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Résumé

Ce travail vise a étudier la possibilité d’utiliser du charbon actif préparé a partir de coquilles d’ceufs
comme moyen efficace pour le traitement des eaux usées par adsorption. Les coquilles d’ceufs,
riches en calcium et en carbone, représentent un déchet agricole prometteur pour la production
d’un charbon actif aux propriétés intéressantes.

Le charbon actif a été préparé a partir des coquilles d’ceufs selon une étape principale : la
carbonisation et I’activation thermique. Il a ensuite été caractérise physico-chimiquement afin de
déterminer ses propriétés de surface et sa capacité d’adsorption.

Le matériau obtenu a ¢été appliqué au traitement d’eaux polluées, et 1’influence de plusieurs
parametres a été étudiée : le temps de contact, la quantité de charbon et le pH. Les résultats ont
montré une efficacité notable dans la réduction de certains indicateurs comme la DCO et la
turbidité, confirmant ainsi la performance de ce charbon comme adsorbant alternatif, économique
et respectueux de I’environnement.

Mots clés: Charbon actif, coquilles d'ceufs, adsorption, eaux usées.

Abstract

This study aims to investigate the potential use of activated carbon derived from eggshells as an
effective means for treating wastewater through adsorption. Eggshells, rich in calcium and carbon,
are an agricultural waste with promising properties for producing high-performance activated
carbon.

The activated carbon was prepared from eggshells via a main step: thermal carbonization. It was
then characterized physicochemically to determine its surface properties and adsorption capacity.
The prepared carbon was applied in the treatment of contaminated water, with several influencing
factors examined, including contact time, carbon dosage, and pH level. The results demonstrated
significant efficiency in reducing indicators such as COD and turbidity, confirming the potential
of this carbon as an economical and environmentally friendly adsorbent.

Keywords: Activated charcoal, egg shells, adsorption, waste water.
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Introduction :

L’eau, ¢lément fondamental a 1’origine de la vie, constitue une ressource précieuse et
irremplacable. [1] Elle est essentielle non seulement a la survie humaine, mais également au bon
fonctionnement des systémes économiques. [2] Aujourd’hui, elle représente la ressource naturelle

la plus indispensable, mais aussi 1’'une des plus menacées par les activités humaines croissantes.

[3]

La qualité des eaux de surface s’est dégradée sous 1’effet des rejets agricoles, industriels et
domestiques. [1] Dés les années 1970, 1’élimination et le traitement des eaux usées sont devenus
des enjeux majeurs. Face a la pollution croissante de I’cau et a ses conséquences sur le milieu
naturel, les pays développés ont commencé a adopter des politiques environnementales strictes

pour protéger les ressources en eau. [4]

Dans ce contexte, la recherche de nouveaux matériaux poreux capables d’adsorber
efficacement les polluants issus des effluents liquides et gazeux connait un essor considérable. Les
charbons actifs, utilisés depuis longtemps, restent des matériaux de choix en raison de leur grande
capacité d’adsorption, de leur large spectre d’action, de leur régénérabilité et de leur cout

relativement faible. [5]

La production de charbon actif repose sur un procédé de chauffage controlé de matiéres
organiques, provoquant une altération de leur structure moléculaire. Lors de cette pyrolyse, des
¢léments volatils tels que I’hydrogéne, 1’oxygene, 1’azote et le soufre sont éliminés sous forme
gazeuse. Le résidu solide, appelé « carbonat » ou « semi-coke », contient des couches graphitiques
mal organisées, renfermant des pores et interstices partiellement obstrués par des dépots
goudronneux. Cette configuration limite sa surface poreuse et donc son pouvoir adsorbant. Une
activation ultérieure est alors nécessaire pour éliminer ces dépots et développer la porosité du

matériau. [6]

Dans une optique de developpement durable et de valorisation des déchets, la production

de charbon actif a partir de résidus agricoles constitue une alternative prometteuse, économique et
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respectueuse de 1’environnement. De nombreux déchets lignocellulosiques riches en carbone tels
que la peau de pomme, les noyaux de dattes, les noyaux de péche, les épis de mais, les grains de
café, la bagasse, ou encore les coquilles de noix de coco, peuvent étre valorisés comme précurseurs
pour la production de charbons actifs. Ces précurseurs, bon marché et renouvelables, représentent

une alternative intéressante au charbon actif commercial. [7]
Le travail présenté dans ce mémoire s’articule autour de quatre chapitres principaux :

4 Chapitre | : Généralités sur les eaux usées ;

=

Chapitre II : Les phénomeénes d’adsorption et les types d’adsorbants ;
+ Chapitre 11l : Les méthodes de préparation et de caractérisation physico-chimique des
charbons actifs ;

% Chapitre IV : L’étude du traitement des eaux usées par les charbons préparés.
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Chapitre | Généralité sue les eaux usées

I.1.Introduction
Les activités humaines ; domestiques, agricoles et industrielles produisent toutes sortes de
déchets et de souillures qui sont transportés par voie liquide. Ils sont susceptibles d’engendrer
difféerentes sortes de pollution et de nuisance dans le milieu récepteur. [1]
I.2.Définition des eaux usées
Définit les eaux usées comme étant des eaux ayant été utilisées pour des usages
domestiques, industriels ou méme agricole, constituant donc un effluent pollué et qui sont rejetées
dans un émissaire d'égout. [2]
Ces eaux sont des eaux chargées des polluants, solubles ou non, provenant essentiellement
de I'activité humaine. [3]
1.3.0rigines des eaux usées
Les eaux usées sont chargées d'éléments indésirables qui présentent un danger pour les
milieux, ce qui nécessite leur élimination par la conception d'une chaine de traitement appropriée.
Toutefois, il est essentiel de caractériser les eaux usées a traiter sur les plans quantitatif et qualitatif,
et elles proviennent des trois sources suivantes. [4]
1.3.1. Les eaux usées domestiques
Les rejets directs des eaux usées domestiques dans le milieu naturel perturbent I'équilibre
aquatique en transformant les rivieres en égouts a ciel ouvert. Elle est caractérisée par :
+ La présence de germes fécaux.
+ Des sels minéraux.
+ Des détergents.
+ Des fortes teneurs en matiere organique. [5]
1.3.2. Les eaux usées industrielles
Elle provient des usines et contient une grande diversité de produits ou de sous- produits
de D’activité humaine. On se trouve : Des graisses matiére organiques, des hydrocarbures, des
métaux, des produits chimiques divers, des matieres radioactives. [6]
1.3.3. Les eaux usées agricoles
Le secteur agricole peut produire des eaux usées contenant des matiéres azotées,

phosphatées, des pesticides et des sels. [7]
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En milieu rural, les pluies provoquent le lessivage des terres agricoles, entrainant engrais
et pesticides vers les cours d'eau ou les nappes. Elles ont un caractere fertilisant trés important. [8]
1.3.4. Les eaux usées urbaine

Les effluents urbains regroupent les eaux de ruissellement, principalement issues des pluies
et du lavage des chaussées, les eaux résiduaires d’origine domestique (cuisine, nettoyage des
locaux, etc.), ainsi que les rejets d’activités artisanales, comme ceuxX provenant de petites
entreprises. Les eaux pluviales urbaines, en particulier, contiennent une quantité significative de
métaux lourds et de résidus organiques, principalement issus du trafic routier. [9]

1.4. Composition des eaux usees

La composition des eaux usées varie considérablement en fonction de leur origine
(industrielle, domestique, etc.). Elles peuvent contenir de nombreuses substances, sous forme
solide ou dissoute, ainsi que de nombreux micro-organismes.

En fonction de leurs caractéristiques physiques, chimiques et biologiques, ainsi que du
niveau de risque sanitaire qu'elles représentent, ces substances peuvent étre classées en quatre
groupes : les micro-organismes, les matieres en suspension et organiques, les éléments traces
minéraux et organiques, et les substances nutritives. [10]

1.4.1. Les micro-organismes

Les micro-organismes comprennent, par ordre croissant de taille : les virus, les bactéries,
les protozoaires et aussi les helminthes. Ils proviennent dans leur immense majorité des matieres
fécales ; on distingue alors la flore entérique (i.e. intestinale) normale et les microorganismes
pathogenes. [11]

1.4.2. Les éléments traces, minéraux ou organiques

Les micropolluants organiques et non organiques résultent d’une pollution multiple et
complexe. Les micropolluants sont des éléments présents en quantité infinitésimale dans les eaux
usées. La voie de contamination principale, dans le cas d’une réutilisation des eaux usées epurées,
est ’ingestion. C’est la contamination par voie indirecte qui est généralement préoccupante. [10]
1.4.3. Substances nutritives

Les nutriments se trouvent en grande quantité dans I'eau usee, et constituent un parametre
de qualité important pour la valorisation de ces eaux en agriculture et en gestion des paysages. [12]

Les éléments les plus fréquents dans les eaux usées sont 1’azote, le phosphore et parfois le
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potassium, le zinc et le soufre. Ces éléments se trouvent en quantités appréciables, mais en
proportions trés variables que ce soit, dans les eaux usées épurées ou brutes. [13]
1.4.4. Les matieres en suspension (M.E.S.)

Les effluents urbains contiennent également des matieres en suspension (M.E.S.), qui ne sont
ni solubilisées ni colloidales. Elles comprennent des particules organiques (résidus alimentaires,
végetaux, microorganismes) et minérales (sables, poussieres, oxydes). Leur concentration varie
géneralement entre 100 et 300 mg/l, mais peut augmenter en cas de pluie. Les M.E.S. réduisent la
transparence de I’eau, favorisent la prolifération microbienne et peuvent entrainer des dépots dans
les milieux aquatiques. Elles sont en grande partie éliminées lors des premieres étapes du
traitement des eaux (dégrillage, décantation). [14]

1.5. Les caractéristiques des eaux usées
1.5.1. Parametres organoleptiques
1.5.1.1. Go(t

Le go(t peut étre défini comme I'ensemble des sensations gustatives, olfactives et de
sensibilité chimique commune percue lorsque I'aliment ou la boisson est dans la bouche. [15]

La saveur de I’eau potable doit étre agréable ; dans les eaux de surface, la saveur
désagréable est due essentiellement a la présence des algues, des champignons et des produits
chimiques, un go(t métallique est parfois donné par des sels ferreux. [16]
1.5.1.2. Odeur

Les eaux résiduaires industrielles se caractérisent souvent par une odeur désagréable et
persistante. Cette odeur est une forme de pollution atmosphérique liée a la présence de matiéres
organiques en décomposition, telles que les résidus de produits chimiques, les déchets biologiques
ou les composés sulfurés. La dégradation de ces matieres par des microorganismes libere des gaz
malodorants comme le sulfure d'hydrogene, I'ammoniac ou les composeés volatils organiques, qui
contribuent a la nuisance olfactive. En plus de géner les populations environnantes, ces odeurs
indiquent souvent une charge polluante importante, pouvant engendrer des impacts négatifs sur la

qualité de l'air, la santé publique, et I'écosysteme local. [17]
1.5.1.3. Couleur

La couleur de I'eau peut varier du jaune pale au brun rougeatre, en fonction de la nature et

de la concentration des matieres colorantes qu'elle contient. Ces substances sont généralement
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d'origine naturelle, provenant principalement de la décomposition des matiéres végétales. La teinte
de I'eau dépend également du pH et de sa turbidité. [18]
Pour évaluer cette coloration, on peut la comparer & une série de solutions étalons de concentrations

connues, ou bien la mesurer a lI'aide de techniques spectrophotométrique. [19]
1.5.2. Parametres physiques
1.5.2.1. Le potentiel d’hydrogéne (pH)

Le pH représente le degré d’acidité ou d’alcalinité du milieu. [20] Il mesure la concentration
en ions H' dans ’eau et caractérise de nombreux équilibres physico-chimiques. Ce paramétre
dépend de plusieurs facteurs, notamment de 1’origine de ’eau. Le pH doit impérativement étre
mesuré sur le terrain a 1’aide d’un pH-metre ou par colorimétrie. [21]

Le pH est un paramétre clé dans le traitement par électrocoagulation : il influence la
conductivité de la solution, la dissolution des électrodes, la spéciation des hydroxydes, ainsi que
le potentiel Zéta des particules colloidales. Les cations d’aluminium et de fer, ainsi que leurs
hydroxydes, assurent la déstabilisation des colloides et forment les espéces coagulantes actives,
qui peuvent se former en milieu alcalin, neutre ou acide.

Pendant 1’¢électrocoagulation, le pH évolue constamment : il augmente lorsque le pH initial
de ’eau se situe entre 4 et 9, tandis qu’il tend a diminuer lorsque le pH initial est supérieur a 9.
[22, 23]
1.5.2.2. Température

La température est un paramétre souvent négligé dans les réseaux de collecte urbains, mais
elle devrait étre surveillée de maniére plus rigoureuse, notamment en présence de rejets industriels
dans le réseau. En effet, le bon fonctionnement de certains ouvrages d'épuration est trés sensible a
des températures trop élevées. Ainsi, tout rejet dans le réseau doit impérativement présenter une

température inférieure a 30 °C. [24]
1.5.2.3. La conductiviteé électrique (CE)

La conductivité est la propriété qu’a 1I’eau de permettre le passage d’un courant électrique.
Elle fournit une indication précise sur la teneur en sels dissous (salinité de 1’eau).

Elle s’exprime en microsiemens par centimétre (uS/cm) et représente ’inverse de la
résistivité, exprimée en ohms par centimetre (Q2/cm). La mesure de la conductivité permet

d’évaluer la minéralisation globale de 1’eau. Elle est particulierement utile, car au-dela d’un seuil
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de salinité correspondant a une conductivité de 2500 uS/cm, la prolifération des micro-organismes

peut étre réduite, entrainant ainsi une baisse du rendement des systémes d’épuration. [18]
1.5.2.4. La turbidité

La turbidité est inversement proportionnelle a la transparence de I'eau. Elle peut étre
mesurée de deux maniéres :

+ Visuellement, en déterminant la profondeur a laquelle un objet (comme un disque de

Secchi ou un fil de platine) cesse d’étre visible ; la turbidité est alors exprimée en métres.

+ Electroniquement, par néphélométrie, en comparant 1’échantillon avec une gamme de
solutions de référence (silice, mastic, formazine). Elle est alors exprimée en mg/L de
substance de référence ou en unités normalisées : NTU (Nephelometric Turbidity Unit),

JTU (Jackson Turbidity Unit), ou FTU (Formazine Turbidity Unit). [25]
1.5.2.5. Matieres en suspension (MES)

Les matiéres en suspension regroupent I’ensemble des substances minérales ou organiques
non dissoutes dans 1’eau. Leur concentration varie selon les saisons et le régime d’écoulement des
eaux. Ces particules altérent la transparence de 1’eau, réduisent la pénétration de la lumiére et, par
conséquent, limitent la photosynthese. Elles peuvent également entraver la respiration des
poissons. En outre, les MES peuvent adsorber et transporter d’importantes quantités de substances
toxiques telles que les métaux lourds, les pesticides, les huiles minérales ou encore les
hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP). La concentration en matieres en suspension est
exprimee en mg/L. [26]

1.5.3. Parametres chimiques
1.5.3.1. La demande chimique en oxygene (DCO)

La DCO représente la quantité d’oxygene nécessaire a 1’oxydation de 1’ensemble des
matieres présentes dans 1’eau, qu’elles soient biodégradables ou non. Pour la mesurer, 1’échantillon
est chauffé pendant deux heures en présence d’un oxydant puissant : le dichromate de potassium.
Les composés organiques oxydables réduisent I’ion dichromate (Cr®*) en ion chrome (Cr*").

La réaction est facilitée par I’ajout d’un sel d’argent (catalyseur) et d’un sel de mercure

(complexant les ions interférents). [27]
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1.5.3.2. Demande biochimique en oxygene (DBO)

La DBO fait partie des parametres globaux permettant de caractériser la pollution des eaux
usées et des eaux de surface. [28]

La DBOs, mesurée sur 5 jours, indique la quantité d’oxygene nécessaire a la dégradation
biologique des matiéres organiques présentes dans les eaux usées. [29]

Elle est définie comme la quantité d’oxygéne consommée par les micro-organismes
(principalement des bactéries), a 20 °C, dans I’obscurité, pendant une incubation de cinq jours d’un
échantillon préalablement ensemencé. Ce temps permet 1’oxydation biologique d’une partie
significative de la matiere organique carbonée. [30]

1.5.3.3. Le carbone organique total (COT)

Le carbone organique total (COT) regroupe I’ensemble des composés organiques présents
dans I’eau, sous différentes formes et a divers états d’oxydation. Certains de ces composés peuvent
étre oxydés par des procédés chimiques ou biologiques. Les fractions oxydables sont généralement
caractérisées a I’aide des mesures de DCO et de DBO. [31]

1.6.Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons examiné les principales caractéristiques des eaux usées ainsi
que leurs différentes sources. Ces eaux présentent des propriétés physiques, chimiques et
biologiques variées, qui influencent le choix et I’efficacité des traitements. Parmi les différentes
méthodes de purification, ’adsorption s’avere étre 1’une des plus utilisées en raison de sa capacité

a éliminer efficacement de nombreux polluants.
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Chapitre 11 Les phénoménes d’adsorption et les types d’adsorbants

11.1. Introduction

Les phénomenes dont I’adsorption ont été observés initialement dans les liquides par Lowitz
en 1785, Quelques années plus tard, la premiere mise en application industrielle a été réalisée dans
une raffinerie de canne a sucre pour la fabrication des sirops. En 1860, sur un recouru au charbon
de bois pour supprimer le godt et les senteurs de I'eau. C'est au début du XXe siécle que les
techniques d'adsorption voient le jour, grace aux avancées dans le domaine scientifique. Au cours
de la Premiére Guerre mondiale, l'efficacité du charbon actif en matiére de purification a été

démontrée dans diverses applications. [1]

11.2. Adsorption

L'objectif principal des industriels consiste a identifier un procédé de traitement qui soit a
la fois techniquement et économiquement approprié pour I'élimination d'une vaste gamme de
composés toxiques présents dans notre environnement. On a eu recours a diverses techniques
’ultrafiltration, la séparation par membranes, la coagulation-floculation, entre autres. L'adsorption

est I'une des méthodes les plus courantes et efficaces pour le traitement des effluents aqueux. [2]

On appelle « adsorbat » la molécule qui s'adsorbe et « adsorbant » le solide sur lequel s'adsorbe la
molécule. Le processus inverse ou les molécules se libérent s'appelle la désorption. [3]

11.3. Définition de I'adsorption

L'adsorption est un phénomeéne physico-chimique qui se traduit par une variation de
concentration a l'interface entre deux phases non miscibles. Il ne faut pas la confondre avec
I’absorption, qui désigne un processus de volume, alors que 1’adsorption est un phénoméne de
surface. On peut identifier cing catégories d'interfaces en fonction de la nature des deux phases
en présence : (gaz/liquide), (gaz/solide), (liquide/liquide), (liquide/solide) et (solide/solide). Pour
chacun de ces types d'interfaces, on peut faire la distinction entre les phases a I'état pur et celles
qui forment des mélanges. La présente étude porte spécifiquement surles phénomeénes
d'adsorption liés aux interfaces liquide/solide, c'est-a-dire  sur I'adsorption de liquides, gu'ils

soient purs ou melangés, par des solides souvent considérés comme des phases pures [4].
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11.3.1. Types d'adsorption

I1 est possible de distinguer deux types d’adsorption :

+ Adsorption physique (physisorption).
+ Adsorption chimique (chimisorption).

11.3.1.1. Adsorption physique (Physisorption)

Lorsque l'interaction entre I'adsorbat et I'adsorbant est de nature électrostatique, on parle
de la Physisorption. L’adsorption physique ou la physisorption est un phénoméne courant dii aux
Forces de van der Waals qui se produit chaque fois qu'un gaz (adsorbat) entre en contact avec la
surface d'un solide (adsorbant) (pour les monocouches ou les couche macromolécules) et forment
des liaisons faibles entre elles (liaisons hydrogene) et similaires a la liquéfaction. [5]

La physisorption est un processus qui se produit dans les systéemes gaz-solide ou gaz-liquide
lorsque les conditions de température et de pression sont appropriées. De plus, ce processus
physique se caractérise par sa rapidité et sa réversibilité. [6]

11.3.1.2. Adsorption chimique (Chimisorption)

L'adsorption chimique se produit lorsque des liaisons chimiques, souvent de type covalent
ou ionigue comme dans les échanges d'ions (impliquant des couples de charges opposeées), se
forment. Dans ce cas, la fixation peut étre irréversible et entrainer des modifications chimiques de

I'espece adsorbée. [7]

Afin de mieux comprendre les mécanismes impliqués dans les processus d’adsorption, il
est essentiel de distinguer les deux principaux types d’interactions entre I’adsorbat et 1’adsorbant :
’adsorption physique et chimique. Ces deux phénoménes différent par la nature des liaisons mises
en jeu, leur réversibilité, leur intensité énergétique, ainsi que par leur comportement en fonction
de la température et de la structure des surfaces impliquées.
La Figure I1.1 ci-dessous illustre ces différences fondamentales, suivie d’un Tableau 11.1

comparatif mettant en évidence les principales caractéristiques de chaque type.
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Figure 11.1. Adsorption physique et chimique. [8,9]

Tableau 11.1. Comparaison entre ’adsorption physique et [’adsorption chimique. [10]

Propriétés Adsorption physique Adsorption chimique
Types de liaison Liaison de Van der Waals. Liaison chimique.
Température du Relativement faible comparée a  Plus élevée que la température
processus la température d'ébullition de d’ébullition de [’adsorbat.
I'adsorbat.
Individualité des L’individualité des molécules Destruction de ['individualité des
molécules est conservée. molécules.
Désorption Facile. Treés lente.
Cinétique Rapide, indépendante de la Tres lente.
température.
Chaleur d'adsorption Inférieur a 10 kcal/mole. Supérieur a 10 kcal/mole.
Energie mise enjeu Faible. Elevée.
Type de formation Formation en multicouches. Formation en monocouche.

11.4. Modélisation de la cinétique d'adsorption (formes non linéaires)

La cinétique d'adsorption décrit le taux d'absorption des solutés en fonction du temps de

contact d'adsorption, I'une des propriétés clés définissant I'efficacité d'adsorption. La cinétique

d'adsorption fournit des informations importantes pour la conception des systemes d'adsorption

[11]. Des modéles de pseudo-premier ordre [12], de pseudo-second ordre [13], d'Elovich [14] et

de diffusion intraparticulaire [15], ont été utilisés pour étudier le mécanisme d'absorption. Ses

modeéles sont formulés dans le Tableau 11.2.

Tableau 11.2. Les modéles appliqués de la cinétique d’adsorption.
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Modeéles Equations Les parametres
Q¢ = qe(1 —e7KY K: constante de vitesse pour une
Pseudo premiére ordre cin_étique du peusdo-premiére ordre
(min™).
qe: la capacité d’adsorption a
[’équilibre (Mmg/Q).

Q.: la capacite d’adsorption a
instant t (mg/g).

Pseudo second ordre q2K,t K> constante cinétique du pseudo
S -
Jel2 seconde- ordre (g/mg.min).
Elovich _In(I*xaxBxt) a:estletauxdesorption initial (m/g.
£ B min).

p: est la constante de désorption
(g/mg), liée dans [’étendue de la
couverture de surface et
énergie  d’activation  pour la
chimisorption.
Diffusion intra- QtzKpt1/2+c Kp: la constante de vitesse intra-
particulaire en (mg/g.min'/2).
Qt: la quantité adsorbée a l'instant t
en (mg/g).

particulaire

11.5. Mécanisme de I'adsorption

Au cours de I'adsorption d'une espece sur un solide, le transfert de masse des molécules se
fait de la phase fluide vers le centre de I'adsorbant telle que : C-a-d ce processus s'opére au sein
d'un grain d'adsorbant en plusieurs étapes. [16]
1-Transfert de masse externe (diffusion externe) qui correspond au transfert du soluté du sein de
la solution a la surface externe des particules.
2-Transfert de masse interne dans les pores (diffusion interne) qui a lieu dans le fluide remplissant
les pores. En effet, les molécules se propagent de la surface des grains vers leur centre a travers

les pores.

3-Diffusion de surface : pour certains adsorbants, il peut exister également une contribution de la

diffusion des molécules adsorbées le long des surfaces des pores a 1’échelle d’un grain d’adsorbant.

[17]

12| Page



Chapitre 11 Les phénoménes d’adsorption et les types d’adsorbants
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Figure 11.2. Schéma du mécanisme de transport d’un adsorbat au sein d’un grain :

1 — diffusion externe; 2 — diffusion interne (dans les pores); 3 — diffusion de surface. [18]

I1.6. Parametres de I’adsorption

L’adsorption est un processus de partage de la substance chimique (appelée adsorbat) entre
la solution aqueuse (solvant) et le solide. Les trois parametres de 1’adsorption sont 1’adsorbant,
I’adsorbat et la solution : c’est un systéme ternaire a trois composants ou chacun possede ses
caractéristiques propres. Dans les phénomenes d’adsorption, il faut donc tenir compte des

différentes interactions pouvant exister dans le systéme ternaire décrit dans la Figure 11.3.

Matériau adsorbant :
ADSORBANT

affinité

granulométrie

présence d'impuretés

Systéme
ternaire

Polluant : Solution aqueuse :
ADSORBAT SOLVANT

solubilité

pii

température

Figure 11.3. Caractéristiques et interactions a prendre en compte dans un systeme
ternaire adsorbant/adsorbat/solvant. [19]
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1L.7. L’isotherme d’adsorption

Les isothermes d'adsorption a I'équilibre sont une des données prometteuses pour
comprendre les mécanismes d'adsorption. Les isothermes les plus couramment utilisées pour les
systemes solide/liquide sont les isothermes de Langmuir et Freundlich [20]. L'équation de
Langmuir a été choisie pour estimer la capacité maximale d'adsorption correspondant a une
couverture monocouche compléte de la surface de l'adsorbant. Le modéle de Freundlich a été
choisi pour estimer la force d'adsorption du sorbate sur la surface de I'adsorbant. Par conséquent,
afin de mieux comprendre les propriétés de I'équilibre adsorbat-adsorbant et de bien concevoir et
dimensionner le processus d'adsorption, il est nécessaire de déterminer la capacité de I'adsorbant a
adsorber sur les différents composants du mélange. La capacité d'adsorption est donnée par la
relation [21] :

Q= (C"_Ct) v (11-1)

m

Sachant que :

> Q: Capacité d'adsorption du support (mg/g).

» (,: Concentration initiale du substrat (mg/L) a I’instant t = 0.

» C;: Concentration du substrat (mg/1) a I’instant t du processus d'adsorption.

» V:Volume de la solution (L).

» m: Masse du support (g).
11.8. Les adsorbants

Généralement, les adsorbants permettent de réaliser la séparation des composants d’un

mélange en retenant plus ou moins, ceux-ci, par le biais de liaisons dont I’intensité varie selon la
nature des molécules présentes dans le mélange. Au sens strict, tous les solides sont des adsorbants.
Cependant, seuls les adsorbants ayant une surface spécifique suffisante (surface par unité de
masse) peuvent avoir des intéréts pratiques. Les adsorbants industriels ont généralement des
surfaces spécifiques au-dela de 100 m2.g?, atteignant méme quelques milliers de (m?.g?).Ces
adsorbants sont nécessairement microporeux avec des tailles de pores inférieures a 2 nm ou
mésoporeux avec des tailles de pores comprises entre 2 nm et 50 nm (selon la classification de
I’TUPAC). Les adsorbants industriels les plus courants sont les suivants : les charbons actifs, les

zéolithes, les gels de silice, les argiles activées (ou terres décolorantes) et les alumines activées.
[22]
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De plus, ce phénomene est influencé par de nombreux facteurs qui sont relatifs aux
propriétés physico-chimiques de I’adsorbant (charbon), et ainsi que de I’adsorbat, et des conditions

extérieures.

Les principaux adsorbants employés dans I’industrie sont les charbons actifs, les zéolithes,
les gels de silices, les alumines activées dont les caractéristiques sont récapitulées dans le Tableau
1.3:

Tableau 11.3. Caractéristiques des principaux adsorbants industriels [23].

Adsorbants Surface spécifique (m2.g')  Taille des pores (nm)  Porosité interne
(nm)

Charbon actif 400 — 2000 1,0-4,0 0,4-0,8

Zéolithes 500 - 800 0,3-0,8 0,3-0,4

Gels de silice 600 — 800 2,0-5,0 0,4-0,5

Alumines activées 200 — 400 1,0-6,0 0,3-0,6

I1.9. Critéres de choix d’un adsorbant

Les adsorbants utilisés dans divers traitements doivent posséder les qualités suivantes :
+ Haute capacité d’adsorption.

Grande efficacité pour adsorber des substances de faible concentration.

Sélectivite éleveée.

Aptitude a étre facilement régénérés et utilisés de nouveau.

- + + &

Prix peu élevé. [24]
11.10. Fabrication du charbon actif

Les procédés industriels de production de charbon actif (CA) comportent généralement deux (02)

étapes : la carbonisation et 1’activation.

11.10.1. Carbonisation

La carbonisation est la décomposition thermique (pyrolyse) des matieres carbonées : les
especes autres que le carbone sont éliminées. Cette étape s’effectue a des températures comprises
entre 600 et 800 °C en présence de sels métalliques et sous un courant continu de gaz inerte
(absence d’oxygeéne) La microstructure de base se développe vers 500 °C, mais les pores ainsi

formés contiennent divers produits de décomposition. Elle est généralement effectuée a une vitesse
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suffisamment grande pour minimiser le contact entre les produits carbonisés et les produits
volatils. Une simple carbonisation n’aboutit pas a des produits ayant une grande capacité
d’adsorption, car elle donne des produits ayant une structure poreuse rudimentaire ne leur

permettant pas d’étre utilisés comme adsorbants sans une activation supplémentaire. [25]

11.10.2. Activation

L’activation permet de développer la structure poreuse en éliminant les goudrons qui
obstruent les pores et a créer des fonctions de surface (généralement oxydées) qui sont a 1’origine
des interactions entre le solide et les molécules adsorbées. Elle peut étre physique ou chimique.
[25]

11.10.2.1. L’activation physique

Permet de développer les pores existants et d’en créer d’autres. Elle est réalisée entre 800
°C et 1000 °C en présence d’un gaz faiblement oxydant (air), de vapeur d’eau, de CO2, ou encore
d’un mélange de ces gaz Les propriétés adsorbants finales du charbon actif (CA)dépendent du gaz
oxydant, de sa concentration, de la température, de sa durée d’activation, de la quantité et de la
nature des phases minérales présentes dans le charbon actif (CA), mais aussi de la nature des
additifs inorganiques ajoutés durant 1’activation. En effet, au cours de ’activation les atomes de
carbone a valence non saturée créés en bordure des feuillets pendant la carbonisation réagissent
avec des hétéroatomes tels que I’oxygene, hydrogene, 1’azote et le soufre pour former différents
groupements fonctionnels de surface. [25]
11.10.2.2. L’activation chimique

Est un autre procédé d’obtention du charbon actif. Elle consiste a imprégner le matériau de
départ dans une solution concentrée d’agent trés oxydant et/ou déshydratant (acide phosphorique,
chlorure de zinc, soude...). Le matériau est ensuite pyrolysé entre 400 °C et 800 °C sous une
atmospheére inerte ; ces températures sont inférieures puis est lavé et séché. Le charbon actif est
ainsi obtenu en une seule étape. C’est le degré d’imprégnation du matériau en matiere oxydante
qui définit la structure poreuse finale.
Suite a ’activation, le charbon actif acquiert une structure poreuse polydispersé : les pores ont
differentes formes et dimensions. La répartition poreuse depend de la nature de la matiere
premicre, mais aussi des conditions de 1’activation. Les propriétés physico-chimiques d’un
charbon peuvent donc varier pour un méme précurseur. [26]
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11.11. Caractérisation du charbon actif
11.11.1. Caractérisation chimique

11.11.1.1. pH de point de charge nulle (pHpz)

L'un des parametres essentiels pour les adsorbants et les phénoménes d'adsorption est le
pH du point de charge nulle ou zéro (pHpzc), en particulier lorsque des forces électrostatiques sont
impliquées dans les mécanismes réactionnels, comme c'est le cas avec les charbons actifs. La
neutralité electrique de la surface de I'adsorbant est indiquée par le pH du point de charge zéro ou
nulle (pHpzc), qui correspond a la valeur de pH ou la charge nette de la surface du charbon actif est
nulle. La méthode employée est basée sur les recherches de Lopez-Ramon et al. Cela permet
d'identifier si un charbon actif est plutot acide ou basique et de calculer sa charge de surface nette

en fonction du pH de la solution. [27]

Cette méthode consiste a placer 50 cm?® de solution de NaCl 0,01 M en flacons fermés,
suivie de I’ajustement du pH de chaque solution (I’intervalle de pH varie de 2 & 12) en ajoutant
une solution de NaOH (0,1 M) ou HCI (0,1 M) selon le cas. Ensuite, 0,15 g d'échantillon de
charbon actif a caractériser sont ajoutés a chaque flacon. Les suspensions doivent étre agitées et
maintenues a température ambiante pendant 48 heures, et une nouvelle mesure du pH (pHfinar) est
effectuée. Le pHpzc (pH ou point charge nulle) est déterminé par le point ou la courbe pHfina €n

fonction du pHinitiar intercepte la ligne droite de pHfina = pHinitiar. [28]
11.11.1.2. La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier est une technique utilisée pour
identifier les principaux groupes fonctionnels présents a la surface ainsi que la structure chimique
du charbon actif. Ce procédé repose sur des mouvements vibratoires qui déplacent les atomes et
les groupes fonctionnels au sein du matériau. Lorsque 1’'un de ces éléments est soumis a un
rayonnement electromagnétique dont la fréquence concorde avec 1’'une de ses propres vibrations,
un phénomeéne de résonance se produit, entrainant 1’absorption d’une partie de 1’énergie du
faisceau incident. Cette interaction conduit & une absorption énergétique. En présence d’un
rayonnement infrarouge, les liaisons moléculaires absorbent une partie de cette énergie et vibrent

de maniere spécifique, que ce soit sous forme de vibrations d’¢longation ou de déformation.
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Cependant, cette méthode comporte plusieurs inconvénients :

+ Le charbon est une matiére noire qui capte I'énergie.

+ L'intégralité du spectre visible posséde une bande d'absorption totale se prolongeant
jusqu'au spectre infrarouge.

+ A cause du recoupement des bandes d'absorption et de la faible intensité du
signal causée par les propriétés d'uncorps noir du charbon, I'analyse spectrale

reste complexe. [29]

11.11.2. Caractérisations texturales

11.11.2.1. Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X permet d’identifier la nature des phases cristalline et amorphe
présentes dans un solide. Cependant, plusieurs mailles cristallines doivent se succéder pour former
des raies de diffraction visibles. Si le nombre de mailles constituant les cristallites est faible, les
raies de diffraction apparaitront larges. Cette propriété permet dans certains cas de déterminer la
taille des cristallites. On analyse les échantillons par diffraction des rayons X, a 1’aide d’un
diffractomeétre son principe repose sur la réflexion sélective des rayons X par un cristal, avec

utilisation de la loi de Bragg. [30]
11.11.2.2. Analyse Thermogravimétrique (ATG)

L’ATG est une technique d'analyse dans laquelle la masse d'une substance est controlée en
fonction de la température ou du temps lorsque I'échantillon est soumis a un programme de

température ou de temps dans une atmosphere controlée. [31]
11.11.2.3. L’indice d’iode

Le nombre d’iode est un parametre largement utilisé pour les essais de carbone activé pour
sa simplicité et une évaluation rapide de la qualité du carbone activé. Il donne une estimation de
sa surface et de sa porosité [32.33]. Les adsorbants ont été caractérisés en mesurant leur indice
d’iode (mg.g?) a I'aide d'une solution standard d’iode. L'indice d’iode, représentant le nombre de
milligrammes d’iode adsorbé par gramme d’adsorbant a une concentration résiduelle de 0,02N.

[34]

18| Page



Chapitre 11 Les phénoménes d’adsorption et les types d’adsorbants

11.11.2.4. Indice de bleu de méthylene

L’indice de bleu de méthyléne est le nombre de milligrammes du bleu de méthyléne
adsorbé par un gramme de charbon actif lorsque la concentration a I’équilibre du bleu de méthyléne
est égale a 1 mg/L [35]. Ce dernier donne une idée sur la surface disponible pour les adsorbants
microporeux et mésoporeux. La surface occupée par une molécule de bleu de methyléne est de
130A2. [36]

11.11.2.5. Indice de Boehm

Le charbon actif contient d’autres éléments en plus de 1’atome du carbone, que 1’on appelle
les hétéroatomes. Ces hétéroatomes sont a ’origine de groupes fonctionnels tels que acides
carboxyliques, cétones, amines ... etc. Ces groupes fonctionnels influencent la chimie de surface

du charbon actif et son affinité pour les molécules en solution et les solvants.

La détermination des groupements acido-basiques a la surface du charbon actif peut étre faite par
I’utilisation de la méthode de Boehm (Indice de Boehm). [37]

Boehm a proposé une analyse quantitative des fonctions de surface, appelée titrage de Boehm
[38,39], Cette méthode est utilisée pour déterminer les fonctions oxygénées de surface et leurs
quantités selon leur caractére acide avec des bases, en utilisant une gamme élargie de valeurs de
pKa de 1'acide conjugué : Cela signifie qu’une base avec une valeur de pKa donnée pour I'acide
conjugué neutralisera seulement les fonctions de surface ayant des valeurs de pKa inférieures a
celle de la base. [40]

Carbonate de sodium ((Na2COs, pKa = 10,25) et de bicarbonate de sodium (NaHCOs3, pKa =
6,37), d’hydroxyde de sodium (NaOH, pKa = 15,74) ou d'é¢thoxyde de sodium (NaOC:Hs, pKa =
20,58) sont utilisées comme de bases pour neutraliser les fonctions acides en surface.

La présence de groupes basiques a la surface des matériaux carbonés a également été étudiee
titrage avec des acides [41]. Des études précoces ont été réalisées sur la caractérisation des groupes
basiques en utilisant des acides de force croissante HCl < HNO3z <HCIO4 et sont généralement
détermines par titration avec l'acide chlorhydrique (HCI) apreés filtration. Les filtrats sont titrés par
une solution de HCI a 0,1 N pour doser les bases résiduelles et avec une solution de NaOH a 0,1

N pour doser 1’acide restant.
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Le titrage de Boehm est supposé que Le NaHCO3 ne gére que les fonctions carboxyliques,
tandis que le Na,COz gére les fonctions carboxyliques et lactones, le NaOH gere les fonctions
carboxyliques, lactones et phénoliques, et le NaOC2Hs gere les fonctions carboxyliques, lactones,
phénoliques et carbonyles [42]. La quantité de chaque fonction estimée a partir des différences
appropriées. L’acide chlorhydrique est utilisé pour déterminer la quantité des groupements

basiques. La méthode de Boehm présente toutefois certains inconvénients :

+ Les cinétiques des réactions sont lentes, en particulier pour les matériaux microporeux.

+ La proximité de groupes fonctionnels voisins peut modifier leurs propriétés en raison de
phénomeénes de chélation.

+ La structure propre du charbon actif, notamment aux bords des feuillets de graphene, peut

altérer les propriétés des groupements fonctionnels par effet de résonance. [43]

11.11. Conclusion

Ce chapitre a permis de présenter les principes fondamentaux de I’adsorption, en mettant
en lumiére ses mécanismes, ses types (physique et chimique), ainsi que les principaux modeéles
cinétiques et isothermes associés. Une attention particuliére a éte accordée aux caractéristiques des
adsorbants, notamment le charbon actif, dont la structure poreuse et les propriétés de surface jouent
un role déterminant dans 1’efficacit¢ du processus. Enfin, les méthodes de fabrication, de
caractérisation et les critéres de choix des adsorbants ont été exposés, soulignant 1I’importance de

ces matériaux dans le traitement des effluents aqueux.
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Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

Dans cette section, nous abordons la préparation du charbon actif a partir de coquilles
d'ceufs, une biomasse abondante et peu cotliteuse, en utilisant une méthode d'activation thermique.
Cette approche repose sur le traitement préalable des coquilles thermigquement par une
carbonisation a haute température. Nous présentons ensuite les résultats de I'analyse des eaux usées

avant et apres leur traitement par ce charbon actif.

I11.1. Préparations de charbon actif

111.1.1. La matiére premiere (la coquille d'ceuf)

La coquille d'ceuf, parfois qualifiée de « biocéramique composite naturelle », est un
biomatériau remarquable doté d'une structure cristalline bien organisée. En plus de son réle
protecteur, elle présente des propriétés mecaniques étonnantes. Par exemple, une coquille d'ceuf
de poule, d’a peine 0,3 mm d’épaisseur, confeére a I’ceuf une résistance a la compression supérieure
a 3 kg. Quant a la coquille d’un ceuf d’autruche, épaisse de 3 mm, elle peut supporter une charge
allant jusqu’a 70 kg. [1] Sur le plan de la composition, la coquille d'ceuf est constituée a environ
95,1 % de matiéres minérales, principalement du carbonate de calcium sous forme de calcite
cristallisée. Elle contient également 3,3 % de protéines, qui forment la matrice organique
essentielle a sa formation, ainsi qu’environ 1,6 % d’ecau. [2] Ces caractéristiques physico-
chimiques en font un matériau d’intérét croissant pour des applications environnementales et
industrielles, notamment dans la fabrication de biomatériaux ou de charbons actifs d'origine

naturelle.

111.1.2. Préparation de la matiére premiére

Les coquilles d'ceufs constituent une ressource naturelle abondante pouvant étre valorisée
dans la production de charbon actif par simple traitement thermique. Dans un premier temps, les
coquilles sont soigneusement lavées a I’eau bouillante du robinet, puis rincées a I’eau distillée afin
d’éliminer les impuretés, les mati¢res solubles et les résidus organiques. Une fois nettoyées, elles
sont laissées a sécher a température de 90 °C pour évacuer I’humidité superficielle. Ensuite, les
coquilles entieres ou en morceaux sont placées dans un four a une température de 700 °C pendant

deux heures. Ce traitement thermique favorise la formation d’une structure poreuse, conférant aux

32|Page



Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

coquilles transformées des propriétés adsorbantes intéressantes. Le charbon actif obtenu peut étre

directement utilisé pour le traitement des eaux usées. Figure.lll.1.

Figure.ll1.1. Les coquilles d’ceufs apreés le séchage et broyage.

111.1.3. Rendement

Le rendement de la préparation du charbon actif correspond au pourcentage de matiere
obtenue apres les étapes de thermoactivation, lavage et séchage, par rapport a la masse initiale

des coquilles d'ceufs seches. 11 se calcule selon la formule :

Rendement (%) = (W1 / Wo) x 100

%+ W, : masse initiale du précurseur (coquilles d'ceufs séches).

+ W, : masse du charbon actif apres traitement.

Le terme burn-off désigne la perte de masse survenue durant la thermoactivation. Il est ’inverse

du rendement et se calcule par :
Burn-off (%) = 100 — Rendement (%0)
La perte de masse a été déterminée et les résultats obtenus sont regroupés dans le Tableau I11.1 :

Tableau.lll.1. Le rendement du charbon actif.

Le charbon actif CA
Le rendement de production de charbon actif (%)  80.44
La perte de masse (Burn-off) % 19.56
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111.2. Caractérisation du charbon actif
I11.2.1. Caractérisation physico-chimique

111.2.1.1. Le pH du point de charge nulle (pHpz)

Le pHpz ou pH du point de charge zéro ou nulle, correspond a la valeur de pH, pour
laguelle, la charge nette de la surface des adsorbants est nulle. Ce parameétre est tres important dans
les phénomeénes d'adsorption, surtout quand des forces électrostatiques sont impliquées dans les
mécanismes. Une facon simple et rapide pour déterminer le pHpzc est d’utiliser la méthode de
dérivé du pH. [3]

Pour cette expérience, 50 mL d’eau distillée sont introduits dans plusieurs flacons en verre.
Le pH initial de chaque flacon est ajusté a une valeur comprise entre 2 et 12 a I’aide d’une solution

de NaOH ou de HCl a 0,1 M. Ensuite, ajouté 0,150 g de charbon actif a chaque flacon.

Les suspensions obtenues sont maintenues sous agitation constante, a température ambiante,

pendant une durée de 72 heures. Aprés ce temps, le pHrinal de chaque suspension est mesuré.

La Figure 111.2. Présentent la variation du pHinitia €n fonction du pHfinar pour 1’échantillon de
charbon actif. L'intersection de ce courbe avec la ligne d'égalité pHfina=pHinitia permet de

déterminer la valeur du point de charge nulle (pHpzc) du charbon actif.

12 | —e— pH final -
-== pH initial (référence)

10+

pH final
AY

2 2 6 8 10 12
pH initial (pH:)

Figure.l11.2. Variation du pHsina €n fonction du pHinitiar.
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La Valeur élevée du pHpzc (10,2) indique que la surface du charbon actif est globalement basique.

Cela signifie:

e A pH<10,2, lasurface est chargée positivement, ce qui favorise I’adsorption de polluants
anioniques tels que les nitrates (NOs"), les colorants anioniques ou les ions CI.

e ApH > 10,2, lasurface devient chargée négativement, ce qui rend le matériau plus apte a
adsorber des cations métalliques (ex. : Pb*", Cd**, Cu®).

e Ainsi, la forte basicité de surface peut étre attribuée a la présence dominante de groupes
fonctionnels basiques (amines, pyridines, etc.), ce qui confirme la polyvalence chimique

du charbon actif étudié.

Cette caractéristique est particulierement avantageuse dans le traitement des eaux chargées en

polluants organiques ou ioniques.
111.2.1.2. Diffraction des rayons X (DRX)

L’analyse par diffraction des rayons X (DRX) du charbon actif (Figure 111.3.) révéle la présence
de pics nets et bien définis entre 26 = 28° et 49°, témoignant d’une structure majoritairement
cristallisée. Ces réflexions sont caractéristiques de la présence de carbone graphitisé, ainsi que de
phases minérales cristallines telles que le carbonate de calcium (CaCOs), le tri-carbonate de
calcium-fer-magnésium ((Ca, Fe, Mg)(COs)3), le di-carbonate de calcium-magnésium ((Ca,

Mg)(CO:s)2), et des traces de quartz (Si10z).
La cristallinité observée dans I’échantillon peut étre attribuée a deux facteurs principaux :

+ La nature minérale de la matiére premiére (coquilles d’ceufs), riche en carbonates de
calcium et en ¢léments métalliques (Ca, Mg, Fe), naturellement présents sous forme
cristalline.

+ Le traitement thermique appliqué lors de la carbonisation et/ou de I’activation, qui favorise

I’organisation structurée des feuillets de carbone et la stabilisation des phases minérales.

Ces résultats confirment que le charbon actif obtenu combine une structure carbonée ordonnée et
une teneur non négligeable en composés inorganiques cristallis€s, ce qui peut influencer ses
propriétés d’adsorption, de stabilité thermique et de réactivité chimique.
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Figure.l11.3. Schéma de diffraction des rayons X (DRX).
111.2.1.3. Thermogravimetrique (ATG)

Afin d’étudier la perte de masse, un échantillon unique de charbon actif a base de coquille
d'ceuf a été caractérisé par analyse thermogravimétrique (ATG). Ce dernier a été effectuée a I’aide
d’un analyseur thermogravimétrique TA-60WS (Shimadzu Corp, Kyoto, Japon), avec une vitesse
de chauffage de 10 °C.min"’, sous un flux d’azote de 80 mL.min™", sur une plage de température
allant de 30 a 700 °C.

4 —1CE
99,5 —DTG

©
@
»

©
@
(=]

Perte de masse (%)
©
o

e ——r——
100 200 300 400 500 600 700
Temp (°C)

Figure.l11.4. La perte de masse (%) en fonction de la température (T °C) obtenues par ATG pour le charbon actif.
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Le graphique montre deux courbes :

- Courbe noire (ATG) : perte de masse (%) en fonction de la température.

- Courbe bleue (DTG) : vitesse de perte de masse (dérivée de la courbe ATG).

Phase 1 : 30-150 °C, on observe une tres 1égére perte de masse, due a 1’¢limination de I’eau
physiquement adsorbée et des composés volatils superficiels, ceci indique un matériau sec et bien

préparé.

Phase 2 : 150-600 °C, on observe une pente faible et réguli¢re sur la courbe ATG. Due a une
décomposition progressive de matieres organiques résiduelles (protéines, membranes) ou

carbonisation partielle de la matiere végétale.

Phase 3 : 600-700 °C, on observe une chute brutale de la masse sur la courbe ATG + pic marqué
sur la courbe DTG. Due a une décomposition de la matrice carbonée (dégradation finale du
squelette carboné) ou transformation thermique du carbonate de calcium CaCOs en oxyde de

calcium CaO + COs..

Donc I’analyse ATG de notre charbon actif, montre une bonne stabilité thermique jusqu’a 600 °C,
avec des pertes de masse faibles. La décomposition principale intervient vers 700 °C,

probablement liée a la décarbonatation du carbonate de calcium contenu dans les coquilles.
I11.2.1.4. Etudes par spectroscopie infrarouge a transformée de fourrier

L’étude infrarouge a été réalisée a 1'aide d'un spectrométre FTIR Cary 630 avec une plage de

fréquences allant de 400 a 4500 cm™ pour étudier les types de zones de surface.

Le spectre infrarouge (FTIR) présente plusieurs bandes caractéristiques témoignant de la présence
de divers groupes fonctionnels a sa surface. Une large bande d’absorption centrée autour de 3430
cm™! est attribuée aux vibrations d’élongation O—H, suggérant la présence de groupes hydroxyles,
tels que ceux des phénols, alcools, ou encore de 1’eau adsorbée. La bande observée a environ 2920
cm! correspond aux vibrations d’élongation des liaisons C—H aliphatiques, traduisant la présence
résiduelle de chaines méthylenes ou méthyles issues de la matiere organique d’origine. Une bande

marquée a 1630 cm™' est associée aux vibrations de valence des liaisons C=0O ou C=C,

37|Page



Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

caractéristiques soit de groupes carbonyles (acides carboxyliques, cétones) soit de structures

aromatiques typiques du carbone graphitisé.
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Figure.l11.5. Spectre d’FTIR des charbons actifs préparés.

A 1384 cm™, la bande détectée pourrait étre liée a une déformation du groupement CHs, mais elle
peut également indiquer la présence de carbonates résiduels tels que CaCOs, ce qui est cohérent
avec I’origine calcique du matériau (coquilles d’ceufs). La bande située autour de 1100-1050 cm™
correspond aux vibrations d’élongation des liaisons C-O, suggérant la présence de groupes alcool,
ester ou acide carboxylique. Enfin, la bande étroite repérée vers 875 cm™ témoigne de la présence
de groupes carbonates (COs*"), en accord avec les minéraux naturellement présents dans la
biomasse initiale. L’ensemble de ces résultats confirme que le charbon actif obtenu possede une
surface riche en groupes fonctionnels oxygénés (-OH, -COOH, C=0, C-0), jouant un rdle
essentiel dans les interactions adsorbantes, et pouvant améliorer significativement ses

performances dans le traitement des eaux usées.

111.2.2 Caractérisation texturale
I11.2.2.1 Indice d’iode
111.2.2.1.1. Définition

L’indice d’1iode, également appelé indice de Hubl, représente la masse d’iode (en grammes)
fixée sur les doubles liaisons présentes dans 100 g de matiere adsorbante. Il est généralement utiliseé

pour évaluer la microporosité d’un matériau adsorbant. [4]
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111.2.2.1.2. Préparation des solutions

e Solutiond'iodea 0,1 N :

Peser avec précision 1,66 g d’iodure de potassium (KI) et le dissoudre dans une petite quantité
d’eau distillée dans une fiole jaugée de 100 mL. Ajouter ensuite, progressivement, 1,26 g d’iode
(I2) solide en agitant doucement. Compléter au trait de jauge avec de I’eau distillée. Boucher et
agiter vigoureusement, puis laisser reposer 24 h pour assurer la dissolution compléte et la

stabilisation

e Solution de thiosulfate de sodium (Na:S:0s) a 0,1 N :

Dissoudre 6,2 g de thiosulfate de sodium pentahydraté (Na.S:0s-5H20) dans un volume d’eau

distillée, puis ajuster a 250 mL dans une fiole jaugée. Homogenéiser.
e Solution d’acide chlorhydrique (HCI) a § % (v/v) :

Verser environ 50 mL d’eau distillée dans une fiole jaugée de 100 mL, y ajouter 1,35 mL d’HCI

concentré (37 %) avec précaution, puis compléter au trait avec de I’eau distillée.
I11.2.2.1.3. Détermination de I’indice d’iode

Introduire 0,2 g de charbon actif dans un bécher propre. Ajouter 10 mL d’HCl a 5 %, porter a
ébullition douce pendant 1 minute sous agitation, puis laisser refroidir. Ajouter ensuite 25 mL de
la solution d’iode 0,1 N et agiter pendant 2 minutes. Filtrer le mélange sur papier filtre sec et
éliminer les 15 premiers mL du filtrat. Prélever ensuite 15 mL du filtrat et titrer avec la solution
de thiosulfate 0,1 N jusqu’a obtention d’une coloration jaune pale. Ajouter 1 mL d’amidon, puis

continuer le titrage jusqu’a décoloration compléte.

Formule de calcul :

1— Vz)XNX126,93
m

Indice d'iode(") = w (11-1)

Ou:
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V1 : volume de thiosulfate de sodium pour le blanc (mL).

V2 : volume pour I’échantillon (mL).
N : normalité du thiosulfate de sodium (mol/L).

m : masse de charbon actif (g).

111.2.2.2. Indice de bleu de méthyléne (BM)

111.2.2.2.1. Définition

Le bleu de méthyléene est un colorant cationique largement utilisé dans diverses

applications. Il figure parmi les polluants fréquents des effluents colorés. [5]
111.2.2.2.2. Préparation de la solution

Dissoudre 0,12 g de bleu de méthyléne dans une fiole jaugée de 100 mL, compléter avec de 1’eau

distillée et homogénéiser. La solution obtenue a une concentration de 1200 mg-L".

I11.2.2.2.3. Détermination de I’indice de bleu de méthyléne

Introduire 0,1 g de charbon actif dans un bécher propre, ajouter 25 mL de solution de bleu de
méthyléne, puis agiter a 300 tr/min a 25 °C pendant 24h, le pH est ajusté a 6. Apres agitation,

filtrer puis mesurer 1’absorbance du filtrat par spectrophotométrie UV-Visible a 665 nm.

La quantité adsorbée a 1’équilibre Qe est calculée a I’aide de 1’équation suivante :

q. = (F2) (11-2)

m

Co: concentration initiale du colorant (mg/L)
Ce : concentration a I’équilibre (mg/L)

m. : masse du charbon actif utiliseé (g)
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I11.2.2.3. Résultats des capacités d’adsorption
Tableau.ll1.2. Capacité d’adsorption : indices d’iode et de bleu de méthyléne.

Indice d’adsorption Valeur obtenue (mg/g)
Indice d’iode 262,558
Indice de bleu de méthylene 732,684

L’indice d’iode indique une microporosité modérée, correspondant a une capacité de rétention
correcte des molécules de faible taille. En revanche, la trés bonne valeur de 1’indice de bleu de
méthyléne confirme une mésoporosité bien développée, qui traduit une structure ouverte et
accessible aux grosses molécules organiques. Cette caractéristique est cruciale pour 1’adsorption
de nombreux polluants organiques présents dans les eaux usées industrielles, comme les colorants,

les tensioactifs ou les composés aromatiques.

111.2.2.4. Indice de Boehm
111.2.2.4.1. Définition

La méthode de Boehm permet de déterminer la nature et la quantité des groupes fonctionnels
acido-basiques présents a la surface d’un charbon actif. [6] Les groupes oxygénés acides
(carboxyles, lactones, phénols) se caractérisent par des valeurs de pKa différentes, et peuvent étre
quantifiés par titrage avec des solutions basiques de forces croissantes. Une base ne peut neutraliser

que les acides dont le pKa est supérieur ou égal a celui de la base utilisée. [7]

111.2.2.4.2. Préparation des solutions

e Solution de soude (NaOH) a 0,1 N

Peser avec précision 1 g d’hydroxyde de sodium (NaOH) solide a 1’aide d’une balance analytique,
puis le transférer dans une fiole jaugée de 250 mL. Ajouter une petite quantité d’eau distillée afin
de dissoudre completement le soluté, en agitant doucement. Une fois la dissolution achevée,
compléter le volume jusqu’au trait de jauge avec de l’eau distillée. Boucher la fiole et

homogéneiser par agitation.
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¢ Solution d’acide chlorhydrique a 0,1 N

Introduire une quantité modérée d’eau distillée dans une fiole jaugée de 250 mL (environ la moitié
du volume). A I’aide d’une pipette graduée, ajouter avec précaution 2,039 mL d’acide
chlorhydrique concentré (HC1 a 37 %, densité ~ 1,19 g/mL). Mélanger doucement, puis compléter
avec de I’eau distillée jusqu’au trait de jauge. Boucher la fiole et agiter pour homogénéiser. Toutes
les manipulations doivent étre réalisées sous hotte, avec port de gants et lunettes de protection, en

raison du caractére corrosif de I’acide concentré.

111.2.2.4.3. Détermination des groupes fonctionnels de surface (méthode de
Boehm)

La méthode de Boehm a été appliquée afin d’identifier les groupes fonctionnels acides et
basiques présents a la surface du charbon actif élaboré a partir de coquilles d'ceufs. Aprés mise en
contact avec une base forte (NaOH 0,1 N) ou un acide fort (HC1 0,1 N), les solutions ont ét¢ titrées
par voie acido-basique. Les volumes analysés (22 mL pour la base, 20 mL pour 1'acide) ont été
extrapolés aux 50 mL initiaux afin d’obtenir les valeurs globales de réactivité. Les résultats sont

regroupés dans le Tableau.Ill.3 suivant :

Tableau.ll1.3. Résultat d’indices de Boehm.

Groupes fonctionnels Quantité (mmol/g)
Groupes acides 6,67
Groupes basiques 6,00

Ces résultats montrent que la surface du charbon actif contient une proportion légerement
supérieure de groupes acides (carboxyles, lactones, phénols) par rapport aux groupes basiques
(amines, pyridines, structures carbonées riches en électrons). Ce profil de surface équilibré est
particulierement avantageux pour I’adsorption d’une grande variété de contaminants : Les groupes
acides interagissent favorablement avec les composés basiques et les ions métalliques par
complexation ou échange ionique. Les groupes basiques favorisent 1’adsorption de molécules
organiques acides ou polaires. Ainsi, la richesse en fonctions de surface rend ce charbon actif

chimiquement polyvalent.
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111.3. Conclusion

Ce chapitre a permis de mettre en évidence le potentiel du charbon actif préparé a partir de
coquilles d’ceufs, un déchet biomasse valoris¢ efficacement par carbonisation. Les différentes
analyses physico-chimiques et texturales réalisées ont confirmé que le matériau obtenu posséde
une surface fonctionnalisée, une porosité bien développée, ainsi qu’une structure majoritairement
cristalline. Ces propriétés, associées a une bonne capacité d’adsorption (indices d’iode et de bleu
de méthyléne élevés), rendent ce charbon actif particuliecrement adapté au traitement des eaux

usées.

1V.1. Présentation de ’ONA

+ Localisation et mise en service : La station de traitement des eaux usées de Bordj Bou
Arreridj (BBA) est située au sud de la ville, sur une superficie de 42 750 mz. Elle a été mise
en service en mai 2002, puis officiellement inaugurée par le président de la République
algérienne le 17 octobre 2003 (Figure.l1V.1).

+ Fonction et procédé de traitement : La station est spécialisée dans le traitement des eaux
domestiques et pluviales de la ville de BBA. Elle utilise un procédé d'épuration biologique
par boues activées a faible charge.

+ Capacité de traitement : La station est congue pour traiter un débit journalier de 30 000
m? d’eaux usées.

+ Destination des eaux épurées : Les eaux épurées sont rejetées dans 1'oued K’sob, situé a
environ 200 metres de la station. Cet oued alimente le barrage K’sob, situé¢ dans la wilaya
de M’sila, utilisé pour I’irrigation agricole.

+ Valorisation des sous-produits : Outre leur usage pour l'irrigation, les eaux épurées sont
¢galement recyclées a des fins agricoles. Les boues issues de 1’épuration sont quant a elles

valorisées en tant que fertilisants.
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Figure.lV.1. Localisation de la station du traitement de BBA.

IV.2. Etude des effets (conditions opératoires)

Dans le cadre de notre étude, nous nous baserons sur la mesure de la demande chimique en oxygéne
(DCO) et de la turbidité de I’eau, en utilisant les équipements et matériaux disponibles au
laboratoire. Nous notons qu’avant traitement, le DCO de 1’eau était de 346 mg/L et la turbidité 364
NTU. Ces mesures initiales serviront de référence pour évaluer 1’impact des modifications

apportés aux conditions de traitement.

IVV.2.1. Effet de la masse
Nous avons réalisé le test en utilisant du charbon actif a différentes masses (25, 50, 100, 150 et

200 mg) dans un échantillon de 25 mL d’eaux usées, avec agitation pendant une durée de 30

minutes.
Tableau.lV.1. Effet de masse sur la DCO et la turbidité.
Masse du Avant 25mg 50mg 100mg 150mg 200 mg
charbon (mg) traitement
DCO (mg) 346 90 88 74 68 48
Turbidité (NTU) 364 96,7 845 80 711 60
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Figure.l1V.2. Evolution de la DCO et de la turbidité en fonction de la masse M (mg).

L’¢tude de I’effet de la masse de charbon actif sur la qualité des eaux usées, a travers 1’évolution
de la DCO et de la turbidité, met en évidence une amélioration significative des performances du
traitement avec I’augmentation de la masse de I’adsorbant. Avant traitement, la DCO de I’eau usée
était de 346 mg/L et la turbidité de 364 NTU. A une masse de 200 mg, la DCO est réduite a 48
mg/L, soit une réduction de 86,1 %, tandis que la turbidité chute a 60 NTU, soit une réduction de
83,5 %. Cette diminution progressive des deux parametres témoigne de I’efficacité du charbon
actif dans 1’élimination des matiéres organiques dissoutes et des particules en suspension.
Toutefois, I’amélioration devient moins marquée au-dela de 100 mg, ce qui suggere une saturation
progressive des sites actifs du charbon actif ou une limitation des phénoménes d’adsorption dans
ce volume d’échantillon. Ces résultats permettent d’identifier une plage optimale de masse
comprise entre 100 et 150 mg pour un échantillon de 25 mL. Au-dela de cette plage,
I’augmentation de la masse n’engendre qu’un gain marginal, ce qui pourrait représenter un
surdosage inutile du point de vue économique. Cela souligne 1’intérét de déterminer un dosage

optimal permettant de concilier efficacité du traitement et maitrise des codts.

I\VV.2.2. Effet de temps

La détermination du temps d’équilibre vise a établir la durée minimale nécessaire de contact entre

le charbon actif et les eaux usées afin d’atteindre une adsorption maximale des polluants présents.
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Pour cela, un test a été réalisé a 1’aide d’un échantillon de 25 ml d’eaux usées et d’une masse fixe

de 0,1 g de charbon actif. L’expérience a été conduite sur une plage de temps allant de 15 a 120

minutes.
Tableau.lV.2. Effet de temps de contact sur la DCO et la turbidité.
Temps de Avant 15 30 45 60 120
contact (min) traitement
DCO (mg) 346 82 76 74 68 38
Turbidité (NTU) 364 126 109 99 95 93
."\ :: %i;dim
120 el
100} B el
g 80
60
40+
20 40 60 80 100 120
Temps (minutes)

Figure.lV.3. Evolution de la DCO et de la turbidité en fonction du temps de contact avec le charbon actif.

L’¢étude de ’effet du temps de contact sur I’efficacité du charbon actif montre une influence
significative, en particulier sur la réduction de la DCO. Entre 15 et 120 minutes, la DCO passe de
82 a 38 mg/L, soit une réduction globale de 88,9 % par rapport a la valeur initiale de 346 mg/L.
Cette diminution reguliére traduit une adsorption progressive des composés organiques dissous,
favorisée par un allongement du temps de contact. En revanche, la turbidité diminue de maniére
plus modérée, passant de 126 NTU a 93 NTU, alors que la valeur initiale était de 364 NTU. La
baisse est rapide durant les premiéres 30 minutes, puis tend a se stabiliser a partir de 60 minutes,
atteignant un quasi-plateau. Cette observation suggere que les particules en suspension sont

éliminées plus rapidement que les substances organiques dissoutes. Ces résultats indiquent qu’un
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temps de contact prolongé est nécessaire pour maximiser I’efficacité du traitement, notamment en
ce qui concerne la DCO. Le temps optimal peut étre estimé a 120 minutes, au-dela duquel
I’amélioration devient marginale. Ce paramétre constitue donc un facteur déterminant a prendre
en compte dans I’optimisation du procédé, en lien avec les objectifs de rendement et de

consommation énergétique.
I\V.2.3. Effet de pH

Le pH est un parameétre essentiel dans les processus d’adsorption, car il influence a la fois la
solubilité des polluants et 1’état d’ionisation de 1’adsorbant. Cinq valeurs de pH (2, 5, 7, 9 et 12)
ont été étudiées. Pour chaque test, 100 mg de charbon actif sont ajoutés a 25 mL d’eaux usées,
avec agitation pendant 30 minutes a température ambiante (23 °C). Les milieux acides et basiques
sont ajustés respectivement a 1’aide d’une solution d’acide chlorhydrique (HCl) et d’une solution

de soude caustique (NaOH).

Tableau.1V.3. Effet de pH sur la DCO et la turbidité.

pH Avant 2 5 7 9 12
traitement
DCO (mg) 346 206 100 222 10 1
Turbidité (NTU) 364 149 92,7 141 62 30
-e— DCC

-m- Turbidité

200

150
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50

pH
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Figure.IV.4. Evolution de la DCO et de la turbidité en fonction du pH aprés traitement au charbon actif.

L’¢étude de I’effet du pH sur I’efficacité du charbon actif met en évidence une influence majeure
de ce parametre sur les performances d’adsorption. Les résultats montrent que la DCO reste élevée
a pH 2 (206 mg/L) et pH 7 (222 mg/L), traduisant une faible efficacité d’élimination dans ces
conditions. A ’opposé, on observe une réduction drastique de la DCO a pH 9 (10 mg/L) et surtout
apH 12 (1 mg/L), indiquant une adsorption optimale en milieu basique, avec un taux d’abattement
supérieur a 99 %. La turbidité suit une tendance similaire. Elle atteint 149 NTU a pH 2, puis
diminue progressivement jusqu’a 30 NTU a pH 12, soulignant une meilleure élimination des
particules en suspension lorsque le pH augmente. Le cas de pH 5 mérite une attention particuliere.
A cette valeur, la DCO atteint 100 mg/L (soit une réduction de 71 %) et la turbidité 92,7 NTU
(réduction de 74,5 %), ce qui correspond a une efficacité intermédiaire entre les milieux fortement
acides et basiques. Cette amélioration peut s’expliquer par un meilleur équilibre des charges
électrostatiques entre la surface du charbon actif (Iégerement positive a ce pH) et certaines espéces
polluantes, ainsi que par la diminution de la solubilité de certains composés organiques, les rendant
plus facilement adsorbables. Ces résultats confirment que 1’adsorption est faible en milieu acide,
modérée a pH légerement acide, et optimale en milieu basique. En effet, a pH élevé, la surface du
charbon actif devient chargée négativement, favorisant les interactions électrostatiques avec les
polluants cationiques ou polaires. Ce comportement met en évidence que le pH optimal pour le
traitement des eaux usées par charbon actif se situe autour de pH 12, bien que ce choix doive étre
équilibré avec des considérations économiques, techniques et environnementales liées a

’ajustement du pH en conditions réelles.

IV.3. Caractéristiques de I’eau traitée
IV.3.1. Analyses physiques
I\VV.3.1.1. Mesure du pH

> Principe
Le pH reflete la concentration en ions hydrogene [H*] dans une solution aqueuse. Il

permet de déterminer si une eau est acide (pH < 7), neutre (pH = 7) ou basique (pH > 7).
» Appareillage utilise
+ Appareil utilisé : pH-metre.
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+*

Electrode : Electrode combiné de pH.

> Mode opératoire

+ Allumer le pH-métre
+ Rincer I’électrode avec de I’eau distillée.
+ Prendre environ 100 ml d’eau a analyser.
+ Introduire un agitateur magnétique dans le bécher et régler ’agitation a faible vitesse.
+ Plonger I’électrode (environ 3 cm) dans 1’échantillon.
+ Laisser stabiliser la lecture quelques instants.
+ Aprés chaque mesure, retirer 1’électrode, rincer a ’eau distillée et sécher délicatement.
Figure.lV.5. pH-métre utilisé pour les mesures.
Tableau.l1V.4. Valeurs de pH mesurées avant et aprés adsorption.
Echantillon Eau usée brute Apreés adsorption (pH Apreés adsorption (pH
ajusteé a 5) ajusté a 9)
pH mesureé 7,6 8 13

Les résultats de mesure du pH montrent que 1’eau usée avant traitement présente un pH de 7,6,

traduisant un milieu l1égérement basique, proche de la neutralité. Apres adsorption a pH initial de

5, le pH final atteint 8, ce qui suggere que le charbon actif interagit avec les espéces acides

présentes dans le milieu, entrainant une augmentation de 1’alcalinité par neutralisation partielle.

En revanche, lorsque 1’adsorption est effectuée a pH 9, le pH final atteint 13, ce qui pourrait

s’expliquer par une libération ou accumulation d’ions hydroxyles OH™ lors du contact avec le

charbon actif dans un milieu déja basique. Ces observations démontrent que le charbon actif

influence sensiblement 1’équilibre acido-basique du milieu, possiblement par échanges d’ions ou
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réactions de surface. 1l en découle que le contréle rigoureux du pH est essentiel pour assurer une

adsorption efficace et préserver la qualité de ’eau traitée.
IVV.3.1.2. Mesure de la conductivité électrique

> Principe
La conductivité électrique d'une solution est proportionnelle a la concentration en ions
libres qu’elle contient. Plus il y a d’ions en solution (sels dissous, acides, bases), plus la
conductivité est élevée. Elle augmente également avec la température, car la mobilité

ionique devient plus importante.

Appareillage utilisé

Conductimetre avec sonde a électrode.

Bécher contenant 1’eau a analyser.

Mode opératoire

Allumer le conductimétre.

Rincer la verrerie et la sonde avec de ’eau distillée.

Prélever environ 100 mL d’eau a analyser dans un bécher propre.

Plonger la sonde dans I’échantillon.

- &+ & + & VYV & &+ V

Attendre la stabilisation de la lecture avant de noter la valeur.

Figure.l1V.6. Conductimétre utilisé pour les mesures.

Tableau.1V.5. Valeurs de conductivité mesurées avant et apres adsorption.
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Echantillon Eau usée brute Aprés adsorption Aprés adsorption
(pPH =7,6) (pH =5) (pH =9)
Conductivité (ms/cm) 2,1 2,96 2,46

Les résultats montrent que la conductivité de I’eau usée brute est de 2,10 mS/cm, ce qui refléte une

certaine charge ionique initiale. Aprés traitement :

e A pH 5, la conductivité atteint 2,96 mS/cm, ce qui indique une augmentation de la
concentration en ions, probablement due a l'ajout de protons H* (via I'acide chlorhydrique)

et a la libération d'ions lors de I’interaction entre les polluants et le charbon actif.
e A pH 9, la conductivité atteint 2,46 mS/cm, supérieure a celle de I’eau brute, mais
inférieure a celle observée a pH 5. Cette hausse modérée peut étre lice a 1’ajout de soude

caustique (NaOH) et a I’augmentation des ions OH™ en solution.

Il est important de noter que la conductivité ne dépend pas uniquement du pH, mais surtout de la
nature et de la concentration des ions dissous dans le milieu. Ainsi, méme si le pH 5 est acide, la
conductivité peut y étre plus élevée que dans un milieu basique, selon les especes ioniques

présentes.

1VV.3.1.3. Mesure de la turbidité

> Principe

La turbidité d’un liquide correspond a sa capacité a diffuser la lumiere lorsqu’un faisceau
lumineux le traverse. Ce phénomeéne, appelé effet Tyndall, est provoqué par la présence
de particules en suspension non dissoutes, qui provoguent une dispersion latérale du
faisceau lumineux. Plus I’eau contient de particules, plus sa turbidité est élevée.
Appareillage utilise

Turbidimetre.

Cuvette de mesure stérile.

Mode opératoire

Mettre I’appareil a zéro avant utilisation.

-+ V & + V

Rincer la cuvette de mesure avec de 1’eau distillée et la sécher avec du papier non

pelucheux.
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+ Remplir la cuvette avec 1’échantillon homogénéisé.
+ Essuyer soigneusement la surface extérieure.

+ Introduire la cuvette dans le turbidimétre et effectuer la mesure rapidement.

Figure.l1V.7. Turbidimétre utilisé pour les analyses.

Tableau.lV.6. Résultats de la mesure de la turbidité.

Echantillon Eau usée brute Apreés adsorption Apreés adsorption
(pPH =7.6) (pH =5) (pH =9)
Turbidité (NTU) 327 56,8 109

Les résultats montrent que I’eau usée brute présente une turbidité trés élevée de 327 NTU, ce qui
indique une forte concentration de matiéres en suspension. Apres adsorption sur charbon actif, on

observe une réduction significative de la turbidité :

e A pH 5, la turbidité chute a 56,8 NTU, ce qui traduit une élimination trés efficace des
particules en suspension en milieu légerement acide.

e ApH9, laturbidité diminue également mais de maniére moins prononcée, atteignant 109
NTU.

Ces résultats montrent que le traitement par charbon actif réduit efficacement la turbidité, mais
que son efficacité dépend du pH. Le meilleur rendement est obtenu & pH 5, ce qui pourrait
s’expliquer par une meilleure interaction entre les particules et les sites actifs du charbon dans un
environnement faiblement acide. En milieu basique, la stabilité colloidale des particules pourrait

étre accrue, limitant leur adsorption.
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IVV.3.2. Analyse chimique

IVV.3.2.1. Demande biochimique en oxygene (DBOs)

> Principe
La Demande Biochimique en Oxygéne sur 5 jours (DBOs) permet d’estimer la quantité
d’oxygéne consommée par les micro-organismes pour dégrader la matieére organique
biodégradable présente dans [’eau. L’échantillon d’eau est placé dans un flacon
hermétique, conservé a 20 °C, a I’abri de la lumiére, pendant 5 jours. Pendant cette
incubation, les micro-organismes consomment 1’oxygéne dissous et produisent du CO-, qui
est capté par des pastilles de soude caustique placées dans une capsule. La baisse de
pression due a la consommation d’oxygene est mesurée par le DBO-metre, ce qui permet
de calculer la DBO:s.

> Appareillage utilisé

+ DBO-metre avec 6 flacons bruns (chacun contenant une capsule de soude et un barreau
magnétique).

+ Incubateur thermostaté a 20 °C.

+ Verrerie de laboratoire : éprouvette, entonnoir, etc.

» Mode opératoire

+ Prélever 164 mL de chaque échantillon (a pH 5 et a pH 9) et le verser dans les flacons
bruns du DBO-métre.

+ Placer un barreau magnétique dans chaque flacon et ajouter quelques gouttes de solution
de NaOH dans la capsule de captation de COs..

+ Fermer hermétiquement les flacons.

+ Insérer les flacons dans le DBO-métre et les placer ensuite dans 1’ incubateur a 20 °C
pendant 5 jours.
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4 Lire les valeurs indiquées et appliquer le facteur de conversion.

» Expression et résultat :

DBOs (mg/L) : valeur lue * facteur.

Tableau.lV.7. Les résultats de la DBO5.

Echantillon Eau usée brute Aprés adsorption Aprés adsorption
(pPH =7.6) (pH =5) (pPH=9)
DBOs (mg/L) 340 100 50

LT A ST A SIS IS TR LAYV R TN
ST A

Figure.l1V.8. DBO-métre utilisé pour les mesures.
Les résultats montrent que la DBOs de I’eau usée non traitée atteint 340 mg/L, ce qui indique une

charge organique tres élevee et donc une forte pollution biodégradable.

Apreés traitement :

e A pH S5, la DBOs diminue a 100 mg/L, ce qui représente une réduction de plus de 70 % de
la matiére organique biodégradable.

e A pH9, elle atteint 50 mg/L, soit une réduction de plus de 85 % par rapport a I’eau brute.

Ces résultats indiquent que le traitement au charbon actif réduit considérablement la DBOs, avec
une efficacite maximale en milieu basique. Cela peut étre lié a une meilleure adsorption des
composés organiques a pH élevé, favorisée par les interactions électrostatiques et 1’ionisation des

polluants.
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1VV.3.2.2. Demande chimique en oxygene DCO

>

- F VYV &+ + + + V

+ +

Principe

La demande chimique en oxygene (DCO) permet d’évaluer la quantité d’oxygene
nécessaire pour oxyder les matiéres organiques et minérales (MO et MM) contenues dans
un échantillon d’eau. L’oxydation est réalisée par le bichromate de potassium (K2Cr207)
en milicu acide (H2S0O4), en présence d’un catalyseur (Ag.SO4) et d’un agent complexant
(HgSOs). La réaction se déroule a 148 °C pendant 2 heures, puis la teneur en matiére
oxydable est déterminée par spectrophotométrie.

Appareillage utilisé

Pipette jaugée (2 mL).

Tubes de réactifs DCO.

Réacteur a DCO (148 °C).

Spectrophotométre (type DR/850 ou équivalent).

Portoir pour tubes DCO.

Mode opératoire

Prélever 2 mL d’eau distillée dans un tube de réactif (blanc).

Prélever 2 mL d’échantillon a I’aide d’une pipette jaugée et les verser dans un autre tube
de réactif DCO.

Fermer hermétiquement les tubes (blanc et échantillon), agiter doucement.

Introduire les tubes dans le réacteur a 148 °C pendant 2 heures.

Laisser refroidir les tubes, puis mesurer la DCO a 1’aide d’un spectrophotometre. Les

résultats sont exprimés en mg O-/L.

Tableau.lV.8. Résultats de la DCO.

Echantillon = Eau usée brute (pH =~ Aprés adsorption Aprés adsorption
=17,6) (pPH =5) (pH =9)
DCO (mg /L) 362 66 8

55|Page



Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

Figure.lV.9. Spectrophotométre utilisé pour [’analyse de la DCO.

Les résultats montrent une valeur de DCO trés €levée pour 1’eau usée non traitée (362 mg/L),

révélant une forte charge en matieres oxydables.
Apres traitement :

e APpH5, laDCO chute & 66 mg/L, ce qui représente une réduction significative (environ 82
%).
e ApH 9, elle atteint seulement 8 mg/L, soit une réduction de prés de 98 %, traduisant une

élimination quasi totale des polluants oxydables.

Ces résultats démontrent que le traitement par charbon actif est trés efficace, notamment en milieu
basique, ou I’adsorption des composés oxydables est fortement favorisée. Cela peut s’expliquer
par une amelioration des interactions électrostatiques, de la solubilité et de la réactivité des

polluants a pH éleve.

1VV.3.2.3. La salinité

» Principe
La salinité désigne la concentration totale en sels dissous dans 1’eau, incluant
principalement les ions sodium (Na*), chlorure (C17), magnésium (Mg?**), calcium (Ca?") et
sulfate (SO4*).
La mesure repose généralement sur la conductivité électrique de 1’échantillon, qui est
proportionnelle a la concentration en ions dissous. Une conductivité plus élevée traduit

généralement une salinité plus importante.
> Appareillage utilisé

+ Conductimétre ou salinométre numérique.

4+ Electrode de conductivité calibrée.
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4 Eprouvette ou bécher propre.
+ Solution étalon de conductivité pour I’étalonnage.
» Mode opératoire
#+ Rincer I’électrode avec de I’eau distillée, puis avec une petite quantité de 1’échantillon.
4 Plonger I’électrode dans 1’échantillon & analyser.
+ Attendre la stabilisation de la lecture, puis noter la valeur affichée (en mg/L), enregistrer
cette valeur.

#+ Nettoyer 1’électrode a I’eau distillée aprés la mesure.

Tableau.lV.9. Résultats de la salinité.

Echantillon Eau usée brute Apreés adsorption Apreés adsorption
(pH =7,6) (pPH =5) (PH=9)

Salinité (mg /L) 1,1

Figure.l1V.10. Salinométre utilisé pour les mesures.

Les résultats montrent que la salinité de I’eau usée est initialement de 1,1 mg/L, ce qui refléte une
teneur moderée en sels dissous.

Apres traitement :

e A pH 5, une légeére augmentation est observée (1,4 mg/L), probablement liée a 1’ajout
d’ions H* (via HCI) et a de légers échanges ioniques avec le charbon actif.
e A pH 9, la salinité reste identique a celle de I’eau brute (1,1 mg/L), indiquant aucune

modification significative du contenu en sels.
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Ces observations indiquent que le traitement par charbon actif n’influence pas significativement

la salinité, et que les variations de pH n’ont pas d’impact majeur sur la concentration en ions

dissous, dans les conditions opératoires appliquees.

IV.4. Dosage de la dureté totale ou titre hydromeétrique (TH)

IV.4.1. Méthode par complexométrie a ’EDTA

>

=

Définition

La dureté de I'eau (ou titre hydrotimétrique) est une mesure correspondant & la somme des
concentrations en cations métalliques divalents présents dans 1’eau, a 1’exception des
métaux alcalins comme le sodium (Na®) et le potassium (K*). En général, la dureté fait
référence principalement a la présence des ions des métaux alcalino-terreux, notamment le
calcium (Ca*") et le magnésium (Mg?") et elle s’exprime généralement en mg/L de CaCOs.

On distingue :

Dureté totale : la somme des ions Ca2* et Mg2*.
Dureté calcique : concentration des ions CaZ* uniquement.

Dureté magnésienne : concentration des ions Mg?* uniquement.

Principe

Les ions des métaux alcalino-terreux présents dans I'eau, principalement le calcium (Ca?")
et le magnésium (Mg?*), réagissent avec le sel disodique de 1’acide éthyléne-diamine tétra
acetigue (EDTA) pour former des complexes stables appelés chélates.
La fin du titrage est révélée par un changement de couleur de I’indicateur noir ériochrome
T (NET) : du rouge vineux au bleu.

Le titrage est réalis¢ dans un milieu tamponné, afin d’éviter la précipitation du magnésium,
ce qui permet de déterminer avec précision la concentration totale des ions calcium et
magnésium dans 1’échantillon d’eau.

Réactifs

Indicateur noir d’eriochrome T (NET).

Solution d’EDTA (0,02 N).
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+ Solution tampon pH = 10.

» Mode opératoire

#+ Prélever 20 mL d’eau a analyser.

4+ Ajouter 1 mL de solution tampon (pH = 10) et 2 a 3 gouttes d’indicateur coloré.

4+ Titrer avec la solution d’EDTA (0.02N) jusqu’au virage du rouge rosé vers bleu vert.

o Expression des résultats :

TH (mg/L) = ZETA X VEDIA 100 009

I/:ichanti.llou

-l :

Figure.1V.11. Virage de couleur du rouge rosé au bleu pour détermination du TH.

IV.4.2. Détermination de la dureté calcique (TH-Ca)

> Principe

Le dosage des ions calcium se fait par titrage a ’aide d’une solution aqueuse d’EDTA, dans un
milieu basique dont le pH est compris entre 12 et 13. Ce dosage est réalisé en présence de
I’indicateur MUREXIDE. L’EDTA réagit d’abord avec les ions calcium libres, puis avec les ions
calcium liés a I’indicateur. Le virage de couleur s’effectue du rose au violet.

Réactifs

Solution d’EDTA (0,02 N).

Solution d’hydroxyde de sodium NaOH (2N)

Indicateur colore MUREXIDE.

F+ + Vv
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F+ F F Vv

Mode opératoire :

Prélever 20 mL d’eau a analyser dans un erlenmeyer de 150 ml.
Ajouter un volume de la soude NaOH pour atteindre un pH >12).
Ajouter une pointe de spatule de MURIXIDE (solution devient rose).

Faire le titrage avec I’EDTA jusqu’au virage violet.

Expression des réesultats :

TH,, — Cepta X VeEDTA « f

V—échantillon

Figure.l1V.12. Virage de couleur au violet pour la détermination du TH-Ca.

1V.4.3. Détermination de la dureté magnésienne (TH-Mg)

>

V # # # V

Principe
Ce dosage permet d’estimer la teneur en magnésium dans 1’eau, réaliser par titrage a 1’aide
d’une solution aqueuse d’EDTA. Ou bien, déterminée en calculant la différence entre la
dureté totale de 1’eau et sa dureté calcique.
THy, = TH — THe,
Réactifs
Solution d’EDTA (0,02 N).
Solution d’hydroxyde d’ammonium (NH4OH) pH=10,1.
Noir ériochrome T (NET).
Mode opératoire

Prendre 20 ml d’eau a analyser et placer dans un erlenmeyer de 150 ml.
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Ajouter 1 ml de solution hydroxyde d’ammonium (NH4OH) a 2%.
Agiter et attendre quelques minutes.
Ajouter dans I’erlenmeyer 1,5 ml de tampon a pH=10.

Ajouter une pointe de spatule de noir ériochrome T (la solution devient rouge rosé).

-+ F

Faire le titrage avec ’EDTA jusqu’au virage au bleu.

Expression des resultats :

Ceprta X VEDTA

THug = Viéchantillon o
Tableau.1V.10. Résultats de la dureté.
Echantillon Eau usée brute Aprés adsorption Aprés adsorption
(pH =7,6) (pH =5) (pH =9)
Dureté totale TH 603 mg/L 700 mg/L 561,5
Dureté calcique (TH-Ca) 255 mg/L 305 mg/L 270 mg/L
Dureté magnésienne (TH-Mg) 416,5 mg/L 436,5 mg/L 412 mg/L

Les résultats obtenus pour les trois échantillons montrent que :

» Eau usée brute (pH = 7,6) ; La dureté est tres élevée, indiquant une forte concentration en
ions Ca** et Mg?", typique des eaux usées chargées en sels dissous. La part du magnésium
est prédominante (environ 69 % de la dureté totale).

» Apres adsorption a pH =5 ; On note une augmentation de la dureté totale, notamment due
a la hausse de la concentration en calcium. Cela peut étre expliqué par une libération de
Ca?" depuis le charbon actif ou une désorption en milieu acide. Le magnésium reste
globalement stable.

» Apres adsorption a pH = 9 ; Le traitement en milieu basique permet une légére réduction
de la dureté totale. Cela pourrait s’expliquer par une précipitation partielle des ions

magnésium sous forme de Mg(OH). a pH élevé, ce qui réduit leur disponibilité en solution.

6l | Page



Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

En conclusion, le traitement au charbon actif modifie peu la dureté de I’eau, car il n’élimine
pas spécifiqguement les ions Ca?* et Mg?*. Toutefois, le pH joue un réle important dans la

répartition des ions :

- En milieu acide (pH 5) : Iégere libération d’ions Caz".

- En milieu basique (pH 9) : tendance a la précipitation du Mg>*.

Légeéres différences entre la dureté totale (TH) et la somme des duretés calcique (TH-Ca)
et magnésienne (TH-Mg) peuvent apparaitre a cause : d’erreurs de lecture au point de virage, de
précipitation partielle du magnésium a pH ¢élevé, ou d’interférences ioniques. Ces écarts sont
courants et acceptables dans un dosage complexométrique, tant qu’ils restent faibles (< 10 %), et

n’affectent pas la validité des résultats.

IVV.4.4. Dosage des ions chlorure (Méthode de Mohr)

> Principe
Les ions chlorure sont titrés dans un milieu neutre a I’aide d’une solution étalon de nitrate
d’argent (AgNO3), en présence d’un indicateur de chromate de potassium (K,CrO,).
Au cours du titrage :
e Le nitrate d’argent réagit d’abord avec les ions chlorure pour former un précipité

blanc de chlorure d’argent (AgCl) :
Ag" +Cl — AgCl)

e Lorsque tous les ions Cl™ sont précipités, ’exces d’Ag* réagit avec les ions
chromate pour former un précipité rouge brique de chromate d’argent (Ag2CrO.),

signalant la fin du titrage :
2Ag" + CrO] — Ag,CrOy |

> Appareillage utilise

+ Erlenmeyer.
+ Pipettes graduées 5,10, et 25 ml.
+ Burette 25 ml.

> Reéactifs
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£ & £ £ = VY + + +

Acide nitrique pur HNO:s.

Carbonate de calcium pur CaCOs.

Solution de nitrate d’argent AgNO3 0.01N.

Solution de chromate de potassium a 107,

Mode opératoire

Introduire 100 ml d'eau a analyser prealablement filtrée, dans un erlenmeyer de 250 ml
Ajouter 2 a 3 gouttes d'acide nitrique pur.

Ajouter une pincée de carbonate de calcium (CaCOs).

Ajouter 2 a 3 gouttes de solution de chromate de potassium.

Titrer avec la solution d’AgNOs (0,01 N) jusqu’a apparition d’une teinte rougeatre

persistante (1-3 min), signalant la fin de la réaction.

Figure.lV.13. Virage de la couleur de jaune a la brune pour détermination du CI .

e Expression des résultats : la concentration en ions chlorure s’exprime en mg/L a
partir de la relation de titrage :
Ci1-Vi=0Cy-Vy
[le] (mg/L) _ OAgN03 X V?fNo} x 35,5 x 1000
échantillon
Tableau.lV.11. Résultats des ions chlorures.
Echantillon Eau useée brute Aprés adsorption Aprés adsorption
(pPH =7,6) (PH =5) (pPH=9)
Chlorure mg/L 368,0 mg/L 726 mg/L 376,5 mg/L
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Les concentrations en ions chlorure dans les échantillons analysés indiquent une augmentation
notable apreés traitement a pH = 5, atteignant 726 mg/L, probablement due a une interaction
chimique ou a une libération d'ions Cl~ lors de I’ajustement du pH acide (souvent via HCI). En
revanche, a pH =9, la concentration est 1égérement plus élevée que dans 1’échantillon brut, mais
reste proche de la valeur initiale (376,5 mg/L contre 368,0 mg/L). Ces résultats suggerent que le
traitement au charbon actif n’a pas réduit la teneur en chlorures et que le pH joue un réle
déterminant dans leur concentration apparente. Un suivi complémentaire serait nécessaire pour

identifier la source de cette augmentation.

IVV.4.5. Dosage des nitrates (méthode au salicylate de sodium)

> Principe

Afin de déterminer les nitrates dans les eaux, on utilise la méthode basée sur la réaction de
I'acide sulfosalicylique. Ce dernier réagit avec les ions nitrates pour former un composé

dérivé, I’acide nitrosulfosalicylique de couleur jaune.
> Réactifs

Solution de salicylate de sodium a 0,5%.

Solution d’hydroxyde de sodium a 30%.

Solution de tartrate double de sodium et de potassium.
Acide sulfurique (H2SO4) concentré.

Solution mere étalon d'azote nitrique a 0,1 g/I.
Solution fille étalon d'azote nitrique & 0.005 g/l.

- F £ £ + + F

Amener 50ml de la solution mére a 1000 ml avec E.D.

Appareillage
Balance analytique de laboratoire.
Fioles de 100 ml.

Tubes a essai : 15 ml.

-+ + £V

Micropipette. Pipettes 10 ml, 5 ml, 2 ml, 1 ml et poires a pipete.
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+ Etuve ou bain marie pour séchage.

+ Spectrophotométre réglé a une longueur d’onde de 415 nm.

» Mode opératoire

- Préparation des solutions :

Dans une série de capsules de 60 ml, introduire les volumes suivants :

Tableau.1V.12. Préparation des capsules pour I’étalonnage des nitrates par méthode spectrophotométrique.

Numéro de capsule

Solution étalon d'azote nitrique a 5 ppm
Eau distillée

Correspondance en (mg/l) d'azote

Solution de salicylate de sodium

Apreés avoir effectué la lecture au spectrophotomeétre, on obtient les résultats suivants :

Témoin 1 2 3

0 1 2 5
10 9 8 5
0 05 1 25
1 1 1 1

4

10

0
5
1

0,08 -

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

0,07 1 Residual Sum of Squares
Pearson'sr

R-Square (COD)
Adj. R-Square

y=arbx
B
No Weighting
002948 + 3,18817E-4
0,00844 + 1,05302E-4
7.7619E-7
0,99969
0,99938
099922

0,06

Abs

0,05 +

0,04

0,03 1

—H— Abs
—— Linear Fit of Sheetl B

C(mg LY

Figure.lV.14. Courbe d’étalonnage des nitrates.
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e Traitement des échantillons :

Prélever 10 ml de I’eau a analyser dans un bécher propre.
Ajouter 1 ml de solution de salicylate de sodium.
Faire évaporer le mélange dans une étuve a 75-80 °C jusqu’a séchage complet.

Laisser refroidir le résidu obtenu a température ambiante.

- F F F F

Ajouter 2 ml d’acide sulfurique concentré (H,SO,) en prenant soin de bien humidifier le

résidu.

#

Attendre 10 minutes pour permettre la réaction.
4+ Ajouter successivement 15 ml d’eau distillée, puis 15 ml d’une solution d’hydroxyde de
sodium (NaOH) et de tartrate double de sodium et de potassium (sel de Seignette).

#+ Mesurer I’absorbance de la solution obtenue a I’aide d’un spectrophotométre.

e Expression des résultats :

Le résultat est donné directement en mg/1 a une longueur d’onde de 415 nm.

Pour détermine les concentrations de notre échantillon en utilise la formule suivante :
Loi de Beer-Lambert: A=K % C

A : Absorbance (sans unité).

K : Coef de proportionnalité (mol/l).

C : Concentration (mol/l).

Figure.lV.15. Représentation du dosage des nitrates (NOs") par la méthode au salicylate de sodium.

66|Page



Chapitre IV Adsorption des polluants par un charbon actif

IV.4.6. Dosage des ions nitrites par la méthode au réactif de Zambelli

> Principe
L'acide sulfanilique, en milieu acide chlorhydrique et en présence d’ions ammonium et de
pheénol, reagit avec les ions nitrite (NO,™) pour former un complexe coloré jaune.
L’intensité de cette coloration, mesuré par spectrophotométrie, est proportionnelle a la
concentration des ions nitrite dans 1’échantillon.

> Réactif

+ Ammoniaque pur NH4OH.

+ Réactif de ZAMBELLI.

+ Solution mére étalon de NO2" a 0.23 g/I.

+ Solution fille étalon d'ion NO2™ a 0.0023 g/I.

> Appareillage utiliseé

+ Fioles jaugées 100 ml.

+ Eprouvettes : 500 ml, 1000 ml, 25 ml, et 10 ml.
+ Pipettes 10 ml, 5 ml, 2 ml.

+ Tube a essai 15 ml.

+ Micropipette. -Bain-marie, balance analytique, agitateur, béchers.
» Mode opératoire

+ Prendre 10 ml de I'échantillon a analyser.

+ Ajouter 2 ml de réactif de ZAMBELLI.

+ Attendre 10 minutes.

+ Puis ajouter 2 ml d’ammoniaque pur.

+ Faire la lecture au spectrometre UV-Visible.

Apreés avoir effectué la lecture au spectrophotometre, on obtient les résultats suivants :
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—H— Abs
1 — Linear Fit of Sheetl B
Equation y=a+bx
0,40 + Plot B
\Weight No Weighting | ]
Intercept 0,0337 +£0,0284
Slope 0,27996 + 0,03758
— Residual Sum of Squares 0,00332
0 ! 35 Pearson's r 0,97403
i R-Square (COD) 0,94873
Adj. R-Square 0,93163
0,30 +
0,25 +
[%2]
2 o]
0,20 +
0,15
0,10 +
0,05 +
T T T T T T T
U,0 0,2 0. U,0 U,0 T,0 1.2
-1
C mg.L

Figure.l1V.16. Courbe d’étalonnage des nitrites.

e Expression des résultats

Le résultat est donné directement en mg/1 & une longueur d’onde de 435 nm.

Pour déterminer les concentrations de notre échantillon on utilise la formule suivante :
Loi de Beer-Lambert: A=K = C

A : Absorbance (sans unité).

K : Coef de proportionnalité (mol /I).

C : Concentration (mol/l).

Figure.l1V.17.
Représentation du dosage des nitrites (NO2") par la méthode de Zambelli.
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Le tableau suivant présente les résultats des dosages des ions nitrates (NOs") et nitrites (NO2") dans

les différents échantillons d’eau analysés.

Tableau 1V.13. Résultats des ions de nitrate et nitrite.

Echantillon Eau usée brute Aprés adsorption  Aprés adsorption
(PH =7,6) (pH =5) (pH=9)

Nitrate (mg/L) 10,6 10,72 10,96

Nitrite (mg/L) 1,329 1,122 1,201

Les résultats révelent une légere diminution de la concentration en nitrates apres traitement,
passant de 10,96 mg/L dans I’eau usée brute a 10,6 mg/L apres adsorption a pH 9, ce qui indique
une faible efficacité du charbon actif sur ce type de polluant. En ce qui concerne les nitrites, une
réduction plus notable est observée, notamment & pH 5, ou la concentration passe de 1,329 mg/L
a 1,122 mg/L. Ces données suggéerent que le traitement par charbon actif permet une adsorption
partielle des nitrites, surtout en milieu acide, mais reste globalement peu performant pour
I’élimination des nitrates. Des techniques spécifiques telles que la dénitrification ou 1’échange

d’ions seraient plus adaptées pour traiter efficacement ces composés azotés.
IV.5. Conclusion

Les résultats expérimentaux confirment que le charbon actif a base de coquilles d’ceuf améliore
efficacement la qualité des eaux usées, notamment par la réduction de la DCO et de la DBOs. Les
parametres physico-chimiques tels que la dureté calcique et magnésienne s’améliorent également,
tandis que la salinité reste globalement stable. Toutefois, I’élimination des nitrates et nitrites reste
limitée. Enfin, une légere augmentation des ions chlorure est observée apres traitement, en

particulier a pH acide.
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Conclusion generale

Ce travail expérimental s’est inscrit dans une démarche de valorisation de déchets biomasse, en
particulier les coquilles d’ceufs, en vue de leur transformation en charbon actif utilisable pour le
traitement des eaux usées. Cette approche vise a répondre simultanément & deux problématiques
environnementales majeures : la gestion des déchets organiques et la dépollution des effluents

aqueux, en s'appuyant sur une méthode simple, peu codteuse et écologiquement durable.

La premiére étape du travail a consisté en la préparation du charbon actif a partir de coquilles
d'ceufs, par une activation thermique. Cette procédure a permis d’obtenir un matériau poreux,

présentant des caractéristiques favorables a 1’adsorption.

La seconde partie de I’étude a été consacrée a la caractérisation texturale et chimique du charbon

actif obtenu.

e L’indice d’iode mesuré a 262,558 mg/g a révélé une microporosité modérée, reflétant la
capacite du matériau a adsorber des molécules de petite taille.

e L’indice de bleu de méthylene, ¢levé (732,684 mg/g), a mis en évidence une mésoporosité
bien développée, adaptée a la rétention de grosses molécules organiques comme les
colorants, les composés aromatiques ou les tensioactifs.

o Laméthode de Boehm a permis de quantifier les groupes fonctionnels de surface, indiquant
une proportion relativement équilibrée de groupes acides (6,67 mmol/g) et basiques (6,00
mmol/g). Cette diversité fonctionnelle est essentielle pour maximiser les interactions entre
le charbon actif et les différentes espéces polluantes.

o LepH au point de charge nulle (pHpzc) a été déterminé a 10,2, ce qui signifie que la surface
du charbon actif est chargée positivement a pH < 10,2, favorisant ainsi 1’adsorption
d’anions (nitrates, colorants anioniques, ions CI"), et négativement a pH > 10,2, ce qui

favorise 1’interaction avec les cations.

La performance du charbon actif a ensuite ét¢ évaluée a travers une série d’expériences de

dépollution des eaux usées.
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Les résultats ont montré une réduction importante de la DCO (362 — 8 mg/L), de la DBOs (340
— 50 mg/L), ainsi que de la turbidité (jusqu’a 56,8 NTU), en particulier a pH =9, pour des masses
suffisantes de charbon actif et des temps de contact optimaux (jusqu’a 120 minutes). Ces résultats
démontrent la capacité du matériau a éliminer efficacement la matiére organique, tant

biodégradable qu’oxydable, ainsi que les particules en suspension.

Par ailleurs, I’étude de l’effet du pH sur I’efficacité d’adsorption a confirmé que le milieu
légérement basique est le plus favorable, conformément a la nature basique de la surface du
charbon. Toutefois, 1’élimination des nitrates (10,6 — 10,96 mg/L) et des nitrites (1,33 — 1,20
mg/L) est restée tres limitée, indiquant que le charbon actif est peu efficace pour la rétention de

ces espéces azotées dans les conditions expérimentales appliquees.

L’analyse de certains parameétres chimiques (conductivité, salinité, dureté totale et ions chlorure)
a également mis en évidence la stabilité globale du systéme, avec une légére augmentation de la
dureté et des chlorures, surtout a pH acide. Ces résultats suggérent que le traitement est plus

performant pour 1’élimination de la charge organique que pour celle des sels dissous.

Enfin, les tests de caractérisation complémentaire tels que la mesure du pHpz, 1’analyse
thermogravimétrique (ATG) et les indices d’adsorption ont fourni une compréhension approfondie
des propriétés de surface, de la stabilité thermique et du comportement électrochimique du charbon
actif produit.
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