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 تأثير  - الماء لعدسات الجافة الحيوية الكتلة بواسطة النسيج أصباغ امتصاص تكثيف

.الممتصة للمادة المسبقة والميكانيكية الكيميائية المعالجة  
  

  :الملخص

 بصبغتي فيما يتعلق Lemna Minor (LM) المائية الحيوية للكتلة الحيوي  الامتصاص قدرة تقييم هو الدراسة هذه من الهدف

 للكتلة الحيوي  الامتصاص معاملات تحسين أظهر .RG12 Cibacron Green (RG12)و Solophenyl Scarlet (DR89) نسيج

 RG12 و DR89 لأصباغ التوالي على ٪ 69و٪  77 كانت والتي أهمية أقل أو أكثر قصوى  حيوية امتصاص كفاءة الأصلية الحيوية

Cibacron Green (RG12) وتركيز لتر/  غ 2 الحيوية كتلة، مئوية درجة 50 حرارة درجة ،1 تساوي  حمضية حموضة درجة على 

 .لتر/  ملغ 50 الأصباغ من أولي

 قدرتها في زيادة والقواعد الأحماض باستخدام الكيميائية المعالجة طريق عن الأصلية الحيوية الكتلة قدرة تكثيف أظهر ذلك، بعد

. ساعات 4 تساوي  ولفترة المعالجة  2M يساوي  بتركيز منشط، كعامل الفوسفوريك حمض مع خاصة الحيوي  الامتصاص على

 بالفعل الموجودة المثلى الظروف نفس ظل في RG12 و DR89 للأصباغ التوالي على٪ 73و 83 تساوي  الحيوي  الامتصاص كفاءة كانت

 .الأصلية الحيوية للكتلة

 المعالجة الحيوية الكتلة هذه داخل مترياالنانو  (CuO)النحاس أكسيد جزيئات دمج خلال من كيميائي تعديل إجراء تم أخيرًا،

 الجزء تستغل التي الضوئي التحفيز عملية باستخدام وذلك. استخدامها وإعادة تجديدها بهدف الفوسفوريك، بحمض مسبقًا

ا عليها العثور  تم التي النتائج أظهرت. الشمس ي الطيف من المرئي
ً
  بالأصباغ، أفضل احتفاظ

ً
 الأصلية الحيوية بالكتلة مقارنة

 كفاءة أقص ى كانت. مئوية درجة 20 حرارة ودرجة 5 تساوي  حموضة درجة: وهي شدة أقل تشغيل ظروف ظل في مسبقًا، والمعالجة

 الحيوية الكتلة تجديد حيث تم. لتر/  ملغ 50-20 تركيز نطاق في التوالي على RG12 و DR89 للصبغة ٪ 80و٪  90 تحقيقها تم

 .الصبغة هذه امتصاص عملية في مرات عدة استخدامها وإعادة المعدلة

-MEB و XPS و DRX و (FT-IR الطيفي التحليل طريق عن والمعدلة المسبقة والمعالجة الأصلية، الحيوية الكتلة توصيف أظهر

EDX(  الكيميائية التحليلاتو (اختبارBoehm  ، PCNpH، المحدد السطح )الحيوية الكتلة أن) LM( من أساس ي بشكل تكون ت 

 للكتلة المسبقة المعالجة وأن. والبنزين والألكان والكربوكسيل والكحول  الأمين وظائف وجود مع والنيتروجين والأكسجين الكربون 

 .بالصباغين الاحتفاظ في تساهم جديدة فوسفات وظيفة ظهور  خلال من الامتصاص على قدراتها من حسنت قد (LM) الحيوية

  من مسبقًا، المعالجة الحيوية الكتلة على النانوية النحاس أكسيد جسيمات قتلصي تأكيد إمكانية أيضًا التوصيف هذا أتاح

 .الأولية الحيوية بالكتلة مقارنة التجاويف من المزيد يتوفر حيث شكلها، في الملحوظ التغيير خلال

 

 التحفيز المسبقة، المعالجة الصبغة، الصغرى، الليمون  الحيوية، الكتلة الحيوي، الامتصاص التحلل، :مفتاحية كلمات

 .الطيفي التحليل التوصيف، النانوية، الجسيمات الضوئي،



                                                              

 

Intensification de la sorption de colorants textiles par la biomasse sèche de 

lentilles d’eau- Effet de prétraitements chimique et mécanique du biosorbant  

 

Résumé : 

L’objectif de cette étude est d’évaluer en premier temps la capacité de biosorption de la biomasse 

aquatique Lemna Minor(LM) vis-à-vis de deux colorants textiles Ecarlate Solophényl (DR89) et Vert 

Cibacron (RG12). L’optimisation des paramètres de biosorption pour la biomasse native a montré 

une efficacité de biosorption maximale plus ou moins importante qui était de 77% et 69 % 

respectivement pour les colorants DR89 et RG12 pour un pH acide égale à 1, une température de 50 

°C, une dose de biomasse de 2 g/L et une concentration initiale des colorants de 50 mg/L.  

Ensuite, l’intensification de la capacité de la biomasse native par un prétraitement chimique en 

utilisant des acides et des bases, a montré une augmentation de sa capacité de biosorption 

spécialement avec l’acide phosphorique comme agent activant, à une concentration égale à 2M et 

pour un temps de prétraitement égale à 4 heures. L’efficacité de biosorption optimale était égale à 83 

et 73% respectivement pour les colorants DR89 et RG12 sous les mêmes conditions optimales déjà 

trouvées pour la biomasse native. 

En dernier lieu, une modification chimique a été effectuée par l’incorporation des nanoparticules 

d’oxyde de cuivre à l’intérieur de cette biomasse prétraitée avec l’acide phosphorique, dans le but de 

sa régénération et sa réutilisation. Et ceci par l’utilisation d’un procédé de photocatalyse qui exploite 

la partie visible du spectre solaire. Les résultats trouvés ont montré une meilleure rétention des 

colorants, par rapport à la biomasse native et prétraitée, sous des conditions opératoires moins sévères 

qui sont : un pH égale à 5 et une température de 20 °C.  L’efficacité maximale atteinte était de 90 % 

et 80 % pour le colorant DR89 et RG12 respectivement dans un intervalle de concentration compris 

entre 20-50 mg/L. La biomasse modifiée a pu être régénérée et réutilisée plusieurs fois dans ce 

procédé de biosorption des colorants.  

La caractérisation des biomasses native, prétraitée et modifiée par les moyens d’analyses 

spectroscopiques (FT-IR, DRX, XPS et MEB-EDX,) et chimiques (Dosage de Boehm, pHPCN, 

Surface spécifique) a montré que la biomasse (LM) était majoritairement constituée de carbone, 

d’oxygène et d’azote avec la présence de fonction amine, alcool, carboxyle, alcane et benzénique, et 

que le prétraitement de la biomasse (LM) a amélioré ses capacités d’adsorption par l’apparition d’une 

nouvelle fonction phosphate qui participe à la rétention des deux colorants.  

Cette caractérisation a permis aussi de confirmer le greffage des nanoparticules d’oxyde de cuivre sur 

la biomasse prétraitée, par le changement important observé dans sa morphologie, d’où plus de 

cavités sont disponibles par rapport à la biomasse initiale. 

Mots clés : Dégradation, biosorption, biomasse, Lemna Minor, colorants, prétraitement, 

photocatalyse, nanoparticules, caractérisation, spectroscopiques. 

 



                                                              

 

Intensification of sorption of textile dyes by dry biomass of water lenses – 

Effect of chemical and mechanical pre-treatment of the biosorbent 

 

Abstract: 

The objective of this study is to first assess the biosorption capacity of the aquatic biomass Lemna 

Minor (LM) with respect to two textile dyes Solophenyl Scarlet (DR89) and Cibacron Green (RG12). 

The optimization of the biosorption parameters for the native biomass showed a more or less 

important maximum biosorption efficiency which was 77% and 69% respectively for the DR89 and 

RG12 dyes at an acidic pH equal to 1, a temperature of 50 ° C, a biomass dose of 2 g / L and an initial 

concentration of dyes of 50 mg / L. 

Then, the intensification of the capacity of the native biomass by a chemical pretreatment using acids 

and bases, showed an increase in its capacity of biosorption especially with phosphoric acid as 

activating agent, at a concentration equal to 2M and for a pre-treatment time equal to 4 hours. The 

optimal biosorption efficiency was 83 and 73% respectively for the dyes DR89 and RG12 under the 

same optimal conditions already found for the native biomass. 

Finally, a chemical modification was carried out by incorporating the copper oxide nanoparticles into 

this biomass pretreated with phosphoric acid, with the aim of its regeneration and reuse, by the use 

of a photocatalysis process that exploits the visible part of the solar spectrum.  

The results found showed better retention of the dyes, compared to the native and pretreated biomass, 

under less severe operating conditions, which are a pH equal to 5 and a temperature of 20 ° C. The 

maximum efficiency achieved was 90% and 80% for the dye DR89 and RG12 respectively in a 

concentration range of 20-50 mg / L. The modified biomass could be regenerated and reused several 

times in this biosorption process of dyes. 

The characterization of native biomass, pretreated and modified by means of spectroscopic (FT-IR, 

DRX, XPS and MEB-EDX,) and chemical analyzes (Boehm assay, pHPCN, specific surface) has 

shown that the biomass (LM) was mainly constitute of carbon, oxygen and nitrogen with the presence 

of amine, alcohol, carboxyl, alkane and benzene functions, and that the pretreatment of the biomass 

(LM) improved its adsorption capacities by the appearance of a new phosphate function which 

participates in the retention of the two dyes. 

This characterization also made it possible to confirm the grafting of copper oxide nanoparticles on 

the pretreated biomass, by the significant change observed in its morphology, where more cavities 

where available compared to the initial biomass. 

Key words:  Degradation, biosorption, biomass, Lemna Minor, dye, Pretreatment, photocatalysis, 

nanoparticles, characterization, spectroscopic. 

 
 



                                                              

 

Publications liées à cette thèse 
 

 

 

Cette thèse a donné lieu à des publications internationales  

 

 

 

Khaled, Benabbas., Nassira, Zabat. & Imene, Hocini. (2020) Eco-friendly synthesis of self-

regenerative low-cost biosorbent by the incorporation of CuO: a photocatalyst sensitive to visible 

light irradiation for azo dye removal. Environ Sci Pollut Res 27, 31074–31091. 

https://doi.org/10.1007/s11356-020-09364-1 

 

 

Khaled Benabbas , Nassira Zabat & Imene Hocini (2020) Azo dye removal by acid pretreated biomass 

and its regeneration by visible light photocatalysis with incorporated CuO., Environmental 

Technology, DOI: 10.1080/09593330.2020.1786169 

 

 

 

 

 



                                                              

 

TABLE DES MATIÈRES 

Liste des Figures 

Liste des Tableaux 

Liste des Abréviations et Symboles 

Introduction générale ........................................................................................................................ 1 

Synthèse bibliographique 

 

Chapitre I  

Pollution des eaux par les colorants textiles 

I-1 Introduction .................................................................................................................................. 7 

I-2 Enjeu de l’eau ............................................................................................................................... 7 

I-3 Définition de la pollution ainsi que les différentes sources de pollution ................................. 7 

           I-3-1 Les types de polluants dans l’eau  .................................................................................... 7 

           I-3-2 Polluants organiques  ....................................................................................................... 8 

           I-3-3 Polluants inorganiques ..................................................................................................... 8 

I-4 Effluent de l’industrie textile....................................................................................................... 8 

           I-4-1- Procédé de teinture  ........................................................................................................ 9 

           I-4-2 Etirement .......................................................................................................................... 9 

           I-4-3 Lavage .............................................................................................................................. 9 

           I-4-4 Blanchiment ..................................................................................................................... 9 

           I-4-5 La coloration .................................................................................................................... 9 

           I-4-6 Rinçage........................................................................................................................... 10 

I-5 Impact des colorants sur l’homme et l’environnement .......................................................... 11 

I-6 Règlementation et législation  ................................................................................................... 12 

I-7 Conclusion ................................................................................................................................... 14 

 

Chapitre II  

Procédés de traitement des effluents textiles 

 

II-1- Introduction ............................................................................................................................. 18 

II-2- Epuration des effluents textiles .............................................................................................. 18 

II-2-1 Traitement biologique ........................................................................................................... 18 

            II-2-1-1 Traitement aérobie .................................................................................................... 19 

II-2-1-2 Traitement anaérobie  ............................................................................................... 19 

 



                                                              

 

II-2-2-Le traitement chimique ........................................................................................................ 19 

            II-2-2-1 Procédés d’oxydation ............................................................................................... 19 

II-2-2-2 Procédés d’oxydation avancée ................................................................................. 20 

II-2-2-3 Procédé Fenton  ........................................................................................................ 20 

            II-2-2-4 Procédé photo Fenton ............................................................................................... 20 

            II-2-2-5 Ozonation couplé à UV ............................................................................................ 21 

            II-2-2-6 Photocatalyse hétérogène ......................................................................................... 21 

II-1-3-Le traitement physique ......................................................................................................... 22 

            II-1-3-1 Coagulation floculation ............................................................................................ 22 

            II-1-3-2 Procédé membranaire ............................................................................................... 23 

            II-1-3-3 Adsorption sur charbon actif  ................................................................................... 24 

II-2 Définition de l’adsorption ........................................................................................................ 24 

            II-2-1 Charbon actif ............................................................................................................... 26 

            II-2-1-1 Carbonisation............................................................................................................ 26 

            II-2-1-2 Activation ................................................................................................................. 26 

            II-2-1-3 Activation physique .................................................................................................. 26 

            II-2-1-4 Activation chimique ................................................................................................. 27 

            II-2-4 Propriété du charbon actif ............................................................................................ 27 

            II-2-4-1 Le volume poreux et la taille des pores .................................................................... 27 

            II-2-4-2 Surface spécifique .................................................................................................... 28 

            II-2-4-3 Fonction de surface  ................................................................................................. 28 

            II-2-4-3-1 Groupements acides .............................................................................................. 28 

            II-2-4-3-2 Groupements basiques .......................................................................................... 30 

            II-2-4-4 Le point de charge nul (pHPCN) .............................................................................. 29 

            II-2-5 Régénération du charbon actif  .................................................................................... 29 

            II-2-5-1 Régénération physique ............................................................................................. 29 

            II-1-5-2 Régénération biologique ........................................................................................... 30 

            II-2-5-3 Régénération chimique ............................................................................................. 31 

II-3 Conclusion ................................................................................................................................. 32 



                                                              

 

Chapitre III 

Biosorbants et Procédés de biosorption 

 

III-1 Introduction ............................................................................................................................. 39 

III-2 Définition de la biosorption .................................................................................................... 39 

III-3 Biosorbant ................................................................................................................................ 40 

III-3-1 Biosorbants d’origine agro industrielle ...................................................................... 40 

III-3-2 Biosorbants composés essentiellement de matière polysaccarides ............................ 41 

III-3-2-1 Bactéries .................................................................................................................. 42 

            III-3-3 Biosorbants d’origine aquatique ................................................................................. 42 

III-3-3-1 Algues ..................................................................................................................... 42 

III-3-3-2 Présentation de la biomasse Lemna Minor ............................................................. 43 

III-3-3-3 Utilisation de la biomasse Lemna Minor ................................................................ 44 

III-5 Prétraitement des biosorbants ............................................................................................... 45 

III-5-1 Effets de prétraitement des biosorbants sur leurs propriétés physico-chimiques  ...... 45 

III-6 Conclusion................................................................................................................................ 48 

 

Partie expérimentale 

 

Chapitre IV 

Biosorption des colorants textiles par la biomasse native et prétraitée 

 

IV-1 Introduction ............................................................................................................................. 56 

IV-2 Dispositif expérimental et échantillonnage ........................................................................... 57 

IV-2-1 Préparation des solutions des colorants ...................................................................... 57 

IV-2-2 Dispositif expérimental .............................................................................................. 58 

            IV-2-3 Protocole expérimental ............................................................................................... 58 

IV-2-4 Exploitation des résultats de biosorption  .................................................................. 59 

IV-3 Biosorption des colorants textiles par la biomasse native ................................................... 59 

            IV-3-1 Optimisation de la biosorption des colorants par la biomasse native ........................ 59 

IV-3-1-1 Effet de la dose de biomasse native ........................................................................ 59 

IV-3-1-2 Effet de la vitesse d’agitation.................................................................................. 60 

            IV-3-1-3 Effet de la concentration initiale des colorants ....................................................... 61 

IV-3-1-4 Effet du pH de la solution ....................................................................................... 62 

IV-3-1-5 Effet de la température de la solution ..................................................................... 63 



                                                              

 

            IV-3-1-6 Etude thermodynamique ......................................................................................... 64 

IV-4 Biosorption des colorants textiles par la biomasse prétraitée ........................................ 65 

IV-4-1 Préparation et prétraitement des biosorbants ............................................................. 65 

            IV-4-2 Effet du prétraitement sur la biosorption des colorants ............................................. 66 

IV-4-2-1 Effet du prétraitement basique ................................................................................ 66 

IV-4-2-2 Effet du prétraitement acide .................................................................................... 67 

            IV-4-2-3 Optimisation des paramètres du prétraitement ....................................................... 68 

IV-4-2-3-1 Effet de la concentration de l’acide phosphorique .............................................. 68 

IV-4-2-3-2 Effet de la concentration de l’hydroxyde de sodium ........................................... 69 

            IV-4-2-3-3 Effet du temps de prétraitement .......................................................................... 69 

IV-5 Modélisation des isothermes et cinétique de la biosorption des colorants ......................... 71 

IV-5-1 Modélisation des isothermes de biosorption par la biomasse prétraitée .................... 71 

            IV-5-2 Etude cinétique de la biosorption des colorants ......................................................... 72 

IV-6 Conclusion ................................................................................................................................ 74 

 

Chapitre V  

Caractérisation des biosorbants 

V-1 Introduction ............................................................................................................................... 77 

V-2 Caractérisation des biosorbants .............................................................................................. 77 

V-2-1 Dosage de Boehm ........................................................................................................ 77 

V-2-2 Point de charge nul pHPCN ........................................................................................... 79 

            V-2-3 Détermination de l’indice bleu de méthylène (Surface spécifique) ............................ 80 

V-2-4 Spectroscopie infrarouge à transformer de Fourier ..................................................... 82 

            V-2-5 Spectroscopie photoélectron a rayon-X (XPS)............................................................ 83 

            V-2-6 Microscope électronique à balayage (MEB) ............................................................... 85 

            V-2-7 Analyse EDX de la biomasse prétraitée ...................................................................... 87 

            V-2-8 La diffraction aux rayons X (DRX) ............................................................................. 88 

            V-3 Mécanisme de biosorption des colorants par analyse spectroscopiques  ........................ 89 

V-4 Conclusion ................................................................................................................................. 92 

 
 
 
 
 
 



                                                              

 

Chapitre VI  

Photocatalyse de biosorption des colorants par biomasse modifiée 

 

VI-1-Introduction ............................................................................................................................. 96 

VI-2-Synthèse de la biomasse modifiée par CuO .......................................................................... 96 

           VI-2-1 Analyse FTIR de la biomasse modifiée ...................................................................... 97 

           VI-2-2 Analyse XPS de la biomasse modifiée........................................................................ 98 

           VI-2-3 Analyse MEB de la biomasse modifiée .................................................................... 100 

           VI-2-4 Analyse EDX de la biomasse modifiée ..................................................................... 102 

           VI-2-5 Analyse DRX de la biomasse modifiée .................................................................... 103 

           VI-2-6 Détermination du band gap ....................................................................................... 104 

VI-3 Optimisation des paramètres de la biomasse modifiée ...................................................... 106 

           VI-3-1 Effet du rapport massique ......................................................................................... 106 

           VI-3-2 Effet du pH sur la biosorption des colorants ............................................................. 107 

           VI-3-3 Effet de la concentration initiale des colorants ......................................................... 108 

           VI-3-4 Photocatalyse et minéralisation des colorants ........................................................... 109 

           VI-3-5 Photodégradation catalytique .................................................................................... 109 

           VI-3-6 Minéralisation des colorants ..................................................................................... 111 

           VI-3-7 Evolution spectrale de dégradation des colorants  .................................................... 112 

VI-4 Régénération et mécanisme de la biomasse modifiée ......................................................... 113 

           VI-4-1 Régénération de la biomasse modifiée ...................................................................... 113 

           VI-4-2 Mécanisme de régénération de la biomasse .............................................................. 116 

VI-5 Modélisation des isothermes et cinétique de la biosorption .............................................. 117 

           VI-5-1 Modélisation des isothermes pour la biomasse modifiée .......................................... 117 

           VI-5-2 Etude cinétique de la biosorption des colorants pour la biomasse modifiée............. 118 

Conclusion générale et perspectives ............................................................................................. 125 

 
 
 
 
 
 
 



                                                              

 

 

Listes des figures 

Chapitre 2 

Figure. II. 1 Mécanisme du transport d’un adsorbat au sein d’un grain du solide ........................... 29 

Figure. II. 2 Fonctions de surfaces a la surface des charbons actifs (a) fonctions acides (b) fonctions 

basiques .............................................................................................................................................. 28 

Chapitre 3 

Figure. III. 1. Images de la biomasse aquatique Lemna Minor ........................................................ 43 

Chapitre 4 

Figure. IV. 1. Structure chimique des colorants (a) Ecarlate solophényl (b) Vert cibacron ............. 57 

Figure. IV. 2. Image du dispositif expérimental pour les essais de biosorption ............................... 58 

Figure. IV. 3. Effet de la dose de biomasse native sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) 

RG12 .................................................................................................................................................. 59 

Figure. IV.4. Effet de la vitesse d’agitation sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12. . 60 

Figure. IV.5. Effet de la concentration initiale sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12

 ............................................................................................................................................................ 61 

Figure. IV.6. Effet du pH de la solution sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12 ....... 62 

Figure. IV.7. Effet de la température de la solution sur la biosorption du colorant (a) DR89, (b) RG12

 ............................................................................................................................................................ 63 

Figure. IV.8 La courbe Ln (kd)= f (T) pour la biosorption du colorant (a) DR89 et (b) RG12. ....... 65 

Figure. IV.9. Effet du prétraitement basique sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12. 66 

Figure. IV.10. Effet du prétraitement acide sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12. . 67 

Figure. IV.11.  Effet de la concentration de l’acide phosphorique sur  la biosorption des colorants (a) 

DR89, (b) RG12. ................................................................................................................................ 68 

Figure. IV.12. Effet de la concentration de l’hydroxyde de sodium sur la biosorption des colorants 

(a) DR89, (b) RG12 ........................................................................................................................... 69 

Figure. IV.13. Effet du temps de prétraitement sur la biosorption des colorants (a, b) DR89, (c, d) 

RG12 .................................................................................................................................................. 70 



                                                              

 

Chapitre 5 

Figure. V. 1. Détermination du point de charge nul pour les biomasses prétraitées avec (a) les acides 

et (b) les bases. ................................................................................................................................... 80 

Figure.V. 2. Spectre FTIR de la biomasse native et prétraitée avec les acides et les bases .............. 82 

Figure.V. 3. (a) Spectre XPS de la biomasse native et prétraitée, spectre XPS relative à (b) Carbone, 

(c) Oxygène, (d) Azote, (e) Phosphore. ............................................................................................. 84 

Figure.V. 4. Images FE-SEM de (a, b) BM-Native, (c, d) BM-H3PO4-2M-4H, (e, f) BM-NaOH-4M-

4H. ...................................................................................................................................................... 86 

Figure.V. 5. Analyse EDX de la biomasse (a) BM-Native, (b) BM-H3PO4, (c) BM-NaOH, (d, e) BM-

H3PO4 et BM-NaOH après la biosorption du colorant DR89. ........................................................... 87 

Figure. V. 6. Diffractogramme de la biomasse native BM-Native et prétraitée BM-H3PO4. ........... 88 

Figure. V. 7. Spectre FTIR de la biomasse BM-H3PO4 avant et après biosorption  du (a) colorant 

DR89 (b) colorant RG12 (c) .............................................................................................................. 90 

Figure. V. 8. Images MEB de la biomasse BM-H3PO4 après biosorption des colorants (a, c) DR89, 

(b, d) RG12 respectivement. .............................................................................................................. 90 

Figure. V. 9. Images MEB de la biomasse BM-NaOH après biosorption des colorants (a,) DR89, (b) 

RG12 respectivement ......................................................................................................................... 91 

Figure V.  10. Différentes interactions de la biomasse avec les colorants. ....................................... 91 

Chapitre 6 

Figure. VI. 1. Spectre FTIR de (a) oxyde de cuivre, (b) BM-Native,(c) BM-H3PO4, (d-f) BM-H3PO4 

(CuO)X%. ............................................................................................................................................ 97 

Figure. VI. 2. Spectre XPS de BM-H3PO4-CuO40-60%, (a), (b) spectre XPS relative au Carbone, (c) 

Oxygène, (d) Azote, (e) Cuivre, (f) Phosphore .................................................................................. 99 

Figure. VI. 3. Images MEB de (a) l’oxyde de cuivre (b) BM-H3PO4-(CuO)40%, (c) BM-H3PO4-

(CuO)60%, (d) BM-H3PO4-(CuO)80%, (e, f) images MEB en mode CBS de BM-H3PO4-(CuO)40-60%

 .......................................................................................................................................................... 101 

Figure. VI. 4. L’analyse EDX de BM-H3PO4 (a), (b) CuO pur, (c) BM-H3PO4-CuO 40%, (d) BM-

H3PO4-CuO 60%, (e) BM-H3PO4-CuO 80%. ....................................................................................... 102 

Figure. VI. 5. (a) Diffractogramme de la biomasse modifiée et de l’oxyde de cuivre, (b) 

diffractogramme de la biomasse modifiée avec agrandissement. .................................................... 103 



                                                              

 

Figure. VI.6. Tracé de la band gap pour (a) CuO pur, (b) BM-H3PO4-CuO40%, (c) BM-H3PO4-CuO 

60%, (d) BM-H3PO4-CuO80%. ............................................................................................................ 105 

Figure. VI. 7. Effet du rapport massique sur la biosorption du (a) colorant DR89, (b) RG12. ...... 106 

Figure. VI. 8. Effet du pH sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12 par la biomasse 

modifiée. .......................................................................................................................................... 107 

Figure. VI. 9. Effet de la concentration initiale sur la biosorption des colorants DR89, (b) RG12 par 

la biomasse modifiée. ....................................................................................................................... 108 

Figure. VI. 10. (a, b) Dégradation des colorants DR89 et RG12 par photocatalyse, (c, d) images des 

solutions des colorants lors de la photodégradation......................................................................... 110 

Figure. VI.11. Degré de minéralisation du colorant (a) DR89 et (b) RG12 par la biomasse modifiée 

et l’oxyde de cuivre CuO. ................................................................................................................ 111 

Figure. VI.12. Evolution spectrale des colorants (a) DR89, (b) RG12 Lors de la photocatalyse. .. 112 

Figure. VI.13. Réutilisation de la biomasse modifiée pour la biosorption des colorants (a) DR89, (b) 

RG12 ................................................................................................................................................ 113 

Figure. VI.14. (a) Spectre FTIR de la biomasse modifier avant et après 5 cycles, (b) l’analyse EDX 

et (c) images FESEM de la biomasse modifier après 5 cycles, (d) diffractogramme de la biomasse 

modifiée avant et après utilisation. .................................................................................................. 115 

Figure. VI.15. Spectre FTIR de la biomasse modifiée avant et après biosorption du colorant RG12.

 .......................................................................................................................................................... 116 

Figure. VI.16. Schéma représentant le mécanisme de dégradation des colorants par la photocatalyse.

 .......................................................................................................................................................... 117 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



                                                              

 

Liste des tableaux 
Chapitre 1 

Tableau. I. 1 Potentiel de fixation des différents colorants utilisés dans l’industrie textile  ............ 10 

Tableau. I. 2 Le seuille de tolérance des différents polluants suivant la norme algérienne ............. 14 

Chapitre 3 

Tableau. III. 1 Utilisation des différents biosorbant pour l’élimination des colorants..................... 40 

Tableau. III. 2 Elimination des colorants anioniques par la chitosane et le charbon actif. .............. 41 

Tableau. III. 3 Traitement des effluents chargés en ion métalliques ou en colorants par diverses 

biomasses bactériennes ...................................................................................................................... 42 

Tableau. III. 4 Traitement des effluents chargés en colorants par les différentes algues................. 43 

Tableau. III. 5 Effet de prétraitement sur la chimie de surface des biosorbants ................................ 4 

Chapitre 4 

 

Tableau. IV. 1. Propriétés physicochimiques des colorants ............................................................. 57 

Tableau. IV. 2. Résultats des paramètres thermodynamiques de la biosorption des deux colorants.

 ............................................................................................................................................................ 64 

Tableau. IV. 3. Résultats de la modélisation des isothermes de biosorption des deux colorants par la 

biomasse prétraitée BM-H3PO4.. ....................................................................................................... 72 

Tableau. IV. 4. Résultats des paramètres cinétiques de la biosorption des colorants DR89 et RG12 

par la biomasse prétraitée BM-H3PO4. .............................................................................................. 73 

Chapitre 5 

Tableau.V. 1. Résultats du titrage de Boehm et du point de charge nul pour les biomasses prétraitée 

avec les acides .................................................................................................................................... 78 

Tableau.V. 2. Résultats du titrage de Boehm et du point de charge nul pour les biomasses prétraitée 

avec les bases ..................................................................................................................................... 78 

Tableau.V. 3. Surface spécifique de la biomasse native et prétraitée ............................................... 81 

 

 

 

 

 



                                                              

 

Chapitre 6 

Tableau. VI. 1. Résultats de la taille des particules calculés par l’équation de Debye-Scherrer. ... 104 

Tableau. VI.2. Résultats de la modélisation des isothermes de biosorption des deux colorants par la 

biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO60%........................................................................................... 118 

Tableau. VI.3. Résultats des paramètres cinétiques de la biosorption des colorants DR89 et RG12 

Tableau. VI.3. Résultats des paramètres cinétiques de la biosorption des colorants DR89 et RG12 

par la biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO60%................................................................................. 119 



                                           Liste des abréviations  

 

LISTES DES ABRÉVIATIONS ET SYMBOLES 

Abs       Absorbance 

pH Potentiel d’hydrogène  

mg/L Milligramme par litre   

mg/g Milligramme par gramme 

m2/g Mètre carré par gramme 

méq/g Milliéquivalent par gramme 

eV Electron volt  
tr.min-1  Tour par minute 

T Température 

λmax Longueur d’onde maximale 

λ Longueur d’onde du rayon X 

LM Lemna Minor  

BM-Native Biomasse native 

BM-H3PO4 Biomasse prétraitée par l’acide phosphorique 

BM-H2SO4 Biomasse prétraitée par l’acide sulfurique 

BM-HCl Biomasse prétraitée par l’acide chlorhydrique 

BM-NaOH Biomasse prétraitée par l’hydroxyde de sodium 

BM-NaHCO3 Biomasse prétraitée par le bicarbonate de sodium  

BM-Na2CO3 Biomasse prétraitée par le carbonate de sodium 

BM-H3PO4-CuO40% Biomasse modifiée avec l’oxyde de cuivre a 40 % 

BM-H3PO4-CuO60% Biomasse modifiée avec l’oxyde de cuivre a 60 % 

BM-H3PO4-CuO80% Biomasse modifiée avec l’oxyde de cuivre a 80 % 

Espèces oxydantes  Oxygène super oxyde  

CA Charbon actif 

IUPAC Union internationale de la chimie pure et appliquée 

B.E.T Brunauer, Emmett et Teller 

pHPCN Point de charge nul 

pHi pH initial 

pHf pH finale  

PE Polyéthylène 

DR89 Direct Red 89 

RG12 Reactive Green 12 

Ct concentrations du colorant au temps (t) 

C0 concentrations initiales du colorant  

Ce concentrations du colorant a l’équilibre 

V Volume réactionnel en litre (L) 

M Masse du biosorbant (mg) 

qt quantités biosorbée du colorant au temps t 

qe quantités biosorbée du colorant a l’équilibre 

qexp  quantité biosorbée expérimentale et calculer 

qcal quantité biosorbée calculée par un modèle mathématique 

EB Efficacité de biosorption 

FTIR Spectroscopie infra rouge a transformé de Fourier  

XPS Spectroscopie photoélectron à rayon X 

MEB Microscopie électronique à balayage 

EDX Dispersion d'énergie de rayons X 

DRX Diffraction des rayons X 

Fx Concentration des sites actifs (mmol/g) 

Vex Volume de titrage a blanc  (mL) 

Vbx Volume de titrage en présence de biosorbant (mL) 

Mt Concentration molaire (mol/g) 



                                           Liste des abréviations  

 

FD Facteur de dilution 

m Masse du biosorbant (g) 

BM Bleu de méthylène 

SBM Surface spécifique déterminée par l'adsorption du bleu de méthylène 

MBM Masse molaire du colorant bleu de méthylène  

Am Aire moléculaire de la molécule du bleu de méthylène 

NA Nombre d’Avogadro 

JCPDS Joint Committee on Powder Diffraction Standards 

D Diamètre du cristal (nm) 

β Largeur pleine à mi-hauteur maximale 

θ L'angle de diffraction des rayons X 

OH• Radicaux hydroxyles  

O2
•- Oxygène superoxyde 

hυ Energie d’un photon de lumière  

A Constante de proportionnalité 

Eg Energie du band gap 

F (R) La fonction de Kubelka-Munk 

R La réflectance 

χ Electronégativité de Mullikan 

Ee Energie des électrons libres 

ECB Potentiel de la bande de conduction 

EVB Potentiel de la bande de valence 

Eg Energie du band gap 

UV Ultra-Violet 

ENH Électrode normale à hydrogène 

BV Bande de valence 

BC Bande de conduction 

DCO Demande chimique en oxygène 

ɛ Coefficient d'extinction molaire 

β Constante de désorption 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

https://fr.wikipedia.org/wiki/%C3%89lectrode_normale_%C3%A0_hydrog%C3%A8ne


                                           Introduction générale  

1 

 

Introduction générale 

L’eau est un élément essentiel à la vie ayant une importance au niveau planétaire, si son abondance 

est subsistante, sa qualité qui est en grand péril doit être nécessaire pour une utilisation saine par la 

nature et l’homme. Parmi les différents dangers qui concernent l’utilisation de l’eau, la pollution par 

les activités industrielles de l’homme [1]. 

Le terme pollution est qualifié comme étant un apport d’éléments toxiques engendrant une élévation 

de leur teneur dans l’eau, pouvant constituer un danger potentiel pour l’équilibre écologique et la 

santé publique limitant ainsi son utilisation. 

La qualité de l’eau qu’elle soit destinée à la consommation humaine, à l’irrigation ou tout simplement 

rejetée dans la nature, vers les rivières, les océans ou le sol, est un souci majeur pour les organismes 

nationaux et internationaux. Car si la demande en eau pure est importante, son épuration n’est pas 

valorisée financièrement, du fait qu’un grand débit doit être traité avec des normes de plus en plus 

exigeantes et une réduction maximum des coûts de traitement. 

La contamination des eaux par des polluants d’origines diverses, en particulier les colorants est un 

problème d’actualité. Une grande variété de colorants est utilisée par différentes industries comme la 

peinture, le papier et le textile. Il a été révélé par l’association de l’écologie et de toxicologie des 

colorants industrielles (AETC) que 90 % des colorants utilisés par l’industrie textile ont leur dose 

létale LD50 supérieure à 2×103 mg kg-1 [2]. Leur présence dans l’eau vient du procédé de coloration, 

où 10-15% de ces polluants sont perdus et rejetés dans le réseau d’assainissement. Une fois dans 

l’environnement, leur élimination est difficile à cause de leur faible biodégradabilité, par conséquent 

ceci pose un sérieux problème environnemental étant donné que ces composés organiques sont 

cancérogènes, mutagènes, et nocifs pour la faune et la flore [3]. Ceci a donc encouragé les chercheurs 

à améliorer les différents procédés de dépollution existants, ainsi qu’au développement de nouveaux 

procédés permettant l’épuration des rejets tous en respectant les normes de rejet internationales. 

Actuellement différentes méthodes ont été utilisées pour le traitement des effluents industriels ou 

domestiques qui peuvent être classés en trois classes : les procédés chimiques, biologiques et 

physiques englobant les procédés d’oxydation avancée, l’usage de boue activé, l’électrolyse, 

l’échange ionique, la précipitation, la flottation, la filtration membranaire ainsi que l’adsorption. 

L’adsorption sur charbon actif est l’une des techniques les plus utilisées pour l’élimination de ces 

polluants, à cause de sa grande capacité de rétention due à sa grande surface spécifique. Mais le 

problème avec le charbon actif est qu’il est très onéreux et nécessite une régénération une fois utilisée, 

car le procédé ne fait que transférer la pollution d’une phase à une autre, constituant ainsi un autre 

facteur limitant [4]. De plus la difficulté à récupérer l’énergie mise en jeu pour l’activation du charbon 

et sa régénération, a poussé les travaux de recherche à s’orienter vers des procédés de traitement, 

faisant appel à des matériaux naturels abondants, moins coûteux et qui peuvent avoir une grande 

affinité vis-à-vis de ces polluants [5-10]. Parmi ces matériaux, les biosorbants qui constituent de nos 
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jours un intérêt majeur dans le domaine de dépollution des eaux. On peut citer par exemple les résidus 

d’agriculture comme l’écorce de citron [11], écorce d’orange [12], grain de papaye [13], coquille de 

cacahouète [14], les polysaccarides comme la chitine [15], marc de café [16], sciure de bois [17], 

tiges de banane [18]. 

Concernant ce travail, notre choix a opté sur une petite plante aquatique flottante, type lentille d’eau, 

qui appartient à la famille des lemnacées [19], appelée Lemna minor (LM) ; elle se trouve dans les 

surfaces d'eau douce immobile à mouvement lent, sous forme de fronde flottante avec des racines 

minces provenant de chaque fronde [20]. Cette plante a plusieurs avantages, elle peut s’étendre très 

rapidement tout en s’adaptant à diverses conditions climatiques, elle est peu coûteuse et sa culture est 

facile [21]. Plusieurs études ont rapporté son utilisation en tant que bioindicateur dans les tests de 

toxicité et pour l'évaluation du stress causé par les métaux lourds [22] et des nanoparticules [23] à 

cause sa leur grande capacité d’accumulation. Les lentilles d’eau ont aussi été utilisées dans le 

traitement des eaux pour l’élimination des nitrates, phosphates, ammoniaques [24], les métaux lourds 

[25] ainsi que des polluants organiques tels que les colorants [26].    

Ce travail vise un double objectif, le premier consiste à utiliser un matériau d’origine biologique, et 

d’étudier l’effet de son prétraitement chimique par différents acides et bases sur sa capacité de 

rétention vis-à-vis des colorants anioniques qui sont l’écarlate solophényl DR89 et le Vert Cibacron 

RG12, deux colorants utilisés dans l’industrie textile de Constantine. Ces polluants sont classés 

comme des colorants azoïques à cause de la présence de la fonction (N=N), ils ont une toxicité 

importante et sont résistants à la biodégradation et sont irritants pour la peau. De plus, ils peuvent 

entraîner des risques cancérogènes et mutagènes [27, 28].  

Le second objectif est d’utiliser le biosorbant prétraité ayant la meilleure efficacité de biosorption 

pour le modifier en faisant incorporer des nanoparticules CuO, qui serviront à régénérer le biosorbant 

une fois saturé par les deux colorants étudiés, en utilisant un procédé de photocatalyse exploitant les 

irradiations visibles qui constitue 40 % du spectre solaire [29]. 

Pour répondre à la problématique évoquée précédemment, ce manuscrit a été réparti en 6 chapitres 

dont les trois premiers chapitres constituent la partie bibliographique, et les trois derniers chapitres 

représentent la partie expérimentale.       

 Le premier chapitre est consacré à une étude bibliographique sur la caractérisation des 

effluents de l’industrie textile, la pollution des eaux par ces effluents et leur dangerosité sur 

l’homme et l’environnement.  

 Le deuxième chapitre est consacré aux différents procédés de traitement des effluents 

textiles. 

 Le troisième chapitre est dédié à l’utilisation de la biosorption pour l’élimination des 

polluants ainsi que le prétraitement des biosorbants utilisé dans la littérature. 
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 Le quatrième chapitre est centré sur la biosorption des colorants textiles par la biomasse 

native et prétraitée, où on voit la nature de l’effet du prétraitement par l’optimisation de ses 

paramètres, ainsi que la modélisation des isothermes de biosorption. 

 Le cinquième chapitre présente les résultats de la caractérisation des biosorbants utilisés dans 

ce travail.   

 Le sixième chapitre traite la biosorption des colorants par la biomasse modifiée avec les 

nanoparticules (CuO), où il décrit la synthèse, la caractérisation et la régénération du 

biosorbant modifié par un procédé photocatalytique.  

En conclusion nous avons discuté les résultats expérimentaux obtenus avec des perspectives 

suggérées pour mieux s’orienter dans ce procédé. 
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Chapitre I Pollution des eaux par les colorants textiles 

 

I-1 Introduction 

Dans ce chapitre nous allons connaître l'importance de l'eau dans notre planète une définition de la 

pollution et ces différentes classes sont données pour nous aider à identifier les menaces auxquelles 

elle est soumise. Ce chapitre va aussi se focaliser sur les procédés utilisés dans l'industrie textile afin 

d'examiner les produits chimiques utilisés lors de la coloration du tissu. Nous allons aussi examiner 

les différents impacts causés par les colorants textiles. Les mesures prises par les autorités algériennes 

pour contrer ce problème d'envergure mondiale. 

 

I-2 Enjeu de l’eau  

L’eau est un élément essentiel à la vie sur terre, il faut noter que 97,2 % de l’eau sur terre est une eau 

salée qui vient des mers ainsi que des océans, mais ces propriétés rendent cette eau inutilisable aux 

usages domestiques, industriels ou à la consommation quotidienne. 

Dans le cas de l’eau douce plus de 99,4 % des réserves sont piégées dans la glace ou bien situées dans 

les nappes souterraines profondes avec seulement 0,2 % situé à la surface [1], mais sa mal répartition 

dans le monde est devenue un enjeu géopolitique important, faisant d’elle une ressource rare. D’où 

l’importance de la préserver des différents types de pollution pouvant porter atteinte à la santé 

humaine et à l’écosystème avec l’utilisation de traitements efficaces pouvant se conformer aux 

normes de rejet.   

I-3 Définition de la pollution et les différentes sources de pollution  

Le terme pollution peut être défini comme étant une modification du milieu par des impuretés solides 

liquide et gazeux, conduisant à des effets directs ou indirects qui altère la constitution physico-

chimique du milieu. Cette pollution provient de différentes sources telles que la pollution urbaine 

constituée de ¾ des eaux usées ou ménagères, pollution agricole du fait de l’utilisation des engrais et 

des pesticides et la pollution industrielle générer lors de l’extraction et de la transformation des 

matières premières en produit final. Les effluents industriels peuvent venir de plusieurs types 

d’industries telles que : l’industrie agroalimentaire, papeteries, usine textile. 

I-3-1 Les types de polluants dans l’eau  

Les contraintes exercées sur l’eau par l’homme et ses activités industrielles sont la cause principale à 

la pollution des ressources en eaux, et la présence de polluants dans l’eau peut être d’origine chimique 

et/ou biologique [2], les polluants peuvent aussi être classés suivant leur niveau de toxicité en macro 

ou micro polluants composés, présents en faible concentration qui sont dangereux vis-à-vis de 
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l’homme et de l’environnement. Une autre distinction peut également être faite entre les polluants 

bioaccumulables et non biodégradables, où ces derniers nécessitent un traitement spécifique et 

adéquat pour leur élimination. 

 

I-3-2 Polluants organiques  

Les rejets pharmaceutiques, colorants, détergents, désinfectants sont des molécules synthétiques 

produites industriellement de façon quotidienne et posent un sérieux problème, à cause de leur 

résistance au traitement biologique. Ces polluants vont se retrouver dans les cours d’eau, car l’absence 

des infrastructures de traitement des eaux, fait que la plupart des industries algérienne déversent leurs 

effluents directement dans les cours d’eau, en les exposants ainsi à la nature et l’homme. Les 

pesticides, les hydrocarbures et les produits pharmaceutiques sont eux aussi considérés comme des 

polluants organiques, ces composants sont des molécules stables dangereuses pour l’homme. Les 

pesticides sont très utilisés en agricultures spécialement pour l’exploitation de certaines cultures 

comme banane, le café, le riz et le coton. Leur rôle et de la protection et l’augmentation des récoltes 

agricoles, mais leur présence dans l’eau peut causer certain cancer ou des problèmes de fertilité [3].  

I-3-3 Polluants inorganiques  

Les métaux lourds sont considérés comme étant les principaux polluants inorganiques ils peuvent être 

présents dans l’eau sous forme ionique, et l’origine de leur présence vient du phénomène d’érosion 

qui les met en solution lors de la circulation de l’eau. Leur présence dans l’eau peut aussi être 

provoquée par les activités industrielles de l’homme telles que les industries électroniques ou par les 

activités métallurgiques, car celles-ci se trouvent généralement près des fleuves ou de la mer du fait 

de l’accessibilité de l’eau qui va servir au refroidissement des équipements, ou bien pour le lavage 

faisant de l’eau l’exutoire pour le rejet des différents effluents fortement pollués.  

Les minéraux comme l’arsenic (As), les cyanures (CN-), le Plomb (Pb), le mercure (Hg), le cadmium 

(Cd) et le chrome (Cr) sont des micropolluants toxiques issus de diverses industries chimiques et 

métallurgiques. Ils sont susceptibles de porter atteinte à la santé de l’homme, car ils sont 

bioaccumulables dans l’organisme. D’autres éléments comme le cuivre (Cu), le zinc (Zn), le fer (Fe), 

le fluor (F) les nitrates (NO3
-) et les phosphates (PO4

3-) sont présents naturellement dans les eaux, car 

ce sont des polluants d’origine anthropiques et peuvent être toxiques quand ils sont présents à une 

certaine concentration. 

I-4 Effluents de l’industrie textile  

Dans notre travail nous sommes intéressés à la pollution engendrée par l’industrie textile, car c’est 

un secteur très diversifié en termes de procédés et de produits. De plus, il dispose d’une longue chaîne 

de procédé compliqué qui peut engendrer une pollution importante [4] avec des effluents ayant une 
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haute concentration en polluants organiques et inorganiques tels que des sels, des métaux et des agents 

oxydants. Ces effluents ont aussi une très forte coloration et des pH extrêmes [5]. 

 

I-4-1 Procédé de teinture  

L’industrie textile utilise un procédé de teinture qui implique une interaction entre le colorant et la 

fibre pour obtenir un produit répondant aux exigences du consommateur, qui sont la beauté de la 

couleur, la résistance au lavage ainsi qu’à l’oxydation de l’air [6]. 

Le procédé de teinture passe par une série d’étapes durant laquelle la matière à teindre (coton, fibre, 

la laine) est préparée avant sa coloration, l’étape de préparation consiste à un étirement, un lavage, 

un blanchiment, une coloration et un rinçage.  

I-4-2 Etirement  

C’est une opération durant laquelle la matière à teindre est étirée pour gagner en force afin d’éviter 

la rupture des fibres, elle s’effectue avec un rouleau [7] et dans 75 % des opérations d’étirements, on 

utilise des substances chimiques persistantes, qui se retrouvent dans l’eau en fin de traitement tel que 

les polyvinyle alcool (PVA), polycrylates [8]. 

I-4-3 Lavage  

Le lavage est l’étape où les fibres sont lavées, car elles contiennent des impuretés naturelles qui 

peuvent interférer dans la coloration telle que les huiles, des graisses, de la cire [9]. Leur présence 

génère une pollution importante provoquant une augmentation de la DCO et vient s’ajouter à cela 

certaines substances chimiques telles que les détergents [10].  

I-4-4 Blanchiment  

Le blanchiment est généralement utilisé pour enlever la couleur du coton, la laine et certain fibre 

synthétique à l’aide du peroxyde d’hydrogène et l’hypochlorite de sodium, ces rejets sont caractérisés 

par une faible DBO, mais ils ont un taux de matière en suspension élevé. 

I-4-5 La coloration  

Une fois préparé, le tissu va être coloré, en plus des colorants générés au cours de cette étape d’autres 

polluants peuvent aussi se retrouver dans les rejets telle que des sels (NaCl, NaSO3, sels 

d’ammoniaque), métaux (Cuivre, Chrome, Zinc, cadmium) utilisés comme agent de fixation entre la 

fibre et le colorant [5]. La concentration du colorant dans l’eau rejetée et le type de pollution va 

dépendre du colorant utilisé. 

En effet, le pourcentage de fixation des colorants est un paramètre très important, car il nous permet 

d’avoir une idée sur la quantité de colorant qui se trouve dans les rejets, ces pertes sont de l’ordre de 

2-10 % pour les colorants basiques et directs, à l'égard des colorants réactifs qui peuvent atteindre 50 



Chapitre I                                                                         Pollution des eaux par les colorants textiles

  

10 
 

% [11]. Le Tab. I.1 représente le potentiel de fixation des différents colorants utilisés dans l’industrie 

textile. 

 

Tableau I.1 Potentiel de fixation des différents colorants utilisés dans l’industrie textile. 

Type de colorant Fibre utilisée Degré de fixation 

(%) 

Pertes dans l’effluent 

(%) 

Acide Polyamide 80-95 5-20 

Basique Acrylique 95-100 0-5 

De cuve Cellulose 80-95 5-20 

Direct Cellulose 70-95 5-30 

Dispersé Synthétique 90-100 0-10 

Réactif Cellulose 50-90 10-50 

Soufré Cellulose 60-90 10-40 

Métallifère  Laine 90-98 2-10 

 

I-4-6 Rinçage  

Le rinçage est effectué après le procédé de coloration dans le but d’enlever le surplus de colorant qui 

n’est pas fixé sur le tissu à colorer. L’eau utilisée dans cette opération est différente de celle qu’on 

utilise dans la coloration, elle représente environ 50 % de la consommation totale en eau et dans 

certains cas elle peut atteindre 70 à 80 % [12]. 

Toutes ces étapes font qu’à la fin, on se retrouve avec des rejets fortement pollués avec différents 

types de polluants, où la plupart d’entre eux viennent de l’étape de teinture et de rinçage. Car elles 

requirent des quantités importantes de produits chimiques et de colorants, composés organiques ayant 

une structure complexe résistant à la biodégradation [4].  

Au cours de ces étapes, des quantités importantes de produits chimiques sont utilisées telle que des 

métaux, des sels, des agents oxydants, des matières en suspension ainsi que des colorants qui se 

retrouvent dans l’effluent. 

Plusieurs études ont été menées sur les rejets de l’industrie textile afin de connaître la composition de 

ces rejets [5]. Parmi eut les rejets de l’industrie textile de (Tenmar) situés au Maroc avec des 

prélèvements mensuels tous au long de l’année et ont trouvés que les effluents rejetés sont caractérisés 

par un pH alcalin compris en 9,5-9,9, une température qui avoisine les 40 °C, mais aussi une très 

grande concentration en sels, métaux, nitrate, phosphate, matière en suspension et une grande 

demande en oxygène avec un débit moyen de 150 m3 par jour. 
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Des chercheurs ont aussi [13] étudié la composition des rejets de l’industrie textile au niveau de la 

ville de Batna, et ont trouvé que ces rejets ont des températures, pH et une demande en oxygéné 

dépassant les normes algériennes avec un débit moyen de 470 m3 par jour. 

Une étude roumaine [4] ou des scientifiques ont tenté d’analyser la source de pollution dans les rejets 

de l’industrie textile en Roumanie, avec des prélèvements journaliers effectués pendant une durée 

d’un mois dans chaque étape du procédé de teinture. Les résultats de caractérisation ont montré que 

les rejets de l’industrie textile sont des effluents avec une demande en oxygène élevés, un pH compris 

entre (5,6 – 11,6), une forte concentration en sels et matière en suspension.  

I-5 Impact des colorants sur l’homme et l’environnement  

Lors de ces divers processus de fabrication, l’industrie textile rejette dans l’environnement une 

quantité importante de colorants et une bonne partie d’entre eux est perdue par manque d’affinité 

avec les surfaces à teindre au cours de l’étape de teintures.  

Plusieurs travaux de recherche ont été effectués afin de déterminer les effets toxiques des colorants, 

ces résultats ont abouti à la conclusion que les colorants du groupe azoïques peuvent provoquer des 

irritations de la peau et des dermites [14]. Il a aussi été observé que la production d’eczéma et 

d’ulcération a été diagnostiquée chez des ouvriers de l’usine de fabrication de colorants du groupe 

triphénylméthane [15]. 

Les colorants azoïques peuvent aussi entraîner des risques cancérogènes, des tumeurs bénignes et 

malignes de la vessie et peuvent causer l’apparition de lépatomes chez l’homme [14, 16]. Leur effet 

cancérigène, ou mutagène peut apparaître après la dégradation de la molécule initiale en sous-produits 

d’oxydation comme les amines cancérigènes [17-20]. 

Une étude sur la tartrazine a montré qu’elle provoque le développement de l’asthme, l’urticaire ainsi 

que l’œdème chez certains individus [21].  

En raison de leur toxicité élevée les colorants métallifères peuvent causer des dégâts sur les réseaux 

d’assainissement et des perturbations des traitements biologiques dans les STEP [22], ils peuvent 

aussi provoquer des troubles digestifs, des nausées, diarrhée, irritations de la peau [14]. 

En 1978, des symptômes d’allergie respiratoire, d’asthme et de rhinite ont été constatés chez des 

travailleurs de l’industrie textile, dans les postes de la pesée et mélange des colorants de type réactif 

en poudre [23]. 

Certains colorants à faible concentration ont un caractère toxique vis-à-vis du milieu aquatique 

provoquant la destruction directe des communautés aquatiques. Ils sont aussi responsables de 

l’inhibition de la photosynthèse, car les colorants ont la capacité d’interférer avec la transmission de 

la lumière dans l’eau [24], la fuchsine présente en milieux aquatiques à une concentration de 1 mg/L 

ralentie l’activité vitale des algues empêchant leur développement [25]. 
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L’opération de coloration contribue à enrichir les cours d’eau en azote (nitrates, ammonium) et 

phosphates ou ils sont ajoutés sous forme de sels pour augmenter la fixation des colorants [26]. Ces 

sels sont considérés comme source de nutriment pour les algues conduisant à leur prolifération 

anarchique, celle-ci sont décomposées par les bactéries ce qui a pour conséquence la réduction de la 

quantité d’oxygène dans les cours d’eau conduisant à la mort des poissons et l’apparition de mauvaise 

odeur [27]. 

D’autres polluants peuvent être retrouvés dans les effluents textiles tels que Zn, Cd, Cr et Cu utilisés 

dans l’étape de coloration pour augmenter le potentiel de fixation des colorants acide, basique, direct 

[28]. Ces métaux lourds ont la caractéristique d’être non biodégradable et ont des effets néfastes sur 

l’environnement par exemple le cadmium et le plomb présents à une dose de 5 µg/L et 50 µg/L sont 

responsable du saturnisme, d’atteinte neurophysiologique se manifestant par une fatigue ou un retard 

intellectuel chez l’enfant, des troubles rénaux et cardio-vasculaires, mais surtout d’hypertension 

artérielle [29]. D’autres études s’accordent à dire qu’une longue exposition au cuivre serait 

responsable du déclin de l’intelligence chez les jeunes adolescents [30], quant au zinc au-delà de la 

valeur admissible il peut endommager le pancréas et perturber le métabolisme des protéines et 

provoquer l’artérioclose [31]. 

I-6 Règlementation et législation  

Vu le grand impact de l’utilisation des colorants sur la santé de l’homme et l’environnement, le 

gouvernement algérien a mis en évidence la loi n° 09-209 publier dans le journal officiel de la 

République algérienne n°36 fixant les modalités de l’autorisation de déversement des eaux usées 

autres que domestiques, telles que les rejets textiles dans un réseau public ou dans une station 

d’épuration avec l’obligation de contrôler ces effluents. 

La loi n° 09-209 stipule que tout déversement d’eaux usées autres que domestiques dans 

l’environnement est soumis à une autorisation octroyée par l’administration chargée des ressources 

en eau de la wilaya, l’autorisation de déversement est accordée à toute entreprise ayant des rejets qui 

se conforme aux valeurs limites maximales (Tab. I.2) [32].  

Dans le cas où les rejets ne se conforment pas aux valeurs maximales fixées par la présente loi, devra 

subir un traitement avant chaque déversement.    

La loi oblige aussi les représentants de la wilaya chargée des ressources en eau à faire des 

prélèvements d’échantillon à des fins d’analyse pour vérifier la conformité des caractéristiques des 

rejets au valeurs maximales autoriser qui seront faits par des laboratoires agréés par le ministre chargé 

des ressources en eau. 

Lorsque les résultats d’analyse montreront que les rejets ne sont pas en conformité avec les valeurs 

fixées, l’administration de la wilaya chargée des ressources en eau met en demeure le propriétaire de 

l’établissement afin de prendre les mesures nécessaires pour le déversement de ces effluents dans un 
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délai fixé. Si l’exécution des mesures prescrites n’a pas étais faite dans les délais accorder 

l’administration chargée des ressources en eau doivent procéder à la fermeture de l’établissement 

jusqu’à la résolution du problème. Le Tab. I.2 résume le seuil de toxicité des différents polluants 

selon les normes de rejet algériennes. 

 

Tableau I.2 Le seuil de tolérance des différents polluants suivant la norme algérienne [32]. 

 

Paramètres Valeurs limites maximales  Unités 

Aluminium  5 mg/L 

Magnésium 300 mg/L 

Fer 1 mg/L 

Chrome total (Cr3+ et Cr6+) 1,5 mg/L 

Cuivre 1 mg/L 

Nickel 2 mg/L 

Zinc  2 mg/L 

Plomb 0,5 mg/L 

Cadmium  0,1 mg/L 

Azote total 150 mg/L 

Cl- 3 mg/L 

Phosphore total 50 mg/L 

NO2- 0,1 mg/L 

SO3
- 400 mg/L 

SO4
2- 1 mg/L 

Matière en suspension 600 mg/L 

Détergent 2 mg/L 

Huile 20 mg/L 

Hydrocarbure 20 mg/L 

DBO5 500 mg O2/L 

DCO 1000 mg O2/L 

Température 30°C ° C 

pH 5,5 et 8,5 - 

 

 

 



Chapitre I                                                                         Pollution des eaux par les colorants textiles

  

14 
 

 

I-7 Conclusion  

Dans ce chapitre nous avons vu que l'eau est considérée comme une ressource rare dans notre planète, 

de plus sa pureté est menacée par les différents types de polluants qui peuvent être présents dans l'eau 

qui peuvent porter atteinte à la santé humaine et toucher l'environnement par la même occasion. Les 

procédés textiles actuellement utilisés une grande quantité d'eau pour teindre les tissus en utilisant un 

cocktail de produit chimique comme les métaux lourds et les sels comme agent de fixation, des 

polymères pour augmenter leur résistance mécanique. Cependant, l'inconvénient majeur de ces 

procédés de teinture est qu'une grande partie des colorants vont se retrouver à la fin du traitement 

dans l'eau à cause de leur faible degré de fixation sur la surface a teindre, provoquant de ce fait un 

risque pour l'homme et l'environnement. 
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Chapitre II Procédés de traitement des effluents textiles 

 

II-1 Introduction 

Différents procédés de traitement des eaux peuvent être utilisés pour l'épuration des eaux, dans cette 

partie nous allons voir ces différentes méthodes qui sont regroupés en trois classes (chimique, 

biologique, physique). De plus, nous allons détailler les procédés physiques et plus précisément le 

procédé d'adsorption. Etant donné que le charbon actif et l'adsorbant le plus utilisé dans ce domaine 

nous allons parler de sa production, ses caractéristiques, en passant par son mode d'activation ainsi 

que l'influence du précurseur utilisé. Nous passerons aussi par les méthodes utilisées pour la 

régénération du charbon actif épuisé (chargé en polluant) une fois l'adsorption terminé. 

 

II-2 Epuration des effluents textiles  

L’épuration des eaux de rejets et la purification de l’eau est un domaine d’importance croissante 

depuis quelques années, car l’eau est une ressource vitale et fragile ce qui impose sa valorisation ainsi 

que sa protection. 

Le traitement des rejets textiles se compose d’une chaîne de traitement pouvant éliminer différents 

polluants par étapes successive. Le traitement primaire consiste à éliminer les polluants insolubles 

(déchets plastique, caillot) par des opérations de dégrillage et dessablage assurant ainsi une séparation 

solide liquide, quant au traitement secondaire il sera consacré uniquement à la dépollution et épuration 

des rejets.    

Durant ces dernières années, diffèrent procédés ont été utilisés pour éliminer les colorants, ces 

techniques sont classées en trois catégories à savoir biologique, chimique et physique. 

II-2-1 Traitement biologique  

Le procédé de traitement biologique est très utile pour la dégradation des contaminants à cause de sa 

faible consommation énergétique, un minimum d’usage de produits chimiques. Ils comprennent 

notamment les procédés aérobies et anaérobies où la plupart des composés organiques pour lesquels 

les procédés physico-chimiques sont souvent peu efficaces, coûteux ou difficiles à mettre en œuvre 

sont détruits ; on parle de minéralisation dans la plupart des cas lorsque la matière organique se 

transforme en dioxyde de carbone et en eau. Le principe du traitement biologique repose sur la 

conversion des composés organiques en substance non toxique par différents microorganismes (boue 

activée, lit bactérien). 
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II-2-1-1 Traitement aérobie  

Dans le traitement aérobie les polluants sont décomposés par certain type de bactérie dite aérobie 

ainsi que d’autre microorganismes contenus dans une boue activée, transformant de ce fait les 

polluants organiques en dioxyde de carbone, à la fin du traitement la boue est séparée du liquide épuré 

par sédimentation dans un décanteur pour être recycler. Cette méthode peut être utilisée pour un grand 

nombre de polluants organiques [1]. Cependant la présence de certains types de colorants azoïques, 

colorants acides, colorants réactifs sont résistant à ce type de traitement, car les bactéries n’arrivent 

pas à rompre la liaison azoïque de ces derniers [2], mais malgré cela on peut observer une diminution 

de la concentration du polluant due essentiellement à la biosorption des colorants sur les boues et non 

pas à leur dégradation.  

 

II-2-1-2 Traitement anaérobie  

La décomposition anaérobie s’effectue en absence d’oxygène transformant la matière organique en 

dioxyde de carbone, de l’eau et du méthane qui peut être utilisée à des fins énergétiques (source de 

chaleur). Ce type de traitement est très bien adapté pour les colorants azoïques, car ils entraînent la 

rupture de la liaison azoïque [3]. Des recherches ont été effectuées sur la dégradation des colorants 

de type anthraquinone et phtalocyanine par combinaison du traitement aérobie et anaérobie 

conduisant à un pourcentage de dégradation égale à 87% pour une durée de deux jours d’incubation 

pour le colorant anthraquinone, tandis qu’une décoloration partielle a été observée avec les colorants 

phtalocyanine à cause de leur stabilité chimique et leur résistance à la biotransformation dans ces 

conditions opératoires [4]. Ce sont actuellement les procédés de traitement d’effluents les plus 

répandus dans l’industrie. Néanmoins, les procédés biologiques ne peuvent pas être utilisés sur 

certains polluants au-delà d’une concentration seuil, sous peine d’une inhibition de l’activité 

microbienne causant la destruction des microorganismes, par exemple, les phénols peuvent inhiber la 

croissance des micro-organismes présents dans les boues activées des 400 mg. L-1 [5, 6], mais aussi 

la présence de métaux lourds, nitrate, phosphate, sulfate a une action inhibitrice sur l’efficacité de la 

méthode [7]. 

II-2-2 Traitement chimique  

Il existe plusieurs procédés chimiques qui ont été développés pour lutter contre la pollution des eaux 

parmi lesquelles on peut citer  

II-2-2-1 Procédés d’oxydation  

Les procédés d’oxydation classique sont utilisés pour des effluents contenant des polluants 

organiques à cause de leur mise en œuvre facile, les polluants sont éliminés en présence de puissant 

oxydant tels que l’ozone (O3), le peroxyde d’hydrogène (H2O2) et l’hypochlorite de sodium (NaOCl). 
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Dans le cas des colorants l’utilisation de l’ozone et du peroxyde d’hydrogène permet d’obtenir des 

sous-produits moins toxiques, dégradables par les microorganismes, ils peuvent aussi être utilisés en 

complément avec le charbon actif et la nanofiltration [8]. Quant à l’oxydation par l’hypochlorite de 

sodium, celle-ci présente des effets négatifs, car la dégradation de certains colorants conduirait à la 

formation d’amines aromatique et des sous-produits de la chloration composée cancérigènes.  

II-2-2-2 Procédés d’oxydation avancée   

Les procédés d’oxydation avancée sont l’ensemble des méthodes qui cherchent à éliminer les 

polluants organiques en les minéralisant, c’est-à-dire obtenir à la fin du traitement du CO2 et de l’eau 

ainsi que des minéraux à partir des constituants présents dans le polluant [9]. Cette oxydation repose 

sur le principe de la génération des espèces oxydantes (OH•), O2
•- car leur pouvoir oxydant est 

supérieur à celui des oxydants classiques, ils sont aussi caractérisés par une durée de vie de 10-9 

seconde et par leur non-sélectivité [10]. Ces radicaux sont générés par différents procédés de nature 

variée en présence ou non d’un rayonnement.  Parmi les méthodes utilisées en vue d’éliminer les 

polluants biorécalcitrants dans l’eau il y a :  

II-2-2-3 Procédé Fenton   

Le traitement des eaux par la méthode de Fenton se fait en présence de peroxyde d’hydrogène activé 

avec des sels ferreux générant de ce fait de radicaux OH• responsable de l’élimination des polluants 

organiques. C’est une méthode très efficace pour la dégradation des colorants [11], ou l'efficacité du 

procédé est étroitement liée au pH de la solution, dont les valeurs optimales sont comprises entre 2 et 

4, ainsi qu’aux proportions relatives de peroxyde d’hydrogène et fer [12]. 

La réaction principale, impliquée dans le procédé de Fenton est la suivante : 

 

Fe2+ + H2O2             Fe3+ + 2OH• 

 

Mais cette méthode présente certaines limites d’où la nécessité de travailler à des pH acides afin de 

limiter la précipitation du fer(III), celui-ci s’hydrolyse avec le peroxyde d’hydrogène pour donner 

Fe(OH)3 (entre pH 2,5 et 5 environ) [13].  

La production d’un précipité composé d’hydroxyle de fer, difficulté à récupérer le catalyseur ou à le 

régénérer et les effluents traités sont susceptibles de contenir les résidus de ces réactifs ou de leurs 

produits de dégradation sont parmi les principaux inconvénients de ce procédé.  

II-2-2-4 Procédé photo Fenton   

Le principe du Fenton consiste à initier des réactions de décomposition du peroxyde d’hydrogène en 

présence des ions ferreux pour générer des radicaux hydroxyles, mais en présence de rayonnement 
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UV (procédé photo Fenton) la régénération des ions Fe2+ transformer en Fe(OH)2+ au cours du 

procédé est rendue possible selon cette réaction : 

 

Fe(OH)2+ + h              Fe2+ + OH• 

 

Ces ions Fe2+ générés vont réagir de suite avec le peroxyde d’hydrogène pour former des radicaux. 

Cette méthode a donné de bons résultats pour la dégradation de certains polluants telle que les 

pesticides sous rayonnement UV artificiel [14]. Son efficacité vis-à-vis des colorants a aussi été 

démontrée, en effet le traitement par photo-fenton a permis de dégrader 95% des colorants azoïques 

et réactifs en 50 minutes tandis que le Fenton atteint un pourcentage d’élimination de 75 % pour un 

même temps de contact [15].    

II-2-2-5 Ozonation couplée à UV   

L’ozonation est considérée comme la technique la plus utilisée pour le traitement des eaux dans le 

but de décolorer les effluents, la méthode repose sur l’utilisation de l’ozone comme alternative au 

chlore, car celle-ci est plus efficace pour la désinfection et ne génère pas de sous-produits toxiques, 

qui sont très efficaces pour l’élimination des polluants organiques et microbiologiques. L’utilisation 

du rayonnement UV (λ<300 nm) en présence d’ozone va générer du peroxyde d’hydrogène qui va à 

son tour donner des radicaux hydroxyles [16] suivant les réactions suivantes : 

 

                                             O3 + H2O + hv           H2O2 + O2 

                                             O3 + H2O2                  OH2
• + O2 + OH• 

                                             O3 + OH•                     OH2
• + O2 

 

Ce couplage a donné d’excellents résultats pour le traitement des pesticides [17, 18] ainsi que les 

colorants [19]. Mais le fait que le procédé a besoin d’une grande quantité d’énergie pour alimenter 

les lampes UV limite son utilisation. De plus, une petite partie du peroxyde d’hydrogène est 

transformée en radicaux hydroxyles à cause du coefficient d’extinction molaire de l’ozone (ε=3300 

M-1s-1 a λ=254 nm) favorisant la production du peroxyde d’hydrogène [20]. 

II-2-2-6 Photocatalyse hétérogène  

La photocatalyse hétérogène est un procédé d’oxydation avancée qui permet de dégrader une 

multitude de composés non biodégradables par exemple (colorants, hydrocarbure aromatique, 

organohalogénés…), elle peut entraîner dans certains cas une minéralisation totale des polluants 

organiques [21].  
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Le principe de la photocatalyse hétérogène consiste à utiliser un matériau semi-conducteur (TiO2, 

ZnO) irradier par un rayonnement artificiel, dans la plupart des cas un rayonnement UV où celui-ci 

sera excité par des photons d’énergie égale ou supérieure à la largeur de la bande interdite. Cette 

photoexitation va mener à la libération des électrons situés dans la bande de valence vers la bande de 

conduction induisant ainsi une réaction qui va mener à la génération des espèces oxydantes très 

réactives :  

O2(ads) + e-                 O2
•- 

 

Lors de cette transition d’électron des lacunes électroniques sont créées appelés trous et qui sont notés 

h+ conduisant aussi à la génération des radicaux hydroxyles et par la réaction suivante : 

 

H2O(ads) + h+                 H+ +OH• 

 

OH- + h+               OH• 

 

Les catalyseurs actuels ne permettent d’exploiter que le rayonnement UV, mais de nombreux travaux 

se sont orientés vers utilisation de nouveaux catalyseurs permettant d’exploiter la photocatalyse dans 

le domaine du visible [22], car celui-ci constitue 40 % du spectre solaire contrairement au 

rayonnement UV qui constitue que 5%, développant ainsi de nouveaux procédés peu énergivores 

permettant l’utilisation du rayonnement solaire comme source d’irradiation. Ceci est rendu possible 

en dopants des semi-conducteurs avec d’autres éléments, l’utilisation du TiO2 dopé par l’oxyde de 

fer à mener à la dégradation totale du bleu de méthylène en 35 min sous lumière visible alors qu’en 

absence d’oxyde de fer le catalyseur a permis la dégradation de 50% du polluant [23].  

II-1-3 Le traitement physique  

Les méthodes de traitement physique sont des techniques séparatives permettant de séparer les solides 

en suspension et les polluants organiques de l’eau parmi ces méthodes on peut citer : 

II-1-3-1 Coagulation floculation  

La coagulation et la floculation sont les processus qui permettent d’accélérer la décantation gravitaire 

des particules en suspension dans l’eau. Cette méthode est utilisée lorsque la décantation naturelle 

des matières en suspension dans l’eau est trop lente pour obtenir une décantation efficace [24]. Ces 

matières en suspension portent une charge négative ce qui engendre leur répulsion les empêchant de 

former une masse importante appelée flocs ayant la capacité de décanter sous l’effet de son poids. La 

seule façon de les éliminer et d’ajouter un coagulant au milieu, les plus utilisés étant les chlorures 

ferriques (FeCl3), aluminate de sodium (NaAlO2) qui vont déstabiliser ces particules chargées 
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négativement en les neutralisant permettant leur rencontre. La floculation rend compte de leur 

agglomération en agrégats éliminés par filtration et/ou décantation. D’autres floculants peuvent être 

utilisés comme la silice activée (SiO2) ou les polyélectrolytes pour alourdir les flocons et donnés de 

la résistance aux flocons [25]. Plusieurs travaux ont été réalisés sur l’élimination des colorants textiles 

par coagulation, où la dose du coagulant, le pH et la structure chimique du colorant ont une grande 

influence sur l’épuration de l’eau ainsi une décoloration complète a été obtenue, en utilisant une 

combinaison de polychlorure d’aluminium et de floculant naturel dans le but de réduire la génération 

des boues [1]. 

 

II-1-3-2 Procédé membranaire  

Lors de la séparation membranaire, les matières en suspension, les colloïdes et les bactéries sont 

éliminés au moyen d’une membrane constituée d’une couche mince de dix à quelques centaines de 

microns d’une matière permettant l’arrêt ou le passage sélectif des substances [26]. Cette séparation 

s’effectue sous l’action d’une force motrice de transfert qui peut provenir de la convection ou de la 

diffusion des molécules induite par un gradient, concentration, de pression et/ou encore de 

température [27]. En fonction des dimensions de la membrane le procédé de séparation membranaire 

peut englober plusieurs méthodes de filtration allant de la microfiltration diamètre compris entre 1- 

0,1 µm, l’ultrafiltration 0,1- 0,01 µm jusqu’à la nanofiltration 0,01- 0,001 µm est l’osmose inverse 

0,0001 µm. Ils peuvent être utilisés en combinaison avec d’autres procédés comme les procédés 

biologiques donnant naissance au réacteur a biomembrane [25] ou avec des membranes (post 

séparation membranaire) afin de réduire le risque de colmatage. Au fil du temps la formation 

d’encrassement ou de colmatage s’accompagne souvent avec cette technique, ces dépôts peuvent être 

constitués de carbonate de calcium, sulfate de calcium, silice, bactéries ou déchets biologiques. Ce 

colmatage peut allez jusqu’à l’obstruction des pores réduisant sa perméabilité et sa sélectivité [25]. 

Un nettoyage chimique peut résoudre ce problème grâce à l’utilisation de certains acides (HNO3, 

HCl, H2SO4) ou de base NaOH à une température supérieure à 60°C engendrant de ce fait un rejet 

qui va falloir traiter par la suite [25], et dans certain cas on utilise même des tensioactifs ou 

l’hypochlorite de sodium (NaOCl). 

De nombreux chercheurs ont appliqué cette méthode par différentes façons, où dans la plupart des 

cas la nanofiltration a été utilisée pour la récupération des déchets solides avec une réduction en 

colorant de 99,8% [28], d’autre ont aussi utilisé la nanofiltration pour l’élimination de cinq colorants 

d’un effluent textile dans le but de réutiliser l’eau traitée dans le procédé de teinture avec un taux de 

rétention des colorants de 97% [29]. Une approche combinant l’adsorption et la nanofiltration a été 

aussi étudiée pour traiter un effluent issu de l’industrie textile composée d’un mélange de colorants 

réactifs avec des taux de décoloration de l’ordre de 83 - 92% [30]. 
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L’application de la filtration à sable et la microfiltration comme préfiltration à la nanofiltration sont 

aussi une approche intéressante qui a donné de bons résultats et a permis la réutilisation des eaux 

traitées dans le procédé textile [25]. 

Le résultat du couplage d’un procédé biologique avec une séparation membranaire (nano ou 

microfiltration) a aussi attiré l’attention des chercheurs, cette combinaison a permis la séparation de 

matière en suspension, colorants, huile, bactéries et virus [25] offrant la possibilité d’utiliser des 

concentrations en biomasse plus élevées allant de 20 jusqu’à 30 g/L, contrairement aux procédés 

conventionnels ou on est limité à 5g/L à cause des problèmes de décantation des flocs concentrés 

[63]. 

 

II-1-3-3 Adsorption sur charbon actif  

L’adsorption est une méthode très utilisée au niveau de l’industrie dans le domaine de la dépollution 

des eaux du fait de sa simplicité.  Parmi les adsorbants les plus utilisés il y’a les zéolites, gel de silice, 

alumines activées et le charbon actif (CA) [32]. Celui-ci est particulièrement utilisé, car il est non 

sélectif, hydrophobe et son coût qui est relativement bas fait de lui un matériau très utilisé dans les 

procédés de dépollution de l’eau [32].  

Selon les prévisions de la société Transparency Market Research, la production du CA continue de 

croître au cours des prochaines années, à cause des demandes plus croissantes dans le secteur de la 

dépollution de l’eau [33], car il présente un grand intérêt pour l’élimination des polluants grâce à ses 

propriétés physicochimiques particulières (grande surface spécifique, hétérogénéité chimique et 

structurale) et à la simplicité de son utilisation. 

II-2 Définition de l’adsorption  

L’adsorption est un phénomène de surface, qui se traduit par l’existence de deux types d’interfaces 

selon la nature des deux phases voisines : 

Gaz/solide, liquide/solide, et pour chacun de ces types d'interfaces, on peut distinguer le cas où ces 

phases sont pures de celui où elles constituent des mélanges. 

En plus le terme de (surface) doit s'étendre à la totalité de la surface du solide, surface géométrique 

pour un solide en grain non poreux, à laquelle s'ajoute, pour un solide poreux, la surface interne 

engendrée par les fissures et les pores accessibles aux molécules de la phase gazeuse ou liquide.  

Plus précisément l’adsorption est un phénomène physico-chimique se traduisant par une modification 

de la concentration à l’interface de deux phases non miscible (liquide/solide) ou (gaz/solide). On 

parlera donc du couple (adsorbat/adsorbant), le solide est appelé adsorbant et la substance qui 

s’adsorbe est l’adsorbat. C’est ainsi qu’on peut aussi la définir comme étant une opération de 

séparation des mélanges. Celle-ci permet une élimination d’une substance par une autre de la phase 
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gazeuse ou liquide, dans laquelle elle se trouve. Le phénomène inverse, par lequel les molécules 

adsorbées sur une surface s’en détachent, notamment se nomme la désorption.  

La nature des forces, qui retient la molécule adsorbée à la surface du solide, amène à distinguer deux 

formes d’adsorption :   

Le premier type est l’adsorption physique ou physisorption, celui-ci nous intéresse au premier lieu, 

car c’est un phénomène réversible, il est dû à l'existence des forces d'attraction intermoléculaires entre 

les solides et la substance adsorbée d'origine électrostatique de type "Van Der-Waals" et les forces 

d’interactions électrostatiques. Ces forces mises en jeu peuvent être estimées par l’énergie 

d’adsorption qui est comprise entre 5 et 40 kJ/mol [34]; l’utilisation d’adsorption physique facilite la 

désorption (ou régénération) de l’adsorbant; cela permet d’utiliser l’adsorbant de manière cyclique 

(une phase d’adsorption et une phase de désorption), on parle alors d’adsorption en cycle.                       

Le deuxième type d’adsorption est appelé adsorption chimique ou chimisorption, due à une liaison 

chimique forte de type covalente (nettement supérieures aux forces de Van Der Waals) avec partage 

d’électrons entre les atomes superficiels du solide et les molécules adsorbées avec une énergie 

d’adsorption supérieure à 40 kJ/mol [34] ce qui rend le processus moins réversible [35]. 

À chaque fois qu’un gaz ou un liquide est en contact avec un solide, celui-ci est retenu par les atomes 

superficiels du solide et se concentre à sa surface. Ce processus se déroule en trois étapes : 

1) Diffusion externe ou transfert extra granulaire de la matière : elle correspond au transfert du soluté 

(adsorbat) à travers le film fluide vers la surface extérieure des grains.  

2) Diffusion interne ou transfert intra granulaire de la matière : elle correspond au transfert de la 

matière dans la structure poreuse de la surface extérieure des graines vers les sites actifs donc les 

particules de fluide (soluté) pénètrent dans les pores.  

3) Diffusion de surface : elle correspond à la réaction d'adsorption au contact des sites actifs, une 

fois adsorbée, la molécule est considérée comme immobile. 
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Figure. II.1 Mécanisme du transport d’un adsorbat au sein d’un grain du solide. 

 

À l’issue de ces étapes, l’espèce chimique à éliminer atteint le site d’adsorption où elle sera retenue. 

Cette rétention va dépendre de la nature des forces de liaisons mise en place (physisorption ou 

chimisorption).  

II-2-1 Charbon actif 

Le charbon actif (CA) est l’adsorbent le plus utilisé industriellement il sert à la récupération des 

vapeurs de solvants et d’hydrocarbures, la purification d’eau et l’élimination d’odeur. Il peut être 

obtenu à partir de tout matériau contenant du carbone tel que la houille, le bois, la coque de noix de 

coco, ainsi que l’utilisation de sous-produits industriels comme les résidus de fabrication de café, 

déchet agricole considérer comme une démarche développement durable et valorisation [37]. La 

transformation de ces matières premières en CA passe par deux étapes : la carbonisation et 

l’activation. 

II-2-1-1 Carbonisation  

La première étape consiste à éliminer les espèces autres que le carbone contenu dans le matériau de 

base par décomposition thermique, elle s’effectue à des températures comprises dans un intervalle de 

600 à 800 °C sous un courant continu de gaz inerte. 

Le matériau obtenu en fin de traitement a une structure poreuse limitée avec une surface spécifique 

pouvant atteindre des valeurs de 10 m2/g, d’où la nécessité de la deuxième étape d’activation qui va 

servir à étendre la structure poreuse du matériau obtenue. 

II-2-1-2 Activation  

Dans cette étape la structure poreuse du matériau obtenue après carbonisation va être développée en 

éliminant les goudrons pour dégager un réseau des pores tout en créant des fonctions de surface qui 

sont responsable à des interactions entre les molécules adsorbées et l’adsorbant. Cette activation peut 

être physique ou chimique. 

II-2-1-3 Activation physique  

Elle est réalisée en présence d’un gaz faiblement oxydant, air, vapeur d’eau, dioxyde de carbone, et 

dans certains cas un mélange de ces gaz [38] à des températures très élevées comprise entre 800 et 

1000 °C. La structure poreuse du charbon obtenu peut différer en fonction du gaz utilisé lors de son 

activation [39], à titre d’exemple l’utilisation du dioxyde de carbone comme gaz oxydant, agit 

beaucoup plus sur les microspores, tandis que la vapeur d’eau favorise une porosité aux dimensions 

plus larges [40]. La température de gazéification joue aussi un rôle important dans le développement 

de la porosité. Certains résultats [41] ont montré que pour de basses températures le développement 
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de la microporosité est prédominant par rapport à la mésoporosité alors que pour de hautes 

températures le charbon actif obtenu à des mésopores plus larges, mais l’inconvénient majeur de cette 

méthode est le fait qu’elle entraîne une perte de masse importante (environ 80% de la masse initiale) 

ainsi qu’une perte de flexibilité et de résistance [42]. 

II-2-1-4 Activation chimique  

Pour limiter la perte de masse et de résistance liée à la méthode de l’activation physique, une méthode 

alternative est utilisée appelée activation chimique. Celle-ci s’effectue sous atmosphère inerte pour 

des températures comprises entre 400 °C et 600 °C, une fois le matériau imprégné avec des agents 

activant tel que des acides (H3PO4, H2SO4, HNO3) [43, 44], des sels (FeCl2, ZnCl2) [45], et des bases 

(NaOH, KOH) [46].  

Ces agents vont servir d’agent déshydratant ou d’agent oxydant et peuvent améliorer le 

développement de la structure poreuse. Le degré d’imprégnation du matériau définit la structure 

poreuse finale et le charbon actif est obtenu en une seule étape ; mais la structure poreuse finale va 

dépendre de plusieurs facteurs comme la nature de la matière première (précurseur), les conditions 

de l’activation (temps de contact, concentration de l’agent activant) et la méthode d’activation, car 

les propriétés physico-chimiques d’un charbon actif peuvent varier pour un même précurseur. 

Grâce aux travaux établis qui ont porté sur l’étude comparative entre les deux voies d’activation, il a 

été trouvé que l’activation physique génère plus de mésopores. Cependant, avec l’activation chimique 

on obtient des surfaces spécifiques plus importantes et plus de microporeuses. Aussi, l’activation 

chimique crée beaucoup plus de fonctions de surface [47], mais le plus grand atout de l’activation 

chimique réside dans le fait qu’on peut produire des CA en une seule étape de synthèse. Contrairement 

à l’activation physique qui passe par une série de deux étapes très énergivores, nous permettent de 

faire des économies en termes d’énergie. C’est donc cette voie de synthèse qui a été développée dans 

la présente étude et qui sera présentée dans la suite de ce manuscrit. 

II-2-4 Propriétés du charbon actif  

Un charbon actif peut être caractérisé par un certain nombre de paramètres :  

 Le volume poreux et la taille des pores 

 La surface spécifique 

 Fonction de surface 

 Point isoélectrique  

II-2-4-1 Volume poreux et taille des pores   

La porosité d’un matériau adsorbant joue un rôle très significatif dans l’adsorption. Cependant, si les 

dimensions des pores sont inférieures, aux diamètres des molécules de l’adsorbat, l’adsorption de ce 

composé ne se fera pas, même si la surface de l’adsorbant a une grande affinité pour ce composé. 
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D’après la classification de l’IUPAC [48] (union internationale de la chimie pure et appliquée) on 

définit trois types de porosité : 

 Les pores de largeur excédant 50 nm appelés macropores 

 Les pores de largeur comprise entre 2 et 50 nm appelés mésopores 

 Les pores de largeur inférieure à 2 nm appelés microspores (ou nanopores)  

Lors du phénomène d’adsorption, ce sont les microspores et mésopores qui constituent les sites 

d’adsorption, tandis que les macropores vont servir dans le processus de transport des molécules 

jusqu’à la structure interne [49]. 

II-2-4-2 Surface spécifique  

La surface spécifique est décrite comme étant la surface totale par unité de masse de produit accessible 

aux atomes et aux molécules, les charbons actifs sont connus pour avoir une surface spécifique élevée 

de 800 à 2500 m2/g [37] du fait de la structure microporeuse du charbon qui est développée et 

confèrent au charbon des capacités d’adsorption élevée pour de multiples espèces chimiques [50]. 

Elle peut être calculée par la méthode (B.E.T) Brunauer, Emmett et Teller qui se base sur la mesure 

de la quantité d’azote adsorbé à basse température 77 ° K, en supposant que la surface est recouverte 

par une monocouche de molécules et en connaissant la surface de la molécule d’azote (16.2 Å), on 

peut en déduire la surface spécifique. 

II-2-4-3 Fonctions de surface 

Les fonctions de surface sont introduites lors de l’étape d’activation, elles dépendent de la 

composition du précurseur et du mode d’activation où se forment les fonctions oxydées à la surface 

des charbons [51]. La capacité d’adsorption des charbons actifs dépend de la porosité ainsi que de la 

chimie de surface [52]. C’est pour cela que suivant la charge du polluant, les fonctions de surface 

auront un rôle important à jouer lors de la fixation de l’adsorbat.  D’où, les molécules ayant une 

charge négative seront plus favorables aux fonctions de surface basiques et les molécules ayant une 

charge positive seront plus favorable aux fonctions de surface acide. Ces fonctions sont déterminées 

par la méthode de Boehm qui permet de quantifier les deux principaux groupements de l’adsorbant 

désiré à savoir acides et basique.  

II-2-4-3-1 Groupements acides  

Les fonctions acides les plus rencontrées à la surface d’un charbon actif sont des groupements comme 

les carboxyles, les hydroxyles, les quinones, lactone et phénol Fig. II.2. Ils ont la particularité de  

rendre la surface du charbon plus polaire et augmentent son affinité pour l’eau par la formation de 

liaison hydrogène [37]. 
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Figure. II.2 Fonctions de surfaces des charbons actifs 

(a) fonctions acides (b) fonctions basiques [53]. 

II-2-4-3-2 Groupements basiques  

Les groupements basiques sont associés à des groupements oxygénés de surface, tels que les éthers, 

carbonyles, les pyrones et chromène [54] Fig. II.2. Néanmoins, certain auteur s’accorde à dire que la 

présence de régions riches en électrons π à l’intérieure des couches de graphène jouerait le rôle de 

base de Lewis en acceptant des protons [55]. 

II-2-4-4 Le point de charge nul (pHPCN)  

Les propriétés de surface du charbon influencent la charge de surface, elle est mesurée par une 

méthode chimique, qui donne une idée sur la charge totale du solide. Cette méthode se base sur la 

mesure du pH de l’interface solide/solution, pour lequel la charge totale de surface s’annule, décrit 

comme étant le pH au point de charge nulle (PZC point of zéro charge en anglais). Ce paramètre est 

très important, car il nous renseigne sur la nature de la charge prédominante à la surface du solide, 

car pour des pH supérieurs au pHPCN, la surface de l’adsorbant sera chargée négativement, mais pour 

des pH inferieurs au pHPCN, le solide sera chargé positivement. 

II-2-5 Régénération du charbon actif  

Malgré les nombreux points forts de l’utilisation du charbon actif comme procédé pour l’élimination 

des polluants organiques, on se contente de déplacer la pollution d’un milieu à un autre ce qui fait 

que à la fin on se retrouve avec un matériau saturé en polluant organique ayant peu d’utilité. D’où, la 

nécessité de l’étape de régénération, cette régénération va consister à la destruction des polluants 

retenus sur l’adsorbant saturé, dans le but de le rendre réutilisable un certain nombre fois possible. 

Pour cela, il existe trois voies de régénération des charbons actifs.     

II-2-5-1 Régénération physique  

La régénération par voie physique se base sur l’utilisation de haute température pour oxyder les 

polluants adsorbés en utilisant de la vapeur d’eau [56, 57], ou bien en présence d’air où la température 
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peut atteindre 800°C permettant l’oxydation des polluants organiques, rendant la surface du charbon 

actif de nouveau accessible et réutilisable. Cette méthode et l’une des plus efficaces, mais le fait 

d’utiliser de grande température provoque les problèmes suivants :  

 Une combustion partielle du matériau avec des pertes de masse de 5-15% [58]. 

 Au fil du temps l’adsorbant perd de ses propriétés d’adsorption [59] 

 Une partie du polluant ne va pas se dégrader, mais se désorber pour rester dans l’atmosphère 

avec le gaz utiliser pour le chauffage (Air, N2, CO2) [60] 

Sans oublier le coût énergétique de la technique qui est équivalant à 40 % du coût de la production 

initiale du charbon actif [61]. D’où l’utilisation d’une nouvelle approche par certains chercheurs, 

portant sur l’imprégnation du CA avec des oxydes métalliques (Fe2O3, CuO, Cr2O3), pour une 

régénération oxydative catalytique destinée à réduire la température de dégradation des polluants 

organiques pour un intervalle compris entre 240 -300 ° C et avoir un certain gain en énergie [62]. 

Cette approche a été efficace pour les charbons actifs saturés en phénol, où l’adsorbant a été régénéré 

10 fois, mais elle est moins efficace pour des CA saturés avec d’autres polluants tels que p-

chlorophénol [63].  

II-2-5-2 Régénération biologique  

La régénération par voie biologique est une technique qui a recours aux microorganismes pour 

dégrader les polluants organiques adsorbées dans le CA. Les microorganismes seront incorporés au 

CA pour former un biofilm et intervenir une fois l’adsorbant saturé. Le fait de combiner l’adsorption 

et la biodégradation est une très bonne idée, car la surface CA offre une protection pour les 

microorganismes contre certaines substances pouvant inhiber leur activité biologique [64]. 

L’intégration de boues activées dans le CA va permettre l’attachement des bactéries dans les micros 

et macros pores et la formation d’un biofilm afin de mettre les polluants adsorbés en contact intime 

avec les enzymes générées par les bactéries pour dégrader les polluants [65].  

Selon certains chercheurs [66], la biorégénération se fait soit par une désorption du polluant vers la 

phase liquide, puis une dégradation par les microorganismes [67] ; soit elle se fait à l’intérieur des 

macropores et mésopores et dans la phase liquide en même temps grâce à une enzyme générée par 

les microorganismes [68]. 

Le premier inconvénient de cette méthode est dû à la diminution de la capacité d’adsorption du CA 

due à la présence du film biologique formé dans les mésos et macros pores, réduisant sa surface 

spécifique. La deuxième des choses à prendre en considération est que la biodégradation est un 

phénomène très lent qui nécessite un milieu nutritif pour la culture des bactéries.  
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II-2-5-3 Régénération chimique  

L’approche la plus simple de la régénération chimique consiste à utiliser des solvants organiques afin 

d’extraire le polluant adsorbé, car la plupart des polluants ont une bonne solubilité pour ces solvants 

organiques ; les plus souvent utilisés sont les alcools, les acides carboxyliques et le benzène, mais 

leur caractère toxique vient s’ajouter à la présence des polluants organiques désorbés limitant 

l’utilisation de cette méthode [69, 70]. 

Une autre approche de la régénération chimique, est l’utilisation des procédés d’oxydation avancée, 

où l’élimination du polluant de l’adsorbant saturé, va se faire en présence des réactifs à fort pouvoir 

d’oxydation comme l’ozone. Cette méthode a permis une régénération d’un CA saturé en phénol et 

l’adsorbant a été recyclé 3 fois de suite avec une baisse de rendement au bout du 3éme cycle de 11%. 

Mais, la courte durée de vie de l’ozone rend sa production obligatoire sur site et les réactions 

d’oxydation vont provoquer un changement des sites actifs de l’adsorbant limitant ses performances 

et son utilisation [71]. 

L’utilisation du réactif de Fenton (Fe2+/H2O2) pour générer des radicaux hydroxyles OH• en présence 

d’un adsorbant saturé en polluant organique [71], est aussi une bonne approche. Cependant, les 

résidus de ces réactifs peuvent toujours rester dans l’eau à la fin du traitement d’où la nécessité d’un 

autre traitement.  

L’utilisation de la photocatalyse hétérogène est aussi une approche intéressante, car aucune substance 

chimique n’est ajoutée et la consommation énergétique est très faible. Elle peut se faire avec 

l’utilisation des éluants (solvant qui permet de mettre en solution un composé à adsorber). Ensuite, le 

dégrader via une solution hydrosol (HNO3 +TiO2) par photocatalyse. Cette méthode est très efficace, 

mais elle reste restreinte à certains types de colorants comme les colorants basiques. 

En effet, la régénération des grains de boue par l’éluant TiO2 hydrosol a permis de récupère 50 et 

70% de sa capacité d’adsorption pour le Méthyl orange et Cristal Violet respectivement après quatre 

cycles [72]. L’autre méthode consiste à greffer un catalyseur sur un adsorbant dans le but le régénérer 

par une photodégradation du polluant. Beaucoup d’études on montré que le couplage TiO2/UV pour 

l’élimination du phénol avec le CA a permis de garder 80% des performances du CA après trois 

cycles [73], d’autres adsorbants tels que la chitosane a été régénérée par le TiO2 pour l’élimination 

du colorant Acid Red 14. Cette méthode a permis de recycler l’adsorbant cinq fois tout en gardant un 

pourcentage d’élimination de 80% [74]. En plus l’utilisation de la photocatalyse sous irradiation 

solaire rendrait cette voie beaucoup plus attractive. C’est donc cette méthode de régénération qui sera 

abordée pour l’adsorbant utilisé dans notre étude et qui portera sur la détermination de la possibilité 

de greffage d’un catalyseur capable de dégrader les colorants utilisés comme polluants sous lumière 

visible pour prolonger sa durée de vie. 

Grâce à sa grande surface spécifique, le CA possède un large spectre d’utilisation incluant les 

traitements d’eau et d’air et récupération des solvants organiques. Celui-ci est très utilisé pour le 
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traitement des effluents textile chargé en colorants et il s’est avéré très utile [37]. Mais, l’utilisation 

de cette technique pour le traitement des eaux reste limitée, car la plupart de ces CA sont des 

adsorbants qui ont un grand volume microporeux (taille inférieure à 2 nm), ce qui rend le matériau 

peu efficace pour l’élimination des colorants à haut poids moléculaire [75]. Comme, ce type de 

polluant ne diffuse pas très bien à travers les pores. Pour atteindre les fonctions de surface responsable 

à son élimination [76], un autre facteur qui limite l’utilisation du CA est le coût très élevé de sa 

régénération, où dans la plupart des cas, est non rentable du point de vue énergétique (température de 

régénération est de l’ordre de 800°C ainsi que le coût d’activation), efficacité (destruction des sites 

actifs responsable de l’élimination du polluant sous l’effet de la température élevée).   

Ceci a conduit à la recherche de nouveaux matériaux ayant les caractéristiques suivantes : 

 Une bonne capacité de rétention. 

 Une bonne stabilité thermique et mécanique. 

 Un matériau abondant dans la nature. 

 Une synthèse moins coûteuse par rapport à celle des charbons actifs.  

 Une possibilité de régénération facile et faisable pour une durée de vie plus importante.  

Pour cela on a choisi d’utiliser comme adsorbant une plante aquatique connue sous le nom de Lemna 

Minor (L. M) un matériau biologique très abondant dans les lacs et les étangs, afin de tester sa capacité 

d’adsorption vis-à-vis des deux colorants azoïque Ecarlate Solophényl et Vert Cibacron. 

 

II-3 Conclusion  

Dans cette partie nous avons vu qu'il existe différentes méthodes de traitement des eaux pour 

l'élimination de la matière organique, ces procédés sont classés en trois types chimique, biologique 

et physique. Et dans notre étude nous sommes plus concentrés sur les procédés physiques et plus 

particulièrement sur l'adsorption sur charbon actif étant donné que ce matériau est le plus utilisé dans 

le monde en raison de son efficacité et un temps de traitement court par rapport aux autres techniques. 

De plus, nous avons vu qu'il existe plusieurs façons de régénéré ce matériau, car, l'adsorption est un 

transfert de matière d'une phase a une autre et ces méthodes ont montré que dans la meilleure des 

situations on pouvait réutiliser le charbon actif que pour trois cycles successif d'où la nécessité 

d'utiliser un matériau ayant un faible coût combiné avec une méthode plus pratique pour sa 

régénération. 
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Chapitre III Biosorption et prétraitement des Biosorbants  
 

III-1 Introduction 

La biosorption est un autre type de procédé physique qui permet l'utilisation de matériau issue 

d'espèces vivante (procédé actif) ou morte (procédé passif) dans l'épuration des eaux. Ça disponibilité 

et son faible coût, ont attiré la convoitise des chercheurs dans le but de remplacer le charbon actif et 

utilisé un procédé plus avantageux. Dans ce chapitre nous allons donc voir les différents biosorbants 

utiliser pour l'élimination des colorants textiles ainsi que certains métaux lourds. Ces biosorbants 

peuvent être d'origine aquatique, biologique comme les bactéries ou bien des polymères comme les 

polysaccarides. Nous parlerons aussi de la biomasse utilisée dans cette étude ainsi que son importance 

dans différents domaines. Enfin nous avons tenté d'éclaircir l'effet du prétraitement chimique sur la 

capacité de rétention d'un biosorbants vis-à-vis des colorants textiles ainsi que sur ces propriétés 

physico-chimique. 

 

III-2 Définition de la biosorption  

La définition du mot biosorption est très variée, car elle est définie de plusieurs façons le mot est 

composé du préfix bio ainsi que du mot sorption un terme utilisé pour décrire un phénomène physico-

chimique dans lequel une substance est liée à une autre. L’utilisation du préfix bio désigne 

l’implication d’une entité biologique dans le processus [1]. Mais le mot sorption est un terme utilisé 

pour décrire le phénomène d’adsorption et d’absorption à la fois. L’absorption est l’incorporation 

d’une substance d’un état différent dans une autre ayant aussi un état différent (gaz absorbé par un 

liquide) ; alors que l’adsorption est l’accumulation d’une substance à la surface d’une autre. Beaucoup 

de chercheurs considèrent la biosorption comme une autre catégorie de l’adsorption, où l’adsorbant 

est une espèce biologique, biomasse morte ou vivante [2], dans lequel le procédé d’élimination peut 

être passif avec l’utilisation d’une biomasse et des fragments de tissu mort ou active dans le cas de 

l’utilisation d’une biomasse vivante (bioaccumulation) accumulation du Zinc dans les lentilles d’eau 

[3]. 

La biosorption est présentée dans la littérature comme un procédé rapide, sélectif et efficace, opérant 

à des pH compris entre 3-9 et des températures entre 4-90 °C [2]. C’est un procédé qui ne nécessite 

pas un coût d’investissement élevé, en plus de cela le matériau biologique peut être obtenu à partir 

des déchets agricoles, industriels, ou bien disponible comme ressource naturelle inépuisable, plantes 

aquatiques dans notre cas [4]. 

Cette méthode offre les avantages d'avoir un adsorbant avec un coût réduit, un bon rendement, sans 

l'utilisation de produit chimique ou d'élément nutritif [5]. La biosorption correspond à l'utilisation des 

matériaux biologiques pour la fixation des polluants par adsorption. L'évaluation du potentiel 
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d'utilisation de ces matériaux vise à les proposer en tant qu'alternative aux méthodes conventionnelles 

employées pour le traitement des effluents contenant des ions métalliques et des colorants du fait de 

leurs coûts élevés. 

III-3 Biosorbants   

Une grande variété de biomatériaux, disponible en abondance dans la nature est utilisée comme 

biosorbants pour le traitement des effluents textiles. Ces biomatériaux peuvent être des bactéries ou 

des plantes [6], mais une attention particulière a été porté sur les déchets agricoles tels que les 

coquilles de noix de coco, aiguille de pin, écorces de pin, cornet de pin, feuilles de chêne, coquilles 

des noix, coquilles d’arachide, paille de riz, déchet du thé vert pour le traitement d’effluent contenant 

des métaux lourds [7, 8]. D’autres biomatériaux ont été utilisés comme biosorbants tels que la poudre 

des écorces de soya pour l’adsorption de colorants [9]; pour la fixation des ions métalliques les 

épluchures de grenadier [10]; déchet de thé [11], cendre d’enveloppe de riz [12]; pour l’élimination 

de colorants basiques les tiges de banane [13], la sciure de bois [14], des écorces d’ail [15], marc de 

café [16], de papaye [17], des fibres marines [18]. D’une façon générale, la plupart de ces biosorbants 

utilisés sont considérés comme une biomasse morte (procédé passif), car elle offre certains avantages 

par comparaison à la biomasse vivante (procédé actif), d’où elles peuvent être stockées pour une 

longue période sans s'altérer, elles ne sont pas atteintes par la présence des métaux lourds, à l'instar 

des microorganismes, le polluant peut être désorbé pour réutiliser la biomasse [19]. Hormis ces 

avantages, leur plus grand atout est que ces biosorbants contiennent des fonctions chimiques très 

réactives qui peuvent être exploitées pour l’élimination des polluants. 

Une grande variété de biomatériaux disponible en abondance dans la nature est utilisée comme 

biosorbants pour le traitement des effluents textiles, ces biomatériaux peuvent être regroupés en trois 

catégories.  

III-3-1 Biosorbants d’origine agro-industrielle  

L’origine de ce type de biosorbant résulte de la transformation de la matière première de certains 

produits agro-alimentaires, visant à les valoriser afin de prévenir des conséquences dommageables 

pour l’environnement. En effet, de nombreux travaux ont vu le jour sur l’utilisation de sous-produits 

industriels et de déchets agricoles pour l’élimination des colorants et des métaux lourds. Le Tab.  

III.1 résume l’utilisation des différents biosorbant pour l’élimination des colorants.  

Ces matériaux ont démontré qu’il avait de bonnes capacités de biosorption, à de faibles concentrations 

de polluants, mais le fait de les utiliser comme précurseur pour la production du charbon actif a permis 

d’atteindre des capacités de biosorption porches des charbons actifs commerciaux vis-à-vis des 

colorants. 
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Tableau. lII.1 Utilisation des différents biosorbants pour l’élimination des colorants. 

Biosorbants 
Concentration 

initiale(mg/L) 

Quantité adsorbée 

(mg/g) 
Colorants Références 

Ecorce de citron 10 4.5  Vertde malachite [20] 

Ecorce d’orange 10 19.88 Acid violet 17 [21] 

Grain de papaye 15 35.46 Blue de méthylène [22] 

Coquille de 

cacahouète 
200 58 Indosol Yellow [23] 

Coquille de durian 

(activé) 

200 289.26 Blue de méthylène [24] 

 

III-3-2 Biosorbants composé essentiellement de matière polysaccarides  

Les matériaux polysaccarides sont formés de copolymères, parmi lesquels la chitine le polymère le 

plus abondant des Amino-polysaccharide dans la nature. Elle est présente dans la plupart des familles 

d’espèce vivante elle constitue la carapace des crustacés, des insectes, la matrice extracellulaire de la 

plupart des champignons et dans quelque micro-organisme. Cependant le dérivé dé-acétyle de la 

chitine, le chitosane, est le plus utilisé comme biosorbant, en raison de l’existence de groupements 

aminés libres qui lui confèrent une plus grande capacité de biosorption [25]. La chitosane s’est révélée 

plutôt efficace pour l’élimination des colorants anioniques avec des quantités adsorbées supérieures 

à celle des charbons actifs, à cause de la présence de la liaison Amine, une fois protonée celle-ci va 

donner une charge positive à la surface du biosorbant pouvant attirer la charge négative du colorant 

[26]. Le fait que la chitosane est un polymère cationique, il est très bien adapté pour l’adsorption des 

colorants anioniques et réactive due à la grande quantité de la fonction amine présente dans celle-ci, 

cependant sa capacité a éliminé les colorants basiques est plutôt faible, d’où la nécessité d’un 

traitement de cet adsorbant afin d’améliorer ses performances [27]. Mais ces inconvénients résident 

aussi dans sa faible résistance mécanique ainsi qu’à la chaleur, la chitosane est aussi soluble dans un 

milieu acide et l’élimination de certains colorants peut allez jusqu’à 1 à 3 jours, ce qui n’est pas le 

cas pour les charbons actifs [28]. 

Tableau. III.2 Elimination des colorants anioniques par la chitosane et le charbon actif. 

 

Colorants 
Quantité adsorbée de 

la chitosane (mg/g) 

Quantité adsorbée du 

charbon actif (mg/g) 

 

Références 

Reactive Blue 2 2498 217  [25] 

Reactive Red 2 2422 712 [25] 

Direct Red 81 2383 241 [25] 

Reactive yellow 86 1911 127 [25] 
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III-3-2-1 Bactéries  

Les cellules bactériennes peuvent être cultivées ou bien issues des produits de fermentation, elles 

peuvent être utilisées pour l’élimination des colorants ainsi que les métaux [29]. La plupart des études 

se sont focalisées sur l’utilisation des bactéries pour la biodégradation des colorants textiles [28], et 

peu d’attention a été donnée sur l’emploi des bactéries à l’état passif (cellule bactérienne morte) pour 

la biosorption des colorants. Cependant des études ont montré que certaines bactéries ont un potentiel 

de biosorption important vis-à-vis des colorants [28] même pour de grandes concentrations initiales 

du polluant, car la paroi extérieure des cellules mortes contient des groupements fonctionnels tel que 

les carboxylique, phosphate chargé négativement pouvant fixer les colorants cationiques, tandis que 

d’autres chercheurs ont observé que les fonctions amine de la bactérie C. glutamicum chargée 

positivement peut fixer les colorants anioniques [30, 31].  

Mais leur application à l’échelle industrielle est très limitée, car ils doivent être cultivés avant leur 

utilisation pour la biosorption, augmentant ainsi le coût d’opération, la biomasse à une très faible 

résistance mécanique, en plus de cela le procédé nécessite un ajout fréquent de biomasse et d’élément 

nutritif. Le Tab. III. 3 résume quelques travaux de recherche ayant traité des effluents chargés en ion 

métallique ou en colorants par diverses biomasses bactériennes 

 

Tableau. III. 3 Traitement des effluents chargés en ion métallique ou en colorants  

par diverses biomasses bactériennes. 

Type de bactérie 
Colorants et ions 

métalliques 

Quantité adsorbé 

(mg/g) 
Références 

Corynebacterium 

glutamicum 
Reactive black-5, 419 [31] 

Streptomyces 

rimosus 
Blue de méthylène, 9.86 [32] 

Azollafiliculoides Pb, Cd, Zn 228, 86, 48  [33] 

Zoogloearamigera U 150µmol/g [34] 

Eckloniasp Cr 86.3 [35] 

 

III-3-3 Biosorbants d’origine aquatique  

Les biosorbants d'origine aquatique désignent la biomasse, constituée à la fois d'espèces animales et 

végétales (bactérie, levure, champignon, algue, plantes aquatiques, etc.) [29] à savoir  

III-3-3-1 Algue  

Des recherches sur les algues ont montré qu’ils sont de très bons biosorbants, de plus ils sont 

disponibles dans les rivières et la mer, leur capacité de biosorption est attribuée à leur grande surface 
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spécifique [36]. A l’instar des bactéries ils ne produisent pas de produit toxique et ils ont besoin d’une 

petite quantité de nutriment pour se développer [37]. La paroi cellulaire des algues joue un rôle 

important dans la biosorption et la rétention du polluant, elle se fait par attraction électrostatique ou 

bien par complexation avec les fonctions de surface comme les hydroxyles, amines, phosphates [38]. 

Le Tableau III-4 résume les différents travaux sur le traitement des effluents par les différentes 

algues. 

Tableau.  III-4 Traitement des effluents chargés en colorants par les différentes algues. 

Type d’algues Colorants 
Concentrations 

initiales (mg/L) 
Quantités 

adsorbés (mg/g) 
Références 

Chlorella 

vulgaris 
Remazol black-B 800 368 [39] 

Enteromorpha 

prolifera 
Acid red 274 250 241 [40] 

Caulerpa 

scalpelliformis 
Basic yellow 150 27,38 [41] 

Azolla rongpong Acid green 3 1000 76,75 [42] 

 

III-3 Présentation de la biomasse Lemna Minor  

Figure. III. 1 Images de la biomasse aquatique Lemna Minor. 

 

La plante aquatique Lemna Minor a été utiliser par de nombreux auteurs comme un indicateur de 

toxicité vis-à-vis des colorants, des métaux et récemment pour les nanoparticules à cause sa forte 

vitesse de reproduction et sa manipulation facile font d’elle de critère de choix. Mais aussi grâce à 

son abondance dans de nombreux pays comme l’Allemagne, la Turquie, la Chine, la Pologne, Irlande, 

Finlande [43-49]. 
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III-3-3-3 Utilisation de la biomasse Lemna Minor  

La détermination de la toxicité des nanoparticules telle que les CuO [52], ZnO [51], Al [41], TiO2 

[50], Ag [53], ZnSe (sélénium) [54] par la biomasse Lemna Minor en se basant sur leur vitesse de 

croissance et le nombre de frondes s’est avéré être utile comme étant un indicateur de toxicité 

biologique. Les résultats ont montré que la présence de la plupart de ces nanoparticules sont toxique 

même pour de faible concentrations, cette toxicité est liée a leur transformation en forme ionique qui 

a pour conséquence d’accélérer leur pénétration dans les tissus de la biomasse et créant par la même 

occasion un stress oxydatif [50-56]. 

Parmi les polluants testés le plastique polyéthylène (PE) et les nanoparticules de TiO2 n’ont montré 

aucune toxicité sur la croissance de la biomasse, cependant leur dangerosité est due de façon indirecte 

via leur transmission dans la chaîne alimentaire à cause de leur accumulation sur la biomasse. Car 

elle est considérée comme une source de nourriture pour les poissons [50, 55]. 

D’autres chercheurs ont utilisé la plante aquatique Lemna Minor dans l’épuration des eaux usées et 

ils ont trouvé une diminution importante du phosphate, de l’azote (ammoniacale et nitrate) ainsi que 

de la DCO [56, 57].  

La plante aquatique Lemna minor a été utilisée pour traiter les effluents contenant des antibiotiques 

comme le mitronidazole, cefadroxil, trimethoprim and sulfamethoxa-zole. Les résultats trouvés ont 

montré une élimination importante de ces polluants après 24 jours avec un pourcentage d’élimination 

égale à 100 % (pendant 14 jours), 96 %, 73 %, 59 % respectivement [58]. De plus l’étude de toxicité 

na révélé aucun effet négatif sur la croissance de la plante par ces polluants. 

Lemna minor, qui a fait l’objet de plusieurs publications dans le domaine de la phyto-épuration, les 

études démontrant le potentiel des Lemnacées pour filtrer les eaux usées grâce au grand pouvoir 

absorbant de leur système racinaire. 

Plusieurs publications ont étudié l’utilisation de la plante Lemna minor dans le domaine de la 

Phytoremédiation grâce à ces longues racines pour dépolluer les eaux contentant des métaux lourds, 

celle-ci s’est montrée efficace pour éliminer le cuivre, le plomb, le zinc et l’arsenic [59], le cadmium 

et le thallium. De plus la comparaison des deux plantes Lemna gibba et Lemna minor a montré que 

pour l’élimination des métaux lourds Lemna minor s’est montré plus efficace [45, 59]. La biomasse 

Lemna minor a aussi montré une grande efficacité pour la phytoremédiation des polluants organiques 

telle que les antibiotiques et les colorants [60- 63], grâce à leurs racines qui permettent d’accumuler 

les polluants et en même temps de les transporter vers les frondes [52].  

D’autres chercheurs ont tenté d’utilisé les plantes aquatiques Lemna minor et Lemna gibba en tant 

que biosorbant, tous en étudiant l’influence de certains paramètres comme le dosage de la biomasse, 

le pH de solution et la concentration initiale dans l’élimination des colorants cationiques comme le 

bleu de méthylène et Toluidine bleu [64, 65], mais aussi les colorants anioniques [66, 67]. 
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Ces résultats trouvés ont démontré que la plante aquatique était très efficace pour biosorber la plupart 

des colorants spécialement pour le colorant basique suggérant que la biomasse Lemna minor est un 

matériau intéressant pour le traitement des eaux polluées.  

La biomasse Lemna minor a aussi été utilisée pour éliminer un colorant basique par un processus de 

phytodégradation avec un pourcentage d’élimination de 90%. Ces résultats montrent que la plante 

aquatique Lemna minor a un gros potentiel dans le domaine de traitement des eaux, car elle permet 

d’éliminer une grande variété de polluants avec différent mécanisme [68]. 

III-5 Prétraitement des biosorbants 

En vue d’améliorer les capacités d’adsorption des supports biologiques, plusieurs chercheurs se sont 

employés à modifier les propriétés de ces matériaux. Dans la plupart des cas, les traitements appliqués 

ont souvent entraîné une amélioration de la tenue mécanique, parallèlement à une augmentation de la 

capacité d‘adsorption. Dans certains cas, la stabilisation des supports biologiques passe par une 

modification substantielle de leurs propriétés physicochimiques.  

Les méthodes de modification les plus utilisées étant la pyrolyse et les traitements chimiques. Le but 

du processus d’activation est d’augmenter le volume et la surface spécifique, dans une certaine 

mesure, en élargissant les pores créés durant le processus de carbonisation.  

L’activation supprime certaines structures carbonées désorganisées, exposant ainsi les feuillets 

aromatiques aux agents d’activation (vapeur d’eau, CO2, H3PO4, ZnCl2, NaOH) et la nature du 

matériau de départ, ainsi que les conditions de pyrolyse déterminent la structure et la largeur des pores 

en fin de prétraitement. Cependant, il faut noter que tous les résultats en termes de capacité 

d’adsorption décrits dans la littérature sont certes relativement importants, mais fortement dépendants 

des conditions expérimentales (pH, température, masse du biosorbant, concentration). La 

modification chimique des biosorbants a en effet, un inconvénient important à souligner : la présence 

de ligands ioniques rend les matériaux dépendants aux variations de pH. En plus de cela l’utilisation 

de ces biosorbants à base de polysaccharide par exemple, pose certains problèmes au niveau de la 

granulométrie et de la distribution de taille, leur faible porosité (surface spécifique faible), leur 

manque de reproductibilité à cause de la variabilité dans les caractéristiques des polymères sont aussi 

des problèmes importants. D’où la nécessité de recourir à différents prétraitements pour optimiser les 

biosorbants [69]. 

III-5-1 Effets de prétraitement des biosorbants sur leurs propriétés physico-

chimiques  

L’effet du prétraitement des biosorbants sur les caractéristiques citées précédemment est une 

approche importante, car elle permet de voir l’étendu des capacités d’un matériau choisies en tant que 

biosorbant pour l’élimination des polluants, ainsi les paramètres tels que la surface spécifique, la 
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chimie de surface, le volume et le diamètre des pores peuvent aider à comprendre l’importance du 

prétraitement et nous permettent aussi de comparer l’efficacité de ces biosorbants.      

La porosité et la chimie de surface des biosorbants sont les facteurs prépondérants de leurs 

performances. Le contrôle de ces facteurs va donc jouer un rôle fondamental dans les phénomènes 

d'adsorption. Néanmoins ces deux facteurs peuvent être optimisés : d'une part, la texture des 

biosorbants peut être modifiée en utilisant des processus d'activation, où il sera possible alors de 

préparer des matériaux présentant des porosités variées (différentes proportions de micro, méso et 

macropores). D'autre part, la nature et la concentration des fonctions chimiques de surface des 

charbons peuvent être modifiée, soit par traitement thermique ou chimique [70], et selon le type de 

traitement appliqué, on obtiendra des biosorbants avec des surfaces plus acides ou plus basiques [71]. 

À titre d’exemple, une étude a mis en évidence l’effet des modifications intervenues au niveau de la 

structure poreuse et de la chimie de surface de la fibre de jute et de la fibre de noix de coco, suite à 

leur transformation en charbons actifs [72]. La modification des biosorbants faite par pyrolyse a 

permis l’obtention d’un produit final de qualité égale ou supérieure à ces derniers, en termes de 

développement de la structure poreuse et de modification de la chimie de surface. En particulier, pour 

la surface spécifique des matériaux bruts, celle-ci a connu un développement spectaculaire elle est 

passée de 1,73 à 657 m²/g et de 1,33 à 534 m²/g, soit une augmentation de 379% et de 400% pour la 

fibre de jute et la fibre de noix de coco respectivement. La surface spécifique des matériaux a par 

ailleurs augmenté de façon considérable, suite à l’activation. Ainsi, l’accroissement de la surface 

spécifique obtenu pour les deux précurseurs est respectivement 527 et au moins 800 fois plus élevé 

que celui de la fibre de jute et de la fibre de noix de coco à l’état brut. Quant à la chimie de surface 

des fibres brutes, elle a été modifiée de façon significative, particulièrement au terme de l’activation 

chimique, puisque la concentration totale des groupements fonctionnels basiques est passée de 2,9 et 

de 3,2 méq/g, pour la fibre de jute et la fibre de noix de coco brutes à 6,4 et 5,5 méq/g pour les 

matériaux issus de l’activation chimique, respectivement, comme l’indique le Tab. III. 5 [73].  

Les capacités d’adsorption des matériaux activés vis-à-vis du phénol et du cuivre ont été six fois 

meilleures que celles des matériaux bruts, à cause de la création de nouvelles fonctions de surface. 

Ces résultats ont confirmé d’une part, le meilleur rendement obtenu en utilisant la méthode 

d’activation chimique et d’autre part ils ont permis l’obtention, d’un produit final de qualité 

comparable à celle des charbons actifs commerciaux, en termes de capacité d’adsorption. 

 

 

 

 

 

 



Chapitre III                                                                     Biosorption et prétraitement des Biosorbants 

47 
 

 

Tableau. III. 5 Effet de prétraitement sur la chimie de surface des biosorbants. 

 

Matériaux Carboxyle Lactone Phénol Acidité total pHPCN 

Fibre de jute 0,25 0,10 0,20 2,90 6,80 

Fibre de noix de coco 0,20 0,40 0,40 3,20 7,60 

Fibre de jute 

carbonisé 
0 0,30 0,40 1,10 9,60 

Fibre de noix de 

coco carbonisé 
0 0,30 0,50 1,90 8,20 

Fibre de jute 

(A.physique) 
0 0,32 0,40 2,00 9,60 

Fibre de noix de coco 

(A.physique) 0 
040 0,60 1,90 8,80 

Fibre de jute (A. 

chimique) 0,80 
0,60 2,20 6,40 4,60 

Fibre de noix de 

coco (A. Chimique) 0,40 
0,90 1,18 5,50 4,90 

 

L'oxydation en phase liquide est aussi utilisée pour augmenter la concentration des fonctions de 

surface oxygénées (par exemple, acides carboxyliques, lactones, phénols, cétones, quinone et éthers), 

qui rendent la surface du charbon plus acide et hydrophile, en diminuant le pHPCN. Cette augmentation 

de l'acidité peut être associée à la diminution de la densité électronique des fonctions basique du 

biosorbant, mais aussi par l'augmentation de la concentration des fonctions oxygénées [74]. Elle 

provoque aussi une augmentation de la concentration des fonctions acides carboxyliques dans la 

surface des charbons. Les traitements oxydants par l’acide nitrique (HNO3) et le peroxyde 

d’hydrogène (H2O2) a permis d'obtenir des matériaux avec des caractéristiques acides [74, 75], car 

l'acide nitrique produit de grandes quantités de fonctions acides (principalement acides 

carboxyliques), et en teneur plus faible des groupes lactones, anhydrides et phénoliques [75]. 

Par ailleurs, d’autres traitements chimiques consistent à mettre les biosorbants en contact avec des 

solutions acides et/ou basiques. Selon le matériau, ces traitements peuvent favoriser la création ou le 

renforcement de certaines fonctions de surface [76].  
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Des recherches relativement récentes ont mis en évidence le potentiel de nombreux déchets agricoles 

et sous-produits industriels pour l’adsorption des métaux lourds et des colorants en phase aqueuse. 

Ces biopolymères présentent des groupements fonctionnels, tels que les groupements carboxyliques, 

sulfatés, phosphatés, aminés et les radicaux hydroxyles, ayant la capacité de fixer des ions 

métalliques. Ces chercheurs avancent que les mécanismes de fixation sont influencés à la fois par le 

type d’ion et les groupements fonctionnels des sites actifs [77, 78].  

Par ailleurs, des chercheurs [79] ont mis l’accent sur le rôle déterminant des groupements fonctionnels 

acides de surface, lors de l’étude de l’adsorption du colorant Acide Red 27 sur la fibre de noix de 

coco. En effet, malgré sa structure poreuse peu développée, la performance du matériau à l’état brut 

été supérieure à celle de la fibre de noix de coco carbonisée.  

III-6 Conclusion  

Dans cette partie nous avons vu expliquer globalement le procédé de biosorption, ses avantages et ses 

inconvénients. Les résultats trouvés dans la littérature nous ont montré qu'il existe plusieurs types de 

biosorbant et que leur efficacité dépend du polluant utilisé ou certains matériaux se sont montrés très 

efficaces pour l'élimination des colorants anioniques tandis que d'autres ont une affinité plus 

importante pour les colorants basiques. Nous avons aussi montré la plante aquatique Lemna minor 

peut être utilisé dans plusieurs domaines. Le prétraitement des biosorbants par voie chimique a montré 

qu'il pouvait améliorer leur capacité de rétention vis-à-vis des polluants en fessant augmenté la 

surface spécifique et le nombre de sites actifs ce qui a eu pour effets d'augmenté les interactions avec 

les molécules des polluants. 
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Chapitre IV 
Biosorption des colorants textiles par la biomasse native et prétraitée 

 

IV-1 Introduction 

Les colorants synthétiques sont utilisés dans de nombreux domaines (textiles, matières plastiques, 

cuir, pharmacie, produits cosmétiques, alimentation, imprimerie) [1]. De ce fait, ils sont présents à 

une haute concentration dans les eaux de rejet de ces industries. Ces derniers ont la particularité d’être 

très stables à la chaleur, la lumière et la biodégradation [2]. Par conséquent, leur élimination par voie 

chimique et biologique reste très difficile [3]. De même comme nous l’avons vu dans le chapitre 1, 

les colorants présentent de grands risques pour l’homme et l’environnement. 

Le but de ce travail est d’évaluer l’efficacité de biosorption de deux colorants par une biomasse 

aquatique type lentille d’eau Lemna Minor (LM). Pour cela nous avons choisi deux colorants pris 

comme modèles de polluants organiques fournis par l’industrie textile de Constantine, il s’agit de 

l’Ecarlate solophényl (DR89) et du Vert cibacron (RG12). Les deux colorants sont constitués des 

groupements chromophores et auxochromes, qui rendent leur dosage facile par spectroscopie UV-

visible. Les propriétés physico-chimiques ainsi que la représentation moléculaire sont regroupées 

dans le Tab. IV.1 et la Fig. IV.1. 

L’Ecarlate solophényl est un colorant azoïque présentant une charge négative, ayant une structure 

polycyclique aromatique et un certain nombre d’auxochrome et de chromophore, celui-ci a absorbe 

dans le domaine du visible et la mesure de son spectre montre une absorbance maximale a une 

longueur d’onde de 494 nm.  

Le Vert cibacron est aussi un colorant azoïque anionique, sa molécule est composée d’un cycle 

phtalocyanine avec une structure polycyclique aromatique, mais aussi d’auxochrome et de 

chromophore, lui permettant d’absorber la lumière dans le visible avec une absorbance maximale à 

une longueur d’onde de 614 nm.  

Dans cette partie, nous avons essayé au premier temps d’optimiser la biosorption des colorants par la 

biomasse native (BM-Native) en étudiant l’effet de certains paramètres comme la dose de biomasse, 

vitesse d’agitation, pH de la solution, concentration initiale des colorants, température de la solution. 

Une fois les paramètres optimaux sont déterminés, la capacité de biosorption de la biomasse native 

sera comparée avec celle de la biomasse prétraitée par les différents agents acides et bases utilisés 

lors du prétraitement. Et ceci, afin de déterminer l’agent activant qui permettra d’avoir la meilleure 

efficacité de biosorption. Après cela, nous avons tenté une deuxième optimisation en jouant sur les 

paramètres de prétraitement comme la concentration de l’agent activant et le temps de prétraitement 

avec la biomasse en comparant toujours l’efficacité de ces biosorbants prétraitée avec la biomasse 

native. 
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Figure. IV.1. Structure chimique des colorants (a) Ecarlate solophényl (b) Vert cibacron.  

 

Tableau. IV.1. Propriétés physicochimiques des colorants [4]. 

Propriétés 

Physicochimiques Ecarlate solophényl (DR89) Vert cibacron (RG12) 

Formule brute C44H32N10Na4O16S4 C60H29Cl3N16NiO21S6Na 

Poids moléculaire 1372 1837,7 

Aspect physique Poudre rouge vif Poudre vert bleuté 

Nom commercial (anglais) Direct Red 89 Reactif Green 12 

Classe (chimique) Colorant azoïque Colorant azoïque 

Classe (tinctoriale) Colorant direct            Colorant réactif 

λmax (nm) 494 615 

 

IV-2 Dispositif expérimental et échantillonnage  

IV-2-1 Préparation des solutions des colorants  

Les solutions des colorants (RG12) et (DR89) ont été préparées à partir d’une solution mère en 

dissolvant 1 g de chaque colorant dans 1 litre d’eau distillée conservé dans un incubateur à une 

température égale à 4 °C. Ensuite, des solutions à des concentrations bien précises ont été préparées 

par dilution de ces solutions mères, afin d’effectuer les essais de biosorption.  
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IV-2-2 Dispositif expérimental 

Les tests de biosorption des deux colorants (RG12) et (DR89) par le biosorbant (LM) ont été réalisés 

dans un dispositif expérimental Fig. IV.2, composé d’un agitateur multiposte pouvant contenir 

plusieurs béchers pour lequel la vitesse d’agitation est gardée constante, un bain thermostaté et un 

thermoplongeur pour garder la température constante tous au long des essais de biosorption. Tous les 

5 minutes, des prélèvements de 1 mL de la solution à traiter est effectué, pour être dilués dix fois, 

ensuite centrifuger à 3000 tr/min pendant 5 minutes afin d’éliminer les restes du biosorbant avant 

d’être analysé par le spectrophotomètre UV-visible type (SECOMAM Prim Light V9B S/N 2836) à 

la longueur d'onde d’absorption maximale de chaque colorant. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 2. Image du dispositif expérimental pour les essais de biosorption. 

 

IV-2-3 Protocole expérimental  

Les tests de biosorption ont été élaborés dans quatre réacteurs contenant des solutions de 500 mL de 

colorant de concentration initiale connues (50 mg/L), dont le but d’effectuer des essais de contrôle et 

de biosorption.  Les deux premiers réacteurs ont été mis en agitation sans la présence de biosorbant, 

pour s’assurer que l’élimination des polluants est effectuée par le biosorbant et non pas par la paroi 

des béchers. Quant aux deux réacteurs restants, 0,5 g de biosorbant (LM) ont été ajoutés aux solutions 

colorantes pour effectuer les essais de biosorption, afin d’évaluer l’effet de paramètres opératoires 

susceptibles d’influer la biosorption des colorants (temps de contact, dose de biosorbant, 

concentration initiale du colorant, pH de la solution initiale, vitesse d’agitation et température) et 

aussi optimiser le phénomène de biosorption. Tous ces essais expérimentaux ont été effectués en deux 

réplications et les valeurs reportées dans les résultats représentent les valeurs moyennes.   
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IV-2-4 Exploitation des résultats de biosorption  

Une fois les analyses de biosorption sont effectuées par spectrophotomètre UV-visible, les résultats 

ont été soit exprimés par la quantité biosorbée qe ou qt ou bien par l’efficacité de biosorption calculée 

par les équations suivantes :  

                                                          qe = (C0 −  Ce) ×
V

m
           (1) 

                                                           qt = (C0 −  Ct) ×
V

m
           (2) 

                                                          BE (%) = (
C0− Ct

C0
) × 100   (3) 

Ct , Ce  les concentrations du colorant au temps (t) et à l’équilibre (mg/L), 

C0 la concentration initiale du colorant (mg/L), 

V volume réactionnel (L), 

M est la masse du biosorbant (mg), 

qt et qe les quantités biosorbées du colorant au temps t est à l’équilibre (mg/g). 

IV-3 Biosorption des colorants textiles par la biomasse native  

IV-3-1 Optimisation de la biosorption des colorants par la biomasse native 

IV-3-1-1 Effet de la dose de biomasse native  

L’optimisation de la dose de biosorbant est nécessaire, car elle permet d’augmenter les interactions 

entre les polluants et les sites de biosorption existant dans la biomasse, celle-ci a été étudiée en faisant 

varier la masse du biosorbant natif de 0,25-2,25 mg/L à une concentration initiale des colorants 50 

mg/L, vitesse d’agitation de 200 tr/min sous une température de 20 ±2°C et un temps de traitement 

de 120 minutes. La variation de la dose de biomasse avec l’efficacité de biosorption pour les deux 

colorants est présentée sur la Fig. IV.3.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 3. Effet de la dose de biomasse native sur la biosorption des colorants (a) DR89, (b) 

RG12. 
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D’après la Fig. IV.3, l’efficacité de biosorption des deux colorants augmente avec l'augmentation de 

la dose de biomasse native, pour atteindre une efficacité maximum de 22 % et 8,44 % à une dose de 

2,0 et 1,0 g/L pour les colorants RG12 et DR89 respectivement. Par la suite, la capacité de biosorption 

diminue progressivement, quand le dosage augmente. Ce phénomène a été rapporté par divers auteurs 

[5-8], où la capacité d’adsorption d’un matériau diminue avec l’augmentation de la masse utilisée, 

au-delà d’une certaine dose optimale. Cette diminution s’explique par la présence en excès du 

biosorbant dans la solution à traiter par rapport à la concentration des colorants disponibles. En effet, 

après le dosage maximum, une grande quantité de biomasses contenue dans une petite surface va 

engendrer la réduction de l’efficacité de biosorption, car l’accès des molécules des colorants au sites 

de biosorption devient de plus en plus difficile [8]. On notera aussi la différence de la dose de 

biosorbant entre les deux colorants, pour le colorant DR89 une quantité plus importante est nécessaire 

pour son élimination alors que pour le colorant RG12 une quantité moins importante permet d’avoir 

une élimination optimale. Ceci est dû à la différence de taille de la molécule entre les deux colorants, 

l’une étant plus grande que l’autre va donc nécessiter moins de biomasse, car son accès sera plus 

facile pour de faibles doses de biosorbant. Alors que pour des molécules de petite taille, la dose 

optimale sera toujours plus importante ainsi que son efficacité [9].    

Étant donné que l’efficacité de biosorption maximale a été atteinte à une dose 1,0 et 2,0 g/L pour les 

deux colorants, ces valeurs ont été retenues en tant que dose optimale pour étudier l’effet des 

paramètres restants. 

 

IV-3-1-2 Effet de la vitesse d’agitation  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 4. Effet de la vitesse d’agitation sur la biosorption 

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 
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L’étude de l'effet de la vitesse d’agitation sur la biosorption des colorants par la biomasse native a été 

effectuée en variant la vitesse d’agitation de 150 à 300 tr/min, une concentration initiale des colorants 

de 50 mg/L à une température de 20 ±2°C.  

Les résultats illustrés sur la Fig. IV.4 indiquent que l’efficacité de biosorption des deux colorants sur 

la biomasse native augmente avec l’augmentation de la vitesse d’agitation dans un intervalle de 

vitesse compris entre 150-200 tr/min, avec une vitesse optimale de 200 tr/min, où l’efficacité atteinte 

est de 27 % et 20 % pour les colorants DR89 et RG12 respectivement. Au-delà de cette vitesse, 

l’efficacité de biosorption tend à diminuer jusqu’à atteindre 9 et 5 % pour les deux colorants. L’effet 

de la vitesse d’agitation peut être expliqué par le fait que la vitesse d’agitation est comprise entre 150-

200 tr/min l’interface du film existant entre la phase liquide et solide tend à diminuer sous l’effet de 

l’agitation, par conséquent le passage des molécules (colorants) vers la surface du biosorbant va être 

plus facile. Cependant, pour une vitesse d’agitation de 300 tr/min nous avons constaté une importante 

diminution de l’efficacité de biosorption, ceci est dû au grand mouvement de flux de matière qui va 

perturber le transfert de matière et réduire la biosorption [10]. 

 

IV-3-1-3 Effet de la concentration initiale des colorants  

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 5. Effet de la concentration initiale sur la biosorption 

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 
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initiale a été étudié dans un intervalle compris entre 10-50 mg/L pour les deux colorants à une vitesse 

d’agitation 200 rpm/min, température 20 ±2°C et un pH égal à 6. La Fig. IV.5 montre que la 

biosorption est meilleure lorsque la concentration augmente de 20-30 mg/L. 
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L’efficacité de biosorption maximale atteinte été égal 45 % pour les deux colorants à une 

concentration optimale de 10 mg/L ; ensuite la biosorption tend à diminuer quand les concentrations 

initiales augmentent. Ces résultats s’expliquent par le principe de la force motrice causée par le 

gradient de concentration lors du transfert de matière, en effet à faible concentration le rapport entre 

les sites actifs de la surface et les molécules des colorants est élevé, par conséquent ils sont facilement 

biosorbés par la biomasse native [11]. Toutefois quand la concentration initiale des colorants 

augmente, une faible efficacité est observée qui est due à la saturation rapide de la surface de la 

biomasse ; celle-ci ayant un nombre de sites actifs limités, va réduire l’efficacité de biosorption [12]. 

Tandis qu’à faible concentration la disponibilité des sites actifs par rapport aux molécules des 

colorants est suffisante pour avoir une bonne efficacité. 

IV-3-1-4 Effet du pH de la solution  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 6. Effet du pH de la solution sur la biosorption 

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 

L’influence du pH de la solution a été étudiée dans un intervalle compris entre 1-13, pour cela le pH 

de l’eau distillée a été ajusté au préalable (avant l’ajout du colorant) par une solution d’acide 

chlorhydrique ou d’hydroxyde de sodium à une concentration de 1M, puis les solutions ont été 

préparées par l’ajout des colorants, la variation de la capacité d'adsorption à l'équilibre en fonction du 

pH est représentée sur la Fig. IV.6. L’efficacité de biosorption de la biomasse native pour les 

colorants DR89 et RG12 augmente avec la diminution du pH de la solution, d’où pour un pH acide 

égal à 1, la valeur maximale de l’efficacité est atteinte 45, 48 % pour DR89 et RG12 respectivement. 

Au fur et à mesure que le pH de la solution augmente l’efficacité de biosorption des colorants tendent 
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biomasse. Ensuite pour l’intervalle de pH compris entre 7-9 l’efficacité de biosorption augmente 

jusqu’à 13 et 12 % pour enfin diminuer encore à des pH supérieurs à 9 pour les deux colorants étudiés.  

L’effet du pH de la solution peut être expliqué sur la base des résultats du pHPCN de la biomasse native 

trouvé précédemment, puisque celui-ci est égal à 7,6 donc pour des pH acides inférieurs au pHPCN la 

surface de la biomasse sera charger positivement pouvant de ce fait mieux biosorbée les colorants 

ayant une charge négative principalement due à leur groupement sulfate [13, 14]. La faible valeur de 

l’efficacité de biosorption, obtenue à un pH de 7, est probablement due à la neutralité des charges à 

ce pH qui est proche du pHPCN de la biomasse native [15]. 

Quant à la biosorption importante observée pour un pH égal à 9, celle-ci est peut-être provoquée par 

une interaction électrostatique entre les charges positives de la fonction amine des colorants et la 

charge négative de la biomasse [16], mais aussi à la présence des fonctions aromatiques dans la 

biomasse et les colorants qui sont susceptibles de participer à la biosorption des polluants par 

l’interaction π- π [17]. Pour des pH supérieurs à 9, la forte présence de charges négatives, ainsi que 

la présence des ions OH- susceptible de se biosorber à l’instar des colorants, sont les principales 

causes de la diminution de l’efficacité de biosorption [17]. 

IV-3-1-5 Effet de la température de la solution  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 7. Effet de la température de la solution sur la biosorption 

du colorant (a) DR89, (b) RG12. 
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l’influence positive de la température sur l’efficacité de biosorption, en effet avec l’augmentation de 

la température de solution l’efficacité de biosorption augmente de 45 et 48 % jusqu’à 77 et 69 % pour 

DR89 et RG12 respectivement à une température de 50 °C. L’effet positif de la température peut être 

expliqué par le fait qu’une augmentation de la température peut aboutir à un élargissement des pores 

pouvant mieux faciliter la pénétration des colorants dans les pores inaccessibles et atteindre certaines 

fonctions de surface encore libres [18]. On peut suggérer aussi qu’avec l’augmentation de la 

température l’énergie cinétique des molécules organiques augmente et par conséquent la migration 

des molécules à l’intérieur des pores devient plus rapide [19]. 

V-3-1-6 Etude thermodynamique  

Les paramètres thermodynamiques ont été déterminés en faisant varié la température entre 20-50 °C 

dans le but de calculer l’énergie libre de Gibbs ΔG, l’enthalpie ΔH et l’entropie ΔS à partir de 

l’équation suivante [20]: 

ΔG = −𝑅𝑇𝐿𝑛(𝐾𝑑) = −𝑅𝑇𝐿𝑛 (
𝑞𝑒

𝐶𝑒
)     (4) 

ΔG =  ΔH − TΔS                                       (5) 

En combinant l’équation (1) et (2) on obtient : 

𝐿𝑛(𝐾𝑑) =
𝑞𝑒

𝐶𝑒
=  −

ΔG

𝑅𝑇
=

ΔH

𝑅
×

1

𝑇
+  

ΔS

𝑅
 (6) 

Le tracé de la courbe ln(kd) = f (T) on peut déterminer à partir de la pente ΔH, ensuite de l’ordonnée 

à l’origine ΔS [21]. Les paramètres thermodynamiques de la biosorption des deux colorants sont 

représentés dans le Tab. IV.2. Les valeurs négatives de ΔH montrent que le phénomène est 

exothermique, aussi les valeurs négatives de ΔG suggèrent une biosorption spontanée et la valeur 

positive de l’entropie montre une augmentation du degré du désordre des molécules des colorants a 

l’interface solide-liquide pendant la biosorption des colorants [22].            

Tab. IV.2 Résultats des paramètres thermodynamiques 

de la biosorption des deux colorants. 

   

 

Colorant T (°C) ΔG (KJ/mol) ΔH (KJ/mol) ΔS (KJ/mol. K) 

 

DR89 

20 - 69,779  

- 35,651 

 

0,11648 
30  - 70,944 

40 - 72,109 

50 - 73,274 

 

RG12 

20 -48,547  

- 24,169 

 

0,0832 
30 - 49,379 

40 - 50,211 

50 - 51,043 
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Figure. IV. 8 La courbe Ln (kd)= f (1/T) pour la biosorption  

du colorant (a) DR89 et (b) RG12. 

 

IV-4 Biosorption des colorants textiles par la biomasse prétraitée 

Dans cette partie, le travail consiste à modifier la biomasse Lemna minor (LM) par un prétraitement 

basique et acide dont le but est d’améliorer sa capacité d’adsorption, pour l’élimination de deux 

colorants textiles à savoir Direct Red 89 (DR89), Reactive Green 12 (RG12). 

L’effet du prétraitement par différents agents chimiques permet d’agir sur les caractéristiques de la 

biomasse telles que : la surface spécifique, les fonctions de surface, le volume et le diamètre des 

pores. Ces caractéristiques peuvent aider à comprendre l’importance du prétraitement et nous 

permettent aussi de comparer l’efficacité de ces biosorbants prétraités vis-à-vis des polluants 

dangereux tels que ces colorants textiles l’Ecarlate solophényl Direct Red 89 (DR89), Vert cibacron 

Reactif Green 12 (RG12).  

IV-4-1 Préparation et prétraitement des biosorbants  

Après, la collection de la plante aquatique Lemna minor (L.M), elle est lavée plusieurs fois par l’eau 

distillée afin d’éliminer les impuretés. Après filtration, un séchage à une température de 75°C pendant 

24 heures a été effectué dans une étuve. Ensuite, la biomasse est stockée dans une boîte pour être 

prétraitée. La méthode de prétraitement consiste à préparer des solutions de (1M) d’acides (HCl, 

H2SO4, H3PO4) et de bases (NaOH, Na2HCO3, Na2CO3) dans un volume de solution de 200 mL. A 

ces solutions, 10 grammes de biomasse native (sèche) sont ajoutés, le mélange est mis sous agitation 

(200 tours/min) à une température ambiante pendant 4 heures. Après ce temps la biomasse est filtrée, 

lavée par de l’eau de robinet puis par de l’eau distillée plusieurs fois avant d’être séchée à une 

température de 75°C pendant 24 heures [5].  
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Les échantillons de biomasse seront ainsi nommés :  

BM-native pour la biomasse native (BM- H3PO4 BM-H2SO4, BM-HCl, BM-NaOH, BM-Na2HCO3, 

BM-Na2CO3) pour les biomasses qui ont été traitées par les différents agents chimiques. 

Des essais de biosorption sont effectués sur ces différentes biomasses dans les conditions optimales ; 

et leur capacité de biosorption va être comparée entre elles.  Le prétraitement ayant donné le meilleur 

résultat pour la biosorption des colorants étudiés Ecarlate solophényl (Direct Red 89 (DR89), Vert 

cibacron (Reactive Green 12 (RG12) va être ensuite optimisé en faisant varier la concentration de 

l’agent activant et le temps de prétraitement pour encore mieux augmenter la capacité de fixation vis-

à-vis de ces colorants. 

IV-4-2 Effet du prétraitement sur la biosorption des colorants  

IV-4-2-1 Effet du prétraitement basique  

Dans cette étape l’effet du prétraitement de la biomasse par les bases sur l’élimination des colorants, 

va être étudié. Les résultats de la Fig.IV.9 montrent que le prétraitement basique sur la biomasse 

native semble avoir un effet négatif sur l’efficacité de biosorption des deux colorants. D’où, une 

diminution de l’efficacité de biosorption de 44 % pour la BM-native jusqu’à 27, 23% vis-à-vis du 

colorant DR89 et 25, 22% pour le colorant RG12 pour la biomasse BM-NaHCO3 BM-Na2CO3 

respectivement. Parmi tous les agents basiques l’hydroxyde de sodium semble avoir la meilleure 

efficacité de biosorption, où 30,26% et 25% ont été atteint pour DR89, RG12 respectivement. La 

meilleure efficacité de l’hydroxyde de sodium en tant qu’agent activant, est due à la présence plus 

importante de la fonction hydroxylique, responsable de la biosorption des colorants, mais aussi à sa 

capacité à éliminer la matière organique comme démontré dans l’analyse FTIR, où la disparition du 

pic responsable de la liaison C=C a été observée. Voir Fig. V. 2b. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 9. Effet du prétraitement basique sur la biosorption 

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 
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La faible biosorption des colorants est due à l’occupation des sites de la biomasse par le carbonate de 

sodium conduisant à leur non-disponibilité [23]. L’analyse FTIR a aussi montré la présence des pics 

a 1430 et 1631 cm-1 due à la vibration du carbonate de sodium, sa formation a été provoquée, soit par 

l’agent activant lui-même (NaHCO3, Na2CO3) ou bien par NaOH réagissant avec le carbone contenu 

dans la biomasse par la réaction suivante [24, 25] :            

         

 6NaOH + 2C               2Na + 3H2 + 2Na2CO3                       

 IV-4-2-2 Effet du prétraitement acide  

L’effet du prétraitement acide sur la biosorption des colorants est représenté sur la Fig. IV.10, qui 

montre que BM-HCl a une efficacité légèrement plus élevée que celle de la biomasse native égale à 

46 et 50 %, alors que BM-H3PO4 montre une amélioration significative par rapport à la biomasse 

native égale à 55 et 50% ceci pour les deux colorants (DR89 et RG12) respectivement. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 10. Effet du prétraitement acide sur la biosorption  

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 

Ces résultats sont dus à l’effet positif du prétraitement acide qui a augmenté la surface spécifique en 

éliminant la matière minérale et organique contenue dans la biomasse native [26]. L’efficacité 

supérieure pour le cas de BM-H3PO4 est aussi due à la présence de la fonction P-O dans la biomasse 

qui peut être impliquée dans la biosorption des colorants à faible pH.  

Dans le cas de BM-H2SO4 une diminution importante de 30, 23 % est observés pour le colorant DR89 

et RG12 respectivement. Les résultats de la caractérisation chimiques (SBM) et spectroscopique 

(FTIR) obtenue, ont montré que les biomasses prétraitées ont tous subi une augmentation de leur 

(a) (b) 

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

0

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

 BM-Native

 BM-H3PO4

 BM-H2SO4

 BM-HCl

D
y
e
 r

e
m

o
v
a

l 
(%

)

Time (min)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

0

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

 BM-Native

 BM-H3PO4

 BM-H2SO4

 BM-HCl

Time (min)

D
y
e
 r

e
m

o
v
a

l 
(%

)



Chapitre IV                          Biosorption des colorants textiles par la biomasse native et prétraitée 
 

68 
 

surface spécifique voir Tab. V.1 chapitre V; mais la diminution des fonctions de surface pour BM-

HCl mis en évidence par le titrage de Boehm (voir Tab. V.2 chapitre V) et la présence de la liaison 

sulfate observée dans le spectre FTIR (voir Fig. V.2a chapitre V), portant une charge négative même 

à faible pH dans BM-H2SO4 peuvent expliquer la diminution de la biosorption [27].  

IV-4-2-3 Optimisation des paramètres du prétraitement 

Les résultats obtenus du prétraitement acide et basique nous ont permis de choisir le meilleur agent 

activant pour optimiser les paramètres du prétraitement. Pour cela, nous avons choisi l’hydroxyde de 

sodium et l’acide phosphorique afin de varier leur concentration lors du prétraitement pour voir leur 

effet sur l’efficacité de biosorption. 

IV-4-2-3-1 Effet de la concentration de l’acide phosphorique  

Les résultats de la Fig. IV.11 montrent que l’augmentation de la concentration de l’acide 

phosphorique permet d’augmenter l’efficacité de biosorption, avec un maximum égal à 83 % et 71 % 

pour DR89 et RG12 respectivement, alors que pour des concentrations supérieures à 2M l’efficacité 

de biosorption tend à diminuer. BM-H3PO4-2M a montré la meilleure élimination des deux colorants, 

ceci peut être due à la grande capacité de déshydratation de l’acide phosphorique pouvant provoquer 

l’élargissement des pores pour permettre la création d’une nouvelle fonction de surface P-O qui peut 

participer à la rétention des colorants en milieux acides [28]. Aussi l’augmentation de nombre de 

fonction de surface et de la surface spécifique (voir Tab.V.3 chapitre V) permet d’expliquer cette 

amélioration [29]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 11.  Effet de la concentration de l’acide phosphorique sur  

la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12. 
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IV-4-2-3-2 Effet de la concentration de l’hydroxyde de sodium  

Les résultats obtenus dans la Fig .IV.12 montrent que l’efficacité de biosorption des deux colorants 

par BM-NaOH sont faible par comparaison à la biomasse native, celle-ci a diminué de 44 et 46 % 

jusqu’à 36 et 32 % pour DR89 et RG12 respectivement. Néanmoins, pour une concentration égale à 

4 M l’efficacité de biosorption a été améliorée jusqu’a 54 et 51 % respectivement pour DR89 et RG12, 

car à haute concentration l’hydroxyde de sodium peut agir comme un agent déshydratant au lieu de 

réagir avec le carbone pour produire de l’hydrogène affectant de ce fait l’efficacité de biosorption 

[25]. L’effet déshydratant de l’hydroxyde de sodium à de hautes concentrations a été observé par 

plusieurs auteurs [24 25, 28] qui ont montré un développement de la surface spécifique de 

biosorbants, par conséquent une augmentation de la rétention des colorants.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 12. Effet de la concentration de l’hydroxyde de sodium sur  

la biosorption des colorants (a) DR89, (b) RG12. 

 

IV-4-2-3-3 Effet du temps de prétraitement  

L’effet du temps a été étudié entre 2-8 heures pour la biomasse BM-H3PO4-2M et entre 2-6 heures 

pour BM-NaOH-4M, car un temps de prétraitement supérieur à 6 heures a complètement décomposé 

la biomasse. Les résultats de la Fig. IV.13 montrent que pour à un temps de prétraitement compris 

entre 2-4 heures, l’efficacité de biosorption augmente de 46 % à 83 et 73 % pour les colorants DR89 

et RG12 respectivement dans le cas de la biomasse BM-H3PO4-2M, au-delà de cet intervalle (6-8 

heures) l’efficacité de biosorption diminue jusqu’à atteindre 55 % pour les deux colorants. Le même 

phénomène est observé pour la biomasse BM-NaOH-4M, où l’efficacité de biosorption des deux 

colorants tend à augmenter légèrement quand elle est traitée à un temps de quatre heures (BM-NaOH-

4H), pour atteindre une valeur maximale de 55 et 51 % pour les colorants DR89 et RG12 
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respectivement, puis quand le temps de prétraitement est prolongé, cette efficacité diminue 

considérablement. Ceci suggère que 4 heures, est le temps optimal pour le prétraitement de la 

biomasse par un agent acide ou basique, car durant ce temps la matière organique se décompose 

autant que possible provoquant par conséquent le développement de la surface spécifique et en même 

temps les pores formés se développent encore plus jusqu’à devenir des micros et mésos pores. Mais 

pour un temps de prétraitement supérieur à quatre heures, le développement des nouveaux pores 

formés, commence à se décomposer influençant de ce fait négativement la biosorption des colorants 

[29]. Le même phénomène a été observé avec d’autres biosorbants [30, 31] activés avec l’acide 

phosphorique à différent temps de prétraitement, où le temps optimal était égal à 30 minutes. Par 

contre pour un temps de prétraitement prolongé, une diminution importante de la surface spécifique 

a été observée.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. IV. 13. Effet du temps de prétraitement sur la biosorption des colorants 

 (a, b) DR89, (c, d) RG12. 
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IV-5 Modélisation des isothermes et cinétique de la biosorption des colorants 

IV-5-1 Modélisation des isothermes de biosorption par la biomasse prétraitée 

La modélisation mathématique à l’aide des isothermes du phénomène de biosorption est importante 

pour mieux expliquer l’interaction entre le biosorbant et les polluants. Pour cela nous avons utilisé 

cinq modèles d’isothermes à savoir Langmuir, Freundlich, Elovich, Temkin et Dubinin-

Radushkevich (D-R) sous leur forme linéaire (voir Tab. IV.3) en faisant varier la concentration 

initiale des colorants DR89 et RG12 entre 20-50 mg/L. Le coefficient de détermination (R2) et la 

comparaison de la quantité biosorbée expérimentale et calculée (qexp, qcal) ont été utilisés comme 

critère de choix. 

Tableau. IV.3. Différents modèles d’isotherme utilisés pour la biosorption des colorants.  

 

Modèle Forme linéaire 

Langmuir 
1

𝑄𝑒
=

1

𝑄𝑚𝑎𝑥
+

1

𝐾𝐿 𝑄𝑚𝑎𝑥

1

𝐶𝑒
 

Freundlich Ln(Qe) = Ln(𝐾𝐹) +
1

𝑛
 Ln(Ce) 

Elovich 𝐿𝑛
𝑄𝑒

𝐶𝑒
= 𝐿𝑛

𝐾𝐸

𝑄𝑚𝑎𝑥
+

1

𝑄𝑚𝑎𝑥
(𝑄𝑒) 

Temkin Qe =
𝑅𝑇

𝑏𝑡
Ln(𝐾𝑇) +

𝑅𝑇

𝑏𝑡
𝐿𝑛(𝐶𝑒) 

 

Dubinin-Radushkevich 
𝐿𝑛(Qe) = 𝐿𝑛(𝑄𝑚𝑎𝑥) − β(ε)2                            

Avec ε = 𝑅𝑇𝐿𝑛(1 +
1

𝐶𝑒
) 

 

Le Tab. IV.5. Représente les résultats et les constantes de chaque isotherme ainsi que le coefficient 

de détermination (R2). En comparant les valeurs de R2, on observe que pour les modèles de Elovich, 

Temkin et Dubinin-Radushkevich les valeurs du coefficient de détermination sont faibles (R2<0,90) 

et donc ces modèles ne peuvent pas décrire la biosorption des colorants. Le modèle de Langmuir et 

Freundlich ont un coefficient de détermination (R2>0,98), toutefois la valeur de qcal égale à 15,96, 

10,25 mg/g pour le modèle de Freundlich est proche de qexp (11,04, 12 mg/g), nous permet de dire 

que ce modèle est plus approprié pour décrire le phénomène de biosorption des deux colorants DR89 

et RG12 par la biomasse prétraitée. Le modèle de Freundlich stipule que la surface d’un adsorbant 

est hétérogène, avec une distribution non uniforme des sites actifs en fonction de l’énergie 

d’adsorption [32]. 
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IV-5-2 Etude cinétique de la biosorption des colorants  

L’étude cinétique de la biosorption des colorants par la biomasse prétraitée ont été analysées en 

utilisant quatre modèles tels que le pseudo-premier ordre, pseudo-second ordre, modèle Elovich et de 

diffusion intraparticulaire qui sont représentés dans le Tab. IV.5. Les courbes ont été tracées en 

utilisant plusieurs concentrations initiales des colorants RG12 et DR89 comprises entre 50-20 mg/L, 

et comme pour la modélisation des isothermes le coefficient de détermination R2 et la quantité 

adsorbée calculée ont été utilisé comme critère de sélection du modèle adéquat. 

D’après les résultats indiqués dans le Tab. IV.6, les coefficients de détermination des modèles de 

diffusion intraparticulaire et celui d’Elovich sont compris entre 0,943-0,630 pour les deux colorants. 

On peut conclure à partir de cela que ces modèles ne peuvent pas être décrire la cinétique de la 

biosorption des colorants par la biomasse prétraitée. Pour le modèle du pseudo premier ordre les 

coefficients de détermination sont compris entre 0,721-0,526 pour le colorant DR89 et entre 0,927-

0,614 pour le colorant RG12.  

Par contre pour le modèle du pseudo second ordre, les coefficients de détermination trouvés sont 

compris entre 0,997-0,993 pour le colorant DR89 et entre 0,997-0,985 pour le colorant RG12, de plus 

la comparaison entre les quantités biosorbées théorique et expérimentale, montre que le modèle du 

pseudo second ordre décrit parfaitement la cinétique de biosorption des colorants DR89 et RG12 par 

la biomasse prétraitée. 

 

Tableau. IV.4. Différents modèles cinétiques utilisés pour la biosorption des colorants.  

 

Modèle Forme linéaire 

Pseudo-premier ordre Ln(Qe − Qt) = Ln(Qe) − 𝐾𝐹𝑡 

Pseudo-second ordre 
𝑡

𝑄𝑡
=

1

𝐾2𝑄𝑒
2 +

1

𝑄𝑒
𝑡 

Diffusion intra-articulaire Qt = 𝐾𝑑,𝑖t1/2 + 𝐶                    

Modèle d’Elovich Qt = β𝐿𝑛(t) + α                     
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Tableau. IV.5. Résultats de la modélisation des isothermes de biosorption 

des deux colorants par la biomasse prétraitée BM-H3PO4.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Isotherme modèle Paramètres DR89 valeurs RG12 valeurs 

Langmuir 

R2 0,995 0,989 

qe, Exp (mg/g) 11,00 12,00 

qmax (mg/g) 17,85 37,59 

 KL (mg-1) 0,0096 0,0040 

Freundlich 

R2 0,999 0,980 

qe, Exp (mg/g) 11,00 12,00 

qmax (mg/g) 15,96 10,25 

KF (mg1-(1/n) L1/n g) 0,058 0,0523 

1/n F  1,72 1,62 

Elovich 

R2 0,918 0,694 

qe, Exp (mg/g) 11,00 12,00 

qcal (mg/g) 15,00 9,80 

 KE (L/mg) 10,35 0,1772 

Temkin 

R2 0,11 0,815 

qe, Exp (mg/g) 11,00 12,00 

qcal (mg/g) 8,51 32,34 

Bt (kj/mol) 1,058 0,331 

 KT (L/mg) 0,606 0,1421 

Dubinin-Radushkevich 

R2 0,893 0,870 

qe, Exp (mg/g) 11,00 12,00 

qcal (mg/g) 10,17 9,59 

B (j2/mol2) 2×10-5 2×10-5 

 E (kJ/mol) 7,00 7,07 
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Tableau. IV. 6. Résultats des paramètres cinétiques de la biosorption 

des colorants DR89 et RG12 par la biomasse prétraitée BM-H3PO4. 

 

Model 

cinétique 

Concentration (mg/L)                        50 40 30 20 

 DR89 RG12 DR89 RG12 DR89 RG12 DR89 RG12 

P
se

u
d

o
-p

re
m

ie
r
- 

O
rd

re
 

R2 0,526 0,927 0,952 0,689 0,526 0,650 0,721 0,614 

qe, cal (mg/g) 42,63 6,77 11,08 3,88 20,68 1,64 6,32 1,62 

qe, exp (mg/g ) 11,56 12,00 8,5 8,5 6,63 5,24 5,10 3,5 

K1 (1/min) 0,007 0,0486 0,0284 0,0252 0,007 0,0317 0,0228 0,0097 

P
se

u
d

o
-

d
eu

x
iè

m
e-

o
rd

re
 

R2 0,997 0,999 0,998 0,985 0,995 0,996 0,993 0,992 

qe, cal (mg/g) 11,54 13,03 8,77 9,67 6,89 5,53 5,40 3,5 

qe, exp (mg/g ) 11,56 12,00 8,5 8,5 6,63 5,24 5,10 3,5 

K2 (mg/g.min) 0,0193 0,0102 0,0303 0,0087 0,0252 0,0311 0,0246 0,010 

D
if

fu
si

o
n

 i
n

tr
a

-

p
a

rt
ic

u
la

ir
e
 R2 0,631 0,928 0,901 0,670 0,630 0,845 0,630 0,846 

qe, cal (mg/g ) 9,87 13,03 7,57 9,67 5,86 5,53 4,55 3,5 

qe, exp (mg/g ) 11,56 12,00 8,5 8,5 6,63 5,24 5,10 3,5 

Kdi,1 (mg/g.min1/2) 0,092 0,0102 0,231 0,0087 0,092 0,0311 0,092 0,010 

E
lo

v
ic

h
 

R2 0,698 0,826 0,940 0,800 0,795 0,876 0,795 0,943 

qe, cal (mg/g ) 11,14 3,12 8,4 5,41 6,40 8,70 4,86 12,47 

qe, exp (mg/g ) 11,56 12,00 8,5 8,5 6,63 5,24 5,10 3,5 

α (mg/g.min) 8,91 -0,07 5,54 1,64 3,754 0,734 2,22 2,655 

β (g/mg) 0,497 0,708 0,637 0,839 0,587 1,77 0,587 2,18 

 

IV-5 Conclusion  

Les résultats expérimentaux de chapitre ont montré que l'élimination des deux colorants par la 

biomasse native se fait dans des conditions bien précises avec une efficacité de biosorption proche de 

45% pour les deux polluants, de plus l'optimisation de la biosorption a montré que le pH et la 

température sont les paramètres les plus importants pour l'élimination des polluants. Le prétraitement 

de la biomasse a dévoilé que l'acide phosphorique et l'hydroxyde de sodium ont donné les meilleurs 

résultats en termes de biosorption. Ceci nous a poussés a optimisé le prétraitement en jouant sur la 

concentration de l'agent activant et le temps de prétraitement ce qui nous a permis d'atteindre une 

efficacité optimale de 82% et 73% pour les colorants DR89 et RG12 respectivement montrant ainsi 

l'effet positif du prétraitement chimique. 
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Chapitre V Caractérisation des biosorbants 
 

 

V-1 Introduction  

 
La connaissance des propriétés physico-chimiques et structurelles d'un matériau quel qu'il soit, est 

nécessaire pour contribuer à la compréhension de beaucoup de phénomènes comme l’adsorption, 

désorption. Dans ce chapitre plusieurs méthodes analytiques ont été utilisées pour étudier le potentiel 

de fixation de la biomasse avant et après prétraitement, ainsi que les mécanismes mis en jeu lors de 

la biosorption. Pour cela, nous avons utilisé une série de protocoles et de techniques avec un rappel 

descriptif de ces méthodes dans le but d’examiner la composition et la morphologie de la biomasse, 

avoir une idée sur sa porosité ainsi que la nature de sa polarité, étudier le mécanisme du prétraitement 

pour une meilleure optimisation et comprendre le mécanisme de biosorption en identifiant les 

fonctions responsables de la rétention des colorants.  

Dans cette partie nous allons donc porter notre attention d’abord sur les propriétés chimiques de la 

biomasse native et prétraitée par les méthodes chimiques (dosage de Boehm, point de charge nul 

« pHPCN » et la surface spécifique déterminée par la méthode de calcul). Ensuite, nous déterminerons 

sa structure ainsi que son état de biosorption par le biais de différentes techniques de caractérisation 

spectroscopiques (FT-IR, DRX, XPS et MEB-EDX).  

V-2 Caractérisation des biosorbants  

V-2-1 Dosage de Boehm 

Le dosage des fonctions de surface a été effectué selon la méthode de Boehm, qui correspond au 

titrage acido-basique des groupements fonctionnels de surface.  

 Mode opératoire : Des échantillons de matériau (0,5 g) ont été mis en contact avec 50 mL de 

solution de concentration 0,1 M de HCl, NaOH, NaHCO3 et Na2CO3 contenues dans des béchers et 

maintenues en agitation constante dans un bain thermostaté à 20±1°C pendant 48 heures, en 

considérant que NaHCO3 neutralise les groupes carboxyliques, Na2CO3 neutralise les groupes 

carboxyliques et les groupes lactones, et NaOH neutralise les groupes carboxyliques, lactones et 

phénoliques. Un titrage à blanc sans présence de biomasse a été effectué pour éliminer les 

interférences dues aux excès de bases ou acides. 

Après filtration les solutions sont dosées par HCl ou NaOH a une concentration de 0,05 M. le nombre 

de sites des diverses fonctions acides et basiques est calculé à partir de la quantité de NaOH et HCl 

qui réagit avec le biosorbant [1], en utilisant la formule suivante [2]: 
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𝐹𝑥 =   
(𝑉𝑒𝑥 − 𝑉𝑏𝑥)  × 𝑀𝑡 × 𝐷𝐹

𝑚
   (7) 

 

Ou Vex, Vbx volume de titrage a blanc et en présence du biosorbant respectivement (mL), Mt 

concentration molaire (mol/g), DF facteur de dilution, m masse du biosorbant (g). 

 

Tableau.V. 1. Résultats du titrage de Boehm et du point de charge nul pour  

les biomasses prétraitée avec les acides. 

 

 

Tableau.V.2. Résultats du titrage de Boehm et du point de charge nul pour  

les biomasses prétraitée avec les bases. 

 

Le dosage de Boehm a été effectué sur la biomasse native et prétraitée par les différents agents 

activant. Les résultats présentés dans le Tab V.1, V.2 montre que la biomasse native a un caractère 

basique due à la prédominance des groupements basiques sur les groupements acides.  

Cependant le prétraitement par H2SO4, H3PO4, HCl montre une augmentation des groupements acides 

et plus particulièrement des acides carboxyliques et phénols pour la plupart des biomasses, mais aussi 

la présence des groupements lactones. Ce phénomène est aussi observé pour les biomasses prétraitées 

avec les bases utilisées, où une augmentation plus importante a été observée pour les fonctions acides 

carboxyliques et basiques.  

Ces résultats sont dus au pouvoir oxydant des différents agents activant utilisé qui peuvent amorcée 

une réaction d’oxydation ou un greffage des fonctions oxygéné (sulfate ou phosphate) [3-5]. La même 

chose est aussi observée avec le prétraitement basique ou l’oxydation de la biomasse traduite par 

l’augmentation des fonctions acides est mieux engendrée par NaOH et Na2CO3 [6].  

Fonction (mmol/g) BM-Native BM-H3PO4-1M BM-H2SO4-1M BM-HCl-1M 

Carboxylic acid 0,5 0,4 1,5 0,65 

Lactone 0,0 0,35 0,65 0,6 

Phenol 0,85 0,6 0,9 0,55 

Total 1,35 1,35 3,05 1,8 

Fonction basique 2,1 2,1 2,5 1,75 

pHPCN 7,4 1,8 1,4 2,0 

Fonction (mmol/g) BM-Native BM-NaOH-1M BM-NaHCO3-1M BM-Na2CO3-1M 

Carboxylic acid 0,5 1,33 1,0 0,8 

Lactone 0,0 0,0 1,33 1,0 

Phenol 0,85 0,33 0,25 0,55 

Total 1,35 1,66 2,58 2,35 

Fonction basique 2,1 2,1 3,0 3,5 

pHPCN 7,4 9,6 9,3 9,8 
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D’autre auteurs ont aussi trouvé que l’utilisation de certains agents activant comme les bases ou les 

acides a donné le même résultat [7, 8].   

V-2-2 Point de charge nul pHPCN  

Le point de charge nulle (pHPCN) est un paramètre très important dans les phénomènes d’adsorption 

surtout quand les forces électrostatiques sont impliquées dans les mécanismes d’élimination. Le 

pHPCN des biosorbants natif et prétraité a été déterminé selon la méthode électrochimique [9].  

 Mode opératoire : Des volumes de 50 mL d’une solution de NaCl (0.01 M) sont 

introduits dans des béchers. Le pH(initial) de chacune des solutions est ajusté à un pH initial variant 

de 1 à 14 par ajout de H3PO4 ou de NaOH concentré (1M), pour éviter le changement de volume. Une 

masse de 0,15 g de biosorbant est introduite dans un bécher où le pH de la solution est fixé. Ces 

derniers sont soumis à une agitation magnétique (250 trs/min) durant 24 heures à 20 °C.  Après ce 

temps d’agitation, le pH (final) de chaque solution est mesuré.  

Le tracé du graphe pH(final) en fonction du pH(initial) Fig. V.1. Nous permettons de déterminer le 

pHPCN qui correspond au point où la courbe qui donne pH(final) = pH(initial) [10]. 

Les résultats de la mesure du point de charge nul présenté dans le Tab V.1 et TabV.2, montrent que 

la biomasse native à un point de charge nul pratiquement neutre égale à 7,4. Mais une fois le 

prétraitement effectué celui-ci a basculé vers des valeurs plus faibles égales à 1,4, 1,8, 2,0 pour BM-

H2SO4, BM-H3PO4, BM-HCl respectivement, à cause de l’augmentation des fonctions acides lors du 

prétraitement comme les lactones et acides carboxyliques. Pour le cas de BM-H3PO4 la diminution 

du pHPCN s’explique par la présence de nouvelles fonctions acides indétectables par le dosage de 

Boehm.  

Dans le cas du prétraitement basique les valeurs de pHPCN sont égales à 9,6, 9,3, 9,8 pour BM-NaOH, 

BM-Na2CO3, BM-NaHCO3 respectivement, cette augmentation est aussi due au changement des 

fonctions de surface, l’augmentation des fonctions basiques étant la principale raison pour BM-

Na2CO3, BM-NaHCO3, la même tendance a été observé dans la littérature [11]. 
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Figure. V.1. Détermination du point de charge nul pour les biomasses prétraitées  
(a) les acides et (b) les bases. 

 

IV-2-3 Détermination de l’indice bleu de méthylène (Surface spécifique)   

Le bleu de méthylène (BM) est considéré comme un polluant modèle qui nous permet d’avoir des 

renseignements sur la présence des mésopores d’un adsorbant [12]. La molécule de ce colorant peut 

être considérée comme un volume prismatique de dimensions 17,0 Å x 7,6 Å x 3,25 Å [1], en 

considérant la surface projetée de sa molécule, égale à 130 Å2 [13]. Le calcul de la surface spécifique 

par l’adsorption du BM a été déterminé par une méthode adaptée de ces travaux [14]. La méthode est 

basée sur l’adsorption des molécules de bleu de méthylène (BM) dans les pores de l’adsorbent 

pendant un temps déterminé de mis en contact d’une quantité donnée de l’adsorbant avec une solution 

de BM de concentration connue.  

 Mode opératoire : 100 mg de biomasse sont introduits dans 100 mL de solution de BM à 

différentes concentrations initiales comprises dans la gamme 0- 100 mg/L à un pH neutre. Après 24 

heures d’agitation (200 tr/min) sous une température de 20°C, la suspension est filtrée. La 

concentration finale en BM (Ce) est déterminée par spectroscopie UV-visible, à une longueur d’onde 

de 664 nm pour déterminer qe la quantité biosorbée à l’équilibre. Afin d’établir l’isotherme de 

Langmuir.  Ce résultat permet de calculer la quantité maximale de BM adsorbée qui permet d'estimer 

l’aire de la surface spécifique de l'échantillon couverte par la molécule de BM (SBM) en utilisant 

l'équation suivante :  

𝑆𝐵𝑀 =   
(𝑞𝑚𝑎𝑥 ×  𝐴𝑚 × 𝑁𝐴)

𝑀𝐵𝑀
 (8) 
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Avec qmax la quantité adsorbée à l’équilibre (mg/g), MBM masse molaire du BM (319,85 g/mol), Am 

air moléculaire du BM (130 Å2), NA nombre d’Avogadro (6,02 × 1023). 

 

Tableau.V.3. Surface spécifique de la biomasse native et prétraitée. 

 

La mesure de la surface spécifique permet d’expliquer l’augmentation de la capacité de biosorption 

des biosorbants utilisés. Les résultats du Tab. V.3 montrent que la biomasse native a une surface 

spécifique égale à 143 m2/g, tandis que les biomasses ayant subi le prétraitement acide ont une surface 

spécifique de 470, 382, 302 m2/g pour BM-H3PO4, BM-HCl, BM-H2SO4 respectivement. Cette 

augmentation vient de la capacité des acides à dissoudre la matière minérale et organique contenue 

dans la biomasse native ayant pour effets d’augmenter la surface accessible aux molécules des 

polluants, mais aussi de participer à la création de nouvelles fonctions susceptible de participer à la 

rétention des polluants [15, 16]. 

La mesure de la surface spécifique pour les biomasses ayant subi un prétraitement basique a montré 

une diminution de la surface spécifique, la valeur la plus importante est égale à 114 m2/g attribuer à 

BM-NaOH. Cette diminution est due à la faible capacité des bases à dissoudre la matière organique 

et minérale, mais aussi à cause de la production de dépôt composé Na et Na2CO3 résultats de la 

réaction de l’hydroxyde de sodium avec le carbone contenu dans la biomasse et des agents activant 

utilisés, qui peuvent se déposer directement bloquant par conséquent les pores des biosorbants [17, 

18]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Prétraitement acide SBM (m2/g) Prétraitement basique SBM (m2/g) 

BM- Native 143 BM- Native 143 

BM- H3PO4-1M 470 BM- NaOH-1M 114 

BM- H2SO4-1M 302 BM- NaHCO3-1M 101 

BM- HCl-1M 382 BM- Na2CO3-1M 105 
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V-2-4 Spectroscopie infrarouge à transformer de Fourier  

La spectroscopie infrarouge à transformer de Fourier (FT-IR) est basée sur l'absorption des molécules 

d'un rayonnement infrarouge et la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques du 

matériau à analyser [19]. Cette méthode est adaptée dont le but de déterminer les fonctions de surface 

des biomasses étudiées, qui sont responsables de la fixation des colorants et d’envisager leur 

optimisation avec un prétraitement. Ceci va aussi nous permettre de proposer un éventuel mécanisme 

de rétention en analysant le biosorbant avant et après fixation des polluants. Elle présente aussi 

plusieurs avantages, car c`est une technique non destructive et permet d’analyser aussi bien les 

matériaux organiques et inorganiques, quel que soit leur état (solide, liquide) [20]. Cette analyse a été 

menée sur un appareil de spectroscopie infrarouge de type ATR-FTIR (IRaffinity-1S model: 

Shimadzu Shimadzu) sur une plage de longueur d’onde allant de 400–4000 cm-1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure.V.2. Spectre FTIR de la biomasse native et prétraitée avec les acides et les bases. 

 

L’Analyse infrarouge (FTIR) a été effectuée sur la biomasse native et prétraitée, les résultats 

représentés dans la Fig. V.2.a montre que les pics obtenus à un nombre d’onde de 835, 831 cm−1 sont 

attribués à la vibration de déformation de la liaison C-H indiquant la présence de cycle aromatique 

[21] ; celle-ci étant présente que dans les biomasses BM-Native et BM-HCl.  

Les pics obtenus à 1016, 1049, et 1013 cm−1 sont attribués à la vibration d’élongation de liaison          

C-OH indiquant la présence d’un alcool primaire [22], aussi le pic obtenu a 1008 cm−1 pour la 

biomasse BM-H3PO4 est responsable de la vibration d’élongation de la liaison P-O [23].  

Les pics obtenus 1535, 2312, 2375, 2378, 2850 et 2916 cm−1 sont attribués aux vibrations 

d’élongation des liaisons C=O, C=NH+, C-C. La présence des pics larges, obtenus entre 3000 et 3600 

cm−1 avec différente intensité sont attribués à la liaison  O-H.  
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Ceci nous permet d’affirmer que les biomasses native et prétraitée contiennent un nombre de 

fonctions de surface importante telle que : les alcools, acides carboxyliques, phénols et les amines. 

Ainsi, le prétraitement à l’acide phosphorique a permis de créer une nouvelle fonction de surface 

susceptible de participer à la rétention des polluants. La disparition du pic responsable de la vibration 

C=C aromatique suggère que l’acide sulfurique et phosphorique peut provoquer la rupture des cycles 

aromatique contenue dans la biomasse native et par conséquent contribuer au développement de la 

surface spécifique. Ces résultats trouvés justifient l’augmentation de la surface spécifique mesurée 

précédemment (voir Tab.V.3.).  

Les résultats de l’analyse infrarouge, de la biomasse prétraitée par les bases, présentés dans la Fig. 

V.2.b montrent que le spectre de la biomasse BM-Na2CO3 n’a pas subi de changement par rapport à 

celui de la biomasse native. Par contre les pics obtenus à 1641 cm−1 sont responsables de la vibration 

d’élongation de la liaison C-Na pour les biomasses BM-NaOH, BM-NaHCO3 [24], confirmant  ainsi 

la formation de dépôts de sodium, ce qui explique le faible développement de la surface spécifique. 

On notera aussi l’élargissement des pics attribués à la vibration d’élongation de la liaison O-H pour 

les biomasses BM-NaOH, BM-NaHCO3, expliquant de ce fait l’augmentation des fonctions de 

surface. La disparition du pic obtenu à 835 cm-1 montre que l’hydroxyde de sodium permet aussi la 

rupture des cycles aromatiques contenus dans la biomasse native.      

V-2-5 Spectroscopie photoélectron a rayon-X (XPS) 

La spectroscopie photoélectron à rayon X est une méthode très pratique et précise pour déterminer la 

composition d’un matériau et les liaisons de ces constituants. Un spectre XPS est une courbe 

représentée par le nombre d’électrons dans l’axe des ordonnées et l’énergie de liaison des électrons 

dans l’axe des abscisses. Cependant, chaque échantillon à un spectre spécifique qui lui est propre 

permettant d’identifier les éléments contenus à sa surface. L’appareil utilisé pour l’analyse XPS est 

de marque Kratos Axis Ultra avec une sonde en aluminium comme source de radiation. 

Les résultats de l’analyse XPS nous ont permis d’étudier les différents composants de la biomasse 

prétraitée et de déterminer les éléments chimiques qui la composent. 
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Figure.V. 3. (a) Spectre XPS de la biomasse native et prétraitée, spectre XPS relative à (b) 

Carbone, (c) Oxygène, (d) Azote, (e) Phosphore. 
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Les spectres XPS des biomasses BM-NaOH, BM-H3PO4, BM-Native représenté dans la Fig. V.3.a 

montre que le carbone, oxygène, azote sont les principaux constituants des biosorbants sélectionnés. 

Cependant, le signal relatif à l’oxygène est plus intense dans les biomasses prétraitées BM-NaOH, 

BM-H3PO4 à cause de l’augmentation des fonctions oxygène lors du prétraitement. On remarque 

aussi, la présence du phosphate dans la biomasse BM-H3PO4 favorisant de ce fait, la création d’une 

nouvelle fonction au sein de la biomasse BM-H3PO4. 

Les profils des éléments constituant la biomasse BM-H3PO4 est représentés dans la Fig. V.3.b, V.3.d ; 

les résultats obtenus montrent la présence des liaisons C-C, C-O, C=O, C-N-H, C-N=C, N-H pour le 

profil du carbone et l’azote [25-29]. Le profil de l’oxygène et du phosphate représenté dans la Fig. 

V.3c, V.3e montre la présence des liaisons P-O-P, O-H, C-O. 

V-2-6 Microscope électronique à balayage (MEB) 

Un microscope électronique permet de créer une image à l’échelle micro voir nano métrique avec une 

haute résolution en utilisant un faisceau d’électrons incident focalisé, permettant d’avoir une idée sur 

la texture et la morphologie d’un échantillon. En effet les microscopes électroniques permettent 

d’obtenir des grossissements allant jusqu'à 500,000 fois [30]. Dans cette étude le microscope 

électronique utilisé est FESEM quanta 250 équipé d’un détecteur EDX.  

Les images obtenues à partir du MEB nous ont permis de connaître l’état de surface et la morphologie 

de la biomasse native et prétraitée. Les images de la Fig. V.4a, V.4b montre que la biomasse native 

a une surface semi-lisse avec des cavités hétérogènes, toutefois après le prétraitement avec l’acide 

phosphorique (2M), sa morphologie a subi un grand changement Fig. V.4c, V.4d et a montré une 

rugosité plus importante à cause de l’élimination de la matière organique comme l’hémicellulose par 

le prétraitement acide [31]. La Fig. V.4e, V.4f montre les images MEB de la biomasse prétraitée avec 

l’hydroxyde de sodium (4M), sa morphologie présente une forme fibreuse ayant une certaine rugosité 

avec plusieurs cavités hétérogènes. Plusieurs auteurs [32, 33] ont démontré que la présence de cavité 

dans un adsorbant permet d’augmenter sa capacité de rétention ; ce changement morphologique par 

rapport à la biomasse native permet de mieux favoriser la biosorption des colorants.  
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Figure.V. 4. Images FE-SEM de (a, b) BM-Native, (c, d) BM-H3PO4-2M-4H,  

(e, f) BM-NaOH-4M-4H. 
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V-2-7 Analyse EDX de la biomasse prétraitée  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure.V. 5. Analyse EDX de la biomasse (a) BM-Native, (b) BM-H3PO4, (c) BM-NaOH, (d, e) 

BM-H3PO4 et BM-NaOH après la biosorption du colorant DR89. 
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L’analyse EDX dans la Fig. V.5a, V.5b montre la présence de Carbone, Oxygène, azote dans la 

biomasse native avec différent pourcentage, toutefois une différence importante a eu lieu après le 

prétraitement avec l’acide phosphorique, où on a une diminution du pourcentage d’oxygène de 49,86 

à 29,63 % et une augmentation du carbone de 42,47 à 57,19 %. De plus, le phosphore a été détecté à 

un pourcentage de 1,91 %. Ceci confirme le greffage de l’atome de phosphore dans la biomasse, mais 

aussi que l’acide phosphorique a agi comme un agent déshydratant lors du prétraitement pour 

augmenter la surface spécifique de la biomasse. Néanmoins les résultats de l’analyse EDX de la 

biomasse BM-NaOH illustrés dans la Fig. V.5c montrent une faible différence au niveau des éléments 

constituants de la biomasse, ce qui explique le faible développement de la surface spécifique.  

L’analyse EDX a aussi été utilisée pour confirmer la biosorption des colorants, la Fig. V.5d, V.5e 

montre une augmentation du pourcentage de souffre et d’oxygène après la biosorption du colorant 

DR89 par BM-H3PO4, cette augmentation s’explique par la présence de groupement sulfonate du 

colorant une fois biosorbé. Des résultats similaires ont été trouvés dans la littérature où l’analyse EDX 

a été utilisée pour confirmer la rétention du colorant dans un adsorbant et le même changement a été 

observé après l’adsorption du colorant [34].  

V-2-8 La diffraction aux rayons X (DRX)  

La diffraction aux rayons X (DRX), est une technique qui permet d’identifier la nature des phases 

cristalline et amorphe présentes dans un solide, son principe repose sur la réflexion sélective des 

rayons X par un matériau.  

Dans cette étude, les analyses DRX ont été réalisées grâce à un diffractomètre de marque Siemens 

D5000 diffractomètre utilisant le cuivre (Cu Kα1) comme source de radiation.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. V. 6. Diffractogramme de la biomasse native BM-Native et prétraitée BM-H3PO4. 
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L’analyse XRD a été effectuée sur la biomasse native et sur la biomasse BM-H3PO4,, en raison de son 

excellente performance.  La Fig. V.6 montre le diffractogramme de la biomasse BM-Native, où on 

peut observer la présence de pics situés à 2θ = 21,73, 43,57 et 44,39 ° qui sont attribués au plan 

cristallin (002), (100) et (101) de la biomasse [35, 36]. La présence de ces pics est associée à la phase 

cristalline de la biomasse native selon la banque de donné JCPDS n ° 35- 26 1974. Néanmoins, pour 

la biomasse BM-H3PO4 Fig. V.6 un seul pic peut être observé à un angle 16,41 °, celui-ci est relative 

au plan (101) plan de la phase cristalline du carbone ou graphite, en raison d'un prétraitement acide 

qui a éliminé la matière amorphe et a donc permis à la cellulose d'adopter une structure plus cristalline 

[37, 38]. Ces résultats associés aux analyses EDX permettent de confirmer que l’augmentation de la 

surface spécifique est causée par le pouvoir déshydratant de l’acide phosphorique.     

V-3 Mécanisme de biosorption des colorants par analyse spectroscopiques 

L’étude de biosorption des colorants (DR89) et (RG12) sur la biomasse prétraitée BM-H3PO4 avec 

laquelle les meilleurs résultats ont été obtenus, nous a poussé à faire des analyses spectroscopiques 

en IR et MEB de cette biomasse avant et après biosorption des colorants, et ceci pour mieux 

comprendre le phénomène de biosorption et essayer d’expliquer les différentes interactions entre la 

biomasse et les colorants étudiés pour en sortir avec un mécanisme réactionnel probable. Le spectre 

FTIR de la biosorption des colorants sur la biomasse prétraitée BM-H3PO4 avant et après est présenté 

sur la Fig V.8. Les résultats obtenus montrent qu’après la biosorption des polluants un déplacement 

des pics attribue au groupement phosphate P-O et hydroxyle C-OH de 1008, 1101 cm-1 vers les hautes 

fréquences jusqu’à 1049, 1103 cm-1. Mais aussi les pics attribués à la fonction N-H et O-H ont subi 

un déplacement vers les basses fréquences de 1452, 3350 cm-1 à 1411, 3336 cm-1, ceci suggère leur 

implication dans la rétention des polluants. Le même phénomène a été observé pour la biosorption 

du colorant RG12, où les fonctions P-O, N-H, O-H, C=C et C=H aromatique ont subi un déplacement 

des pics vers les hautes et basses fréquences (voir Fig. V8b) et sont de ce fait impliquer dans la 

rétention des colorants. 
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Figure. V. 8. Spectre FTIR de la biomasse BM-H3PO4 avant et après biosorption  

du (a) colorant DR89 (b) colorant RG12 (c).  

Les images MEB de la biomasse BM-H3PO4 et BM-NaOH après la biosorption des colorants 

représentés dans la Fig. V.9 ,10 a et b montre que la surface des deux biosorbants a subi un 

changement morphologique accompagné d’un rétrécissement des pores à cause de la biosorption des 

colorants, car leurs molécules vont venir occuper les pores changent par conséquent la morphologie 

de la biomasse BM-H3PO4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. V.9. Images MEB de la biomasse BM-H3PO4 après biosorption des colorants (a) DR89, (b) 

RG12 respectivement. 
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Fig. V.10. Images MEB de la biomasse BM-NaOH après biosorption des colorants (a) DR89, (b) 

RG12 respectivement. 

 

 

Les résultats des analyses FTIR nous ont permis d’identifier les fonctions responsables à la rétention 

des polluants, pour mieux comprendre leur mécanisme de rétention. En effet, les fonctions telles que 

P-O, N-H, O-H peuvent interagir par une interaction électrostatique et cela spécifiquement pour de 

faibles pH, où ces fonctions vont être chargées positivement OH2+, NH3+ ce qui va attirer les colorants 

chargés négativement par leur fonction sulfonate [39], ou bien avec les fonctions amine et sulfate des 

colorants par la liaison de pont d’hydrogène [40, 42]. De plus la biosorption des colorants pour des 

pH élevés est probablement due à l’interaction π-π avec les cycles aromatiques des colorants et celle 

de la biomasse [42]. Les différentes interactions entre la biomasse et les colorants étudiés sont 

représentées sur la Fig. V11. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig V.11. Différentes interactions de la biomasse avec les colorants. 
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V-4 Conclusion  

La détermination des propriétés physico-chimiques de notre biomasse s'est fait par plusieurs 

techniques de caractérisation et ces résultats ont dévoilé la présence des plusieurs fonctions à la 

surface de la biomasse et que le prétraitement a permis d'augmenter la concentration de ces fonctions 

ainsi que la surface spécifique de notre matériau. En plus de ça les images de la structure 

morphologique nous a révélé qu'après prétraitement la surface de la biomasse est devenue plus 

rugueuse et que la détermination de la composition a affirmé que l'acide phosphorique et l'hydroxyde 

de sodium agissent comme des agents dessiccants permettant ainsi d'avoir une surface spécifique plus 

importante et un par la même occasion d'avoir plus de fonctions de surface pour interagir avec les 

colorants. La biomasse prétraitée analysée avant et après biosorption nous a aussi montré que 

l'élimination des deux colorants se fait par plusieurs mécanismes entre la biomasse et les colorants 

tels que l'interaction électrostatique, liaison de pont d'hydrogène et l'interaction pi-pi entre les 

différents cycles aromatiques. 
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Chapitre VI 

Photocatalyse de biosorption des colorants par biomasse modifiée 

 

VI-1 Introduction 

D’une façon générale l’élimination des colorants anioniques, reste compliquée du fait de la nature de 

leur charge (négative) [1], ceci a été aussi démontré dans notre étude, où le plus grand pourcentage 

d’élimination des colorants DR89 et RG12 a nécessité un pH trop acide et une température élevée de 

50°C. De plus, une fois les colorants sont biosorbée, notre matériau devient inutilisable à cause des 

molécules toxiques des polluants qui il renferme. Pour cela, nous avons décidé d’adopter une nouvelle 

approche pour modifier chimiquement notre biosorbant, dans le but d’augmenter sa capacité de 

rétention à faible température et à un pH plus au moins neutre.  

Nous avons vu précédemment que le prétraitement avec l’acide phosphorique a montré la meilleure 

efficacité de biosorption pour les deux colorants DR89 et RG12. Pour cela, cette biomasse BM-H3PO4 

a été choisie comme support pour les nanoparticules d’oxyde de cuivre CuO. Cette modification 

chimique consiste à modifier la biomasse BM-H3PO4, par l’incorporation des nanoparticules d’oxyde 

de cuivre (CuO) qui est un semiconducteur ayant un faible band gap compris entre 2-1,5 eV [2]. Ceci 

lui permet d’absorber une grande partie du spectre UV-visible du rayonnement solaire afin de générer 

des électrons-trous, pour produire des radicaux hydroxyles composés ayant un fort pouvoir oxydant, 

afin de dégrader les colorants DR89 et RG12 biosorbée. Ensuite, la biomasse modifiée va être testée 

à différents rapports massiques, concentrations initiales des polluants et pH. En même temps, nous 

avons tenté d’effectuer la régénération de cette biomasse modifiée, pour augmenter la durée de vie et 

sa réutilisation dans le procédé de biosorption. 

VI-2 Synthèse de la biomasse modifiée par CuO  

L’incorporation des nanoparticules CuO a été effectuée par la méthode hydrothermale, pour cela 2,5 

g de biomasse BM-H3PO4 a été mis dans 100 mL d’eau distillée et mélangée avec différentes masses 

de CuSO4 (0,5-2,0 g) dans le but de faire varier la quantité de nanoparticules introduite à l’intérieur 

de la biomasse. Les solutions ont été mises en agitation pendant 1 heure et chauffées pour atteindre 

une température de 90 °C. Ensuite, une solution de NaOH (1M) a été ajouté goûte à goûte, jusqu’à 

l’apparition d’un solide noir. Le composé obtenu, est lavé à l’eau distillée et du méthanol et séché à 

70 °C pendant 1 jour. Le matériau hybride obtenu a été dénommé comme suit BM-H3PO4-(CuO)x%, 

où x étant le rapport massique de (CuO)/BM-H3PO4 variant de 40 à 80 %.  
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VI-2-1 Analyse FTIR de la biomasse modifiée 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 1. Spectre FTIR de la biomasse prétraitée et modifiée par l’oxyde de cuivre. 

 

L’analyse FTIR été effectué sur la biomasse modifiée avec différents rapports massiques (BM-H3PO4 

(CuO)40-60%, et a été comparée avec la biomasse BM-H3PO4. L’objectif étant de confirmer la présence 

de CuO et de déterminer les fonctions responsables de leur fixation. La Fig. VI.1 montre le spectre 

FTIR de CuO pur, les pics obtenus à 501, 570, 638 et 1124, 1352 cm-1 sont liés à la vibration de la 

fonction Cu-O et Cu-OH respectivement [3, 4]. Aussi, le large pic obtenu entre 3116 et 3600 cm-1 est 

attribué à l'étirement OH du groupe hydroxyle des molécules d'eau adsorbées [5].  

La Fig. VI.1 montre aussi les spectres FTIR de la biomasse modifiée avec différents rapports 

massiques. On remarque que les fonctions C-H, O-H, N-H, P-O sont toujours présent pour tous les 

échantillons. L'apparition de nouveaux pics à 500, 568, 636 cm-1 est attribuée à l'étirement de la 

fonction Cu-O. Cependant, le pic attribué à la fonction P-O a subi un déplacement de 1007 cm-1 à 

1010, 1015, 1016 cm-1, également le pic responsable de la vibration d’étirement de la fonction amine 

R-NH2 a été décalé de 1641 cm-1 à 1660 cm-1 pour toute la biomasse modifiée. Ce changement de 

nombre d'onde peut expliquer que les fonctions P-O et R-NH2 jouent un rôle majeur dans l'ancrage 

CuO, en agissant comme des sites de coordination pour la biosorption des ions Cu2+ par attraction 

électrostatique avec la fonction P-O chargée négativement ou la complexation des métaux avec la 

fonction R-NH2 [6, 7], ce qui pourrait aider à améliorer la régénération photocatalytique de la 

biomasse. Il a été prouvé par plusieurs auteurs [8-10] que l'existence de groupement fonctionnel NH2 

et OH sont impliqués dans la biosorption du colorant avec l'oxyde métallique CuO, ils devraient aider 

à augmenter le processus de biosorption et de photodégradation.  
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VI-2-2 Analyse XPS de la biomasse modifiée  

L’analyse XPS a été utilisée pour déterminer la composition élémentaire et le type de liaison de la 

biomasse modifiée. La Fig. VI.2a représente le spectre XPS de BM-H3PO4-CuO40-60%, qui montre 

que la biomasse est composée de C, O, N, P avec la présence de l’atome de Cu confirmant 

l’incorporation des particules d’oxyde de cuivre sur la biomasse BM-H3PO4.  

De plus l’intensité du pic relative au cuivre et l’oxygène, devient plus importante avec l’augmentation 

du rapport massique à cause de la présence de CuO en quantité considérable. Contrairement à 

l’intensité du carbone et du phosphore, qui tend à diminuer, car le rapport massique augmente 

Le spectre XPS relative à chaque élément (C, O, N, P, Cu) est représenté dans la Fig. VI.2c, VI-2d, 

à partir du spectre du carbone (C1s) trois pics ont été obtenus à 284,48 eV responsables de la liaison 

C-C, 285,45 eV responsables de la liaison C=C et 287,14 eV à cause de la présence de la liaison C-

OH d’un acide carboxylique [11]. Pour l’oxygène O1s (Fig. VI.2e) les pics obtenus à 529,08 et 530,88 

eV sont attribués à la liaison Cu-O, et la liaison O-H respectivement [12-16], ce qui confirme 

l’incorporation de l’oxyde de cuivre dans la biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO60% [17, 18]. 
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Figure. VI. 2. Spectre XPS de BM-H3PO4-CuO40-60%, (a), (b) spectre XPS relative au Carbone, 

 (c) Oxygène, (d) Azote, (e) Cuivre, (f) Phosphore. 
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Dans le spectre de l’azote N1s la Fig. VI.2d montre la présence des quatre pics situés à 398,98 eV et 

398,98, 399,68 eV responsables de la liaison C-N=C et C-N-H respectivement [19]. Aussi, la présence 

des pics à 402,38 eV est attribuée à la liaison N-H de la fonction amine [20].  

Le spectre relatif au cuivre représenté dans la Fig. VI.2e est constitué de deux pics situés à 933,32, 

953,50 eV attribué à l’énergie de liaison de Cu 2p3/2 et Cu 2p1/2, en plus deux autres pics sont obtenus 

à 942.37 et 962.23 eV dus à la présence de cuivre Cu 2p dans la biomasse modifiée BM-H3PO4-

CuO60% [21-23]. Le spectre relatif au phosphore P 2p dans la Fig. VI. 2f montre deux pics obtenus a 

132,54 eV correspondant à l’énergie de liaison du phosphore P 2p3/2 et P 2p1/2 respectivement, 

indiquant la présence du phosphore sous forme de phosphate PO4
- [11, 23]. L’analyse XPS nous a 

aussi permis de comprendre le mécanisme de fixation des particules CuO en déterminant les fonctions 

responsables à la biosorption des ions de cuivre Cu2+, où il a était remarqué que les pics de l’azote et 

du phosphore ont subi un déplacement vers de faibles énergies de liaison après l’incorporation du 

CuO, avec une différence d’énergie estimée de ~1.64, ~1.76, ~2.75 eV pour les liaisons N-H, C-N=C 

et PO4
- respectivement. Ceci, suggère que ces fonctions agissent comme étant des points d’ancrage 

pour les particules, en biosorbant les ions du cuivre durant la synthèse et une fois NaOH est ajouté, 

la formation de l’oxyde de cuivre et sa fixation va être favorisées. Ces résultats sont accord avec les 

analyses FTIR de la biomasse modifiée où le déplacement des liaisons P-O, N-H a été observé à cause 

de la présence du CuO (Fig VI.1). 

VI-2-3 Analyse MEB de la biomasse modifiée  

Les images MEB des particules CuO et de la biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO40-80% sont 

regroupées dans la Fig. VI.3a, dans le cas de CuO, les images obtenues montrent la présence des 

particules agglomérées ayant une forme irrégulière.  Egalement, les images de la biomasse modifiée 

à différent rapport compris entre 40, 60 % représentées sur la Fig. VI.3b, VI.3c, révèlent que sa 

surface a subi un changement important dans sa morphologie et les particules d’oxyde de cuivre 

semblent être dispersées dans la surface de la biomasse.  

Pour la biomasse BM-H3PO4-(CuO)40% les particules d’oxyde de cuivre ont une forme irrégulière et 

ne recouvre pas l’intégralité de la surface, mais lorsque le rapport atteint 60 % les particules sont 

distribuées de façon homogène dans toute la surface de la biomasse, plus encore la rugosité du 

matériau n’a pas été altérée par l’incorporation des particules. Cependant, pour la biomasse BM-

H3PO4-(CuO)80% Fig. VI.3d la rugosité de la biomasse a été complètement affectée par la présence 

importante des particules d’oxyde de cuivre qui ont servi à bloquer les pores de la biomasse BM-

H3PO4. 
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Figure. VI. 3. Images MEB de (a) l’oxyde de cuivre (b) BM-H3PO4-(CuO)40%, 

(c) BM-H3PO4-(CuO)60%, (d) BM-H3PO4-(CuO)80%, (e, f) images MEB 

en mode CBS de BM-H3PO4-(CuO)40-60%. 
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La présence des particules d’oxyde de cuivre dans la surface de la biomasse BM-H3PO4 a été aussi 

identifiée par le mode CBS inclus dans l’appareil MEB, car ce mode est sensible à la différence de 

phase qui existe dans un échantillon.  Les points lumineux représentent les particules CuO et les 

points sombres la biomasse BM-H3PO4. Ceci est clairement apparent sur la Fig. VI.3e, VI.3f, où il 

est constaté que les particules identifiées par la partie lumineuse sont distribuées toutes au long de la 

biomasse, pour un rapport de 60%; la distribution devient plus uniforme, sans pour autant 

endommager la porosité initiale de la biomasse BM-H3PO4 ce qui peut être favorable à la biosorption 

et la photodégradation des colorants [24, 25]. 

VI-2-4 Analyse EDX de la biomasse modifiée  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 4. L’analyse EDX de BM-H3PO4 (a), (b) CuO pur, (c) BM-H3PO4-CuO 40%, 

(d) BM-H3PO4-CuO 60%, (e) BM-H3PO4-CuO 80%. 

 

La biomasse modifiée a été soumise à l’analyse EDX pour confirmer la présence des particules CuO, 

la Fig. VI.4a montre que l’oxyde de cuivre est composé seulement d’oxygène et de cuivre. 

Alternativement les résultats de la Fig. VI.4b- VI.4d confirment la présence du C, O, P, Cu pour les 

biomasses modifiées avec différents pourcentages (19,48, 27,03, 48,77 %).  
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On note aussi, une augmentation du pourcentage du cuivre suivi d’une diminution du C, P avec le 

changement du rapport massique, en plus une augmentation du pourcentage de l’oxygène est 

remarquée, à cause de l’oxyde de cuivre. Ces résultats viennent s’ajouter à l’analyse FTIR et XPS 

pour confirmer l’incorporation des particules de cuivre sur la biomasse, qui vont servir à sa 

régénération après la biosorption des colorants [26]. 

VI-2-5 Analyse DRX de la biomasse modifiée  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 5. (a) Diffractogramme de la biomasse modifiée et de l’oxyde de cuivre  

        (b) diffractogramme de la biomasse modifiée avec agrandissement. 

 

La structure cristalline et la pureté des échantillons ont été déterminées en utilisant l’analyse de 

diffraction des rayons X. La Fig. VI.5a représente les diffractogrammes de la biomasse modifiée et 

du CuO pur. Pour les particules CuO, on observe la présence de pics de diffraction à 2θ = 32,41, 30 

36,35, 38,00 et 47,33, 52,59, 59,80, 60,67, 66,16 ° qui sont attribués à (110), (002), (-111), (-202), 

(020), (113), (-311) du plan de la structure monoclinique CuO, en tenant compte des donnés JCPDS 

standard (JCPDS n ° 89-2530) [27]. De plus, les résultats ont montré qu'après l'incorporation du CuO 

dans la biomasse BM-H3PO4, une augmentation de sa cristallinité a été observée, d’où l'apparition de 

nouveaux pics à 2θ = 32,61, 35,57, 38,79, 48,65, 53,50, 58,31, 61,53, 66,16 et 68,03 ° sont liés à 

(110), (002), (-111), (-202), (020), (113), (-311) et (-221) de CuO. Egalement, la Fig. VI.5b montre 

que le pic situé à 2θ = 21,73 relatif au plan (002) de la biomasse modifiée diminue avec 

l’augmentation du CuO, ce qui prouve que l’oxyde de cuivre couvre une surface plus importante du 

biosorbant.  Ces résultats confirment en outre que CuO est bien ancrée sur la biomasse prétraitée BM-

H3PO4.  

L’analyse DRX permet aussi d’obtenir une idée sur la taille moyenne des cristaux à partir du 

diffractogramme, elle est estimée par l'équation de Debye-Scherrer donnée par l'équation suivante : 
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                                             D= 0.9𝜆
βcosθ

                       (9) 

 

Où D est le diamètre du cristal, λ est la longueur d'onde du rayon X (0,15406 nm), β est la largeur 

pleine à mi-hauteur maximale et θ est l'angle de diffraction.  

Les résultats du calcul de la taille moyenne des particules sont résumés dans le Tab. VI.1, où on 

remarque que, pour les particules CuO pures la taille moyenne a été estimée à environ 152 nm. Pour 

le cas de la biomasse modifiée la taille moyenne des nanoparticules est comprise entre 21 et 24 nm 

quand le rapport est égal à 40 et 60% respectivement, alors que pour un rapport de 80% la taille 

moyenne des particules est égale à 42 nm. Ces résultats indiquent que la présence de la biomasse BM-

H3PO4 permet de favoriser la synthèse des nanoparticules CuO. Aussi, l’effet du rapport massique 

permet de contrôler plus au moins leur taille, par conséquent la biosorption des colorants est 

améliorée, car une taille plus petite offre un nombre plus important de sites actifs [28].   

 

Tableau. VI. 1. Résultats de la taille des particules calculés par l’équation de Debye-Scherrer. 

Echantillons β (FHMW) Cosθ D (nm) 

CuO 1,82 5.10-3 152 

BM-H3PO4-CuO40% 17,00 3,40.10-3 24 

BM-H3PO4-CuO60% 9.50 7,22.10-3 21 

BM-H3PO4-CuO80% 12,11 2,75. 10-3 42 

 

VI-2-6 Détermination du band gap 

Une analyse de spectroscopie de réflectance diffuse dans le domaine du visible a été effectuée pour 

déterminer la bande gap de CuO et de la biomasse modifiée, à l'aide de l’appareil Hach DR3900 par 

la méthode Kubelka-Munk. Cette méthode permet le calcul de la bande interdite par la mesure de la 

réflectance diffuse dans échantillon. Le tracé de la fonction de Kubelka–Munk (F(R) hυ)1/n en 

fonction de l'énergie de la lumière excitante (hυ) est donné par l'équation suivante [29] : 

 

                               (𝐹(𝑅)ℎ𝑣)1/𝑛 = 𝐴(ℎ𝑣 − 𝐸𝑔)                                                   (10) 

 

Où, F (R) est la fonction de Kubelka-Munk, R la réflectance et n = 1/2 et 2 pour les transitions directes 

et indirectes respectivement et A est une constante de proportionnalité appelée paramètre de queue 

de bande.  
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Les tracés de (F(R) hυ)2 par rapport à hυ pour tous les échantillons sont représentés sur la Fig. VI.6. 

L'extrapolation des régions linéaires de ces tracés à (F(R) hυ) 2 = 0 donne les valeurs directes de la 

bande Gap. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 6. Tracé de la band gap pour (a) CuO pures, (b) BM-H3PO4-CuO40%, 

(c) BM-H3PO4-CuO 60%, (d) BM-H3PO4-CuO80%. 

 

 

Pour les particules de CuO pures, le calcul du band gap (Eg) a été égal à 1,48 eV, cette valeur de 

bande interdite directe est en accord avec celles rapportées dans la littérature [30], ce qui confirme 

que CuO est un bon semiconducteur pour la photocatalyse en lumière visible. De plus, les valeurs du 

bande gap de différents échantillons sont égale à 2,18 eV, 1,74 eV, 1,75 eV pour la biomasse modifiée 

BM-H3PO4-CuO40-80% respectivement. Cette augmentation du band gap par rapport à l’oxyde de 

cuivre pur est liée à la propriété non conductrice de la biomasse.  

Ces résultats confirment aussi, la présence de l’oxyde de cuivre dans la biomasse BM-H3PO4, ce qui 

permet la régénération de la biomasse modifiée en présence de lumière visible après la biosorption 

des colorants.  
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VI-3 Optimisation des paramètres de la biomasse modifiée 

 VI-3-1 Effet du rapport massique  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 7. Effet du rapport massique sur la biosorption 

du (a) colorant DR89, (b) RG12. 

 

L'effet du rapport massique (CuO/ BM-H3PO4) a été étudié en faisant varier la quantité de CuSO4 par 

rapport à celle de la biomasse prétraitée BM-H3PO4, les résultats de l'efficacité de la biosorption des 

deux colorants DR89 et RG12 sont présentés sur la Fig. VI. 7a, VI.7b.  

À première vue, il est observé que les biomasses modifiées BM-H3PO4-CuO40-80%, présentent une 

biosorption plus élevée pour l'élimination des deux colorants, par rapport à la biomasse prétraitée 

BM-H3PO4.  D’où pour cette biomasse, environ 17,4 % et 14 % des colorants DR89 et RG12 sont 

éliminés respectivement. En revanche pour les biomasses modifiées BM-H3PO4-CuO40-80%, 

l’efficacité est égale à 87,59 %, 90,79 % et 46,90 % pour le colorant DR89 et 70,46 %, 74 % et 21,59 

% pour le colorant RG12 respectivement, montrant ainsi l'effet positif de la présence du CuO dans la 

biomasse.  On peut également observer que lorsque le rapport massique est égal à 60%, une efficacité 

de biosorption maximale est atteinte pour les deux colorants. Ces résultats expliquent que la biomasse 

prétraitée, peut agir comme un support pour les nanoparticules de CuO favorisant ainsi, une bonne 

dispersion du catalyseur conduisant à l'augmentation de la surface spécifique et par conséquent une 

augmentation du nombre de sites actifs [31-33]. Ces résultats sont en accord avec la littérature [34], 

où la surface spécifique (BET) des différents supports de catalyseur a été augmentée, en raison de la 

présence d'oxyde métallique incorporé.  

Cependant, à un rapport massique plus élevé, l'efficacité de la biosorption commence à diminuer, à 

cause de l'excès CuO, qui peut réduire la surface spécifique de BM-H3PO4-CuO80% en bloquant les 

pores et en même temps réduit le nombre de sites actifs [35, 36]. Compte tenu de l'efficacité de 

biosorption la plus élevée de la biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO60%, ce matériau a été sélectionné 

pour effectuer les prochaines expériences. 
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VI-3-2 Effet du pH sur la biosorption des colorants  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 8. Effet du pH sur la biosorption des colorants 

(a) DR89, (b) RG12 par la biomasse modifiée. 

 

L'effet du pH de la solution sur la biosorption des deux colorants a été étudié à une gamme de pH 

variant de 3 à 11. Dans chaque expérience, la concentration initiale des colorants DR89 et RG12 a 

été fixée à 50 mg/L, le pH de la solution a été ajusté par l’ajout de HCl (1 M) ou NaOH (1M) avant 

l'addition de 0,5 g de BM-H3PO4-(CuO)60%. A partir de la Fig. VI.8a, VI.8b, on peut observer que 

l'efficacité de biosorption augmente avec la diminution du pH, une efficacité maximale égale à 99,10, 

88,63 % pour DR89 et RG12 respectivement a été obtenue a un pH égal à 3, mais l'augmentation du 

pH semble avoir un effet négatif sur la biosorption des colorants, la plus faible efficacité de 

biosorption est égale à 64,24 et 52,60 % obtenue à pH = 11 pour DR89 et RG12 respectivement. 

Cependant, pour une meilleure compréhension de l'effet de pH sur la biosorption des colorants, le 

pHPCN du BM-H3PO4-(CuO)60% a été mesurés à différents pH initiaux en utilisant la méthode de 

dérivé ΔpH (voir Fig.VI.8). Les graphiques de ΔpH en fonction de pHi sont représentés sur la Fig. 

VI.8c. La valeur pHPCN de BM-H3PO4-(CuO)60% est égale à 8 en raison de la présence du CuO, cela 

signifie que la biomasse est chargée positivement lorsque le pH de la solution est inférieur à 8. Par 

conséquent, cette biomasse devient attirante des molécules des colorants anioniques, via l’attraction 
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électrostatique ou la liaison d’hydrogène [37]. Alternativement, la principale raison de la diminution 

de l'efficacité de biosorption est que la surface de la biomasse est chargée négativement ce qui 

entraîne une répulsion électrostatique du colorant anionique [38, 39], d’autre part la présence 

importante des ions OH- à un pH élevé (11), pourraient s’adsorber à la place des colorants, ce qui 

entraîne une biosorption moins importante [40]. Cependant, malgré la présence de la répulsion 

électrostatique l’efficacité de biosorption est supérieure à 40 % pour les deux colorants, ceci suggère 

l’implication d’autre mécanisme dans la biosorption comme la liaison hydrogène de Yoshida 

interaction π-π ou le remplissage des pores de la biomasse par les colorants [40]. Plusieurs références 

bibliographiques [41, 42] ont révélé le même comportement de la capacité d'adsorption des colorants 

anioniques, qui diminue avec l’augmentation du pH de la solution. Pour la prochaine expérience, le 

pH de la solution a été ajusté à 5, au lieu du pH 3, afin d’éviter l'utilisation d’une eau acide. 

VI-3-3 Effet de la concentration initiale des colorants  

De même, il est important de connaître l'efficacité de biosorption d’une solution de colorant ayant 

une concentration importante.  La concentration initiale des colorants a été étudiée en la faisant varier 

de 20 à 50 mg/L en milieu acide (pH = 5). L’effet de la concentration du colorant sur l'efficacité de 

la biosorption est illustré sur la Fig. VI.9a, b. Il est constaté que lorsque la concentration de colorant 

augmente de 20 à 50 mg/L, l'efficacité de la biosorption du colorant DR89 passe de 99,92 à 96,39 % 

et de 91 à 80 % pour le colorant RG12, notons que l’efficacité maximale est obtenue à 20 mg/L pour 

les deux colorants. Cependant, il est bien connu qu'une concentration initiale élevée de colorant 

améliore l'efficacité de la biosorption, en fournissant une force motrice importante pour les molécules 

du colorant afin de surmonter la résistance au transfert de masse entre la phase aqueuse et solide [43].  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 9. Effet de la concentration initiale sur la biosorption des colorants 

(a) DR89, (b) RG12 par la biomasse modifiée. 
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Mais dans notre cas, la plage de concentration initiale utilisée (20 à 50 mg/L) était si élevée que 

l'efficacité de la biosorption tend à diminuer, en augmentant la concentration des colorants. La raison 

principale est lorsque la concentration augmente, la surface de la biomasse devient limitée et le 

nombre de sites de biosorption disponibles diminue, ce qui réduit par la suite l'efficacité de la 

biosorption. Mais à faible concentration, un plus grand nombre de sites actifs sont disponibles pour 

la biosorption du colorant augmentant de ce fait l’efficacité de biosorption [44, 45]. 

VI-3-4 Photocatalyse et minéralisation des colorants  

VI-3-5 Photodégradation catalytique   

L'activité photocatalytique de BM-H3PO4-(CuO)60% et du CuO pur a été examinée en suivant 

l'évolution de leurs concentrations avec le temps par spectroscopie UV-Vis. Le protocole 

expérimental a été effectué de la manière suivante :  

0,5 g de CuO et de biomasse BM-H3PO4-(CuO)60% ont été dispersés séparément dans 250 mL de 

solution aqueuse à 50 mg/L pour le colorant DR-89 et 20 mg/L pour le colorant RG12, en présence 

de 5 mL de H2O2 (30 %) sous lumière visible produite par une lampe fluorescente de 100 Watts, à 

une température ambiante (T = 25 °C).  

Pour mieux comprendre la cinétique de réaction du processus de photodégradation, les termes de 

concentration relative (Ct/C0) avec le temps d'irradiation (t) ont été utilisés, où C0 est la concentration 

initiale du colorant et Ct est la concentration du colorant à un instant donné (t). Une solution contenant 

le colorant et la biomasse BM-H3PO4-(CuO)60% a été agitée dans l'obscurité pendant 15 min pour 

atteindre l'équilibre de biosorption. Une expérience à blanc contenant les colorants avec 5mL de 

peroxyde d’hydrogène exposé à la lumière visible, sans la présence de la biomasse modifiée, ni les 

nanoparticules CuO.  
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Figure. VI. 10. (a, b) Dégradation des colorants DR89 et RG12 par photocatalyse, 

(c, d) images des solutions des colorants lors de la photodégradation. 

 

 

Comme le montre la Fig. VI.10a, VI.10b les résultats de l'expérience à blanc sous irradiation UV 

visibles, n'a montré aucun changement dans la concentration des colorants au bout de 300 minutes 

confirmant ainsi leur stabilité. La présence de CuO a montré une diminution importante de la 

concentration de DR-89 pendant la photocatalyse, où pratiquement 50 % du colorant a été éliminé. 

Cependant, l'efficacité de la photodégradation des nanoparticules de CuO pour le colorant RG12 est 

moins importante (40 %). Ceci montre que l’oxyde de cuivre CuO a une importante activité 

photocatalytique pour la dégradation des colorants azoïques sous lumière visible [46].  

Pour la biomasse modifiée BM-H3PO4-(CuO)60% la diminution de la concentration des colorants 

durant les quinze premières minutes (sans présence de lumière) a été plus importante par rapport au 

CuO pur ; puis lorsque le mélange a été exposé à la lumière visible, la concentration des colorants a 

continué de diminuer jusqu'à elle soit complètement dégrader après 240 minutes de traitement. 

L’élimination des colorants est peut-être due à son excellente capacité de biosorption, qui permet de 

créer un environnement adéquat pour les nanoparticules de CuO, afin de permettre à un plus grand 
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nombre de molécules de réagir avec les radicaux hydroxyles photogénérés [47]. Alternativement les 

résultats obtenus pour l’oxyde de cuivre sont dus aux phénomènes d'agrégation du CuO qui a eu lieu 

pendant sa synthèse, engendrant ainsi une inhibition des électrons photogénérée lors de leur excitation 

par la lumière et par conséquent une faible dégradation des colorants par rapport à BM-H3PO4-

(CuO)60% [48-50]. 

 VI-3-6 Minéralisation des colorants  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 11. Degré de minéralisation du colorant (a) DR89 et (b) RG12 par la biomasse modifiée 

et l’oxyde de cuivre CuO.  

                                  

Afin d'évaluer le degré de minéralisation des colorants lors de la photodégradation, l'élimination de 

la DCO à divers intervalles de temps de la solution illuminée a été mesurée. La Fig. VI.11a, VI.11b 

montre que plus le temps d'irradiation augmente, le degré de minéralisation atteint 100% et 16,26% 

respectivement pour la biomasse BM-H3PO4-(CuO)60% et l’oxyde de cuivre CuO après 180 min pour 

le colorant RG12. Tandis que pour le colorant DR89, un degré de minéralisation totale a été atteint 

après 180 minutes, alternativement un degré de 55 % a été obtenu avec les particules de CuO. Ces 

résultats indiquent que la biomasse modifiée BM-H3PO4-(CuO)60% est plus efficace que les 

nanoparticules de CuO pour l’élimination des polluants. Ces résultats suggèrent également une 

importante diminution des composés organiques, résultant de la décomposition des molécules des 

colorants en hétéroatomes d'azote et de soufre CO2 et H2O en ions inorganiques, ce qui est en accord 

avec l’évolution du spectre UV-visible de RG12, affirmant que la biomasse modifiée est capable de 

non seulement de biosorber les colorants, mais aussi de les minéraliser (Figure. VI. 12).  
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VI-3-7 Evolution spectrale de dégradation des colorants  

Pour confirmer que la photocatalyse est responsable de l'élimination des colorants, plutôt et non pas 

de la biosorption, une évolution spectrale des colorants en fonction du temps a été suivie par 

spectrophotométrie UV-visible. La Fig. VI. 12a, VI. 12b montre que l'analyse spectrale de la solution 

DR-89 avant la photocatalyse possède un pic majeur à 494 nm correspondant aux transitions π − π∗ 

du groupement azoïque (-N=N-) du colorant [51]. Cependant, lors des premières 15 minutes sans 

présence de lumière, il y a une diminution importante de l'intensité du spectre des deux colorants sans 

aucun changement de pic probablement dû au phénomène biosorption pour cet intervalle de temps.  

Toutefois, pendant l’exposition à la lumière visible, un changement majeur du spectre du colorant a 

été remarqué, le pic à 494 nm disparaît à mesure que la photocatalyse se poursuit, ce qui indique que 

la liaison azoïque du colorant DR-89 a été dégradée par les radicaux hydroxyles. En revanche, le pic 

à 330 nm a été intensifié de façon significative, ce qui pourrait être attribué à la présence de benzène 

di-substitué et des dérivés du naphtalène comme sous-produit de dégradation du colorant DR89, après 

la rupture de la liaison azoïque [52, 53]. Avec l’évolution du temps, l'intensité du pic à 330 nm 

diminue décrivant la dégradation des dérivés du naphtalène et du benzène. Après 240 min de 

traitement, une minéralisation presque complète du colorant a été réalisée. Ainsi, il peut être conclu 

que les liaisons azoïques sont plus sensibles de réagir avec les radicaux hydroxyles que les cycles 

aromatiques. Un comportement similaire de photodégradation du colorant rouge Congo a été trouvé 

dans la littérature [52] ou l’analyse CG-SM a affirmé la génération du benzène et des dérivés 

naphtalène comme produits intermédiaires de la dégradation photocatalytique du polluant. Plus 

important encore, cette étude expérimentale a montré que 60 % des radicaux hydroxyles générer 

réagissent avec la double liaison du groupement azoïque du colorant, tandis que le reste des radicaux 

hydroxyles vont attaquer les cycles aromatiques [53]. 

 

 

Figure. VI. 12. Evolution spectrale des colorants (a) DR89, (b) RG12  

Lors de la photocatalyse. 
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De même le spectre UV-visible du colorant RG12 à différents temps d'irradiation a été mesuré, afin 

d'examiner le processus de décomposition photocatalytique. La Fig. VI. 12b montre que lors des 

quinze premières minutes, il ya aussi une diminution de l’intensité du spectre sans la présence d’un 

changement d’allure, provoqué par la biosorption du colorant. Néanmoins en présence de lumière, le 

spectre UV-vis du colorant RG12 change de manière significative, celui-ci diminue progressivement 

et le pic à 614 nm attribués à la transition π → π* du cycle phtalocyanine de la molécule RG12 [54], 

disparaît au fur à mesure que le traitement se prolonge, en raison du clivage du cycle phtalocyanine. 

D’autre part, la couleur de la solution change et passe du vert au rouge. Après 240 min, la solution 

devient transparente et aucun pic d'absorption n’est remarqué dans le spectre visible, suggérant une 

probable minéralisation du du colorant RG12. 

VI-4 Régénération et mécanisme de la biomasse modifiée 

VI-4-1 Régénération de la biomasse modifiée  

La biomasse modifiée BM-H3PO4-(CuO)60% contenant le colorant a été dispersés dans de l'eau 

distillée pour effectuer sa régénération photocatalytique en présence de lumière visible et 5 mL H2O2. 

L’efficacité de biosorption de BM-H3PO4-(CuO)60% pendant plusieurs cycles de biosorption-

régénération avec et sans lumière a été étudiée.  

 

 

Figure. VI. 12. Réutilisation de la biomasse modifiée pour la biosorption 

des colorants (a) DR89, (b) RG12. 

 

Comme le montre la Fig. VI.12a, VI.12b, pour la régénération en absence de lumière, l’efficacité de 

biosorption diminue de 97 à 5 % pour le colorant DR89 et 94 à 5 % pour le colorant RG12 avec le 

premier cycle indiquant qu'il n'y a pas de régénération évidente de la biomasse, en plus la solution est 

restée incolore pendant le processus de régénération, ce qui indique que la désorption n’a pas eu lieu 

[55].  
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Cependant, en présence de lumière visible, les résultats indiquent que l'efficacité de biosorption du 

matériau hybride a légèrement diminué, passant de 95 % à 92% et a été maintenue constante après 

quatre cycles successifs, mais à partir du cinquième cycle, l'efficacité de biosorption a diminué pour 

atteindre 22 % au sixième cycle dans le cas du colorant DR89 et 18 % pour l’élimination du colorant 

RG12 au bout du 5éme cycle. Ces résultats indiquent que la biomasse BM-H3PO4-(CuO)60% a été 

régénérées par la photocatalyse sous lumière visible. Il est essentiel de noter qu’à la fin du traitement 

les colorants ont été transformés en des produits non toxiques CO2 et H2O (mis en évidence par le 

degré de minéralisation). Ces résultats ont aussi démontré la bonne réutilisabilité du matériau hybride 

synthétisé, indiquant l'effet synergique de la biosorption et de la photocatalyse comme méthode de 

régénération.  

Pour comprendre la diminution de l'efficacité de la biosorption, les images FE-SEM du matériau 

hybride après le sixième cycle ont été effectuées. L'image représentée sur la Fig. VI.14c montre que 

la morphologie des matériaux hybrides a changé de manière significative après son utilisation. De 

plus, l'analyse EDX du BM-H3PO4-(CuO)60% Fig. VI.14b, a montré une diminution importante de 29 

à 15,71 % pour le carbone et de 0,16% à 0% pour le phosphore. Egalement, la diminution de Cuivre 

de 27,03 à 4,29% peut indiquer une perte de particules de CuO. Un changement majeur a pareillement 

été observé dans le spectre FTIR de la biomasse Fig. VI.14a, où les pics responsables de liaisons      

P-O, N-H ont disparu, par rapport à la biomasse initiale (avant son utilisation). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Chapitre VI                                 Photocatalyse de biosorption des colorants par biomasse modifiée 

 

115 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure. VI. 14. (a) Spectre FTIR de la biomasse modifier avant et après 5 cycles, (b) l’analyse EDX 

et (c) images FESEM de la biomasse modifier après 5 cycles, (d) diffractogramme de la biomasse 

modifiée avant et après utilisation. 

 

La structure cristalline a été aussi vérifiée par le diffractogramme Fig. VI.14d de la biomasse 

modifiée initiale et réutilisée BM-H3PO4-(CuO)60%, où un changement important a été remarqué lié 

au large pic correspondant à la structure cristalline de la biomasse qui a disparu ; et seuls les pics à la 

valeur 2θ de 32,61, 35,57, 38,79 ° correspondants aux plans (110), (002) et (111) de CuO ont été 

détectés, suggérant un changement dans la structure cristalline de la biomasse modifiée et de CuO. 

Ces résultats ont confirmé que la diminution de l'efficacité de la biosorption était principalement due 

au changement de la morphologie de la biomasse par la génération de radical hydroxyle, qui peut 

affecter la porosité et la surface au cours du processus de régénération. L’autre raison probable, est le 

fait que la biomasse BM-H3PO4 a été dégradée par la présence de H2O2 [56]. 
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VI-4-1 Mécanisme de régénération de la biomasse  

 

  

 

  

  

 

 

 

 

 

Figure. VI. 15. Spectre FTIR de la biomasse modifiée avant et après  

biosorption du colorant RG12.  

 

Afin de comprendre le mécanisme impliqué dans la biosorption et la photodégradation des colorants, 

nous avons d’abord, effectué une analyse FTIR de BM-H3PO4-(CuO)60% avant et après la biosorption 

du colorant RG12. Les résultats montrés sur la Fig. VI.15 indiquent que les pics à 500, 680   cm-1 

responsables de l'étirement de la liaison Cu-O se sont déplacées vers 512, 692 cm-1 respectivement, 

ce qui suggère que cette fonction est responsable de la biosorption du colorant RG12 en réagissant 

avec les groupements sulfonate existant dans sa molécule par un mécanisme d’attraction 

électrostatique ou par une liaison de pont d’hydrogène [57]. Mais, pour une meilleure compréhension 

du mécanisme de dégradation photocatalytique, les potentiels de bande de valence (EVB) et de bande 

de conduction (ECB) de BM-H3PO4-(CuO)60% ont été calculés en utilisant la méthode 

d'électronégativité de Mullikan décrite par les équations suivantes [58] : 

 

                                          ECB = (χ −  Ee) −
Eg

2
                                     (11) 

                                          EVB = (χ −  Ee) +
Eg

2
                                     (12) 

 

Où χ est l'électronégativité Mullikan du semi-conducteur, Ee est l'énergie des électrons libres égale à 

4,5 eV par rapport à l'électrode normale à hydrogène (NHE), et Eg est la bande gap du semi-

conducteur. Dans le cas de CuO, l'électronégativité est égale à 5,81 eV comme indiqué dans la 

littérature [59], tandis que EVB et ECB de BM-H3PO4-(CuO)60% sont respectivement égale à 2,18 eV 

et 0,44 eV par rapport à l’électrode NHE. Un mécanisme général correspondant à la régénération 

photocatalytique en utilisant des nanoparticules de CuO incorporées est représenté sur la Fig. VI.16.  
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Figure. VI. 16. Schéma représentant le mécanisme de dégradation des colorants par la 

photocatalyse. 

 

Pendant l'irradiation lumineuse, les électrons sont excités de la bande de valence (BV) à la bande de 

conduction (BC), et des trous sont créés dans BV de CuO.  Selon la littérature, le potentiel ECB 

minimum, requis pour générer des radicaux superoxyde, à partir de l’oxygène (O2/O2
–•) et le peroxyde 

d’hydrogène (H2O2/OH•) est de -0,28 eV, 0,66 eV (NHE) respectivement.  Ici, ECB=0.44 est plus 

positif que 0,66 eV, donc le processus de photoréduction de H2O2 pour produire OH• est le plus 

probable.  Cependant, le potentiel EVB=2.18 est moins positif que le potentiel d'oxydation de l'eau 

(OH•/H2O) égale 2,38 (NHE) [136], donc la photo-oxydation de l'eau ne peut pas se produire ; et dans 

ce cas-là les trous vont alors oxyder le colorant directement ou réagir avec les ions OH- pour produire 

OH• puisque le potentiel de (OH-/OH•) est égal à 1,89 eV (NHE) [60]. 

 

VI-5 Modélisation des isothermes et cinétique de la biosorption  

VI-5-1 Modélisation des isothermes pour la biomasse modifiée 

L'étude expérimentale de l’isotherme de biosorption des colorants par BM-H3PO4-CuO60% a aussi été 

étudié, le coefficient de détermination (R2) et la différence entre la quantité maximale biosorbée (qmax) 

ont été utilisés, pour déterminer le meilleur modèle de biosorption des colorants étudiés RG12 et 

DR89. Le Tab.VI.2 regroupe les différents paramètres correspondant aux modèles des isothermes de 

biosorption. On peut observer que les modèles de Langmuir et Dubinin-Radushkevich ont les 

coefficients de détermination (R2) les plus élevés égaux à 0,996 et 0,999 respectivement. En plus, la 

valeur de qmax calculé par l'isotherme de Langmuir pour le colorant DR89 égal à 30,30 mg/g est très 

proche de la valeur expérimentale égale à 22,39 mg/g. Ceci, indique que la biosorption du colorant 

DR89 est mieux adaptée au modèle de Langmuir et selon ce modèle les molécules DR-89 forme une 

monocouche homogène sur les pores du solide [61].  
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Aussi, pour la biosorption du colorant RG12 la valeur de qmax calculée par le modèle de Dubinin-

Radushkevich égale à 18,91 mg/g est très proche de la valeur expérimentale égale à 20,56 mg/g par 

rapport aux autres modèles. En se rapportant à la théorie de Dubinin-Radushkevich, on peut supposer 

que la biosorption du colorant RG12 s’effectue de manière constante, car la surface du biosorbent est 

supposée homogène avec une porosité uniforme [62]. 

 

Tableau. VI. 2. Résultats de la modélisation des isothermes de biosorption 

des deux colorants par la biomasse modifier BM-H3PO4-CuO60%. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

VI-5-2 Etude cinétique de la biosorption des colorants pour la biomasse modifiée  

Les paramètres cinétiques de pseudo premier et deuxième ordre de la biosorption des colorants 

étudiés par BM-H3PO4-(CuO)60%, sont résumés dans le Tab.VI.3. Pour le colorant DR89, le 

coefficient de détermination du modèle cinétique de pseudo deuxième ordre compris entre 0,999-

0,985 est supérieur à celui du pseudo premier ordre. De plus, les valeurs qe calculées obtenues par le 

modèle de pseudo-second ordre, sont plus proches des valeurs expérimentales, suggérant que le 

processus de biosorption est mieux décrit par le modèle de pseudo second ordre en supposant que 

l'adsorption implique un processus de chimisorption. Les résultats du Tab.VI.3 montre aussi que le 

Isotherme model Paramètres DR89 valeurs RG12 valeurs 

Langmuir 

R2 0.996 0,982 

qe, Exp (mg/g) 22.39  12,00 

qmax (mg/g) 30.30  77,51 

 KL (mg-1) 0.485  0,00198 

Freundlich 

R2 0,987 0,982 

qe, Exp (mg/g) 22.39 12,00 

qmax (mg/g) 0.23  0,98 

KF (mg1-(1/n) L1/n g) 0.00737  0,4168 

1/n F  2.11 2,14 

Elovich 

R2 0,054 0,046 

qe, Exp (mg/g) 22.39 - 

qmax (mg/g) 35,18 - 

 KE (L/mg) 1,487 - 

Temkin 

R2 0.918 0,034 

qe, Exp (mg/g) 22.39  - 

qmax (mg/g) 8,51  - 

Bt (kj/mol) 1,058 - 

 KT (L/mg) 0.606  - 

Dubinin-Radushkevich 

R2 0.747 0,99 

qe, Exp (mg/g) 22.39 12,00 

qmax (mg/g) 19,68 18,91 

B (j2/mol2) 2×10-6 2×10-6 

 E (kJ/mol) 7,7 22,36 
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modèle de premier ordre décrit le mieux la biosorption du colorant RG12, les coefficients de 

détermination sont les plus élevés par rapport aux autres modèles et sont compris entre 0,951-0,996. 

De plus les valeurs de qe calculés sont plus proches des valeurs expérimentales.  

 

Tableau. VI. 3. Résultats des paramètres cinétiques de la biosorption 

des colorants DR89 et RG12 par la biomasse modifiée BM-H3PO4-CuO60%. 

 

M
o

d
el
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n
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iq

u
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Concentration (mg/L)         50 40 30 20 

 DR89 RG12 DR89 RG12 DR89 RG12 DR89 RG12 

P
se

u
d

o
-p

re
m

ie
r-

 

O
rd

re
 

R2 0,84 0,957 0,662 0,996 0,952 0,951 0,921 0,962 

qe, cal (mg/g) 7,43 28,21 6,59 12,93 10,58 7,33 5,80 24,28 

qe, exp (mg/g ) 20,56 20,56 16,22 16,22 12,67 12,67 7,44 7,44 

K1 (1/min) 0,0114 0,0354 0,0127 0,0256 0,0546 0,0174 0,0365 0,0362 

P
se

u
d

o
-d

eu
x

iè
m

e-

o
rd

re
 

R2 0,999 0,0291 0,994 0,969 0,998 0,951 0,985 0,817 

qe, cal (mg/g) 22,67 - 19,96 16,10 14,97 17,09 9,77 3,5 

qe, exp (mg/g ) 20,56 20,56 16,22 16,22 12,67 12,67 7,44 7,44 

K2 (mg/g.min) 0,00039 - 0,00145 0,423 0,00201 0,00163 0,00691 0,00516 

D
if

fu
si

o
n

 i
n

tr
a
-

p
ar

ti
cu

la
ir

e 

R2 0,813 0,931 0,758 0,988 0,874 0,952 0,833 0,952 

qe, cal (mg/g ) 12,14 25,89 15,69 11,83 11,26 14,62 9,51 7,53 

qe, exp (mg/g ) 20,56 20,56 16,22 16,22 12,67 12,67 7,44 7,44 

Kdi,1(mg/g.min12) 0,905 2,33 1,231 1,12 0,840 1,36 0,709 0,75 

Elovich 

R2 0,936 0,829 0,869 0,935 0,855 0,950 0,870 0,955 

qe, cal (mg/g ) 21,78 22,72 16,90 16,46 12,32 12,91 8,693 7,20 

qe, exp (mg/g ) 20,56 20,56 16,22 16,22 12,67 12,67 7,44 7,44 

α (mg/g.min) 8,91 -20.93 -0,180 -3.89 2,686 -11.12 -0,752 -6.14 

β (g/mg) 3,36 8.90 3,796 4.15 2,413 4.90 2,099 2.72 
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CONCLUSION GÉNÉRALE ET PERSPECTIVES 

 

Cette étude a porté sur l’intensification de la capacité de biosorption d’une plante aquatique de type 

lentille d’eau appelée Lemna Minor (LM), par un prétraitement chimique en utilisant différents acides 

et bases dans le but d’éliminer les colorants anioniques Direct Red 89 (DR89) et Reactive Green 12 

(RG12) utilisés dans l’industrie textile de Constantine. Ce travail a consisté donc, d’une part sur 

l’optimisation des paramètres de biosorption et de prétraitement ainsi que la caractérisation des 

biomasses étudiées ; d’autre part sur la régénération de la meilleure biomasse obtenue, par un procédé 

de photocatalyse utilisant la partie visible du spectre solaire. Ce procédé de photodégradation 

catalytique entre dans cadre de développement durable et dans l’utilisation des énergies 

renouvelables.   

L’efficacité de biosorption de la biomasse native vis-à-vis des deux colorants a été d’abord étudiée 

en faisant varier plusieurs paramètres, tels que la dose de biomasse, la vitesse d’agitation, la 

concentration initiale, le pH de la solution et la température de la solution. L’efficacité maximale 

trouvée était égale à 77% et 69 % respectivement pour les colorants DR89 et RG12, à une 

concentration initiale des colorants de 50 mg/L, une dose de biomasse égale à 2g/L, une vitesse 

d’agitation de 200 tr/min sous une température de 50°C et à un pH de 1. Ceci a donc prouvé que la 

biomasse native est peu efficace pour l’élimination de ces colorants, de plus elle requière un pH 

fortement acide et une température assez importante, ce qui a pour conséquence d’augmenter le coût 

du traitement. À cet effet, des prétraitements acido-basiques ont été effectués sur cette biomasse 

native, afin d’améliorer sa capacité de biosorption.  

Les essais de prétraitement ont montré que les biomasses prétraitées avec l’acide phosphorique et 

l’hydroxyde de sodium permettent d’avoir une meilleure efficacité de biosorption par rapport à la 

biomasse native. Il a été aussi trouvé que la concentration de l’agent activant et le temps de 

prétraitement ont une influence significative sur l’élimination de ces colorants. D’où, le meilleur 

résultat a été atteint avec le prétraitement à l’acide phosphorique pour une concentration de 2M et un 

temps de prétraitement de quatre heures, l’efficacité de biosorption optimale était égale à 83 et 73% 

respectivement pour les colorants DR89 et RG12 à un pH= 1 et une température égale à 20°C.  

La caractérisation des biosorbants utilisés dans ce travail a été effectuée par diverses techniques 

d’analyses physico-chimiques. Ce qui va nous permettre de comparer les différentes biomasses 

prétraitées par rapport à la biomasse native.  

Les résultats ont montré que la biomasse native est majoritairement constituée de carbone, d’oxygène 

et d’azote avec la présence des fonctions alcool, amine, alcane et acide carboxylique avec un point 

de charge nul égale 7.4 et une surface spécifique égale 143 m2/g. 
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La caractérisation de la biomasse prétraitée à travers les analyses chimiques, les analyses FTIR, XPS 

et DRX a montré une augmentation de la surface spécifique, des fonctions de surface (acide 

carboxylique), et aussi l’apparition d’une nouvelle fonction phosphate responsable de la fixation des 

colorants, par comparaison à la biomasse native.  

L’analyse morphologique MEB des biomasses prétraitées a confirmé un changement dans la structure 

de la biomasse native, par la présence des cavités distribuées le long de la surface. 

L’analyse EDX de ces biomasses natives et prétraitées nous a permis de comprendre le mécanisme 

mis en jeu lors du prétraitement, où une diminution du pourcentage d’oxygène et une augmentation 

du pourcentage du carbone, font déduire que l’acide phosphorique agit comme un agent déshydratant 

pour augmenter la surface de la biomasse native. En raison de son efficacité de biosorption, de sa 

grande surface spécifique et de sa morphologie, la biomasse traitée par l’acide phosphorique (BM-

H3PO4) s’est présentée comme la plus favorable à l’incorporation des nanoparticules de CuO. Pour 

cela, une modification chimique a été apportée à cette biomasse prétraitée avec l’acide phosphorique 

en la combinant avec les nanoparticules d’oxyde de cuivre en utilisant différents rapports massiques 

(CuO)/BM-H3PO4.  

La présence de l’oxyde de cuivre a été mise en évidence par l’analyse EDX, FTIR, XPS, DRX ceci a 

eu pour effets d’augmenter la surface spécifique et le pHPCN. Les résultats de cette modification ont 

confirmé que pour un rapport massique de 60 %, l’efficacité de biosorption de la biomasse (BM-

H3PO4-CuO60%) a atteint une valeur de 90,79% et 74,00 % respectivement pour les colorants DR89 

et RG12, et cela même pour un pH neutre, et une concentration initiale des colorants élevée de 50 

mg/L.  

La présence de l’oxyde de cuivre a permis de créer de nouvelle une fonction responsable de la fixation 

des colorants, mais aussi a montré que la biomasse pouvait être régénérée par un procédé 

photocatalytique en utilisant un rayonnement visible. La biomasse régénérée a pu garder son 

efficacité constante égale à 95 et 92 % pendant 3 et 4 cycles de biosorption successifs pour les 

colorants DR89 et RG12, augmentant de ce fait sa durée de vie.      

L’analyse FTIR a confirmé que la fonction Cu-O est responsable de la biosorption des deux colorants.  

Le calcul de la band gap et des niveaux d’énergie prouve que la présence des nanoparticules de CuO, 

du peroxyde d’hydrogène et de la source de lumière sont nécessaire dans le mécanisme de 

photodégradation des colorants.  

L’étude cinétique a dévoilé que le modèle de pseudo-second ordre décrivait le mieux le biosorption 

du colorant DR89 par la biomasse prétraitée (BM-H3PO4) et modifiée (BM-H3PO4-CuO60%), à 

l’exception de la biosorption du colorant RG12 par la biomasse modifiée, où le modèle de pseudo 

premier ordre est mieux adapter pour décrire le phénomène.  
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La détermination des isothermes de biosorption a montré que le modèle de Freundlich et Langmuir 

décrit bien les données expérimentales pour la biosorption des deux colorants par les biomasses 

prétraitées et modifiées. Néanmoins le modèle de Dubinin-Radushkevich s’est mieux adapté pour la 

biosorption du colorant RG12 par la biomasse modifiée. 

L’ensemble de ces résultats obtenus nous permet de conclure que l’utilisation de la biomasse Lemna 

Minor(LM) en tant que biosorbant après son prétraitement avec l’acide phosphorique au premier 

temps, puis par sa modification chimique apportée en second lieu, s’est avéré être une bonne approche 

pour l’élimination des deux colorants textiles utilisée.  

L’utilisation d’un biomatériau ayant un faible coût et une abondance dans les régions humides entre 

dans le cadre d’un procédé écologique, de plus le produit obtenu a pu être régénéré par un procédé 

simple et peu coûteux en exploitant la lumière visible. Le biosorbant (LM) utilisé dans ce travail a 

répondu pratiquement à tous ces critères. 

Pour approfondir ce travail, il est souhaitable de suivre les perspectives suivantes : 

 Étudier la biosorption d’autres colorants notamment les colorants basiques en raison de leur 

forte présence dans les effluents textiles ; 

 Essayer la biosorption des colorants pour un effluent réel ; 

 Examiner l’effet d’autres paramètres sur la régénération comme l’intensité de la lumière et la 

concentration du peroxyde d’hydrogène ; 

 Examiner l’effet de la température de séchage sur la taille des nanoparticules et l’efficacité de 

biosorption ;  

 Utiliser d’autre semi-conducteur ayant une meilleure capacité à absorber le rayonnement 

visible pour améliorer la régénération du biosorbant, 

 essayer la combinaison d’un deuxième catalyseur combiné avec la biomasse modifiée pour 

avoir une meilleure efficacité. 

 Utiliser d’autres méthodes d’incorporation des nanoparticules telle que la méthode (solgel ou 

bien solvothermal) pour avoir une meilleure distribution. 

 Essayer de mieux comprendre le mécanisme de dégradation de la biomasse au cours de la 

régénération.  

 Utiliser des semiconducteurs ayant un niveau d’énergie suffisant pour produire des espèces 

oxydantes (ROS) comme O2
-˙ afin d’éviter l’utilisation du peroxyde d’hydrogène et ainsi 

prolonger la durée de vie du biosorbant. 

 Utiliser d’autre support ayant une meilleure résistance pour l’incorporation des nanoparticules 

pour avoir une durée de vie plus importante. 

 

 


