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Introduction

Introduction

Depuis toujours, 1’eau est indissociable de 1’activité humaine. La révolution industrielle du
19éme siecle, en valorisant la vapeur d’eau, a permis le développement de la capacité de sa
production (Maloum, 2016). L’eau a été la clef du développement de toutes les sociétés et des

générations depuis I’existence de I’humanité sur terre (Mahmoud, 2014).

Le monde a pris cette fortune en considération. Il a consacré tous ces efforts et moyens pour
assurer et garantir une alimentation sanitaire, et une meilleurs qualité d’eau par des méthodes
de traitement contrélable. 1l est nécessaire de contrbler les paramétres physico-chimiques et
microbiologiques, ainsi I’enchainement de plusicurs étapes afin d’assurer une qualité

normalisée (Sahla, 2018).

La demande en eau ultra pure a fortement augmenté ces dernieres décennies, autant en terme
de quantité qu'en terme de qualité. Les procédés d'obtention d'eau de trés haute pureté sont
constitués d'un ensemble d'opérations unitaires. L'enchainement de ces opérations dépend de la
qualité d'eau qui constitue la matiere premiére et de la qualité requise du« produit» fini (Monzie,
2003).

L’eau ultra pure est I’eau qui approche au mieux les niveaux théoriques de la pureté en termes
de résistivité, concentrations en matiere organique, particules et microorganismes. Ce niveau
de pureté peut étre obtenu par différentes techniques, qui peuvent parfois étre combinées.
Certaines de ces techniques sont 1’échange ionique et les filtres a charbon actif ou leur

combinaison (Guenouche, 2013).

De nos jours, l'utilisation de charbon actif pour I'élimination de micropolluants de par est trés
fréquente, gréce a ses caractéristiques tres importantes telles que, son pouvoir adsorbant, sa
grande surface spécifique, sa structure poreuse et sa thermostabilité (Bouchemal, 2007 et
Mahmoud, 2014). Au fur et & mesure de son utilisation, le charbon actif perd de son efficacité

et finit par étre saturé. 1l est alors nécessaire de le régénérer (John Cockerill, 2020).

L’objectif de notre travail est d’étudier le procédé de la régénération du charbon actif en grain
(CAG) contenu dans les filtres d’une station dé-ionisation des eaux, des laboratoires de
recherches du CDTA pour une éventuelle réutilisation et surmonter les couts d’achats de ce

dernier.

Afin de bien structurer notre mémoire, nous 1’avons divisé en quatre chapitres :
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Le premier chapitre, porte sur les genéralités sur I’ecau, dans le deuxiéme chapitre nous

présentons les caractéristiques du charbon actif, les phénomeénes d’adsorption et de désorption.

Le troisieme chapitre comprend une présentation du matériel et des méthodes utilisés au cours
de la pratique. Les résultats de la régéneration par différentes méthodes et leurs interprétations

seront présentés dans le dernier chapitre. Et nous terminerons par une conclusion.
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Chapitre 11 Adsorption-desorption

1. Introduction

L’eau est d’une importance biologique et économique capitale, I’hydrospheére est le fondement
de la vie et des équilibres écologiques. L’eau est nécessaire pour tous les étres vivants mais
aussi pour le développement des sociétés humaines. Elle participe a de nombreux usages
(domestiques, industrielles, agricoles, etc...). Cependant, certains usages peuvent avoir un
impact sur la ressource et compromettre a la fois le bon fonctionnement du milieu naturel et les
autres usages qui en dependent. La question est de savoir comment la conserver et I’utiliser de

facon durable et équitable (Bernard et al., 2003).

2. Classification des eaux :

La classification des eaux peut se faire suivant son origine, suivant son utilisation, on distingue :
2.1 Eaux naturelles :

L’homme a recours généralement, a deux types de ressources hydriques pour satisfaire ses
besoins en eau et permettre son usage dans ses diverses activités L’eau a 1’état naturel n’est
jamais pure ; c¢’est un milieu vivant qui se charge d’¢éléments trés divers en fonction des
formations géologiques traversées, elles peuvent étre d’origine souterraine ou de surface
(Berrouane et al., 2018).

A. Eau de surface
Les eaux continentales de surface (lacs, cours d’eau, les eaux de mers et océans) sont alimentées
par les eaux de pluies et les eaux de ruissellement. Elles peuvent contenir des impuretés qui ont

pour origine la dissolution des encaissants (roche, terrains traversés) (Guenouche, 2013)

B. Eau souterraine

Les eaux qui ne se sont pas évaporées, s’infiltrent dans le sol et le sous-sol et s’y accumulent
pour constituer les eaux souterraines. Elles sont généralement d’excellente qualité physico-
chimique et bactériologique, elles se réunissent en nappes (nappes captives et nappes libres).
L'aquifere ou encore la nappe d'eau souterraine est constituée par I'ensemble des eaux qui
occupent les interstices des roches poreuses dans un domaine défini par son épaisseur et son

étendue (Berrouane et al., 2018).

2.2 Eaux potables
Selon le code de la santé publique de la Iégislation francaise (titre 11-Articles 1321-2 (Eaux
potable) et 1322 (Eaux minérales), les eaux destiné a la consommation humaine doivent, dans

les conditions prévues a la présente section :
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¢ Ne pas contenir un nombre ou une concentration de microorganisme, de parasites ou de
toutes autres substances constituant un danger potentiel pour la santé des personnes ;
e Etre conformes aux limites des qualités, portant sur des paramétres microbiologiques et
chimiques, définie par arrété du ministre chargé de la sante.
Une eau de source et une eau d’origine souterraine microbiologiquement saine et protégée
contre les risques de pollution, apte a la consommation humaine sans traitement ni adjonctions.
Elle doit satisfaire aux exigences de qualité définis par les dispositifs réglementaires prises en
application de ’article 1.25-1 du code de la santé publique. Elle doit étre introduite au lieu de
son émergence, telle qu’elle sort du sol, dans des récipients de livraison au consommateur ou
dans des canalisations 1’amenant directement dans ces récipients (Décret n°89-369 du 6 juin
1989. Art 13.).

3. Parameétres de qualité des eaux
3.1. Parameétres organoleptique

Ces parametres concernent les qualités sensibles de 1’eau : la couleur, la saveur, I'odeur, la
transparence. lls n‘ont pas de valeur sanitaire directe, une eau de consommation doit étre

inodore et incolore (Benaouda, 2016).

3.2 Parametres physico-chimiques

A. Potentiel hydrogene (pH)

Le pH mesure la quantité d’ions HsO" présents dans une solution, la valeur du pH donne une
indication sur le caractére acide ou basique d’une solution (I’eau dans notre cas). Son échelle

s’étale de 0 a 14. La valeur souhaitable du pH dans 1’eau potable est située entre 6.5 et 8.5

(Depiereux, 2013).

e pH = Eau neutre
e pH<7Eau acide
e pH>7Eau basique

B. Turbidité
La turbidité de I'eau est liée a sa transparence, elle donne une idée sur sa teneur en matiéres en
suspension (grains de silice, matiére organique, limons...). Les eaux troubles forment des fois

d’importants dépots dans les tuyauteries et dans les réservoirs (Abdennour, 2015).
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C. Minéralisation globale

La mineéralisation traduit la teneur globale en sels minéraux dissous, tels que les carbonates
CO3?, les bicarbonates HCOg', les chlorures CI™, les sulfates SO4%, le calcium Ca?*, le sodium
Na?*, le potassium K*, le manganése Mn?* (Chaden, 2014).

D. Conductivité (C)

La conductivité électrique traduit la capacité d’une solution aqueuse a conduire le courant
électrique. Elle est symbolisée par la lettre grecque sigma o, I’unité de conductivité est le
siemens par métre (S/m)) (Taib, 2014)

1S/m=10* pS/cm=103mS/m.

La conductivité d'une solution dépend directement de la nature des ions présents et de leurs

concentrations (eq 01). Plus la concentration sera importante, plus la conductivité sera élevée.

ou:

o est la conductivité en S/m, A;est la conductivité molaire ionique d'un ion i en S.m%mol?,
C; est la concentration d'un ion i en mol.m™, (https://www.lenntech.fr)
L'eau pure n'est pas un bon conducteur d'électricité. L'eau distillée, en équilibre avec le dioxyde
de carbone de I'air, a une conductivité d'environ 10 x 10° W*m™ (20 dS/m). Du fait que le
courant électrique est transporté par les ions de la solution, la conductivité augmente lorsque la
concentration des ions augmente.
On donne quelques valeurs de la conductivité des eaux selon leurs natures :

e FEau ultra-pure 5.5 x 10% S/m,

e Eau potable 0.005 — 0.05 S/m,

e Eaude mer5 S/m.
Il existe également une relation avec la dureté de 1’eau, une eau douce affiche normalement une
conductivité basse, par contre une eau dure affiche une conductivité élevée (NHA
Naturolistique, 05-11-2020).

E. Résistivité (p)
La résistivité est la valeur inverse de la conductivité (eq 02). Moins une eau posséde d’ions,
plus sa résistance sera importante. La résistivité, généralement symbolisée par la lettre grecque

rho (p), représente Sa capacité a s’opposer a la circulation du courant électrique. La résistivité
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correspond a la résistance d’un trongon de matériau d’un metre de longueur et d’un métre carré

de section et est exprimée en ohms-métres (©2-m) (NHA Naturolistique, 05-11-202).

1
P = P AR LR LR LR LR EL LR LT LR LR IR AR ERLRR Y (02)
p est la résistivité en Q-m,
o est la conductivité en S/m.

L'eau potable du réseau urbain de distribution a une résistivité de I'ordre de 1000 a 5000
MW.cm (200 & 1000 mS.cm™).

F. Salinité

La salinité d’une eau correspond a la teneur globale en cations et en anions, elle s’exprime en
mg/l. Dans la nature, la salinité croit sur les plans d’eau qui fond objet d’une forte évaporation
et décroit sur ceux qui sont sensible ; les basses eaux et les étiages ont les teneurs les plus fortes,
car les eaux proviennent des nappes ou elles ont séjournées longtemps au contact de la roche.
Les hautes eaux et les crues ont des teneurs plus faibles, les eaux de ruissellement mettent moins

de temps a exercer leurs actions corrosives (llourmane et al., 2016).

G. Dureté total

Produite par les sels de calcium et de magnésium contenus dans 1I’eau on distingue : une dureté
carbonatée qui correspond & la teneur en carbonates et bicarbonates de Ca et Mg et une dureté
non carbonatée produite par les autres sels. La dureté est mesurée par le titre hydrotimétrique
exprimé en °F (degré francais) ; 1°F correspond a 10 mg de carbonate de Calcium CaCO3 dans
1 litre d’eau. Elle résulte principalement du contact des eaux souterraines avec les formations
rocheuses : Le calcium dérive de 1’attaque du CO> dissout par les roches calcaire (dolomies) ou
de la dissolution sous forme de sulfate dans le gypse. La dureté d’une eau naturelle dépond de
la structure géologique des sols traverses (Arab et Oudafal, 2015).

H. Alcalinité

Correspond a la capacité d’une eau a réagir avec les ions hydrogéne (H™) qui est due a la
présence des ions hydrogénocarbonate (HCOg), carbonate (COs*) et hydroxyde (OH).
Autrement dit, on est amené a considérer deux types d’alcalinité qui correspondent, encore une
fois a deux bornes de pH :

Alcalinité au virage du rouge de méthyle : elle correspond a I’alcalinité totale au pH de 4.5, ce
qui revient a déterminer les ions HCO3, CO3* et OH'. Cette alcalinité se nomme également titre

alcalimétrique complet TAC.



Chapitre 11 Adsorption-desorption

Alcalinité au point de virage de la phénophtaléine (alcalinité composite) : elle correspond a
I’alcalinité entrainée par les ions OH™ et & la moitié des ions CO3?". Cette alcalinité composite
est nulle pour une eau dont le pH est inférieur ou égale a 8,3. L’alcalinité composite se nomme

également titre alcalimétrique (TA) (llourmane et Megdoul, 2016).

3.3 Eléements indésirables

Les chlorures(Cl), nitrites(NO2), nitrates(NO3), plomb »Pb), I’aluminium (Al) et 1’arsenic(As)
sont des paramétres dont la présence est indésirables dans 1’eau potables n’empéche qu’ils
peuvent exister. Mais avec des concentrations tres faibles chacun est définit par une norme a ne

pas dépasser (Benaouda, 2016).

3.4 Parametres microbiologiques
L’cau doit présenter également une potabilité du point de vue microbiologique, elle doit étre
dépourvue de tout type de germes pathogenes (virus, Bactéries, protozoaires) qui peuvent

causer une géne ou des maladies infectieuses (Kouidri, 2006).

4. Pureté de I’eau

L’eau potable n’est pas souvent adéquate pour une utilisation directe dans certains domaines
(industries, usages pharmaceutiques), car elle contient diverses substances indésirables, donc
elle nécessite des traitements adoptés en fonction de 1’usage auquel elle est destinée. Parmi les
eaux purifier on peut citer : I’eau ultra pure, I’cau distillée et 1’cau dé-ionisée (Guenouche,
2013)

4.1. Eau ultra pure

Cette eau est définie théoriquement comme étant une eau ne contenant que les molécules H0O,
en équilibre avec des ions H™ et OH" en tres faibles teneurs (10-7 mol/l) a 25 °C lui assurant
une neutralité (pH=7) (Guenouche, 2013). Dans la pratique, on appelle généralement « eau ultra
pure », une eau contenant moins de 1.1 pg/kg (ppb) d'impuretés ioniques ainsi qu'un tres faible

taux de particules et contaminants microbiens.

La production d'eau ultra pure passe par divers procédés constitués d'un enchainement
d'opérations unitaires. Les techniques les plus couramment employeées sont : la microfiltration,
l'ultrafiltration, I'osmose inverse, I'adsorption sur charbon actif, la stérilisation par rayonnement
ultraviolet et I'échange d'ions. La figure 1 décrit un arrangement type de I'ensemble de ces
opérations unitaires, avec une partie destinée au prétraitement et une partie qualifiée de finition
(Monzie, 2003)
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& r. Ree

Ea
brute

Elimination ~ Filireau  Adoucissseur Echangeur Elimination primaire des

des charbon actif  d'eau de chaleur ions (Echange d'jons, Stockage Pompe Elimination Ultrafiltration
particules . . Osmose Inverse ou Osmose P finale des jons
Optionnel ~ Optionnel . "
inverse & double passage) Polissage Bau
ultrapure
& b & Y
< >4 L d
Prétraitement Finition ou Polissage

Figure 1 : Différentes étapes d’un procédé d'ultra purification de I’eau (Monnzie, 2003).

La premiere étape dans ces systemes est le prétraitement, il permet d’éliminer les contaminants
qui risquent de perturber les traitements ultérieurs; on cite la clarification pour eliminer les
matieres en suspension, notamment les particules colloidales, la décarbonatation a la chaux
pour réduire la dureté de I’eau, une désinfection au chlore ou a la chloramine, pour détruire les
bactéries et les particules organiques, une filtration sur sable pour la rétention particulaire ainsi
qu’une adsorption sur charbon actif, qui est presque incontournable pour enlever le chlore et
les matiéres organiques.

L’¢étape suivante est I’osmose inverse qui élimine 90 a 99 % de tous les contaminants présents
dans I’eau. Elle constitue donc le cceur d’un systeme de purification, elle est associée a un
stockage qui permet de satisfaire des débits importants ou des besoins réduits. L’eau obtenue
par osmose inverse présente encore une salinité résiduelle non négligeable nécessitant un
polissage sur résine a lit mélangé ou par électrodéionisation. Pour assurer 1’affinage fin de I’eau,
le systéme comporte également des microfiltres et des postes d’UV. Il convient de signaler que
la qualité de I’eau obtenue ne peut étre maintenue qu’en recyclant I’eau a travers divers procédés
de purification, via le réservoir de stockage. Il est évident qu’il s’agit ici d’une présentation non
exhaustive et qu’il existe d’autres combinaisons de procédés donnant la méme qualité de 1’eau

(Guenouche, 2013).

4.2. Eau distillée

L'eau distillée est une eau qui a été porté a ébullition et dont les vapeurs ont été recondensé dans
une unité de refroidissement (ondensateur) pour rendre lI'eau a I'état liquide. Les polluants
dissous comme les sels ne sont pas entrainés par la vapeur d’eau et restent dans le bouilleur. Si
les polluants étaient volatils, ils pourraient étre portés a ébullition et étre recondensé et ainsi

repolluer I'eau. Certains évaporateurs sont capables de condenser de maniére sélective l'eau,
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mais dans la plupart des processus de distillation, le transfert de quelques substances volatiles
et d'un peu de matériel non volatile (porté dans le flot de vapeur d'eau) dans I'eau distillée est
inévitable.

La pureté de l'eau distillée est d'ordinaire de 1.0 MWcm ; et puisqu'il n'y a aucune protection
contre la dissolution du dioxyde de carbone (CO2) dans le distillat, les valeurs du pH sont
généralement comprises entre 4.5 et 5 (Bronkhorst, 2020).

La distillation peut se faire par deux procédés différents : le procédé de distillation par

thermocompression et la distillation simple (voir figures 2 et3).

Thermométre
/—

Potence —»
: Réfrigérant
Colonne -~ dfoit

N \{i'}.&’: Erlenmeyer

b = ||
W, Lo S
Chauffe-—_| “e—Ballon
ballon ‘ —-LH:J—-Q{
Support —J
élévateur Distillat
Figure 2 : Procédé de distillation par Figure 3 : Principe de la distillation

thermocompression (Sahla, 2018). simple (Taib, 2014).

4.3. Deé-ionisation

L’cau dé-ionisée ou également appelée eau déminéralisee est une eau qui ne contient en principe
aucun ion ; par contre, il peut rester des matiéres non chargées. Le procédeé utilisant un filtre au
charbon actif permet d’éliminer les matieres organiques par adsorption, et des résines
échangeuses d'ions qui peuvent retenir les ions contenus dans I'eau. Il Peut théoriquement
enlever 100 % des sels. La dé-ionisation n'élimine pas les composés organiques, nli les virus
ou les bactéries sauf par une prise au piége "accidentelle™ dans la résine et particuliérement avec
les résines d'anioniques de base fortes qui elimineront des bactéries gram-négatives. La dé-
ionisation permet I'élimination de substances dissoutes (ionisées) électriquement chargées en
les liants aux sites positivement ou négativement chargés, d'une résine lorsque I'eau traverse
une colonne remplie de cette résine. Ce processus est appelé échange d'ions et peut étre utilisé
de différentes facons pour produire I'eau dé-ionisée de qualités diverses (Bronkhorst, 2020).

La figure 4 montre 1’un des processus de production de 1’eau dé-ionisée.

10
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Eau dé-ionisée
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Figure 4 : Principe de la dé- ionisation des eaux (Rosenfeld, 2020).
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4.4. Comparaison Eau dé-ionisée et eau distillée

La principale différence entre l'eau dé-ionisée et l'eau distillée est que l'eau distillée a
généralement moins de contaminants organiques, la dée-ionisation ne retire pas les molécules
non chargées comme les virus ou les bactéries. L'eau dé-ionisée a la plupart du temps moins
d'ions minéraux, cela dépend de la maniéere dont elle est produite. La dé-ionisation est une
production plus propre et laisse derriere elle moins de dépdts dans les installations dans
lesquelles elle est utilisée. Lors de l'utilisation d'eau dé-ionisée, il faut tenir compte des
matériaux de vos instruments. Tous les matériaux ne sont pas appropriés pour servir a la
conduction d'une eau dé-ionisée, cela dépend également des températures employées car la
température élevées et la nature des matériaux conduisent a une dégradation de la surface du
matériau qui provoque la modification de la composition (chimique, organoleptique et

microbiologique de cette eau) (Bronkhorst, 2020).

4.5. Utilisations courantes
L'eau dé-ionisée est employée a des fins industrielles et scientifiques parmi ces dernieres on
cite (Bronkhorst, 2020) :

e Applications et tests en laboratoire ;
e Eau de lavage pour la fabrication des puces électroniques ;

e Utilisations pour l'automobile, par ex. batteries acides au plomb et systemes de
refroidissement ;

e Alimentation des chaudieres ;
e Découpe au laser ;
e Optimisation des piles a combustible ;

e Fers a vapeur et applications générateurs de vapeur ;

11
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e Fabrication pharmaceutique ;
e Cosmeétiques ;

e Aquariums ; Extincteurs d'incendie

Chapitre I
Adsorption-désorption

12



Chapitre 11 Adsorption-desorption

1. Charbon actif

En traitement des eaux, on utilise presque exclusivement le charbon activé comme adsorbant.
C’est un matériau qui permet d’éliminer une grande quantité de polluants, il fait partie d’une
gamme de substances présentant une tres grande porosité et une surface spécifique importante
de I’ordre de 500 & 1500 m?/g de charbon. Ces qualités conférent au charbon actif un grand
pouvoir d’adsorption. Ce processus physico-chimique est utilisé dans les filiéres d’eau potable
pour fixer les substances impossibles a éliminer par un traitement classique (Asnoun, 2015).Un
charbon actif (CA) est un matériau constitué essentiellement de matiére carboné et a structure
amorphe composée principalement d'atomes de carbone (Kassouri, 2018).

1.1. Caractéristiques du charbon actif

A. Structure

Le charbon actif est un squelette carboné, qui a acquis une intense porosité. Sa structure est
voisine de celle du graphite, elle se présente sous la forme d’un empilement de couches planes
d’atomes de carbone ordonnées en hexagones réguliers. Cette structure définit des pores a

I’intérieur de la particule de charbon (figure 5) (Asnoun, 2015).

Figure 5 : Structure du charbon actif vu sous un microscope électronique a balayage
(Sedira, 2013).
B. Propriétés physiques
L’adsorption est un phénomeéne de surface d’ou 1’intérét de connaitre les propriétés physiques
des matériaux adsorbants : la porosité, la surface spécifique, les densités apparente et réelle
(Boulkrah, 2008).
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Porosité : elle est définie selon la classification recommandée par 'TUPAC (International

Union of Pure and Applied Chemistry). Les tailles des pores sont réparties en 3 groupes

(tableau 1).

Tableau 1 : Taille des pores et surface spécifique des charbons actifs (Beriber, 2016).

Types de pores Diametre Volume des pores (cm®. g-1) | Aire massique (m?.g-1)
(A°)
Micropores <20 0,2-0,6 400-900
Mésopores 20 - 500 0,02-0,1 20-70
Macropores > 500 0,2-0,8 0,5-2

Le volume poreux et la distribution des tailles sont mesurés par adsorption d'azote a 77 °K et

par porosimétrie au mercure (pour les macropores le volume poreux total des charbons actifs

estde 0,5a 1 cm3.g? (50 470 % en volume)). Les macropores sont essentiellement ouverts vers

I’extérieur de la particule de 1’adsorbant. Les pores de transition sont reliés aux macropores et

ils contrélent le passage des molécules a adsorber vers les micropores (figure 6) (Bamba, 2007).

(b)

g —————

Micropores

Mesopores

Macropores

Figure 6 : Représentation schématique d’un grain de charbon actif et la structure des pores

(Abdelbaki, 2010).

La caractérisation d’un charbon actif ce fait par le calcul de sa porosité en suivant ces étapes

(Loucif Siad, 2012).
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1) Détermination de la masse volumique absolue avec le rapport suivant :

m

vy — 1y see eae wes e e s

2) Détermination de la masse volumique apparente avec le rapport suivant :

— (04)
papp vt EEE EENE EEN EES SEES EENE EEN EEE EEN EEE EN W
3) Détermination de la porosité a partir du rapport suivant :
papp
={1- +100] ... ....... (05)
Pabs

Avec:

Papp : Masse volumique apparente (g/cm?)

Pabs - Masse volumigue absolue (g/cm?®)

€ : la porosité (%)

v1: Volume initial d’eau distillée (ml)

v, : Volume de la solution eau & charbon (ml)

V. Volume de charbon actif en poudre (ml)

m : Masse de charbon actif apres séchage (g)

Surface spécifique

Correspond a la surface des pores par unité de masse. Elle est exprimée en (m2/g) en général,
la capacité¢ d’adsorption d’un adsorbant est proportionnelle a sa surface spécifique, plus la
surface est importante, plus grande sera la quantité de molécules adsorbées. La surface
specifique comprend la surface externe et la surface interne d’un adsorbant (Benarima ,2017).
Pour les charbons actifs, cette surface varie entre 100 et 2000 m2.g™L.1l est nécessaire de
distinguer la surface interne de la surface externe d'un adsorbant. La premiere est la surface
microporeuse représentée par les parois des micropores ; elle peut atteindre plusieurs metres
carrés par gramme. La deuxiéme est la surface non microporeuse qui comprend les parois des

mésopores et des macropores (figure 7) (Loucif seiad, 2012).
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Micropere Mesopore

e S1ErfCE XV — Surfece interne

Figure 7 : Représentation schématique de la surface interne et externe d’un charbon

Densité apparente

C’est un paramétre utilisé surtout pour les charbons actifs en grains, c’est le poids de charbon
par unité de volume exprimé en kg/m® ou d’un certain cas g/cm.

La densité indique le niveau d’activation du charbon, plus le charbon est activé, plus il est Iéger.
Elle conditionne I’efficacité des traitements ; la densité du charbon actif utilise pour le
traitement de ’eau en générale est comprise entre 0,20 et 0,55 g/cm? (Bounif, 2017 ; Jinyain,
2015).

Teneur en humidité

Le taux d’humidité est un rapport exprimé en pourcentage, du poids de I’eau contenue dans le
charbon actif, au poids du méme matériau sec (Bounif, 2017).

Granulométrie

Elle conditionne la vitesse d'adsorption (plus le grain est petit, plus le transfert vers le centre est
rapide) et la perte de charge a travers le lit (Ismahane, 2013).

Teneur en cendres

Elle est importante car elle peut géner la mise en place du charbon. La teneur en cendres du
charbon actif appliqué au traitement de I’eau devra €tre le plus bas possible, surtout si 1’eau est

dure, et en aucun cas, dépasser 10% (Jinyain, 2015).

1.2. Formes du charbon actif
Les différentes formes du charbon actif selon leurs applications, les CA sont généralement

classés en fonction de leur apparence physique (Zeroual, 2007).
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1.2.1. Charbon actif en poudre (CAP)
Les charbons actifs en poudre présentent une granulométrie inférieure a 100 um (figure 8), avec
un diamétre moyen situé entrel5 et 25 um. Ils ont une surface externe et une faible profondeur

de diffusion. Ce qui engendre une vitesse d’adsorption trés rapide (Villa, 2003).

Figure 08 : Charbon actif en poudre (CAP) (Medekhel, 2018).

1.2.2. Charbon actif en grain (CAG)

La forme granulaire du charbon actif, est caractérisée par une taille de particule supérieure a 1
mm (figure 9), un faible diamétre de pores, une grande surface interne et une surface externe
relativement faible. Il en résulte que les phénoménes de diffusion a I’intérieur des pores
prennent une grande importance dans les processus d’adsorption. Ces charbons sont
préférentiellement utilisés en lit fixe pour 1’adsorption des gaz et vapeurs, ils sont couramment

utilisés pour le traitement de 1’eau (Yahiaoui, 2012).

Figure 9 : Charbon actif en grain (CAG) (Messaoudene, 2015).
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Le charbon actif granulé est utilisé dans des différents types de traitements des eaux, il est
reconnu comme ¢étant le support le plus efficace pour 1’adoption des gofts et odeurs. Son

utilisation a plusieurs avantages et inconvénients (tableau 2) (Krazini, 2014).

Tableau 2 : Avantages et inconvénients des CAG (Bounif, 2017).

Avantages Inconvénients

» Le charbon actif granulé utilise sous forme » Durée de vie limitée
de lit filtrant > Préfiltration : Les

> Ladurée de vie du charbon actif granulé carburants dissous et
dépend de I’abattement de la matiére matiéres en particules
organique et du lissage des points de peuvent rapidement
pesticide. Le choix du type de charbon actif encrasser le charbon,
est également déterminant sur le rendement nécessitant un
de I’élimination. prétraitement dans la

» Le charbon actif granulé a une capacité plupart des cas.
d’adsorber une partie de presque toutes les » |l est plus couteux que le
vapeurs. charbon actif en poudre

» 1l a une grande capacité d’adsorption pour » Lacinétique
les substances organiques en particulier les d’adsorption est lente
solvants. » Déchets dangereux : tout

> Il retient un grand nombre de substances le charbon doit étre
chimiques en méme temps. finalement jeté, il peut

» 1l fonctionne bien dans un domaine large de étre jeté comme déchet
température et d’humidité. dangereux, ce qui

» 1l est inerte et on peut ’utiliser en toute augmenterait le co(t et
sécuriteé. responsabilité.

» Il est facilement disponible et de bon
marché

» Il est facile a manipuler

> Sa régénération est possible.

L’adsorption par le charbon actif présente le pouvoir d’étre appliquée au traitement des

sources a débit presque nul ainsi qu’aux concentrations tres faibles ou fluctuantes.
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L’adsorption permet d’apporter des réponses aux exigences réglementaires de certains usages
ainsi que I’utilisation de ces adsorbants ont plusieurs avantages et inconvénients (tableau 3)
(Stéphanie, 2006).

Tableau 3 : Avantages et inconvénients des CAP en comparaison avec les CAG
(Sedira, 2013).

Avantages Inconvénients

» Le charbon actif en poudre est 2 a 3 > le charbon actif ne peut pas étre

fois régénéré quand il est mélangé avec

moins cher que le charbon en granulé
Des quantités supplémentaires
peuvent

étre rajoutées en cas de pointes de

pollution accidentelles ou

des boues d'hydroxyde. Il est difficile
d'enlever les derniéres

traces d'impuretés sans ajouter une
quantité trés importante de charbon

actif en poudre.

temporaires. » la détection des pointes de pollution
> Ladsorption est rapide dans la est problématique et sa concentration

mesure ou applicable est limitée 4 80 mg. I
une grande partie de la surface de

contact

est directement disponible.

2. Phénomeéne d’adsorption

Le terme d'adsorption est apparu en 1881, utilisé par KAYZER pour décrire le phénomeéne de
condensation d'un gaz sur une surface, par opposition au terme « absorption » qui fait référence
a une molécule de gaz qui pénetre dans le solide sans interagir, alors tout atome ou molécule
qui s'approche d'une surface subit une attraction qui peut conduire a la formation d’une liaison
entre la particule et la surface. Ce phénomene constitue « I’adsorption » (Benarima, 2017).
Dans I’environnement, 1’adsorption est un procédé de traitement utilisé pour séparer ou éliminer

une tres grande diversité des composés toxique dans la nature (Loucif Seiad, 2012).

Cette technique est trés fréquemment adoptée pour le traitement de 1’ecau et des effluents

industriels (Boulkah, 2008).
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L'adsorption est un phénomene de surface spontané par lequel des molécules de gaz ou de
liquides se fixent sur les surfaces des solides selon divers processus plus ou moins intenses. Le
terme surface correspond a la totalité de la surface du solide, surface géometrique pour un solide
non poreux, a laquelle s’ajoute pour un solide poreux, la surface interne des pores, accessible
aux molécules du fluide. Elle est traduite par une augmentation de la densité du fluide a
I’interface des deux phases. Elle peut donc aller de quelques molécules sur la surface, puis une
monocouche et jusqu'a plusieurs couches formant une véritable phase liquide, surtout dans les
micropores (figure10). On appelle « adsorbat » la molécule qui s'adsorbe et « adsorbant » le
solide sur lequel s'adsorbe la molécule. Le phénomene inverse par lequel les molécules se
détachent est la désorption (Boulkrah, 2008).

Phase gaz
© O
e ©

{liquide)
Adsorption monocouche

cosssres ity

v e

Figure 10 : Phénoméne d’adsorption (Bamba, 2007).

Multicouches

2.1Caractéristiques de ’adsorption
Selon les forces d’interaction intervenant entre les molécules de 1’adsorbat et la surface

d’adsorption (I’adsorbant), on distingue les types d’adsorption suivants (Terchi, 2009).

A. Adsorption physique (physisorption)

L’adsorption physique se produit a des températures basses. Les molécules s’adsorbent sur
plusieurs couches (multicouches) avec des chaleurs d’adsorption souvent inférieures a 20
kcal/mol. Les interactions entre les molécules du soluté (adsorbat) et la surface du solide

(adsorbant) sont assurées par des forces électrostatiques type dipdles, liaison hydrogéne ou Van
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der Waals (La liaison physique est plus faible) (Benamraoui, 2014). La physisorption est rapide,

réversible et n‘entraine pas de modification des molécules adsorbées (Touati, 2014).
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Figure 11 : Représentation graphique de la théorie de la double couche
(Maloum, 2016).

B. Adsorption chimique (chimisorption)

La chimisorption est un phénoméne qui met en jeu une ou plusieurs liaisons chimiques
covalentes ou ioniques entre ’adsorbat et 1’adsorbant. La chimisorption est généralement
irréversible, et produit une modification des molécules adsorbées. Ces dernieres ne peuvent pas
étre accumulées sur plus d’une monocouche. Par ce type d’adsorption, les molécules sont
directement liées au solide. La chaleur d’adsorption, relativement élevée est comprise entre 20
et 200 Kcal/mol (Benamraoui, 2014).

2.2. Cinétique d’adsorption

Le phénomene d’adsorption, contrdlé par la diffusion des molécules, atteint son équilibre
rapidement (quelques secondes a quelques minutes). Il peut se prolonger sur des temps trés
longs pour les adsorbants microporeux en raison du ralentissement de la diffusion des molécules
dans ces structures de dimensions voisines du diametre des molécules du fluide. Le processus

d’adsorption passe par plusicurs étapes (Figure 13) (Boulkrah, 2008).

1%¢étape (trés rapide) : transfert de I’adsorbat de la phase liquide vers la couche limite du film
liquide liée a la particule solide (par convection ou diffusion).

2°Meétape (rapide) : Transfert de 1’adsorbat & travers le film liquide vers la surface externe de
I’adsorbant.

3°Mme étape (lente): Diffusion a I’intérieur de la particule d’adsorbant selon deux voies, sous

I’influence du gradient de concentration.
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3 a: Sous I’¢état adsorbé, par diffusion de surface.

v 3 b : A T’état libre, par diffusion de pore.
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Figure 12 : Etapes de la cinétique d’adsorption (Medekhel, 2018).

2.3. Principaux types d’adsorbant

Chapitre 11 Adsorption-desorption

Autre que le charbon actif il existe d’autres types d’adsorbant utilisés en industrie, On cite les

Zéolites, les alumines activées, les argiles et le gel de silice (tableau 4) (Messaoudene, 2015).

Tableau 4 : Différents types d’adsorbant (Maloum, 2016).

Types Caractéristiques

Caractéristiques

d’adsorbants | Origine (précurseur) Méthodes d’obtention et principales

Charbons Charbon ou matériaux - Prépares par pyrolyse.

. végétal
Actifs g

le

précurseur et les conditions de
traitement.

- Plusieurs centaines de qualités suivant

Zéolites Aluminosilicates - Cristaux de synthese
cristallisés

microporeux de formule | valeur de n

(M est un métal ou Les alumines activées Al,Os.

alcalinoterreux, n>1)

- plus de 100 especes différentes par la

globale (AlO2M n SiOy) | et la structure cristallographique
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Alumines | Al; Oz, 5 H20 - Produit de synthese
Activées - Surface couverte de groupements Al
OH

- Adsorption préférentielle par liaison
hydrogene

- Adsorbant amorphes,
Moyennement polaire et hydrophiles.

- Surface spécifique 150 a 300 m?/g.

Gels de (SiO2) n, (H20) x - Procedeés hydrothermal (formation du
Cilice [Si(OH).]

puis Polycondensation progressive).
- Surface couverte de groupements Si
OH.

- Adsorption préférentielle par liaison
hydrogene.

- Surface spécifique 350a 800 m?/g

Noir Os d’animaux - Carbonisation en absence d’air.

Animal - Surface spécifique de 1’ordre de
120m?/g

Argiles Des aluminosilicates de | - Produits naturels, utilisés surtout pour

., le séchage.
Activées formule brute proche des g

- Structure cristalline différente de celle

zéolithes des

zéolites.

2.4. Facteurs influencant I’adsorption
Plusieurs paramétres influent sur 1’adsorption, les plus importants sont (Sedira, 2013 ; Bounif,
2017 ; Maloum, 2016) :
v' Le pH : Dans la plupart des cas, les meilleurs résultats sont acquis aux pH les plus
faibles.
v' La Température : la quantité adsorbée a 1’équilibre augmente quand la température
diminue, de plus, I’adsorption libére une chaleur d’adsorption comme toute réaction

exothermique, elle est donc favorisée par les basses températures.
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v' La Concentration : plus la concentration du substrat est élevé plus la capacité
d’adsorption est importante.

v" Nature de I'adsorbant : I’adsorption d’une substance donnée croit avec la diminution
de la taille des particules de 1’adsorbant qui permet aux composés de la solution de
pénétrer dans les capillaires de la substance.

v' Nature d’adsorbit : toutes les substances ne sont pas adsorbables au méme titre. La
capacité de rétention d’un polluant est fonction de I’énergie de liaison de la substance a
adsorber et la structure des molécules en plus de sa solubilité.

v Polarité : I’adsorption va étre fortement influencée par les dimensions du composé a
piéger (surface, volume), donc un soluté aura plus d’affinité pour un solvant ou pour
I’adsorbant le plus polaire mais aussi par les groupements fonctionnels de la molécule.

v' Surface spécifique : la surface spécifique est une donnée essentielle de la
caractérisation des solides et des matériaux poreux.

v Présence d’espéces compétitives : en général la présence de la compétition diminue la
capacité de chaque espéce sur 1’adsorbant.

v' Masse de I’adsorbant : la capacité d’adsorption est d’autant plus grande que la masse

de I’adsorbant dans la solution est importante.

2. Désorption

La désorption est le phénomene inverse de 1’adsorption, les liaisons ioniques entre ions,
molécules et substrat se brisent et les ions ou molécules précédemment adsorbées se détachent
du substrat. C’est un processus qui n’a pas été aussi bien étudié que I’adsorption, en particulier

au niveau théorique (Beriber ,2016).

3.1. Aspect de base
Les principaux aspects a 1’origine de la désorption sont classés en deux catégories physico-

chimiques et physiques (Beriber ,2016).

A. Perturbation chimique
Lorsque la chimie de la solution qui sature le milieu poreux est soumise a des changements,
une désorption des particules peut avoir lieu. Parmi ces changement, celui de la force ionique

est le plus courant, de méme des forces répulsives de la double couches (Beriber ,2016).

Des études montrent qu’une diminution de la force ionique engendre des conditions propices a

la désorption.
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En effet, en diminuant la force ionique des forces répulsives sont favorisées a tel point que les
forces d’adhésion ne seront plus en mesure d’assurer I’ancrage de la particule sur la surface
collectrice, a ce point-la on marque le début de la désorption. Au-dela de cette concentration

critique, les forces de répulsions deviennent supérieures aux forces d’attraction.

» Un autre aspect concernent la force ionique est I’influence de la valence des ions sur le
processus de désorption

» Lalittérature montre que lorsque les particules s’adsorbent en présence d’ions divalents,
il est plus difficile de les désorber par apport a des particules adsorbées avec des ions
monovalente a force ionique égale. La variation du pH a aussi une incidence sur le
processus de désorption, plusieurs travaux montrent qu’une augmentation du pH de la

solution permet de désorber des particules (Beriber ,2016).

B. Perturbations physiques

Les perturbations d’origines physiques sont associées a la vitesse de 1’écoulement et donc aux
forces hydrodynamiques. L’augmentation de la vitesse de I’écoulement se traduit par la
désorption partielle des particules ou les forces et le couple de trainée, joue un réle important
(Beriber ,2016).

3.2. Régénération

Le charbon actif est un adsorbant efficace pour I’élimination des composés organiques dissous
dans I’eau. Néanmoins, ces adsorbants sont des produits coliteux et leur utilisation n’est
économiquement viable que si leur régénération est possible. Une fois tous les sites
d’adsorption remplis, le charbon actif est dit saturer ou sursaturé. Si le contact avec le fluide a
traiter est maintenu, le charbon actif ne pourra plus jouer son role : d’une part, I’épuration n’aura
pas lieu et, d’autre part, une désorption pourra se produire lorsque le matériau est mis en contact
avec de I’air ou que la température ou 1’hygromeétrie varie. Il faut donc changer le matériau
adsorbant saturé et devenu inefficace ou le régénérer pour une nouvelle application

La régeénération, appelée aussi réactivation, consiste a désorber et/ou & détruire les molécules

captées par le charbon actif. Plusieurs procédés existent (Guilane, 2016).

3.3. Différentes méthodes de régénération
Il existe un certain nombre de techniques de régénération des CA (extractive, thermique,
chimique, électrochimique, ultrasonique, a la vapeur d’eau, par tirage au vide ou encore

biologique).Plusieurs procédés existent parmi lesquelles on cite les méthodes par déplacement
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du polluent et les méthodes par destruction du polluent (Figure 13) (Benhamed, 2015 ;
Kassouri,2018).

REGENERATION DU CHARBON ACTIF
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Déplacement du Destruction du
polluant polluant
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Figure 13 : Synthese des techniques de régénération des charbons actifs
(Benhamed, 2015).

3.3.1. Méthodes de régénération par déplacement de la pollution

Elles mettent en jeu un simple transfert des polluants vers un autre milieu.

A. Régénération extractive (oxydation humide)

Cette technique peut mettre en jeu un solvant organique volatil, un fluide supercritique comme
le CO ou une solution aqueuse chauffée & 150-200-C, pour extraire les polluants du charbon
actif sous des conditions moderées de température et de pression. Des traitements nécessaires
pour recycler le solvant (distillation) et détruire les polluants (par incinération). La présence de
solvant résiduel peut aussi affecter les propriétés d’adsorption du charbon actif. L’utilisation
de CO: supercritique (qui présente aussi l’avantage d’€tre un bon solvant avec les
caractéristiques de transfert d’un gaz) permet d’éliminer ce probléme tout en facilitant la
séparation ultérieure des polluants extraits (par simple abaissement de la pression). Cependant,
sa mise en ceuvre reste coliteuse mais moins que les régénérations thermiques. Le rendement
d'élimination du phénol lors de I’oxydation par de I’air humide en solution aqueuse peut

atteindre 99,9% (Benhamed, 2015 ; Kassouri, 2018).
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B. Régénération par désorption a la vapeur d’eau

Cette régenération thermique s’effectue a température assez faible, typiquement 105 a 140°C,
permettant juste de déplacer 1’équilibre d’adsorption. L’utilisation de vapeur d’eau assure que
le mélange gazeux récupéré soit facilement condensable a une température de 15 a 20°C. Cette
méthode est toutefois limitée a la régénération des charbons actifs qui ont adsorbé des composés
trés volatils (Benhamed, 2015).

C. Régénération ultrasonique (par micro-ondes)

Ultrasons est le terme employé lorsque 1’on se référe a des ondes vibratoires dont la fréquence
est supérieure a la limite maximale de 1’audibilit¢ de I’oreille humaine (16 kHz). Ils ne
présentent pas de différence physique avec les sons. Ils sont généralement classés en deux
domaines suivant la puissance qu’ils peuvent transmettre au milieu réactionnel. La gamme de
fréquence des ultrasons peut étre divisée en ultrasons de diagnostic et ultrasons de puissance
(Guilane, 2016).

L’usage des ultrasons (US) est également étudi¢ pour la régénération du charbon actif, mais
plutét a 1’état de recherches. Les US peuvent aider a désorber les polluants par effet thermique
et mécanique. Cette méthode peut étre aussi considérée comme destructive, du fait de la
formation associée de radicaux OHe a partir des molécules d’cau, qui viennent oxyder les
polluants (Benhamed, 2015). Les matériaux de charbon doivent étre de bons absorbeurs de
micro-ondes, ou I'énergie fournie pénetre directement dans le lit de charbon. L'énergie micro-
onde est convertie en chaleur dans la matrice CA. La régénération par micro-ondes nécessite
moins d'énergie par rapport aux processus de régénération classiques et conduit a une meilleure

récupération du charbon usé en termes de capacité d’adsorption (Kassouri, 2018).
3.3.2. Méthodes de régénération par destruction de la pollution

A. Régénération thermique a hautes températures

La méthode la plus courante est de chauffer a environ 900°C le charbon actif sous atmosphére
contrdlée pour éviter de I’enflammer. Cette opération se fait dans des fours verticaux a plateaux
ou le temps de séjour est de 90 minutes. Le charbon actif est alors refroidi a I’eau via un trommel
(pas de contact direct) tandis que les fumées subissent un traitement d’épuration humide. Cette
méthode régénere parfaitement les charbons actifs. Ainsi, il est possible d'atteindre 100% de
récupération de la capacité d'adsorption de CA. Cependant, cette méthode est tres coliteuse car
nécessite ’achat de plusieurs fours. De plus, il y a une perte de charbon de 1’ordre de 7-10 %.
L’utilisation de fours électriques ou de résistances a I’intérieur des systemes d’adsorption réduit
ces pertes (Kassouri, 2018).
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B. Régénération chimique

Elle s’effectue en présence de réactifs chimiques acides ou alcalins, permettant la dégradation
des polluants adsorbés, voir leur minéralisation totale en eau et dioxyde de carbone. Cette
régénération est souvent une oxydation, réalisée en utilisant soit I’oxygene de ’air sous pression
et température modérée (entre 100°C et 250°C), soit des oxydants puissants comme 1’0zone ou
le peroxyde d’hydrogéne aux conditions ambiantes, et éventuellement en présence d’un
catalyseur métallique supporté ou non sur le charbon (Benhamed, 2015).

L'efficacité de ce type de régénération depend donc de la solubilité et de la réactivité des
adsorbants avec les réactifs chimiques, et du type de contaminant dans le courant alternatif
épuisé. Une fois les contaminants éliminés chimiquement, les réactifs eux-mémes doivent étre

retirés pour récupérer le CA régénéré a une efficacité de 70 % (Kassouri, 2018).

C. Régénération électrochimique

La regénération des charbons actifs par voie électrochimique peut étre réalisée sous pression
atmosphérique et a température ambiante, en présence d’électrolyte, tel que NaCl, Na>SO4 ou
NaHCOs. Une configuration assez souvent rencontrée utilise deux électrodes en platine et deux
compartiments distincts. Les mécanismes impliqués correspondent a une électro sorption des
polluants (suivie de leur destruction en phase liquide) et/ou a leur dégradation directement en
phase adsorbée. L’efficacité de la technique dépend de plusieurs paramétres comme le choix de
I’emplacement du charbon actif (a la cathode ou a 1’anode, le premier étant préféré), le choix
I¢électrolyte (NaCl conduisant a de meilleurs résultats mais a la formation de composés
organochlorés toxiques). Des taux de régénération jusqu’a 80% sont reportés pour le cas de
charbons saturés par du phénol (Benhamed, 2015).

La régénération électrochimique s’effectue aprés I'adsorption et la sédimentation par gravité
des contaminants dans I'eau. Dans ce processus, I'oxydation électrochimique a l'anode convertit

les contaminants en dioxyde de carbone et en eau (Kassouri, 2018).

D. Régénération biologique

Elle est réalisée par I’action de microorganismes et résulterait de deux mécanismes principaux
de biodégradation des polluants (biodégradable) : le premier en phase adsorbée, le second en
phase liquide. Les enzymes excrétées par les bacteries agiraient directement sur les polluants
adsorbés en surface du charbon. Cependant, il est indiqué que ces exoenzymes ne peuvent
diffuser que dans des pores de taille supérieure a 10 nm, et que la biorégénération du charbon
est une désorption du polluant suivie d’une dégradation en phase liquide dans des conditions

opératoires (température, pH, présence d’oxygene dissous, de minéraux ...) et elle est limitée
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en présence de polluants peu biodégradables ou lorsque les niveaux de concentration atteignent

les seuils d’inhibition ou de toxicité(Benhamed, 2015).
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1. Introduction

L’étude expérimentale de ce travail a ét¢ menée dans le laboratoire de recherche des milieux
ionisés et lasers du Centre de Développement des Technologies Avancées (CDTA) d’ Alger, sur
une période d’un mois du 27/09/2020 au 26/10/2020 et aussi au niveau du laboratoire de

traitement des eaux de [’université Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou.

2. Présentation du CDTA

Le Centre de Développement des Technologies Avancées (CDTA) est un établissement public
a caractere scientifique et technologique (EPST). Il a été créé en 1982 en tant que Centre de
Développement des Techniques Avancées. Le centre est implanté géométriqguement a Baba

Hassan sur une surface de 14000 m? (figure 14).

Figure 14 : Photographie de ’entrée du CDTA

Le CDTA a pour mission essentielle de mener des actions de recherche scientifique,
d’innovation technologique, de valorisation et de formation dans les domaines des sciences et
des technologies de I’information, des technologies industrielles et de la robotique, des dépdts
et des traitements des matériaux.
Les projets de recherche sont exécutés par vingt (20) équipes de recherche organisées au sein
de (04) divisions de recherche qui sont :

e La microélectronique et la nanotechnologie

e L’architecture des systemes et le multimédia

e La productique et la robotique,

e Les Milieux ionisés et Lasers ou on a effectué notre travail.
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3. Matériel
Nous donnons dans cette partie une description générale du matériel et des méthodes utilisées

durant notre travail.

Appareillage Verrerie et autre matériels
< Ultrason Béchers gradués ;

< Conductimétre Eprouvettes graduées ;

X3

S

7
°

°. H .

< Etuve réglable * E!ssette,
. oo .

+«» Dessiccateur ‘ Ince ; .

. %+ Spatules ;

R/

S

Agitateur magnétique
Balance de précision ;

X3

%

Erlenmeyers ;
Fioles jaugees ;

o
o<
X3

S

w» F|I_tres o % Verres de montres ;
% Microscope Electronique a balayage < Haute chimique ;

) (MEB) % Entonnoir ;

» RAMAN < Ccreusé ;

X3

25

Four a moufle

DS

» lunettes de sécurité

Figure 15: Ultrason de marque

Reverberi Consort

Figure 17: Haute chimique Figure 18 : Four a moufle
M
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Figure 19 - Spectroscopie Raman Figure 20: Microscopie electronique

MEB de marque JEOL
A. Charbon utilisé
Le charbon actif utilisé au cours de ce travail est un charbon actif en grain saturé (figure 21),
pris d’une cartouche utilisée (Purite Select) dans le désioniseur (PRESTIGESATELLTERENAL
REVERSE OSMOSIS UNIT). Un autre charbon actif commercial non saturé est utilisé comme

charbon de référence afin de faire une comparaison par la suite.

Figure 21: Cartouche a charbon actif saturé

B. Eau utilisee

Dans 1’objectif d’étudier la régénération du charbon actif des filtres du dé-ioniseur du
laboratoire des milieux ionisés et laser du CDAT, il est important de connaitre a la fois la
composition de 1’eau de robinet qui alimente le centre et ’eau aprés dé-ionisation, pour avoir

une idée sur les éléments que le charbon actif des filtres a adsorbé.
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La SEAAL nous a fourni les résultats des analyses des paramétres physicochimiques de I’eau
de robinet de baba Hassen (voir annexel), concernant I’cau dé-ionisee les paramétres sont
indiqués dans le manuel d’utilisation de I’appareil (Renal Reverse Osmosis Unit).

La comparaison entre I’eau du robinet et 1’eau dé-ionisée est résumée dans le tableau suivant

(tableau 5). Ces résultats peuvent nous renseigner sur la variété et la quantité des elements
adsorbés par ce charbon.

Tableau 5 : Comparaison entre quelque paramétres de 1’eau de robinet et eau dé-ionisée

Parametres physico- | Eau de robinet région baba Eau dé-ionisée Unités
chimique Hassen
13/05/2015 | 18/05/2015
Turbidité 3.0 1.9 / NTU
pH 1.47 7.71 7 /
Température 22 23 de 0a 35°C °C
Conductivité 1008 987 1-10 ps/cm
électrique
Nitrates / 11 / mg/l
Nitrites <0.03 <0.03 / mg/l
Orthophosphates <0.04 <0.04 / mg/Il
Ammonium <0.0.3 <0.03 / mg/l
4. Méthodes

4.1. Détermination de I’humidité du charbon actif
L’humidité du CAG est déterminée par la différence du poids de I’échantillon avant et aprés le

séchage a 105 °C pendant 20 min (voir schéma synoptique 22)

Balance

Balance

Etuve

) i

Séchage 4 105 °C a 20 min ‘

Pecer 1 o dil CAG

Figure 22 : Etape de détermination de I’humidité du charbon
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4.2. Détermination de la porosité du charbon actif CAG
La porosité est le volume de vide contenu dans un volume total de solide. Elle est calculée par

I’expression (05) citée dans le chapitre II.

a. Masse volumique absolue

La détermination de la masse volumique a ét¢ faite par la méthode de 1’éprouvette gradu¢e. Une
masse donnée du CAG séché est introduite dans une éprouvette graduée, contenant un volume
V1en eau distillée ; le volume final V2 en présence du charbon est lu sur I’éprouvette graduée

aprés un temps de stabilisation.

b. Masse volumique apparente
La mesure est faite aussi par la méthode de 1’éprouvette graduée. L’éprouvette est remplie cette

fois par un volume V connu de CAG séché, la masse du CAG est déterminée par pesée.

4.3. Méthodes de régénération utilisées
Au cours de ce travail de recherche quatre méthodes ont été utilisées pour la régénération du
charbon actif : la méthode par ultrason, la méthode chimique, la combinaison des deux

méthodes chimique et ultrasonique ainsi que la méthode thermique.

4.3.1 Méthode par ultrason
Afin de régenérer le charbon actif saturé avec la méthode par ultrason nous avons suivi le

protocole suivant :

a. Fixation de la température et variation du temps de contact

La température fixée au préalable a 25 °C, Une masse d’1 g de CAG est séchée dans une étuve
a 105°C pendant 20 min. 1’échantillon est versé dans un bécher de 50 ml, ajusté avec de 1’eau
distillé jusqu’a 20 ml, le tout est introduit dans un appareil a ultrason. L’opération s’effectue a
des intervalles de temps réguliers (5min, 10min, 15min, 20min et 25 min). La solution est filtrée
par la suite, le filtrat est récupéré pour la mesure de la conductivité et le résidu sera conservé

pour les analyses morphologiques et structurales par MEB et RAMAN (figure 23).

Figure 23 : Procédure de la méthode par Ultrason
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b. Fixation du temps de contact et variation de la température

La méme procédure est effectuée comme indiquée dans la section précedente (a), par contre le
temps de contact dans [’ultrason est maintenu cette fois constant & 20 min avec une variation de

la température a des intervalles fixés (25°C, 35°C, 45°C, et 55°C).

4.3.2 Méthode chimique

Le réactif utilisé pour la régénération du charbon actif saturé est I’hydroxyde de sodium NaOH
(M= 40g/mol).Les solutions de I’hydroxyde de sodium ont été préparées a différentes
normalités a savoir 0,25 N, 0,35 N, 0,45N et 0,55N.

Une fois les solutions préparées, nous avons suivi la procédure suivante (figure 24) :

e On aPesé 1g de CAG saturé, et mettre ce dernier dans 1’étuve pour séchage a 105°C
pendant 20min,

e Nous avons Versé la solution de NaOH dans un erlenmeyer et rajouter le CAG et un
barreau magnétique,

e La solution est agitée avec une vitesse de préréglée a 2.5 tours par minute pendant
20min,

e Filtrage de la solution,

e Nous avons mesuré la conductivité des filtrats, et avons conserve les résidus apres
séchage pour une caractérisation avec MEB et RAMAN.

Figure 24 : Procédure de la méthode chimique

4.3.3. Combinaison des deux méthodes chimique et ultrasonique

Dans cette méthode nous avons préparés des solutions de NaOH & des concentrations identiques
de 0.55N, cette valeur est choisie par rapport au travail précédent, ou nous avons trouvé le
meilleur résultat du point de vu conductivité.

Les mémes procédures ont été suivies dans cette partie de travail, a savoir les partie a et b

décrites au-dessus en détails (voir section 2.6). Elles sont développées comme suit :
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a. Fixation de la température et variation du temps de contact
e Nous avons pesé 1 g de CAG aprés séchage ;
e Nous avons mélangé avec 50 ml de solution NaOH a 0.55N dans un erlenmeyer ;
e Nous avons mis I’erlenmeyer dans 1’ultrason a température ambiante et varier le temps
de 5min; 10 min ; 15 min ; 20 min et 25min.

e Nous avons filtré la solution,

Nous avons récupérer le filtrat et mesurer la conductivite,

Nous avons conservé les résidus aprés séchage pour caractérisation avec MEB et
RAMAN.

b. Fixation du temps de contact et variation de température

La méme procédure est effectuée comme indiquée dans la section précédente (a), par contre le
temps de contact dans 1’ultrason est maintenu cette fois constant a 15 min avec une variation de
la température a des intervalles fixés (25 °C ; 35 °C ; 45 °C ; 55 °C et 65 °C).

4.3.4. Méthode thermique
Cette méthode est realisée en brulant les matieres organiques adsorbées par le charbon actif
dans un four chauffé a différentes températures (525°C, 700°C et 900°C), en variant a chaque
température le temps de calcination pour chaque échantillon (40 min, 60 min et 90min) sous
une atmosphere controlée. L opération s’est effectuée comme suit :

e Peser une masse de charbon actif

e Introduire dans le four dans un récipient approprié

e Récupérer le charbon apres refroidissement

e Peser une autre fois pour estimer les pertes

e Verser 50 ml d’eau distillée dans un bécher puis rajouter 1g de charbon régénéré

e Filtrer la solution

e Mesurer la conductivité

e Caractérisation du charbon régénéré avec MEB et RAMAN.
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Figure 25 : Procedure de la méthode thermique

4. 4. Techniques de caractérisation

a. Conductimétre

Un conductimétre est un appareil qui mesure la conductivité d'une solution. Il est constitué de
deux parties : un bofitier électronique pour I’affichage des valeurs de la conductivité et d'une
cellule pour la mesure. L'appareil mesure la tension aux bornes d'une cellule émergée dans la
solution a étudier et I'intensité du courant qui y circule. Cette mesure se fait en courant alternatif
pour éviter la polarisation des électrodes. L'appareil peut afficher la conductance ou directement
la conductivité. Afin d’étalonner le conductimétre il faut avoir recours a des solutions étalons

ou des solutions dont la conductivité est connue (IG Instrument, 2004).

b. Microscopie électronique a balayage (MEB)

Le microscope électronique a balayage (MEB) (ou SEM Scanning Electron Microscope) est un
appareil, pouvant fournir rapidement des informations sur la morphologie et la composition
chimique d’un objet solide. Son utilisation est courante en biologie, chimie, métallurgie,
médecine, géologie...etc. Il faut savoir que le grandissement des microscopes optiques est
limité a une valeur d’environ 1000 fois. En effet il n’est pas possible de séparer deux points
plus proches I'un de 1’autre que la longueur d’onde de la lumiére utilisée. De plus la profondeur
de champ aux forts grandissements devient trés faible et nécessite alors des moyens plus

sophistiqués.
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Le MEB utilise un faisceau d’¢lectron a la place des photons utilisés dans un microscope
optique. Ceci permet de résoudre les deux inconvénients de la source lumineuse. La longueur
d’onde du faisceau électronique est 100000 fois plus faible que celle de la lumiére, et d’autre
part ’ouverture de ce faisceau est trés faible. Il en résulte que cette technique permet de faire
agrandissements jusqu’a 100 000 fois sur la plupart des matériaux solides (Egerton, 2016).
Cette technique peut étre utilisée pour plusieurs fins en plus de 1’étude morphologique. Elle
permet aussi d’avoir la taille des grains et la composition élémentaire. La figure 26, schématise
le fonctionnement d’un microscope électronique a balayage.
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Figure 26 : Schéma de principe de microscope électronique a balayage.

C. Spectroscopie Raman

La spectroscopie de diffusion Raman permet de caractériser de maniére non-destructive la
structure moléculaire et la composition chimique des échantillons a 1’état solide, liquide ou
gazeux. Elle est utilisée pour 1’étude des structures internes des molécules et fournit des
informations sur les modéles moléculaires, I'espacement et la liaison. La complémentarité
avec I’analyse infra-rouge permet une meilleure détection des vibrations en provenance de
groupements peu polaires, par exemple C=C, S-S, etc.

En spectrométrie Raman, I’analyse se fait par excitation du matériau. Port¢é a un niveau
énergeétique virtuel par une puissante source lumineuse monochromatique de type laser, il
réémet ensuite une radiation qui est collectée puis analysée par un détecteur adéquat voir (figure
27)(Smith, 2005)
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40



Chapitre IV
Reésultats et discussion




ChaEitre AV Résultats et discussion

Dans ce chapitre nous présenterons les résultats de 1’é¢tude de la régenération du charbon actif
granulé CAG par les méthodes de désorption utilisées : ultrasonique, chimique, combinaison
de la méthode chimique et ultrasonique et enfin la méthode thermique.

La caractérisation morphologique a été effectuée grace a la microscopie électronique a balayage
(MEB) et spectroscopie Raman. Pour la détermination de 1’efficacité¢ de la régénération on a
opté pour la mesure de la conductivité électrique et le calcul de la porosité avant et apres la

régenération.
1. Caractérisation du charbon actif saturé

1.1 Calcul de la porosité

La porosité du charbon actif saturé pris directement des filtres de la station sont calculés a partir
de la masse volumique absolue et la masse volumique apparente, (équations 03,04 et 05 citées
en chapitre Il) illustre 1’équation mathématique de la porosité. Les résultats sont rapportés dans
le tableau 6.

Tableau 6 : Masses volumiques et porosités du CAG saturé

Echantillons  porosité porosité
€ (%) moyenne
emoy (%)
Echl 23.07
Ech2 23.07 21.28%
Ech3 35.71

Les valeurs de la porosité sont comprises entre 23.07 % et 35.71 %, la porosité moyenne est de
I’ordre de 27.28 %. Ces résultats montrent que la porosité du CAG saturé est faible par rapport

aux valeurs rencontrées dans la littérature pour le charbon actif non saturé.

2. Méthode par ultrason
Pour cette méthode nous avons étudi¢ 1’effet du temps de régénération et celui de la

température.
2.1 Effet du temps de régénération

A. Sur la porosité du CA
Les résultats de 1’étude de I’effet du temps de régénération par la méthode ultrason sur la

porosité du charbon actif sont illustrés dans le tableau 7 :
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Tableau 7 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération par la méthode

ultrason (effet du temps).

Echantillons Porosité

e (%)
echl- 10 min 50.00
ech2- 15 min 66.66
ech3- 20 min 75.00

En variant le temps de passage du CA dans I’appareil ultrason de 10 min a 20 min, on remarque
que la porosité augmente de 50 % a 75 %. Ces résultats montrent que la régénération du charbon
actif par cette méthode est favorisée positivement par 1’effet du temps de passage ; Cela

implique I’augmentation de la surface spécifique du charbon.

B. Sur la conductivite

L’¢étude de I’effet de la variation du temps de passage du charbon actif dans I’ultrason nous
montre qu’il est proportionnel & la conductivité. Plus le temps de passage du charbon actif dans
I’ultrason augmente plus la conductivité augmente (figure 28), ceci s’explique par 1’effet
physique ou mécanique des ondes ultrasonores qui affectent constamment la surface de
I’adsorbant (CA). Ces effets engendrent un affaiblissement des liaisons entre les molécules de
I’adsorbat et ’adsorbant, et favorise donc la désorption. Les ions et les impuretés sont résorbés
ou détacher des pores du charbon actif et diffuses dans la solution. La courbe de tendance
explique parfaitement 1’influence du temps sur ’augmentation de la conductivité les valeurs
suivent une loi polynomiale d’ordre 2, C (e s/cm) =0.025 t?> + 0.0617t + 48.32, avec un

coefficient de corrélation égale a 0.99 (R?=0.99).
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Figure 28 : Effet du temps de régénération sur la conductivité (méthode ultrason).
2.2 Effet de la température

A. Sur la porosité du CA
Pour I’étude de I’effet de la température nous avons fixé le temps de passage a 10 min et nous
avons varié la température (25°C et 45°C). Les résultats de la porosité obtenus sont illustrés

dans le Tableau 8.

Tableau 8 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération par la méthode
ultrason (effet de température)

Echantillons  porosité

€ (%)

Ech 1-25°C 50

Ech 2- 45°C 66.66

La valeur de la porosité révéle un écart en travaillant a tempeérature a 25 et 45°C, on effet la
porosité du charbon actif passe de 50 % & la température ambiante (25°C), & 66.66 %0 & une
température plus élevée (45°C). Il est important de savoir que la méthode par ultrason est une
méthode exothermique (1’ultrason libére de 1’énergie sous forme de chaleur). La température
joue un réle important dans le phénoméne de désorption, ainsi les ions et les molécules se
détachent plus facilement sous I’effet d’une température plus élevée.
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A. Sur la conductivité

La température est un paramétre majeur dans les processus d’adsorption et désorption (Loucif
Siad, 2012). La figure 29 montre clairement que les valeurs de la conductivité augmentent avec
I’¢lévation de la température. Les valeurs de la conductivité augmentent dans I’intervalle de
température (25 °C a 55 °C). L’augmentation de la température peut évidemment favoriser la
rupture des liaisons entre les impuretés et le charbon actif et accélére les phénomenes de
diffusion. Par conséquent, la désorption, qui est un processus endothermique, est accélérée
lorsque la vitesse des ondes augmente sous 1’effet de température d’ou la rupture et le
détachement des impuretés du charbon et la libération des pores, de ce fait les molécules
adsorbées sur cette zone passent dans la solution. L’amélioration de la désorption est due aux
effets physiques et thermiques des ultrasons.

La baisse de la valeur de la conductivité a 65 °C peut étre expliquées par une réadsorption, vu
que les deux phénomenes sont réversibles, les impuretés reconstituent des liaisons avec le

charbon actif et remplissent les pores qui étaient vidés apres désorption.
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Figure 29 : Effet de la température sur la conductivité (Méthode ultrason).

La variation des valeurs de la conductivité en fonction de la température suit une courbe
polynomiale d’ordre 3. (C = -0,0009 T2+ 0,1082T?2 - 3,7271T + 81,024), avec un coefficient de

corrélation R%= 0.993.

Ces résultats confirment ceux de Guilane 2015, qui a montré que la température optimale de
régenération est 45C°et le temps aussi affecte positivement la désorption sonolytique, mais y’a

un optimum a prendre en considération afin que le phénomeéne inverse ne se produit pas.
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3. Régénération par la méthode chimique

Pour cette méthode nous avons étudié seulement I’effet de la normalité sur la régénération du
charbon saturé.

A. sur la porosité du charbon actif

Les résultats du calcul de la porosité du CA apres régénération par voie chimique en utilisant
NaOH a 0.35, 0.45 et 0.55 N sont illustrés dans le tableau 9.

Tableau 9 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régéneration chimique

Echantillons  Porosité €

(%)

Ech 1- 0.35 54.16
Ech 2-0.45 69.23

Ech 3-0.55N 78.57

On remarque que l’augmentation de la porosité et la concentration de NaOH pour la
régénération et proportionnel a 1’augmentation de la porosité du CA. La valeur de la porosité
montre un résultat tres élevé (78.57 %) pour une concentration en NaOH de 0.55N, ce qui nous
permet de dire que I’augmentation de la normalité a un effet sur ’augmentation de la porosité

d’une part et sur I’augmentation de surface spécifique d’autre part.

B. Sur la conductivité

Dans cette méthode nous avons étudié I’effet de la variation des normalités sur la régénération
du charbon actif. La figure 30 montre clairement I’augmentation de la conductivité en fonction
de la normalité des solutions NaOH utilisées.

Le NaOH est un électrolyte fort, sa présence dans la solution provoque un effet trés réactif. Il
agit directement sur les liaisons entre les polluants et le charbon actif, libérant des pores de ce
dernier et augmente sa surface spécifique. Les ions et les impuretés diffusent dans la solution

et engendre un accroissement de la conductivité en conséguence.
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Figure 30 : Effet de la normalité de NaOH sur la conductivité (Méthode chimique).

La variation des valeurs de la conductivité en fonction de la normalité suit une loi
polynomiale d’ordre deux C = 96500T2 — 55680T+ 9950,7. Selon la courbe de tendance

tracée avec un coefficient de corrélation R=0.9908,

Les résultats qu’on a obtenus dans notre étude corroborent avec ceux de Salvador 2015, qui ont
montré que les solutions tensioactives comme le NaOH sont une alternative possible qui

améliore la désorption.

4. Combinaison de la méthode chimique-ultrason

Les résultats des deux méthodes (chimique et ultrason) précédentes séparément montrent une
augmentation significative de la quantité de pollution désorbeé en présence de 1’hydroxyde de
sodium(NaOH) pour la méthode chimique et les ultrasons pour la méthode ultrason. A partir de
ces constatations, nous voulions examiner 1’effet de leur combinaison en la régénération, pour
cela, nous avons étudié I’effet de leur combinaison en variant la température et le temps de

contact.

4.1. Effet du temps de régénération

A. Sur la porosité du charbon actif
Le tableau 10, représente les résultats obtenu apres les calculs de la porosité du charbon apres
Régénération par les deux méthodes chimique et ultrasonique combineées.
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Tableau 10 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération avec les deux
méthodes chimique-ultrasonore "effet du temps "

Echantillons  Porosité
£ (%)

Echl1 5min 66.66

Ech2 10min 80

Ech3 15min 70

Les valeurs de la porosité sont comprises entre 66.66% et 80%. Ces résultats montrent que
I’augmentation du temps de passage du CA dans I'ultrason génére une augmentation de la
porosité, elle favorise d’autre part I’augmentation de la surface spécifique. Il est remarqué aussi
que la porosité diminue lorsque le temps de passage dans 1’ultrason dépasse les 10 min. Cela

est dii probablement au phénomeéne d’adsorption qui est un phénomeéne réversible.

B. Sur la conductivité

Les résultats expérimentaux, présentés dans la figure 31, montrent que I’introduction d’un
électrolyte fort dans un milieu des ondes vibratoires entraine une augmentation des valeurs de
la conductivité jusqu'a atteindre une valeur maximale de I’ordre de 8910 ps/cm a 10 min. Cette
augmentation s’explique par une libération des pores qui était occupés par les ions et d’autre
impuretés. Un temps de contact plus long (>10 min) entraine une baisse de valeur de la
conductivité, ce qui probablement attribué a la réadsorption des molécules résorbées vu que les
phénoménes (adsorption/désorption) sont réversible. Ces résultats confortent les données
trouvées dans la section précédente. Nous pouvons conclure aussi que le temps de contacte
optimale pour la désorption est de 10 min dans les conditions opératoires.

Conductivité
(us/cm)

0 5 10 15 20 25 30
Temps de contact (min)

Figure 31 : Effet du temps de contact sur la désorption du CA (combinaison de la méthode
chimique et la méthode ultrason).
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La variation des valeurs de la conductivité en fonction du temps de passage dans I’ultrason
suit une loi polynomiale d’ordre 2, y = -4,1429T2 + 97,686 T + 8208. Avec un coefficient de
corrélation R?= 0.9087,

4.2. Effet de la température

A. Sur la porosité

Le tableau 11 regroupe les résultats obtenu aprés le calcul de la porosité suite a la régénération
par la combinaison de deux méthodes chimique et ultrason (régenération sonolytique).Ou il est
a noter que dans cette partie de travail, nous avons évalué I’effet de la température en utilisant

le temps optimum trouve dans la partie précédente.

Tableau 11 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération avec les deux
méthodes chimique-ultrason "effet de température "

Echantillons  porosité ¢

(%)
Echl 35°C 66.66
Ech2 45°C 75.00
Ech3 55°C 70.00

Les valeurs de la porosité sont comprises entre 66.66 % et 75 %. Ces résultats montrent que
I’augmentation de la température génére une augmentation de la porosité, et en résulte une
augmentation de la surface spécifique du CA. Nous avons remarqueé aussi que la porositeé baisse

lorsque la température dépasse cette valeur pour atteindre70.

La température donc a un effet direct sur la régénération, I’optimum est a 45°C, apreés cette
valeur le phénomene inverse se d’éclanche, c’est peut-étre d aux ondes de vibration qui

peuvent provoquer aussi une augmentation de la température.

B. Sur la conductivité

Les résultats de la régénération sonolytique du CA est réalisée a des températures comprises
entre 25°C et 65 °C ont montré deux allures de la courbe : un gradient positif et un gradient
négatif. La rencontre de ces deux gradients exprime un pic de conductivité maximale (8770
pS/cm) mesuré a la température de 45°C. Le gradient positif est interprété conjointement par la
réactivité chimique du NaOH et I’effet physique ou mécanique des ondes ultrasonores qui
affectent constamment la surface de I’adsorbant (CA). Ces effets engendrent un affaiblissement

des liaisons entre les molécules de 1’adsorbat et de 1’adsorbant, et favorise par conséquence la
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désorption. Les ions et les impuretés sont résorbés et détacher des pores du CA, et diffusent
dans la solution, d’ou I’augmentation de la conductivité mesuré. Le gradient négatif apparait a
I’intervalle de température (45-55°C). Nous remarquons une baisse de la valeur de la
conductivité, cela s’explique par une réadsorption, vu que les phénomenes
(adsorption/désorption) sont réversibles. En plus les températures élevées ont plus
d’effet favorisant 1’adsorption que la désorption. Entre (55 et 65°C) la valeur de la conductivité
tend a se stabilisée, cela peut étre expliqué par I’absence d’effet chimique de NaOH et physique
des ondes a la fois a des températures trés élevées. Autrement dit les températures élevées
annulent 1’efficacité de cette combinaison. Les pores du CA redeviennent donc partiellement

saturés a cause de la derniere adsorption subie.
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Figure 32 : Effet de la température sur la désorption du CA (combinaison de la méthode

chimique et la méthode ultrason).

La courbe de température tracée nous montre que la variation de la température en fonction de
conductivité sont le modéle d’une fonction polynomiale d’ordre deux, (c(T))=0.8429X? +

85.257X + 6474.8 avec un coefficient de corrélation R?=0.7776.
5. Régénération par la méthode thermique

5.1 Effet du temps de la régénération

A. Sur la porosité
Le tableau 12 représente les résultats obtenus de la porosité apres la régénération par la méthode

thermique a une température de 900 °C en varient le temps de pyrolyse (40, 60 et 90 min). Les
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valeurs de la porosité sont comprises entre 76.92 % et 84.61 %. Ces résultats montrent que
I’augmentation du temps de passage du CA dans le four génere une augmentation obtenue de
sa porosite, elle favorise d’autre part ’augmentation de la surface spécifique.

L’optimum de porosité est obtenu apres I’incinération du CA a 900 °C pendant 90 min.

Tableau 12 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération avec la méthode

thermique “effet du temps "

Echantillons porosité
€ (%)

ech1-40 min 73.07
ech2-60 min 76.92
ech3-90 min 84.61

B. Sur la conductivité

La représentation graphique de 1’évolution de la conductivité en fonction du temps, pour les
différentes températures, a permis de constater que le temps de passage dans le four a un effet
directe sur la conductivité d’ou I’augmentation de la porosité (figure 33).

e A525°C : les valeurs de la conductivité augmentent légérement dans I’intervalle de temps (40
min a 60 min) ceci est due au relichement de certaines liaisons reliant I’adsorbant et 1’adsorbat.
Nous constatons aprés une baisse de la conductivité dans I’intervalle du temps (60-90 min) qui
peut étre due a une évaporation de la matiere volatile seche, ou les impuretés se volatilisent sans
diffusion dans la solution. Dans I’ensemble, ces faibles valeurs de conductivité sont attribuées
a une calcination et non pas a une thermolyse du charbon.

e A 700 °C : les valeurs de la conductivité augmentent avec 1’augmentation du temps de passage
dans le four, par conséquent la rupture des liaisons entre 1’adsorbat et I’adsorbant est favorisée,
d’ou I’augmentation de la porosité et donc de la surface spécifique du charbon actif.

e A 900 °C : les valeurs de conductivité obtenues sont importantes de point de vu générale. Nous
constatons que la valeur la plus élevée est enregistrée a 40 min, une Iégere baisse est remarquée
apres. Ces remarques indiquent qu’un temps de passage court dans le four favorise a la fois la
rupture des liaisons entre les impuretés et le charbon. Le phénomeéne de diffusion et le long
temps de passage dans le four, accélére la volatilisation des impuretés que la diffusion dans la

solution.
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Figure 33 : Effet du temps de passage dans le four sur la régéenération du CAG (Méthode
thermique)

5.2. Effet de la température d’incinération

A. Sur la porosité
Le tableau 13 représente les résultats obtenus de la porosité aprés régénération par cette
méthode. Les valeurs de la porosité sont comprises entre 33.33 % et 84.61 %. Ces résultats
montrent que 1’augmentation de la température lors du passage du CA dans le four, génere une
augmentation considérable de la porosité, elle favorise d’autre part I’augmentation de la surface
spécifique.

Tableau 13 : Masses volumiques et porosités du CAG apres régénération avec la méthode

thermique "effet de la température “

Echantillons porosité
& (%)
Echl- 525°C 33.33
Ech2- 700°C 50.00
Ech3- 900°C 84.61
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B. Sur la conductivité

Les essais de désorption ont été realisés en faisant varier les températures d’incinérations de
ce charbon. Les résultats obtenus sont représentés dans la figure ci-dessous (figure 34). Nous
constatons que les valeurs de la conductivité augmentent avec 1’augmentation de la
température d’incinération. La désorption est meilleure lorsque la température d’incinération
avoisine les 900 °C, et cela pour tous les temps enregistrés. Ces valeurs sont peu importantes
car plus les températures de passage dans le four augmentent plus les impuretés se volatilisent

ce qui génére une forte porosité et une augmentation de la surface spécifique.

~
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Figure 34 : Effet de la température sur la désorption du CA (Méthode thermique)

Les résultats qu’on a obtenus dans notre étude corroborent avec ceux de Ledesma 2014, qui ont
montré que la régénération thermique du charbon actif se fait par thermolyse a des températures

qui avoisine les 900 °C.

6. Calculs des rendements de régénération

L’objectif principal de ce travail est d’étudier la régénération du charbon actif par plusieurs
méthodes : chimique, ultrason, ou thermique et combinaison entre méthode chimique et
méthode ultrason (sonochimique). Afin de permettre de choisir parmi ’ensemble de méthodes
utilisées, nous allons calculer le rendement pour chaque méthode par rapport a la porosité selon

I’équation 06.

53



ChaEitre AV Résultats et discussion

R(0)= | L] 5 100, .o (06)

CHp
Avec :
R(%) : rendement
CHE : charbon actif apres régénération

CH, : charbon actif saturé

Les résultats sont illustrés dans le tableau ci-dessous (tableau 14).

Tableau 14 : Rendement de chaque méthode de régénération

Porosité apres

Méthodes régénération R%
£%
Ultrasonores 75 63.62
Chimique 78.57 65.27
Combinaison 80 65.9
(chimique-
ultrasonore)
Thermique 84.61 67.75

Nous observons que les valeurs de rendement sont comprises entre 63.62 % et 67.75 %. Le
meilleur rendement est obtenu en utilisant la régénération thermique (R=67.75 %). La méthode
par ultrason présente le rendement le plus faible (R= 63.62 %.) mais, nous pouvons dire que ce
résultat est treés encourageant. La méthode chimique quant a elle, est trés compeétitive avec un
rendement de 1’ordre de 65.27 %, elle occupe un intérét considérable dans les perspectives de
ce travail. L’ensemble de ces résultats converge avec les travaux trouvés dans la littérature a ce

sujet.
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Conclusions

Dans notre travail de régénération du charbon actif en grain contenu dans des filtres d’une
station de dé-ionisation des eaux, nous avons utilisé les méthodes : ultrasonore, chimique,
thermique et combinaison entre les deux premiéres méthodes (sonolytique), et identifier
I’efficacité de régénération de chaque méthode, et cela apres optimisation de quelques facteurs

(temps de passage, temps de contact et température) influencant cette désorption.

Les principales caractéristiques du charbon actif en grain utilisé dans cette étude ont été
déterminées par microscopie électronique a balayage pour la morphologie. Aussi le calcul de
la porosité et mesure de la conductivité en variant deux facteurs (temps de passage ou contact,

et température) pour apprécier I’effet de leur variation sur la désorption.

La spectroscopie Raman a été utilisée pour analyser la nature de 1’adsorbant analysé en fonction
des longueurs d’onde. Elle nous a permis d’identifier deux précurseurs, le noir d’ivoire et le

carbone, bandes principales caractérisant un charbon actif.

Les quatre méthodes utilisées affirment la possibilité de régénération de ce charbon. Les

résultats obtenus montrent que :

e La température et le temps de passage de 1’échantillon dans 1’ultrason favorisent la
désorption et accélerent le phénomeéne de diffusion des ions dans la solution, que la
température a aussi un effet sur la vitesse des ondes d’ou I’intensification du phénoméne
de désorption. Et plus le temps de passage de 1’échantillon dans 1’ultrason est long une
meilleure régénération du charbon actif est obtenue.

e [’hydroxyde de sodium a un effet direct sur la régénération du charbon actif. La
désorption des polluants est améliorée avec 1’augmentation de la concentration des
solutions de NaOH.

e Larégénération sonochimique de ce charbon est liée aux effets mécaniques et physiques
de I’ultrason ainsi que I’effet chimique du NaOH. La présence de ce dernier dans la
solution de régénération peut interférer avec l'introduction des ultrasons dans le systéme
de désorption et par conséquent elle peut réduire les effets physiques des ultrasons.

e  L’étude de la régénération de ce charbon en combinant les deux méthodes (chimique

et ultrasonore) n’a pas donné I’effet souhaitable.

e [’application d’une thermolyse a 700°C-900°C a un effet favorisant sur la désorption.

La calcination a 525°C n’a pas d’effet positif sur la désorption.
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e Le calcul du rendement des méthodes révele que la meilleure méthode de régénération

de ce charbon est la méthode thermique.
En perspectives

e Faire une comparaison d’adoption en utilisant du charbon actif commercial non utilisé
(non saturé) et les charbons régénérés par les différentes méthodes.

e [’amélioration de ce travail peut se faire en étudiant d’autres combinaisons.

e Faire les essais de désorption pour la méthode chimique en utilisant d’autres réactifs

entre autre un acide fort.
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Annexel : analyses des paramétres physicochimiques de 1’eau de robinet de baba Hassen

97 Parc Ben Omar, BP 49
16050 Kouba - Alger
Tel +213 (0)21 98 68 03
Fax +213 (0)21 68 97 52

Devis/Contrat : 2015D050069

Echantillon enregistré le : 13 mai 2015 11:42

Echantilion N°: 305391

5

ALGERAC
S 3 Ry 30300l Rl

+ Algdrien d’Accreditation

Essais 1-2-015

CLIENT PRIVE 2015 LABO CENTRAL
Client prive 2015 labo central

Algérie

Point de surveillance : C.N.C source1/ robinet central T

Rapport d'essai 2015/ 305391 - 00 Alger, le lundi 8 juin 2015

R R
Prélevement du : 13/05/2015 Date début Analyse : 13/05/2015
Prélevé par: Vos Soins Conditionné par : Vos soins

Matrice : Eaux Propres Typologie : Eau Traitée - Eau de Réseau
Recommandations :
RESULTATS D'ESSAIS :
RE NORME / METHODE RESULTAT UNITES EWIhEa
PARAMET! RME / M réglementaires
Chimie
Paramétres physico-chimiques/pollutions
4 Détermination de la turbidité NA 746 3.0 NTU 5
A Détermination du pH NA 751 7.47 - >=6,5-<=9
Détermination de la température NA 751 22 °C 25
A Détermination de la conductivité NA 749 1008 ps/cm 2800
électrigue
4 Dosage des nitrites NF EN I1SO 13385 <0.03 mg/l 0.2
A Dosage des orthophosphates NF EN ISO 15681-2 <0.04 mg/l
4 Dosage de 'ammonium 1SO 7150-1 <0.03 mg/l 05
Conclusion :
Le présent rapport d'essai ne conceme que les échantilions soumis aux essais. |l comporte 1 page(s). La rep ion de ce rapport yse n'est autorisée que sous sa
forme intégrale. Il ne doit pas étre rep i i sans | U | d'essais,

Si un avis de conformité est émis, celui-ci ne tient pas compte de l'incertitude de mesure. Les incertitudes de mesure sont fournies a la demande du client.
(A) & itation, Portée

sur demande.

s0us

20157305391 - 00

Page 1/1




97 Parc Ben Omar, BP 49
16050 Kouba - Alger
Tel +213 (0)21 98 68 03
Fax +213(0)21 68 97 52

%

ALGERAC
a3 S Ry 53l Risg i
i Algdrien d'Accreditation

Essais 1-2-015

CLIENT PRIVE 2015 LABO CENTRAL

Point de surveillance : C.N.C source1/ robinet central T

Devis/Contrat : 2015D050069
Client prive 2015 {abo central
Echantillon enregistré le : 13 mai 2015 11:42 &
Algérie
Echantilion N°: 305391
Rapport d'essai 2015/ 305391 - 00 Alger, le lundi 8 juin 2015
R D
Prélevement du : 13/05/2015 Date début Analyse : 13/05/2015
Prélevé par: Vos Soins Conditionné par : Vos soins

Matrice : Eaux Propres Typologie : Eau Traitée - Eau de Réseau
Recommandations :
RESULTATS D'ESSAIS :
ORM HOD RESULTAT UNITE o
PARAMETRE NORME / MET! E S réglementaires
Chimie
Paramétres physico-chimiques/pollutions
A4 Détermination de la turbidité NA 746 3.0 NTU 5
4 Détermination du pH NA 751 7.47 - >=6,5-<=9
Détermination de la température NA 751 22 °C 25
A Détermination de la conductivité NA 749 1008 ps /cm 2800
électrigue
4 Dosage des nitrites NF EN I1SO 13385 <0.03 mg/l 0.2
A Dosage des orthophosphates NF EN ISO 15681-2 <0.04 mg/l
4 Dosage de 'ammonium 18O 7150-1 <0.03 mg/l 0.5

Conclusion :

Le présent rapport d'essai ne conceme que les échantillons soumis aux essais. |l comporte 1 page(s). La rep

que sous sa

de ce rapport yse n'est
du lab d'essais,

forme intégrale. Il ne doit pas étre rep

Si un avis de conformité est émis, celui-ci ne tient pas compte de I'incerti
(A) o

20157305391 - 00

sans |

itude de mesure. Les incertitudes de mesure sont fournies & la demande du client.
ion. Portée

sur

s0us

Page 1/1




d“"!‘“-‘“ 97 Parc Ben Omar, BP 49

16050 Kouba - Alger
Tel +213(0)21 9868 03
Fax +213(0)2168 97 52

Devis/Contrat : 2015D050069

Echantillon enregistré le 13 mai 2015 11:42

CLIENT PRIVE 2015 LABO CENTRAL
Client prive 2015 labo central

Prélevé par : Vos Soins
Point de surveillance : C.N.C source1/ robinet central T

Matrice : Eaux Propres

Conditionné par :

Algérie
Echantilion N°: 305392
s e S
Rapport d'essai 2015/ 305392 - 00 I Alger, le lundi 8 juin 2015
Prélevement du : 13/05/2015 Date début Analyse : 13/05/2015

Vos soins

Typologie : Eau Traitée - Eau de Réseau

Recommandations :

RESULTATS D'ESSAIS :

PARAMETRE NORME / METHODE

Biologie
Bactériologie

Limites

UNITES réglementaires

RESULTAT

A Recherche et dénombrement des NF EN ISO 9308-1
bactéries coliformes

A Recherche et déenombrement
d'Escherichia coli

A Recherche et dénombrement des
entérocoques intestinaux

NF EN ISO 9308-1
NA 766 ISO 7899-2

0 UFC/100 mi -
0 UFC/100 mi 0

0 UFC/100 ml 0

Conclusion :

Le présent rapport d'essai ne conceme que les échantillons soumnis aux essais, |l comporte 1 page(s). La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autorisée que sous sa
forme Intégrale. Il ne deit pas étre reproduit partiellement sans 'approbation du laboratoire d'essais.
$8i un avis de conformité est émis, celui-ci ne tient pas compte de l'incertitude de mesure. Les incerlitudes de mesure sont fournies & la demande du client.

(A) p sous é Portée disp

2015 /305392 - 00

sur

Page 111

/

/



d“"!‘“-‘“ 97 Parc Ben Omar, BP 49

16050 Kouba - Alger
Tel +213(0)21 9868 03
Fax +213(0)2168 97 52

Devis/Contrat : 2015D050069

Echantillon enregistré le 13 mai 2015 11:42

CLIENT PRIVE 2015 LABO CENTRAL
Client prive 2015 labo central

Prélevé par : Vos Soins
Point de surveillance : C.N.C source1/ robinet central T

Matrice : Eaux Propres

Conditionné par :

Algérie
Echantilion N°: 305392
s e S
Rapport d'essai 2015/ 305392 - 00 I Alger, le lundi 8 juin 2015
Prélevement du : 13/05/2015 Date début Analyse : 13/05/2015

Vos soins

Typologie : Eau Traitée - Eau de Réseau

Recommandations :

RESULTATS D'ESSAIS :

PARAMETRE NORME / METHODE

Biologie
Bactériologie

Limites

UNITES réglementaires

RESULTAT

A Recherche et dénombrement des NF EN ISO 9308-1
bactéries coliformes

A Recherche et déenombrement
d'Escherichia coli

A Recherche et dénombrement des
entérocoques intestinaux

NF EN ISO 9308-1
NA 766 ISO 7899-2

0 UFC/100 mi -
0 UFC/100 mi 0

0 UFC/100 ml 0

Conclusion :

Le présent rapport d'essai ne conceme que les échantillons soumnis aux essais, |l comporte 1 page(s). La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autorisée que sous sa
forme Intégrale. Il ne deit pas étre reproduit partiellement sans 'approbation du laboratoire d'essais.
$8i un avis de conformité est émis, celui-ci ne tient pas compte de l'incertitude de mesure. Les incerlitudes de mesure sont fournies & la demande du client.

(A) p sous é Portée disp

2015 /305392 - 00

sur

Page 111

/

/



