la structure interne des microporeux. [24]

11.6.5 Nature de I’adsorbat
D’apres la regle de LUNDENIUS : « moins une substance est soluble dans le solvant,

mieux elle est adsorbée ».

11.6.6 Polarité
Un soluté polaire aura plus d’affinité pour un solvant ou pour ’adsorbant le plus
polaire. L’adsorption préférentielle des composés organiques a solubilité limitée en solutions
aqueuses (hydrocarbures, dérivés chlorés, phénol et autres benzéniques). Elle est par contre
insignifiante avec les adsorbants polaires trés hydrophiles (gel de silice, alumine...). [25]

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

s’applique particuliérement a 1’adsorption de substances acides [26].
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11.6.8 Température

L’adsorption est un phénomeéne exothermique. [26]

I1.7  Types d'adsorbants
A. Charbons actifs
B. Adsorbants minéraux
1. Largile
2. Lazeolithe
3. L’alumine activée
4. Le gel desilice
C. Adsorbants a base de polymére

11.8  Application
Les nombreuses applications techniques de [I'adsorption résultent de trois
caractéristiques qui la différencient des autres procédés de séparation, a savoir :
e La rétention de tres petites particules, comme par exemple les colloides
e La rétention des composants a tres faible concentration, par exemples des impuretés
ou des molécules et ions métalliques qui conférent au produit couleurs, odeurs, ou
saveurs désagréables, voire une toxicité;
e Laseélectivité de I'adsorbant par apport a certains constituants du mélange
Parmi les applications, on cite :
a) Le séchage, purification et désodorisation des gaz
b) Le raffinage des produits pétroliers
c) La catalyse de contact;
d) La déshumidification et la désodorisation de I'air
e) La récupération des solvants volatils et de I'alcool dans le processus de fermentation;

f) La décoloration des liquides.
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I11.1  Introduction

On parle de spectroscopie, ou de spectrométrie, pour désigner I'étude expérimentale
du spectre d'un phénoméne physique, c'est 1’effet de I’interaction de type énergie/matiere.
De maniére générale, l'instrument de mesure permettant d'obtenir un spectre est appelé
spectrometre. Le suffixe « -scopie » fait référence a I'observation visuelle, par exemple
I'impression sur un film photographique, la projection sur un écran ou bien l'utilisation d'une
lunette d'observation. Le suffixe « -métrie » fait référence a I'enregistrement d'un signal par
un appareil (table tracante, enregistrement électronique, ...) [35]

Les méthodes spectroscopiques les plus couramment rencontrées en chimie portent les
noms de spectroscopies infrarouge (IR), spectrophotométrie ultraviolet-visible,
spectroscopie de résonance magnétique nucléaire (RMN), ou encore spectroscopie de masse
(SM) et spectroscopie de résonance paramagnétique électronique (RPE). Des spectres
fournissent des informations sur la structure, d’autres sur la présence de groupes

fonctionnels etc. [34]

I11.2  Spectroscopie infrarouge

C’est une méthode d’analyse non destructive, basée sur I’étude de 1’absorption par
I’échantillon des radiations électromagnétiques dans la région infrarouge. La partie la plus
riche en informations et la plus accessible du point de vue expérimental est celle du moyen
infrarouge (A comprise entre 2.5 et 25 pum soit v compris entre 0.04 et 0.4 cm-1). Les
absorptions dans ce domaine forment une sorte d’empreinte digitale des composés
caractéristiques des liaisons inter atomiques qui le composent, I’absorption de la lumicre a
pour origine l’interaction entre les radiations de la source lumineuse et les liaisons
chimiques Ces absorptions provoquent des vibrations et des rotations moléculaires. Les
vibrations sont essentiellement localisées dans les groupements fonctionnels qui peuvent

ainsi étre identifiés par leur bande d’absorption. [33]

I11.3  Les régions de spectre et de ’infrarouge

La partie infrarouge du spectre électromagnétique est divisee en trois régions : le

proche, le moyen et le lointain infrarouges, nommeés en relation avec le spectre visible.
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111.3.1. L'infrarouge lointain, allant approximativement de 400 a 10 cm-1 (1000-30
um), mitoyen de la région micro-onde, a une énergie faible et peut étre utilisé pour la

spectroscopie rotationnelle.

111.3.2. L'infrarouge moyen, allant approximativement de 4000 a 400 cm-1 (30-1,4
um) peut étre utilisé pour étudier les vibrations fondamentales et la structure

rovibrationnelle associée.

111.3.3. Le proche infrarouge, plus énergétique, allant approximativement de 14000
a4 000 cm-1 (1,4-0,8 um) peut exciter les vibrations harmoniques. Les dénominations et
classifications de ces sous-régions sont essentiellement des conventions. Elles ne sont
pas basées sur des divisions strictes ou sur des proprietés moléculaires ou
électromagnétiques exactes. [27]

ultraviolet
rayons gamma rayons X visible micro-ondes ondes radio

"wA A 1A 100 A tm 0.8 mm 1 cm tm 10 m 10 km 107 bm 10° bm 80 hm

infrarouge

I1m 5m 30 m (microns) 200 m

+ plus chaud Infrarouge thermique plus froid -

Proche Infrarouge Infrarouge lointain

infrarouge  moyen Diameétre d'un cheveu dhumain

{environ 50 microns)

Figure I11.1  : Les régions du spectre IR. [33]

I11.4  Les Modes de vibrations
Modes de vibrations moléculaires L'absorption du rayonnement IR par les composés

organiques correspond a deux types principaux de vibrations vibration de valence ou
d'élongation vibration de déformation angulaire

111.4.1 Une vibration de valence (d’allongement ou d’élongation) est un
mouvement des atomes le long de 1’axe de la liaison. Ce mouvement implique une variation
de la distance interatomique. Les vibrations de valence sont représentées par « v ». Ces
vibrations se situent dans la région du spectre allant de 4000 a 1000 cm-1.

111.4.2 Une vibration de déformation est un mouvement des atomes en dehors de
I’axe de la liaison. Lors de ce mouvement, la distance interatomique reste constante. Elles

peuvent se réaliser dans le plan ou perpendiculairement au plan. Les vibrations de
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déformation sont représentées par « & » et sont d’intensité plus faible que celle des

vibrations de valence. [33]

I11.5 Influence des facteurs sur les fréguences de vibrations

La force de liaison k du vibrateur, donc sa fréquence de vibration, peut étre influencée

par les é des vibrateurs voisins

a) Effet inductif attracteur (-1) du chlore

b) Conjugaison avec le cycle aromatique

C) Gene stérique

d) Liaison hydrogéne intramoléculaire tres stable

e) Effet mécanique du cycle qui provoque la rigidification de vibrateur C=0.

I11.6  Principe de fonctionnement d’un spectromeétre IR

Un spectromeétre infrarouge « classique » (il existe des montages spéciaux dépendants
des activités poursuivies), un rayon de lumiere infrarouge est produit et séparé en deux
faisceaux. L'un passe au travers de I'échantillon, l'autre au travers d'une référence qui est
parfois le composé dans lequel I'échantillon a été dissous. Les faisceaux sont ensuite
réfléchis jusqu'a un détecteur, apres étre passés par un séparateur qui alterne rapidement les
faisceaux entrant dans le détecteur. Les deux signaux sont comparés et le spectre ainsi
obtenu trace.

L'utilisation d'une référence permet :
e (d'éviter les fluctuations de sortie de source qui peuvent affecter les données. Ces

fluctuations ont des origines diverses, comme le vieillissement.

e (d'éviter la prise en compte des effets de solvant (la référence est habituellement le

solvant pur correspondant a celui dans lequel I'échantillon est dissous). [33]




Chapitre 111 : La Spectroscopie Infrarouge

Source
Y laser
_| '_

| An.:_zi lpseLr

= Flan (M7 HH

— Mo

Lame V2 | irairs plans HH
pour laser M

|

|

|

|

|

|

[ ] Rilfre n :
inferférentiel Miroir I
|

|

|

|

|

I  I——— 1
| | " : ST T T opfiormel Héseau+CCD

- —-———-r——-p--

I_I_:_I_LI

Filfre de

densifé

Enregistrour

Spacer

Lenfille de
— focalisation

(L1}

Mirorr (MI) T » = : _| Micrascape
l?’ Obfectif'

7 Echanslion

Figure 111.2  Principe de fonctionnement d’un spectrométre IR. [33]

I11.7  Spectromeétre infrarouge a transformée de Fourier FT-IR

111.7.1.Développement du spectrometre FTIR

Le premier spectrophotométre a bas-colt capable d'enregistrer un spectre infrarouge
fut I'infracord de Perkin Elmer produit en 1957 [30].1l était capable de couvrir un spectre
allant de 2,5 a4 15 um .La limite basse concernant la longueur d'onde a été choisie pour
englober la fréquence de vibration connue la plus élevée du point de vue de la vibration
moléculaire. La limite haute fut imposée par le fait que I'élément dispersif était
un prisme constitué d'un monocristal de sel gemme (chlorure de sodium) qui devient opaque
pour des longueurs d'onde de l'ordre de 15 um ou plus grandes ; ce domaine spectral fut
d'ailleurs surnommeé a ce titre « domaine sel gemme ». Plus tard, des instruments utilisant

des prismes en bromure de potassium permirent d’atteindre 25 um (400 cm™), et ceux
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en iodure de césium « infrarouge lointain » 50 pm (200 cm™), fusionnant ensuite pour les
tres grandes longueurs d'onde avec le domaine micro-onde. Les mesures dans l'infrarouge
lointain ont nécessité le développement de réseaux de diffraction de bonne qualité pour
remplacer les prismes en tant qu'éléments dispersifs puisque les cristaux salins sont opaques

dans ce domaine.

Les spectrophotomeétres infrarouges lointains étaient encombrants, lents et chers. Les
avantages de l'interféerométre de Michelson étaient connus, mais des difficultés techniques
devaient étre surmontées avant de pouvoir fabriquer un instrument a usage commercial. De
plus, un ordinateur puissant etait nécessaire pour effecteur les calculs de transformation de
Fourier, ce qui ne fut en pratique possible qu'a l'avénement des mini-ordinateurs, comme
le PDP-8 (disponible en 1965). Digilab fut le premier a proposer le premier spectromeétre
FTIR commercial, le modele FTS-14, en 1969. [31]

111.7.2.Description d’un spectrométre FT-IR

ECHANTILLON

" DETECTEUR
y—PIINTERFEROMETRE - —>.

GLOBAR =

(source IR)

ORDINATEUR

Figure 111.3  Schéma de principe d’un spectromeétre FT-IR

Un spectrometre a transformée de Fourrier comporte essentiellement cing parties (Figure
11.3) :

» Une source lumineuse.

» Un dispositif permettant de générer les interférences (1’ interférométre).

» Un compartiment d’échantillon qui permet d’accueillir plusieurs types d’accessoires
dépendant du mode des mesures et de la nature de 1’échantillon.

» Un détecteur ou capteur photosensible : les détecteurs les plus utilisés sont : les

détecteurs (DTGS) et les détecteurs (MCT) a I’azote liquide.
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» Le convertisseur qui transforme le signal analogique en un signal numérique.

111.7.3.Principe de fonctionnement d’un spectrometre FT-IR

Le but de toute spectroscopie d'absorptionest de mesurer la quantité de lumiére
absorbée par un échantillon, en fonction de la longueur d'onde. La technique la plus simple
pour le faire est la « spectroscopie dispersive », c'est-a-dire illuminer I'échantillon avec un
faisceau de lumiére monochromatique de longueur d'onde donnée, mesurer combien de

lumiére est absorbée, puis répéter I'opération pour différentes longueurs d'onde.

Le principe de la spectroscopie par transformée de Fourier est une fagon moins
intuitive d'obtenir la méme information. Plutét que d'illuminer I'échantillon avec un faisceau
de lumiére monochromatique, cette technique utilise un faisceau contenant une combinaison
de multiples fréquences de la lumiére, et on mesure l'absorption par I'échantillon. Le
faisceau est ensuite modifié pour contenir une combinaison de fréquences différentes, on
mesure de nouveau l'absorption par I'échantillon, et I'opération est répétée de nouveau, de
multiples fois. Une fois toutes les données acquises, un ordinateur prend toutes ces données
et calcule a rebours pour en déduire I'absorption a chaque longueur d'onde.

Le faisceau décrit ci-dessus est produit a partir d'une source de lumiére a large bande,
contenant I'ensemble du spectre des longueurs d'onde a mesurer. La lumiere passe par
un interférométre de Michelson — un ensemble de miroirs réfléchissants ou semi-
réfléchissants dans une certaine configuration, dont I'un est déplacé par un moteur de fagon
a faire varier le trajet parcouru par la lumiere. Au fur et a mesure que le miroir se déplace,
chaque longueur d'onde se trouve périodiquement bloquée ou transmise par l'interférometre,
par interférences. Différentes longueurs d'onde sont ainsi modulées a des vitesses
différentes, de sorte que, a chaque instant, le faisceau sortant de I'interférometre possede un

spectre différent.

Comme mentionné précédemment, un traitement par ordinateur est nécessaire pour
convertir les données brutes en données directement exploitables. Ce procédé requiert un

algorithme commun, la transformation de Fourier, qui donne son nom a cette technique.[29]
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IV.1 Introduction

La fabrication des charbons actifs passe par plusieurs étapes : 1’activation physique,
I’activation chimique ou succession des deux phases. Au cours de ces traitements, la matiére
premiére subie des déformations dans la structure, ces traitements ont comme but principale
I’amélioration des parametres physico-chimiques du charbon pour avoir une grande efficacité

lors des applications industrielles.

Notre travail qui fait partie d’un travail d’un groupe des chercheurs au niveau de
laboratoire SEA2M de ['universit¢ de Mostaganem, consiste a 1’étude qualitative et
quantitative par FTIR de I’évolution de la structure fonctionnelle d’un charbon actif fabriqué a

partir d’une matiére marine au cours de son traitement.
IV.2 Méthode d’obtention des spectres des échantillons

Le spectrometre FTIR utilisé pour cette étude est la « IRPrestige-21 SHIMADZU
FOURIER INFRARED SPECTROPHOTOMETERRE ». L’FTIR est couplé a différents
modules :

* Un compartiment échantillon qui peut recevoir les accessoires de chaque mode de
FTIR;

* Un ordinateur, en interface avec le spectrometre IRTF, permet la commande des

mesures et le traitement numériques des spectres. [3]

i

Figure IV.1 : Appareil Shimatzu Figure IV.2 :Moule a pastiller Figure V.3 : la pastilleuse.
de FTIR. [3] liquide.[3]




Chapitre 1V : Partie expérimentale

Les échantillons de charbons et le solvant (KBr) sont laissés dans 1’étuve pendant 1
heure avant utilisation, et ce pour permettre leur séchage. [3]

L’¢échantillon du charbon (de 0.5 a 1.0 mg) est mélangé intimement avec environ 100
mg de poudre de KBr. Le mélange se fait par un broyage minutieux dans un mortier lisse en
agate. En suit, le mélange est placé entre deux pastilles métalliques tenues dans le cylindre. La
connexion latérale sert & évacuer l'air, ce qui est nécessaire pour éviter I'inclusion de bulles.
Le moule a pastiller est soumis a une pression allant de 10000 a15000 psi dans une presse
manuelle pour former un disque transparent de 0.5 a1.5 mm de diametre (micro disques).
Apres la récupération des pastilles, elles sont placées avec précaution dans les portes
échantillons et insérées dans la roue pour étre analysé dans 1’appareil. [3]

Apres 15 scannes, le spectre but est obtenu dans la région de la moyenne infrarouge (de
400 & 4000 cm™). La qualité de ce spectre donne la nécessité de certaines opérations de

traitement et de correction comme :

- La correction atmosphérique: Les bandes d’absorptions résiduelles du gaz
carbonique atmosphérique situées entre 2386 et 2284 cm™ sont éliminées de tous les
spectres. [3]

- Correction de la ligne de base : Lors de la transmission de la lumiére a travers un
¢chantillon, 1’absorption n’est pas le seul phénoméne optique mis en ceuvre. D’autres
phénomeénes tels que la diffusion, les aberrations chromatiques et la diffraction sont
observées. Une fraction significative de la lumiére est alors déviée de son trajet et

n’atteint pas le détecteur. [3]

- Lissage : Elle consiste a 1’élimination du bruit de fond présent dans le spectre.

(@) (b)

Figure IV.4  Spectre avant et aprés traitement

(a : spectre avant traitement, b : spectre aprés traitement). [7]
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1IV.3 Butde travalil

Ce travail consiste a étudier 1’évolution de la structure chimique d’un charbon actif
préparé a partir d’une matiére marine au cours de son traitement physique et chimique par un
agent acide. Cette étude se fait par 1’exploitation de la méthode de spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier sur le plan qualitatif ainsi que sur le plan quantitatif. L’étude consiste

a:
e L’identification des groupements chimique dans chaque échantillon ;

e La discussion de I’évolution de la structure chimique au cours des étapes de

traitement ;

e La détermination des indices chimiques dans chaque matiére et son évolution

entre les trois matiéres.

IV.4 Etude qualitative

IV.4.1.Interprétation du Spectre FT-IR De la matiére marine naturelle

4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
1/fem

Figure IV.5 : Spectre FT-IR de la matiére marine naturelle dans la région 400-4000 cm™.
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Tableau 1V.1 : Bandes de transmission FT-IR de la matiére marine naturelle

Fréquence de
vibration (cm™)

Nature de la bande

Assignement

v (O-H) Associe polymere élongation ou phénol

3367 (st.) Forte ; large
v (C-H) des alcanes des groupements CH; & CH,
2932 (m) faible
v (C=C) des alcyne (un alcyne di-substitué) et/ou v
2348 moyenne
W) 4 (C=N) d’un nitrile
v (> C = C<) cycle aromatique,
1624 (st.) Moyenne-forte
v (N-H) de groupe NH,
1423 (m to st.) Forte d (C-H) déformation dans le plan
1344 (w) Forte d (O-H) et/ou v(C-N) d’une amine aromatique
1262 (w) Forte v (C-N) élongation
v (C-N) amine aliphatique
1042 (st.) Forte
d (= C-H) du cycle aromatique
. C-Cl
819 (w) faible v(cch

® (=C-H) correspandant a 2H adjacent.

Entre 700-600

=C-H deformation hors le plan

deformation (N-H) des amine ou amide primaire

(m) Large forme patate _
ou secondaire
660 (m) épaulement p (-CH2-)(leur intensite depend de CHj lié).
= C-H déformation hors le plan et/ou de (=C-H) de
618 (m) épaulement

phenol.
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> Interprétation

Dans ce spectre, on trouve la présence de la molécule de phénol avec une bande de fréquence
de vibration vers 3367 (cm™) large et forte et autres pics corresponds aux groupements C-H
des alcanes situés dans la partie 3000-2900 cm™ ;

Plus loin et vers 2348 cm™, on trouve un autre pic étroit dus a la vibration de la liaison C =N
des alcynes ou méme de la liaison C= N des nitriles ; la partie inférieur contient la vibration
d’¢élongation de C = C des cycles aromatiques et plein de pics d’intensité variable
corresponds aux vibrations de déformation des groupements cités ci-dessus.

Il faut noter aussi que selon I’emplacement de pic de déformation de la liaison =C-H des
aromatiques, ces cycles contient 2H adjacent.

1V.4.2. Interprétation du Spectre FT-IR De la matiére marine pyrolysée

Figure 1V.6

T IR
3500

TR B S S i
3000 2500

v [
2000

e
o3

e . T
1500 1250 1000 750

S00
1icm

R
1750

: Spectre FT-IR d’une matiére marine pyrolysée dans la région 400-4000 cm™.

Tableau V.2 : Bandes de transmission FT-IR de la matiére marine pyrolysée.

Fréquence de
vibration (cm™)

Nature de la bande

Assignement

v (O-H) d’un alcool lie ou un phénol.

3366 (m) Forte ; large

2950 (w) Moyen & faible v (C-H) des alcanes des groupements CH3 & CH;
v (C =N) des alcynes (un alcyne di-substitué)

2347 (w) Faible et étroit

et/ou v (C=N) d’un nitrile
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v (> C = C<) cycle aromatique,

1625 (m) Moyenne a Forte
d (N-H) de groupe NH;
d (C-H) déformation dans le plan

1463 (st.) Moyenne a forte v ((C-C)

1129 (v st.) Forte [1 (C-0) élongation du phénol ou éther,

[1 (=C-H) des cycles aromatiques de 1H tourné de

862 (w) Moyenne ; Forte
2 groupes.
CO0( (C-Cl)

670 et 604 (m) Forte [10(C-H) des (-CHy),

D (Csp‘H).

> Interprétation
Le spectre de cette matiere pyrolysée illustre les points suivants :

- Présence des phénols et ou des alcools liés représentés par plusieurs pics et bondes
de vibrations d’¢longation et de déformation de ces groupements.

- Présence des alcanes, pic noyé dans la bonde large des phénols, vers 2950 cm™,

- Des alcynes de faible intensité vers 2347 cm™

- Ainsi que les groupements aromatiques représentés par différents pics exemple la
vibration d’¢élongation de la double liaison C=C dans la partie 1625 cm™ ; Mais
cette fois-ci, ces cycles ont 1H entouré de deux radicales.

1V.4.3. Interprétation du Spectre FT-IR De la matiere marine apreés activation chimique

Figure IV.7 : Spectre FT-IR de la matiére marine activée chimiquement par HsPO,4 dans la région
400-4000 cm™
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Tableau 1V.3 : Bandes de transmission FT-IR de la matiere marine apres activation
chimique.

Fréquence de Nature de la bande | Assignement
vibration (cm™)

un phénol ou amine :

1% pic des phénols,
3690 e o . o
17" pic d’amine primaire.
3690-3252 (m) Forte et large 3353 1 (O-H) phénols,
2°™ pic des amines primaires.
2260 et [1 (=C-H) alcynes vrai,
e
3150 [1 (=C-H) des alcénes ou des
aromatiques.

0 as (CspS'H),

2950-2870 (w) Des épaulements T2 (Cops-H) alcanes non ramifies,

[1 (C=N) des alcyne (un alcyne di-substitué)

2347 (st) Forte et/ou [ (C=N) d’un nitrile

[1 (C=C) de cycle aromatique,
1582 (m) forte [10J(C-N=0) des groupements nitro.

_ [1(C-0) des phénols ou éther aromatique,

1181 (st.) Large et intense 1 (C-C)

1 (C-H) des cycles aromatiques avec 3H
780 (vw) Tres faible adjacent,

[1 (=C-H)

C-Br élongation.

654 — 494 (m) Forte 1 (N-H) bande patate des amines primaire,

[1 (Csp-H) (pic superposer).

> Interprétation

De I’allure de ce spectre, nous avons pu déterminer la présence des amines primaires avec les
phénols dans la région 3690-3252 cm™oul on trouve une bonde patate avec des épaulements ;
cette partie inclue aussi les pics des alcanes
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Les alcynes sont aussi présents et avec un pic étroit et fort vers 2347 cm™.Les groupements
aromatiques sont toujours présents mais avec 3H adjacents. En outre, on trouve les
groupements nitro et nitrile.

IV.4.4.Comparaison des spectres et discussion de I’évolution de la structure au cours de

traitement

i

&
E]

[ I R L T B B T B B B B L T S T B O B B B B B [ T R R Y B [
3500 3250 3000 275D 2500 2280 2000 iT50 1500 1250 1000 750 500
iicm

Figure IV.8  : Spectre FT-IR rassemble les trois matiéres dans la région 400-4000 cm™

Les analyses par spectroscopie transformé de Fourier infrarouge ont été réalisées a
I’attribution des bandes infrarouges et se servant des tables disponibles dans la littérature

[38 ; 39] :

Avant tout développement du sujet, il faut noter que I’allure du spectre de la matiére marine
présente le plus grande transmittance par rapport les deux autres.

Dans I’intervalle [3000,3750], les trois spectres présentent une bonde large. Pour la maticre
marine a son état brut et son état pyrolyse, cette bonde et de forme gaussienne et elle est due
fortement a la vibration des groupements phénoliques et/ou alcooliques ; Néanmoins, la bonde
présente dans le spectre de la matiére activé chimiquement et de forme patate et peut inclut en
plus de la vibration des groupements phénoliques, la vibration des groupements aminés.

De ce fait, la pyrolyse fait concentrer les groupements phénoliques mais 1’activation chimique
diminue la présence de ces groupements et donne lieu aux groupements aminés.

Dans I’intervalle [2000,2500] : dans les trois spectres on trouve le pic des triples liaisons des
alcynes et/ou des nitriles, mais a concentrations variables. Bien que la pyrolyse diminue la
concentration de ces groupements dans la maticre, 1’activation chimique rendre cette

concentration a son niveau.
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Dans I’intervalle [2000 ; 1000], les pics des vibrations des cycles aromatiques comme les
harmonies des cycles ainsi que la vibration de C=C sont bien claires pour les trois spectres
ainsi que la déformation de C-H des alcanes, bien que la différence dans 1’intensité qui refléte
la concentration de ces groupements dans le produit.

Dans I’intervalle [500 ; 1000] il existe plusieurs bandes moyenne successives dans les trois
spectres. Cependant, 1’objet le plus important est dans la substitution des cycles aromatiques
ou phénoliques. La matiére premiere est initialement a de 2H adjacents ; Apres pyrolyse, la
substitution n’est plus la méme dont chaque H soit entouré de 2 groupes. L’activation
chimique a aussi un effet sur ces groupements, ou les cycles deviennent avec 3H adjacentes.

IV.5 Etude quantitative

Tableau V.4 : Tableau des absorbances des bandes dans la région 400-4000 cm™.

matiere marine est matiere marine pyrolysée matiére marine activee
naturelle chimiqguement par H3PO,
Peak T% Abs Peak T% Abs Peak T% Abs

494,76| 94,217| 0,026 43497| 76,786| 0,115 494,76| 94,217| 0,026
654,86 97,298| 0,012 604,71 71,854| 0,144 654,86 97,298| 0,012
780 99,78| 0,001 670,29 78,6/ 0,105 780 99,78 0,001
1181,45| 91,926 0,037 862,22 92,766| 0,033| |1181,45| 91,926| 0,037
1377,23| 97,257 0,012} |1129,37| 8,365| 1,078| |1377,23] 97,257| 0,012
1582,66| 95,413 0,02|||1463,07| 35393| 0,451| |1582,66| 95,413 0,02
2347,47| 92,771 0,033] |1611,31| 64,003 0,196| |2347,47| 92,771| 0,033
2941,67| 98,161| 0,008| |2114,07] 91,671 0,038| |2941,67| 98,161| 0,008
3252,12| 97,223| 0,012 |2347,47| 90,527| 0,043| |3252,12| 97,223| 0,012
3355,32| 96,962 0,013] |2939,71| 82,558| 0,083 |335532| 96,962| 0,013
3366,89| 46,205| 0,335

IV.5.1.Indice phénolique - IP1
a. Définition

L’indice phénolique représente la présence des groupements phénoliques dans la matiere et
qui est une fonction acide (14), il est donné par la formule suivante :

b. Formule

IP1 = Abs (Elongation (O-H),,)/Abs (Elongation (C-H),)
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c. Tableau de calcule

Tableau IV.5 : Tableau de calcule de I’indice IP1 pour chaque matiére.

Matiére Marine Matiére Marine Matiére Marine Activée
Naturelle Pyrolysée Chimiquement Par
H3;PO,
0,33/0,112= 0,335/0,083= 0,012/0,008=
2,95 4,04 1,05
IP1
6,00
4,00 4,04 %
a 2,95 }
2,00 T
1,50 T
0,00 T T )
Matiére marine brute Matiére marine pyrolysée  Matiere marine apres activation
chimique
Echantillon
Figure IV.9 : Graphe de 1’évolution de I’indice phénolique au cours de traitement de la matiére
marine

d. Interprétation

D’apreés les calculs et le graphe ci-dessus, on trouve que I’indice phénolique augmente apres
pyrolyse mais il diminue brusquement apres activation chimique (moins que celle de la
matiére premiere), ces résultats sont déja remarqué dans les spectres et confirmés par le calcul
de I’indice IP1. Vu que la fonction phénol est une fonction acide, on peut conclure aussi que
la pyrolyse a rendu la surface plus acide cependant 1’activation chimique a diminué cette
acidité de surface, et comme signalé avant dans la partie interprétation des spectres que
’activation chimique fait apparaitre des fonctions aminés qui sont des fonctions basiques.

1VV.5.2.Degré de condensation 3 - DCP3

a. Définition
Le degré de condensation représente la présence des radicales sur les fonctions cycliques et la
condensation de ces derniers. Sa formule est comme suit :

b. Formule

DCP3 = Abs (Elongation
(C=C))/Abs(Déformation hors plan (C-H),)
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c. Tableau de calcule

Tableau IV.6 : Tableau de calcule de I’indice DCP3 pour chaque matiére.

Matiére Marine Matiére Marine Matiére Marine Activée
Naturelle Pyrolysée Chimiquement Par
H3PO,
0,214/0,019= 0,196/0,033= 0,02/0,001=
11,26 5,94 20
DCP3
32,00
24,00
" 20,00 +
S 16,00
° 11,26 ;
8,00 - ~ra %
0,00 . . .
Matiere marine brute Matiere marine pyrolysée Matiere marine apres
activation chimique
Echantillon
Figure 1V.10 : Graphe de I’évolution de I’indice de condensation 3 au cours de traitement de la

matiére marine

d. Interprétation
D’apres le graphe et les calculs, on remarque que 1’indice de condensation a bien diminué
apres pyrolyse mais il a augmenté brusquement apres activation chimique, ce qui signifie
qu’il y a un détachement des radicaux apres pyrolyse et condensation et entassement apres
activation chimique.

IVV.5.3.Pi factor 3 - PF3
a. Définition
Le PF3 représente la présence des groupements non saturés de triples liaisons dans la
matiere. Ces triples liaisons ont des liaisons faible de type I1, donc la création des

liaisons avec d’autre groupement lors du procédé d’adsorption est facile. Le PF3 est
calculé comme suit :

b. Formule

PF3 = Abs (Elongation (C=C))/Abs (Elongation (C-H)a)

m
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c. Tableau de calcule

Tableau IV.7 : Tableau de calcule de I’indice PF3 pour chaque matiére.

. . . . Matiére Marine Activée
yroy HsPO,
0,065/0,112= 0,043/0,083= 0,033/0,008=
0,58 0,052 4,125
PF3
6,00
4,00 4,12
(12}
a
2,00
0,58 l 0,52 l
0,00 T T )
Matiere marine brute Matiere marine pyrolysée Matiere marine apres
activation chimique
Echantillon
Figure 1V.11 : Graphe de I’évolution de I’indice Pi factor 3 au cours de traitement de la matiere
marine

d. Interprétation

D’aprés la détermination de 1’indice PF3, on remarque qu’il y a une stabilité dans la présence
des triples liaisons apres pyrolyse. Toutefois, 1’activation chimique fait intensifier ces
groupements, ce qui signifie I’accroissement de la concentration des liaisons faibles dans la
matiere.

IV.5.4.Pi factor 4 - PF4

a.  Définition
Le PF4 représente la présence des groupements non saturés (de triples liaisons ainsi que de
doubles liaisons) dans la matiére. Ces fonctions non saturé sont caractérisés par la présence

des liaisons faibles qui jouent un role important dans 1’adsorption. Le calcule de cet indice se
fait d’apres la formule suivante :

b. Formule

PF4 = (Abs (Elongation (C=C))+Abs (Elongation (C=C)))/Abs
(Elongation (C-H),)

ﬂ
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d. Tableau de calcule

Tableau IV.8 : Tableau de calcule de I’indice PF4 pour chaque matiére.

Matiére Marine

Matiére Marine

Matiére Marine Activée

Naturelle Pyrolysée Chimiquement Par
H3;PO,
(0,065+0,214)/0,112= (0,043+0,196)/0,83= (0,033+0,02)/0,008=
2,49 2,88 6,63
PF4
8,00
6,62 L
6,00 i
T 4,00 l ;
2,88
2,00 2,49 i |
0,00 T T 1
Matiere marine brute Matiere marine pyrolysée Matiere marine apres
activation chimique
Echantillon
Figure 1V.12 : Graphe de I’évolution de I’indice Pi factor 4 au cours de traitement de la matiere

marine

e. Interprétation

Les résultats obtenus montrent une 1égere évolution de I’indice aprés pyrolyse mais une forte
augmentation apres activation chimique. De ce fait, I’activation chimique fait concentrer les
groupements non saturés dans la matiére.

IVV.5.5.Comparaison de I’évolution des indices

Le graphe ci-apreés illustre 1’évolution de I’indice phénolique avec I’indice de condensation, il
montre que lorsque 1I’indice phénolique 1’indice de condensation évolues inversement, quand
la concentration des fonctions phénoliques augmente la condensation des radicaux dans la
matiere diminue, et inversement.

ﬁ
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Figure V.13

: Graphe rassemble 1’évolution de I’indice phénolique et I’indice de condensation
au cours de traitement de la matiére marine.

En outre, lorsque I’indice de condensation augmente, il est suivi par une augmentation des
groupements non saturés (soit les triples liaisons que les doubles liaisons).
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Figure IV.14  : Graphe rassemble I’évolution de I’ensemble des indices au cours de traitement de la

matiére marine.
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A T'heure ou les pays du monde sont conscients de la nécessité de protection de la
qualité de l'environnement, de plus de travaux sont mis en ceuvre pour trouver des solutions

économiquement, socialement et environne mentalement rentables.

Notre étude s'inscrit dans ce contexte, d'une part parce qu'elle prétend dépolluer des
eaux contaminées et d'autre part parce qu'elle permet de valoriser des matiéres et des déchets

abondamment disponibles dans notre pays.

A la fin de ce travail, on rappelle qu’on avait comme objectif 1’étude qualitative et
quantitative de 1’évolution de la surface actif du charbon au cours de son traitement tout en

exploitant une méthode spectrale qui est la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier.

Cette étude nous a permis d’extraire les points suivants :

- Le traitement de la matiere par pyrolyse a concentreé les fonctions phénoliques

- La matiére marine contient principalement des fonctions phénoliques, des
alcanes des alcénes ;

- Apres pyrolyse, les mémes fonctions ont était toujours présent mais avec une
intensité plus forte

- Le traitement chimique a donné lieu a I’apparaissions des fonctions aminés mais
il a diminué la présence des fonctions phénoliques ;

- Ladifférence a été aussi dans la substitution des fonctions cycliques, ou on
trouve des changements dans la substitution des radicaux liés a ces cycles,

- D’apreés le classement de Boehm et aprés I’interprétation des spectres, le charbon

actif pyrolyse s’inscrire dans le Groupe I111.

La détermination des indices chimiques, nous a permis aussi de sortir des points
importants qui aident dans la prédiction du comportement du charbon lors de phénoméne
d’adsorption, ces points sont comme suit :

e L’indice phénolique diminue aprés pyrolyse, mais il augmente plus que
initialement aprés traitement chimique, donc on peut dire que ’acidité de surface

actif due a la présence des fonctions phénolique a augmenté par le traitement

chimique ;
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On outre, le degré de condensation évolue inversement a I’indice de phénolique ;
tandis que cet indice donne la concentration des radicaux sur les fonctions
cycliques ;

Les indices Pi Factor-3 et Pi-Factor-4 qui donnent la concentration de la surface
actif avec les groupements non saturés, ont faiblement changes aprés pyrolyse ;
Tandis que apres activation chimique ont brusquement évolues. En conséquence,
le charbon actif activé chimiquement a forte concentration en liaisons faibles qui

joue un réle important dans la physisorption.
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