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Résumé :

L’ objectif de ce travail est de faire une étude bibliographique relative au charbon actif,
notamment celui préparé a base de résidus agricoles afin de les valoriser. Ains que les
différentes techniques de caractérisations utilisées pour déterminer leur structure et enfin
étudier quel ques parameétres influencant sur la structure des biocharbons en s appuyant sur des

résultats expérimentaux publiées.

Mots clés:

Le charbon actif, les déchets agricoles, |a surface spécifique, caractérisation.

Abstract :

The aim of thiswork isto do a bibliographic study on activated carbon, particular aryl
that prepared from agricultural residues in order to valorize them. It also studies the different
characterization techniques used to determine their structure and studies some parameters that

influence the structure of biocharbons based on published experimental results.

Keywords :
Activated carbon, agricultural waste, specific surface, characterization.
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INTRODUCTION GENERALE

Le charbon actif est un matériau d'une grande importance dans de nombreux

domaines, notamment dans le traitement de I'eau, la purification des gaz, la médecine et
I'industrie chimique. Sa structure poreuse unique lui confére des propriétés d'adsorption
exceptionnelles, ce qui en fait un matériau largement utilisé pour éiminer les impuretés et les
contaminants présents dans diverses matrices. Traditionnellement, le charbon actif est produit
a partir de sources de carbone telles gue e bois, le charbon de terre ou les coques de noix de
coco. Cependant, cette approche pose des défis en termes de disponibilité limitée de ces
ressources et de préoccupations environnementales liées aleur exploitation. [1]

Dans cette optique, la valorisation des résidus agricoles comme matiere premiére pour la
préparation du charbon actif offre une solution prometteuse. Les résidus agricoles, tels que les
tiges de mai's, les coques deriz, lapaille de blé et d'autres déchets végétaux, sont abondants et
nécessitent une éimination appropriée [4]. En les transformant en charbon actif, non
seulement nous pouvons résoudre le probléme de gestion des déchets agricoles, mais nous
pouvons également exploiter une ressource renouvelable et réduire la dépendance vis-avis

des sources de carbone non renouvel ables. [2]

Cette étude a pour objectif d'étudier les paramétres influencant la préparation du charbon actif
a base de résidus agricoles. Pour atteindre cet objectif, une approche méthodique sera suivie,
en commencgant par une revue bibliographique approfondie sur le charbon actif, mettant
I'accent sur les travaux antérieurs portant spécifiquement sur la préparation a base de résidus
agricoles. Cette revue permettra de comprendre les avanceées réalisées jusqu'a présent dans ce

domaine et d'identifier les lacunes et |es opportunités de recherche.

Le travail se poursuivra ensuite par une étude des résultats agricoles, qui fournira une base
solide pour la sélection des résidus agricoles appropriés pour la préparation du charbon actif.
Différents types de résidus agricoles seront évalués en termes de composition chimique, de
disponihilité et de propriétés physiques, afin de déterminer les matériaux les plus prometteurs

pour la préparation du charbon actif. [3]

Le troiséme chapitre de cette éude sera consacré a la caractérisation du charbon actif.
Différentes techniques de caractérisation seront utilisées pour évauer la structure, la

morphologie, la surface spécifique et |la composition chimique du charbon actif obtenu a partir

1



INTRODUCTION GENERALE

des résidus agricoles sdlectionnés. Ces caractérisations permettront de déterminer les
propriétés clés du charbon actif et de comprendre comment elles sont influencées par les

parametres de préparation.

Enfin, le quatrieme chapitre se concentrera sur la synthese du charbon actif a base de résidus
agricoles. Ce chapitre décrirales différentes méthodes de préparation du charbon actif a partir
des résidus agricoles sélectionnés, en mettant |'accent sur les parametres de prétraitement, les
conditions de pyrolyse et les températures de carbonisation. Les résultats expérimentaux
publiés seront examinés pour évaluer I'impact de ces parameétres sur la structure et les

propriétés du charbon actif obtenu.
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CHAPITRE 1 Généralités sur le charbon actif

[.1.INTRODUCTION

Le charbon actif a d’ abord gagné sa popularité gréce a son utilisation comme adsorbant

dans les masques a gaz pendant la premiére guerre mondiale, mais la connaissance que le
carbone produit par la décomposition du bois peut éiminer la matiere colorante des solutions
remonte & des siecles le quinziéme mai cette fonctionnalité été utilisée commercialement qu’en
1794, lorsque des filtres a charbon ont été utilisés dans les raffineries de sucre Bretagne.
Le charbon osseux a été découvert en 1812, les charbons actifs peuvent étredivisés en deux
grandes catégories; ceux qui servent a adsorber les gaz et les vapeurs; pour les quels un
matériau granulaire est utilisé et ceux qui servent a purifier les liquides; pour les quels un
matériau en poudre est utilise. [1]

|.2.LECHARBONACTIF

Le charbon actif est une poudre noire insoluble, sans odeur ni saveur obtenue par
pyrolyse de substrats organique et lavé ne a I’acide pour éviter tout relargage de produits

toxiques. [2]

Figurel.l: Le charbon actif

|. 3. LESTYPESDE CHARBON ACTIF
1.3.1. Charbon actif en poudre (CAP) :

La taille des particules de charbon actif en poudre est inférieure a 100 pm apres
pulvérisation Le diamétre moyen est compris entre 15 et 25 microns. Les particules ont une

surface extérieure plus grande et Faible profondeur de diffusion : L'adsorption est tresrapide. Ils
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sont utilisés pour L'adsorption de la solution discontinue est préférée. Poudre fine pour produits
pharmaceutiques Egalement utilisé pour blanchir les huiles, les graisses, les sucres et de
nombreux autres liquides BIO. En revanche, il est difficile a traiter et a restaurer, ce qui pose
probléme régénération. [3]

Figurel.2: Charbon actif en poudre

1.3.2. Charbon actif en grain (CAG) :

Le charbon actif granulaire (CAG) est caractérisé par la taille des particules Plus de 1
mm, petite taille de pores, grande surface intérieure, surface L'extérieur est relativement bas. De
ce fait, le phénomeéne de diffusion au sein La porosité est trés importante dans le processus
d'adsorption. Ces charbons sont Idéalement utilisés dans les lits fixes pour |'adsorption des gaz

et des vapeurs. Ils sont Couramment utilisés dans le traitement de I'eau. [4]

Figurel.3: Charbon actif en grain
1.3.3. Charbon actif extrudé:
Le carbone extrudé est cylindrique et son diamétre varie de 0,8 mm a 5 mm. |l est
principalement utilisé dans les applications en phase gazeuse en raison de sa faible perte de

charge, de sa résistance mécanique éevée et de safaible teneur en poussiere.[5]
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Figurel.4: Charbon actif extrudé

.4, RECARSEURS UTILISE POUR LA FABRICATION DU CHARBON
ACTIF

1.4.1. Carbonisation :

La carbonisation est la décomposition thermique des matiéres carbonées ou les
espéces autres que le carbone sont éiminées. Cette étape s effectue a des températures
comprises entre 600 et 800°C en présence d'un courant continu de gaz inerte (absence
d’'oxygene). La carbonisation est généralement effectuée a une vitesse de montée en
température suffisamment grande pour minimiser le contact entre les produits carbonisés et les
produits volatils. Elle fournit des matériaux ayant une structure poreuse limitée (surface
spécifique d' environ 10 m G™) et qui n'ont donc pas une forte capacité d’ adsorption. La

structure  poreuse est ensuite éendue durant le  processus  dactivation.

|.4.2. Activation :

L’ activation consiste a développer la structure poreuse en éiminant les goudrons qui
obstruent les pores, et a créer des fonctions de surface (généralement oxydées) qui sont a
I’ origine des interactions entre le solide et les molécules adsorbées. Elle peut étre physique ou
chimique.

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 CO,, ou encore d’ un mélange de ces gaz.

L’activation chimique est consisté a imprégner le matériau de départ avec une
solution concentrée d agent tres oxydant et/ou déshydratant (acide phosphorique, chlorure de

zinc...). Le matériau subit ensuite une pyrolyse entre 60°C et 800°C al’abri de I’air, puis est
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lavé et séché. Le charbon actif est ains obtenu en une seule étape, Cest le degré
d’imprégnation du matériau en matiere oxydante qui définit la structure poreuse finale.

Suite a I'activation, le charbon actif acquiert une structure poreuse poly disperse : les
pores ont différentes formes et dimensions. La répartition poreuse dépend de la nature de la
matiere premiere, mais aussi des conditions de |’ activation. Les propriétés physicochimiques

d’un charbon actif peuvent donc varier pour un méme précurseur. [6]

I.5. APPLICATION DU CHARBON ACTIF

Le charbon actif est un matériau unique en raison de sa grande surface, de sa structure
poreuse, de ses propriétés d'adsorption et de sa grande réactivité de surface. L'une des
applications les plus importantes est |e charbon actif :

-Purification de I'air dans les zones surpeuplées telles que les parcs et les écoles.

-Elimination de I'odeur, de la couleur et du goQt, en plus d'diminer les impuretés organiques
indésirables du traitement de I'eau traitée résultant du traitement de l'eau domestique et
industrielle.

-1l est utiliseé comme catalyseur direct pour des réactions telles que I'hydrogénation, |'oxydation,
I'halogénation, I'hydratation et I'isomérisation.

-Controler la pollution de I'air en éliminant les gaz et vapeurs nocifs et en diminant certains
polluants complexes tels que les pesticides, e phénol et les huiles minérales.

-1l est également utilisé pour éliminer les composeés organiques volatils.

-Dans l'industrie sucriere, purification des impuretés et des colorants dans les solutions sucrées
et obtention de cristaux purs. [6.7]

.6. STRUCTURE ET FORME DU CHARBON ACTIF

1.6.1. Structure poreuse d'un charbon actif :

Le charbon actif est une forme non structurée de graphite pur, le cristal de graphite est
constitué de couches hexagonales fusionnées par de faible forces de van der waals, ces couches
sont liées par du carbone-carbone ; 1a structure du charbon actif contient de multiples feuillets
aromatique appel € niveaux de base qui contiennent différents groupes fonctionnels. La capacité

d’ adsorption du charbon actif est due ala présence de groupes poreux a sa surface. [8]
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Figurel.5: Représentation des pores de charbon actif

Le charbon actif est trés poreux, et possede de nombreuses tailles de pores avec des fissures
allant de lataille visible a la taille moléculaire, les pores de charbon actif peuvent étre classés
selon leur taille, mais aussi selon leur fonction (8) en raison des différents types de charbon
actif :

» Micropores: son volume microporeux est d’ environ 0.15-0.9 ml/mg (largeur inférieure a 2
nm [9]) ce qui représente plus de 95% de la surface totale de charbon actif par unité de poids
de cette forme.

> Macropores: des pores de transition est généralement de 0.02 -0.1 ml/mg (largeur
supérieure a 50 nm [9] ) et la surface spécifique ne dépasse pas 5% de la surface totale pour
prendre une méthode d activation spéciadle dans les conditions d activation spéciales (
prolonger le temps d activation , raentir la vitesse de chauffage: et I'utilisation de
I’activation de médicament , telle que I'activation de zinc ou |'activation d acide
phosphoriques ) le charbon actif peut atteindre 0.3-0.9 ml/mg , Ets surface peut atteindre ou
dépasse 200 m?/ g.

» Méso pores: le volume des gros pores est de 0.2-0.5 ml/mg surface (largeur entre 2nm et
50nm [9]) ; sa surface est petite généralement pas plus de 0.5-2 m?/g.
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Figurel.6: Représentation de la structure poreuse de charbon actif

|.6.2. Structurecristallines

Au cours de la carbonisation, la structure microcristalline du charbon actif se
développe. La Structure du charbon actif est différente de celle du graphite en ce qui concerne
I’ espacement Entre les couches. Dans le graphite, I’ espacement entre les couches est de 0,335
nm et dans le Charbon actif, elle est comprise entre 0,34 et 0,35 nm. Les charbons actifs sont
classés en deux Types, en fonction de leur capacité aformer des graphites, a savoir les charbons
graphitiques et Non graphitiques. Le charbon graphitique un certain nombre de couches de
Graphene orientées paralléles les unes aux Autres. Le charbon obtenu est fragile en raison du
fait de lafaible liaison transversale entre les Micro cristallites voisins et a une structure poreuse
moins développée. Les charbons non Graphitiques sont durs en raison de la forte réticulation
entre les cristallites et Présentent des micropores bien développés. La formation d’ une structure
non graphitée avec De fortes liaisons transversales est favorisée par la présence d oxygene

associé ou par une Insuffisance d’ hydrogéne dans la matiere premiére. [10]



CHAPITRE 1 Généralités sur le charbon actif

T

ik

|
St =iim
A=

(a)

Figurel.7 : Comparaison entre les structures du charbon (&) graphitique et (b) non graphitique

1.6.2. Structure chimique d’un charbon actif :

Les performances d’un charbon actif ne sont pas liées a la seule étendue de sa surface
Poreuse et de la nature des pores mais aussi a la nature et a la concentration des groupements
Fonctionnels présents a sa surface qui influent sur les propriétés absorptives et catalytiques de
Surface de ces matériaux. Les fonctions oxygénées de surface (sites actifs) peuvent étre
introduites pendant le Processus d' activation du charbon actif et, spontanément, lors de son
exposition a I’air Ambiant Si le charbon a regu un traitement chimique, d autres groupes
fonctionnels Peuvent étre introduits spécifiquement. Ces fonctions peuvent étre de trois types:
acides, Basiques, ou neutres Suite a la fixation de ces groupements fonctionnels de surface, les
charbons actifs peuvent présenter, en solution agueuse, des valeurs de pH basique ou acide. Les
charbons possédant des groupements acides de surface ont des propriétés d’ échange de cations,
tandis que ceux possédant un caractéere basique ont un pouvoir d’ échange anionique.

Plusieurs tentatives d'identification et d’ estimation de ces groupements fonctionnels ont été
faites en utilisant diverses techniques danalyse physiques et chimiques comme la
neutralisation, la désorption des groupes fonctionnels de surfaces, le potentiométre, la
spectrométrie photo-éectronique X (XPS), la spectroscopie aux rayon-X, la spectroscopie
infrarouge. Les résultats de ces investigations ont révélé I’ existence de plusieurs structures de
groupes fonctionnels oxygenés Néanmoins, il y a une maorité de groupes acides qui
prédominent a la surface de ces adsorbants: ce sont surtout des fonctions acides carboxyliques,

phénoliques, lactones, et carbonyles. [11]
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COOH OH
carboxyle carbonyle phénol cther
0 0 0 0 0 0
anhydride carboxylique lactone lactol quinone

Figurel.8 : Principales fonctions oxygénées présentes dans les charbons actifs. || convient d’ gjouter les

oxydes basiques chromées et prones proposés par Boehm et coll.

|.7. REGENERATION DU CHARBON ACTIF

Le charbon actif est largement utilisé dans I'industrie, mais son colt est un obstacle
Principalement pour une application plus large. Par conséguent, la régénération du charbon actif
saturé d'especes adsorbants est la solution pour minimiser les colts d'exploitation et frapper
déchets. Mécanismes potentiels de régénération Les charbons actifs chargés de substances

physis orbes ont été établis selon cing méthodes régénération.

1.7.1. Régénération a la vapeur :

Cette méthode n'est utilisée que pour la régénération des charbons actifs qui n'adsorbent
que des produits trés volatils. Cependant, le traitement & la vapeur peut étre utilisé pour
stériliser le charbon de bois et déboucher 1a surface du grain. [12]

|.7.2. Régénération thermique:

La technique de régénération la plus couramment utilisée est thermique. Au cours de
ce processus, les adsorbats sont résorbés par volatilisation et oxydation a haute température
(entre et 1000°C, environ 800°C) dans une atmosphere controlée. Cependant, 5 a 10 % du
carbone est généralement perdu par attrition, brilage excessif et lavage au cours de chague
cycle) Guy mont, 1980). Le procédé est trés colteux car il nécessite I'achat d'un four et son
rendement massique est faible. L'utilisation de fours électriques permet de réduire les pertes.
[12]
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|.7.3 Régénération chimique:

Ce procéedé fait appel a un solvant utilisé a une température de 100°C et a pH important.
L’ avantage de cette méthode réside dans la minimisation des pertes de charbon actif (environ 1
%). Les polluants sont ensuite détruits par incinération. L’inconvénient principa de
I'incinération est qu'elle transforme des pollutions liquides en pollutions atmosphériques

souvent plus dangereuses. [10]

|.7.4. Régénération biologique:

Elle consiste a utiliser des bactéries. Qui sont uniquement aptes a réaliser les fonctions
pour lesquelles elles ont été genétiquement programmees. Elles ne peuvent donc dégrader qu'un
seul type de polluants. De plus, les conditions environnementales doivent étre satis faisanes
pour que les réactions de catal yse enzymatique aient lieu a une vitesse significative. De plus, la
dégradation d'un mélange d'hydrocarbures peut faire apparaitre des phénomenes de compétition

ou de Co-métabolisme entre | es différents composés. [ 10]

1.7.5. Régénération éectrochimique:

Les mécanismes de régénération éectrochimique du charbon actif comprennent
I’ électro oxydation, I’ éectro-réduction et I’ éectro adsorption. La régénération électrochimique
du charbon actif est effectuée a des températures modérées. Au cours de ce processus, les
polluants organiques adsorbés sur le charbon actif sont craqués, tandis que l'intégrité
structurelle et les propriétés du charbon ne sont pas affectées. L'éectrolyte est généralement du
NaCl ou du NaOH. L'avantage de cette méthode est qu'elle fonctionne a température ambiante

et ne produit ni n'utilise de produits chimiques toxiques. [12]
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CHAPITRE 11 Les résidus agricoles

Dans ce chapitre, nous fournirons un résume des déchets agricoles et de leur composition,

ainsi que lafacon dont le charbon de bois est préparé et les facteurs affectant sa préparation.

[1.1. DEFINITION

Nous pouvons définir un déchet agricole comme celui provient de I'agriculture, de la
sylviculture et de I'édevage ,constitue de déchets organiques (résidus de récolte, dgections
animales).Nous pouvons également le mentionner, comme un déchet végétal qui provient de
I'entretien des espaces vert comme les tontes de gazons, les déchets de taille de haies et arbustes,
d'édlagage d'arbres, les feuilles mortes, par exemple (noyau de datte; coques de noix de coco;

coques d'arachides et autres déchets agricoles). [1]

[1.2. COMPOSITION D'UN MATERIAU VEGETAL

Les déchets végétaux sont constitués de polysaccharides tels que: cellulose,
hémicellulose, pectine, tanins et de faibles proportions de composés minéraux, terpenes,
flavonoides.
11.2.1. Lacellulose:

La cellulose est |e polymere biologique le plus abondant, naturel et renouvelable obtenu a
partir de résidus de biomasse agricole et forestiere. En fait, la cellulose est une partie importante
de la paroi cellulaire de la plante, qui joue un réle important dans le maintien de larigidité et de
I'intensité de la plante. Compte tenu de sa biocompatibilité et de sa main inhérente, la cellulose a

trouvé de nouvelles applications dans la fixation des peptides et des protéines (y compris les

enzymes et les anticorps et |a séparation des molécules percoparium. [2]

Figurell.l: Lastructure delacellulose.

12



CHAPITRE 11 Les résidus agricoles

Des liaisons hydrogene moléculaires et inter-molécules peuvent étre formees entre les
fonctions Cycle d'alcool ou de pyraléene des atomes d'acool et d'oxygene, afin de créer un réseau

macromol écules de cellul ose de molécules rigides atrois dimensions. [1]

Figurell. 2 : Représentation des liaisons d’ hydrogene intra et intermol éculaire dans la cellulose

La cellulose est un composant du glucose des unités de glucose (n) ou des niveaux de La
polymérisation (DP), détermine la durée de vie des chaines, et dépend de la source végétale se
compare entre 150 et 2500Lobe pariétal (tableau Il .1).

Tableau 11.1 : Degré de Polymérisation de la cellulose selon la structure des matériaux

Sour ce de cellulose Degré de polymérisation (DP)
Alguevaonia 20000-26000
Coton 10000-12000
Cellulose bactérienne 2000-2700
Bois 600-1200
Cellulose régénérée 250-500
Poudre cellulose 100-250

11.2.2. Hémicelluloses :

Les hémicelluloses sont des polysaccharides des omniprésents dans tous les végétaux
caractérisés par des masses moléculaires plus faibles que celle de la cellulose et par des structures
moins régulieres alafois par la présence de différentes unités dans leurs chaines. Les molécules
de I’hémicellulose sont tres hydrophiles et adhésives. Ces molécules sont facilement dissoutes
dans substances alcalines et basiques. L’ épine dorsale de I’hémicellulose est similaire a celle de

la cellulose mais peut avoir des liaisons croisées d’ hexoses, (glucoses, mannoses, galactoses)

13
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et/ou de pentoses (xyloses et arabinoses) et également d’ acide aromatique. [ 3]

L'hémicellulose se distingue de la cellulose par trois aspects :

La molécule d'hémicellulose contient plusieurs unités de sucres différentes, aors que lal-
Cellulose contient seulement 1,4-B-d-glucopyranose unité La molécule d'hémicellulose contient
un degré considérable de ramifications de la chaine2. Responsable de sa nature non cristalline,
alors que la cellulose est un polymere linéaire.

Le degreé de polymérisation de la cellulose native est 10 a 100 fois plus élevé que celui de3-

L’ hémicellulose. [1]

Figure 11.3 : Structures principal es des constituants des hémicelluloses
[1.2.3. Lalignine:

La lignine est le principal constituant du bois. Elle représente environ 20 a 30 % du
carbone de la biomasse végétale. C’ est e deuxieme composeé organique de la biosphére apres la
cellulose et donc, représente une ressource naturelle renouvelable et abondante. Peu sensible ala
dégradation biologique, elle crée une barriere morphologique a la pénétration et a la progression
des agents pathogénes, et contribue a la protection naturelle des végétaux contre certaines
attaques parasitaire Le mot lignine est en fait un nom générique pour un ensemble de polymeres
poly-phénoliques Le mot lignine est en fait un nom générique pour un ensemble de polymeéres
poly-phénoliques de masses moléculaires élevées, de composition et de structure variables et
complexes [3]
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Figurell.4: Structure chimique de lalignine

[1.2.4. La pectine:

Les pectines viennent du mot grec « pektos » qui veut dire « prise en gelée », ont été
isolées parle chimiste frangais, Henri Braconnot, en 1825, & partir d’ extraits de végétaux et sont
tres le chimiste frangais, Henri Braconnot, en 1825, a partir d’extraits de végétaux et sont trés
largement utilisées dans divers domaines d’industries, pharmaceutiques, agro-alimentaire..., pour
leur propriétés gélifiantes, stabilisantes ou viscosifiantes. Elles sont utilisées aussi comme renfort
dans le domaine des biomatériaux. Les pectines sont une classe complexe et hétérogene de
polysaccharides, elles sont composees majoritairement d’ unités d acide D-gal acturonique reliées
en a-(1—4) par des liaisons glycosidiques et de faibles quantités de a-L-rhamnus plus ou moins

ramifiés (figure). [1]

Figurell.5: Pectine hautement méthyle (DM 60%)

Figurell.6 : Pectine faiblement méthyle (DM 40%)
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[1.3. LES ETAPES DE PREPARATIONS DU CHARBON A BASE
VEGETALE

Le charbon actif peut étre préparé a partir de diverses matieres riches en carbone, telles
gue les enveloppes de coco, les dates et les fruits de la brachichitone, dépend de la nature de
|'absorption et des pores de carbone activés sur le type de matiéres premieres utilisées dans la

fabrication, dans Ajout ala méthode utilisée pour |'activer.

11.3.1. Préparation de charbon actif a partir de coquilles desnoix et les noyaux dattes:

Les noyaux de dattes ont été abondamment lavés a I'eau distillée puis séchés a l'éuve a
105°C pendant 24 heures. Ils sont ensuite broyés et tamisés pour ne retenir que la fraction
comprise entre 0,5 et 2 mm. Les grains retenus sont prétraités chimiquement avant carbonisation.
Cette activation chimique peut se faire aussi apres carbonisation.

Figurell.7: (a) coquilles des noix (b) les hoyaux de dattes

Latechnique consiste aintroduire dans un réacteur, un mélange contenant une masse déterminée
de la fraction choisie de noyaux de dattes avec I'oxydant acide nitrique a 10% ou phosphorique
concentré dans un rapport volumique eau-acide de 1/1.

Le réacteur est muni d’'un thermostat, d’ un réfrigérant, d’un thermométre de contréle et d’ une
agitation en continu. Le mélange réactionnel est maintenu a 100°C pendant un temps de contact
de 1 heure. Le début du temps de contact est fixé a partir de I’instant ou la température atteint
100°C. Unefois activé, les noyaux de dattes sont récupérés du réacteur pour étre séchés al’ éuve
a 105°C pendant 24 heures, puis conservés a |'abri de I'air dans des flacons fermés

herméti quement jusgu’ aux s de carbonisation.
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La carbonisation est réalisée dans I’ enceinte d’ un four tubulaire (Cyol) préchauffé a 600°C sous

courant de vapeur d’ eau. Cette température est maintenue pendant une durée de 3 heures pour
obtenir un résidu sec exempt de résines ou autres composés non carboné. 1l est a noter que la
capacité oxydante du gaz carbonique peut étre utilisée aussi, avec beaucoup de succes. Les
résidus éventuels de carbonisation sont éliminés par un lavage abondant a I’ acide chlorhydrique
(10%) et I’eau distillée sous reflux jusqu’a neutralisation de |’eau de rincage par vérification
réguliere du pH. Ce protocole utilisé par AnundoPolania, a permis de nettoyer la microporosité
d’ un charbon actif a base de noix de coco. Avant d entreprendre les essais d’'adsorption, le
charbon ainsi traité est séché al’ étuve a 105 °C pendant au moins 8 heures. [5]

11.3.2. Préparation de charbon actif a partir deBrachychiton populeuse:

C’est la croute du fruit d' un arbre appelé « Brachychiton Populeuse », C'est un déchet
solide de charbon actif a été préparé a partir d’ une biomasse collectée au sein de notre université
couleur marron foncé et de forme ovale.

Apres un lavage a |’ eau, nous avons effectué un découpage du déchet puis un séchage
I"air libre. Le produit obtenu a été carbonisé a une température de 300°C dans un four a moufle
pendant 2h une fois carbonisé, le matériau obtenu a été bien broyé dans un mortier en agate.
L’ activation a été réalisee par le FeCl3.6H20 sous une température de 60-80°C pendant 4h.
Apres un lavage avec |’ eau distillée et un séchage dans I'éuve a 105°C, nous avons effectué un
traitement thermique du matériau dans un four tubulaire a 800°Cpendant 1h 30min afin de

dével oppé sa surface spécifique. (6)

Figurell.8: Brachychitonpopulneus
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1.4. LES PARAMETRE INFLUENCANT SUR LA PREPARATION DU

CHARBON A BASE VEGETAUX
1.4.1. pH :

La mesure du pH du charbon actif a été faite selon la norme NF 1SO 10390 (2005). Une
masse de 5g de charbon actif a é&é mise en contact avec 50 ml d'eau distillée et sous agitation
continue (500tr/min) pendant 30 min. Apres une décantation de 3h, le pH du surnageant a été
mesuré a I’aide d’'un pH-métre muni d'un électro de combinée verre, Ag, AgCl. Le pH du
charbon actif est de 6,47. [6]

11.4.2. Surface spécifique:

La vaeur de la surface spécifique du charbon actif, mesurée par la méthode BET, a été
donnée par le fournisseur (BIOCHEM). La surface spécifique du charbon actif est de 720 m2/g.
[6]

11.4.3. Tailledes particules:

L’ analyse granulométrique a été réalisée, sur un échantillon de charbon sec (100g), a

I’aide d’une série de tamis ayant des mailles allant de 63 a 250 um. La taille des particules de

charbon est inférieure ou égale a 150 um. [6]

11.4.4. Taux d"humidité:

Le taux d’humidité a été déterminé par pesee différentielle d’une masse connue de
charbon qui a éé mise a sécher dans une éuve a 105°C jusqu’'a poids constant. Le taux
d’humidité se détermine selon larelation [6]

100 H= mi—mf

™t
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CHAPITRE III Caractérisation du charbon actif

La caractérisation de nanoparticules synthétisees nécessite différents techniques de
caractérisation genéralement sont : L’indice d'iode, L’indice d acide, le bleu de méthyléne, la
diffraction des rayons X ( DRX ), la microscopie électronique a balayage ( MEB ), la
spectroscopique infrarouge a transforme de Fourier ( FTIR ), ces techniques sont décrites dans
les paragraphes ci — dessous, la théorie BET a la mesure des surfaces (isotherme BET *’ Brun
auer — Emet — Tdller'’), Analyses thermogravimétriques (ATG), ces techniques sont décrites

dans les paragraphes ci-dessous

[11.1. ANALYSESTHERM OGRAVIMETRIQUESATG

L’ analyse thermogravimétrique (ATG) consiste en la mesure de la variation de masse
d’un Echantillon en fonction de latempérature. Elle a été effectuée sur une thermo balance SDT
Q600 (TA Instruments) sous atmosphéere contrélée (azote) pour éviter la combustion du
charbon Dans le cas des charbons neufs, I' ATG permet d’ évaluer grossierement la quantité de
fonctions de Surface et leurs proportions (d'apres les températures caractéristiques de
décomposition). Dans le cas des charbons usagés, elle permet de mettre en évidence (par
comparaison avec les Charbons neufs) la quantité de produits lourds déposes dans les pores du
CA par couplage oxydant. Le CA aanayser (10 a 15 mg) est placé dans le creuset échantillon
alors gu’'un creuset vide est Placé sur le bras référence de la balance. Le four commence a
chauffer, I’ éévation de température Peut s effectuer de la température ambiante jusqu’ a 1500°C

suivant une rampe de 10°C par minute. [1]

Figurelll.1l: AnalysesthermogravimétriquesATG
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I11.2. DETERMINATION LA MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A
BALAYAGE (MEB)

La microscopie éectronique a balayage (MEB ou SEM pour Scanning Electron
Microscopie en Anglais) est une technigue de microscopie é ectronique basée sur le principe
Des interactions Electrons-matiére, capable de produire des images de la surface dun
échantillon. Fondé sur les travaux de Max Knoll et Manfred Von Ardenne dans les années
1930, le principe du MEB consiste en un faisceau d éectrons balayant la surface de
I’échantillon & analyser qui, en Réponse, réémet certaines particules. Ces particules sont
analyseées par différents détecteurs qui Permettent de reconstruire une image en trois dimensions
de la surface. Suite a |’ excitation des atomes présents dans le matériau par interaction avec les
électrons Incidents, des photons X sont émis (processus de désexcitation). Le volume
d’émission des photons X, de I’ordre du pum3, dépend de I’énergie des électrons incidents, du

numero atomique moyen de L’ échantillon cible et de |’ énergie du niveau initialement ionisé. [1]

Figurelll.2 : Lamicroscopie électronique a balayage (MEB)

[11.3. DETERMINATION DES SURFACES SPECIFIQUES BET
« Brunauer —Emmett —Tdler »

Les surfaces spécifiques BET, les volumes microporeux et méso poreux des carbones
ont été Déterminés par adsorption-désorption de N, a 77K et adsorption de CO, a273K al’aide
d un Sorptometre (ASAP 2020, Micromeritics). Les échantillons ont été préalablement séchés

mis dans un dessiccateur contenant du gel de Silice puis dégazés a 250°C pendant un temps de
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CHAPITRE III Caractérisation du charbon actif

12 heures et sous vide a 2x10-2 mm Hg. La surface BET a été déterminée sur une plage de P/P°
alant de 0,01 a0,05. Ladistribution De tailles de pores est obtenue grace a un modéle de pores
en (modele N,@77-Carb Finité Pores, As=12, 2D-NLDFT, Régularisation = 0,0316, simulé par
NLDFT (Non LinearDensity) [1]

Figurelll.3: Appareil BET

[11.4. DETERMINATION DE L'INDICE DU BLEU DE METHYLENE

La capacité d’ adsorption du charbon actif dépend de sa structure poreuse ; les Charbons
actifs de structure méso poreuse permettent d’ adsorber des molécules de la taille Moyenne,
comme le colorant bleu de méthylene. L’ adsorption du bleu de méthylene est Exprimée en
0/100g (intervalle de 11 a 28 g/100 g). L’indice de bleu de méthyléne (BM) Est généralement
utilisé pour mesurer la macroporosité du charbon actif donc de son Pouvoir adsorbant vis-a-vis
des grosses molécules de diameétre >1,5 nm. Sur le plan Pratique, cet indice est déterminé en

mettant 0,3 g de charbon actif en contact avec 100 ml. [3]

Figurelll. 4: le bleu de méthyléne
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[11.5. CARACTERISATION PAR SPECTROSCOPIE INFRAROUGE

Latechnique infrarouge peut étre utilisée pour I’ identification de la structure Chimique
et les groupements fonctionnels du sa préparé (Fig. 16). Pour cette Caractérisation, le charbon
actif finement broyé est d'abord dispersé dans du KBr. L’ensemble échantillon-KBr,
parfaitement broyé, est conditionné sous forme d’ une pastille Mince et transparente. Le spectre
IR est enregistré a I’aide d' un spectrometre a transformée De Fourrier dans le domaine de
nombres d’ ondes comprises entre 400 et 4000 cm-1En Utilisant 32 scans, et une résolution de 4
cm-1Rositani et al, (1987) ont pu montrer une relation entre I’ aire des bandes d’ absorption des

Fonctions de surface et les caractéristiques acido-basiques du charbon actif. [3]

Figurelll.5: Appareil de spectroscopie infrarouge (FTIR)
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CHAPITRE IV Méthodes de préparation de charbon actif a partir des résidus agricoles

Dans ce chapitre, nous examinerons les principales méthodes de synthése utilisées pour
produire du charbon actif a base de résidus agricoles. Ces méthodes comprennent généralement
des étapes clés telles que la préparation du matériau carboné, I'activation et le traitement post-
synthése. Chaque méthode a ses propres avantages et peut étre adaptée en fonction des
caractéristiques.

IV.1. SYNTHESE VERTE DE NANOPARTICULES DE CHARBON
ACTIF UTILISANT LES DECHETS DU PALMIER A HUILE GRAPPES
VIDESET AGENT DE BIO-BOUCHAGE

Cette étude visait a préparer des nanoparticules de charbon actif a |’ aide de déchets du

pamier a huile grappe vides et agent de bio-bouchage.

IV.1.1. Préparation de charbon actif :

Les sacs vides de fruits de palme ont été coupés en petits morceaux, lavés a I'eau
distillée, séchés pendant 14 jours a température ambiante, puis écrasés et brilés a I'aide d'un
four avec un flux d'oxygene a 300°C pendant 2heures. Ensuite, le charbon de bois a été
pulvérisé avec un tamis a mailles numéro 120, puis stocké dans un contenant sec. La procédure
d'activation chimique a été réalisée en utilisant NaOH comme agent d'activation avec un rapport
de masse de charbon de bois et de NaOH égal a 1:2.Le charbon de bois a été trempé dans une
solution de NaOH sous agitation jusqu'a ce que la solution devienne homogéne. Ensuite, il a été
conservé pendant 24 heures. Le mélange a été filtré et séché pendant 24 heures supplémentaires
avant d'ére physiguement active. L'activation physique a été effectuée en brilant le charbon de
bois dans un flux de gaz azote (débit de 150 cm3/min) pendant 1 heure a une température de
600 °C. L'échantillon de charbon activé a ensuite été refroidi et lavé avec une solution de HCI a
0,05 M et de I'eau distillée chaude. Ensuite, il a été séché dans un four pendant 2 heures a 110
°C. Enfin, les échantillons ont éé broyés, stockés et étiquetés comme AC. Le schéma de

préparation du charbon activé a partir des sacs vides d'huile de pam .[22]
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FigurelV. 1: préparation de charbon actif & partir des sacs vides d'huile de palme

V.1.2. Résultats de caractérisation :

a) Analysepar DRX:

Le diffractogramme de charbon actif préparé présenté dans la figure (1V.2) montre un large
pic autour de 26 = 24.1° avec un plan (002) qui indique la formation d’une structure amorphe.

[23,24].

FigurelV.2: Diffraction des rayons X (XRD) de I'échantillon charbon actif (AC) et des échantillons

composites.

b) Analysepar FTIR:

Le spectre FTIR de charbon actif présenté dans la figure ci-aprées montre une faible
absorption aux nombres d'onde de 753 cm™ et 874 cm™, ce qui confirme la présence de
vibrations C-H. La vibration de la liaison C-O des alcools, phénols et éthers est également
observée aux nombres d'onde de 1015 cm™'[25]. Le nombre d'onde de 1575 cm™ montre la

présence de vibrations C-C de groupes aromatiques dans |'échantillon AC. [25]
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FigurelV.3: Spectres FTIR des échantillons de CuFe,O,, AC et composites.

¢) Analysepar MEB:

La morphologie de surface et la composition élémentaire des échantillons de charbon actif
préparé a été étudiee a l'ade de la microscopie éectronique a balayage (MEB). Les
micrographes MEB sont présentés dans la figure suivante, qui montre la morphologie du
carbone activé obtenu a partir des résidus de fruits vides de palmiers a huile. Les pores de
surface du carbone activé jouent un réle important en tant que sites actifs dans le processus
d'adsorption et la diffusion des molécules a adsorber. [25]

FigurelV.4: Micrographie MEB de charbon activé

d) AnalyseBET:

Pour évaluer lavaleur de la surface spécifique en particulier ainsi que la structure poreuse,

les isothermes d'adsorption-désorption d'azote ont été identifiées par la méthode de Brunauer-
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Emmett-Teller (BET) et lataille et le volume des pores ont été analyses en utilisant |la méthode
Barrett-Joyner-Halenda (BJH).

La figure (IV.5) présente les isothermes d'adsorption-désorption. Selon la classification de
I'"UPAC, tous les échantillons montrent des isothermes de type IV, ce qui est une
caractérisation de leur disposition méso poreuse. La branche avant la boucle d'hystérésis
correspond a |'adsorption en monocouche. En revanche, 1a boucle d'hystérésis est associée a la
condensation capillaire dans des pores plus grossiers ou dans les interstices entre les particules
de I'échantillon. Comme le montre la figure ci-dessous, la surface BET de I|'échantillon de
carbone présente une grande surface spécifique qui est de I’ ordre de 395.7 m2/g tandis que le

diamétre des pore est environ 19.23°A avec un volume de 0.714 cm®/g. [22]

FigurelV.5: Isothermes d'adsorption - désorption d'azote en utilisant |la méthode BET.

IV.2. PREPARATION ET CARACTERISATION DE CARBONE ACTIVE
IMPREGNE A PARTIR DE COQUE DE NOIX DE PALME ET DE

COQUILLE DE NOIX DE COCO POUR LA CAPTURE DE CO,

Le charbon actif est produit a partir de cogue de palmiste (PKS) et de cogque de noix de
coco (CS) par activation physique et chimique ala vapeur.
IV.2.1. Préparation du charbon actif :

» Activation physique:

La coque de pamiste (PKS) et la coque de noix de coco (CS) ont été chargées dans un
réacteur qui a été chauffé parun four tubulaire électrique. Dans la phase initiae, e réacteur a été
chauffé jusgu'a 300°C et a éé maintenu a cette température pendant 30 minutes.

La température a ensuite été augmentée jusqu'a environ 800°C. A ce rythme, les PK et CS ont
été complétement pyrolyses. L'eau était alors injecté au débit de 120 ml/h dans le réacteur pour
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activer les échantillons. La réaction entre la vapeur d'eau et le carbone a été prisela place et les
pores ont été génerés. Apres avoir terminé le processus d'activation, le réacteur a été refroidi,
les échantillons ont été retirés et lavé al'eau distill ée.

» Activation chimique:

PKS et CS ont é&é mélangés avec une solution de ZnCl, avec le rapport 1: 1 (base
massique) et conservés pendant environ 24h a température ambiante. Les échantillons ont
ensuite été transférés dans un réacteur, un débit d'azote gazeux de 200 ml/min a été utilisé pour
la création d'un environnement inerte al'intérieur du réacteur et transport des composés volatils.
Le réacteur a été chauffé a 550°C eta été maintenu a cette température pendant environ 1 h. Une
fois le processus d'activation terminé, le réacteur a été refroidi et les échantillon sont été retires
et lavés a plusieurs reprises pendant environ 5 fois avec de I'eau distillée pour éiminer le

produit chimique d'exces des adsorbants. [12]

IV.2.2. Résultats de car actérisation
a) AnalyseFTIR:

Les spectres FT-IR de charbon activé physiquement et chimiquement sont présentés dans la
figure (IV.) Pour le carbone activé physiquement, la plupart des groupes fonctionnels ont
clairement diminué car il a été produit a haute température (800°C). Les groupes fonctionnels
issus de la matiere premiere ont éte libérés sous forme de matiéres volatiles lorsque la chaleur a
été appliquée al'échantillon pendant le processus de carbonisation et d'activation.[12]

Cela prouve que le processus d'activation a réussi. Cependant, le charbon activé chimiquement

aconserveé certains groupes fonctionnels sensibles aI'l R, notamment le groupe fonctionnel C-O.

FigurelV.6: Spectres FT-IR du charbon actif physique et chimique
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b) Analyse BET :

Lasurface BET de charbon actif obtenue, pour tous les échantillons, était significativement
élevée et se situe dans la plage acceptable de charbon actif commercia (500-1500 m?/g). En
général, une surface BET élevée permet une capacité d'adsorption plus élevée car il est capable
d'adsorber plusieurs gaz dans des conditions différentes. [13]

On peut observer que pour |'activation physique, CS a donné la plus grande surface BET (1011
m2/g) par rapport a PKS (584 m#/g) car le rendement de CS est plus élevé que celui de PKS.
Cependant, pour I'échantillon activé chimiquement, le PKS a fourni une surface plus grande,
1223 m?/g, par rapport a CS, 953 m#/g. Cela est di au fait que le ZnCl, en tant qu'agent
d'activation a contribué a créer plus de nouveaux pores et a élargir les pores existants. Le
charbon activé chimiquement de CS a donné une surface plus faible quele carbone activé
physiquement de CS. Le carbone activé chimiguement de PKS a également présenté le plus
grand volume de pores (0,70 cm®/g), suivi du carbone activé physiquement de CS (0,45 cm®/g),

ce qui indigue une adsorption de gaz plus é evée.

c) Analysethermogravimérique:

Lafigure (29 a) et (29 b) présentent les propriétés de décomposition thermique de charbon
actif. A partir de lafigure (1V.7a), on peut voir que la perte de poids significative Sest produite
en dessous de 100°C, ce qui peut étre lié al'absorption dhumidité par le charbon actif. La perte
de poids au-dessus de 600°C peut étre liée a la phase de décomposition du carbone. La courbe
danayse thermique différentielle (ATD) dans la figure (IV.7b) représente I'événement
thermique dans la particule solide pendant le processus de chauffage de I'échantillon.
L'événement thermique signifie que la chaleur est soit libérée, soit absorbée pendant le
chauffage. Ainsi, une courbe dATD fournit des données sur les transformations qui se sont
produites, telles que les transitions de verre, la cristalisation, lafusion et la sublimation.

La zone sous un pic dATD est le changement d'enthalpie et n'est pas affectée par la capacité
thermique de I'échantillon. Lorsque la chaleur est absorbée (endothermique), la directiondu pic
est négative, tandis qu'elle est positive lorsgue la chaleur est libérée. Cependant, la zone du pic
est directement liée a la quantité de chaleur absorbée ou libérée. Dans cette éude, I'intensité du
pic en dessous de 100°C est liée a la vaporisation de I'numidité absorbée par I'adsorbant. La

zone de pic plus grande indique une adsorption plus éevée d'humidité par |'adsorbant respectif.
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FigurelV.7: (a) Courbe de perte de poids par analyse thermogravimétrique (b) Courbe d'analyse

thermique différentielle par analyse thermogravimétrique (DTA)

d) Analysepar diffraction desrayons X:

Le modéle XRD pour le charbon actif physique CS est illustré a la Figure 1V.30 Pendant
ce temps, lafigure (b) représente le spectre du charbon actif chimique PKS et du PKS imprégné
charbon actif chimique. A partir de ces chiffres, on peut observer que le charbon actif physique
et chimique avant la processus dimprégnation (CPAC, PPAC, CCAC, PCAC)présentent deux
larges pics de diffraction situés a 20 = 20-30° et 40-50° qui a révélé la présence d'une structure
amorphe qui est empilée de maniére désordonnée par des anneaux de carbone et utile pour
produire des adsorbant.Pour le charbon actif chimique non chargé (Fig.(b)), les pics pointus qui
ont été observes a 31.3°, 33.8° et 36.1° pourraient étre dus a la présence d'especes de Zn qui

ont été utilisées lors du processus d'activation chimique.

FigurelV.8: (8) DRX pour le charbon activé physiquement de la coquille de noix de coco (CS) ; (b)

DRX pour le charbon activé chimiquement de la coquille de noix de palme (PKS)
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IV.3. L'ADSORPTION DE TENOFOVIR EN SOLUTION AQUEUSE SUR
DU CARBONE ACTIVE PRODUIT A PARTIR DE TIGES DE MAIS :
APERCUS A PARTIR D'EXPERIENCES DE SIMULATIONS DE
DYNAMIQUE MOLECULAIRE ET DE CALCULSDFT.

L'objectif du procédé est d'évaluer I'adsorption, en utilisant du charbon actif produit a
partir d'épis de mai's par activation thermochimique avec de |'acide phosphorique.

IV.3.1. Préparation du charbon actif :

Les tiges de mai's ont été rincées avec de I'eau distillée plusieurs fois. Ensuite, elles ont
été séchées dans un four a 100 °C pendant 24 heures avant d'étre broyées et tamisées jusqu'a
obtenir une taille de particule finale de 200 um. Le produit obtenu a été activé chimiquement en
étant imprégné pendant une heure dans une solution de H3PO, (85%) avec un rapport de masse
de 1:1. Le mélange est ensuite soumis a une activation thermique a différentes températures de
300, 400, 500, 600 et 700 °C dans un four pendant une heure. Cependant, |'activation a 500 °C
donne les meilleurs résultats d'adsorption. Apres refroidissement, les produits chimiques en
exces ont été éliminés de I'ACc produite en gjoutant du NaOH pour neutraliser |'acidité. L'ACc
produite est ensuite lavé plusieurs fois avec de |'eau distillée jusqu'a atteindre un pH neutre pour

éliminer le reste de I'agent d'activation, puis séchée dans un four a 100 °C pendant 24 heures.

1V.3.2. Résultats de caractérisation :

a) Propriéésphysico-chimiques:

Les propriétés physico-chimiques des tiges de mais montrent que la teneur en humidité
dans les tiges de mais est denviron 7%, ce qui présente un avantage considérable pour
I'obtention de charbon actif avec une haute valeur calorifique. De plus, la teneur en cendres est
d'environ 6,67%. Ce paraméetre a une influence importante sur la qualité de charbon actif.
Cependant, une quantité élevée de cendres réduit la surface spécifique. En effet, la nature
inorganique des cendres rend le processus d'activation difficile car elles bloquent les pores dela
structure carbonée. Dans ce travail, les valeurs obtenues pour la perte au feu ou la matiere
volatile sont éevées. Elle est de 50% en poids, ce qui démontre que le matériau contient une
forte teneur en matiére organique et peut étre approprié pour une production €levée de charbon
actif. De plus, la détermination de I'indice d'iode est un test facile et rapide indiquant la
microporosité de charbon actif. La valeur de I'indice d'iode obtenue lors de cette étude est de
1013,46 mg g'. Par conséquent, le charbon actif synthétisé serait capable d'éiminer les
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molécules contaminantes de grande, moyenne et petite taille dans|'eau. [6]

b) Analysethermogravimétrique:

Les résultats d'analyse TG et DTG présentée dans la Figure 1V.9 montrent que la pyrolyse
des tiges de mai's effectue trois étapes de décomposition thermique. La premiere perte de masse
de 6% autour de 70°C est liée a I'élimination de I'humidité librement liée, tandis que la
deuxieme perte de 8% autour de 250°C est liée al'édlimination de I'eau liée. [15] Latroisieme
perte de masse dans la plage de 250°C a 500°C est corrélée a la vaporisation de substances
organiques volatiles telles que la dégradation de la cellulose et de I'némicellulose et une partie
de la lignine. L'échantillon atteint un taux de pyrolyse maximal de 28,57% a 500°C. Dans ce
contexte, les tiges de mai's sont révélées comme un précurseur parfait pour la production de
charbon actif, car 60% de leur masse sont une combinaison de cellulose, dhémicellulose et de
lignine. En raison de la faible perte de masse apres 500°C, les températures au-dessus de cette
valeur sont désignées pour la carbonisation des tiges de mais.[16] Par consequent, des éudes
expérimentales ont été menées a différentes températures dans la plage de 300 a 700°C pour
déterminer la température optimale pour la synthése de CA avec un rendement devé et les

caractéristiques désirées.
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FigurelV.9: TG/DTG des épis de mais
c) AnalyseFTIR:

Les spectres FTIR des tiges de mais et de charbon préparé sont présentés dans la figure
(32) . Avant calcination, le spectre des tiges de mai's présente des bandes a 1635, 1037 et 897
cm™ caractéristiques des pics d'absorption de la cellulose et de I'hémicellulose. Une structure
moyenne standard des tiges de mai's est composée de 40 a 45 % de cellulose, de 31 a 39 %
d'hémicellulose et de 14 & 18 % de lignine [17]. De plus, les bandes & 1508 cm™, 1419 cm™ et
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825 cm'™* sont liées au squelette aromatique des macromolécules de lignine. La zone entre 900
et 1300 cm™ contient diverses bandes liées aux groupes de surface carbone-oxygéne C-O-C
et/ou C-O dans les acides, les phénols, les alcools, les éthers et/ou les groupes esters. Le pic a
1419 cm™ correspond aux vibrations du squelette aromatique impliquant |a déformation axiale
des liaisons C-C. De plus, les bandes & 1579 et 1635 cm™ indiquent les vibrations d'éongation
du groupe C = C et C = O respectivement, tandis que la bande entre 2779 cm™ et 2998 cm™
correspond aux vibrations d'éongation asymétrique et symétrique C-H des chaines akyles
littérales. Les larges bandes entre 3670 cm™ et 3000 cm™ correspondent & I'élongation des
hydroxyles liés par liaison hydrogéne, des alcools ou de l'eau liée a la surface. Apres
calcination, I'intensité de certaines bandes diminue et d'autres disparai ssent.

Ces résultats sont dus ala pyrolyse des tiges de mai's lors du processus de carbonisation
et également al'activation. L'apparition de nouvelles bandes pendant I'activation du carbone est
observée. Comme la bande & 1055 cm™ correspondant & C-O-C, la bande & 1155 cm™ lige & la
surface par des anhydrides contient des vibrations d'élongation C-O. La bande & 1577 cm™
correspond aux vibrations d'élongation des liaisons C=C de I'anneau aromatique existant en
plus de celles des anneaux aromatiques ou de I'absorption de I'eau. A 1923 cm™, la présence
d'une bande caractéristique des vibrations d'éongation harmonique de déformations C-H de
I'anneau aromatique est observée, tandis que la bande & 2093 cm™ est attribuée & I'élongation
des liaisons C=C(18). Le résultat de la spectroscopie FT-IR indique que le charbon actif produit
a partir des tiges de mai's est riche en groupes fonctionnels de surface.
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Figure V.10 : Spectres FT-IR d'épis de mai's, de charbon actif
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d) Analysepar MEB :

La morphologie de surface des épis de mais et de charbon actif a été évaluée par analyse
MEB Figure V.11 Les images MEB montrent que la surface des épis de mais (Figure a) est
plane, contient des fibres et a une structure compacte sans porosité visible. Cependant, la
surface carbonée est présentée sous forme de plusieurs feuilles et montre plus de dommages en
raison de la libération de composés volatils pendant le processus de carbonisation (Figure b).

En revanche, la surface de charbon actif produite montre de nombreux pores (Figure c).

FigurelV.11: Images MEB de (a) épis de mais (b) carbone (c) charbon actif

Dans les spectres EDS de la Figure 1V.12; lateneur en carbone (C) dans les épis de mais est de
50,78% et celle en oxygene (O) est de 47,65%. Apres carbonisation, une augmentation de la
teneur en C (72,61%) et une diminution de la teneur en O (24,49%) ont été observées. En
comparant les teneurs en C et O dans les différents échantillons, on a constaté que la variation
de la teneur en différents éléments est plus importante dans le charbon actif que dans le
carbone. La teneur en C augmente a 75,53% et la teneur en O diminue a 20,67%. Ces
phénomenes indiguent que la présence de H3PO, favorise la libération de composants contenant
de I'oxygeéne tout en facilitant la carbonisation et en améliorant finalement la création de pores.

FigurelV.12: Analyse EDS de (a) épis de mais (b) carbone (¢) charbon actif
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€) Analyse DRX :

La nature amorphe ou cristalline de charbon actif a été déterminée par des études de DRX.
Le profil DRX de charbon actif préparé est illustré dans la Figure 1V.13. L'existence d'une large
bande indigue que le charbon actif produit a une structure amorphe formée de fragments de
carbone microcristalin. En général, il y a trois parties dans le charbon actif : le carbone non
structuré, le carbone de plan réticulaire unique et le microcristallin graphite-like. Les pics
importants dans la plage de 26 = 20-30° et 20 = 40-50- étaient dus respectivement a la réflexion
des plans (002) et (100). Le grand pic entre 20 et 30° peut étre li¢ a une réflexion de type

graphite, montrant I'apparition de certaines ordres de type graphite dans les plans moléculaire.
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FigurelV.13: DRX pour le charbon actif

IV.4. CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE DE LA COQUE DE
NOYAU D'ABRICOT CARBONISEE EN TANT QUE PRECURSEUR
POUR LA PREPARATION DE CHARBON ACTIF DANS

L'UTILISATION DE TECHNOLOGIES PROPRES
IV.4.1. préparation de charbon :

Les propriétés de charbon actif ont été étudiées a partir de cogues de noyaux d'abricots
en tant que résidus de biomasse lignocellulosique provenant d'une usine de transformation
locale de fruits. Aprés un lavage al’eau et un séchage naturel de 24 heures, les échantillons de
coques de noyaux d'abricots ont éé placés dans un four a 105°C pendant 2 heures afin
d'diminer I'numidité résiduelle qui peut étre absorbée sur les surfaces extérieures. Ensuite, ils
ont été placés sur une plaque et laissés atteindre I'équilibre d’humidité avec les conditions
atmosphériques du laboratoire pendant 24 heures. Par la suite, les échantillons testés ont été

réduits par broyage. Apres le broyage, |’ échantillon est passé a travers un tamis avec une taille
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de trou de dp ~ Imm (~ 1000 mm). Les tailles de particules réelles ont été sélectionnées afin
d'obtenir un développement d'une plus grande surface, avec des possibilités de création de
micropores dans |e biocharbon résultant.

Environ 20 g de matériau de départ ont été placés dans un réacteur. Pendant le processus de
carbonisation, de I'azote purifié (N,) a été utilise comme gaz de purge afin d'éviter |'attaque de
I'oxygéne atmosphérique, la préparation de charbon actif est favorisée sans la présence
d'oxygene et donc, la purge d'azote est nécessaire pour maintenir une atmosphére inerte a
I'intérieur du réacteur). La température a l'intérieur du réacteur augmente progressivement
jusqu'a T = 850°C. Lorsgue latempérature opérationnelle a atteint la valeur souhaitée, elle a été

maintenue pendant 1 heure. [§]

1V.4.2. Résultats de caractérisation :

Les résultats d analyses éémentaires des coques de noyaux d'abricots montrent une
contribution dominante du carbone (46,88 %) et de I'oxygene (45,45 %), ce qui est en bon
accord avec les plages typiques de ces ééments dans la plupart des précurseurs de biomasse
(40-60 % pour le carbone et environ 45 % pour |'oxygene). Les teneurs élevées en carbone et en
oxygene sont caractéristiques des résidus ligneux et agricoles. Par conséquent, la présence de
ces éléments dans le précurseur lignocellulosique conduit a une formation de biocharbon plus
importante, ains qu'a une valeur de VCS élevée du matériau carboné estimé. La concentration
d'azote (N) est trés faible, tandis que la concentration de soufre (S) tombe a zéro, ce qui est
important pour les problemes liés aux émissions négligeables de gaz nocifs attachés aux oxydes
d'azote et de soufre. En considérant ces résultats, on peut conclure que le précurseur de
biomasse représente un systéme qui peut contribuer de manieére significative a la formation de

biocharbon avec des caractéristiques physiques et chimiques beaucoup plus avantageuses.

a) Analyse ATG:

Les résultats TGA-DTG du processus de pyrolyse des coques de noyaux d'abricot ont été
présentés dans la Figure 1V.14. Les résultats ont montré trois principales étapes de
décomposition : étape | (jusqu'a environ 155°C, perte de masse d'environ 3,41%) est attribuée a
['éimination de I'hnumidité, ce qui a entrainé une |égére perte de masse dans la courbe TG.
étape Il (de 259 a 630°C, pertes de masse denviron 19,96% + 34,81% + 11,28%,
respectivement) est la partie principale du processus de pyrolyse, connue sous le nom de zone
pyrolytique active, au cours de laquelle la majorité de la perte de masse sest produite (cumul

d'environ 66,05% de la perte de masse de I'échantillon). Cette étape est caractérisée par deux
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pics significatifs de DTG a 285,7 et 355,9°C, respectivement, qui correspondent a la
décomposition thermique des molécules d'hémicellul ose et de cellulose.

étape |11 (de 630 a 850°C, perte de masse d'environ 5,77%) qui a entrainé une perte de masse de
5,77%, correspond ala décomposition de la matiere carbonée dans le résidu solide.

Il est important de noter que pendant la carbonisation des matériaux lignocellulosiques,de
nombreux groupes fonctionnels sont éiminés et que des composants sont polymeérisés en
composants polyaromatiques de poids moléculaire plus élevé, qui sont plus difficiles a
décomposer. La perte de masse résiduelle a 850°C est de 24,77%, ce qui représente le
rendement en charbon actif formé. [10]

FigurelV.14 : Courbes TG-DTG du processus de pyrolyse des coques de noyaux d'abricot

b) LesrésultatsFTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) a éé utilisée pour
['analyse de la composition des coques de noyaux d'abricot brutes et carbonisées a 850 °C. Les
spectres FTIR correspondants sont présentés dans la figure (37) La coque de noyau d'abricot
carbonisée montre un faible pic & 3455 cm™qui correspond aux groupes -OH, qui est
probablement la conséquence de la décomposition des groupes phénoliques-hydroxyle. Le
groupe carbonyle ester & 1734 cm™qui existait dans le spectre de I'échantillon brut a
completement disparu dans |'échantillon carbonisé, probablement en raison de la décomposition
a haute température opérationnelle. En raison de la transformation des chaines phényle, les
vibrations sguel ettiques aromatiques de la lignine observées dans | e spectre de I'échantillon brut
& 1585 et 1505 cmont complétement disparu dans |'échantillon carbonisé. L'absence d'une
bande & 1102 cmindique une perte de-OCHs due & des réactions de désoxygénation. Le pic &

environ 1026 cm’a presque complétement disparu, suggérant la décomposition des
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hémicelluloses et de la cellulose. La réorganisation des macromolécules a haute température
opérationnelle a provoqué la perte de la faible bande de flexion en plan aromatique C-H a 833

cm™,

FigurelV.15: Spectres FTIR des échantillons de coques de noyaux d'abricot brutes (a et b)
carbonisées (a 850°C pendant 1 heure)

c) Analyse DRX

Le diagramme DRX de I'échantillon de coque de noyau d'abricot carbonisé a 850 °C (1 h)
est présenté dans laFigure V.16
Le premier pic dans le spectre DRX de I'échantillon carbonisé montre un pic a 22,40°(mais
avec une intensité plus faible que celle de I’ échantillon brut) equi est attribué au plan de réseau
(002)) est généralement une indication que le matériau pulvérulent est amorphe, le deuxieme
pic est situé a43,75°, ce qui correspond a des cristallites de graphite, tandis que le déplacement
vers l'autre, (plan de réseau (100)), indique que I'échantillon réel est hautement désordonné.
Cependant, il doit étre établi que la "bosse" entre 20 et 25° indique gque I'échantillon donne une
courte portée d'ordre, c'est-a-dire une indication d'une certaine cristallinité.
L'espace d calculé (a partir de I'éguation de Bragg) de I'échantillon carbonisé a 850 °C (1 h) est
de 0,40 nm, ce qui est plus grand que les 0,34 nm du graphite idéal. Etant donné que le
microcristallite de carbone obtenu a partir de la biomasse est désordonné et assez instable.
Apres le processus de carbonisation, l'intensité des pics de diffraction DRX indiqués est
considérablement réduite, en raison de la transformation de la structure des glucides). La
couche de carbone a tendance a devenir réguliére, ce qui réduit la taille des mésopores et
conduit a une augmentation de la microporosité. La structure amorphe peut sexpliquer par la
rupture de multiples liaisons C-C (principaement celles des cycles aromatiques) en surface
pendant le traitement. Pendant le processus, des processus de déshydratation et de

déshydrogénation se produisent, suivis de la décomposition et de la destruction des liaisons
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tridimensionnelles entre les différents constituants chimiques, cest-a-dire les pseudo-
composants de la biomasse (cellulose, hémicelluloses et lignine), pour former un squelette de

feuilles de graphéne entiérement désorganisées. .[9]

Figure 1V.16: Diffractogramme de coque de noyau d'abricot carbonisé a2 850 °C (1 h)

d) adsorption-désor ption de N,& distribution delatailledespores:
Lafigure IV.7 amontre les isothermes d'adsorption-désorption de I'échantillon carbonisé

en tant qu'adsorbant de biocharbon dans le cadre de I'analyse BET.
Les isothermes obtenues appartiennent aux isothermes de Type | et de Type Il mixtes selon
(ITUPAC). L'absence d'hystérésis indique |'absence de mésoporosité et suggere que le produit
contient principalement des micropores avec une contribution limitée de mésopores. Cependant,
la mésoporosité du matériau est présente, car la courbe de désorption est plus éevée que la
courbe d'adsorption dans la région de faible pression relative. La température de traitement
élevée ainfluencé I'apparition de mésopores en raison du mécanisme d'élargissement des pores.

Les résultats de linéarisation de I’ équation BET obtenue montrent une valeur négative élevée
de la constante BET (-46,450), cette valeur négative de C résulte d'une intersection négative sur
la courbe BET (la valeur obtenue est : 0,0002852 + 7,22126 x 10°) (figure (17 b)). Le modéle
de BET prédit la création d'une monocouche entre 0,05 et 0,30). Cela est vra pour les
matériaux mésoporeux. Mais dans le cas des matériaux microporeux, les données d'adsorption
indiquent que la monocouche est créée a une pression relative plus basse, de sorte que pour une
surface spécifique presque identique, I'intersection peut étre négative. Ces résultats confirment
fortement que le bio-char obtenu posséde une grande tendance vers une structure microporeuse
trés dominante.

Le matériau carbonise se caractérise par une surface spécifigue tres élevée, a savoir Sger =
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328,570 m2g’. En effet, le charbon actif analysé montre trés probablement des structures

poreuses bien développées. [10]

FigurelV.17: (a) Isothermes d'adsorption du charbon actif, (b) méthode BET,
(c) méthode t-plat, (d) distribution de lataille des pores (PSD)

La figure (17 c) présentant le tracé en t-plot montre une région non linéaire, ce qui
indique la présence de pores de différentes tailles dans le charbon actif produit. Cette méthode
est complémentaire al'analyse de BET pour caractériser la distribution de taille des pores dans
les matériaux poreux.

Lavaleur de la surface externe (surface des pores plus grands que les micropores) Smeso
= 36,72 m*g™* qui appartient & la mésoporosité est beaucoup plus faible que celle identifiée pour
la surface totale (328,570 m’g?), il est évident que la microporosité domine puisque les
micropores sont d§ja présents. En fait, il se compose de la plus forte proportion de micropores
avec des volumes plus petits, ce qui est en accord avec les résultats et les isothermes
d'adsorption d'azote mesurées ci-dessus.

Ladistribution de lataille des pores (PSD) a été évaluée pour le charbon actif obtenu, ce
qui est une caractéristique physique importante lors de la caractérisation et de la conception du
matériau testé pour le stockage de gaz et les applications de séparation. Pour le tracé de la
méthode BJH la figure (17 d) montre une distribution hétérogéne avec plusieurs maximum de

distribution de pores dans la I’intervalle allant des micropores aux mésopores. L’ augmentation
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rapide de la quantité d'adsorption dV(D) dans la région des micropores, indique que les
micropores ont constitué une partie importante du volume total des pores du charbon actif. Les
micropores sont abondants avec plusieurs maxima de distribution situés a 1, 1,20, 1,50 et 1,80
nm, respectivement. Le pic de distribution des micropores le plus large et le plus expressif se
situe exactement a 1,80 nm (dans I'intervalle des super-micropores selon la classification

IUPAC des tailles de pores), suggérant la plus grande contribution de ces pores (inférieurs a 2
nm) dans le systeme. En revanche, la présence de macropores est manifestée par une
distribution beaucoup plus étroite, mais avec une taille de pore maximale située a 2,24 nm a
0,388 de dV/dD.

On peut conclure que le matériau obtenu contient des micropores avec une variété de diamétres
de pore, ou les micropores de taille de 1,80 nm dominent, tandis que les macropores de taille de
2,24 nm sont représentés par la mésoporosité du matériau, mais avec un effet plutét réduit. Ces
résultats suggérent que le bio-char obtenu est significativement composé de micropores.

e) Analyse MEB:

La figure 1V.18 montre des images SEM de coques de noyaux d'abricots carbonisées avec
différentes échelles de grandeur (x 250, x 500 et x 1000), avec des diamétres moyens d'environ
100 pm (&), 50 um (b) et 10 um (c), respectivement. On peut observer que I'échantillon de
coques de noyaux d'abricots traité par carbonisation montre une morphologie de surface avec
I'existence de certaines régions de trous (dans le coin inférieur gauche de la figure (40.9), la
formation de certaines cavités et de pores rudimentaires résultant de I'espace créé par la
volatilisation des composés organiques et de la teneur en humidité peut étre observée sur la
figure (40.a et 40.c). Les valeurs BET précédemment établies suggérent un réseau de pores
hautement développé a l'intérieur de |'échantillon de coques de noyaux d'abricots carbonisé.
Néanmoins, une grande surface spécifique est également une conseégquence de la création de
nouveaux micropores, comme cela a été précédemment indiqué par une augmentation de la
surface des micropores et de certains volumes de pores aprés la carbonisation. La morphologie
de coques carbonisés est en accord avec les isothermes d'adsorption et cela confirme clairement
gue l'échantillon carbonisé contient des structures mésoporeuses, avec une multitude de

meésopores et de micropores, avec un hombre moins €l evé de macropores.
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FigurelV.18: Images MEB de charbon actif avec différentes échelles de grandeur :
(8) x250, (' b) x500 et (c) x 1000.

IV.5. SYNTHESE VERTE DE NANOPARTICULES DE CHARBON
ACTIFUTILISANT LE CAFE VERT AVEC ADSORPTION

Cette étude visait a préparer des nanoparticules de charbon actif al’ aide de café vert

IV.5.1. Préparation de charbon actif a partir de cafévert :

Le café vert a é&é méangé avec de I'eau distillée dans un rapport de 1:5 (p/v). Les
échantillons ont été mélangés a une vitesse de brassage de 400 tr/min a une température de 100
°C pendant 20 minutes, puis la vitesse a été arrétée. La température a été gustée a 150 °C et
maintenue pendant 15 minutes. Ensuite, la température a été portée a 200 °C et mélangée
pendant 10 minutes a 400 tr/min. Ainsi, le café bouilli et cuit a été refroidi et décanté pendant
10 minutes. La phase supérieure (partie liquide) a été éliminée, tandis que la phase inférieure
(partie solide) a été séchée au four pendant 24 heures a 70 °C.

Pour les expériences, le premier ensemble d'expériences Taguchi a été préparé avec 9
échantillons. Le parameétre P1 représentait la concentration d'acide phosphorique, qui variait
selon les paramétres utilisés pour le premier ensemble. P2 représentait la quantité de borate de
zinc, tandis que P3 était |e temps de sechage utilisant un four & micro-ondes. [26]

Dans le deuxieme ensemble d'expériences, |'effet de la température de carbonisation a été
examiné, avec des valeurs de température comprises entre 400 et 600 °C. Les parametres
considérés dans cet ensemble étaient le pourcentage d'acide phosphorique (P1), la quantité de
borate de zinc (P2) et latempérature de carbonisation (P3a). [1]
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Dans le troisieme ensemble d'expériences, les valeurs de durée de carbonisation ont été fixées
entre 30 et 90 minutes. Les paramétres analyses dans cet ensemble éaient le pourcentage

d'acide phosphorique (P1), la quantité de borate de zinc (P2) et |e temps de carbonisation (P3b).

IV.5.2. Caractérisations des charbons préparés:
a) Analysepar DRX:

L'analyse de |'appareil DRX a été effectuée pour obtenir des informations sur la
structure des charbons actifs produit. Dans cette analyse, il a éé possible d'obtenir des données
sur les longueurs de liaison et les angles de liaison dans la structure par diffraction des rayons
X. Les pics observés dans la figure 1V.19 correspondaient environ a 25, 40 et 45 theta. Les pics
principaux de la structure d'échantillon ont été observés a 25°, 40° et 45° pour un échantillon
optimal. Les pics obtenus selon I'anadyse XRD des échantillons optimaux du troisiéme
ensemble coincidaient avec les valeurs des pics de charbon actif conformément a la littérature.
[26]

FigurelV.19: Résultat d'analyse DRX du troisieme ensemble pour un échantillon optimal

b) Analysepar FTIR :

Un appareil FT-IR (spectroscopie a transformation infrarouge de Fourier) a été utilisé
pour déterminer les groupes fonctionnels du charbon actif produits et de procéder a une analyse
des liaisons chimiques. L'appareil a donné les différentes valeurs d'absorbance résultant de
['absorption de la lumiere infrarouge par les liaisons chimiques. Le pic obtenu autour de 2800
cm™ éait I'un des pics caractéristiques provenant des groupes aliphatiques (-CHs et -CH,-). Les

pics obtenus dans I’intervalle de 3200 & 3500 cm™ étaient causés par la vibration OH et
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résultaient de la présence d'eau chimiquement adsorbée et de groupes hydroxyle ala surface. La
présence du groupe carbonyle formé par la tension des liaisons C=C indiquait le pic obtenu
dans la plage de 1600 & 1650 cm™. Les pics dans I’ intervalle de 1400 & 1600 cm™ étaient formés
par des vibrations causées par I'anneau aromatique. Les pics autour de 850 cm™ représentaient
la vibration CH. En conséquence, les données d'analyse ont montré une compatibilité avec la

littérature et du charbon actif a éé produit avec succes Figure IV.20.

Figure V.20 : Résultat d'analyse FTIR du troisieme ensemble pour I’ échantillon optimal

c) Analysepar MEB :

Dans cette étude, une analyse MEB a éé effectuée pour examiner la structure de
charbon actif aprés activation. L'analyse a examiné les surfaces des échantillons optimaux
appartenant au troisieme ensemble. La figure 1V.21 de charbon actif optimal du troisieme
ensemble avec une magnification x250, montre que la porosité était présente a la surface et
guelle avait une structure micro et meésoporeuse a la magnification x10000. De plus,
morphologiquement, il est bien clair que des particules sphériques étaient distribuées en masses
alasurface. Lataille des particules du troisieme ensemble a été modifiée dans I'intervalle de 1

a 2 um pour 1'échantillon optimal. [26]
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FigurelV.21 : Images MEB du troisiéme ensemble pour un échantillon optimal (x250 et x10000)

d) AnalyseBET :

Une analyse BET a été effectuée pour étudier I'effet du temps de séchage aux micro-
ondes, de la température de carbonisation et temps de carbonisation sur la surface du charbon
actif.

En résultat de I'analyse BET effectuée sur I'échantillon optimal (échantillon 6) du premier
ensemble d'expériences, la surface éait de 59. 044 m?/g, le volume de pores était de 0,084
cm/g et le diamétre des pores était de 0,980 nm. En résultat de I'analyse BET du charbon actif
commercial obtenu & partir du charbon, il a été déterminé que la surface était de 888.440 m?/g,
le volume de pores était de 0,583 cm®/g et |e diamétre des pores était de 1,116 nm. Lorsque les
résultats de I'analyse BET de cette étude ont été comparés aux exemples de littérature, il a été

constaté que les résultats étaient compatibles. [26]

IV.6. ADSORPTION DU COLORANT TEXTILE JAUNE 11 SUR DU
CHARBON ACTIF ISSU DE LA COQUE D’ARACHIDE

Cette étude consiste a optimiser la capacité d'adsorption du charbon actif des coques
d'arachide utilisé pour éliminer le colorant jaune 11 (CJ 11) de la solution. Charbon des
coquilles d'arachide de la sous-espéce hypogaea (Arachishypogaeassp. hypogaea) type Virginia
de mankono et sous-espéce fastigiata

14
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IV.6.1. Préparation de charbon actif :

Les coques de cacahuétes ont été lavées, puis sechées a 75°C pendant trois jours. Le
matériau est d'abord coupé en petits morceaux et plongé dans une solution d'acide ortho
phosphorique 10% pendant 24 heures, suivi d'un séchage a I'étuve a 75°C pendant 72 heures.
Apres séchage, le matériau pyrolyse a 450 degrés 0 contre. 1h30. Apres calcination, le charbon
résultant a été refroidi et lavé plusieurs fois a I'eau distillée jusqu'a obtenir de I'eau de ringage
avec un pH compris entre 6 et 7, puis sécher a nouveau dans une étuve a 75°C pendant 72
heures. Enfin le charbon est broyer a I'aide d'un mortier, puis tamiser pour homogénéiser la
granulométrie. [16,17]

1V.6.2. Résultats de caractérisation :
a) Analysepar MEB:
Une éude morphologique, par observation au microscope éectronique a balayage
(MEB), a été rédisée afin d’analyser la structure des particules de charbon et leur texture. Les

observations du charbon sont présentées sur lafigure 1V.22

FigurelV.22 : Image MEB de charbon actif.

Les images font apparaitre une distribution hétérogene de pores sur les particules de
charbon, avec des tailles allant de 1 a 25 um. En effet, le but de I’examen par la MEB est
d’illustrer la porosité surtout celle créée par I'activation. Une porosité développée permet
d’ augmenter la surface spécifique de charbon et, en conséguence, |e nombre de sites actifs sur

lesquels peuvent se fixer éventuellement les molécules. De méme, une observation a fort
45



CHAPITRE IV Méthodes de préparation de charbon actif a partir des résidus agricoles

grossissement révele la présence d’une porosité interne avec des tailles de pore de I’ ordre du
um. Cette porosité¢ interne va contribuer a accroitre la surface spécifique et contribuer a

augmenter la capacité d’ adsorption. [17]

b) Analysespar I'indiced’iode:

L’indice d’'iode est mesuré pour évaluer la capacité d'adsorption du charbon actif,
notamment la capacité d'adsorption dans les micropores, pores de dimensions comprises entre
1,0 et 1,5 nm. Pour gu’'un charbon actif ait la capacité d’adsorber les molécules, son indice
d’iode doit ére compris entre 600 et 1100 mg/g. La vaeur de I'indice d'iode obtenue encours
de cette étude est de 955,04 mg/g ; ainsi ce charbon actif serait capable d’' éliminer des eaux

contaminées par de grosses moyennes et petites molécules. [17]
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CONCLUSION GENERALE

Cette étude a exploré les paramétres influencant la préparation du charbon actif a

base de résidus agricoles, en mettant en évidence I'importance de cette approche pour une
utilisation plus durable et efficiente des ressources agricoles, ainsi que pour la réduction des
impacts environnementaux associés aux deéchets agricoles. L’ étude a déemontré le potentiel
prometteur de valoriser les résidus agricoles en tant que matiere premiere pour la production
de charbon actif.

Latransformation des résidus agricoles en charbon actif offre une solution bénéfique a
lafois du point de vue de la gestion des déchets agricoles et de |a réduction de la dépendance
vis-&Vis des ressources non renouvelables. En utilisant les résidus agricoles, qui sont souvent
abondants et nécessitent une éimination appropriée, nous pouvons leur donner une seconde
vie en les convertissant en un matériau a haute valeur ajoutée tel que le charbon actif.

De plus, I'utilisation de résidus agricoles pour la préparation de charbon actif contribue
a une utilisation plus durable des ressources agricoles. Au lieu de smplement éiminer ces
résidus, ils sont transformés en un produit utile qui peut étre utilisé dans diverses applications,
telles que le traitement de I'eau, la purification des gaz et d'autres procédés industriels. Cela
permet de réduire la pression sur les ressources naturelles traditionnelles utilisées pour la
production de charbon actif, telles que le bois ou le charbon de terre.

En effet, I'utilisation de résidus agricoles pour la production de charbon actif présente des
avantages environnementaux significatifs. En valorisant ces déchets agricoles, nous réduisons
leur impact environnemental en évitant leur éimination incorrecte ou leur combustion qui
peut entrainer des émissions nocives. Ainsi, la production de charbon actif a partir de résidus
agricoles nécessite souvent moins d'énergie et génére moins de gaz a effet de serre par rapport
aux méthodes traditionnelles.

En conclusion, cette éude souligne l'importance de la valorisation des résidus
agricoles pour la production de charbon actif. En utilisant ces ressources abondantes et
renouvelables, nous pouvons promouvoir une utilisation plus durable et efficiente des
ressources agricoles, tout en réduisant les impacts environnementaux associés aux déchets
agricoles. Les résultats obtenus dans cette étude fournissent une base solide pour poursuivre la
recherche et |e dével oppement dans ce domaine, ouvrant ainsi de nouvelles opportunités pour

une utilisation plus responsable des ressources et une protection de I'environnement.
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