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Introduction générale

L’eau est notre ressource la plus précieuse, un "or bleu". Elle recouvre 72 % de la
surface de globe, auquel plus de 8 milliards de personnes n’ont pas directement acces. Elle est
non seulement un enjeu essentiel a la survie, mais aussi un enjeu sanitaire, social et culturel au

cceur des sociétés humaines.

Récemment, la pollution de I'eau par des produits chimiques organiques ou
inorganiques est une préoccupation environnementale. Les activités humaines, qu’elles soient
industrielles, urbaines ou agricoles produisent des quantités de substances polluantes a
I’origine de différents types de pollutions : pollutions organiques, chimiques ou biologiques.
Ces polluants sont ensuite soit émis dans 1’atmosphere, soit évacués dans les eaux usées, soit
répandus sur les sols. La plupart de ces polluants finissent par rejoindre les milieux
aquatiques, en particulier les eaux de surface et les eaux souterraines qui seront utilisées pour

notre consommation.

L’eau est dite polluée lorsque son équilibre est modifi¢ de facon durable par I’apport en
quantité trés importante des substances plus ou moins toxiques d’origine naturelle ou issues

d’activités humaines (J. Rodier, et al. 2005).

L’un des importants polluants, ce sont les colorants qui sont couramment utilisés dans
de nombreuses industries telles que I’alimentation, le papier, les tapis, les caoutchoucs, les
plastiques, les cosmétiques et les textiles afin de colorer leurs produits une fois qu’ils sont
dissouts dans 1’eau, ils seront parfois ardus a traiter car ils ont une origine synthétique et une
structure moléculaire complexe qui les rend plus stables et difficilement biodégradables donc
peuvent constituer des facteurs de risques pour notre santé et de nuisance pour notre

environnement (B. Djebabra, et al. 2021).

Des mesures de traitement appropriées doivent donc étre mises en place pour limiter au

maximum ces contaminants.

Il existe plusieurs méthodes physiques, chimiques et biologiques pour traiter et
décolorer les eaux usées contaminées. Parmi eux, la méthode d'adsorption qui traite le cristal

violet comme un pigment a été sélectionnée pour la recherche.

Le but de notre travail est déliminer le cristal violet par adsorption sur les tiges de

palmier, car nous sommes toujours a la recherche de matieres naturelles.
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Notre travail est organisé de la maniere suivante:

Le premier chapitre: consiste a la présentation théorique de 1’adsorption et ses types,
ainsi que les modeles employés pour décrire la cinétique et I'isotherme d’adsorption et en plus
un apercu sur les colorants.

Le deuxieme chapitre: est consacré au la description la méthodologie suivie et matériels
utilisés pour réaliser ce travail.

Le troisieme chapitre: est consacré a la présentation et a la discussion des différents

résultats obtenus.

Enfin, ce mémoire se termine par une conclusion et perspectives qui rappelle les
principaux résultats obtenus dans ce travail.
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Apercu théorique



Chapitre | Apercu théorique

I.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous avons essayé de donner en premier lieu un apercu général sur les
colorants, les types et Les Causes et nature des colorants et Applications industrielles et leur
impact sur la santé et ’environnement. Et ensuite nous avons donné des définitions sur le
phénoméne d'adsorption et mentionnée en plus de mentionner les facteurs affectant le

processus d'adsorption et de certains modeles
1.2. Généralités sur les colorants

Les colorants ont été appliqués dans pratiquement toutes les spheres de notre vie
quotidienne, Les premiers colorants employés par ’Homme semblent avoir été d’origine
minérale (terres colorées). Quand celui-ci a maitrisé la technique du tissage, il s’est servi de
teintures d’origine végétale ou animale. L’industrie des colorants constitue aujourd’hui un

domaine capital de la chimie.

Les colorants sont largement utilisés pour la teinture des fibres textiles, des papiers, des
cuirs, des fourrures, des bois, des matieres polymeres. De plus, Ils servent a la préparation des
peintures, des encres d’imprimerie, des vernis et, comme additifs, a colorer des produits
alimentaires et pharmaceutiques. IlIs sont utilisés dans 1’industric des cosmétiques, la

coloration des métaux, la photographie, la biologie, les indicateurs colorés.

La production mondiale des colorants synthétiques est estimee a 700 000 tonnes/an en 1991
(pas de données récentes sur la production actuelle). La consommation de colorants ; produits
chimiques auxiliaires atteint 1 622 t/an. Quant a la consommation de I'eau dans ce secteur, il

semble que le secteur de I’ennoblissement consomme 11 418 m® (H. Zollinger et al. 1991).

La toxicité des différents types de colorants (mortalité, effet mutagénique et cancérigéne) a
été étudiée par plusieurs travaux de recherche. En outre, des recherches ont été effectuées
pour étudier l'effet des colorants sur l'activité des bactéries aérobies et anaérobies dans des
systemes de traitement des eaux résiduaires. (S. Benkhaya et al. 2020 ; F.B. Mezioud et al.
2017 ; S. Hammami et al .2008).

Les colorants peuvent étre toxiques et causer des problémes de santé s'ils sont utilisés de
maniere inappropriée. Il est important de suivre les directives de sécurité lors de l'utilisation

de colorants.
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1.2.1. Définition des colorants

Les colorants sont des substances chimiques qui ont la propriété de donner de la couleur
a un matériau ou un objet. Ils sont utilisés pour colorer des textiles, des aliments, des produits
cosmeétiques, des peintures, des encres d'impression et bien d'autres produits. Une substance
colorée qui interagit avec le milieu dans lequel elle est introduite, et le colore en s'y dissolvant

et/ou dispersant.

Les colorants peuvent étre d'origine naturelle ou synthétique, et ils sont disponibles sous

forme de poudres, de liquides ou de granulés.

Les colorants peuvent étre classés en fonction de leur solubilité dans I'eau en colorants
solubles dans l'eau (par exemple les colorants acides, basiques et directs) et les colorants
insolubles dans l'eau (par exemple les pigments). Les colorants solubles dans I'eau sont
souvent utilisés dans l'industrie textile et de I'impression, tandis que les pigments sont utilisés

pour la fabrication de peintures et de cosmétiques.

Les colorants sont choisis pour leurs propriétés de teinture, telles que leur stabilité a la
lumiere et a la chaleur, leur pouvoir colorant et leur solubilité. Ils sont également réglementés
pour assurer leur sécurité et leur innocuité pour l'utilisation prévue, en particulier dans les

produits destinés a la consommation humaine. (Openai. 18/ 3/ 2023).
1.2.2. Les type des colorants
Il existe plusieurs types de colorants, notamment:

a. Colorants naturels
La majorité des colorants (Figure 1) utilisés sont d’origine végétale, extraits des plantes,
des arbres ou des lichens, ou bien d’origine animale extraite de plantes, de minéraux ou

danimaux. Exemples: le curcuma, la betterave, le jus de myrtille (K. Sehailia et al.2019).
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Figure 1.1: Différentes nuances des colorants végétaux selon la société SCRD (R. Duval.
2023)

b. Colorants synthétiques

Produits chimiques fabriqués en laboratoire pour imiter les couleurs naturelles ou créer
des couleurs artificielles. Les colorants de synthese ont progressivement supplanté les
colorants naturels.

Les recherches, menées depuis le milieu du XIXe siecle, ont débouche sur la fabrication
de trés nombreuses familles de colorants, ou 1’on trouve souvent des imitations de la structure
chimique des colorants naturels.

Cette recherche a joué également un réle important dans 1’essor de la chimie organique
et dans la compréhension de la nature des molécules Exemples: les colorants alimentaires
E102, E129. (H. Chenini et al. 2003).

Figure 1.2 : Colorants alimentaires synthétiques colorey
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c. Colorants organiques

Composés chimiques contenant des atomes de carbone. lls peuvent étre naturels ou
synthétiques (Figure 1.3).

Exemples: le caroténe, la chlorophylle, les colorants azoiques.

Figure 1.3 : La chlorophylle nature et forme.

d. Colorants inorganiques

Composeés chimiques ne contenant pas d'atomes de carbone. Ils sont souvent utilisés

pour créer des couleurs vives et lumineuses. Exemples: le dioxyde de titane, I'oxyde de fer et
le chromate de plomb. (H. Chenini et al.2003).

Figure 1.4 : Structure Oxydes de fer.

Il est important de noter que tous les colorants ne sont pas sirs pour la consommation
humaine, et certains peuvent étre toxiques en quantités élevées. Les colorants alimentaires

sont réglementés dans de nombreux pays pour garantir leur sécurité et leur innocuité.

1.2.3. Nature des colorants
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On distingue deux grandes familles de colorants : les colorants naturels (extraits de

matieres minérales ou organiques) et ceux issus de la synthese chimique.

Dans le contexte actuel de sensibilisation croissante des consommateurs a
I'environnement, les colorants naturels devraient prendre de plus en plus d'importance sur ce
marché en tant qu'alternative aux colorants synthétiques potentiellement dangereux.

Les colorants naturels peuvent fournir des produits de bioressources renouvelables et
durables avec un impact minimal sur I'environnement. Certains chercheurs considerent que les
besoins d'un marché en expansion pour les colorants ne pourraient pas étre satisfaits
uniquement par la production de plantes bien connues qui ont historiquement été utilisées
comme sources naturelles de colorants les colorants naturels peuvent non seulement améliorer
l'attrait des produits commerciaux, mais également fournir des effets biologiques bénéfiques

tels que des propriétés antioxydantes et anticancéreuses. (M. Andriamanantena et al. 2019).
1.2.4. Toxicités des colorants

Les colorants sont des substances ajoutées aux aliments, aux medicaments, aux produits
de beauté et a de nombreux autres produits pour leur donner une couleur spécifique. Certains
colorants ont été associés a des effets indésirables sur la santé, notamment des réactions
allergiques, des problémes respiratoires, des troubles neurologiques, des problémes de
comportement et des effets cancérigénes potentiels.

Beaucoup d’étude sont montré les effets toxiques et/ou carcino-géniques des colorants
azoiques, ce qui signifie que les effluents contenant ces colorants doivent étre traités avant
d’étre rejetés en milieu naturel. Leur toxicité est en fait due a la teneur en groupements
cancérigenes tels que les groupements aromatiques, phtalogenes, cyanurés, sel de barium et de
plomb. Ces groupements cancérigenes (sous forme électrophile ou radicalaire) attaquent les
bases pyrimidiques de I’ADN et de I’ARN et causent par conséquent, une altération du code
génétique avec mutation et risque de cancer. (A. Medekhel et al. 2018).

Voici quelques exemples de colorants qui ont été associés a des effets indésirables:
a. Le tartrazine (E102)

Ce colorant jaune est souvent utilisé dans les boissons gazeuses, les gateaux, les
confiseries et les desserts. Il a été associé a des réactions allergiques chez certaines personnes,

ainsi qu'a des troubles du comportement chez les enfants.
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Figure 1.5 : Structure de tatrazine
b. Le rouge allura (E129)

Ce colorant rouge est souvent utilisé dans les boissons, les desserts, les bonbons et les
gateaux. Il a été associé a des réactions allergiques chez certaines personnes et a des effets

cancérigenes potentiels chez les animaux.

W\ 7/

OH S‘0' Na®

O=S. ..
A "0 Na’
Figure 1.6 : Structure de rouge allura
c. Le bleu brillant FCF (E133)

Ce colorant bleu est souvent utilisé dans les boissons, les bonbons, les gateaux et les
desserts. Il a été associé a des troubles du comportement chez les enfants et a des effets

cancérigéenes potentiels chez les animaux.
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C )

Figure 1.7 : Structure de bleu brillant.

d. Le caramel (E150)
Ce colorant brun est souvent utilisé dans les boissons gazeuses, le café, le thé et les

sauces. Il a été associé a des effets cancérigenes potentiels chez les animaux.

CH

3

O

Figure 1.8 : Structure de caramel.
e. Le dioxyde de titane (E171)

Ce colorant blanc est souvent utilisé dans les bonbons, les gommes & macher et les
produits de boulangerie. 1l a été associé a des effets sur la santé, notamment des troubles de la

reproduction chez les animaux.
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Figure 1.9: Structure de dioxyde de titane

Il est important de noter que certains colorants sont interdits ou réglementés dans
certains pays en raison de leur toxicité. Il est donc conseillé de lire attentivement les étiquettes
des produits et de limiter la consommation de produits contenant des colorants

potentiellement toxiques.
1.2.5. Applications industrielles

L'industrie des colorants constitue aujourd’hui un secteur capital de la chimie. Les
colorants ont pour but d'améliorer I'aspect des produits mets en marchg, ils sont employés
pour la teinture des fibres textiles, que I'industrie de textile reste l'un des principaux secteurs
d'utilisation (La gamme produite est complete, unique et identifiable. Les supports naturels
(soie, coton, laine) valorisent admirablement ces colorants et offrent aux coloristes un vaste
champ de possibilités) (S. Chetioui et al. 2010).

Ils servent aussi a préparer des peintures, des vernis et trouvent un emploi comme
additifs de produits alimentaires (Une alimentation sans additifs est désormais inconcevable.
Les aliments a I'état brut paraitraient aux yeux des consommateurs comme « moins bons ». La
couleur, l'aspect de la nourriture ont une influence psychologique sur le golt percu des

aliments).

L'industrie alimentaire mondiale utilise une quantité de plus en plus importante de
colorants naturels ou artificiels (en France, de 100 a 150 t par an), notamment dans les
conserves, les confiseries, les boissons, mais aussi dans les fruits et légumes, les matiéres

grasses (huiles, beurre, fromages) et le sucre.

10
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Les colorants ont parfois une utilité autre que commerciale comme le caroténoide qui

est transformés en vitamine A;. La tartrazine stabilise la vitamine C dans les boissons. Les

couleurs sombres font office d'écran solaire et protégent les éléments photosensibles.

Ils sont utilisés aussi dans l'industrie des cosmétiques, la coloration des métaux
(aluminium anodisé), la photographie (sensibilisateurs), la biologie (colorations des
préparations microscopiques), les indicateurs colorés de pH, et certains d'entre eux sont

employés en thérapeutique (antiseptiques, antimalariques, etc.) (M. Flett et al. 1948).
1.3. Généralités sur I'adsorption

Le terme adsorption a été proposé pour la premiere fois par Kayser en 1881 pour
différencier une condensation de gaz a la surface et d'une adsorption de gaz, processus dans

lequel les molécules de gaz pénetrent dans la masse.

L'adsorption est un phénomene de surface universel. En effet, toute surface est
constituée. D’atomes n'ayant pas toutes leurs liaisons chimiques satisfaites. Cette surface a
donc tendance a combler ce manque en captant les atomes et molécules passant a proximite.
Les chimistes travaillant sur des réactifs de trés haute pureté savent bien la difficulté qu'il y a

a eliminer les impuretés adsorbées sur la surface interne de leur montage.

L'adsorption permet de purifier les gaz jusqu'a des niveaux inférieurs a la partie par
millions (ppm). L'adsorbant et les conditions de sa mise en ceuvre dépendent du gaz et des

impuretés a traiter. (N. Bacha et al. 2018).
1.3.1. Définition de I'adsorption

L’adsorption est le processus au cours duquel des molécules d’un fluide (gaz ou liquide)
viennent se fixer sur la surface d’un solide. La phase constituée des molécules adsorbées est
appelée « soluté » ou « adsorbat » et le solide est nommé « adsorbant ». La surface du solide
comprend les surfaces externes et internes engendrées par le réseau de pores et cavités a
I’intérieur de 1’adsorbant.

L'adsorption est un phénomeéne de surface universel. En effet, toute surface est
constituée d'atomes n'ayant pas toutes leurs liaisons chimiques satisfaites. Cette surface a

donc tendance a combler ce manque en captant les atomes et molécules passant a proximité.

L'adsorption est la fixation d'une substance sur une surface (d'un matériau adsorbant

filtrant par exemple). Ne pas confondre avec absorption. Le phénomene physico-chimique
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interracial est réversible provoguant l'accumulation des molécules de soluté dans l'interface
solide-liquide(ou solide-gaz). (M. Sabri et al. 2014).

e, 0 g,.0
. Phase gaz .
©
o @
Adsomtion monocouche

00000000
DDDNN, sutace aun vore DD,

Multicouches

Figure 1.10: Schéma simplifié représentant le phénomene d'adsorption
1.3.2. Types d'adsorption

On distingue les types d'adsorption suivante (Y. Ancer, N. Gouam et al. 2016) :
a. Adsorption physique

L’adsorption physique se fait par des forces d'interactions physique .elle se produit sans
modification de la structure moléculaire.

La molécule adsorbée est retenue sur le substrat par des liaisons de faible intensité de
type Van der Walls; I'adsorption physique conduit a la formation de plusieurs couches de
substance condensée sur la surface du substrat; I'adsorption physique est exothermique; si la
substance adsorbée est gazeuse, la chaleur dégagée est équivalente a la chaleur de
condensation de la substance (10 & 40 kJ/mole).

L’adsorption physique est sensible a la température elle diminue lorsque la température
augmente.

b. Adsorption chimique

La molécule est retenue sur le substrat par des liaisons chimiques ou des attractions
fortes pour des liaisons chimiques du type liaisons covalentes, ionique ou métalliques entre

les espaces chimiques adsorbées et I'adsorbant
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L’adsorption chimique conduit a la formation d'une couche monomolécualire de la
substance adsorbée sur la surface du substrat, I'adsorption chimique est trés exothermique,

environ 10 fois plus élevée que I'adsorption physique.

Tableau 1.1: Différences entre lI'adsorption physique et I'adsorption chimique (I. Khair,
R. Zebar et al. 2021).

Adsorption physique Propriétés Adsorption chimique
Liaison de Van Der Waals Nature de liaison Liaison chimique
Inférieur a la temperature Températures du Elevé

d'equilibre processus
L’individualité des Individualité des Destruction de
molécules est conservée molécules I'individualité des molécules
Facile Désorption Difficile
Rapide. Cinétique Trés lente
Inférieur a 10Kcal/mol Chaleur d'adsorption Supérieure a 10kcol/mol
Faible Energies mises en jeu Elevées
Formation en Type de formation Formation en mono-couche
multicouches et
monocouche

1.3.3. Facteurs influencant le phénomeéne d’adsorption

L'équilibre d'adsorption, entre un adsorbant et un adsorbat dépend de nombreux facteurs
dont les principaux sont: (H. Maiza et al. 2009).
a. Température

L’adsorption physique s'effectue a des basses températures (phénomene exothermique)
alors que l'absorption chimique demande des températures plus élevées (phénomeéne
endothermique). Ce qui nécessite de fixer la température du Processus des le départ. En

pratiquer, il n’y a pas de modification significative dans l'intervalle 5-20°C.

b. pH de solution
Le pH a parfois un effet non négligeable sur les caractéristiques de lI'absorption dans la
plupart des cas, les meilleurs résultats sont acquis aux pH les plus faibles. Cette propriété

s'applique particulierement a l'absorption de substances acides.
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c. Lasurface spécifique

La quantité adsorbée est proportionnelle a la surface de l'adsorbant accessible a
l'adsorbat qui est souvent différent de la surface spécifique total du matériau. L’adsorption
n'est donc souvent pas proportionnelle a la surface spécifique du solide. Elle dépend donc de

la surface accessible du matériau qui est parfois difficile a estimer.

d. La solubilité

Plusieurs chercheurs ont montré que les constantes d’adsorption ont tendance a étre plus
importants quand la solubilité du composé diminue. D'autres chercheurs, présentent un certain
nombre de relations entre la constante d’adsorption et diverses propriétés de la molécule
organique.

La solubilité d'un adsorbat joue un rdle important lors de son adsorption, de plus la

solubilité est grande, plus faible sera l'adsorption.

e. La porosité

La porosité est liée a la répartition de la taille des pores. Elle refléte la structure interne
des adsorbants microporeux.

La porosité d'un matériau adsorbant joue un role trés significatif dans I'adsorption des
composes organiques aromatiques, le charbon macroporeux a une meilleure capacité,

d'adsorption que le charbon méso poreux dans le cas de macromolécules.

f. La polarité
Un soluté polaire aura plus d'affinité pour un solvant ou pour l'adsorbant polaire.il faut

que l'adsorbant et lI'adsorbat soient de polarité voisine.

g. La structure de I’adsorbant

Elle joue un réle déterminant dans la fixation du substrat, par la taille de ses particules.
En effet plus la taille est petite, plus la surface de contacte sera grande. Ce qui va alors
augmenter son pouvoir de rétention. En outre, cette surface s’accroit lorsque le support est
poreux. Les adsorbants industriels (essentiellement les charbons actifs) développent des
surfaces spécifiques énormes (600 & environ 1200 m%.g™).

1.3.4. Mécanisme d'adsorption

Le principe de l'adsorption repose sur la propriété qu'ont les solides (adsorbant) de fixer
sur leur surface certains gaz (adsorbat). Les interactions entre adsorbant et adsorbat sont le

plus souvent de nature électrostatique donc faible et réversible.
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L’adsorption définit la propriété de certains matériaux de fixer a leur surface des ions ou

des molécules (gaz, métaux, molécules organiques...) d’une maniére plus ou moins
réversible. Il y a transfert de matiére de la phase agqueuse ou gazeuse vers la surface solide (N.
Ettlili et al. 2008).

Surface externe des particules
/

1 4

e

== \ Molécules
1 '

- / d'adsorbat

Phase adsorbant Phase adsorbat

Film fluide 7

Figure 1.11:Description du mécanisme d’adsorption (Z. Ghaddab, C.H. Ghaddab et al.
2021).

1.3.5. Isotherme d'adsorption

Un moyen d’étude des phénomeénes d’adsorption consiste a déterminer et a tracer des
isothermes: courbes donnant a température constante, la quantité adsorbée en fonction de la
pression du gaz en équilibre ou la concentration de liquide en équilibre avec la phase
adsorbée. On peut alors accéder aux grandeurs thermodynamiques caractérisant cette phase
adsorbée, telles que I’enthalpie et I’entropie différentielles d’adsorption, la chaleur

d’adsorption, ainsi que la surface spécifique de 1’adsorbant.

La plupart des courbes tracées par les différents chercheurs concernant le phénomeéne
d’adsorption se ressemblent plus ou moins dans un premier stade. En effet toutes ces courbes
ont une forme moyenne identique.

La capacité d'adsorption est souvent représentée par des courbes isothermes qui peuvent
également renseigner sur le mécanisme d'adsorption nous sommes classés dans le tableau
suivante (N. Djakmo, K. Bettayb et al. 2021):
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Tableau 1.2: Les types d'isotherme d’adsorption.

Types d'isotherme

Les courbes de types d'isotherme

Isotherme de type I:

Représente une adsorption physique mono
couche

gm: charge maxi de I'adsorbant en

monocouche . P, C: pression partielle ou

q
T Type |

o

\

tration de la substance visé =
concentration de la substance visée. P ou C
Isotherme de type I1: a L.
Type 1l
Représente une adsorption physique d'abord
mono couche pour les faibles pressions.
Ps, Cs: pression de vapeur saturante ou limite am
de solubilité de la substance visée. >
F ou C FPs
Isorherme de type I11: aq .
. . . Type 11
Adsorption multi couche exclusivement.
Ps, Cs: pression de vapeur saturante ou limite
de solubilité de la substance visée.
=
P ou Ps
Isotherme de type 1V: q L - "y
. . =
Adsorption mono couche suivie d'une ¥R
adsorption multi couche avec une
condensation capillaires obstruant les
pores
=
P ouC Ps
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Chapitre 11 Protocole Expérimental

1.1 Introduction

Dans cette partie, on a procédé en premier lieu la préparation des tiges de palmier et on
a effectué des essais en batch classique de 1’adsorption de Cristal Violet (CV) sur les tiges de
palmier (TP).

Cette étude a été initiée pour mettre en évidence l'efficacité, la rapidité et la faisabilité

de cet adsorbant utilisé.
11.2. Appareillage et réactifs

11.2.1. Appareillage
s Agitateurs magnétiques (AGIMATIC-N).
% pH-metre.
< Bain agité (ST 30)
% Etuve (MEMMERT).
< Balance analytique de précision (SCALTEC).
% Spectrophotometre UV-Visible (SECOMEM).

11.2.2. Réactifs
s Cristal Violet (99%).
s L’acide sulfurique (95%).
«  Hydroxyde de sodium (98%).

11.2.3. Préparation des réactifs

Pour ajuster le pH on a préparés des solutions de NaOH et H,SO, comme suite:
Préparation de la solution NaOH (0.1M)

Pour préparer la solution de NaOH (0.1 M), on pése 2.04 g de NaOH (M= 40 g/mol,
98%) qu’on dissout dans 500 mL d’eau distillée. Cette solution est employée pour ajuster le
pH.

Le pH de la solution est fixé par I'ajout de H,SO,4 (0,1 M) ou de NaOH (0,1 M), sous
agitation.

Préparation de la solution H,SO4 (0.1M)

Pour préparer la solution de H,SO,4 (0.1 M), on prend 1.4025 mL de H,SO, (M= 98

g/mol, 95%, p= 1.84) concentré dans 500 ml d’eau distillée. Cette solution est employée pour

ajuster le pH de solution.
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Préparation de la solution Cristal Violet

Pour préparer la solution mére de Cristal Violet (M=407.5 g/mol, 99%) qu’on dissout
dans un volume d’eau distillée afin d’obtenir une concentration Co= 1 g/l. Cette solution

contient le polluant étudié.
11.2.4. Préparation de I’adsorbant

Le protocole de préparation des tiges palmier (TP) est présenté par la Figure I1.1.
Environ 1 kg de matériau a été préparé en vue de la réalisation des essais de caractérisation et
d’adsorption dans le cadre de ce mémoire. La préparation de TP comporte 5 étapes : lavage

séchage, broyage et tamisage (S. Kalia et al. 2009).

Lavage a ébullition d'une quantité de TP avec de I’eau distillée

Filtration puis ringcage avec I’eau distillée

l

Séchage dans une étuve a 105°C pendant 48

Broyage

Tamisage

Figure 11.1 : Organigramme de la préparation de 1’adsorbant.

Les TP collectées de la région de Laghouat en Algérie, a été ensuite coupé en petits
morceaux puis lavé avec de 1’eau distillée pour enlever le sable et les poussiéres. Puis le
matériau a été séché a 1’étuve a 105 °C pendant 24 h pour évaporé I’humidité. La masse
séchée a été broyée, puis conservée pour les essais d’adsorption (figure 11.2) (C. Ad et al.
2018, A. Boudaoud et al. 2017).
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Figure 11.2: Les tiges des palmiers préparés.
111.3. Techniques d’analyse

L'analyse des échantillons de CV a été effectuée a l'aide d'un spectrophotometre UV-
visible de type SECOMEM au Laboratoire de département de génie des procédés de
I’université Amar Telidji de Laghouat.

I11.4. Essais d'adsorption

Les expériences d’adsorption ont été effectuées en systéeme batch dans des béchers de
150 mL. Dans chaque bécher une masse optimisée d’adsorbant a été soigneusement mélangée
avec 100 mL de la solution CV. Les effets de pH, le temps de contact, la masse d'adsorbant, la
température et la concentration initiale du CV ont été étudiés (S. Ghali, 2008).

Le maintien de la température a nécessité I'emploi d'un bain-marie (Figure 11.3), apres
chaque essai, les échantillons sont filtrés pour mesurer la concentration résiduelle du CV a
I'aide d'un spectrophotométre UV-Visible.

Figure 11.3 : Bain thermostaté agitant.
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Dans ce bain, a température et agitation réglables, on dépose des erlenmeyers contenant

100 ml de solution de CV de concentration 50 ppm, Le mélange est maintenu sous agitation
de telle facon que les grains de TP se répartissent uniformément dans toute la solution. La
concentration du CV en solution est suivie en fonction du temps, pour les températures 293,

303, 313 et 323 K.
11.4.1. Influence de la masse de ’adsorbant

Pour déterminer la masse favorable de I'adsorbant dans I'adsorption du CV, le protocole
expérimentale a été effectué¢ en prenant différentes pesées de 1’adsorbant TP a l'aide d'une
balance électrique précise (Figure 11.4), et cela afin de chercher la masse optimisée pour une

adsorption maximale du CV.

Figure 11.4 : Balance électrique de pesée.

11.4.2 Influence du pH

Dans le but de connaitre I'effet de la variation du pH sur l'adsorption du CV, nous
avons effectué plusieurs essais a des différents pH. Les mesures ont été effectué a l'aide d'un
pH métre de paillasse (Figure 11.5), afin de connaitre le pH qui convient pour une adsorption

optimale.
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Figure 11.5 : pH metre de paillasse

111.4.3. Influence de temps de contact

Nous pouvons déterminer a quel moment I'adsorption sera plus acceptable et favorable

du CV a l'aide de ce biosorbant.
La prise des échantillons durant les différents essais a été effectuée a des moments

précis a savoir: 0, 1, 3, 5, 10 min... etc (A. Sebiai, 2011).
111.4.4. Influence de la concentration

Dans le but de connaitre I'effet de la variation de la concentration sur I'adsorption du
CV, nous avons préparé des solutions de concentrations différentes effectuées a partir d'une

solution mere de C=1 g/l, puis effectué plusieurs expériences a ces concentrations différentes.
11.4.5. Influence de la température

Pour optimiser la température, nous avons effectué plusieurs essais tout en variant ce
paramétre ou les différentes températures sont maintenues a l'aide d'un bain thermostaté
(Figure 11.3).
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Chapitre 111 Résultats et Discussion

I11.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous introduit et discuté de tous les résultats expérimentaux obtenus.
Le résultat de l'optimisation de divers parametres influents est I'adsorption de cristal violet
(CV), tels que: la masse de l'adsorbant, le temps de contact, la concentration initiale de CV, le
pH solution et la température, puis déterminent la cinétique et I'isotherme de I'adsorption et

leurs modeéles.

I11.2. Analyse spectrale

La spectrophotométrie UV-Visible est la méthode d'analyse utilisée pour déterminer les
concentrations de cristal violet (CV) avant et apres I'adsorption par I'adsorbant étudié les tiges
des palmiers (TP).

Apres avoir effectué le travail expérimental nécessaire pour établir la courbe
d’étalonnage du (CV). Les résultats trouvés d’absorbance en fonction de la concentration du

(CV) ont permis de tracer cette courbe d’étalonnage (figure I11.1).

06
y = 0,0835x

05 R2=0,9979
e

0 / T T T 1

0 2 4 6 8
Concentration (mg/L)

Absorbance

Figure 111.1: Courbe d’étalonnage du CV par UV-Visible a A m2=590 nm

La figure I11.1 montre une allure linéaire passant par 1’origine, il s’agit de la courbe
d’étalonnage du (CV) dont I’équation est la suivante: Y = 0,0835 X
En se basant sur cette équation, pour déterminer les concentrations du (CV) des

différents essais d’adsorption.
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111.3. Optimisation des conditions opératoires

L'adsorption dépend de quelques facteurs importants a considérer lors de l'optimisation

des conditions nécessaires a l'adsorption.

I11.3.1. Effet de la masse d’adsorbant

L'effet de la masse d'adsorbant dépend du systeme d'adsorption considéré. En général,
une augmentation de la masse d'adsorbant entraine une augmentation de la quantité
d'adsorbant disponible pour l'adsorption, ce qui peut conduire a une augmentation de la
capacité d'adsorption. Cependant, cela peut également entrainer une diminution de I'efficacité
de l'adsorption en raison de l'augmentation du temps nécessaire pour atteindre I'équilibre, ce
qui peut limiter la vitesse de transfert de masse.

Il est également important de noter que la masse d'adsorbant peut avoir un impact sur la
densité de I'adsorbant, ce qui peut affecter la capacité d'adsorption et la vitesse de transfert de
masse. Des etudes expéerimentales sont donc nécessaires pour déterminer l'effet optimal de la

masse d'adsorbant pour chaque systeme d'adsorption particulier (A. Medekhel et al. 2018).

100 T T

. 7 it
7

Adsorption (%0)
(=33 1
S o

0 0.1 02 03 O'ﬁlasse{zgﬁy 0.6 0.7 0.8 09

Figure 111.2: Influence du la masse de I'adsorbant sur I'adsorption du CV.
[CV] =50 mg/l, temps de contact = 120 min et T=20°C, tr=150 tr/min.

A partir de la figure I11.2, on observe que le taux d’élimination augmente jusqu’a la
masse de 0.4 g correspondant a un taux de 1’ordre de 93 % et reste presque constant avec
l'augmentions de la masse de I'adsorbant TP, donc on peut conclure que la masse optimale est
de 0.4 g.
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111.3.2. Effet du pH de solution

Le pH d'une solution peut avoir un impact significatif sur les processus d'adsorption:
Dans certains cas, un changement de pH peut favoriser la précipitation ou la dissolution de
polluant ionique, et le pH peut affecter la charge de surfaces des adsorbants, Il est donc

important de contréler le pH pour optimiser I'adsorption. (E. Darmois et al. 1923).

120

100

o]
o

(o2}
o

Adsorption (%)
S

N
o

6
pH de solution

Figure 111.3: Influence du pH de la solution sur I'adsorption du CV
[CV] =50 mg/l, temps de contact = 120 min, m = 0.4 g et T=25°C, tr=150 tr/min.

La courbe de la figure I11.3, montre que le taux d'absorption de CV augmente jusqu'a
95% si le pH augmente de 2 a 4, puis il est quasi constant a partir de pH égal 4 a 10. Alors
I'adsorption de CV par les TP est optimale a pH = 4.

111.3.3. Effet du temps de contact sur I'adsorption

Le temps de contact, ont un effet important sur le phénomeéne d'adsorption. Les résultats
de cet essai ont permis de tracer les courbes de la figure 111.4 pour I'adsorption des déférentes
concentrations de 15, 30, et 50 mg/L en fonction de temps a un intervalle de 1 a 180 min.

Donc cette figure représente 1’effet temps de contact de l'adsorbat coloré¢ (CV) et
I'adsorbant TP.
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Figure 111.4: Influence du temps de contact sur I'adsorption du CV
m = 0.4 g et T=25°C, tr=150tr/min.

Les courbes de la figure 111.4 montrent qu'il y a une augmentation trés rapide de les
premiéres minutes d'agitation puis se stabilisent apres 20 minutes pour la plupart des
concentrations initiales de CV. Ce qui signifie que le nombre de sites actifs disponibles a la

surface de I'adsorbant jusqu'au temps d'équilibre équivaut a 20 minutes.

111.3.4. Effet de la concentration initiale
Afin de déterminer la concentration initiale optimale de CV pour l'adsorption de CV sur
les TP, nous suivons le (CV) de différentes concentrations initiales de 15, 30 et 50 ppm

pendant la période d'équilibre, Les résultats obtenus sont présentés dans la figure 111.5.

5 —_—
g 4 —
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> — —
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c 2 _
i) A — —
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< .y N | g

0

15 mg/L 30 mg/L
Concentration (mg/L)

Figure 111.5: Influence du la concentration initiale sur I'adsorption du CV.
L'histogramme de la figure 111.5 montre que la quantité d'adsorption (CV) augmente

avec la concentration initiale de (CV).
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111.3.5. Effet de la Température

L’adsorption est un phénoméne qui peut étre endothermique ou exothermique selon le
matériau adsorbant et la nature des molécules adsorbées (G. Rytwo, E. Ruiz-Hitzky et al.
2003). Nous avons effectue des expériences de décoloration en variant la température des

solutions colorées de 293 a 323 K.
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Figure 111.6: Influence du la Température sur lI'adsorption du CV.
[CV] =50 mg/l, temps de contact = 120 min, m=0.4 g, tr=150tr/min.

L'histogramme de la figure 111.6 montre que le volume d'adsorption (CV) augmente
avec l'augmentation de la température, ou le meilleur taux d'‘élimination de (CV) est a une
température de 50 °C (323 K). Nous pouvons dire que le processus d'adsorption de CV sur les
TP est exothermique (K. Fethi, et al. 2015).

I11.4. Etude isothermique

L’isotherme d’adsorption est fondamentalement importante pour le design des systémes
d’adsorption. Les ¢études d’équilibre d’adsorption donnent la capacit¢ d’adsorption a
1I’équilibre.

Nous avons appliqué les deux modeéles isothermique les plus utilisée pour développer
pour 1’adsorption des fluides sur un adsorbant solide, a savoir les modeles de Langmuir et
Freundlich.

111.4.1. Modéle de Freundlich
L’isotherme de Freundlich est une équation d’adsorption établie empiriquement par

Herbert Freundlich en 1909.
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L’isotherme de Freundlich suppose que 1’adsorption est multicouche et la surface de

I’adsorbant hétérogéne. (S Chouchane et al. 2016). Ce modele est exprimé par I'équation

suivante (111.1) :

1

Qe = kp C} (.2)
La linéarisation par changement d’échelle de la relation de Freundlich conduit a

L’équation suivante (I11.2):

LnC,
n

LnQ, = LnKp + (1n.2)

Avec: K g: constante de I’équation de Freundlich

n: coefficient de I’équation de Freundlich

La figure (111.7) représente, la présentation graphique de Ln Q. en fonction de Ln Ce.

45 - y = 0,4939x + 3,0662
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Figure I11.7: Linéarisation d'isotherme d’adsorption de CV, selon le Modéle de Freundlich.

111.4.2. Isotherme de Langmuir
La théorie de I’isotherme de Langmuir suppose que 1’adsorption est monocouche et a
lieu aux sites homogénes spécifiques de 1’adsorbant (N. Boualla, A. Benziane et al. 2011).

La forme générale de 1’équation de modéle Langmuir est comme suite (111.3):

Qe = Qmax Bt (1n.3)

1+Kj.Ce

Dans le cas d’une faible quantité de soluté adsorbé, le terme (K. Ce) peut étre tres

inférieur a 1 et il alors négligé.

Q¢ = Qmax K. Ce (111.4)
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Dans le cas d’une forte quantité de soluté adsorbé, le terme (K. Ce) devint largement

supérieur a 1. Cela implique que Q. tend vers Q max Par ailleur, la linéarisation de la fonction

de saturation par passage aux inverses donne (111.5):

= L PR (111.5)

Qe KL. Qmax Ce Qmax

Avec: Cq: est concentration d’équilibre(en mg/L)
Qe: est la quantité adsorbée a 1’équilibre (mg/g)
K L:est constante d’équilibre relatif au modéle de Langmuir

Q max: est la quantité maximale adsorbée (mg/g)

Pour déterminer les parameétres de la relation liniére de modele de Langmuir Q max et K|

On a tracé la courbe de 1/Qe en fonction de 1/Ce (Figure 111.8).
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Figure 111.8: Linéarisation d'isotherme d’adsorption de CV, selon le Modéle de
Langmuir.
Les courbes linéaires des figures (111.8) et (111.9) ont permis de calculer les différentes

constantes des deux modeles isothermique, qui sont regroupés dans le tableau (111.2).
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Tableau I11.2 : Les constantes de différentes isothermes d’adsorption de CV.

Langmuir Freundlich
K K
T (K) Q e - R’ 1/n L R’
(mg/g) (L/mg) (mg™. I".g7)
323 60.2409 0.6171 0.9951 0.4939 8.3347 0.9441

Les coefficients de corrélation R? pour les isothermes d’adsorption de Langmuir et
Freundlich étaient 0.9951 et 0.9441 respectivement, indiquant que les données obtenues
convient mieux au modele d’adsorption Langmuir avec un coefficient de corrélation plus
élevé (R? = 0.9951), ce qui signifie que c'est une adsorption monocouche ayant une capacité

d'adsorption maximale calculée de 60.24 mg/g.

111.5. Etude cinétique

Le meilleur modéle établi pour 1’étude de la cinétique d’adsorption est choisi selon le
coefficient de corrélation (R?), Plus ce coefficient est élevé plus le modeéle est favorable pour
I’étude du processus d’adsorption. L’ordre de la réaction est un paramétre tréS important dans
la détermination des mecanismes réactionnels.

Les modeéles cinétiques concernant 1’adsorption sur les adsorbants les plus cités dans la

littérature sont: le pseudo-premier ordre et le pseudo-second ordre (K Benchala et al. 2020).
I11.5.1. Le pseudo-premier ordre (PPO)

Le modele PPO est exprimé par 1’équation de Lagergren (I11.6) (C. Muthukumaran, et
al. 2016)

d

“x—Ki(Qe— Q) (IIL6)

Apres intégration entre t = 0 et t, d’une part, et qt = 0, I’équation devient :
Ln(Qe - Qt) =Ln (Qe) — Kjt (”|7)

Le tracé de Ln (Qe-Qt) en fonction de t donne la droite avec la pente égale a Kiet

I’ordonnée a I’origine égale a Ln Qe (Figure IIL.9).
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Figure 111.9: Cinétique d'adsorption de CV a l'aide d'un modele de PPO & 293 K.

111.5.2. Le pseudo-second ordre (PSO)

Le modele PSO est exprimé par 1’équation (I11.8) (S Bentahar, et al. 2017):

Z% = Ky (Qe — Q) (11.8)

Aprés intégration entre t = 0 et t, d’une part, et Q; = 0 et Q;, on obtient la forme linéaire
(111.20).

t 1 t
- = +— 111.9
Q K2Q% Qe (111.9)
120 y =0,5995x + 2,3225
R2=0,999
100
80 -
geo 1
40 -
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0 : N X |
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Figure 111.10: Cinétique d'adsorption de CV a I'aide d'un modele de PSO a 293 K.

Les figures (111.6) et (I111.7), montrent une linéarité des différentes courbes obtenues, qui
ont permis par la suite de calculer les différents parametres cinétiques, qui sont rassemblés au
tableau (111.3).
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Tableau 111.3: Paramétres cinétiques d'adsorption de CV a 293 K.

Pseudo- premier ordre Pseudo-second ordre
CO Qe Kl R2 Qe K2 R2
(mg/L) (mg/g) (g/min) (mg/g) | (g/mg min)
50 0.7304 0.0365 0.8843 1.6680 0.1547 0.9990

La valeur du coefficient de corrélation R? (0.9990) pour le modéle de pseudo second
ordre est tres élevée et proche de 1, ce qui est supérieur a la valeur obtenue avec le modele de
pseudo premier ordre. Cette derniére observation nous amene a penser que le processus

d’adsorption de CV sur les TP suit le modele de pseudo-second ordre.
111.6. Etude comparative

Le résultat de cette étude, portant sur la capacité d’adsorption de cristal violet CV sur
les tiges de palmier a été ensuite comparé aux autres études utilisant le méme polluant (CV).
Le tableau IIL.3 regroupe quelques parametres comparatifs d’adsorption tels que la

quantité d’adsorption maximal Q max, €t la nature de I’isotherme.

Tableaux 111.4: Adsorption de CV sur les différentes adsorbants.

Matériaux adsorbants | Q max (mg/g) | lIsotherme Référence
Les tiges de palmier 60.24 Langmuir Cette étude
Zéolite a synthétisé de la ) )
10.67 Langmuir  |E. Kusumastuti, et al. 2017
mouche du charbon Cendre
Langmuir-
Feldspath d’Ain Barbar 13.99 ] S. Fafa, et al. 2021
Freundlich
TLAC/Chitosan composite 0.26 Langmuir | H. Jayasantha, et al. 2017
Charbon Actif 2.49 Langmuir T.H. Nazifa, et al. 2017

Les valeurs données dans le tableau (111.4) montrent que l'adsorbant utilisé dans notre
étude, les tiges de palmier ont une meilleure capacité d'adsorption (60.24 mg/g) par rapport
aux autres absorbants ce qui donne un avantage économique et technique a leur utilisation en

I'absence d'autres meilleurs absorbants.
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Les colorants sont utilises dans de nombreux secteurs industriels tels que les teintures

du textile, du papier, du cuir et dans les industries alimentaires et cosmétiques. Les colorants
ont la réputation d’étre des substances toxiques et non persistantes dans 1’environnement, ils
nécessitent des techniques physico-chimiques pour les dégrader et la mise au point de les

procedes de dépollution efficaces vise a reduire le pouvoir toxique des polluants.

Les procédés utilisant I’adsorption ont constitu¢ alors souvent une technique de

traitement des eaux de choix, car ils sont trés efficaces et simples dans son utilisation.

Dans ce travail, nous avons souligné la pollution des milieux aqueux par le colorant de
cristal violet et leur élimination par le procéde d'adsorption en mode batch sur les tiges de

palmier.
Les résultats obtenus, nous a permis d’avancer les points suivants:

e ’influence de la masse: I’augmentation de taux de [’adsorption jusqu’a un taux
maximal a une masse optimale de 0.4 g.

e L’influence du pH: 1I’étude montre que le taux d’élimination de CV est maximum a
pH=4

¢ L’influence du temps de contact et de la concentration initiale: La vitesse d'adsorption
est rapide dans les premiéres minutes puis atteint I'équilibre apreés 20 minutes d'agitation pour
la plupart des concentrations initiales L'adsorption augmente avec l'augmentation de la
concentration initiale de CV.

e L’influence de la température: la température influe sur ce processus d’adsorption, par
une relation proportionnelle du taux d’élimination de CV et de la température.

e Etude cinétique: montre que la rétention est le modéle de pseudo second ordre est le
modele qui contréle la cinétique de cette adsorption.

eEtude isothermique: les résultats sont bien décrits par I’isotherme de Langmuir
autrement dit une adsorption monocouche, avec une importante quantité d’adsorption

maximales égale a 60.24 mg/g.

A travers I’étude comparative, on peut dire que 1’adsorbant utilisé dans notre étude a

une capacité d’adsorption plus favorable par rapport aux autres adsorbants.

On peut dire que les résultats de notre étude, est qualifiés d’importants notamment
qu’ils mettent I’accent sur la valorisation des tiges de palmier dans le traitement des eaux uséee

et par conséquence la préservation de 1I’environnement.
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Enfin, pour enrichir ce travail, on recommande:

e Caractérisation par différentes techniques d’analyses (analyse par microscopie

optique, analyse par infrarouge, ... etc.).

e Utilisation de cet adsorbant pour I’¢élimination d’autres polluants organiques et

inorganiques.

o Amélioration de la capacité de cet adsorbant par des traitements thermique, chimique,
et bactériologique.
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