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Introduction générale

Si la terre est appelée la planéte bleue, ce n’est pas un hasard, elle est recouverte

a 71% d’eau, de ce fait, sa pollution constitue le danger le plus redoutable pour

I’humanité .

La pollution de I'eau est I'une des formes de pollution les plus dangereuses et les
plus répandues. La ou son danger réside dans le fait que l'eau est I'un des plus
importants éléments présents dans la nature, elle est a la base de la vie non seulement
des organismes vivants, mais elle est également considérée comme un des constituants
essentiels dans tous les processus industriels, car ces processus nécessitent d'énormes
quantités d'eau, variant en termes de qualité et de pureté en raison de certaines
considérations et spécifications requises par chaque activité industrielle (Didier
G,1999).

Les polluants qui altérent la qualité des eaux sont divers notamment les colorants
synthétiques, des estimations récentes indiquent qu'environ 12 % des colorants textiles
synthétiques utilisés chaque année sont perdus au cours des opérations de fabrication et
de transformation et que 20 % de ces colorants perdus pénétrent dans I'environnement

via les effluents résultant du traitement des eaux industrielles résiduelles.

De nombreuses méthodes ont été développées pour le traitement des eaux
polluées. Toutefois I’adsorption s’avére une des techniques de choix pour 1’élimination

des colorants.

Dans cette étude nous sommes intéressés a 1’élimination par adsorption d’un
colorant le cristal violet (CV) par les feuilles d’Eucalyptus. En vue de valoriser cette
matiére premiére. Par conséquent, le manuscrit présentant ce travail est Structuré

comme suit :

Une introduction générale .

Le premier chapitre est consacré a un apercu théorique sur la pollution de ’eau

et les colorants en particulier le CV et des généralités sur le phénoméne d’adsorption,

les biosorbants en général et le biosorbant Eucalyptus en particulier .

Le deuxiéme chapitre représente la méthodologie expérimentale suivi lors de ce

travail comportant les differentes étapes de préparation du matériau, ainsi que les essais

d’adsorption .
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Le troisieme chapitre presente les différents résultats expérimentaux obtenus

ainsi que leur discussion.

Enfin, notre mémoire se termine par une conclusion générale relatant les

principaux résultats de cette étude suivi des perspectives.
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I.1. La pollution
1.1.1. Introduction

La pollution est en général un sous-produit de l'activité humaine qui peut
toucher l'atmosphere, le sol ou I’eau. Elle peut affecter la santé humaine, 1'eau de
consommation, l'eau de baignade, la production agricole, les espéces animales ou

vegetales, la beauté des paysages, etc... (Didier G,1999).
1.1.2. La pollution de I'eau

On appelle pollution de I'eau toute modification ou introduction dans le milieu
aquatique de toute substance susceptible de modifier les caractéristiques physiques,
chimiques et biologiques de 1’eau et de créer des risques pour la santé de ’homme, de

nuire a la faune et a la flore aquatique (Khalfaoui A,2012).
1.1.3.Source de pollution

La pollution de I’eau connait différentes origines : « domestique, industrielle et

agricole »

a) La pollution domestique : Les eaux usées domestiques proviennent
des différents usages domestiques de 1’eau, elles sont essentiellement porteuses de
pollution organique. Il s’agit des rejets des toilettes chargés de diverses matieres
organiques azotées (Bensaha S,2018).

b) Pollution industrielle : La pollution industrielle désigne la part de la
pollution de I'environnement directement induite par I'industrie quand elle introduit
des altéragénes biologiques, physiques, ou chimiques affectant de maniére plus ou
moins importante le fonctionnement de 1’écosysteme (Khalfaoui A,2012).

C) Pollution agricole : La pollution d’origine agricole provient surtout des
engrais et pesticides épandus dans le sol sur de trés grandes surfaces a proximité ou
pas des cours d’eau. Ce type de pollution est intensifié depuis que 1’agriculture est
entrée dans un stade d’industrialisation assez avancé. L’utilisation massive des engrais
chimiques (nitrates et phosphates) altérent aussi la qualité des nappes souterraines vers

lesquelles ils sont entrainés( Levesque C,1996).
1.1.4.Les types de pollution des eaux
11 s’agit des trois grandes familles suivantes :

a) Pollution physique
b) Pollution chimique
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C) Pollution microbiologique

Le tableau 1.1 représente la nature et la source de chaque type de polluant

(Batoul B,2018).

Tableau 1.1 : principaux types de pollution des eaux

Types de Nature Source
pollution
= Rejets d'eau chaude Centrales thermiques
= Radio-isotopes Installations nucléaires
Physique = M.E.S (matiére en suspension) Rejets urbains, érosions
des sols
= Matiere organique Effluents domestique,
= Fertilisants (nitrates, agricoles,
phosphates) agroalimentaires
o = Métaux et métalloides(Hg, Cd, Agriculture lessives
Chimique Pb, Al, As...) Industrie agriculture
= Composés organiques de déchets
synthese (exp.: les colorants) Industrie
= Hydrocarbures (pétrole et Industrie pétroliere,
dérivés) transports
Microbiologique | = Bactéries, virus, champignons Effluents urbains et
d’¢levage

1.2. Les colorants
1.2.1. Historique

L'utilisation des colorants dans la vie humaine remonte a I'antiquité, ils étaient
la matiere colorante d'origine naturelle extraites soit des plantes comme l'indigo soit

d'animaux comme la coche.

Puis ils ont été remplacés progressivement par des colorants synthétiques. Le
premier colorant de synthése, la mauvéine, a été découverte par William Henry Perkin
en 1856 (Figure 1.1).

Aujourd’hui les colorants constituent une maticre de base dans de nombreuses
industries comme le textile, le cuir, le papier, le plastique, la pharmaceutique, le

cosmétique, etc.

Figure 1.1: Formule chimique de la mauvéine.
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1.2.2. Définition

Les colorants sont des composés genéralement organiques, naturels ou
synthétiques, qui ont la propriété de colorer durablement le support sur lequel ils sont
appliqués. lls sont caractérisés par leur capacité a absorber les rayonnements lumineux
dans le spectre visible (380 a 750 nm). En général, les colorants consistent en un
assemblage de groupements chromophores, auxochromes et de structures aromatiques
(Tableau 1.2). lls sont utilisés pour colorer les textiles, les encres, les peintures, les
vernis, les produits alimentaires, etc.. On deénombre environ 8000 colorants
synthétiques chimiques différents, sous 40000 dénominations commerciales. Les
colorants synthétiques sont commercialisés sous différentes formes solides (poudres,
granulés) ou liquides (solutions concentrées, dispersions ou pates) (Guechi EI-
Khamssa,2013).

Tableau 1.2: Principaux groupes chromophores et auxochromes

Groupements chromophores Groupementss auxochromes
Azo (-N=N-) Amino (-NHy)
Nitroso (-N=0) Méthylamino (- NHCHs)
Carbonyle (>C=0) Diméthylamino (-N(CHs)z)
Vinyle (-CH2=CH>-) Hydroxyle (-OH)
Nitro (-NO2) Alkoxy (-OR)
Sulfure (>C=S) Groupements donneurs d’électrons

1.2.3. Les types de colorants
Il ya deux types de colorants :

a) Colorants naturels :

Il existe seulement une dizaine de colorants naturels, alors que 1’on compte des
milliers de colorants synthétiques. Les colorants naturels sont extraits des plantes, des
arbres, des lichens ou Insectes et des mollusques. Les colorants jaunes sont les plus
nombreux. On rencontre deux catégories de colorants naturels : les colorants a

mordant et les colorants de Cuve (Guillard C, 2002).
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b) Colorants synthétiques :

Les matiéres premiéres des colorants synthétiques sont des composés tels que
le benzéne, issu de la distillation de la houille. C’est pour cette raison que les colorants
de syntheses sont communément appelés colorants de goudron de houille. A partir de
ces matiéres premieres, les intermeédiaires sont fabriqués par une série de procédés
chimiques, qui en générale correspondent au remplacement d’un ou de plusieurs
atomes d’hydrogeénes du produit de départ, par des éléments ou des radicaux
particuliers (Guillard C, 2002).Les colorants synthétiques sont classes selon leur
structure chimique (Classification chimique et Classification tinctoriale),et leur
méthode d’application aux différents substrats (textiles, papier, cuir, matiéres

plastiques, etc.)Annexe 1.
1.2.4. Impact des colorants
» Sur I’environnement :

Les rejets d'effluents des industries textiles chargés en colorants, dans les
rivieres, peuvent nuire considérablement aux espéces animales, végétales ainsi qu'aux
divers microorganismes vivant dans ces eaux. Cette toxicité peut provoquer la
diminution de I’oxygeéne dissout dans ces milieux. De ce fait, ils peuvent persister
longtemps, engendrant ainsi des perturbations importantes dans les différents
mécanismes naturels existant dans la flore (pouvoir d’auto épuration des cours d’eau,
inhibition de la croissance des végétaux aquatiques) et dans la faune (destruction d’une

catégorie de poissons, de microorganismes).

Le traitement des effluents chargés en colorants s’avere donc indispensable

pour la sauvegarde de L’environnement (Aboua K.N,2013).

» Sur lasanté:
Les colorants synthétiques sont parmi les substances qui représentent de grands
risques pour la sant¢ de ’homme. Les colorants de syntheése entrainent des risques
cancérogenes, des tumeurs urinaires et plus spécialement les tumeurs bénignes et

malignes de la vessie .
1.2.5. Le colorant Cristal violet

Dans notre étude on s’intéresse aux colorants basiques (cationiques) en

particulier le Cristal violet (CV) (Figure 1.2).
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Le CV est un colorant cationique synthétique. On 1’appelle également Basic
Violet 3, violet de méthyle 10B. Il appartient au groupe des triphenylméthanes. Ce
colorant est employé dans différents domaines par exemple comme agent
dermatologique, en médecine vétérinaire, un additif a 1’alimentation de volaille pour
empécher la propagation des parasites intestinaux et du mycete. 1l est également utilisé
intensivement pour la coloration du textile et pour I’impression du papier (Bouaniba
N,2014).

Le CV est toxique a travers la peau provoquant une irritation. Il est nocif par
inhalation et ingestion. Dans les cas extrémes, peut conduire a une insuffisance rénale,

irritation sévere des yeux conduisant a la cécité permanente au cancer (Adak A,2005).

Figure 1.2: la forme et la couleur du (cv)

1.3. Procédé d’adsorption

Le terme adsorption a été proposé pour la premiere fois par Kayser en1881
pour différencier entre la condensation du gaz a la surface, et une absorption du gaz,
processus dans lequel les molécules de gaz pénetrent dans la masse (Barka, 2008).

1.3.1. Définition

L’adsorption est définie comme étant un processus de fixation de molécules
d’un fluide sur la surface d’un solide, ce qui augmente la concentration des molécules
de ce fluide sur la surface du solide sans pour autant modifier le volume de ce milieu
poreux (figure 1.3) (Mebarki B,2017).

L’adsorbat étant la substance retirée de la phase liquide et 1’adsorbant est la

phase solide sur laquelle I'accumulation a lieu.
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Figure 1.3 : Représentation schématique du phénomeéne d‘adsorption.

1.3.2. Types d’adsorption

Suivant I’importance des énergies mises en jeu entre I'adsorbant et l'adsorbat,

les forces responsables du phénomeéne d’adsorption peuvent étre de nature physique ou

chimique (figure 1.4), conduisant ainsi a deux types d’adsorption :

= Adsorption physique "physisorption”

= Adsorption chimigue "chimisorption”

Le tableau 1.4 représente les propriétés physico-chimiques de ces deux types

d’adsorption.

Tableau 1.3: Comparaison entre I’adsorption physique et ’adsorption chimique

(Ouslimani N, 2012).

Propriétés

Physique

Chimique

Energie d’adsorption

5a 10 Kcal/mol

10 4 100 Kcal/mol

Température de
processus

Relativement faible
comparée a la température
d’ébullition de 1’adsorbat

Plus élevée que la
température d’ébullition
de I’adsorbat

Nature de liaison Van der Waals Chimique
Désorption Plus ou moins parfaite Difficile
Cinétique Rapide Lente

Type de formation

Formation en multicouches

Formation en

molécules

et Monocouches monocouche
Réversibilité Réversible Irréversible
Individualité des Conservée Destruction
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Figure 1.4: Représentation schématique deux types d’adsorption.
1.3.3. Facteurs influencant ’adsorption

Plusieurs parametres influent sur 1’adsorption, les plus importants sont :
(Belayachi A ,2016), (Cardot C ,1999),( Bouchemal F ,2007),( Nait Merzoug,2014) :

e Concentration
e Température
° pH

e La masse d’adsorption, etc...

1.3.4. Cinétique d'adsorption

Dans la littérature, différents modéles cinétiques ont été utilisés pour évaluer le
processus d'adsorptionet de déterminer certains parameétres cinétiques comme la

constante de vitesse et la quantité adsorbée a 1’équilibre (Ahmad M.A,2014).
a. Modele cinétique pseudo-premiere ordre (modéle lagergren)

Lagergren a proposé un modele cinétique de pseudo-premier ordre exprimé par
la relation Suivante (Slejko, 1985)

In (C{e' Qt) =1In Qe - kit

Avec Qe : quantité¢ du CV adsorbée a I’équilibre (mg/g),
gt : quantité adsorbée du CV a I’instant t (mg /g),

ki : constante de vitesse de réaction de premier ordre d’adsorption du CV (min
_1)

t: temps de contact (min).
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b. Modéle du cinétique pseudo-deuxieme ordre

Une expression également trés souvent utilisée est celle du pseudo-deuxieme

ordre. Ce modele suggere ’existence d’une chimisorption, un échange d’électrons

(AKSAS H ,2013).

t 1
qt kyxq%e qe

Ou kz: constante de vitesse de réaction de second ordre d’adsorption du CV.
c. Modéle de la diffusion intra- particulaire

Webber et Morris ont montrés expérimentalement que lorsque I'adsorption est
contr6lée par la diffusion intra-particulaire, la fraction de soluté adsorbée varie
proportionnellement avec la racine carrée du temps (t2) durant I'étape initiale de la
cinétique d'adsorption pendant laquelle la quantité adsorbée reste inférieure a 20 % de
la capacité maximale (Slejko, 1985).

L’expression cinétique de diffusion intra-particulaire est souvent présentée par:
gt = Kint t¥2+ C

Tel que : Kint: la constante de la diffusion intra-particulaire (mg/g.min*?).
C : représente la valeur de 1’épaisseur de la couche limite.
1.3.5. Les modéles mathématiques d’isothermes

Plusieurs lois ont été proposées pour 1’étude de 1’adsorption. Elles expriment la
relation entre la quantité adsorbée et la concentration en soluté dans un solvant a une

température donnée. Nous rappellerons ci-dessous les principales lois utilisées.
1.3.5.1. Modéle de Langmuir

La théorie de Langmuir a permis I'étude de I'adsorption de molécules de gaz ou

liquide sur une surface solide. Elle repose sur les hypothéses suivantes :
> "adsorption se produit sur des sites localisés d'égale énergie.
>L'adsorption se produit en monocouche.
> La réaction est réversible,

>Le nombre de sites d’adsorption sur la surface est limité.
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L'isotherme de Langmuir est difficilement utilisable pour des systémes naturels
ou l'adsorption en couche simple sur un seul type de site est rarement rencontrée.

L'isotherme est représentée par I'équation suivante (Barka N,2008)

gqm Kl Ce
KlCe+1

Qe =
Ou: Qe : Quantité adsorbée a 1’équilibre, en (mg/1).
gm : Capacité maximale d’adsorption de la mono couche, en (mg/g).
Ce : Concentration a I’équilibre, exprimé en (mg/1).
K1 : Paramétre de Langmuir.

La linéarisation de cette équation donne :

Ce_1 . . 1
ge qm € Klgm

On détermine la valeur de la capacité maximum d'adsorption de la monocouche

gm et la constante de Langmuir K. en tracant la droite : Ce/ge = f(Ce)

Ce

E=f(ce)

1.3.5.2.Modeéle de Freundlich

Contrairement au modéle de Langmuir, 1’équation de Freundlich (ég. 2) est
souvent adaptée pour Modéliser des isothermes d’adsorption de toutes sortes type I, II
ou Ill, elle a été proposee mathématiquement pour modéliser une allure de courbe

isotherme quelconque. Son expression est la suivante :
Je= Kf Ce 12

- Qe et Ce étant la capacité d'adsorption en mg/get la concentration du substrat
en adsorbat a I'équilibre en L/mg.

- Kfetn, constantes de Freundlich,

- Des valeurs de n supérieurs a 1, généralement comprises entre 2 et
10,indiquent une adsorption favorable ; des valeurs de n<1 révelent une faible
adsorption (Saoudi S, 2013).
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1.3.6. Classification des isothermes

L’isotherme d’adsorption représente les quantités adsorbées de soluté en
fonction de la concentration de ce dernier en solution a une température donnée. Les
isothermes d’adsorption des solutés ont été classées par Giles et coll. en quatre

principales classes (Figure 1.5).

Type S Type L

Type H Type C

Figure L. 5 : Classification des isothermes d’adsorption

e Isothermes de type S :

Les isothermes de cette classe présentent, a faible concentration, une concavité
tournée vers le haut. Les molécules adsorbées favorisent 1’adsorption ultérieure
d’autres molécules (adsorption coopérative). Ceci est dii aux molécules qui s’attirent
par des forces de Van Der Waals
e Isothermes de type L :

Elles sont dites de Langmuir et sont les plus fréquents. Elles sont caractérisées
par une courbe concave par rapport a I’axe des concentrations. L’¢élimination du soluté
devient de plus en plus difficile lorsque le degré de recouvrement de la surface de
’adsorbant augmente
e Isothermes de type H :

Elles sont obtenues lorsqu’il y a une affinité entre I’adsorbat et ’adsorbant. A
trés faibles concentrations, les courbes ne débutent pas par un zéro, mais par une
valeur positive sur 1’axe des quantités adsorbées. Cette isotherme est considérée
comme un cas particulier de I’isotherme L. Ces isothermes sont rencontrées lorsqu’il y

a une chimisorption du soluté, ou bien un échange d’ions (Denat F,2010).
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e Isothermes de type C :

Les courbes sont sous forme de ligne droite, avec le zéro comme origine. Elles
signifient que le rapport entre la concentration dans la solution aqueuse et adsorbée est
le méme a n’importe quelle concentration. Ce rapport est appelé coefficient de

distribution Kd (L /kg) (Denat F,2010).
l.4.L>adsorbant

1.4.1. Introduction

Un adsorbant est un composé solide qui intervient dans le processus

d'adsorption, en théorie tous les solides sont des adsorbants.

Les adsorbants les plus utilisés sont les charbons actifs, les zéolithes, les gels

de silice et les alumines activées.

Les biosorbants sont pour la plupart des déchets agricoles et industriels ayant
des propriétés intrinséques qui leur conférent une capacité d'adsorption. Ce sont des
déchets végétaux tel que 1'écorce de pin, I'écorce d’étre, eucalyptus, la bagasse de
canne a sucre, le vétiver, les pulpes de betterave, les fibres de jute, de noix de coco, de
coton, les noyaux de tamarin, le sagou, les cosses de riz ou des déchets d'animaux,
comme la biomasse bactérienne morte ou vivante, les algues, les levures, les

champignons, les mousses.
1.4.2. Le biosorbant Eucalyptus
1.4.2.1.Définition

La plante Eucalyptus, dont le nom scientifique est Eucalyptus, est un arbre a
feuilles persistantes a croissance rapide. Il existe plus de 600 espéces de cette plante
réparties dans le monde, notamment en Australie, en Asie du Sud-Est et en Amérique
du Sud (Figure 1.6)(Warot, 2006).

- Famille : Myrtaceae

- Genre : Eucalyptus

- Espéce : globulus

- Nom botanique : Eucalyptus globulus, Labill.

- Les noms vernaculaires : Calitouss « le nom le plus connue en Algérie »,
Calibtus, Kafor.
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Figure 1.6:Arbre et feuilles d'Eucalyptus (globulus)

1.4.2.2.Les propriétés d’Eucalyptus

Les eucalyptus présentent des avantages importants pour la santé humaine et

I'environnement, notamment :

» Stocker du carbone en grande quantité et sa croissance rapide consomme plus
de carbone.

» |l abrite de nombreuses créatures sauvages telles que les abeilles, car il possede
des fleurs riches en nectar qui fleurissent en hiver.

» Réduire la pollution et le bruit ; Ses feuilles denses aident a réduire la pollution
de l'air et ses nombreuses branches aident a absorber le bruit de la ville.
(Daroui-Mokaddem, 2012).

» Anti-inflammatoire et anti-infectieux, il possede un effet fluidifiant sur les
sécrétions bronchiques. Il est utilisé en phytothérapie pour traiter les
inflammations et infections des voies respiratoires (toux, bronchite, rhume,
sinusite)(Tesche et Metternich, 2008).
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Chapitre II : methodologie experimentale

I1.1. Introduction

Le but de ce chapitre est d’identifier toutes les méthodes et protocoles utilisés pour
effectuer ce travail, ainsi que les organes et les moyens pour y parvenir. Ou nous avons utilisé
dans le processus d’adsorption colorant cristal violet (CV) comme un adsorbat et feuilles

d’eucalyptus comme un adsorbant.

Nous étudions également I’impact des facteurs physico-chimiques les plus importants
affectant le processus (concentration initiale du colorant, la masse de 1’adsorbant, le pH de la

solution, la vitesse d’agitation et la cinétique de I’adsorption du colorant (CV).

I1.2.Produits et Matériels

I1.2.1. Produits chimiques utilisés
Le tableau Il.1représente les réactifs et produits chimiques utilisés dans le protocole

opératoire.

Tableau I1.1: Produits chimiques utilisés.

Acide sulfurique H2S04 98.079 98 % Merck

Hydroxyde de NaOH 39.997 98.8% Biochem

sodium

sodium

Cristal violet C25N3H30Cl 407,979 99 % Sigma-Aldrich

Eau distillée H20 18.018 . LAROEIE
pédagogique
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11.2.2. Matériels et verriers utilisés

Le tableau 11.2 représente la liste du matériel et les verreries utilisées dans la partie

expérimentale.

Tableau 11.2 : Matériels et verreries utilisés

=  pH metre.

) = Micropipette.
=  Entonnoirs

= Une balance analytique
= Flacons

) = Spatule
= Fiole (100, 250, 500,1000 ml)

= Plaque chauffante magnétique
= Verre de montre

. = Spectrophotometre UV-Visible
= Eprouvette graduée 50ml, 100 ml

. ) = Spectroscopie infrarouge
= Tubes aessai

. = Centrifugeuse
= Barreaux magnétiques

= Bain marie numérique
= Bécher (1000, 500,250ml)

» Pissette

» Cuvette UV-Visible

I1.3. Préparation de ’adsorbant et I’adsorbat
I1.3.1. Préparation de I’adsorbant (feuilles d’eucalyptus)

La préparation d’adsorbant « feuilles d’eucalyptus » s’est faite comme c’est indiqué dans la

Figure 11.1.
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Ramassage des
feuilles (Oasis
nord. Laghouat)

y

Lavage plusieurs fois
avec l'eau de robinet,
apres l'eau distillée

Séchage

A

Broyage Stockage
dans des
boites

hermétique

Figure II.1: Etapes de préparation de ’adsorbant (feuilles d’eucalyptus).

I1.3.2. Préparation de I’adsorbat (Cristal violet)
I1.3.2.1. Caractéristiques générales du cristal violet (CV)

Les principales caractéristiques physico-chimiques ainsi que 1’usage et toxicité du

colorant sont mentionnées dans le tableau 11.3.
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Tableau 11.3 : Caractéristiques physico-chimique du cristal violet (Bouaniba N,2014)

Appellation chimique

Chlorure de méthylrosaniline-Basic violet3

Structure chimique

Formule chimique C25N3H30Cl
Masse moléculaire 407,979g/mol
pKa 0.8
4+
H3zC. N..GHg

) e
o LT L o

IEH3 CHEI

11.3.2.2. Préparation de la solution du cristal violet

La solution de colorant a été préparée en utilisant de I’eau fraichement distillée. Pour

avoir une bonne reproductibilité des résultats des études d’adsorption, nous avons préparé le

volume de 500 ml/I de solution mere a une concentration de (1000 mg/l).

On dissout 0,5g de CV dans 500 ml d’eau distillée a fin d’obtenir une concentration Co=

1g/l. Le mélange obtenu a été homogénéisé par agitation.
I1.4. Techniques séparatives et analytiques

I1.4.1. Centrifugation

a) Définition :La centrifugation est un procédé de séparation mécanique des composes d'un

mélange en fonction de leur différence de densité en les soumettant a une force centrifuge
entrainée dans un mouvement de rotation. Le mélange a séparer peut-étreconstituer soit
de deux phases liquides, soit de particules solides en suspension dans un fluide.
L'appareil utilisé est une machine tournante a grande vitesse appelée

centrifugeuse(Annexe 2) (Semmame 0,2023).
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b) Principe de la centrifugation : La centrifugation permet de séparer des constituants de

taille et de masse trés variables contenus dans un liquide, depuis des molécules jusqu’a
des cellules entiéres. Tous les constituants contenus dans un échantillon sont soumis a la
gravité, force qui s’exerce du haut vers le bas, et a la poussée d’Archiméde, force qui
s’exerce du bas vers le haut. On pourrait donc s’attendre qu’avec le temps tous les
constituants finissent par tomber aufond du récipient dans lequel ils se trouvent
(sédimentation) ou remontent a la surface. Mais pour la majorité d’entre eux, un autre
phénomene intervient qui empéche ce résultat : 1’agitation moléculaire. Elle n’a pas de
direction privilégiée, et a 1’échelle microscopique I’agitation moléculaire est de trés loin

plus importante que la gravité et la poussée d’ Archiméde(Annexe 3)

Applications : L’opération de centrifugation est utilisée dans les processus industriels

et technologiques de nombreux secteurs :

En biologie : la méthode d‘ultracentrifugation est utilisée pour la séparation des

macromolécules, la séparation des globules blancs des globules rouges dans le sang.
Dans I’industrie nucléaire : dans le procédé d’enrichissement de 1’uranium.

Dans I’industrie agroalimentaire : dans la séparation de la créme du lait, I’¢limination des

particules de la biere et du vin, I’extraction des huiles, du miel, etc.

Dans la formation des astronautes et pilotes militaires : la centrifugeuse permet un

renforcement de leur résistance aux grandes accélérations.

Dans I’environnement : pour la dessiccation des boues dans le traitement des eaux usées

(www.legarrec.com).

I1.4.2. Spectroscopie Infrarouge

Le principe de la spectroscopie infrarouge (IR) repose sur I'absorption de la lumiere

par la plupart des molécules dans la région de l'infrarouge du spectre électromagnétique et en

convertissant cette absorption en vibration moléculaire. Cette absorption correspond

spécifiguement aux liaisons présentes dans la molécule. Avec un spectromeétre (Annexe 4),

cette absorption du rayonnement infrarouge par le matériau de I'échantillon est mesurée en

fonction de la longueur d'onde (sous la forme de nombres d'onde, typiquement de 4000 a 600

cm™).Le résultat est un spectre qui donne une "empreinte chimique" distinctive qui peut étre
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utilisée  pour  visualiser et identifier des  échantillons  organiques et

inorganiques(www.bruker.com).
11.4.3. Spectroscopie UV-visible

Afin d'obtenir un spectre UV-visible, la solution est soumise aux rayonnements dont la
longueur d'onde est comprise dans l'intervalle 200-400 nm (domaine des ultraviolets) et dans
I'intervalle 400-800 nm (domaine de la lumiere visible) (Figure 11.2)( Mechta A,2023).

JLTRAVIOLET LUMIERE VISIBI INFRAROUGE
uvce |U\{B| uvAa = =

Longueurs d'andé nm) Radar TVI

160 260 360 460 500 600 7!:)0 Béo
Figure 11.2: Rayonnements de la longueur d'onde UV-Visible

L’analyse spectrophotométrique UV-Visible est fondée sur 1’étude du changement
d’absorption de la lumiére par un milieu en fonction de la concentration d’un constituant. De
la proportion de I’intensité lumineuse absorbée par solution, on déduit la concentration de la
substance absorbante. L’analyseest effectué a 1’aide d’un spectrophotometre UV-Visible

(Annexe 5), qui utilise une lumiére sensiblement monochromatique.

* Loide Beer —Lambert

Elle indique que I’absorbance d’une solution est proportionnelle a sa concentration et a
I’épaisseur de 1’échantillon. La spectroscopie UV-visible peut étre utilisée pour déterminer
cette concentration. La détermination se fait dans la pratique soit a partir d’une courbe
d’étalonnage qui donne I’absorbance en fonction de la concentration, soit calculée
directement de 1’équation quand le coefficient d’extinction molaire est connu (Denat F,

(2010).La loi de Beer-Lambert s’exprime sous la forme suivante :

A:Iog(ITO) =exCxl

Avec :A : Absorbance ou densité optique.

C : Concentration massique du composé dose.
I, lo : Intensiteé du faisceau émergent et incident.
¢ : Coefficient spécifique d’absorbance.

[ : Epaisseur de la cuve.
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IL.5. Etablissement de la courbe d’étalonnage du colorant

La réalisation de la courbe d’étalonnage a été effectuée par deux étapes :

1) Détermination de la longueur d’onde maximale d’absorption Amaxparl’établissement du
spectre d’absorption aprés un balayage d’ondes dans le domaine du I’intervalle de 400-
800nm, la longueur d’onde maximale d’absorption Amax = 581nm.

2) Mesure de I’absorbance des solutions filles préparées a partir de la solution meére du
colorant cristal violet (CV) a différentes concentrations de (0.5-9 mg/l), et le tracé de la

courbe d’étalonnage appropriée.

I1.6. Essais d’adsorption

I1.6.1. Evaluation de la capacité et rendement d’adsorption
a) La capacité d’adsorption :

La capacité d'adsorption d'un adsorbant est définie comme étant la quantité de
I’adsorbat (masse ou volume) adsorbée par unité de poids d'adsorbant pour une température
donnée. Elle nécessite la prise en compte de nombreux parameétres aussi bien pour l'adsorbat
(taille des molécules, solubilité dans l'eau, etc....) que pour l'adsorbant (surface spécifique,
structure et type de particules, etc....). Elle peut étre généralement exprimée par la relation

suivante ( Guillard C,2002).
(CO - Ce) * V
m

q:

Avec: q : Capacité d'adsorption de 1’adsorbant (mg.g™?).
Co : Concentration initiale de ’adsorbat (mg.I™).

Ce : Concentration de 1’adsorbat a I’instant t de I’équilibre d'adsorption (mg.1%).

V : Volume de la solution (litre).

m : Masse de I’adsorbant (g).

b) Le rendement d'adsorption :
Le taux d’élimination est défini comme étant le rendement du processus d’adsorption.
C’est le rapport de la quantité du colorant adsorbé a I’instant t donné sur celle qui s’y

trouve initialement dans la solution aqueuse, sa valeur est calculée par la relation suivante :
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Co—C
R%=¥><100

0

Ou Co: Concentration initiale de 1’adsorbat (mg/1).

Ce: Concentration de I’adsorbat a I’instant de 1’équilibre d'adsorption (mg/1).

11.6.2. Effet de l1a masse de ’adsorbant

On introduit dans une série de béchers contenant successivement des masses de 0.025 a
1.5 de notre adsorbant, 50mL de la solution du polluant (adsorbat CV) de concentration de
100 mg/L.

L’ensemble est agité pendant 2 heures puis centrifuger et analysé par un
spectrophotometre.
11.6.3. Effet du temps de contact

Dans le but de déterminer le temps nécessaire pour atteindre 1’équilibre d’adsorption,
nous avons préparé trois solutions de 1’adsorbat (CV) de concentrations de 10,25 et 50 mg/L

et suivi la procédure suivante :

Dans une série de béchers, on introduit successivement de masse optimalede

I’adsorbant et 50 mL de la solution préparée.

L’ensemble est agité a des temps d’agitation allant de 5 a 180 minutes, puis centrifugé

et analysé par spectrophotométrie.

11.6.4. Effet du pH de la solution
Le pH joue un role important dans le processus d’adsorption.

Dans le but d’étudier I’influence du pH de la solution sur la capacité d’adsorption, on a
mis en contact, dans une série de béchers, successivement de masse optimale d’adsorbant
avec 50 mL de solutions a différents pH. Le pH de ces solutions varie entre 2 et 10.
L’ajustement du pH est fait avec I’acide sulfurique pour les pH acides et ’hydroxyde de

sodium pour les pH basiques.

Le mélange est agité pendant un temps déterminé précédemment, puis centrifugé et

analysé par un spectrophotométre a la longueur d’onde 581 nm.

11.6.5. Effet de la concentration de I’adsorbat
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11.6.6. Effet de la Température :

Afin d’étudier I’influence de la température sur 1’adsorption du polluant par 1’adsorbant,
des flacons contenant 50 mL de solutions de CV a la concentration de 50 mg/l avec une masse
optimale de 1’adsorbant, sont placés dans un bain-marie numérique de régler la température
(25, 45, 55 °C).

L’ensemble est agité pendant 2 heures puis centrifugé et analysé par

spectrophotométrie.
11.6.7. Effet de la force ionique

Les eaux industrielles et naturelles contiennent beaucoup des sels qui ont un effet sur
I’adsorption des colorants, donc il est trés important d’évaluer I’effet de la force ionique sur
I’adsorption. On prépare une solution de 50 ml du CV a concentration de 50 mg/l et une
masse optimale. On ajoute aux solutions du CV des concentrations croissantes de 20,50,
80,110,200 de chlorure de sodium (NaCl), On agite la solution pendant 2h,puis centrifugé et

analysé par spectrophotométrie.
11.6.8. Elaboration des isothermes d’adsorption

Dans une série de flacons, nous avons introduit successivement la quantité optimisée de
I’adsorbant et S0mL de solutions filles, de concentrations qui varient entre 10 et 300mg/L. Le
mélange est agité pendant un temps déterminé, puis centrifugé et analysé. On calcule ensuite

la quantité adsorbée (q) a chaque concentration préparée.
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Chapitre 111 : résultats et discussion

I11.1. Introduction

Ce chapitre présente les résultats obtenus a I’issue de I’étude de 1’élimination du

polluant organique cristal violet (CV) par I’adsorbant (feuilles d’eucalyptus).

Dans un premier temps, la spectroscopie infra rouge a été utilisée comme méthode
analytique decaractérisation du matériau adsorbant, suivi d’une étude expérimentale sur
I’influence de quelques paramétres physicochimiques sur la capacité d’adsorption, et enfin la

représentation des modeles cinétiques et d’isothermes.
111.2. Caractérisation du biosorbant par spectroscopie infrarouge IR

Les Figure III.1, II.2 représentent respectivement,les spectresinfrarouges du
biosorbant feuilles d’eucalyptus avant et aprés adsorption.

100

. 80

%T 60

40

30 \ \ \ \
4000 3000 2000 1000 400

Wavenumber [cm-1]
Figure II1.1: Spectre infrarouge des feuilles d’eucalyptus brut.
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80
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30
4000 3000 2000 1000 400

Wavenumber [cm-1]
Figure IIL.2 : Spectre infrarouge des feuilles d’eucalyptus aprés adsorption du CV.
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L’analyse du spectre infrarouge montre la présence de nombreux groupements

fonctionnels a la surface de 1’adsorbant (Figure III.1, I11.2),les bandes observées sont :

e Une large bande a 3400 cm™ indiquerait la présence d’une fonction alcool (liaison
OH).

e Les deux pics a 2950 et 2800 cm™ correspondent & la vibration d’élongation des
groupements (CH- )aliphatiques.

e Un pic a intense a environ 1650 cm? indique généralement la présence d’une
fonction carbonyle C=0.

e Un pic a 1010 cm™ correspondant a la vibration d'élongation ether (-C-O-C-).

e Le déplacement apres adsorption de certains pics indiquant Il'implication des
groupements fonctionnels correspondants a ces pics dans le processus d’adsorption

du colorant CV sur le biosorbant.

I11.3. Etude de la courbe d’étalonnage du colorant

Chaque solution colorée du colorant CV a été analysé dans le domaine du visible par un

spectrophotomeétre a la longueur d’onde 581 nm, qui a été déterminée par balayage.

La courbe d’étalonnage a ¢été déterminée dans le domaine des concentrations du
colorantallant de 1 & 6ppm , I’équation de la droite de la courbe d’étalonnage (Figure II1.3)
donnant I’absorbance en fonction de la concentration du cristal violet (CV) est :

A =0,1644.C

Avec A est I’absorbance et C étant la concentration,

Le facteur de corrélation correspondant est égal a Rz =0.9981.

1,2
£

iy =0,1644x:
iR°=0.9981}

1 4

0,8

0,6

0,4

0,2

0

Figure I11.3 : courbe d’étalonnage du cristal violet.
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Pour déterminer les différentes concentrations résiduelles dans les solutions des

différents essais d’adsorption, en se référe toujours a la courbe d’étalonnage de la figure II1.3.
I11.4. Optimisation des conditions opératoires

111.4.1. Etude de ’effet de masse

La recherche de la masse minimale nécessaire et suffisante d’un matériau pour adsorber un
polluant donné est une étape primordiale a toute ¢tude sur 1’adsorption,C’est la raison pour

laguelle nous avons entamé cette étape sur le colorant cristal violet(CV).

Dans cette étude, nous fixons le volume de la solution (50 ml) tous en faisant varier la

masse de 1’adsorbant. Les résultats obtenus sont représentés dans la figurelll.4.

R % 100
80 -
60 -
40 -
20 |
0 . T T T T T 1
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
masse (g)

Figure I11.4 :Effet de masse de I’adsorbant sur I’adsorption du CV.

La figure III.4 montre que le rendement d’adsorption du CV en fonction de la masse
augmente jusqu’au maximum grice au nombre de moléculesd’adsorbant diffusée dans la
phase liquide. Ce dernier augmente avec I’augmentation de la masse de I’adsorbant jusqu’a

I’éliminationmaximale de la solution du colorant pour une masse de 1’adsorbant de 0.5g.

111.4.2. Etude de I’effet du temps de contact

L’essai relatif pour déterminer 1’effet du temps de contact aété réalis€¢ a température
ambiante. La concentration initiale en colorant est Co = 10, 25,50 ppm, dans un volume de
50mL et une masse d’adsorbant 0.5g pour 1’adsorbant.

L’ensemble est mis sous une agitation de 180min. Les résultats obtenus sont représentes

dans la figure 111.5
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Figure I11.5 : Effet du temps de contact de I’adsorbant.

Le graphe représentant la quantité adsorbée du CV en fonction du temps de contact
(Figure II1.5) montre que la réduction du colorant augmente avec 1’augmentation du temps de
contact, jusqu'a a une valeur constante et maximale de la quantité adsorbée,on peut en
déduire que le temps d’équilibre adéquat se trouve au-dela de 45min pour les trois différentes
concentrations du colorant .L’augmentation de la concentration du colorant, accélére la
diffusion de celui-ci en raison de 1’augmentation des forces d’attractions du gradient de
concentrationa I'équilibre.

I11.4.3. Etude de I’effet du pH de I’adsorbat

Le pH joue un rdle critique dans le controle de la charge sur la surface de I'adsorbant,
I'ampleur de l'ionisation de I'adsorbat et et la dissociation des différents groupements
fonctionnels sur l'adsorbant, nous avons étudié ’efficacité d’adsorption de colorantCV a des
pH différents (2,3, 4, 5, 7, 8,9 et 10).

Les resultats obtenus sont représentés dans la figure I11.6.

100
R %
e © e b
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60 -
40
20
0 I I I
0 2 ’ 6 | 10
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Figure I11.6 : Effet du pH de I’adsorbat.
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Nous avons pu observer (figure I11.6) que le taux d’¢élimination de I’adsorbat maximale
est a pH= 2, avec un rendement d’¢limination de 90%, puis il diminue progressivement
jusqu’a un pH de 10, par conséquent, on peut constater dans ce cas que le pH acide de
I’adsorbat CV favorise son adsorption sur la surface des feuilles d’eucalyptus , plusieurs
résultats similaires sur I’adsorption du cristal violet ont ét¢ également observé dans d’autres
études de Cheruiyot et ces collaborateurs (2019), les travaux de Alshabanat et al., (2013), et
également dans les travaux de S. Abbass (2021).

111.4.4. Etude de P’effet la concentration de I’adsorbat

L'effet de la concentration initiale en colorant ( 10 a 300 ppm) sur la capacité

d’adsorption est illustré par la figure I11.7.

Q (mglg) *
25

20
15
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Figure I11.7 : Effet 1a concentration de I’adsorbat

La figure III.7 montre que la quantité adsorbée du CV en solution, par 1’adsorbant
feuilles d’eucalyptus augmente avec I'augmentation de la concentration initiale en colorant, au
fur et a mesure de la disponibilité des sites d'adsorption présents a la surface adsorbante.
I11.4.5. Etude de I’effet de 1a température

La température joue un role important dans le processus d'adsorption, I’influencede la
température a été étudiée en utilisant un bain thermostat permettant le maintien de la
température a la valeur desirée (25, 45 et 55°C), Les résultats sont présentés dans la figure
11.8.
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Figure I11.8 : effet de température de la solution adsorbat

La figure 111.8 montre que laugmentation de la température affectela
capacitéd’adsorption du CV, la quantité adsorbée du CV augmente et varie entre les
températures de 25 et 45 °C, et ce résultat est observé pour les trois concentrations 50,75 et

100 ppm.

I11.4.6. Etude de ’effet de la force ionique

Dans cette étude, nous étudions I’influence de la force ionique sur 1’adsorption, on a
choisi le chlorure de sodium (NaCl)de concentration de 0 a 200 g/l comme modéle pour

étudier I’influence de la solution saline sur I’adsorption du CV (figure 111.9).

100 -

96
92 -
88 |
1
80 A T T T
0 20 50 80 110 200

Cnaci (9/1)
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Figure I11.9 : Effet de la force ionique sur I’adsorption du CV.

D’aprés les résultat obtenu (Figure II1.9), on remarque qu’il y a une augmentation du
pourcentage d’adsorption avec I’augmentation de la concentration du sel NaCl, le rendement

d’élimination varie de 86% jusqu'a 93 % pour les solutions de 0 et 20 g/l de NaCl
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respectivement, au-dela de la concentration de 50 g/l en sel le rendement d’élimination

augmente Iégérement.
I1L.5. Etude de la cinétique de I’adsorption

Le but de cette partie est I’é¢tude des modelescinétiques d’adsorption du colorant CV
sur lesfeuilles d’eucalyptus. Les mod¢les cinétiques d’adsorption les plus utilisés sont le
modele du pseudo premier ordre et le modele du pseudo second ordre.

II1.5.1. Modeéle du pseudo premier ordre

Le modeéle de pseudo-premier ordre est donné par I’expression :

In (Qe- qt) = In Qe - Kat

Avecqe : quantité du CV adsorbée a I’équilibre (mg/g),

gt : quantité adsorbée du CV a I’instant t (mg/g),

ki : constante de vitesse de réaction de premier ordre d’adsorption du CV (mint),
t: temps de contact (min).

Le tracé de la courbe : In (ge —qt) en fonction du temps des trois concentrations 10,25 et

50 ppmsont représentés dans la Figure 111.10.

0 —
Ln(Qe-a) . | 206

!
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35
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Figure II1.10 : model cinétique du pseudo premier ordre.
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I11.5.2. Modele du pseudo second ordre

Le modele de pseudo-second ordre est donné par 1’expression :

Ou ko: constante de vitesse de réaction de second ordre d’adsorption du CV.

On trace la courbe t/gt en fonction de t, on obtient une droite qui détermine la constante

k2 (Figure III.11).

t/q, 480 -
{min.g/mg) 420 - e © 10 ppm
360 - * < ® 50 ppm

300 - ®25ppm
240 -
180 -+
120

0] 50 100 150 200
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Figure II1.11 : Cinétique du pseudo second ordre.

Le tableau Il1.1 représente les parameétres cinétiquesdu modele pseudo ler ordre et

pseudo 2éme ordre pour I’adsorption du CVsur les feuilles d’eucalyptus.

Tableau I11.1:Paramétres cinétiquesdu modéle pseudo premierordre et pseudo second
ordre pourl’élimination du CVpar les feuilles d’eucalyptus.
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Le meilleur modele établi pour 1’étude de la cinétique d’adsorption est choisi selon le
facteur de corrélation. Plus ce facteur est éleveé, plus le modéle est favorable pour I’étude du

processus d’adsorption.

D’aprés les résultats obtenus et indiqués dans le Tableau III.1, nous remarquons que le
modeéle qui présente un facteur de corrélation le plus élevé est celui du modéle de pseudo
second ordre avec un facteur 0.961 < R? < 0.999. Avec ces résultats, en déduit que le modéle
de pseudo deuxieme ordre est le modéle qui décrit mieux le processus d’adsorption du CV sur

les feuilles d’eucalyptus.
I11.6. Etude des isothermes d’adsorption

L’isotherme d’adsorption est une caractéristique représentative de 1’équilibre
thermodynamique entre un adsorbant et un adsorbat, qui est une étape trés importante dans la

détermination du type d’adsorption et de la capacité d’adsorption maximale de 1’adsorbant.

Pour quantifier la capacité d’adsorption du colorant cristal violet par desfeuilles
d’eucalyptus, les données expérimentalesd’adsorption sont traitées selon 1’équation linéaire de
Freundlich et de Langmuir. Les courbes du modéle de Langmuir et de Freundlich sont

représentées sur les figures I11.12 et I11.13

1lge 7
(g/mg) 455
02 -
0,15 - °

01 -

0,05 -

0 |
0 0,05 01 0,15 0,2

1/ICe (limg)

Figurelll.12: Isotherme de Langmuir de I’adsorption du CV sur les feuilles
d’eucalyptus.
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Figure II1.13: Isotherme de Freundlich de ’adsorption du CV sur les feuilles
d’eucalyptus.

A partir des modéles tracés dans les figures III.12 et III.13, on a pu calculer les
constantes des modéles Langmuir et Freundlich. Les valeurs de ces constantes sont

rassemblées dans le tableau I11.2.

Tableau I11.2: Constantes de Freundlich et Langmuirl’adsorption du CV sur les feuilles

d’eucalyptus.

11 1 | Kc(L/mg) |0,0206
Langmuir | ge q,.. K,C.  q. R? 0,895
gmax (Mg/g) | 38.46
1 Kr 0,774
Freundlich | Ing,=-+InC, + Ink; R? 0,845
n 1/n 0,925

D’aprés les valeurs des coefficients de détermination montrées dans le tableau 111.2,
nous pouvons conclure que le modéle de Langmuir avec un facteur de corrélation R% de 0.89est
le mieux adapté a nos résultats expérimentaux. La pente et I’ordonnée a ’origine de la droite

permettent de déterminer la capacité maximale d’adsorption gmax ainsi que la constante K.

33



Chapitre 111 : résultats et discussion

pour le biosorbant étudié, la quantité maximale adsorbée du cristal violet déterminée a partir

de la courbe linéaire de Langmuir est gmax = 38.46mg/g.
I11.7. Etude comparative avec d’autres travaux antérieurs

I11.7.1. Etude comparative de la cinétique d’adsorption

La connaissance de la cinétique des opérations fondées sur le phénoméned'adsorption
présente un intérét pratique considérable pour la mise en ceuvre optimale d'unadsorbant ainsi
que pour connaitre les facteurs qu’il faut optimiser pour fabriquer ouaméliorer un adsorbant

conduisant & la cinétique la plus rapide possible.

Les modeélescinétiquesd'adsorption sont étudiés dans la majorité des travaux
scientifiques, les plus répondue sontceux du premier et second ordre, le tableau 111.3
représente une étude cinétique comparative de quelques travaux réalisés sur 1’adsorption du

colorant cristal violet.

Tableau II1.3:Cinétique d’adsorption du cristal violet en littérature et celle de

I’adsorbant feuilles d’eucalyptus.

Facteur de A&
Adsorbant Modeéle cinétique _ References
corrélation R?
Pelure de pomme Pseudo second ordre 0.996 (Lairini et al., 2017)
de terre
Fibres de palmier Pseudo second ordre 0.992 (Mashael
dattier Alshabanat,2013)
Adiantum capillus- Pseudo second ordre 0.999 (Salma Gul,2023)
veneris
Feuilles Pseudo second ordre 0.999 Cette étude
d’eucalyptus

D’apres le tableau II1.3, il parait que 1’adsorption du colorant cristal violet présente la
méme cinetique vis-a-vis de ces adsorbants surtout Adiantum capillus-veneris comparé aux

Feuilles d’eucalyptus.
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I11.7.2. Etude comparative de la capacité maximale d’adsorption

L’efficacité de

I’adsorbant peut étre déterminée par plusieurs

parametres

physicochimiques, la quantification de la quantit¢ maximale d’adsorption constitue un

parametre de référence pour la valorisation de 1’adsorbant.

Le tableau I11.4 illustre les résultats obtenus en littérature comparé a celui de notre

adsorbant feuilles d’eucalyptus.

Tableau II1.4:Comparaison de lacapacité d’adsorption du CV sur différents adsorbantset

Jacinthe
d'eau
(Camalote)

sur les feuilles d’eucalyptus.

322.58

(M. Rajeswari Kulkarni,2017)

Tige de mais

9.643

(Usman Lawan,2019)

Adiantum
capillus-
veneris

18.51

(Salma Gul,2023)

Feuilles

d’eucalyptus

38.46

Cette étude

D’aprés le tableau II1.4, il parait que la capacité d’adsorption du CV sur les Feuilles

d’eucalyptus est acceptable comparé aux différents adsorbants de quelques travaux antérieurs.
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Conclusion générale

Le traitement des eaux contaminées par des polluants du type colorants ou autres, fait
en général intervenir des techniques onéreuses telles que la précipitation, la filtration sur
membrane, 1’échange d’ions, I’adsorption sur charbon actif, etc.

Des techniques alternatives sont aujourd’hui étudiées afin d’une part, réduire les cofits
de traitement et d’autre part utiliser au maximum des ressources renouvelables et valoriser des
matériaux naturels. Les capacités de nombreux produits agricoles ou agroindustriels a fixer
des colorants peuvent étre exploitées pour la mise en ceuvre de procédés de traitement
d’effluents industriels pollués.

La présente travail  avait pour objectif la valorisation d’un adsorbant d’origine
agricole les feuilles d’eucalyptus, et I’étude de sa capacité de rétention d’un colorant
cationique le cristal violet .

Les résultats obtenus sur 1’élimination du colorant par adsorption sur le biosorbant,

montrent que :

» La caracterisation du biosorbant spectroscopie infrarouge révéle la présence des
groupements (-OH) , (CH-) aliphatiques, fonction carbonyle (C=0), et groupements
éther (-C-O-C-).

» Le rendement d'adsorption du CV augmente avec l'augmentation de la masse de I'absorbant
jusqu’ une masse optimale evaluée a 0.5g .

» L’effet du temps de contact montre que la réduction du colorant augmente avec
I’augmentation du temps de contact, et le temps d’équilibre adéquat se trouve a 45min .

» le pH acide de 1’adsorbat CV favorise son adsorption sur la surface des feuilles
d’eucalyptus.

» L’augmentation de la quantité de CV adsorbée dans la solution par l'adsorbant de feuille
d'eucalyptus avec lI'augmentation de la concentration initiale de colorant, & mesure que les
sites d'adsorption sont disponibles a la surface des particules d'adsorbant.

» L’augmentation de la température affecte la capacité d'adsorption du CV, la quantité
adsorbée du CV augmente et varie entre les températures.

» L’augmentation du pourcentage d’adsorption avec I'augmentation de la concentration du
sel NaCl.

» le modéle de pseudo deuxieme ordre est le modéle qui décrit mieux le processus
d’adsorption du CV sur les feuilles d’eucalyptus.

» D'apreés les valeurs des coefficients de détermination, nous avons conclu que le modéle de
Langmuir avec un facteur de corrélation R de 0,89 est le meilleur ajustement pour nos

résultats avec une quatité adsobée maximale qmax=38.46 mg/g.
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Les résultats obtenus mettent en evidence le caractere adsorptif des feuilles d’eucalyptus ,

et en general des adsorbants de sources naturelles , comme perspectives on recommende :

» L’ utilisation des differentes methodes analytiques pour identifier et caracteriser le
biosorbant .

» Envisager une modification chimique du biosorbant afin d’ameliorer ses fonctions
de surface , et ainsi amelioer sa capacité de retention des poluants.

» La valorisation d’autres materiaux locaux et disponibles afin d’evaluer leur

pouvoir d’elimination des polluants.
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Annexe

Annexe 1 :Classification des colorants (Adak A,2005).

Classification chimique

Classification tinctoriale

Les colorants azoiques
-N=N-.

Les colorants triphénylméthanes

Les colorants indigoides
o
= m-—— —
H =

Les phtalocyanines

Les colorants nitrés et nitrosés

OH

NO,

Les colorants xanthénes

Colorants acides ou anioniques

Colorants basiques ou cationiques

Colorants a complexe métallique

Colorants réactifs

Colorants cuves

Colorants a mordants

Colorants au souffre




Annexe

Annexe 2 : Centrifugeuse

Annexe 3 :Principe de la centrifugation
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Annexe

Annexe 4 : Appareil de Spectroscopie Infrarouge




e by B gl A1 Y dndan Alae gk 13 Sl o)) gl
Ay aon ) gud gl & Jlel el sand) s phigall Gl ey Jasand & (B A5 A qilll 5 and)

s e g aaul) e 3 jlad Gl gla dusdl) cile Liall A1 cblal) 8 Leay yé o5 ) 'gt_,u‘y\dm cuadla
Bjdsl\egmﬁh\)_ﬂ\o& wua)ﬂ\}uu#\cMqudmd)L)ﬁ)hg;J})d\uAﬂﬂ‘ u\.uu:}“
:L.u\‘)d.\l_mﬁnﬂjﬂ ¢ w;ﬁ.\:\ﬂs)w @\J}\uﬂwkmui\.hu\ng,M\M\ g}mﬂ\ Q)“‘uj‘: ;LASS\GJL
12 st ¢ (e s el o805 S ABSH 5 3l 80) 5151 iyt 20 (a1 ¢ A a5 il g e
Omax = 3 yieall (5 gamdll) draSl) & LSJ.:‘AJ\ BB NIRTAEN c:\.l\]\ elai ¢ ?JUJ‘}:’\;J\ 548l dsdally
38.46mg/g
LAS A ‘?Juj‘}:’;\ & glall ¢ Aruall %,5)}3%3‘ LéA.ms.ul\ > Ol ey lgatﬁd\ Clalsl)

Memory title: Application of a surface process to the decontamination of an effluent in an
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Abstract: The dyes that are discharged in the liquid waste of the textile industries constitute
pollutants dangerous for the environment and for human life, it is therefore necessary to
develop effective methods to eliminate these pollutants. The purpose of this study is to
evaluate the ability to eliminate an organic pollutant crystal violet by a natural material
eucalyptus leaves, for this we have studied several experimental factors, starting with the
determination of the adsorption conditions (influence of time, mass, of the initial
concentration and the acidity of the solution), followed by kinetic modeling and isotherms,
the results show the efficiency of the biosorbent with a maximum quantity of adsorbed
pollutant gmax=38,46 mg/g
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Résumé :

Les colorants qui sont rejetés dans les déchets liquides des industries textiles constituent des
polluants dangereux pour I'environnement et pour la vie humaine, il est donc nécessaire de développer
des méthodes efficaces pour éliminer ces polluants.Le but de cette étude est d'évaluer la capacité
d’elimination d’un poluant organique le cristal violet par un matériau naturel les feuilles
d’eucalyptus, pour cela nous avons etudiés plusieurs facteurs expérimentaux, a commencer par la
détermination des conditions d'adsorption (influence du temps, de la masse, de la concentration initiale
et de l'acidité de la solution), suivi par la modelisation cinetique et d’isothermes, les résultats montrent
I’efficacité du biosorbant avec une quantité maximale de poluant adsorbé qmax= 38,46 mg/g

Mots clés : adsorption, polluant, cristal violet , isotherme, cinetique .



	II.2.2. Matériels et verriers utilisés
	Le tableau II.2 représente la liste du matériel et les verreries utilisées dans la partie expérimentale.
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	Ⅱ.3.2. Préparation de l’adsorbat (Cristal violet)
	Ⅱ.3.2.1. Caractéristiques générales du cristal violet (CV)
	Tableau II.3 : Caractéristiques physico-chimique du cristal violet (Bouaniba N,2014)
	II.3.2.2. Préparation de la solution du cristal violet
	La solution de colorant a été préparée en utilisant de l’eau fraîchement distillée. Pour avoir une bonne reproductibilité des résultats des études d’adsorption, nous avons préparé le volume de 500 ml/l de solution mère à une concentration de (1000 mg/...
	On dissout 0,5g de CV dans 500 ml d’eau distillée à fin d’obtenir une concentration C0= 1g/l. Le mélange obtenu a été homogénéisé par agitation.
	Ⅱ.4.2. Spectroscopie Infrarouge
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	II.6.4. Effet du pH de la solution
	Le pH joue un rôle important dans le processus d’adsorption.
	Dans le but d’étudier l’influence du pH de la solution sur la capacité d’adsorption, on a mis en contact, dans une série de béchers, successivement de masse optimale d’adsorbant avec 50 mL de solutions à différents pH. Le pH de ces solutions varie ent...
	Le mélange est agité pendant un temps déterminé précédemment, puis centrifugé et analysé par un spectrophotomètre à la longueur d’onde 581 nm.
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	II.6.6. Effet de la Température :
	Afin d’étudier l’influence de la température sur l’adsorption du polluant par l’adsorbant, des flacons contenant 50 mL de solutions de CV à la concentration de 50 mg/l avec une masse optimale de l’adsorbant, sont placés dans un bain-marie numérique de...
	L’ensemble est agité pendant 2 heures puis centrifugé et analysé par spectrophotométrie.
	II.6.7. Effet de la force ionique
	Les eaux industrielles et naturelles contiennent beaucoup des sels qui ont un effet sur l’adsorption des colorants, donc il est très important d’évaluer l’effet de la force ionique sur l’adsorption. On prépare une solution de 50 ml du CV à concentrati...
	II.6.8. Elaboration des isothermes d’adsorption
	Dans une série de flacons, nous avons introduit successivement la quantité optimisée de l’adsorbant et 50mL de solutions filles, de concentrations qui varient entre 10 et 300mg/L. Le mélange est agité pendant un temps déterminé, puis centrifugé et ana...
	III.1. Introduction
	Les Figure Ⅲ.1, Ⅲ.2 représentent respectivement,les spectresinfrarouges du biosorbant feuilles d’eucalyptus avant et après adsorption.
	•
	Figure Ⅲ.1: Spectre infrarouge des feuilles d’eucalyptus brut.
	Figure Ⅲ.2 : Spectre infrarouge des feuilles d’eucalyptus après adsorption du CV.
	L’analyse du spectre infrarouge montre la présence de nombreux groupements fonctionnels à la surface de l’adsorbant (Figure Ⅲ.1, Ⅲ.2),les bandes observées sont :
	• Une large bande à 3400 cm-1 indiquerait la présence d’une fonction alcool (liaison OH).
	• Les deux pics à 2950 et 2800 cm-1 correspondent à la vibration d’élongation des groupements (CH- )aliphatiques.
	• Un pic à intense à environ 1650 cm-1 indique généralement la présence d’une fonction carbonyle C=O.
	• Un pic à 1010 cm-1 correspondant à la vibration d'élongation ether (-C-O-C-).
	• Le déplacement après adsorption de certains pics indiquant l'implication des groupements fonctionnels correspondants à ces pics dans le processus d’adsorption du colorant CV sur le biosorbant.
	Ⅲ.3. Etude de la courbe d’étalonnage du colorant
	Pour déterminer les différentes concentrations résiduelles dans les solutions des différents essais d’adsorption, en se réfère toujours à la courbe d’étalonnage de la figure III.3.
	III.4. Optimisation des conditions opératoires
	III.4.1. Etude de l’effet de masse
	La recherche de la masse minimale nécessaire et suffisante d’un matériau pour adsorber un polluant donné est une étape primordiale à toute étude sur l’adsorption,c’est la raison pour laquelle nous avons entamé cette étape sur le colorant cristal viole...


