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RESUME

L'adsorption dynamique du colorant : procion rouge écarlate H3B
a fait 1'objet de notre étude,
@ a été considérée l'influence de 4 paramdtres
1) La concentration, 2) la vitesse d'écoulement ou débit, 3) la hauteur

active, 4) le diamétre de la colonne.

Par ailleurs, l'influence du PH, de la température sur
1'adsorption du colorant a été considérée dans les conditions

statiques.
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i Dynamic adsorption of colour : Procion (strong red HEB) ig the
subject of this study.

We have considered the influence of four (04) parameters

- the concentration, the flow rate, the acting height and the colum's

diameter.

i Further we studies the effect of PH and temperature on

adsorption in static's conditions.
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TNTRODUCTION

L'eau est 1'élément qui fait vivre la terre, mais qui peut

elle méme mourrir et devenir source de mort, si la pollution 1'emporte.

L'eau est une matisre premigre egsentielle 2 la plupart des
activités industrielles, son grand pouvoir de digsolution, en fait aussi
wn moyen commode et bon marché, pour évacuer les déchets issus de ces

activités.

Dans un passé, qui n'est pas si lointain, les activités indus-
trielles étaient pratiquées dens des unines bfties directement sur des
rividres, il s'agissait d'une commodité bien compréhensible j dans une
profession o 1'eau a de multiples usages 3 elle dilue, trempe, nettoie,

lave, rince, refroidit, chauffe et dépoussiére.

Dans 1'industrie textile, elle gonfle la fibre, et la rend
réceptive aux drogues et colorants, dont elle est le molvant, elle
constitue aussi le grand moyen dtévacuation de toutes les matieres

indégirables.

Crvest cette dernidre fonction, 1'évacuation, qui est a
1'origine de nuisances provoquées sur le milieu naturel, si on se rend

compte que les besoins en eau sont de 120 1 pour 1 kg de tissu teint.

Les nuissances provoquées sur 1le milieu neturel peuvent étre
goient @

- des rejets de pollution toxiques (composés goufrés, sels
métalliques, «+«)s

- des rejets de pollution organique,

~ de la coloration des rivitres et cours d'eau 3 cette dernilre
nuisance a une influence néfasts sur la biocoenose, puisque le rayonnement
golaire est intercepté par la substance colorée, et de ce fait empéche la
synthése chlorophylienne,

_ il faut dire aussi qu'une rivitre colorée, présente une image
désagréable a regardeT, surtout si le rejet se fait dans un petit cours

dtean ou la dilution est faible.



La pollution provoquée, par les pertes de matidre colorante,

représente vne perte de matidre noble, avant d'8tre une pollution,

L'industriel doit tout mettre en oeuvre, pour retenir a la source
ce produit cofiteux ; ce faisant, il réduit la pollution tout en réalisant

des économies d'eau, économic de colorant, économie d'énergie.

De nos jours la pollution de l'eau et de 1'atmosphére par des
produits chimiques et pétrochimiques est devenue un probléme important,
il semblerait qu'un traitement sur charbon actif pourrait &tre une
méthode excellente, & 1'épuration des eaux résiduairves avant leur rejot
dans les cours d'eau, A la purification de l'eau pour 1t'alimentation, en
eau potable, et & la récupération de certains produits présentant un

intér8t économique.

Les épurations par voie chimique, ou par adsorption ont tendance
3 réduire 1l'utilisation des voies biologiques, car les teintureries et
tissages rejettent des effluents peu chargés, mais trés colorés pouvant

contanir des produits nocifs pour 1'épuration biologique.

L'adsorption se manifeste, lorsqu'’on met en contact un fluide
et un solide, par une différence entre la phase adgorbée au voisinage
immédiat du solide et la phage liquide, c'est un phénoméne qui peut &tre

physique ou chimique qui se passe & 1'interface des deux constituants.

Les principales industries intéregsées par 1l'adsorption sont 3
-~ lee industries textiles,
-~ leg industries pétrochimiques,

- et le traitement des eaux.

Par ce présent travail, nous nous proposons d'étudier la déco-
loration d'une eau synthétique contenant une substance colorante 3
procion rouge écarlate H3B. Celui-ci étant utilisé pour la coloration
dea textiles.



Ies colorants étant généralement non biodégradables, une méthode
convenable de décoloration serait une adsorption et plus exactement une
adsorption en dynamique qui consiste en une élimination du colorant apres
passage de l'eau a traiter, a travers un 1it de charbon actif.

Dans un premier temps seront étuliés, 1tinfluence de certains
paramétres tels que :
concentration, dévit ou vitesse de passage, hauteur.

En deuxitme temps, seront &tudides 1'influence de la TP° et
du pH en statique.

Ly



I - LES COLORANTS -

On entend par colorant, toute matiére colorée qui, mise en
contact ds manidre appropride avec un support, se fixe sur ce dernier de

fagon durable, en lui commmiguant de la couleur (1).

I.1 - Gindralités :
Ins premiéres matidres colorantes étaient d'origine végétale
(gerenca, indigo, gaude ou méme animale (cochenille). A l'heure actuelle,
la presque totalité des matidres colorantes employés sont synthétisées a

partir des dérivés des hydrocarbures contenus dans le goudron de houille.

I.1.2 -- Les matidres colorantes organiques (chromophores et auxochromes)
Les matidres colorées ne sont pas obligatoirement des colorants,

quelques groupes fonctionnels trés rares suffisent & rendre le molécule
colorée, ce sont les chromophores dans le sens étroit du mot. Mais dans
la majorité des cas, la coloration est dfie non a un chromdphore unique,
mais 3 1'accumulation des groupes fonctionnel non saturés absorbant
individuellement dans le proche ultra-violet. Autrefois on réservait le
non de chromophores & des groupes tels que -N=N- (chromophore azoique)
que 1l'on ne trouve qu'associé & 2 noyaux benzéniques, et on appelait
chromogéne 1l'association suivante CGHS-N=N—06H5 (Azobenzéne ).
Cependant les noyaux benzéniques sont eux-mémes des chromophores faibles,
il vaut Aonc mieux considérer les chromophogines comme des chromophores

complexes.

L'azobenzéne est un corps orangé, mais ne portant aucun groupe
fenetiommnl douf A'affinité pour les fibres textiles, ce n'est donc pas
un colorant.
Pour tranformer 1l'Azobenzéne en colorant, il est indispensable, d'introduire,
gur 1t'un des ndyaux benzéniques, un groupe appelé auxochrome, c'est ainsi

qua l'aminoazobenzéne ou jaune d'aniline 06H5-N=N—C6H4—Hﬂé est un colorant

In dehors de leur r8le de fixateur du colorant sur la fibre,
certains auxochromes modifient profondément la couleur, alors que d'autres

la laissent pratiquement inaltérée.
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1.2 - Classification des colorants (2)

Tes colorants organiques sembleraient pouvoir &tre classés d'abord
par la nature du chromophore complexe, puis par celle du ou des auxochromes.
Le dispositif chromophorique le plus économique est le systeme de double
liaisons conjugdes croisées, d'ailleurs peu accessibles, et la fusion de

deux tels systimes constituent le noyau quinonique d'accés plus aisé.

La classification chimique des chromophores complexes est tres
délicate, certains auteurs voient des noyaux quinoniques dans les colorants
nitrés, les colorants azoiques, les colorants thiaziniques, etc...

D'autre part, si les colorants indigoides ne peuvent &tre décrits avec de
véritables noyaux quinoniques, le chromophore indigo n'a pas une congti-
tution fondamentalement différente de celle du noyau quinonique.

Enfin la structure des colorants au soufre est mal élucidée, au contraire

il est facile de classer les auxochromes ; ils peuvent &tre

- acide -SO3H , =COOH , -OH

~ basiques —NH2 , =NHR , =NR

2
Les deux premiers -SO3H , =COOH ont peu d'effet sur la couleur,
les quatre derniers 1'approfondissent le plus gouvent, c'est-adire déplacent

le spectre d'absorption vers les grandes longueurs d'onde.

Du point de vue pratique, les colorants peuvent 8tre classés
comme suit s

1 - les colorants basiques (teignent la laine au bain marie
maing ne se fixent sur le coton que s'il est mordancé au tanin),

2 - les colorants acides (teignent la laine au bain acide mais
sont sans effet sur le goton),

3 _ les colorants substantifs ou directs (teignent toutes les
fibres au bain salin, ce sont presque tous les polyazoIques),

A - les colorants pour mordant (teignent la laine et le coton
aprés nordangage par hydroxyde métallique, la teinte dépend de la nature
de 1'hydroxyde)

5 — les colorants de cuve, en général trés insolubles dans 1teau,
doivent &tre réduits en substances incolores, ou peu colorées appelées
leucodérivés.

Ces derniers sont solubles dans les alcalis-dilués ; le tissu imbibé de
cette solution, est abandonné & 1l'air dont le gaz carbonique, neutralise
1'alcali, et dont 1l'oxygéne réoxyde le leucodérivé régénérant le colorant

gur la fibre.
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6 - lss colorants au soufre qui redeviennent substantifs apres
golubilisation par le sulfure de sodium,

7 - Ies colorants réactifs qui forment de véritables combinaisons
chimiques avec les fibres (1iaisona de covalence) et qui occupent de ce

fait une place importante.
Les colorants rejetés & 1'état dissous (3) ;
Les colorants dits acides, baziques, & "mordant", "réactifs" ;

Les colorants rejetés & 1'état solide : de cuve, pigmentaires,

colorant au soufre.

Pour notre étude nous nous sommes intéressés au colorant

réactif : Procion Rouge écarlate H3B’

Les premiers colorants réactifs furent lancés en 1956, sous le
nom de Procion par 1'I.C.I. (Imperial Chemical Industries) ; ils ont été
appliquées A la cellulose, mais la gamme des applications s'est assez

rapidement étendue aux polyamides et & la laine.

I.3 - Structure chimique des colorants Réactifs :
Les colorants réactifs ont la propriété particuliére de pouvoir
établir avec le substrat une liaison covalente.
Leur constitution générale est la suivante : S~ C - S =R (4)

avec S : désignant un ou plusieurs groupes solubilisant

~NaS0; (1aC0.0) , NaCo.O
C 3 le groupement responsable de la couleur, appartient essentiel-
lement aux séries : - azolques métallisé ou non
- anthraquinondques
— Phtalocyaniques

S 3 le groupement qui constitue le support du groupe réactif,
détermine la stabilité et la réactivité du colorant

R : le groupement réagissant par addition, mais le plus souvent
détachable par un processus de substitution ou par élimination.



I.4 - Propriétés du colorant Procion rouge écarlate :
Ce colorant est fabriqué par la firme P.C.I., il se présente
gsous forme de petits grains spériques d'environ 0,1 mm de diametre, de

couleur rouge treés foncé bordeau, sa formule chimique est la suivante

[

sel trisodé de l'acide (chloro-6 , phényl-N-triazine-1,3,5) diamino-1,4 -5
-hydroxy-4- sulfonato-2-phenyl-1) azo =-3-napthaléne disulfonique le

groupement réactif de ce colorant étant le groupement Monochlorotriazinyl.
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caractéristique de tous les colorants Procion H

on peut alors schématiser la réaction de fixation de ce colorant sur la
cellulose de la fagon suivante (4).

Si on représente la cellulose comme suit : +~OH

le colorant par R'-cl , on aura 3

R!' - el + ~OH i=0-R' + Hel

ont voit donc qu'il y a une réaction de substitution dans la cellulose

de 1l'espice 4 par le groupement R}

Son poids moléculaire est de M = 773,92 g
Le colorant est soluble dans 1l'eau griice au groupenent Na..So3

on pense qu'il se dissocie dans l'eau suivant la réaction & 20°C, sa



golubilité est de 40 g/1, mais en présence Je sel, la solubilité augmente
(21).

Ie pH du colorant en solution est de pH = 6,9
clest un colorant pratiquement neutre, ce qui est normal, vu la structure
chimique de ce colorant 3 le groupement OH est fortement 1ié au groupement

aromatique.

I.5 - Les normes de la coloration @
La couleur n'est pas tolérée pour une borme eat de congommation,
on s'efforce de ne pas dépasser 5 unités platine cobalt, la norme actuelle

frangaise tolérée est de 20 unités (échelle colorimétrigue platine cobalt).

Méthode au platine cobalt :

Principe 3

la coloration d'une eau placée dans des tubea 2 colorimétrie
est comparée soit avec celle d'une golution de référence platine cobalt,

soit avec les disques de verre coloré, et exprimée en unités Hazen.

Tableau comparatif des normes de coloration pour une eau

dtalimentation dans quelques pays 3

{ I
Pa 1 Concentrations ! Concentrations
Ve | mininales (mg/1) | maximales (mg/1)
| |
| France | 5 | 50
Egpagne | 5 l 15
Sudde 1 20 | 40
!,
:; U.S.A. | 3 ! 15

I.6 - Toxicité
Certains colorants ne sont pas toxiques, Vi qu'ils sont utilisées

pour colorer certaines boissons et certains aliments.

Maig la toxicité d'un colorant peut 8tre dfle & sa teneur en
groupements cancérigenes @ groupenents phtalogéne, cyanine, gels de

Beryum et de plomb.

Aussi, le colorant (az) considéré pourrait &tre toxique par suite
de la rupture de la liaison azoique -N=N- entrainant la formation d'amines
primaires qui sont des méthénoglobines pouvant empdcher le transport de

1'oxygene dans le sang, par 1'hémoglobine.



IT - L'ADSORPTION -

ITI.1 - Définition s
L'adsorption par un golide peut &tre définie, comme étant le
phénoméne de fixation de molécules d'une phase gazeuse ou liquide par la
surface de ce solide (5).

IT.2 ~ Généralités :
les phénomenes d'adsorption des corps dissous, sont connus el
utilisés depuis fort longtemps, pour ne citer que l'adsorption de matieres
colorantes par le noir animal utilisé & la décoloration des liquides. Le
phénoméne est si intense que tout le colorant passe de la solution sur le

golide.

Un trait caractéristique Je l'adsorption par les surfaces solides
est que si 1'on sépare le solide de la phase avec laguelle il était en
contact, tout se passe comme gi le solide emportait avec lui, la substance
adsorbde ; cette adhérence plus ou moing profonde des corps adsorbés, sur
les surfaces solides, tient & 1'importance mﬁme des champs de forces

moléoulaires a la surface des solides.

Ces champs de forces sont beaucoup plus intenses & la surface
des solides, qu'a la surface des liquides : c'est la conséquence de la non
mobilité des particules solides qui, n'ayant pas la majeure partie de leurs

liaisons satisfaites exercent de plus grandes forces attractives.

II.3 - Type d'adseorption @
les liaisons d'adsorption sont classées selon le type de forces
impliquées ; en fait on distingue deux types d'adsorption.
1 ~ L'adsorption dite physique ou physisorption : ol les
liaigons sont des liaisons de Vander-Waagls.
2 - L'adsorption chimigue ou chimisorption : les liaisons
gont du type corvalent ou ioniques. Le tableau suivant résume les diffé-

rences principales, entre les deux types d'adsorption.
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| Propriétés I Adsorption physique v Adsorption chimique
: L
i
Température du ! relativement bagse & la | plus élevée .
i precessus | température d'ébullition | !
f } de 1'adsorbat. {
! i
I 4
i Chaleur - . T : a s -
i a'adsorption inférieure & 5 kcal/mole ; Supérieure a 10 kcal/mole
— "
Liaison gaz-solide 1 physique ; chimigue
L |
! i
Spéeificité processus non spécifique  processus capéeifique
Desorption facile difficile
1
en principe treés rapide |
Cinétique indépendante de la | trés lente
| température -

La masse de substance adsorbée par une quantité donnée du solide
est limitée. Il peut s'établir de véritables équilibres d'adsorption j
cette dernidre peut &tre alors &tre considérée comme un phénoméne réver-

gible.

Nous verrons aussi que la masse de substance adsorbable par une
quantité de solide donné, diminue de fagon générale quand la température
augmente 3 on déduit que l'adsorption est un phénoméne exothermique, donc

1'adsorption d'un corps libéré de la chaleur.

L'adsorption est un phénoméne de surface, qui peut se produire
entre plugsieurs phases de diverses natures. Notre étude ne portera que sur
d'adsorption dynamique, d'un corps dissous (le colorant) par un solide

(charbon actif granulé).

Avant d'aborder cette étude il est important de rappeler qu'une
étude statique sur le m8me colorent a été déja effectude et qu'il est utile

de différencier ces deux types d'adsorption.

L'adsorption statique s l'adsorption statique al'effectue dans un
espace fermé, ou le liquide 2 traiter ne circule pas dans le lit d'adsorbant.
8o Stablit des isothermes d'adsorption qui permettent de connaitre la

capacité d'adsorption de 1'adsorbant considéré.



IT.4 - Adsorption dynamique des corps digsouts @
Définition 3
On appelle adsorption dynamique, 1'étude de 1'évolution du phé-

noméne d'adsorption dang un 1lit d'adsorbant traversé en continu par un
courant d'adsorbat (11).

Du point de vue pratique, on cherchera & connaitre 1'évolution

en cours dc réaction de la quantité d'adsorbat, sortant du 1lit d'adsorbant.

C'eat a dire que l'on choisira comme élément de base, de 1l'inves-
tigation cinétique 1'établissement de la courbe de pergage du lit d'adsor-

bant vie & vis de 1l'adsorbat considéré.

La connaissance de la courbe de percée est indispensable pour le
calcul 2'un adsorbeur. C'est une courbe pour laguelle la concentration C
en adsorbat & la sortie du lit a été portée en ordonnée, et le temps se

trouve en abscisses fig (1).

On peut également y porter l'épaisseur du lit & condition, que

peondant la traversée du lit la vitesse reste constante.

L'adsorption d'un soluté dans un filtre de charbon actif & couche
fijle peut &tre considéré comme un processus non permanent, au cours duquel
le soluté est éliminé en quantités croissantes pendant le passage d'une

quentité d'leau a travers la couche.

La premi2re couche d'adsorbant regoit une solution de concentra-
tion initiale Co, les couches suivantes regoivent une solution appauvrie,
par 1l'adsorption dans les couches précédentes. Par suite la concentration
du liquide diminue, quand on s'éloigne de l'entrée, et 1l'intensité d'ad-
sorption de la couche, qui se trouve prés de l'entrée diminue, du fait de

la gaturation.

La zone ou les concentrations varient s'appelle front d'adsorp-
tion ou onde dtadsorption, c'est dans cette région que ds'effectuent les
phénomenes d'échangss entre le liquide et 1l'adsorbant sa forme et son
étandue dépendent de 1l'igotherme d'adsorption et de la cinétique du trans-
fert de matidre (19).

La fixation par 1'adsorbant des composés a adsorber ne s'effectue

pes instantanément on observe trois zones (15) fig. (2).
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Zone saturée 1 3
Fn début de colonne, l'adsorbant a atteint, son taux de charge-
ment maximum, taux qui peut &tre donné par l'isotherme, a 1'équilibre

avec la concentration finale, comme dans l'adsorption statique.

Zone de transfert 2 :
La concentration va en décroissant jusqu'a O c'est la zone de
transfert, les diverses couches de charbon ne sont pas en équilibre avec

la concentration correspondante.

Zone Vierge 5 :

L'adsorption n'a pas encore eu lieu, 1l'adsorbent est vierge.
Aprés saturation d'une premiere tranche d'adsorbant, le front d'adsorption
d'équilibre s'établit, et va se déplacer parallélement 3 lui-méme, & la
vitesse correspondant & celle de la saturation ; on congoit que lorsque le
front d'adsorption atteint la fin de la ccuche d'adsorbant. A la concentra-
tion limite fixde 1'effluent commence 2 leisser passer le produit non
retenu.
Ctest le point de fuite oy de rupture ou encore appelé temps de perqaga'%

qui nécessite 1l'arr&t de la percolation pour passer glors & la désorption.

Dans la pratique on ne considére comme zone de travail que la
zone ol 1'une concentration 100, on passe & une concentration 5 ou 1 dans
le premier cas, on parlera d'un front d'adsorption 100/5, dane le deuxilme
caa, on parlera d'un front d'alsozption 100/1, la fixation dans la zone

vierge étant négligée.

Toutefois, si la solution ~ontinue 2 traverser la colonne, tout
1'adgorbat finit par &tre en équilibre avec la charge, le 1lit entier est
saturé, et le temps au bout duguel la concentration de 1teffluent =8t pro-

tiquement égale & celle de la charge, s'sppelle temps de saturation Ta(9)'

IT.4.2 — Détermination de la zone d'adsorption :
On définit arbitrairement la zone d'adsorption comme
étant 1la couche de charbon au travers de laquelle la concentration du
soluté varie de 90 % & 10 % de la concentration e 1'eau brute, elle cor-

respond 2 la hauteur minimale de charbon a mettre fans une colonne (17).

Ia profondeur de cette zone est deonnée par la distance
horizontale entre les deux droites B.D.S.T. correspondantes fig (3)
(Bed Apth. service time).
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La zone d'adsorption augmente avec le temps, ou avec la
profondeur du lit.

Le temps de rupture ou de percée Tp est trés important,
il faut absolument savoir le calculer pendant 1'établissement d'un projet
d'adsorbeur, ce temps peut varier entre des valeurs de concentrations
0,02Co & 0,1Co ; on s'imposera un temps de percée qui correspondra & 0,05Co,
clest-a~dire qu'on se fixe une adsorption & 95 %.

Le temps de percée décroit quand :

- 1'épaisseur de la couche du charbon décroit

— la concentration dans l'effluent augmente

- la dimension effective des particules de charbon
augmente

- la vitesse d'écoulement 3 travers la couche croit.

I1.4.3 - Durée d'utilisation d'une couche de 1lit filtrant @
Flle est évaluée par 1'équation de Bohart-Adams (17)

No -1 Co 1
¥ =557 T Koo = o~

t : durée de service en (h)

hauteur du lit en (m)

V : vitesse du fluide en (w/h)

Co : concentration du soluté dans 1l'eau brute en (mg/1)
Cp @ concentration du soluté dans 1'effluent (mg/1)

N : efficacité d'adsorption (g/m3 de charbon)

K : constante en (m3/g.h)
No : est égale 2 1'inverse de la vitesse de déplacement de la sone
Co¥ d'adscrption, et l'intersection avec l'axe des "X" définit la
profondeur oritique ou profondeur minimale du 1it nécessaire pour

atteindre au temps zéro, le degré de qualité souhaité.

II.4.4 - Consommation en charbon @
Fn multipliant 1l'inverse de la pente de la droite par la
aurface transversale du lit, et la densité apparente du charbon, on obtient

1la, consommgtion en charbon.



Danc un systéme, & plusieurs lits, lec nombre de lits

et la hauteur de chaque 1lit sont 1liés & la profondeur de la zone C'adsor-

ption par :

n : nombre A'étages utilisés (en série)

'n ='1T—-+ 1 h : profondeur de la zone d'adsoprtion

H : hauteur de chague 1lit

Ie choix de la hauteur des lits filtrantgrepose, sur

des considérations pratiques. Si on choisit une faible hauteur de 1lit, on
aboutit & un grand nombre de petites unités et par suite, & un colit d'in-
vestissement élevé ; une trés faible valeur de "H" approche les conditions
de nise en oeuvre d'un 1lit mobile.
Pour expliquer ou prévoir la forme de la courbe de pergage C'un 1it d'ad-
sorbant vis & vis d'un adsorbat donné, il est nécessaire d'iscler 1'étape
cinétique limitante. En effet lorsqu'une molécule de gaz vient s'adsorber
sur un corps poreux l'ensemble du phénoméne peut se diviser en trois

étapes dont chacune a une vitesse propre (fig. 4)

I - Diffusion externe
II - Diffusion interne dans les macropores

IIT - Diffusion interne dans les nicropores

IT1.5 -- Diffusion s

II.5.1 - Diffusion externe :
Ce phénoméne est 1ié au transfert de matigre dans une

couche adsorbée & la surface d'adsorbant.

La vitesse de diffusion suit la loi de Fick

R S

Cds _ Dsde
dt ds
avec : C ds e . . op 5
T quantité de particules qui, par seconde dif usent a
travers 1 cm2 de la surface S
ds : . -
5 ¢ vitesse de diffusion
de 94 :
T gradient de concentration

Ds s coefficient de diffusion superficielle
Dans le cas de particules de grande dimension ccmparée aux molécules d'eau

Ilinstein a donné une valeur du coefficient de diffusion superficielle
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T



Ds = 1 RT

% .da- N

3 @v : attraction de stocks par les particules de diametre d dans wn fluide
de viscosité T

constante des gazs parfaits et qui vaut R = 8,515.107 erg/mole.K

f=s]

N : nombre d'Avogadro correspondant aux nowi@s:de molécules par moles
N = 6,023.10°°

T : température en °C

II.5.2 - Diffusion dans le solide s
Dans ce cas, il existe deux possibilités :
~ Diffusion normale lide 2 l'écoulement en régime
laminaire
-~ Diffusion du type de Knudsen lide & 1'écoulement
en régime moléculaire.
a - Diffusion normale :
Dans ce cas les deux lois de TI'ick sont valables
pro~ faivn 1n aslanl A2 Ja vitesse de diffusion.
a.1 ~ La premidre loi de Fick se rapport & la
situation ou la distribution de la concentration du corps diffusant le long

du capillaire, ne varie pas pendant le processus.

l U = Dg grad C

U s  vitescse dv transfert de molécules par unité de temps et de

section (g/cm2.S)
Dg : coefficient cinématique de diffusion en phase gazeuse
C : concentration du corps qui diffuse
a.2 - La deuxi®me loi de Fick s'applique quand le

gradjient A~ ammcentratinoncchange durant le processus.

Cc

— = div {Dg. grad c)

b -- Diffusion de Knudsen
On peut admettre qu'il n'existe qu'un seul type de
diffusim dang les pores, c'est la diffusion moléculaire.
Cotte écuation nous permet de calculer, le coefficien de diffusion de

Knudsen.



= 4k
Dk = 9,7.10”. fT§F
- + x ml‘

¢ rayon moyen du capillaire
T « température absolue

M : la masse moléculaire d'adsorbat

II.5.3 — Diffusion intérieure :

Le transfert total de molécule dans les grains d'adsor-

bant est le résultat de la diffusion en phase gazeuse dans les pores (Dg)

et de 1la diffusion superficielle (DS} 3 la surface des pores.
Te transfert total est défini par le coefficient effectif {De) qui est
une fonction de (Dg} et (Ds) (20).

Pour calculer De’ on a plusieurs équations dont on

donne les suivantes :

T~ 2
o
bl

cq e

Ds
Do === §1 + H Dg§

D*bl?

coefficient effectif de diffusion
coefficient de diffusion en phase gazeuse
coeflicient de diffusion superficielle
porosité des granulés

gradient de l'isotherme

mais ces méthodes ne sont pas applicables en phase liquide et pour la

détermination du coefficient effectif (De) nous utiliserons les méthodes

suivantes

Détermination du coefficient effectif (De) : Méthode de TIMOFEEV

a) cas d'un grain sphérique (20)

De = 0,308 _R-
5 1
: 0,5

{

R : rayon de la sphere

TO 5 s temps nécessaires a la saturation de 1t'adsorbant jusqu'a
7

1la moitié de sa capacité

b) cas d'un grain cylindrique (20)




Le coefficient K est fonction de la longueur du

cylindre L et de son rayon moyen, il dépend du rapport L de la fagon
suivante ¢ i

EL/R'!l1 {2 =4}oo

0,450 | 0,599

K % 0,186 ] 0,318

% 5 est déterminé d'aprés la courbe cinétique obtenue
?

expérimentalement

095 _,:* b at—

+(xm)
0,5

/



7.6 -- Cindtique d'adsorption
11 existe différentes expressions mathématiques décrivant la

vitesse d'adsorption.

5.1) Loi de Weber (19)
Celle~ci g'éerit sous la forme suivante 2

Co=C=4Ag *Co t

avec Co : concentration initiale
C . concentration du soluté & l'instant T
A = paramétre caractérisant 1tadsorbant
q : quantité d'adsorbant mis en jeu

Loi de Thomas

\dC

s et # A
| g = keC (c* ~ Co) K, G,

avec kg ¢ constante dtadsorption

5

o

C
c

ce

congtante de désorption

capacité maximale d'adsorption

13

masse de soluté adsorbé par unité de masse
d'adsorbant

c concentration du soluté a 1tinstant t

mois Adems, Bohart et Klolz estiment que le plus souvent la désorption

est trés faible. La loi de Thomas devient

. ;
a—% = kg C (C¥% - Co)
goit i dcc
S 3
c It K (C Co)

AKX



II.7 - Facteurs pratiques contr8lant 1l'adsorption dynamique :

Dans la réalisation et 1l'exploitation des installations mettant
en oeuvre les phénomenes d'adsorption, il faut tenir compte des divers

facteurs qui affectent plus ou moins le résultat final cherché.

IT.7.1 = La nature de l'adsorbat :
L'adsorbat se fixe sur l'adsorbant, selon son affinité
pour ce dernier, selon TRAUBL,
L'adsorption augmente avec la longueur de la chaine, c'est-2~-dire que
la quantité de soluté adsorbé par un solide croit avec la masse

moléculaire (fig. 5.

II.7.2 - La concentration s
La réduction de la concentration de 1l'adsorbat par dilu-
tion engendre une désorption. Le taux d'adsorption augmente avec

1'augmentation de la concentration & 1'entrée.

IT.7.3 - La solubilité de l'adsorbat :
Des expériences qui ont porté sur des solutions aqueuses
de matidres colorantes (bleu de Méthyléne, rouge congo, ..o ) ont permis
d'établir que si par wn artifice quelconque, on diminue la solutibité d'un

corps dans un liquide 1l'adsorption par le golide s'en trouve accrue (6)

Ia solubilité diminue quand le poids moléculaire du

soluté augmente.

I1.7.4 - La structure moléculaire :
Celle—ci est un facteur de régulation du transport

interparticulaire et de l'adsorption cinétique.

II.7.5 = La nature de l'adsorbant :

La surface spécifique d'un adsorbant est sa caractéris-
tique la plus importante ; c'est la surface offerte par les pores d'un
gramme de solide.

Ies adsorbants travaillant en milieu liquide agissent tout
d'abord par la surface externe, leur surface interne doit &tre accessible
par des pores ou des capillaires d'un diamétre plus élevé, que celud
nécessaire pour une adsorption de gaz. De plus les adsorbants ont une

action spécifique par exemple le gel de silice est un adsorbant énergique
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de l'eau, par contre le charbon actif ne 1l'est pas car il a une faible
affinité vis a vis de l'eau.

C'est pour cette raison qu'on a choisi de travailler sur du charbon
actif et aussi parce que sa capacité d'adsorption est trés favorable,

pour la majorité des produits organiques (11).

II.7.6 - La granulométrie
La granulation de l'adsorbant n'a aucune influence sur
sa capacité & saturation, mais par contre, elle a un effet appréciable sur
son efficacité., L'efficacité avant le point de rupture reste sensiblement
la méme, mais le taux de chargement de l'adsorbant au point de rupture

diminue lorsqu'on augmente ses dimensions.

IT.7.7 - L'épaisseur du 1it :
In augmentant, 1l'épaisseur du lit, on accroit la capacité
au point de rupture, il existe d'ailleurs une hauteur minimale au-dessous

de laguelle, il y a fuite d&s Je début de 1l'adsorption.

II.7.8 - La nature du solvant :

Lt'adsorption pour les golides sera plus importante, en
milieu agueux, qu'en milieu organique. Quand on immerge un solide, dans
une solution, il peut y avoir, en principe adsorption de 1'un des consti-
tuants, et en particulier du solvant, le solide présentant plus dlaffinité

pour le solvant gue pour le corps dissous (6).

I1I1.7.9 -~ La vitesse du fluide ¢
Une augmentation du débit accélere 1'élévation de tempéra~
ture de 1'adsorbant, et conduit & une rupture plus rapide, donc a une

diminution de la capacité pratique de chargement.

I1.7.10 - La température :
A pression constante, la quantité adsorbée décroit quand
la température augmente, 1l'élévation de celle-ci peut libérer l'adsorbat :

(aésorption) Tp° (fig. 5a).

En régle générale, l'augmentation de la température
abaisse non seulement le taux de saturation, mais également l'efficacité,
et en outre, elle agit sur le point de rupture qui devient moins prononcé,

quand la température s'éleve (19).



IT.7.11 = Chaleur d'adsorption :
L'adsorption est accompagnée d'un dégagement de chaleur

qui est de 1l'ordre de la chaleur latente de condensation de la vapeur.

Au cours de 1l'adsorption, cette chaleur est transmise,
d'une part & 1l'adsorbant d'autre part principalement au fluide véhiculant
la vapeur, La capacité d'adsorption diminuant avec 1'élévation de tempé~
rature, il pourrait &tre nécessaire dans certains cas de refroidir le
fluide avant de l'introduire dans 1'adsorbeur ou de prévoir un refroi--
dissement de 1'adsorbant. Dans le cas du traitement d'wm fluide liquide,
la chaleur d'adsorption adsorbée par le liquide, entrainera une moindre

élévation de température.

IT.8 -- Isotherme d'adsorption s
L'isotherme d'adsorption est la courbe donnant 3 température cons-
tante la quantité d'adsorbat adsorbé en fonction de la concentration &

1'équilibre de la solution.

L'équilibre est atteint quend la concentration de la solution reste
constante en fonction du temps.
Les performances d'une couche adsorbant-—adsorbat peuvent &tre décrites
par trois types de courbes dépendantes entre—elles, les isothermes, les
isobares et les isotéres : les isothermes sont plus utilisés car celles

qui sont les plus faciles & réaliser.

IT.8.1 - Classification des isothermes d'adsorption :

L'examen d'un grand nombre de résultats publiés par divers
chercheurs a permis & Braumeur, Deming et Teller de reconnattre qu'aux
températures inférieures 2 la température critique du gaz, les isothermes
se divisent en cing groupes représentés sur la fig ~6-

L'isotherme de type I représente la formation d'une couche monomoléculaire

adsorbée chimiquement ou physiquement sur un solide non poreux.

L'isotherme du type II, I, IV et V impliquent la formation
de couches polymoléculaires, l'adsorption de la premidre couche, peut &tre

piysique ou chimique, mais les suivantes sont adsorbées physiquement.

!‘Ji
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II1.8.2 -~ Isotherme de Langmiur :

L'adsorption du type Langmiur a été souvent constatée dans
les solutions diluées o les substances dissoutes sont adsorbées sur le
charbon activé 3 Iin portant en abscisse la concentration d'une substance
dissoute & 1'état d'équilibre exprimée en mole/1l, et en ordomnde, la
teneur en substance adsorbée par unité de masse de charbon activé (exprimé

en mole/gr) 1'équation de Langmiur s'éerit :

X Xm be
m 1+ be (1)
avec b 2 d'adsorption

Xr s capacité ultime

en divisant par Xmbe (1) devient

X/m 1

en inversant les deuxmmembres de

X bo " Tbe
1'équation on obtient
mec-:1+bc - Yy = o+
ST Xl ~— =Xb X
m m m m
%7—=-';'(-' e Y1b on pose AL =0C
I m 1 B = C/Xfm

le tracé de la droite B = (f(A) permettra de déduire la constante b,
la capacité Xm sachant que 1/Xm est lappentre de la droite, Tme%
1'ordonnée a l'origine.

La théorie de Langmuir repose sur des hypotheses bien
définies.

L'adscrption s'effectue sur des sites bien définis unifor-
mément distribuds sur la surface du solide, chaque site ne pouvant recevoir

qu'une pariicule de gaz.

Tous les sites sont identiques, et il n'y a pas d'interaction

entre les particules adsorbées.



IT.8.3 - Equetion de Fremdlich :
Applicable pour une afsorption, en une seule couche pour
dea golutions dilufes ; L'adsorption d'un constituant donné, suit la

rrlation ¢ :

|

X quantité de soluté aldsorbé
n masse d'adsorbant
C concentration d'équilibre
J 'axpresaion logarithmique de cette dguation donne

= KO-

B

lnwf - T F 1 T8 C

pogons A = In X
m

B=1nC
le trecé de 1la droite A = f(B), nous permet de @§3duire les constantes n,
et K n'étant la pente de la droite, et K llordonnde & 1l'origine.

Tl arrive qu'on trouve la m@me valeur de n, pour un
afrorbent donné, quelque soit 1'a@isorbat, @mpe ce cas n &fpend du solide
edsorhant et K du corps adsorbé (1)
gfnéralement n varie de 0,3 3 0,5 et 1l'adsorption est d'autant plus forte
que n cet petit.

11.8.4 - Equation de Brunauer, Bmmett et Teller (B.E.T.) s
Cette équation est en général applicable & 1l'adsorption

en plusieurs couches :

(c-c 1+ (a1)c/c |

capacité notée du charbon

(o]
=
=
ne ]

concentration de la matiére pour former une couche monomo-
léculaire

A s congtante liée A l'dénergie d'interaction avec la surface

C : concentration de la matidre dissoute & 1l'équilibre

Cs ¢ concentration de la matidre dissoute & 1'état de saturation
Ier ypothdoae de cette éguation sont :
a) cheque couche adsorbée obéit a 1'équation de Langmuir

b) la cheleur différentielle d'adsorption & partir de la deuxidme couche



est égale & la chaleur de condensation de la vapeur.
c)la chaleur différentielle d‘adsorption de la premidre couche est

différente de celles des couches suivantes.

ITI. LE CEARBON ACTIF

ITI.1 -~ Définition
Par charbon actif, on désigne les charbons ayant subi, un
traitement dit d'activation, leur conférant une grande porosité, d'on
découlent des propriétés adsorbantes et décolorantes (12).

ITI.2 - Fabrication du charbon actif :
Elle peut-8tre faite & partir de diverses matidres premidres

telles que, coques de noix de coco, tourbe, bois, houille ...

Les charbong actifs sont obtenus par struet chimique, d'une
partie de la matiére premitre, ce qui a pour conséquence de dégager le
squelette carboné et de développer, une importante porosité interne, tout
en congervant decabonnes caractéristiques mécaniques, en particulier la
dureté (11).

I1 existe en fait, deuz typee d‘'activation, l'activation
simple & la vapeur, dans laquelle la matidre premitére est portée & 900°C
en présence de vapeur, et l'activation chimique pour laguelle la matiére
premicre est mélangée & du chlorure de zinc et & de 1'acide phosphorique.
On considére générale que l'activation & la vapeur favorise une structure
poreuse, tandis que l'activation chimique, entraine plutdt ls présence

de mésopores.

IIT.3 - Structure (16) :
La structure du charbon actif se rapproche de celle du graphite.
D'aprés ABRAI (21) le charbon actif est considéré comme étant un arrangement
irrégulier de monocristaux : chaque monocristal serait enffait un fusionne-
ment d'anneaux hexagonaux de carbone identifié en structure au graphite et

formé de 5 & 15 couches de plans aromatiques (fig 7 )s



IIT.4 - Propriétés de certains charbons actifs (11)

Matigre Coquille

. premitre _ (noix ...) Bois Tourbe ;Houille F Pétrole
! _ grains, © grains grains . grains ! cylindre
| Présentation . poudre poudre poudre poudre ! poudre
. Porosité f

interne en % | 2980 30-60 55 65 . T6T5
' Densité . 500 400 500 400 |, 500 |
? Surface = : - ;
 spéoifique 800~1500 600-1200 500~1600 500-1400 8001100

. Cochranex  Acticarbon Nout Pittsburg
- Appellation F.C.B. 4,0, (divers)  Acticarbon Columbia
 Commerciale - Pittsburg Barco K.B, Acticarbon IM : !
P.C.B. Supersorbant A.M.A,H, DARCO BG _ ;

Acticarbon W

e
1Va e

ITI.5 - Porogité =
Les charbons actifs présentent une certaine hétérogénéité
dans la taille des pores, on divigse les pores en 3 catégories : les micro-

pores; les mésopores et les macropores (fig.s ).

Les micropores : qui constituent les pores d'adsorption sont

clagsés un peu arbitrairement en trois catégories.

Les maxi micropores : qui sont des pores dont la dimension
est comprise entre 25 2 100 A°, ils sont capables d'adsorber les plus
grosses molécules organiques, ces pores sont caractérisés par leur pouvoir

décolorant, vis A vis de la mélasse.

Tes moyens micropores : qui sont des pores dont les dimensions
sont comprises entre 15 et 25 A° s Ils sont caractérisés par le pouvoir

décolorant vis-a-vig des pigments colorants tels que bleu de méthylene (15).
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Les mésoporeg ¢ leurg dimengiong Sont comprigeg entre 100 o4
10.000 A°, T1g Jouent rdle négligeable dang l'adsorption, Dais dang 1la
Cinétique cap € sont leg poreg d'acces deg Ricroporeg (15).

Les Bacroporeg de dimensions Supérieyre a 10,000 A° ne 5]
Jouent pag un rdle important dansg l'adscrption (15).

ITT.6 - 1g mécanigme d'adsorptiop :



I1I,7 - Les différenta types de charbon actif :

I1 existe trois types de charbons actifs (8)

Adgorbants Usages principaux

:a) charbon décolorant - décoloration et raffinage des sucres,
ddcoloration deg huiles et graisses végé-
tales, décoloration et purification de
substances inorganiques ou organique,

purification de 1l'eau.

.b) charbon adsorbant - désodorisation, récupération de solvants,
protection contre les gaz et vapeurs
toxiques, purification des gaz indus-

i triels.

.c) charbons médicinaux -~ élimination des bactéries et des toxigues,

addition aux aliments pour le bétail.

IIT.8 - Technique d'utilisation du charbon actif @
Selon le mode d'utilisation, auquel, ils sont destinés
les charbons actifs sont présentés sous des formes différentes :
- en poudre : pour le traitement des liquides par mélange
- en graing : filés ou concassés, pour le traitement des liquides,
et des gaz par percolation en milieu fixe, mobile

ou fluidisé,

III.8.1 — Traitement en phase liquide sur charbon
actif en poudre 3
Le charbon actif en poudre est incorporé au
liguide, et laissé en contact normalement de 15 a4 30 mn, sous bonne
agitation, exceptionnellement certains cas particuliers nécessitent des
temps de contact pouvant atteindre une heure, le charbon est éliminé

par fiitration.

III.8.2 -~ Traitement en phase liquide sur charbon
actif en grains 3
L'emploi de la percolation sur charbon actif,
permet de récupérer celui-ci lorsqu'il est saturé et de le regénérer, le

passage du liguide s'effectuant généralement de haut en bas entraine un




certain tassement de charbon actif il existe plusieurs modalités de mise
en oeuvre d'un traitement d'adsorption sur colonne de charbon actif, le
choix dépendra du résultat souhaité.

I11.8,2.1 - Lits filtrans en série : (écoulement de
haut en bas).
Dans ce systéme, lorsque le point de percée
est atteint dans la derniére colonne, la premiére doit &tre saturée
(C = Co) de manidre 2 utiliser au maximum la capacité d'adsorption du
charbon. Aprés regénération de la premidre colonne, celle-ci est placée

en dernidre position (17).

I11.8.2.2 - Lits filtrans en paralldle. Fig. (10)
Dans ce systeme, chaque 1lit filtrant est
utiligé & un degré différent d'épuisement. Les effluents individuels
sont mélangés de manidre A atteindre la qualité dteau désirée (17).

II1.8.2.3 — Lits &tendus : Fig. (11)
Dans ce type d'adsorbeur, 1l'écoulement de
1l'eau s'effectue de bas en haut & une vitesse suffisante pour étendre .
le lit -Fig (11)- ils sont particuli®rement bien adaptés lorsque l'eau
usée contient des matidres en suspension ou lorsqu'une activité biolo-

gique a lieu dans le 1lit (17).

II1.8.2.4 - Lit mobile ou colomne & contre-courant :
Fig. (12)
Le 1it est & courant ascendant ; le charbon
épuisé est retiré au bas de la colomne. Le charbon neuf ou regénéré est

introduit au sormet du 1lit filtrant (17).

IIT.9 —~ Lz capacité utile d'un charbon s
L'économie d'un traitement sur charbon actif est essen-
tiellement fonction de la capacité utile du charbon, exprimée en g de
D.C.0, fixée par kg de charbon actif. '

La capacité utile du charbon : caractérise la consommation

de charbon pour obtenir un effet déterminé.
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Cette capacité est fonction :

. de la profondeur du 1lit : plus un 1lit est profond, plus
il tolére des fronts d'adsorption allongés sans fuite excessive, tout en
assurant une parfaite saturation de la couche supérieure

. de la vitesse d'échange : 1'expérience montre que 1l'on
peut rarement excéder 3 volumes d'eau par volume de charbon, et par heure
pour les cas de pollutions élevée.

Pour des teneurs en produits adsorbables faible : 5 & 10

volumes d'eau & traiter par volume de charbon et par heure.

ITI.10 ~ Comparaison entre les deux types de charbong actifs :

Charbon en grains : . _

1) Avantages : le charbon actif est regénérable, donc les
dépenses sont limitées au cofit de la regénération ot de la quantité de
charbon, que 1l'on doit introduire pour conpléter les pertes. :

2) Inconvénients : certains polluants sont fizés, en plus
grande quantités que d'autres et ont tendance & déplacer d'autres polluants
d'ou le probleéme de sélectivité. i

Certains produits sont trés bien adsorbés mais 3 une

vitesse extrémgment faible.

Charbon en poudre s
1) Avantages : les charbons actifs en poudre sont 2 & 3
fois moins chers que les charbons en grains.
Leur surdosage est possible en cas de pointe de
pollution.
Lour cinétique d'adsorption est rapide, leur surface
étant directement accessible.
Ils favorisent la décantation en alourdissant les flocs.
2) Inconvénients : Il est .impossible de regénérer le char-
bon actif lorsqu'il est récupéré en mélange avec des bouea’d'hyﬂfoxydea.
' I1 est difficile d‘ellmlner les derniéres traces

J'lmpuretés sans addition d'un exces de charbon actif.



ITI.11 - Choix 4'un charbon actif i
Le choix entre un charbon ou 1'autre dépend plutdt des
problémes d'exploitation que de ceux du cofit du charbon proprement dit.
Si on désire minimiser 1l'installation initiale on a
intérét A choisir le charbon actif en poudre puisqu'il suffit d'un silo,

d'un bac de préparation du charbon et d'une pompe dogeude.

S5i on désire minimigser les frais de fonctionnement, on
aura dans la majorité des cas intér8t 3 utiliser des lits de charbon
granulaire ayant une épaisseur de 1,5 3 2 qu'il est possible de changer

tous les 18 mois, ou tous les 2 ans, si le niveau de pollution est faible,

La durée de vie du charbon actif granulé est toujours
longue par rapport au charbon en poudre.

Pour notre travail, nous avons eu A notre disposition du
charbon actif en grains parce qu'il est souvent préféré dans le traitement
des eaux usées pour les raisons suivantes :

1 - la séparation du charbon de 1l'effluent n'est pas

nécesgaire ;

2 - le charbon est utilisé de fagon plus ratiomnelle,

le charbon actif étant progressivement saturé en

soluté.

IIT.12 -~ Regénération du charbon :
Il existe 3 méthodes pour la regénération du charbon

1 - Regénération thermique 3
par pyrolyse et combustion des substances organiques
adsorbées, le chauffage vers 800°C gous atmosphdre contr8lée &vite
d'enflammer le charbon, c'eat la méthode la plus employée.

2 ~ Regénération chimique :
Le charbon actif est activé par des solutions
aqueuses : potasse ou soude, procédé intéressant lorsqu'on tient &

récupérer le produit adsorbé par le charbon.

5 — Regénération & la vapeur :
Cette néthode est limitée & la regénération du
charbon ayant adsorbé quelques produits volatils.
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I.1 INTRODUCTION

- Nous nous proposons d'étudier la décoloration d'une eau
synthétique contenant une substance colorante :

Procion rouge : Ecarlate H3B

L'élimination du colorant sera faite, aprés passage de
1'eau 3 traiter, 3 travers un lit de charbon actif granulé

.. C'est ce qu'on appelle aﬂsorption dynamique
L'influence de U4 paramétres sur 1l'élimination du colorant

-

sont & considérer.
1) L'influence de la ¢oncentration initiale
2) L'influence de la vitesse d'écoulement
3) L'influence de la hauteur active
4) L'influence du diandtre.



.

I.2TECHNIQUE D'ANALYSE
- Pour étudier 1l'agdsorption du colorant procion rouge écar-

late H3B par le charbon actif granulé, nous avons utilisé
la méthode calorimétrique avec un spectrophotométre Beck-
mann, pour une longueur d'onde dfabsorption maximum du co-
lorant se situant dans le visible.

a) Principe de mesure
I1 est basé sur la loi de LAMBERT-BEER :-=~~ = ~ K 4L (I)
avee I : 1intensité de la lumiére

gL : épaisseur de la substance absorbante homogeéne

K : constante caractérisant la substance de la lon-
gueur d'onde de radiation Io
L'intégration de 1l'équation (I) donne LOC. e KL

Comme le spectre d'absorption dans le visible ou 1'U.V
se fait habituellement dans un solvant non adsorbant, le
facteur K sera fonction alors de la concentration de la
substance K — €€
E : étant une constante inhérente i la substance, appelée
coefficient d'extinction moléculaire ou absorption (molécu-
laire) molaire. l'équation II devient alors

Log %9— — €C.L. = Densité optique

b) Courbe détalonnage
La courbe d'étalonnage est obtenue pour des solutions de con
concentrations connues, les densités optiques correspon-
dantes sont affichées sur le spectrophotométre, pour une
longueur d'onde 9\constante et &gale 4 535 nm

D = f(e) a &té tracéé

D : Densité optique
C : Concentration de la solution aqueuse
pour la suite, la concentration Cx d'une solution incon-
nue, sera déterminée graphiquement & partir de la courbe
d'étalonnage, en connaissant la densité optique
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! ¢ (mgzdl) ¥ 0 1 10 ! 20 ! 30 ! 4o ! 50 !

!' D wmax ! O ! 0,177 ! 0,370 1 0,482 170,637 7! 0,840 "!
! ! !

! i ! !

le tracé de la courbe D = f(c¢) fig (13) nous indique que 1la
densité optique varie linfairement avec la concentration du co-

lorant.
DYNAMIQUE D‘AdsoRPTION DU COLORANT SUR LE CHARBON ACTIF

1) Préparation du charbon actif

Aprés avoir bien rincé&, le charbon actif avec de 1l'eau dis-
tillé, nous 1lfavons fait bouillir encore, dans de l'eau distil-
lée pendant 7 H, pour évaporer tous les produits volatiE% suscep-
tibles de l'evoir contaminé, il a ensuite été mis 3 sécher &
1'étuve 3 wne texpérture envronnante de 110°C
Il est stocké cdans un dessicateur pour le tenir 4 1l'abri de
1'humidité de 1'atwosphére. Cette opération est faite, dans le
seul but dfesugm>ntzr autant que possible la surface spécifique
de ce charbon, en débaressant ses pores des impuretés qu'il

peuvent contenir.

2) Caractéristicues du charbon actif
- Les caractdristioues internes d'un adsorbant solide sont

1) L'humidité

2) La densité strcturale ou densité réelle

3) La densité apparente ou densité du grain

) Le wvolurz poreux total

5) La porosité

6) La surface spécifique

Le charbon actii utilisé est un charbon actif hollandais granu-
1é dont la dimension varie de 1,2 mm & 1,8 mm.

1) L'humidité
Le charbon de masse Mo est mis 4 1l'étuve 38 110°C, & sécher
jusqu'i poides constmt M

e

L'humidité est donn&e par la relation H = -=-z=w--

H

1]
—u-.‘-]
-
O
-3
39
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2) La densité réelle

Les charbons actifs se mouillent irréguliérement et tendent

facilement i emprisonner de l'air.

Nous avons pour éviter cet inconvénien® adopté la méthode

suivante pour mesurer la densité de notre échantillon :

- L'échantillon est placé dans une &étuve a 105°C, pour le
déshydratey - Une petite quantité de produit @ analyser est
mise dans un. picnométre tarré. Il est ensuite rempli de
méthanol, ¢e dernier a la propriété de ne pas mouiller le
charbon actif.Il est ensuite pesé&.

La connaissance de la tare et de la masse volumique du
méthanol nous permet d'accéder au poids du charbon actif
utilisé, et connaissant le volume du picnométre, nous en
déduisons la densité

Soit : M1 : La masse du produit 4@ analyser en (g)
P1 : Le poids de méthanol ajouté i 1'échantil-

lon M1 pour remplir le picnométre en (gr)

P2 : La masse de métmnol remplissant le picno-
metre
d . Densité du méthanol d = 0,7917 g/cm3

La densité réelle de notre échantillon est donnée par
dR" B —gs===gz== dR = 2,15 g/cm3

3) La densité& apparente

La méthode utilisée est la suivante

- Est mise dans une éprouvette préalab lement javée et
séchée, une quantité de charbon actif correspondant 3 un
volume quelcongue V, 1l est nécessaire de secouer l'ensem-
ble pour avoir un bon tassement des grains.

- La connaissance de la tare et de la masse totale, nous
permet de connaitre la masse de 1l7échantillon m. La den-
sité apparente est donc le rapport de la masse de cet
dchantillon et le volume qu'il occupe.

d app. = —%—— d. app. =0 H%B
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4) Porosité

La porosité est définie comme étant le rapport du volume
pobal du vidtpa i Jslume Eotel .

Pour la mesure de la porosité, on a utilisé une éprouvette
graduée de 5ml et remplie de charbon actif jusqu'd un volu-
me de 2ml, soit alors une masse totale Ml

Du méthanol a été ajouté jusqu'd un volume de 3ml, soit
alors la masse M2, la porosité est déterminée, suivant la
formule

= vv_oo_ (M2-Ma)/fm - V.
€% Ty = Tt
V¢ = 3 cm’
A" = 1 cm3
Pm = 0,79 g/cm3 £ = 0,38

$)Le volume poreux total :
Le volume poreux total s'exprime par

1 1
V.R.T da = "a'ﬁ— ; (cm}/g)
dz : Densité apparente en gfcm3
dR : Densité réelle en g/cm3
VPP = 1,57 glcnms

Les résultats sont regroupés dans le tableau suivant

e tem sem SmE e S S S Gem S

VOLUME POREUX TOTAL 1,57 g/cm3

L ] ! ] !

HUMIDITE /. ! 7,97 £ !
DENSITE REELLE G/CM3 ! 2,15 g/em3 |
DENSITE APPARENTE G/CM3 ! 0,49 g/em3 |
POROSITE s 0,38 i
! !

! !

! !
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DYNAMIQUE D' ABSORPTION

Cette partie consiste 3 examiner en dynamique, 1'élimina-

tion du colorant par le charbon actif, aprés avoir fixé 1les

paramétres suivants

1) Hauteur du charbon fixée & 19 cm

2) Diamétre de la colonne 13mm

3) Débit fixé a 1,8 ml/mm correspondant 3 une vitesse de
0,022 cn/s.

4) Variation de la concentration d'entrée

Mode opératoire

L'étude consiste'é percoler une solution colorée dans une
burette de 13 mm de diamétre & travers une hauteur de char-
pon actif granulé
L'influence de la concentration 3 1l'entrée sur le temps de
percée a été examiné. Les congentrations en colorant dans
les solutions sont de 5, 10, 20 et 40 mg/l.
I'examen des courbes’ fait ressortir que pour 1'influence
de ce parametre
a) On observe alors pour; - = L g
1) une concentration de 40 mg/l, un temps de percée de
16mn - fig (14)
2) une concentratidn de 20 mg/l, un temps de percée de
ohmn - fig (14)
3) une concentration de 10 mg/l, un temps de percée de
§3mr - fig (14)
4) une concentration de 5 mg/l, un temps de percée de
50mm - fig (14)
On remarque alorsg gue pour de faibles concentrations, le temps
de percée est grand, et si 1'on augmente la concentmtion
le temps de percée diminue.
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TABLEAU 3
Ci = 5 mg/l
] ] ] z : !
! ¢ (mm) ! Cs (mg/l) ! V(rl) ! x/m (mg/g) ! 57 % !
! ! i ! l . !
: ! i ! ] T
5 0 : 0 ; 0 : 0 100 :
I 20 ! 050888 4o ! 3,63 10'% 98,4 1
LIS S ! 0,18 | 80 1 0,003t ! 96,4 !
! 60 ! 0,51 120 ! 0,010 | 93,8 |
| 8o ! 0,48 | 160 | 0,013 ! go,4 !
1 100 ! 0,72 200 ! 0,015 ! 85,6 !
! ! ; ! loon !
110 ! 0,84 220 ; 0,016 | 83,2 ,
: ! j ! ! !
TABLEAU U
Ci = 10 mg/l

! ! s ! : e
! ¢t (mm) ! Cs (mg/l) [ V(ml) ! x/m (mg/g) ! ﬁ ,&{ !
! ! ! ! e !
! 1 ] ! ! !
! 0 ! 0 ! 0 ! 0 ! 100 !
! ! ! ! ! !
S 05 L% 18050076 i g
! 4o ! 0,42 1 80 ! 0,014 ! 95,8 |

| \
R oA U GO
! 80 ! 1,8 : 160 ! 0,024 1 82 !
1 1 ! 1
oo = 3,09 WIS g R L Corans L Lgae
! 130 ! A T2 ! 260 ! 0,030 1628

! | 1 ! 1
P 150 : PR T G o A
! ! ! ! ! !
! ! z ! | !



TABLEAU 5
Ci = 20 mg/l

! ] ] ] ! =
! € (mm) ! Cs (mg/l) ! V (ml) ! x/m (mg/g) ! f %
! ! ! ! 1

: ] 1 ! ]

t 0 E 0 10 ! 0 ! 100

T ean 0,67 | o b 0,014 b96,6
! Lo ! 1559 ! 80 ! 0,021 ! 92,3
1 i

N o0 | 3,25t 420 0,033 bo83,T
T 5,88 ! 160 ! 0,039 70,6
I 100 ! 7,8 1 200 b o,0uu L 61

| 140} 8,5 1 280 ! 0,057 ! 57,5
WS sts0 10,7 | 300 b 0,059 bou6,3
PN 20 e 12,26 1 420 ! 0,059 I 38,7
L vese o 13,37 | 460 b 0,056 1 33,15
! 280 ! 14.9 ! 560 ! 0,052 ! 255
! ! : ! !

! ! ! ! !
TABLEAU 6

ci = 40 mg/l

= ] ' ] !

! ¢ (mm) ! Cs (mg/l) ! V (ml) ! x/m (mg/g) !ﬁ %
! ! ! ! !

! ' r z 1

1 0 1 0 ! 0 ! 0 ! 100

! ] 1 1 1

L 2,86 | 40 {0,027 | 92,8
{1 15,24 1 80 ! 0,036 1 61,9
! 1 1 ” ! ! |

| 60 : 20,7 Al : 0,0U42 | 48,2
v kg 27,4 1 160 ! 0,048 1 31,5

1

L Ao ol 28,9 . 180 P 0,050 205
1 | 100 2605 1. 200 ! 0,058 ! 26,3
L 1480 ! 30,4 . 360 ' 0,063 P2l

1 230 30,5 ! 160 1 0,080 I 23,75
" lessr 30,7 1 560 ' 0,096 1= aslo
t |310 30,8 ! 620 ! 0,105 L 20

! ! ! ! !

! ! ! ! !
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I - INFLUENCE DE LA CONCENTRATION -

Aprds percolation de la solution 3 traiter a travers la couche
de charbon active, celle-ci sort complétement décolorée, mais quelques mn
aprés, la coloration commence & apparaltre, ce qui correspond au temps de

rupture obtenu pour une concentration percée Cp = 0,05 Ci.

1 — Influence de la concentration sur le temps de percée Fig. (15)

A partir des résultats obtenu pour la fig. (14), nous avons tracé
la courbe donnant 1'influence de la concentration (Ci) & l'entrée sur le

temps de percée (tp).

les résultats sont résumés, dans le tableau suivant @

Ci (mg/1) 5 10 20 40
tp (m) 51 43 34 16
Cp (me/1) 0,25 0,5 1 2

Discussion ¢
L'augmentation de la concentration entraine 1'augmentation de 1la
masse en soluté pour une méme hauteur de charbon, donc il y a un remplis-

gage rapide des pores, d'ol une diminution du temps de percée.

On remarque que le temps de percée est assez faible. Ceci - 3'ex-
plique, par le £it que notre colorant est congtitué de grandes molécules,

qui sont beaucoup mieux adsorbées que les petites molécules (25).

2 — Influence de la concentration sur la quantité de colorant

adsorbée par g de charbon :

La figure 17 montre que plus la concentration initiale du goluté

est grande plus le taux d'adsorption est grand (21) Fig (17).

En considérant 1'influence de la concentration d'entrée, sur 1'éli-

mination du colorant fig. (16) nous avons obtenu les résultats suivants 3

ci (mg/1) | 5 10 20 l 40
‘ 'Eoptimum . 0,0235 0,035 0,06 0,035
I |




S

3 partir d'une concentration supérieure a 40 ng/l la quantité adsorbée ne
variera pas beaucoup, car les pores du charbon sont presques tous chargés

et la fixation est au nmaximun.

3 - Influence de la concentration initiale sur le rendenent d'épuration
Ie rendenent d'épuration diminue avec l'augmentation de la concen-
tration fig. (19)

ci 5 {10 | 20 40

“ o 63 35 24 20

-

Ces résultats ont &té tirds de la courbe fig. (18) représentant
le rendement d'épuration en fonction Ju temps aprés une durée de fonction-

nement du filtre de 4 heures correspondant & un temps optimum.



II - INFLUENCE DE LA VITESSE D'ECOULEMENT DE LA SOLUTION A TRAITER -

La vitesse d'écoulement, guide les phénoménes d'adsorption et

internviemment aussi sur le dimengionnement des filtres de charbon actif.

Mais A 1'échelle industrielle on tente au maximum de travailler

4 de grandes vitesses, tout en respectent les normes de rejets.

1 - Influence de la vitesse sur l!adsorption : Fig. (20)
L'augnmentation de la vitesse, entraine une diminution de
1tadsorption du fait qu'une vitesse rapide amdne une plus grande quantité
de soluté, d'ou une saturation rapide du charbon et un temps de contact
moindia.

Par exemple aprés une percolation de 2 h 3

v (cm.s“1) { 0,05 0,075 0,1

Cg (mg/1) 4 29 33,4 38

Ces résultats sont déduits de la fig. (20) représentant 1'influence de

la vitesse de passage sur la concentration a la sortie.

2 — Influence de la vitesse de passage sur la quantité de
colorant adsorbée par g de charbon : fig. (24)
Nos résultats expérimentaux confirment la théorie : une
augmentation du débit accéléré 1'élévation de la température de 1tadsor-
bant et conduit & une rupture plus rapide donc & une diminution de la

capacité de chargement (19)

V(ms ) | 005 | 0,07 0,1
B
X opt (ag/e) | 0,054 | 0,174 0,242




choix des trois vitesses ect relatif au matériel utilisé.

INFLUENCE DE LA VITESSE DE PASSAGE SUR L'ADSORPTION

40

- La colonne utilisée est une burette de diamétre 13mm et le

TAETTAU 18
Cc = 38 mg/l
Hauteur du 1it = 15 com
masse du 1it = 19,9 g
débit, = 4 ml mm™1
Yp =10,0 s T =16 2 ¢
|t (m) Cs (mg/l) | V (m1) x/m(mg/g) f g
HL A ol b :
0 0 0 0 100 %
H - 3,01 20 0,034 91,02
10 8,64 40 0,059 77,26
20 10,35 80 0,111 72,76
Lo 18,2 160 0,159 52,10
60 22.6 240 0,185 40,52
80 25,6 320 0,19 32,83
100 28,2 400 0,196 25,7
) 29,¢ 480 0,197 21,6
) 30,6 560 0,208 19,5
160 31,2 640 0,218 17,9
180 31,8 720 0,224 16,3
200 32 800 0,234 15,8
220 32,6 880 0,238 14,2
t 240 33 960 0,241 13,15
260 33,4 1040 0,242 12,1
280 33,6 1120 0,241 11,6
300 3l 1200 0,2U1 10,5




TABLEAU 9

Résultats obtenus pour
Cc = 38 mg/l

Hauteur du lit = 15 cm
masse du lit = 19,9
débit =6 mi m=l

Vb = 0,075 cm 571 L

t (m) Cs (mg /D v (ml) x/m (me/g) o S
0 0 0 100
19,30 30 0,028 49,2
10 22,11 60 0,048 41,8

20 26,6 120 0,068 30
Lo 28,8 240 0,111 2,2
60 30,2 360 0,141 20,5
80 31,2 480 0,154 17,9
100 32 600 0,164 15,8
120 3341 720 0,177 12,9
140 33,8 8L0 0,177 11,0
160 34,4 960 0,173 9,5
180 35 1080 0,163 759
200 35,2 1200 0,162 7,8
220 35,4 1320 0,157 6,8
240 35,6 1440 0,156 6,3
260 36 1560 0,154 5,2
280 36,2 1680 0,152 4,7
300 36,4 1800 0,144 4,2

43



TABLEAU 10
Résultats obtenus pour
Cc = 38 mgle
Hauteur du 1lit = 15 cm
masse du 1it f 19,9 g 1
Vo = 0,1 em.s -1 %eblt= e =8 ml mn~1
t (m) Cs 'mg/1) V (ml) X/ (rg/e) | Q %
0 0 0 0 100
5 17,4 40 0,041 54,1
10 26,5 80 0,045 30,2
20 32,2 160 0,0466 | 15,2
30 33,4 2U0 0,055 12,1
Lo 34,6 320 0,054 8.9
50 35,4 400 0,053 6,8
60 36,2 480 0,052 4,7
70 36,4 560 0,045 4,2
80 36,6 640 0,0434 3,7
90 36,8 720 0,0433 3,15
100 37,4 800 0,0430 1,5
120 37,8 960 0,024 0,5
140 37,9 1120 0,0219 0,5

by
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Influence de la vitesse de passage sur le rendement

d'énuration Fig. (21)

H = 15 cm
m = 19,9 g
ci = 38 mg/1
m - 1600

" v = 0,05 cm
v = 0,075 cm
X G - RO ¢
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3 ~ Influence de la vitesse de passage sur le rendement

épuratoire :
Le rendement épuratoire augmente avec la diminution de la

vitesee du fait qu'une faible vitesse permet une plus grande fixation

de molécules sur les sites actifs.
Nous trouvons pour une mfme concentration initiale

Ci = 38 mg/l et une méme hauteur H = 15 cm

V (cm 5'1) 0,05 0,075 0,1

H (%) 15 7 1 ]

Ces résultats ont été tirés de la courbe fig. (22)

représentant 1'influence de la vitesse de passage sur le rendement

d'épuration.
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TII - INFLUENCE DE LA HAUTEUR DE CHARBON ACTIF SUR L'ELIMINATION DU COLORANT -
La colorne expérimentale est une burette de 13 mm de diametre.
La hauteur active sera de 10, 19, 30 et 40 cm.

Nous nous sommes fixés pour but, dans cette partie, d'étudier

pour une :
. vitesse de passage Vﬁ = 0,025 cm Tl
. concentration initiale Ci = 10 mg/1
. une température ambiante T = 16°C

L'influence de la hauteur du 1lit sur :

1) La concentration de sortie de l'effluent fig. (25)

2) Le temps de percée fig. (26)

3) La quantité adsorbée par g de charbon actif fig. (27)
4) Ie rendement d'épuration fig. (29)

III.1 - Influence de la bauteur active sur la concentration de sortie :
Conformément 2 la Théorie (3) énongant que plus un lit est
profond, plus il toldre des fronts d'adsorption allongés, sans fuite
excessive tout en assurant une parfaite saturation de la couche supérieure

fig. (25).

La courbe fig. (26) montre que plus la hauteur est importante
plus est longue la durée du filtre, ceci egt A8l au fait que pour une concen-
tration fixée 2 38 mg/l et wne vitesse de passage égale & 0,025 cm 3_1, en
augmentant la hauteur active, on augrente par la méme occasion la masse du
charbon et par conséquent la surface de contact et le nombre de pores se

trouvant sur celle—ci A'od une élimination rapide du colorant.

IIT.2 - Influence de la hauteur active sur le temps de percée :
Nous avons déduit le temps de percée correspondant & chaque
hauteur d'aprée la fig. (26).

Leas résultats obtenus sont résumés dans le Tableau
e fig. (22) montre que le temps de percée augmente d'une fagon linéaire

avec 1l'augmentation de la hauteur.

Cette courbe est régie par 1l'équation suivante

tp = 3,85 H-32
by temps de percée (mn)
H : hauteur du 1lit en cm



TABLEAU 11
‘Hauteur du 1it H=10 em
masse du lit = 28,52 g
t (m) Cs (mg/1l) V (ml) Y /m (mg/g) _‘.?%
0 0 0 0 100
10 0,31 20 0,0068 96,8
20 0,87 4o 0,013 91,2
Lo 1,87 80 0,023 81,2
60 2,18 120 0,033 78.1
70 2,81 140 0,035 71,9
90 3,68 180 0,038 63,12
140 b, 43 280 0,054 55,62
160 h,81 320 0,058 51,8
180 5,18 360 0,06 48,1
275 5,43 550 0,068 35,6
300 6,62 600 0,071 33,8
360 7 720 0,075 30
420 7,18 840 0,083 28,2
A

PO
e 7 S T T




TABLEAU 12

Hauteur du 1it H = 19 cm

masse du 1it m = 54,22 ¢

t (m) Cs (mg/L) V7 (ml) x/m (mg/g) - 7
0 0 0 0,0036 100
10 0,24 20 0,0071 97,6
20 0,3 40 0,010 97,4
30 0,36 60 0,014 96,4
4o 0,42 80 0,016 %,8
50 0,84 100 0,019 91,6
60 1,14 120 0,021 88,6
70 1,62 140 0,024 83,8
80 1,8 160 0,023 82
90 3,07 180 0,025 69,3
100 %5 200 0,026 68,1
110 3.5 220 0,030 65.1
130 3,72 260 0,032 62,8
140 3.8 280 0,033 62
150 4 300 0,036 60
170 4,2 400 58




TABLFAU 13
Hauteur du 1it H = 30 cm
masse du lit m = 99,55 g
t (mn) Cs (mg/1) x/m (mg/g) v (ml) ), %

0 0 0 0 100
70 0,143 0,013 140 98,57
0 0,33 0,017 180 96,7

125 0,66 0,023 250 93,4
170 0,76 0,031 340 92,4
215 1,09 0,040 450 89
L5 1,19 0,043 490 88,1
270 1,33 0,047 540 86,7
365 1,57 0,053 630 84,3
390 1,6 0,065 780 8U




T/BLEAU 14

Fauteur du 1it H = 40 cm
masse du 1lit m = 114,14 ¢
¢ (m) Cs (mg/1) | v (m1) x/m (mg/g) | P
0 0 0 0 100
50 0,03 100 0,013 99,7
80 0,05 160 0,014 99,5
110 0,18 220 0,018 98,2
120 0,53 240 0,019 94,7
120 0,65 260 0,021 93,5
140 0,82 280 0,022 92,8
150 0,89 300 0,024 91,1
160 1,02 320 0,028 89,8
170 1,08 340 0,026 89,2
180 1,14 360 0,027 88,6
210 1,47 480 0,033 88,4
300 1,2 600 0,041 88
330 1,3 660 0,043 87
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III.3 - Influcnce de 1a hauteur sur la quantité adse~ &6 Ade colorant
par g dc charbon (x/m)
D'aprés les fig. (27’ 28) 1a plug gp--# quantité de colorant
adrorbée est obtenuc pour 1a plus petite hauteu~
Le. courbe x max = 5’(H) moper- Gue la quantité maximum
21 zbéo per gramme de chirbon diminue @ fagon linéaire avec la crois-

ronee dn la hautour, on obtient e «roite qui suit la relation suivante :

fma::rz j(ﬁ)

=4
£ rpy ==1,38.10 “B+0,11
n I‘ﬁ"‘F £ 93 g
III.4 - influence de la hauteur active sur le rendement d'épuration @
Ie meilleur rendement d'épuration est obtenw pour la plus

Tr A nde hauteur fig. (29),

Nous avong tracé la courbe donnant le rendemnt d'épuration

O
en fonetion de la hauteur H :% = g(H) fig. (30) le rendement d'épuration
augmonte avec la croisesnce Jle la hauteur et pour une hauteur de 41 ,66 cm

la potnuration ~btzintz eat o

0 % =2,4 H H : hauteur (m)

‘u_ -

Rfaultats de 1l'influence de la hauteur active sur

1 - le temps de percée : tp

2 — la quantité »aximum de colorant adsorbée par g
de charbon x/m

3 - le rwendement d'dpuration 9 Z

Tablean
{i H (‘3“) 'i 10 ' 19 ' 30 40
| tp (mn) 12 33 80 120
1 i K i
i IJ: max (ng/g) | 0,085 0,075 0,067 ; 0,043
- Seeal
E\f A I 34 44 85,5 89 |

Conclusion : & partir Jde cette relation

§=e@ PH)=248

H : havuteur active (m)

on peut fixer la hauteur O pour un rendement d'épuration
( 5) %) donné.
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IV - CALCUL DU TEMPS DE FONCTIONNEMENT D'UNE COLONNE DE CHARBON -

Dans ce chapitre, nous nous sommes proposés de calculer la

durée de fonctionnement d'une colonne de charbon actif.

IV.1 - Vérifier la loi de Bohart-Adams qui donne la durée de vie
d'un filtre :

(- l
t =57 X oo G -1 |

No : efficacité d'asdsorption (g/m3) de charbon
V i vitesse du fluide (m/h)
K : constante (m3/g.h)

X H hauteur du 1lit en m

Co ¢ concentration & 1'entrée (mg/1)
C, : concentration 3 la sortie (mg/1)

IV.2 - Déterminer
1) la vitesse de déplacement de la zone d'adsorption
2) la profondeur critique

3) la consommation en charbon

En supposant que l'effluent rejette une concentration de sortie

de 0,5 mg/l et dans les conditions suivantes :

. une colomme de diamétre 13 mm
. une concentration initiale Co = 10 mg/1
. ue vitesse de passage Vp = 0,025 cm el

1) détermination de la vitesse de déplacement de la zone
d'adsorption 3
. Aprés avoir tracé la courbe donnant te =g(H) fig. (26)
ou tp

H

est le temps de fonctionnement d'un filtre

la hauteur du filtre

L1l

. L'inverse de la vitesse de déplacement de la zone d'adsor-
ption est donnée par la pente x

vitesse de déplacement V =1 _ 1
— =0
x _ 6,453 155 n/h



Een N s

2) Détermination de la profondeur critique 3
. La profendeur critique ou profondeur minimale du lit est
la hauteur nécessaire pour atteindre au temps zéro, le degré de qualité
gouhaité.

+ Xc eat donnée par 1l'intersection de la courbe avec 1l'axe
des X gu temps t =0

¥c =9 cm

2.a) Consommation en charbon
En rultipliant la vitesse de déplacement V, par la
surface transversale du lit s et la densité apparente da du charbon ont
obtient la consommation en charbon C 3
C = V.da.s = 10,08 g/h
C =242 g/j
C = 88,3 kg/an

2.b) Détermination des coefficients No et K @

pour les conditions suivantes :

1) Concentration initiale Ci = 10 mg/1
2) Vitesse d'écoulement VvV = 0,025 cm >
3) Diamétre de colonne p = 13 mm

No/Co V est donnée par la pente de la droite tp = € (")
fig. (26)

L'efficacité A'adsorption No = 5,81 g/m3 de charbon.

La constante K est donnée par 1'ordonnée 3 l'origine

1 Ci
0o 1= (Cs ~ 1;

K = 0,49 m3/g.h
donc on pourra écrire la loi de Bohart-Adams

t, = 3,85 h - 32

tP 1+ temps de percée (mn)

H hauteur du 1lit (cm)



Vérification de la loi de Bohart-Adams :

pour une concentration initiale Gi = 10 ng/1

? oy

H (cm) 10 ' 19 30 40
Tenps théori-

que (mn) 257 5745 80,1 | 118,1
Temps expéri-

mental (mn) 5 25 80 120

Conclusion :

les résultats obtenus montrent une bonne correspondance
entre leg temps expérimentaux et ceux calculés par la formule de
Bohart-Adams.

On remarque les faibles durées de vie des filtres, cecl
s'explique par les fortes concentrations d'entrée en colorants et les
faibles hauteurs actives qui comme nous l'avons vu précédemment inter-

viennent dans les phénoménes d'adsorption.



5 — COMPARAISON ENTRE DEUX COLONNES DE DIAMETRE DIFFERENTS —

Dans le but d'étudier 1'influence du diamétre sur l'adsorption
du colorant par le charbon actif, nous avons utilisé deux colonnes de

longueur 70 cm, et de diamdtres respectifs § = 2 cm et ¢2 = 4 om.

L'étule expérimentale consiste en une percolation de la solution
4 traiter, sur une couche de charbon actif granulé, pour les conditions
guivantes :

nasse de charbon : 60 g

concentration initiale ¢ 38,5 mg/1

vitesse d'écoulement : 0,037 cw/s

On a tracé alors les courbes dormant 1'influence du diamétre sur :
1) 1a concentration de sortie, fig. (3)

2) la quantité adsorbée par gramme de charbon fig. ( )

3) le rendement d'épuration fig. (32)

Les résultats sont résumés dans le tableaux

Digcussion :

Bien qu'avec l'augmentation du diamétre, il y a augnentation
de la surface de contact, on trouve que pour la colonne de f = 2 cm la
concentration 3 la sortie augmente moins rapidement que pour la colonne
de diametre 4 om.

La quantité de colorant adsorbée par gramme de charbon est plus
grande pour la colonne de diamétre 2 cm et donc le rendement épuratoire

est meilleur.

Ceei s'explique par le fait que pour une méme masse de charbon
dans les deux colonnes, la hauteur devient plus grande pour la colonne de

faible diamétre et donc le temps de contact est plus grand,



INFLUENCE DU DIAMETRE

@ = 2 cm
TABLEAU 15

! T T ]
!' ¢t (mm) ! Cs (mgfl) ! x/m (mg/g) ! ) %
! ! ! i .
s ] ] ] .
10 ! 0 ! 0 ; 100
1 1 1 1
40 | 10,8 : 0,105 : 45,45
! 80 ! 25,6 ! 0,168 ! 2550
1 ] !
L 120 : T2 = 0,223 i 29,35
! 160 ! 27,8 ! 9,273 ! 27,79
200 i 28,8 0,320 E 25,19
1240 ! 30 ! 0,339 i 22,07
, 280 i 31 5 0,376 j 19,48
! 320 ! 32,4 ! 0,406 ! 15, 84
P 360 : 34 i 0,428 § 11,68
1 400 ! ! !
! ! ! !
! ! ! !

® = 4 cm

TABLEAU 16
T T ! T
! ¢t (mm) 1 Cs (mg/l) I x/m (mg/g) ! %
! ! ! !
T T T T
' 0 ! 0 ! 0 i 100
i 1 i
P ko L poeEN L N0,09% : 46,5
i 80 ! 26,4 E 0,151 3 31,43
!

120 | 28,6 ; 0,200 | 25,71
! 160 ! 30,4 5 0,240 ! 21,03
1 1 i
;200 ; 31,6 1 0,273 : 17,92
! 240 ! 32,4 ! 0,302 ! 16,88
1 1 !
| 280 L L BE.a N e ey : 13,76
! 320 ! 34,2 E 0,348 E 11,17
1 1
360 | 35,4 ] 0,363 : 8,05
i 400 i L4 i 0,373 E %)
| ! ! !
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Régénération du charbon actif :

- Lorsqu'on atteint les 95% de la concentration initiale, on
arréte la ranipulation, et on procéde & la régénération du
charbon actif usé.

Nous avons procédé corme suit :

Régénérer le charbon actif, en le faisant bouillir dans de
1'eau distilléde, pendant une durde de 3 3 4 heures, puis
on 1'a fait sécher 3 1'étuve, sous une température de
110°C durant 48 H.

- Et enfin nous l'avons nmis dans un dessicateur

- Nous avons alors comparé, pour les mémes conditions expé-
rimentales, le charbon frais et le charbon régénéré

i

Conditions expérimentales :

Masse de charbon actif granulé = 60 g
Vitesse d'écoulement = 0,037 cm/s
Concentration initiale = 38,5 mg/l

- Les résultats sont résumés dans les tableaux

DISCUSSION :

- La régération du charbon entraine une diminution du poids
de 10%, et entraine aussi une 1égére diminution de la vites-
se d'assorption, ndannoins, nous avons pu constater que les
résultats obtenus aprés régénération du charbon actif usé
sont acceptables, et sans aucun doute meilleurs, si la régé-
nération se faisit juste aprés le temps de percée, ou tenps
de rupture.

. - -

S P 4 i i ey - P 4 - g e
Cihatapmination du ! na de pevecée, pour

)

es différentes concen-

trations initisles.

Les concentrations cheisies sontCi = 5 0. 20 . 40 mwe/l
La hbauteur du litv H = 1@ ¢

La rasse Gu 1it m= K22 g

L teméreture arbisnte = dEen



REGENERATION DU CHARBON

TABLEAU 17
t (m) Cs (mg/1) x/m (mg/g) g/
0 0 0 0
30 21,6 0,05915 43,89
60 25,6 0, 1043 33,50
90 27,2 0, 1438 29,35
120 28,6 0, 1785 25,71
150 29,6 0,2096 23,11
180 30,2 0,2387 21,56
210 30,6 0,2663 20,52
240 31 0,2926 19,5
270 31,6 0,3167 17,92
300 32 0,3394 14,80

L)



Regénération du charbon

¢i = 38,5 mg/l
v = 0,037
m =60 g

40

: charbon regénéré
y : charbon frais

(52l ¢
o
=

18



B N _ Lo

%)

2

5L,

S

;.fMuuﬂf..

-1
£ 8
$a
o7 o
63 S
= A
n.

5
G’

0_‘ AR



ETUDE STATIQUE
6 — INFLUENCE DU PH -

Nous avons &tulié 1'influence du PH, sur 1l'adsorption du colorant

par le charbon actif en graina.

les eaux rejetées par les industries, n'ont pas forcément un PH = 7,
le PH est supérieur 2 7, du fait de 1l'utilisation de Na2003_donﬁ le PH = 10,43

comme agent solubilisant dans 1'eau.

Dans ce but nous avons considéré deux concentrations.
Les PH des solutions sgont ajustées par des solutions de
Hel 0,258
NaOH 0,1N

Dans les conditions :
Volume de solution ¢ 100 ml
Masse de charbon s 1g
Température ambiante s 1726
Temps de contact s T jours

les résultats obtenus sont résumés au tableau

Interprétation :

. Le PH du milieu influe sur l'adsorption du colorant par le
charbon actif,

. Le milieu basique, le taux d'adsorption du colorant diminue
pour les deux concemtratiofs choixies fig. (36).

. Dans le cas du charbon actif, 1'adsorption en phase liquide
Jtespece ionique négative est défavorisée en milieu basique car 1'oxy=
géne des ions hydroxylés (oH ) réagit avec les sites carbonés pour donner
deg centres actifs chargés négativement (comme le colorant) rendant ainsi
la surface du charbon légérement polaire (théoriquement celle—ci est non
polaire).

. par contre un milieu acide favoriserait cette adsorption

les ions (H+) permettant la neutralisation des centrea actifs négatifs (11).



Influence du PH :

a) Ci=25nmg /1

TABLEAU 18
T | ! ! ]
PH 2,6 | 3,4 6,6 10,2 11,2 12,5
C (mg/1 5 3,5 245 2 6,4 8
E —=ili o S
x/m (mg/g 2 2,15 2,25 2,1 1,86 i
PH Final 752 1.5 743 7,8 759 8
i i
b) Ci = 50 mg/1
TABLEAU 19
PH 3,8 5,7 7,8 9,8 10,5 11,8
C (mg/1 19,25 20,62 20,81 20,87 20,93 23,06
x/m(mg/g ) 3,07 2,91 2,92 2,91 2,90 2,69
PH Final T T 7,2 7,4 755 7,8
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Influence de la température :

~ L'influence ce

la température

charbon actif a ¢té considérs

- Pour cela les ballong contenant les

evec le charbon wcctif out ¢té plongés dans un bain thermostaté

sur

de gard r la température congtante.

- Pour tes counditions opératoires suivantes :

— Volume de sdlution

- Yagse de charbon

~ Temps de contact

V = 100 ml
actif m =
t = 6h

~ Concentration du colorant 6i = 20 mg/1

1g

1'adsorption du colorant par le

solutiong de colorant en contact

permettant

= Les résuliats o tenus =zont résumés dans le tableau swivant :
. | 4 =
po (¢) 16 | 25 3¢ | 40 50
To () | 289 | 298 | 303 313 323 s
10 1/7 (x ) 3,46 3,35 3,30 3,19 3,09
Cs (mg/1) 17,4 17,5 17,6 18 18,3
z (mg/e) 0,26 0,25 0,24 0,2 0,17
T
log kp 0,866 § 0,90 0,92 1 1,07
1 l —"—“ -

Discussion :

Une augmentation de la température diminue legérement le taux d'adsorption

du colorant. Par
- La toomérature

la texzirciure
- L'adsorption e

ener_ie libre,

le chiarbon actif.

influe sur le dégré de déplacement des particules; plus

ezt Trible, et plus la quantité adsorbée est elevée

gt w: » oconciig exothermique, si une décrcissance en

doit 3¢ menitester, lea croissance de terpérature ot des

veleurs des parametre:s d'energic E,

/T est un moyen util paur do

ceriiner



Valeurs des paraacires
la nature des méconismes d'acgor tion.
La mesure des cheleurs d'adsorntion est lz - riuncinal critére qui per: oo

de differe:ncier 1'adsorytion chimique de 1'adsorptici physique.

Calcul de la chaleur d'adgorption @

Ia relation de Van't.loff : Arvocheming doraie @

sz RT D (L\. Ko, - daXom, |

T, -, /
T, , T, : température absolucs de deux systémes identiques

2
Xm : masse adgorbée amaximm en une couche pour le nodéle d'adsorption A'aprés

Laug, sy
R : coustantc des ;ags parizits = 2 cal / mole K°
- Le calcul de H, ne sera qu'epprozimatif, 1l'equation de Langnuir n'ayant

sag £té verifiéde.

5 H
-~ Iog ¥p = - 2 + cte
R
X/ .
Kp = -Zi~— est pro-cwiionnel au rapport de la massc de coloraiit

Cs/m
adsorbée par une ragsse de charbon pur 1o concentration en soluté =: oo %

en présence de la méme masse de charbon,

-~ - . ¢ ol - 1
le tracé de la courbe domnant les variations de log Kp en fonction de ———
perret de calculer la chaleur 4d'adsorption H, du gystéme & partir de la

pente de la droite.

A%" = 377935

MO = 754,70 cal
DHE = 0,75 Kecal

AR {5 Keal

3ton la verification de 1l'excistence d'un mécanigme de physisorption.



7 - CALCUL D'UNE INSTALLATION DE TRAITEMENT PAR ADSORPTION SUR CHARBON
ACTIPS GRANULE -

En se basant sur le fait qu'un kg de tissu teint consomme 120L
et en supposant qu'une tonne de tissu est teinte par jour, il y a une con-
sommation journali?re de 120 m3 d'eau colorée gqu'il faudra épurer avant de

la rejeter dans les petits cours d'eau, riviéres ou dans la nature en
général.

Les colorants étant généralement non biodégradables, on précc .ise
alors une décoloration sur charbon actif granulé par adscrption avec lcn
conditions suivantes : '

. & la oharge de 0,2 m/tm

. une concentration dans 1'effluent en colorant de Co = 38 g/l
qui a été déterminé aprés un essei de bain de teinture.

Une concentration de sortie aprés décoloration de C8 = 2 mg/l
clest-a-dire que 1l'épuration est de 95 %.

Pour les résultats suivants Tableau (1) on calculera :
1) la profondeur de la zone d'adsorption
2) le nombre de colormes i mettre en oeuvre en séris

3) durée de service pour obtenir un effluent de 2 mg/l

Tableau I 3
| Jurée de gervice (h)
Hauteur (m) = -
C/C_ =0,9 [C/C =0,1
1,22 i 42 6,6
2,44 é 66 31
! +
3,66 ] 90 |\

les courbes B.D.S.T. sont tracées comme indiquées 2 la fig. ( )

la pente No _
No : efficacité d'adsorption (g/m3 de charbon)

Co : concentration de l'effluent brute
V : vitesse du fluide en m/h
V=0,2 n/m x 60 m = 12 n/h
Co = 38 mg/1 = 0,038 ke/u3



a1
i
vi )
A= ) e
3

e i i etk e f i i . e b

5J,b

Ja,"—f

AL



on calcule ensuite No @
No = 19,7 h/m x 12 m/h x 0,038 kg/m3 = 8,98 kg/m3

L'ordonnée & l'origine 3 - 1 In (Co -1)
KCo Cs

goit Ty = 18 h 3 pour Cg = 0,9 on calcule la valeur de K

K=-1 o (0o 21y00
Cot, Cs

Ke-1 In 21 -1) = 3,21 m3/kg/h
0,038 x 18 0,9

Profondeur de la zone d'adsorption @

I

—t
1

Si on définit arbitrairement la zone d'adsorption comme
étant la couche de charbon au travers de laquelle la concentration du

soluté varie de 90 % & 10 9 de la concentration de 1l'eau brute.

La prcfondeur de cette zone est donnée par la distance
horizontale entre les deux droites B.D.S.T. correspondantes d'sprés la
fig. (38) 1a profondeur de la zone d'adsorption est de H = 1,77 m

2 - Le nombre de colonnes & mettre en série :
La profodeur du lit pour obtenir un effluent de 2 mg/l
ge calcule comme suit @

h=¥V In (Co —1; =

12 In (38 -1
NoK Cs

8,98 x 3,21 2
Xo=1,20 m

Le nombre de lits et la hauteur de chaque 1it sont liés
a4 la profondeur de la zone d'adsorption par :
n=H+1 (17)
h

n : nombre de colonmes A mettre en série

H : profondeur de la zone d'adsorption (m)
h : hauteur de chaque lit (m)

Si on choigit des colonnes de 1,2 m, le nombre de colonnes

Bera @

n=1,77 +1=2,47
132

goit 3 colonnes a mettre en série.



sl

3 - La durde de service est donnée par 3

t=No x-1 1n (Co =1
Cov KCo Cs

t = 8,98 x1,2x3 -1 In (38 -1
0,038 x 12 3,21x0,038 2

t = 47 h

Le choix de la hauteur des lits filtrans repose sur des

congidérations pratiques.

Si on choigit une faible hauteur du lit on aboutit & un
grand nombre de petites unités et par suite 3 un cofit d'investissement
élevé.

Une trés faible hauteur de h approche les conditions de mise en oeuvee
J'un 1it mobile si on utilise des lits filtranss trds hauts, on simplifie
1'exploitation.



C - CONCLUSION -

L'étude de 1'adsorption en 1lit fixe, que nous avons faite, nous
a pernis de montrer 1l'une des applications majeurs de 1'adgorption dans

le cas de 1'élimination du colorant procion rouge écarlate H5B'

Les paramdtres étudiés nous ont permis de montrer que s

1 - Lorsque la concentration en soluté augmente la quantité de
colorant adsorbée par g de charbon augmente et le temps de percée dimine,

2 - Quand la vitesse de passage augmente le temps de percée
diminue ainsi que la quantité de colorant adsorbé s d'ou

1'obtention de faibles rendements épuratoires.

3 - L'augmentation de la hauteur de charbon augmente le temps
de percée. La quantité adsorbée par g de charbon devient plus importante,
du fait de 1l'augmentation du temps de contact entre 1'adsorbat et 1'adsor-

bant ce qui entraine de bons rendements épuratoires.

4 — Pour la mé@me masse de charbon, la mBme concentration A 1'entrée
et le méme débit nous avons procédé & une comparaison entre deux colonnes
de diamétre différents.

Une diminution du diamdtre, mdne & une augmentation de la quantité
de colorant adsorbée par g de charbon, par le fait qutelle favorise une
avgmentation de la hauteur et un temps de contact entre adsorbat-adsorbant

plus long.

5 - Les résultats obtenus aprds regénération du charbon actif
usé sont acceptables, et sans aucun doute seraient meilleurs, si la
regénération se faisait juste aprés le temps de rupture ou de percée, pour

que le charbon, ne soit pas trop épuisé.



EN STATIQUE

6 - Influence du PH s
Le colorant est mieux adsorbé, pour wi PH légérement adide,
une augmentation du PH, entraine une diminution de la quantité de colorant
fixé, du fait que 1'oxygine des ions hydroxyXés (o ) réagit avec les

gsites carbonds, pour donner des centres ‘actifs.

7 - Influence de la température @
L'étule 7¢ ne2lle-ci a moniré que pour un temps de contact le
6 h, a montré que l'augmentation de celle-ci entrainait, non seulement i

abaissement du taux de saturation mais également le 1'efficacité.

Le calcul de la chaleur d'adsorption AH, a montré l'exist .o

d'un mécanisme de physisorption.

Ce travail est loin d'&tre achevé, et & cet effet dans une
prochaine étude, il serait intéressant d'étudier d‘'autres paramétres

par exemple 3

. 1'influence de la granulométrie pour un charbon donné
. le coefficient de forme aphéricité )
. la variation du diamétre des colonnes

. 1'effet d'une alimentation ascendante.



NOMENCLATURE

Ci concentration du colorant initiale (mg/1)
Cy concentration de colorant & la sortie de la colonne (mg/1)
ﬁ' messe de ocolorant adsorbé par unité de masse d'adsorbant (me/g)

n masse de charbon actif (g)

rendement d‘épuration (%)

T température abaolue (°g)

t temps

tR temps de rupture

tB temps de saturation

v vitesse d'écoulement cm gl

Q débit 1131:1111:(1-'JI
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