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Résumé:

La ville de Touggourt est caractérisée par un sol argileux, qui est considéré comme un
trésor en raison de la grande importance de l'argile dans de nombreux domaines.Par
conséquent, notre travail vise a traiter I'eau des métaux lourds et a la purifier au moyen de
I'argile de la ville Blidet d'Omar , car il s'agit d'un matériau naturel présent en abondance et
peu codteux a éliminer par adsorption.Pour commencer, l'argile a été purifiée en prélevant
un échantillon de sol argileux de la région de Touggourt et sa purification, car il a été
constaté que l'argile est principalement du type d'Alite. Nous avons mené les expériences
dans des solutions préparées a l'aide d'eau distillée.Les conditions optimales pour
I'absorption de la plus grande quantité de plomb sont : la vitesse d'agitation est de 300 tours
par minute, le temps de contact est de 60 minutes et la masse de l'argile est de 0,25 gramme
Apres le processus de traitement le plomb est récuperé.

. Mots clés: adsorption, argile, age de la ville, plomb, métaux lourds.

Summary:

The city of Touggourt is characterized by clay soil, which is considered a treasure due to
the great importance of clay in many areas. Therefore, our work aims to treat water from
heavy metals and purify it. by means of clay from the Blidet city of Omar, as it is a natural
material present in abundance and inexpensive to remove by adsorption.To begin with, the
clay was purified by taking a soil sample clay from the Touggourt region and its
purification, as it has been found that the clay is mainly of the Alite type. We conducted
the experiments in solutions prepared using distilled water. The optimun conditions for the
adsorption of the largest quantity is 60 minutes and the mass of the clay is 0.25 grams.

After the process of treatment, the lead is recovered.

Keywords: adsorption, clay, city age, lead, heavy metals.
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Introduction Générale




Introduction General

La présence de métaux lourds dans les rejets industriels pose de sérieux problemes pour la
santé et ’environnement. Ces éléments chimiques en tendance de s’accumuler a long terme
dans certains organes des étres vivants. Il est donc primordial de s’en débarrasser de ces
polluants, a la limite, réduire leur quantité en dessous des seuils définis par des normes
nationales et internationale [1].
Le plomb présente une grande dangerosité pour l'environnement, et de ses effets
secondaires sur la sant¢ humaine sont catastrophiques et ces techniques d’élimination sont
coliteuses et difficiles a mettre en ceuvre. Dans ce travail, il s’agit de proposer une technique
simple et peu colteuse afin d’éliminer le plomb des eaux destinées a la consommation
humaine. La technique choisie est ’adsorption de ce métal sur un matériau abondant dans
notre région a savoir I’argile de la région de Blidet-Omar [2].
L’étude des différents paramétres influents sur I’efficacité de I’adsorption vont étre étudiés
afin de déterminer les meilleures conditions pour obtenir des rendements significatifs.

Le mémoire est composeé de deux parties, une théorique et une pratique.
La partie théorique est divisée en deux chapitres :
1 Geénéralités sur le phénomeéne d'adsorption et les argiles.
2_ Generalités sur le plomb et son élimination.
La partie pratique est composée de deux chapitres :

3-Matériels et méthodes.
4- Résultats et discussion.

Aprés le processus de traitement le plomb est récupeéré.
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Chapitre I Généralités sur la phénomeéne d'adsorption et les argiles

Généralités sur le phénomeéne d’adsorption:

I/Introduction :

L'adsorption est une technique permettant de séparer des molécules de gaz ou de liquide en
les attirant vers un solide poreux. C'est un phénomene de surface impliquant des interactions
physiques et chimiques. La rétention des particules se produit principalement sur la surface
interne de l'adsorbant Cette technique est utilisee pour separer et purifier des molécules dans
de nombreux domaines différents : pétrochimie ; Agriculture ; Eaux usées. Ce chapitre
introduit les principes théoriques de I'adsorption dans le domaine du traitement des eaux :
Matériaux utilisés ; les soldes concernés ; Mécanismes de transmission et comportement
dynamique. Récemment, l'adsorption est devenue l'une des méthodes alternatives les plus
fiables pour purifier l'eau polluée par des matiéres organiques non biodégradables et des
métaux lourds. C'est un procédé dans lequel les adsorbats sont sélectivement transférés de la
phase liquide a la surface de particules rigides insolubles ; suspendu ou compacté dans des
matériaux poreux. L'adsorbant le plus couramment utilisé pour éliminer I'empoisonnement
aux meétaux lourds toxiques et la matiére organique est le charbon actif. En genéral. Les
applications techniques et économiques ont été les principaux criteres de sélection du charbon
actif comme adsorbant le plus approprié pour éliminer les contaminants organiques et

métalliques de I'eau polluée.[3].
11/ Les types d’adsorption :
11-1- L’adsorption physique :

La physisorption implique des liaisons faiblesdetypeforcedevanderWelsh, etelle se
produitavantquelegaz n'atteigne une pressionégaleasapressiondevapeur saturante, ades
températures  assezbasseset proches dupoint d'ébullition delaphase adsorbeée.
Ilestnonspécifiqueetgénéralementréversible, atteignant I'équilibre lorsquelestaux

d'évaporation etdecondensation sont égaux.
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I1-2- L’adsorption chimique :

Lachimisorptions'accompagned'unemodificationprofondedelarépartitiondechargedesmoléc
ules adsorbées, quiconduitalarupturedes liaisons chimiquesentre l'adsorbant et l'adsorbat.
Cellecipeutétrecovalenteouionique.Ainsi,lachimisorptionestcomplételorsquetouslescentresa
ctifsprésentsalasurfaceontétablidesliaisonsaveclesmoléculesd'adsorbat,impliquantlesmémes
typesdeforcesimpliquéesdanslaformationdeliaisonschimiquesspécifiques.Lachimisorptiones
tessentiellementirréversibleetproduitunemonocouche,etlachaleurdelachimisorptionpeutétre
mesuréeapartirdes isothermes etdes isobares ; engénéral, lachaleurdelachimisorption n'est
pasconstantemaisdiminueavecl'augmentationdelaquantitédegazadsorbé.Cephénoménepeutp
rovenirdel'hétérogénéitédelasurfaceetdelaforcerépulsiveexistantentrelesmolécules

adsorbées[4].

111 / principaux adsorbants :

Un bon adsorbant doit avoir les qualités suivantes :

e Grandecapacité d'adsorption.

e Hauteefficacité d'adsorption desubstances faibles.

e Concentration.

e Haute sélectivite.

e Lacapacitédufouraétrefacilement regénéré et réutilisé.
e Bonneinertie chimique.

e Das prix

111 /1/ principauxadsorbantsindustriels.
Les principaux adsorbants industriels sont :

e Argileetterrea foulon

Gelde silice

Alumine activée et bauxite

Des tamis moléculaires

Charbon actif
e AnimalBlack (obtenugrace au carbure d'or).

1/ facteurs influents sur la capacité d’adsorption :
4
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Le bilan d’adsorption entre 1’adsorbant et 1’adsorbat dépend de plusieurs facteurs, dont les
principaux sont listés ci-dessous :

1-Surface spécifique :

L’adsorption est proportionnelle a la surface spécifique de ’adsorbant. La dépendance de la
cinétique d’adsorption et la dimension de la surface externe des particules est fondamentale
pour le choix de I’adsorbant, or cette surface externe ne représente qu’une partie minime de la
surface totale susceptible adsorber. Cette surface totale peut étre augmentée par le broyage
total du solide et cela multiplie sa porosité totale.

2-La nature de I’adsorbat :

Selon la regle de Lundenius : « moins une substance est soluble dans le solvant, mieux elle est
adsorbée ». Par contre, selon les regles de Traube: « I’adsorption a partir des solutions
aqueuses, croit quand on parcourt une série d'homologue».

3-La polarité :

Un soluté polaire aura plus d’affinité pour un solvant ou pour I’adsorbant le plus polaire.
L’adsorption préférentielle des composés organiques a solubilité limité dans les solutions
aqueuses est importante avec les adsorbants hydrophobes, en revanche elle est n’est pas
significative avec les adsorbants polaires tres hydrophiles.

4-Le ph:

Le ph a parfois des effets importants sur les caractéristiques d’adsorption. Dans la plupart des
cas, les meilleurs résultats sont obtenus aux valeurs de ph les plus basses s’applique a

I’adsorption des substances acides.

5-La température :

Le phénoméne d’adsorption est endothermique ou exothermique selon la nature du matériau.
De nombreuses valeurs d’enthalpie d’adsorption sont présentées dans la littérature ce qui

atteste de la variabilité des processus thermodynamiques [5].

V/isothermes d’adsorption :

Les capacites des adsorbants a adsorber les différents constituants d’un mélange constituent le
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facteur le plus déterminant pour les performances de la plupart des procédés d’adsorption. Il
est donc indispensable de bien connaitre les propriétés d’équilibre adsorbat-adsorbant pour
pouvoir concevoir et réaliser correctement les procédés d’adsorption. Les quantités adsorbées
a 1’équilibre pour un systéme adsorbat — adsorbant sont généralement caractérisées par des
isothermes d’adsorption déterminées a une température donnée.

Par conséquent, la description mathématique des isothermes d’adsorption est basée sur les
principes thermodynamiques de la loi d’action de masse et de la conservation de la maticre.
Les réactions désorption peuvent donc étre décrites par des relations combinant ces deux
principes. Une isotherme d’adsorption est la courbe reliant la concentration d’un élément en
solution a celle du méme élément en phase solide.

Les isothermes de Langmuir et de Freundlich ainsi que le coefficient de distribution sont les
plus couramment utilisés comme modele pour étudier I’adsorption des actions et des anions
dans le sol.

Par conséquent, la grande majorité des isothermes peuvent étre classées en cing types en
fonction de leur apparence. Il est néanmoins possible de trouver des variantes a chaque type
d’isotherme ou des isothermes représentant des combinaisons d’isothermes de type classique.
> Type 1 : c’est le type de Langmuir. La forme est hyperbolique et la courbe m = f
(p/po) approche asymptotiquement une valeur limite constante (figurel). Ce type d’isotherme

se rencontre lorsque le solide adsorbe une seule couche d’adsorbat et en adsorption chimique.

¥ 3

1m

111

p / P 0

Figurel : Isothermetype 1

P : représente la pression partielle
Po: la tension de vapeur du soluté,
p/po: I’activité ou saturation relative du soluté.

P : représente la pression
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Partielle Po: la tension de vapeur du soluté,

p/po: I’activité ou saturation relative du soluté.

> Type 2 : il s’agit du type appelé sigmoide. La courbe m = f (P/Po) admet une
asymptote pour P/Po = 1. C’est le type le plus fréquent, la premicre partic de la courbe
correspond a une adsorption mono moléculaire, puis une couche multimoléculaire se forme
d’épaisseur indéfinie (figure2).

> Type3: La concavité des courbes de ce type est tournée vers 1’axe des ordonnées
(masse). La quantité de gaz adsorbée augmente sans limite jusqu’a ce que P/Po tende vers
1(figure3). Une couche multimoléculaire finie peut se former a la surface de I’adsorbant. La
chaleur d’adsorption correspondant a ce type d’isotherme est inférieure a la chaleur de

liquéfaction de I’adsorbat.

* 4m
m !
i : (0 R
o . ,/_,_"”1_‘ '
A .
222
i PP,
1 >
Figure | .2: Isotherme type 2 Figure 1 .3: Isotherme type3

Type 4: |les isothermes de ce type sont similaires a celles du type 2 mais la quantité de gaz adsorbée
atteint une valeur finie pour P/Po = 1 (figure 4). Dans ce cas, il y a un phénoméne de condensation
capillaire, le maximum obtenu pour la quantité adsorbée correspond au remplissage complet de

toutes les capillarites.

V-5-Type 5 : les isothermes de ce type ressemblent a celles du type 3 pour les valeurs les
plus basses de P/Po (figure 5). Pour des valeurs plus élevées de la saturation relative, il y a

une ressemblance avec les isothermes du type 4. Il y a condensation capillaire et adsorption

de couche d’épaisseur finie.

V-1-lsotherme de Langmuir
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Selon les travaux cités par le modéle d’adsorption décrit par Langmuir en 1918 est défini par
une capacité maximale d’adsorption qui est liée a la couverture d’une seule couche. il n’y a
pas d’interactions entre les molécules adsorbées. Son importance dans la théorie de

I'adsorption est comparable a celle de la loi des gaz parfaits, pour le cas des gaz.

I

Figure l.4:Isothermetype4 Figure | .5:Isothermetype5

Ce modeéle repose sur les hypothéses suivantes :
» Chaque molécule adsorbée occupe une place localisée site actif.
» Un site actif ne peut contenir qu’une et une seule particule adsorbable.

» Tous les sites sont énergétiquement équivalents.

» Il n’ya pas d’interaction entre deux particules adsorbées sur des sites voisins,
L’adsorption se fait le long d’une couche mono-moléculaire (le nombre des molécules qui
arrivent au surface est égal au nombre de molécules qui quittent la surface).

L’isotherme de Langmuir pourrait exprimer 1’existence d’un équilibre dynamique entre les
molécules qui se fixent a la surface et celles qui quittent la surface.

Il a établi une équation de la forme suivante :

X b C.
1= m ™ Im7T7pc,

g m: capacité maximale d’adsorption (mg/g).
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b : constante d'équilibre d'adsorption dite constante de Langmuir (I/mg).

Ce : la concentration de soluté a I’équilibre (mg/1).

Pour obtenir les parametres d'équilibre du modéle de Langmuir (qmetb), on peut exploiter

L’équation de Langmuir sous la forme linaire est :

1 1 1 /1
S
q Qum Qm b\C,

V-2-1sotherme de Freundlich

Le modele d’adsorption de Freundlich est utilisé dans le cas de formation possible de plus
d’une monocouche d’adsorption sur la surface et les sites sont hétérogenes avec différentes
énergies de liaison. Il est également souvent utilisé pour décrire I’adsorption chimique des
composes organiques sur du charbon actif, a concentrations relativement élevées dans I’eau.

Le modele de Freundlich a été défini par la relation suivante.

1/n
e

Z =k.C
Q—E— .

g= x/m: quantité de soluté adsorbée(x)par unité de masse adsorbant(m) a I’équilibre
Ce: concentration de la substance restée en solution a I’équilibre.
K, n: constantes d'isothermes sont déterminées graphiquement aprés linéarisation de la

relation le Freundlich sous forme logarithmique est :

Log (9 = LogK +-ni- Log C,

La pente de la droite est la constante 1/net I'ordonnée a l'origine Log K. La figure6 notre

I'allure d'une isotherme de Freundlich.
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Figure 1.6 : allure d'une isotherme de Freundlich.

La constante n (sans dimension) donne une indication de I’intensit¢ de I’adsorption. Il est
généralement admis que des valeurs basses de n (0,1< n < 0,5) se caractérisent par une bonne
adsorption, tandis que des valeurs plus élevées révelent une adsorption modérée (0,5< n < 1)
ou faible (n > 1). La constante « n » est tres souvent remplacé par « 1/n » ou facteur
d’hétérogénéité. A noter que sin (ou 1/n) tend vers

1, I’isotherme devient linéaire donc de type c [6].

V1 /cinétique d’adsorption :

Il est nécessaire de bien connaitre les cinétiques d’adsorption lorsque 1’on cherche a avoir des
prévisions quantitativement correctes des performances des procédés. La maitrise des
cinétiques d’adsorption devient de plus en plus importante avec I’utilisation de cycles de plus
en plus rapides des procédés industriels d’adsorption.

Compte tenu de la complexité de la composition et de la structure de la phase solide du
matériau, il est important de prendre en compte le temps nécessaire au polluant en solution
pour finalement s’équilibre avec la phase solide. L’allure de la courbe d'atteinte de 1'équilibre
donne un certain nombre d’informations sur les mécanismes mis en jeu lors de I'adsorption.
La variabilité des résultats obtenus selon les auteurs met en évidence la difficulté des études
de cinétiques d'adsorption des polluants organiques dans les sols. La plupart des travaux
réalisés montrent que l'adsorption est un phénoméne rapide ou souvent plus de 50%du soluté

est adsorbé en quelgues minutes. Quelques heures de contact Suffisent généralement pour
10
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atteindre le seuil de rentabilité. D’une manicre générale, la vitesse du processus cinétique est
déterminée par la vitesse du processus le plus lent.

Il est important de noter que la cinétique d'adsorption dépend de la concentration de I'adsorbat
et des caractéristiques physiques et chimiques de I'adsorbant. Des tests ont été effectués pour
déterminer l'effet du pH, de la température, de la concentration initiale d'absorbant, de la taille
des particules d'adsorbant et du rapport solide/liquide. L'adsorption des ions Hg (II)
augmentait avec ’augmentation du pH et le processus était exothermique. Sur la base de ces
études, divers parameétres tels que le coefficient de transfert de masse, ou coefficient de
diffusion effective, I'énergie d'activation et I'entropie d'activation ont été évalués pour établir

les mécanismes [7].

V11/ applications :

L’adsorption est utilisée pour différentes applications :

-le raffinage des produits pétroliers.

-le séchage ; épuration.

-la catalyse.

-la récupération de solvants et d’alcool dans le processus de fermentation.
-la décoloration des liquides.

-la chromatographie gazeuse (la méthode de fractionnement est basée sur les différences de

vitesse d’adsorption de substances différentes ; sur un adsorbant donné[8].
Généralités sur les argilesPartie :

I/introductions :

Les matériaux argileux sont généralement des matériaux polyphasés, composés a la fois de
phases minérales et organiques. Les phases minérales pures, appelées “minéraux argileux",
représentent alors des proportions variables de la matiere globale. Cependant, les conditions
hydrothermales ont parfois favorisé la formation de matériaux argileux formés de phases
d'une plus grande pureté.

Uniquement une formation rocheuse et la matiere premiere qui en résulte, dont les

11
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caracteristiques sont présentées ci-dessous, mais elle définit également une gamme
granulométrique comprenant des particules minérales, dont le diamétre des grains est inférieur
a deux micrometres (<2um).

Gréce a leurs propriétés physico-chimiques variées : gonflement, propriétés catalytiques,
capacité d’échange ionique, acidité de surface, propriétés colloidales, faible perméabilité,
grande plasticité stockage des déchets radioactifs et a vie longue, mais aussi déchets ménagers
et industriels, craquage, catalyse hétérogéne, cosmétiques, médicaments, nano composites
argile-polymeres.

Les particules d’argile résultent de la désintégration physique ou mécanique des roches, ou
d’une transformation chimique. L’argile, un matériau naturel qui contient généralement des
phyllosilicates (silicates stratifiés), est plastique lorsqu’elle est humide et durcit par sechage
ou chauffage. Il peut aussi contenir des matériaux n’induisent aucune plasticité (quartz par
exemple) et/ou de la matiere organique : ce sont des phases associées. Les phyllosilicates ont
une particularité originale : leur structure est organisée en plans ioniques successifs. Cela leur
donne I’apparenche de fines plaquettes épaisses et largement développées dans deux
directions de I’espace. La structure cristalline des phyllosilicates peut étre imaginée comme
une charpente d’anionsOz'0u OHjointifs dans laquelle les cations sont disperses[9].

Il /structure des arqgilesdifférents types d’argiles :

Les argiles sont des aluminosilicates appartenant a la famille des phyllosilicates hydratés.
Leur structure cristalline conditionne détermine leurs propriétés chimiques.

L'organisation structurale des phyllosilicates repose sur une charpente d'ions O? et OH". Ces
anions occupent les sommets des assemblages octaédriques (0% et OH") et tétraédriques 0%,
Dans les cavités de ces unités structurales élémentaires , des cations de tailles variables (Si**,
AP, Fe®* Fe*, Mg?") sont logés en position tétraédrique ou octaédrique. Ces éléments
s'organisent pour former des feuillets Octaedriques (O) et tétraédriques (T) (figure 7) qui
s'agencent pour former des nappes (figure 8) dont I'épaisseur varie de 7 & 14 A. Les nappes

sont séparés par des interfoliaires ditsinterfoliaires espace dans lesquels sont placés.

12
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Figurel.7 : Eléments structuraux : les tétraedres et les octaédres
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Figurel.8 : Agencement des Tétraédres et des Octaédres[10].

Les differents types d'argiles se distinguent par la structure et la composition
chimiquedes feuillets et par les espaces interfoliaires qui varient : espacement et
nature des élémentsintercalés(eau,cationsdiverstelsqueK*,Na*,Ca®").
Lesfeuilletspeuventétreneutresouchargésnégativement,dessubstitutionsisomorp
hiques peuvent avoir lieu au niveau des couches tétraédriques(Si*t —AIPY,
Fe3")et/ou octaédriques (AIF*—Mg?*, Fe?*, ou Mg?*—Li*), compensées par des
cations qui selogentdansl'espaceinterfoliaire.

La totalité des cavités tétraédriques est occupée par des cations métalliques, par
contredeuxtauxd'occupationsontpossiblespourlescavitésoctaédriquespour

lesquelsondistingue:
13
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- Les phyllosilicates di-octaédriques : pour lesquels 2 cavités octaédriques sur 3
sontoccupéesparunionmétalliquetrivalenttelque: Al** ouFe®*,

- Les phyllosilicates tri-octaédriques : ou tous les octaédres sont occupés par un
cationbivalentdetypeM?*(Mg?*).

Du fait de la substitution des ions Si** par les ions APF* dans la couche tétraédrique(illite et
beidellite), et des ions AI** par des ions de valences inférieures comme Mg?* dans lacouche
octaédrique (montmorillonite), des charges non compensées sont produites entre lesfeuillets et
sont responsables a 80%de lacapacité d'échange cationique
(CEC).L'équilibredeschargesn'étantpasatteint,la neutralité électrique sera alors assurée par
descationscompensateurs(Na*,K*,Ca2*)quiserventdelienentrelesfeuillets.

Lesfeuillets adherent les uns aux autres par I'intervention des forcesde cohésion(force de Van
der Waals) et éventuellement des liaisons hydrogene s'établissant entre lesgroupements
hydroxylesde la couche octaédrique et les atomes d'oxygene de lacouchetétraédrique des
feuillets adjacents. L'ensemble feuillet — espace interfoliaire est appelé "unitéstructurale” et
I'épaisseur de celle-ci, nommee "distance basale", constitue une
caractéristiqueessentielledesdifférentsminéraux.

I11/propriétés des arqiles :

lll/1/Uhydratation et le gonflement

Le phénomene d’hydratation génére le phénoméne de gonflement par augmentant
le nombre de couches d’eau de solvatation des cations de compensation dans
I’espace interfoliaires. Le gonflement a un degré qui est fonction de la nature de
I’argile, de la nature des ions fixés sur I’argile, la molécule d’eau se dissimule en elle
par trois possibilités de contracter les liaisons:

e c’est dipole, alors il peut établir des liaisons de caractéres électrostatiques.
e Les deux hydrogénes assurent la formation des liaisons d’hydrogénes.

e Son atome d’oxygene posseéde deux paires d’électrons seuls (orbitale Sp3) ; ce
qui permet de former des liaisons de coordination.

111/2/La densité de charge spécifique:

La densité de charge spécifique est le rapport entre la capacité d’échange
cationique (CEC) et la surface spécifique S de la particule d’argile. Deux

types de charge existent dans les milieuxargileux:

14
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= Une charge permanente ou structurale liée aux substitutions ioniques (AI**
pour Si**dans la couche tétraédrique; Mg?* ou Fe?* pourAR* dans la couche
octaédrique),
= Une charge de surface variable selon le pH du milieu aux réactions chimiques
qui se produisent a la surface des minéraux.
L’augmentation de la densité de charge spécifique réduit le gonflement ou la
pression de gonflement des matériaux argileux. Cette augmentation entraine

I’attraction des ions, ce qui va donc provoquer une diminution de son épaisseur.
111/3/Capacité d’échange cationique:

Les minéraux argileux peuvent avoir des charges variables induites par des substitutions
isomorphes, qui pouvant étre tétraédrique (Si** par APY) ou octaédrique (AP* parFe?",
Mg®*ou bien Mg par Li"), créant un déficit de charges positives au sein
du cristal. Ce déficit de charges positives au sein de la structure des argiles est compensé par
la présence de cations interfoliaires (ex : Na*, Ca®*, ...) échange avec les cations de la solution
extérieure. La concentration des actions échangeables est appelée cationique, souvent mesurée

comme I’équivalent de tous les 100 grammes d’argile.
I11/4/Charge des surfaces argileuses:

La charge des surfaces argileuses est connue par les travaux de Brindleyet Bailey. Cette
charge est variable et dépend de la structure du feuillet.Dans le cas de la kaolinite, le feuillet
est toujours neutre. Sa capacité d’échange cationique est trés faible. Les feuillets adhérent les
uns aux autres par I’interaction des forces deVan Der Waals.Pour les Smectites, le feuillet est
chargé négativement a cause des substitutions isomorphes. Ces argiles ont une forte capacité
d’échange cationique. Enfin pour I’illite, les couches ont une charge globale négative,

supérieure a celle des smectites. La différence fondamentale avec les smectites

Réside dans le fait que les ions compensateurs (potassium) ne sont que trés peu échangeables,

ce qui donne une capacité d’échange cationique [5].
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IV/caractérisation des argiles :

La compréhension des phénomenes de rétention et de transfert des polluants dans les argiles
nécessite une connaissance précise de la composition des argiles étudiées. Ces connaissances
devraient permettre a terme d’établir des relations entre la composition des argiles et leur
comportement vis-a-vis des polluants étudiés. Ainsi, dans ce travail, différentes méthodes
physicochimiques ont été utilisées pour assurer caractérisation la plus fine possible des argiles
étudiées.

1) Analyse minéralogique (DRX)

2) Analyse par spectrométrie fluorescence X

3) Analyse granulométrique par sédimentation

4) La Spectroscopie infrarouge a transformee de Fourier (IRTF)

4.1. Principe et appareillage
5) Surface spécifique
6)capacité d’échange cationique
7)Analyse thermogravimeétrie(ATG) [11].
V/Utilisation d’argile :
» En pharmacie :smectites (entre dans la préparation de Smecta).

» Traitement des eaux.
> Décontamination des sols contaminés par les éléments radioactifs (cas de Cs**" apres

I’accident de Tchernobyl) [12].

CONCLUSION:

L'argile est l'une des utilisations simples , faciles peu colteuses et non traditionnelles

pour éliminer les métaux lourds par le phénomeéne d'adsorption.
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Chapitre Il Généralités sur le plomb
I/ . Généralités sur les métaux lourds :

Les métaux lourds dont le plomb fait partie sont les éléments métalliques naturels dont la
masse volumique dépasse 5g/cm3. Ces éléments se trouvent le plus souvent dans
I'environnement sous forme de traces . Les métaux lourds toxiques présentent un intérét
particulier dans le traitement des eaux usées industrielles [13].

Le tableau périodique de latableau 1.montre la position des métaux lourds dont a densité

est supérieure a 5.

Bloc § Bloc p
H l Meétaus lourds de densife > § He

NoMe| Bloc d ALSUI RS |ClAr

Tableau ll.1Classification périodique des éléments [14].
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1.1.Définition :

Le plomb un élément rare dans I'environnement, la production mondiale du plomb s'est
accrue considérablement depuis 1945 . C'est un métal bleu grisatre, malléable et ductile;
employé pour des applications trés disparates depuis l'antiquité. est trés souvent associé
au zinc dans les minerais mais aussia de nombreux autres éléments: Fe, Cu, Cd, Bi, Sb,
Ge, As, Ag, Au qui sont en grande partie (sauf Fe) récupérés lors des opérations

métallurgiques .

Les minerais de plomb proviennent d’une coproduction du traitement du minerai de
cuivre, de zinc ou d’autres métaux, le principal minerai du plomb est la galene (PbS) trés

souvent associté a la blende et a la pyrite [15].

Parmi les sources naturelles primaires de rejet du plomb, on compte l'activité volcanique et
I'érosion naturelle des dépdts de plomb. En raison de sa présence naturelle
dansl'environnement, il est également présent de facon naturelle dans les aliments, a defaibles
concentrations, suite a son absorption dans le sol par les plantes, dans I'eau et les sédiments
par les poissons, et chez les plantes et les animaux qui consomment des plantes et d'autres
animaux. Dans les milieux naturels, on trouve rarement le plomb dans sa forme élémentaire,
mais il est combiné a d'autres éléments sous forme minérale, et il coexiste également avec

d'autres métaux dans les gisements de minera.

D’autres processus naturels, comme la dégradation et I'érosion du sol (contenant entre 50 et
75 mg de plomb par kg de sol) et les feux de forét, contribuent de facon significative a la
libération de plomb. Mais généralement, ces processus naturels ne conduisent que rarement a
des concentrations élevées de plomb dans I'environnement. Le tableau 1 présente quelques

valeurs des sources d'émission atmosphérique naturelle du plomb [16].

Le plomb est par ordre d’importance le 36éme élément constituant I’écorce terrestre. Est l'un
des métaux les plus anciennement etles pluslargement utilisé par ’homme. Sa toxicité est
connue depuis l'antiquité et elle est toujoursd’actualité. Le plomb peut se trouver dans l'eau,
les sols et l'air, lors de la corrosion des tuyauteries en plomb des systemes de transport d'eau
suite a des rejets industriels et a cause de son utilisation dans les essences. Le plomb ne peut

étre détruit, il peut seulement changer de formes.

Les eaux résiduaires de certaines industries en Algérie contiennent le plomb a des teneurs
largement supérieures aux normes, de tels rejets peuvent causer des effets indésirables aussi

bien vis-a-vis de la faune aquatique que de la flore [17].
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I1/Propriétés physico-chimiques du plomb :

Propriétés physiques :

Le plomb est métal de couleurgris, bleuatre. llest solide dans les conditions habituelles de
température et pression. Son point de fusion est assez bas, environ 327.46C°.1l est malléable,
déformable, souple, et résiste bien a la corrosion et aux ultra -violet (UV). En revanche, il
conduit mal I’¢lectricité [16].

Propriétés chimiques.

Le symbole du plomb est Pb. 1l fait partie de la famille du carbone et du silicium. Son
Numéroatomique est 82 et sa masse atomique est de 207,19. llest attaqué par I’acidenitrique.
Il est peu réactif les différents éléments chimiques , mais peut tout de méme se combiner
avec differents atomes et donner divers composés : oxyde de plomb (Pbo, Pbo2) ,

carbonate de plomb, chromate de plomb[18].

Caractéristiques physico-chimique duplomb [19].Tableau 11.2 :

Numéro atomique 82
Masse atomique 207,2 +- 0,1u
Masse volumique 11,35g.cm-3 (20C°)
Température de Fusion 327,46 C°
Température d'ébullition 1749 C°
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I11/Impact surl’homme et I’environnement :

Le plomb : ce métal est un toxique cumulatif. Généralement 10 % du plomb des solutions
aqueuses sont absorbés par voie intestinale chez 1’adulte mais peut étre supérieure a 50 %chez
I’enfant de moins de 5 ans Une fois absorbé, 90 % du plomb pénétré dans le sang s’accumule
dans les tissus osseux ou il prend la place du calcium et de la vitamine D. La libération
progressive de ce métal dans le corps provoquera des troubles plus au moins graves, les
principaux organes touchés sont les systémes nerveux, sanguin et rénal.

Les enfants exposés de maniere prolongée a des faibles doses de plomb peuvent développer
le saturnismel0. Le plomb perturbe la biosynthése de ’hémoglobine et diminue la durée de
vie des globules rouges par altération de la membrane. Il provoque des douleurs abdominales,
constipations, encéphalopathie avec basse de performances aux tests psychométriques,
déficiences intellectuelles, syndromes d’hyperexcitations, anémie et stagnation de la courbe

de croissance.

Chez les adultesdes fortes doses de plomb peuvent induire des troubles de reproduction, des
insuffisances rénales qui se manifestent par des urémie et créatinémie, desaffections du fois,
des anorexies, des anémies, des encéphalopathies et des troubles neurologiques, visuels et
digestifs (vomissements et crampes abdominales.Lorsqu’elle plomb bloque les groupes thiols
libres des enzymes, il en résulte une maladie du sang qui se manifeste par une fatigue, une
perte d’appétit, des coliques douloureuses, une blancheur de la peau, un affaiblissement des
muscles, des convulsions, une hypercinésie, des états de psychoses et parfois une liserée
plombiquell. Le plomb traverse facilement la barriére placentaire et s’accumule dans 1’0s

feetal, il augmente par conséquent 1’incidence des fausses couches et la toxicité feetale.
Une consommation journaliére de 1 mg de plomb peut
provoquer avec le temps la mort subite de I’homme.

Chez les animaux, un taux ¢levé de plomb provoque une augmentation de [’urée,
lacréatinine et le glucose dans les urines, une baisse du poids des reins et du poids corporel
.La vie aquatique peut étre perturbée a partir de 0.1 mg/l de plomb car des effets toxiques
peuvent se manifester chez les poissons a partir d’'une concentration de 1 mg/l, toutefois
’action toxique est variable selon I’espece et le degré de minéralisation de I’eau. A fortes
doses, ce métal provoque ’asphyxie des poissons, effet qui diminue avec le taux de calcium
dans I’eau. L’activité des bactéries aérobies est complétement arrétée a des doses supérieures

a 0.1 mg/L.
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Chez les plantes, des concentrations élevees de plomb peuvent inhiber la croissance
cellulaire et empécher la synthése de la chlorophylle [20].

I\VV/Normes et Réglementations:

La toxicité des métaux lourds a conduit les pouvoirs publics a réglementer leurs émissions
dans I’environnement a travers la fixation de concentrations limites dépendant de

'usage de I’eau, comme le résume le tableau 03 : [20].

Tableau I1.3 :  Normes et réglementations relatives aux métaux lourds toxiques.

Normes AEP Irrigation
Meétal (mg/l) 12
OMS CEE AFNOR
Mercure (mg/l) 0.001 0.001 0.001 -
Plomb (mg/l) 0.1 0.05 0.05 5
Argent (mg/L) - 0.01 0.01 -
Cadmium (mg/I) 0.01 0.005 0.005 0.01

V/ Caracteristique et Dosage :

Le plomb existe sous forme organique ou inorganique ; la presque totalité des expositions
industrielles ou environnementales au plomb impliquent des formes inorganiques (ex. PbO)
[21].

Pour le dosage des ions plomb, aprés procédés d’adsorption et coagulation-floculation et
selon les moyens qui sont disponible au niveau de notre laboratoire (LARHYSS), nous avons
opté pour la méthode potentiométrique. Il s'agit d'une méthode rapide, fiable et facile a
utiliser. De ce fait, le dosage du plomb dans les échantillons d’eau a été réalisé en utilisant une
électrode combinée spécifigue (CONSORT, ISE 30B) pour le dosage des ions Pb2+. Cette
électrode a été branché a un pH meétre (CONSORT p800) afin de mesurer le potentiel de
I'échantillon [16].
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VI/ Utilisations du plomb :

L’utilisation du plomb est directement liée a la métallurgie, avec deux pics notables : sous
I’empire romain pour la production de la monnaie, les canalisations et la vaisselle ; et pendant
la révolution industrielle, le plomb a trouvé des applications dans I'agriculture, I’imprimerie,
les peintures et les carburants automobiles. Depuis 1970 sa principal utilisation par les pays
de I'Organisation de Coopération et de Développement Economiques (OCDE), qui en sont de
loin les premiers consommateurs, est liée a la production debatteries et d'accumulateurs (75 %

de la consommation en 2000 [15].
VI11/Techniques d’élimination du plomb :

Il existe un grand nombre de procedés applicables a I'enlevement et /ou a la récupération des
métaux presents dans les effluentsindustries. Ces procédes peuvent étre regroupés

arbitrairement en sept catégories distinctes :

Enlévement des métaux des effluentsindustriels :

- précipitation et Co précipitation ;

- adsorption et biorécipitation ;

- électrodeposition et électrocoagulation ;

-cémentation ;

- separation par membranes ;

- extraction par solvant ;

- échange d'ions.

V11/1/ Déchets d’huile d’olive pour I'élimination des métaux lourds issus des eaux usées:

L’Espagne est le plus grand pays oléicole au monde , I'huile d'olive est considérée un produit

trés sain ,particulierement dans les régions méditerranéennes .

L'huile d'olive est produite de l'olive qui est le fruit de I’olivier. Cependant, les industries
dédiées a production d'huile d'olive (moulins a huile, usines d'extraction de grignons d'olive,
entre autres) générer une grande quantité de résidus solides et de sous -produits . D’autre part,

con -la contamination de I'eau par les métaux lourds est un probleme important a I'échelle
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mondiale. Dans un effort pour apporter une solution & ces problémes, sous -produits et
déchets de la culture de I’olivier, le ramassage des olivier et I'extraction de I'huile d'olive ont
été explorés en tant que matériaux a faible colt dans I'élimination des métaux lourds des
milieux aqueux . L’objectif de ce chapitre est de fournir un résumé des principaux résultats

des études de recherche récentes .
1. La taille des oliviers comme biosorbant des métaux lourds de solutions aqueuses.
2. Pierre d'olive comme biosorbant de métaux lourds de solutions aqueuses.
3. Grignonsd’olive et tourteau d'olive comme biosorbants de métaux lourds issus de solutions
aqueuses.
VI11/2/ Composites d'oxydes metalliques pour métaux lourds élimination des ions:

La contamination par les métaux lourds est une préoccupation majeure de nos jours en raison
de problemes environnementaux et effets dangereux sur les étres humains, les organismes
vivants et écosysteme, il est donc primordial de concevoir des stratégies pour la lourde
élimination des ions metalliques qui sont réalisables et economiques avant de décharger le les

eaux usées telles que les eaux usées industrielles dans I'environnement.
VI11/3/Matériaux bidimensionnels pour lourds enléevement de métal :
1. Mécanisme d'élimination des ions de métaux lourds.

2. Différents types de matériaux bidimensionnels pour le lourd enlévement de métal.
a- Matériaux bidimensionnels a base de graphéme

b- Dichalcogénures

c- Des minéraux argileux

d- Hydroxydes doubles en couches

e- Zéolithes en couches

h- Autres matériaux bidimensionnels

VI1l/4/Membranes pour élimination des métaux lourds :

La contamination des masses d'eau des activités industrielles est un probléeme bien connu
confronté a des pays du monde entier, exigeant la gestion de ses effuces . Dans ce contexte ,
les processus de séparation de la membrane , comme électrodialyse ,jouent un r6le important ,

car ils permettent de supprimer.
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.1.électrodialyse

a-Electrodialyse appliquée a I'élimination des métaux

b- paramétres d'évaluation et de contréle

c- Utilisation dans l'industrie de la galvanoplastie

d- Utilisation dans l'industrie miniere et de traitement des minéraux
e-Consideérations finales [22].

VI1/5/. Techniques analytiques pourla détection des métaux lourds:[22].

la but de cette section est de discuter des différentes méthodes disponibles pour la
quantification des métaux lourds dans les eaux, elles ont été regroupées en deux grandes
familles, les techniques spectroscopiques et électrochimiques et une derniére section
comprenant des techniques largement utilisées qui ne rentrent exactement dans aucune des

deux autres.
V11/5/1/ Techniques spectroscopiques:
1. Spectroscopie d'adsorption atomique.
2.Spectrometrie de fluorescence atomique.
3. Spectrométrie d' émission atomique.
4.Plasma a couplage inductif spectrométrie de masse.
5. Spectroscopie de claquage induit par laser.
6. Flourescence X.
VI11/5/2/ Techniques électrochimiques:
1. Techniques potentiostatiques.
2. Chronopotentiométrie de décapage galvanostatique.
3. Electrochimiluminescence.
V11/5/3/ Autres méthodes:
1.Chromatographie ionique .
2. Spectroscopieraman améliorée en surface.

3. Méthodes bio.
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conclusion:

Les métaux lourds présentent de grands risques pour la santé humaine et lI'environnement, car
ils provoquent des maladies graves et nocives, en particulier le plomb . Dans ce chapitre nous
avons étudié les propriétés physiques et chimiques du plomb et son impact sur la santé
humaine, les risques et les utilisation par conséquent, notre le travail vise a rechercher des

moyens modernes et simples de s'en debarrasser.
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I/Introduction : Afin d'exploiter I’argile pour le traitement des eaux usées, il faut d'abord
I'extraire sous une forme pure du sol, et pour suivre son adsorption des polluants présents dans
I'eau usuelle, il faut faire sa caractérisation.

11/Site de prélevement : Un prélevement a été effectué prés de la ville de blidet-Omar entre
la latitude 27 56 32°N et la longitude 45 55° 5E appartenant a la ville de Touggourt située au
sud-est (6 11 33°N 83 07 6°E) au nord de I'état de Ouargla en Algérie. Les photos 4 32 1
montrent la situation géographique de la zone et I'endroit ou I'échantillon de sol a été prélevé.

image I11. 2: le lieu de image I11. 1: la situation
prélévement. géographique de la ville de

T

image I11. 3-4 : ou I'échantillon de sol a été
prélevé.

I11/Détermination de la texture du sol : Comme procédure normale et lorsqu'il s'agit de sol
dans n'importe quel domaine, il est conseillé de déterminer la texture du sol. Dans ce travail,
nous avons déterminé la texture du sol afin de connaitre le pourcentage dargile dans

I'échantillon de sol étudié. Pour cela, nous avons utilisé la méthode hydrométrique, selon la

norme nfp94-057 mai 92, selon les étapes suivantes :
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Etape 01 : Séchage de I'échantillon de sol :
Afin de sécher I'échantillon, nous le mettons dans un récipient en aluminium et le mettons

dans un four a une température de 105 ° C jusqu'a ce qu'il séche.
Etape 02 : Séparation préliminaire des particules grossiéres du sol

v" Nous pesons 1 kg d'argile préalablement séchée et le mettons dans un récipient en
aluminium et le plongeons dans l'eau et le laissons se désintégrer pendant environ une
heure Photo (5)

v" Nous le tamisons a travers un tamis de 0,08 mm, et le déplacons avec une brosse
jusqu'a ce qu'il descende, et nous utilisons de I'eau pour le tamisage. Photo (6)

v Ensuite on prend ce qui reste sur le tamis et on le met dans un anneau a une
température de 105°C jusqu'a ce qu'il séche.

v Nous posons une série de tamis les uns sur les autres du plus grand au plus petit (5-2-
1-0,4-0,2-0,1-0,08 mm) et tamisons la partie séchée, puis pesons ce qui est en
suspension dans chaque tamis.

Etape03: Méthodehydrométrique :

v’ Afin de neutraliser les proportions constitutives de la piece passant au tamis 0,08 mm, on
la seche a 105°C et on la broie jusqu'a ce qu'elle devienne humide et on en préléve 40 g pour
analyse hydrométrique.

v Nous mettons cette quantité dans la tasse du mélangeur et y ajoutons 30 centimetres cubes
d'hexa-méta-phosphate de sodium et ajoutons a la ligne d'eau distillée, puis entrons dans
I'électro-agitateur et agitons pendant un moment. 5 minutes photo (7).

v Nous versons le contenu du bécher dans un tube a essai d'une capacité de 1000 ml, ajouter
de l'eau distillée jusqu'au trait de calibre et laisser reposer 24 heures.

v’ Une fois le temps écoulé, nous secouons manuellement, puis nous mesurons la

température, mettons I'hydrometre et prenons la lecture a différents moments photo (8).

image 111. 6: Tamisage de image I11. 5: Immersion de
I'échantillon avec un tamis 0,08 I'échantillon de sol dans I'eau
mm (1 haiira\
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T
l

i
-
-

2

image I11. 8: Lecture

hydrométrique image I11. 7:.Mélange de

I'échantillon avec un mélangeur
Etape 04 : Recueil des données : Aloctramannatiniia

v Apres avoir recueilli les résultats des étapes 2 et 3, nous les entrons dans un
programme afin d'obtenir une courbe graphique qui nous permet de déterminer la
texture du sol, de connaitre les pourcentages des composants du sol et de déterminer
leur type.

1\VV/Préparation des échantillons d'argile :

Pour déterminer les caractéristiques et le type d'argile, nous devons d'abord séparer l'argile
sous forme pure de I'échantillon de sol. Pour cela, nous utiliserons un tamis d'un diameétre de 2
micromeétres. Pour faciliter le processus de tamisage, nous effectuons un ensemble
d'opérations sur I'échantillon de sol :

v" Nous mettons I'échantillon de sol dans un récipient en aluminium, le recouvrons d'eau
et le laissons jusqu'a ce qu'il se disperse pendant environ une heure.
A laide d'un tamis de 45 micrométres, on tamise la terre humide, afin de se débarrasser du

sable fin,

v Nous séchons I'échantillon pendant 24 heures a 110°C.
Afin de se débarrasser des matiéres organiques, mettre 40 g de I'échantillon dans un gobelet
propre avec de l'eau oxygénée 20 volumes (v20) jusqu'a ce qu'il soit immergé, agiter et laisser

reposer 24 heures.

v" Nous effectuons le processus de rincage en aspirant lentement pour éliminer la plus
grande partie du liquide flottant.

v Avec de I'eau distillée plusieurs fois, en laissant le mélange jusqu'a ce qu'il stagne et se
dépose, puis nous effectuons le processus d'aspiration.

v" Pour éliminer les carbonates, on ajoute 1 acide chlorhydrique ordinaire (HCI) au

contenu de la tasse précédente et on chauffe a 70°C.
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v’ Aspirez lentement pour vous débarrasser de la plus grande partie du liquide flottant, en
faisant attention car le liquide peut laisser couler une quantité d'acide.

v Nous lavons plusieurs fois le contenu de la tasse avec de I'eau distillée.
v On tamise le contenu du gobelet avec un tamis de 2 micrometres sous vide tant qu'il est
humide. Il est préférable d'ajouter de I'eau distillée de temps en temps pour ne pas obstruer les
trous du tamis.
v Nous recueillons le produit du sol dans un flacon, qui contient de l'argile pure, et le laissons
stagner pendant une période d'une journée, puis aspirons soigneusement le liquide.
v" Nous recueillons I'échantillon d'argile humide et le séchons a 105°C.
v On broie I'échantillon d'argile et on le passe sur un tamis de 40 micrométres, la figure (1)
montre les étapes de préparation de I'échantillon d'argile et la photo 9-10 pour I'échantillon de

sol avant filtrage et I'échantillon d'argile pure apreés filtrage.

Aprés séchage, nous transférons la
sortie des palmiers dans une tasse en

Lors du séchage de  hétre et y sjoutons de I'eau oxygénée
.”:‘m‘ P!&SEI du tamis I'échantilion 100 m
Ty e -
P Sapkcs VRN
L {\"‘2" ’Tv Y _— — _ _Agitu?omenu S > —
V de I3 tasse
Aprés avoir
laissé stagner
/ le mélange,
£ Sur le méme bécher on siphonne
P on sjoute Hel AN le liquide
| = Jpm tamis
= répression V
- — —
[ . Nuages —— ~ » “u— Nous lavons
3 sous - s | el plusieurs fois le
vide .\ Mous lavons plusieurs lo:i ASher macENIR S 70 contenu du bacher
échantilion e contenu du bécher avec de l'enu distiliee
“d'argile avec de I'eau distillée,

puls passons le produit de
lavage i travers un tamis
de 2 ym

Transfécer lg contenu des
boutailles dons le récipiant
an aluminium

m—

| 40um Nous broyons le produit et le
> PESIONE JUF UN TAMIS

fSécher b 10Sm}

On récupére le produit tamisé et on le lalsse
stagner, puis on retire le plus de liquide possible

Figure I11. 1: Etapes de la préparation et
de la purification des échantillons
d’argile.
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image 111 . 10: échantillon image 111 . 9: échantillon de sol
d'argile pure. avant filtrage.

V/ Détermination des propriétés physiques et chimiques de I'échantillon d'argile

Afin de déterminer la composition minérale de l'argile et de déterminer son type, nous avons
utilisé un ensemble de tests, qui sont :

V/1/ Diffraction des rayons X :

V/1/1/ L 'appareil utilisé :

Afin de déterminer les spectres de rayons X, nous avons utilisé I'appareil analytique x pert
pro, selon les conditions suivantes : longueur d'onde A = 1,540598 A, la cathode utilisée est
du cuivre, sous une tension de kv40 et une intensité de courant de mA40, Angle de départ (2
©) 5,0026°, angle de fin (2 ©) 119,9956°, vitesse de balayage 3,8331°/min, taille de pas (2 ©)
0,0030.

V/1/2/ Préparation des échantillons :

Nous avons appliqué la technique de diffraction des rayons X selon la méthode des poudres
(méthode Debye-Scherrer), ou I'échantillon préalablement broyé, tamisé avec un tamis de 2
micrometres, a été placé dans un support en forme de disque circulaire épais qui a été pressée
avec une plaque de verre pour le fixer et afin d'obtenir une surface plane, apres quoi le disque
est inséré dans l'appareil etajusteé.

V/1/3/ Traitement des données obtenues :

Les données obtenues a partir de la diffraction des rayons X ont été traitées a l'aide du
programme Match 12 (version 2.4.7 (2016) numéro de série 7.2.1.2012001.0001), et le
diagramme de diffraction des rayons X a été obtenu avec l'analyse de ses données, qui a été
par rapport a la base de données du programme.

V/2/Spectromeétre d'absorption infrarouge a transformée de Fourier :

Le principe de la spectroscopie infrarouge repose sur l'interférence entre ces rayons et les

liaisons chimiques des matériaux. Lorsque ces rayons sont absorbés par les molécules, il se
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produit une excitation de leurs atomes, et ils apparaissent sous forme de vibration les uns par
rapport aux autres dans la molécule, ce qui entraine une modification de la longueur des
liaisons ou des angles entre elles (Fig I11. 2) (sur la Figure I11. 2).Annexe), la liaison chimique
est transférée d'un niveau vibrationnel & un niveau supérieur, ce qui se traduit par une
augmentation de le mouvement de vibration ou de rotation des molécules, puis il revient a une
position stable et I'énergie absorbée en rayonne, a travers laquelle I'identité de la substance est
révélée.

V/2/1/Appareil utilisé :

Un spectrométre infrarouge Shimadzu IR Affinity-1 a été utilisé. Photo (11) (en annexe). La

gamme de longueur d'onde était de 400-4000cm-1. Les pastilles d'échantillon ont été pressées
sous une pression de 80 kN contenant un mélange de 1 % d'argile avec KBr sec.

V/2/2/ Le principe de fonctionnement de I'appareil :

Dans le dispositif IRFT, la source émet un faisceau de rayons vers une plaque séparatrice, qui
le divise en deux faisceaux, le premier tombant sur un miroir fixe et l'autre sur un miroir
mobile, puis en une image numérique, qui est traitée par Fourier transformer pour finalement
donner un spectre d'absorption.

V/2/3/ Préparation des échantillons :

2 mg de I'échantillon d’argile préalablement tamisé ont été broyés au tamis de 40 um avec
198 mg de KBr sec bien broyés afin d'homogénéiser le mélange, puis placés dans un moule et
le piston a été inséré et pressé sous une pression de 80 kPa afin éliminer l'air et obtenir un
disque transparent de 1 mm d'épaisseur et de 13 mm de diametre.

V/3/ Surface spécifique :

La technique BET (méthode BrunauerEmmett et Teller) est importante pour déterminer la
surface spécifique, la méthode consiste a déterminer la quantité d'adsorbat ou de gaz
d'adsorption nécessaire pour couvrir les surfaces poreuses externes et internes accessibles d'un
solide (Figlll. 3) (en l'annexe), avec une monocouche compléte n adsorption. Cette quantité
monocouche d'isotame d'adsorption peut étre calculée a l'aide de I'équation BET [Equation
(1)], tout gaz peut étre utiliséa condition qu'il soit adsorbé par des liaisons faibles a la surface
du solide (forces de van der Waals), peut étre adsorbé par un baisse de pression a la méme
température.

V/3/1/ Principe de fonctionnement de I'appareil :

La surface déterminée par adsorption de gaz est une mesure de la surface exposée, qui est
donnée en g/m2. Des échantillons pré-pesés sont préparés et mis sous vide en appliquant un

mélange de chaleur et de vide pour éliminer les polluants précédemment adsorbés de la
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surface et des pores. Les échantillons sont refroidis jusqu'au point de congélation, le gaz
d'adsorption (généralement NZ2)) est introduit dans le tube d'échantillon par incréments
controlés. Apres chaque dose, la pression est laissée s'équilibrer et la quantité de gaz adsorbé
gaz est calculé. Le volume de gaz adsorbé est connu a pressions d'adsorption égales. Les
textures poreuses des échantillons sont caractérisées par une procédure isotherme N2 a 77 K,
puis calculent la surface spécifique totale a l'aide de I'équation BET multipoint dans le
domaine de pression relative ( p/P0 0,3-0,5) et adopter la valeur de A216.2 pour la surface
moléculaire de l'azote.

V/3/2/ Le dispositif utilisé :

Nous avons utilisé un appareil de type (v4.03)) v4.03 2020 ASAP, puis la surface spécifique a

été déterminée en mesurant l'adsorption et la désorption d'azote a 77.123 K, 10 minutes
d'intervalle d'equilibrage et un temps qui a pris 12 heures, et la pression relative (p/p0) était de
0,29-0,02, en adoptant une valeur de 0,1620 nm pour la surface de la molécule d'azote.

V/3/3/ Préparation des échantillons :

Un eéchantillon préalablement peséégala 0,1214 est préparé et dégazé (retrait dair de
I'échantillon) en appliquant une combinaison de chaleur et de dégazage( Figure I11.4) (en
annexe), ce qui élimine les contaminants préalablement adsorbés de la surface et des pores.
Ensuite, les échantillons sont refroidis jusqu'au point de congélation, aprées quoi ils sont entrés
dans I'appareil.

V/4/ Microscope électronique a balayage :

V/4/1/ Principe de fonctionnement de I'appareil :

Le microscope électronique a balayage se compose d'une colonne optoélectronique et d'une
unité de contréle électronique (Figlll.5) (en annexe) L'échantillon MEB revétu est placé dans
la chambre d'échantillon, dans la colonne optoélectronique et évacué en appliquant un vide
poussé (environ 6-10 *2), lI'image MEB est formée par un faisceau d'électron endogene, ce
faisceau est crée en chauffant le "filament de tungstene” dans le canon aélectrons jusqu'a ce
qu'il émetteunfilament d'électrons.L'électron est accéléréa travers la colonne avec une tension
d'accélération de 5 ~ 30 kV, est fragmenté et focaliséa travers une série de lentilles
électromagnétiques en un faisceau finement focalisé, qui extrude I'échantillon, le diametre
final du dendritique est généralement de 100 angstroms, dans la plupart des MEB
commerciaux.

V/4/2/ Préparation des échantillons :

L'échantillon d'argile concassée est prélevé et tamisé avec un tamis de 40 micrométres avec

une cuillére et saupoudréesur une étiquette de carbone double face, aprés quoi les particules
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en exces sont éliminées al'aide d'une unité de dispersion de particules, ce qui permettra une
distribution homogene de I'échantillon Nous attendons environ une heure pour la décantation
ou jusqu'a ce qu'il seche pour éviter la dérive de I'échantillon.

V/5/ Capacité d'échange cationique :

La capacité d'échange cationique, est déterminée selon les étapes suivantes :

Etape 01 : Dans un bécher, on metl0 g d’argile et ajoutez-y 40 ml de solution d'acétate
d'ammonium (NHsCOOH) (1 mol/L), agitez bien et laissez le mélange pendant une journée
entiere (l'intention de ce processus est de permettre tous les sites d'échange a remplir avec
I'ion ajouté)

Etape 02 : Le lendemain, secouez bien le contenu de la tasse et effectuez le processus de
filtration sous vide a l'aide d'un papier filtre de 0,45 micromeétre.

Etape 03 : Sur le méme entonnoir de filtration qui contient la bouillie produite a I'étape
précédente, nous effectuons le processus de lavage sous vide en versant 30 ml de la solution
d'acétate dammonium précedente. Le processus de lavage est répété quatre fois (cette étape a
été effectuée pour assurer l'achévement du processus d'échange de cations).

Etape 04 : Sur le méme papier filtre contenant I'échantillon de bouillie obtenu a I'étape 03,
nous réalisons le processus de lavage sous vide en versant délicatement 40 ml d'isopropanol
(CH3-CHOH-CH3), (le but de cette étape est de se debarrasser de le résidu d'acétate
d'ammonium n'ayant pas subi d'échange cationique, pour confirmer la répétition du procéde
trois fois.

Etape 05 : Nous versons le filtrat dans le dispositif de filtre erlenmeyersous vide et le lavons
bien avec de l'eau distillée, puis réinstallons le dispositif tout en préservant le contenu de
I'entonnoir, aprés quoi nous effectuons le processus de lavage en versant 50 ml de solution de
KCL (1 mol /L) sur le papier filtre qui contient I'échantillon d'argile, nous répétons le lavage
Quatre fois le but de cette étape est d'expulser I'ion qui a provoqué I'échange cationique
(NH4™) et d'étre remplacé par le cation potassium (K+).

Etape 06 : L'échantillon de filtrat issu de la cinquiéme étape, qui contient I'ion molaire, est
placé dans une fiole étalon d'une capacité de 250 ml, puis on continue jusqu'a la ligne de
titrage avec la solution de KCL mol/L. Bien agiter pour homogénéiser la solution.

Etape 07 : Déterminer la concentration molaire de I'ion ammonium (NH4*) en utilisant la
méthode colorimétrique, et pour cela nous avons utilisé le DR3900 et le détecteur LCK303,
imagelll. (12et 13)(en annexe),

La valeur de la capacité d'échange cationique (CEC) est déterminée par la relation suivante :
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mEq C xV x100

CEC (1552) =
100g 18 xm

V : le volume du filtrat contenant I'ion ammonium (250 ml)

C : concentration en ions ammonium (mg/L)

m : masse de I'échantillon d'argile

VI1/Préparation de la solution mere de plomb :

0,15 g de nitrate de plomb Pb(NO3)2, (image I11.14) est pesée et introduite dans 1 litre d’eau
distillée, afin d’avoir une concentration de plomb de 100 mg/L, (Figure 111.8)(en annexe).

VI-1- Etude de I'influence de la vitesse d’agitation

Cinq échantillons de solution a traiter sont préparés. Dans chaque bécher, nous introduisons 10 ml de la
solution mere a laquelle on ajoute 9o mL d’eau distillée ce qui correspond a une concentration initiale en
plomb de 10 mg/L et on introduit 0,1 g d’argile. Les cinq béchers sont placés dans le jar test (Image 111.15)
Sur I'appareil, on fixe les différentes vitesses d’agitation pour chaque bécher, ainsi que le temps de contact.
Les vitesses d’agitation sont 100, 150, 200, 250 et 300 tours/min, le temps de contact est fixéa

30 minutes.
Une fois I'agitation terminée, on laisse les solutions décanter durant 1 heure.

Une fois I'heure écoulée, nous prélevons de chaque bécher une prise d’essai de 10 uL que
nous diluons 100 mL L’échantillon pour analyse est pris de la derniére solution obtenue apres

dilution de la prise d’essai.

Le dosage du plomb est réalisé a I'aide du spectrophotometre d’absorption atomique aflamme SAA
ContrAA800D (image I11.16) disponible au niveau du laboratoire d’analyse du Centre de Recherche

Scientifique et Technique en Analyses Physico- Chimiques (CRAPC)
V1-2- Etude de I’influence du temps de contact:

Nous procédons de la méme maniere que dans le cas de 1’é¢tude de la vitesse d’agitation mais
en changeant le temps de contact. Différents temps de contact sont testés 30, 60, 90 120 et

150 minutes. La vitesse d’agitation est fixée a 250 tr/min.
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V1-3- Etude de ’influence de la masse d’argile:

Nous procédons de la méme maniére que dans les tests précédents. Différentes masses

d’argile sont testées 0.05, 0.1, 0.15, 0.2 et 0.25 g/100 mLLa vitesse d’agitation est fixée a 300
tr/min et le temps de contact a 60 minutes.
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Chapitre IV Résultats et Discussion

I/Résultats de la détermination des propriétés et du type d'arqile :

Pour suivre l'adsorption des polluants dans I'eau utilisée sur les surfaces d'argile, il faut
d'abord connaitre les propriétés de l'argile. A cet effet, nous avons effectué un ensemble de
tests physiques et chimique.

I-1- La texture du sol :

Les résultats de la méthode de sédimentation (hydrométrique) ont donné que le sol contient
52% argiles, 20,5% limons et 18% sables fins, comme le montre la figure (IV.1), ce qui
signifie que le sol est de type sol argilo-sableux, et a travers ce résultat, il est clair que les
grains d'argile existants de moins de 0,5 micrométre de diamétre n'existent pas, pour cette

raison la somme des pourcentages obtenus était inférieure a 100%.

ABALTES X GAr AN F 'Y Lo ) .

‘ - ——

Figure IV.1 : Courbe de texture du sol selon la méthode de dép6t

I-2- propriétés physiques et chimiques de I'argile :
I-2-1-Diffraction des rayons DRX :

Les résultats de I'analyse aux rayons X de I'échantillon d'argile ont donné un ensemble de
spectres, qui ont été traités avec le Programme 2 ! Match, comme nous l'avons obtenu a partir
de la courbe illustrée a la figure 2 et les données enregistrées dans le tableau 1 il était donc
clair d'apresles résultats de I'analyse que I'échantillon d'argile objet de notre étude contenait

65,5% d’illite, 21,8% de kaolinite et 12,7 % de quartz.
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Tableau 1V. 1 : 20 valeurs relevées pour I'échantillon d'argile.

Angle de d-spacing(A) | Intensité (U.A) | Minéral argileux
diffraction
20(°)
12,41 7,1270 235,42
19,84 44713 436,74
24,96 3,5639 274,31 kaolinite
26,96 3,3679 246,53
34,94 2,5659 245,98
35,15 2,5512 207,58
61,60 1,5043 164,87
8,87 9,9626 141,11
19,71 4,4996 388,02
19,83 44742 480,06
20,15 44031 276,43
20,61 4.3063 224,94 ]
26,60 3,3490 590,28 elite
26,67 3,3395 963,77
28,06 3,1775 225,31
36,54 2,4570 153,08
55,50 1,6543 150,42
61,72 1,5018 161,95
20,89 4,4281 369,08
26,70 3,3356 919,83
55,39 1,6574 127,60 Quartz

FigurelV.2 : tracé des valeurs de diffraction des rayons X pour un échantillon d'argile
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I-2-2- spectrométre infrarouge IRFT:

Afin de déterminer la nature et le type de liaisons, nous effectuons un test de spectroscopie
infrarouge a transforme de Fourrier. Les résultats obtenus sont représentés sur la figure 3 qui
donne le spectre d'absorption infrarouge converti analyse de Fourier et analyse des valeurs de
ces spectres tels qu'ils sont enregistrés dans le tableau 2 avec des résultats précédents écrits
dans des références approuvées qui renforcent et confirment les résultats obtenus a partir de la
diffraction des rayons X, qui ont montré que l'argile 1'échantillon contient toute de I’illite et la

kaolinite et du quartz.

Tableau IV. 2 : Valeurs des spectres d'absorption infrarouge a transformée de Fourrier.

Band (cm™) Assignment Interne
428,2 SI-O-SI bending vibration Quartz
470,63 SI-O- Sl bending vibration Quartz
528,5 SI-0O stretching Elite
SI-O-Al stretching
694,37 AsymmetricSi-Obending Quartz
779,24 Asymmetric stretching Si-O Quartz
798,53 SI-O-Al stretching Kaolinite
871,82 C-O calcium carbonate bond CaCos
914,26 Al O-H bending , Elite
Innervibration OH
1033,85 SI-0O stretching vibration Kaolinite
1631,78 H-O-H bending of water Contientunemoléculed'eau
3421,72 H-O-H stretching. Absorbed Contientunemoléculed'eau
water
3444.,87 H-O-H stretching Absorbed Contientunemoléculed'eau
water
3545,16 OH stretching Composé OH
3618,46 OH stretching Kaolinite
3695,61 OH streichinginner surface Kaolinite
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.o "o . S e 1] Ve o~ = reas wt

FigurelV.3 : spectre d*adsorption infrarouge a transformeée de Fourier.

I-2-3- La surface spécifique SBET :

A travers les résultats obtenus lors du traitement de I'échantillon d'argile pour I'adsorption-
désorption avec de l'azote a 77K en utilisant la technique BET, nous obtenons les valeurs
enregistrées dans le tableau 3. La surface spécifique est de 113.7622 m#/g et la taille moyenne
des nanoparticules 527 .416A angstréms. Par analyse de courbe les isothermes d'adsorption
représentees sur la figure 4 Et conformément aux formes d'adsorption représentées sur la
figure2 Chapitre 1, on montre qu'il appartient au quatrieme type d'isotherme selon la

classification de Singh.

Tableau IV.3 : Propriétés de surface de I'échantillon d'argile étudié

Propriétes Surface speécifique Taille des pores Diameétre des
(m2/g) (cm®/g) pores(A)
Surface selon BET 113,7622
Surface langmeyer 166,3105
Adsorption cumulée 60,125 0,123026 81,846
L BJH
Adsorption cumulée L
BJH 73,7672 0,134039 72,711
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.Figure V.4 : Courbe isotherme de I'azote pour I'échantillon d'argile étudié

I-2-4- La morphologie de [I'échantillon par microscope électronique a balayage

MEB/EDX :

L'image (1V.1) obtenue par microscopie a balayage électronique montre que notre argile est
composée essentiellement d'illite de kaolinite et de quartz, ce qui confirme les résultats
obtenus par RDX et par IRFT.

Image IV.1 : Image au microscope électronique a balayage (MEB) de I'échantillon
d'argile étudié

43



Chapitre IV

Résultats et Discussion

Figure IV.5 : b- Image MEB de la kaolinitea- Image MEB de la lite

Les résultats des rayons X dispersifs EDX pour [I'échantillon d'argile ont donné les

pourcentages des composants du mélange, qui comprennent l'oxygene, le silicium et

I'aluminium en pourcentages, respectivement, de 53,9 %, 17,2 % et 8,9 %, avec la présence de

d'autres éléments dans des proportions variables, qui sont répertoriés et illustrés a la figure

(IV.4).

Tableau 1V.4- Résultats de I'EDX dispersif aux rayons X pour I'échantillon d'argile.

Error Pourcentage Element nom Elementsymbol | Atomic number
0,1 17,2 Silicium Si 14
0,2 53,9 Oxygene @) 8
0,0 8,9 Aluminium Al 13
0,3 2,1 Magneésium Mg 12
0,3 52 Fer Fe 26
0,4 1,6 Potassium K 19
0,9 0,8 Calcium Ca 20
1,1 5,6 Azote N 7
1,4 4,2 Carbone C 6
2,7 0,5 Sodium Na 11
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(3

Figure 1V.6- Détermination de la capacité d'échange cationique (CEC) :

I-2-5- La capacité d*échange cationique CEC :
Les résultats de I'expérience, appliquant la norme francaise AFNOR NFX 31-130, ont donné

la capacité d'échange cationique de I'échantillon d'argile, qui est égale a 20 mEq/100 mg, ce
qui est une valeur logique car la kaolinite pure a une capacité d'échange cationique de 3-15
mEq/100 mg. , pour I’illite 10-40 mCeq/100 mg et ceci est di au fait que I'échantillon d'argile
étudié est un mélange d’illite et de kaolinite.

Cette partie est tirée pour ’essentiel du travail de doctorat du docteur M. Serraoui [23].

1/ Résultats et discussions de traitement de ’eau :

Dans cette partie de notre travail, un ensemble de facteurs affectant I'adsorption ont été
étudiés, a savoir : la vitesse d’agitation, le temps de contact et la masse de l'adsorbant utilisé

(argile pur) et ce afin d'obtenir le meilleur rendement d'élimination.

11-1- Influence de la vitesse d'agitation

v" On fixe a la fois la masse de I’adsorbant ainsi que le temps de contact et on change la
vitesse d'agitation.
v Conditions :

Concentration initiale de I'adsorbat(Pb2 +) : 10mg/L

Masse de l'adsorbant : 0,1g d'argile dans 100mL d'eau (1g/L).
Température : ambiante.

PH : pH de la solution a déterminer a l'aide du pH-meétre.
Temps de contact : 30 min.

Temps de décantation de la solution : 1h
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Tableaul V.5 : Influence de la vitesse d'agitation

Vitesse(tr/min) 100 150 200 250 300
Résultats 0,6177 0,3977 0,4253 0,2297
CRAPC en
Ho/L
Valeur apres 6,177 3,977 4,253 2,297
prise en
compte de la
dilution et
conversion en
mg/L
Rendement 38,23 60,23 57,47 77,03
(%)
R=f(v)
80
70
60
50
40
mR=f(v) 30 1
20
10
0 -

150 200 250 300

Figure IV : 7: Influence de la vitesse d'agitation
Discussions des résultats :

Nous remarquons a travers les résultats du tableau ci-dessus que la vitesse d'agitation affecte
le processus d'adsorption, donc le taux d'adsorption augmente de 38.23 a 70.03 entre les
valeurs de vitesse 150 a 300.

Pour certains tests des résultats erronés ont été obtenus, ¢’est pour cela qu’ils n’ont pas été
pris en compte.

11-2- Influence du temps de contact

v" Conditions :

Concentration initiale de I'adsorbat(Pb2 +) : 10mg/L

Masse de I’adsorbant : 0,1g d'argile dans 100mL d'eau (1g/L).
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Température : ambiante.

pH : pH de la solution & déterminer a l'aide du pH-métre.
2-temps de contact : parametre étudié

vitesse d’agitation : 250 tr/min

Temps de décantation de la solution : 1h

TableaulV.6 : Influence du temps de contact

Temps (min) 30 60 90 120 150

Résultats 0,2696 0,539 0,344 0,5894
CRAPC en

Ho/L

Valeur apres 2,696 5,39 3,44 5,894
prise en

compte de la
dilution et
conversion
en mg/L

Rendement 73,04 46,10 65,60 41,06
(%)

R=f(T)

80
70

60

50

40

H R=f(T) 30
20

10

0

60 90 120 150

Figure IV 8 : Influence du temps de contact

Discussions des résultats :

On remarque a travers les résultats du tableau ci-dessus, qui représente les variations du
rendement d'adsorption par le temps de contact, ou l'on remarque que le rendement

d'adsorption fluctue, car on remarque qu'il augmente et diminue en fonction de I'évolution du
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temps de contact, ou I'on note que le meilleur rendement est de 73.04 pour un temps de
contact de 60 minutes.

11-3- Influence de la masse de I'adsorbant
v" Conditions :

Concentration initiale de I'adsorbat(Pb2 +) : 10mg/L
Température : ambiante.

PH : pH de la solution & déterminer a l'aide du pH-metre.
Temps de contact : 60 min.

vitesse d’agitation : 300 tr/min

Temps de décantation de la solution : 1h

Tableau V. 7 : Influence de la masse de I'adsorbant

Masse (g) 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Résultats 0,02473 0,2957 0,00473
CRAPC en
Ho/L
Valeur apres 0,2473 2,957 0,0473
prise en
compte de la
dilution et
conversion
en mg/L
Rendement 97,53 70,43 99,53
(%)
R=f(m)
100
80
60
® R=f(m) 40
20
0
0.15 0.2 0.25

Figure 1V 9 : Influence de la masse de I'adsorbant
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Discussions des résultats :

On remarque a travers les résultats du tableau ci-dessus, qui représentent d’adsorption du
plomb en fonction de la masse de 1’adsorbant, on constate que pour une masse de 0,15 g, le
pourcentage de rendement d'adsorption était trés bon, soit 97.53, puis il diminue a masse 0.2 a

la masse 0.25 ainsi qu’aux valeurs 0.05 et 0.1.

Pour certains tests des résultats erronés ont été obtenus, c’est pour cela qu’ils n’ont pas été

pris en
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Conclusion Générale

Dans ce travail, nous avons étudié¢ I’efficacité de 1'argile dans l'adsorption du plomb de I'eau.
L’argile utilisée a éteé prelevée de la région de Blidet-Omar.

Les résultats ont montrés que le sol de la région de Blidet-Omar est riche en argile,
pourcentage d’argile atteint un pourcentage de 52,2%. La caractérisation physico-chimique a
montré que I’argile est essentiellement constituéed’illite et de kaolinite. La surface spécifique
déterminée par la technique BET est égale & 113,7622m?/g, la capacité d’échange de cations
est égale a 20 mEq/100 g.

Les résultats de I'élimination le plomb de I'eau ont montrés que la vitesse d’agitation, le temps
de contact et la masse d’argile ont une influence sur les rendements d’élimination.Un
rendement d’¢limination du plomb dépassant les 99% a ¢été obtenu pour les conditions
suivantes : Une masse de I’adsorbant de 0,25 g/100 mL d’eau, un temps de contact de 60
minutes et une vitesse d’agitation de 300tr/min.

Ce travail montre bien que I’argile de la région de Blidet-Omar peur étre utilisée avec des
rendements significatifs pour I’élimination du plomb des eaux destinées a la consommation
humaine.

I1 est souhaitable de de poursuivre ce travail en testant d’autres argiles des différentes régions
du pays.

Aprés le processus de traitement ,le plomb est récupeéré.
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Image 111.14 : Le plomb




Image 111.12 Codage du reéactif d'ammonium utilisé

Image I11.Le détecteur infrarouge utilisé dans I'étude
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Figure 111.2 : Les différentes vibrations qui se produisent lorsque
le rayonnement infrarouge est absorbéligne pointillée



Figure 111.3 : La section transversale de la particule avec la
surface détectée par la méthode d'adsorption indiquée par la
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Plomb et composés minéraux
Fiche toxicologique synthétique n° 59 - Edition Mai 2020

Pour plus d'information se référer a la fiche toxicologique complete.

Formule Numéro Numéro Numéro ST TGS
Chimique CAS CE index ynony

Plomb sous forme de poudre (diameétre des particules <1 mm) 7439- 231- 082-013-
92-1 100-4 00-1
Pb Plomb massif (diamétre des particules >= 1 mm) 7439- 231- 082-014-
92-1 100-4 00-7
Composés du plomb a I'exclusion des autres composés du plomb nommeés a I'annexe VI 082-001-
du reglement (CE) n° 1272/2008 00-6
Pb(N 3) 2 Diazoture de plomb 13424- 236- 082-003-
46-9 542-1 00-7
Pb(N 3) 2 Diazoture de plomb (flegmatisant >= 20%) 13424- 236- 082-003-
46-9 542-1 01-4
PbCrO 4 Chromate de plomb 7758- 231- 082-004-
97-6 846-0 00-2
PbC 4H O 4 Di(acétate) de plomb 301-04- 206- 082-005- Acétate de
2 104-4 00-8 plomb
Pb 3(PO 4) 2 Bis(orthophosphate) de triplomb 7446- 231- 082-006-
27-7 205-5 00-3
PbC 4H 0 4.Pb Acétate de plomb basique 1335- 215- 082-007- Sous-acétate
2(0OH) 4 32-6 630-3 00-9 de plomb
Jaune de sulfochromate de plomb (C.I. Pigment Yellow 34) 1344- 215- 082-009-
37-2 693-7 00-X
Rouge de chromate, de molybdate et de sulfate de plomb (C.I. Pigment Red 104) 12656- 235- 082-010-
85-8 759-9 00-5
PbASHO 4 Hydrogénoarsénate de plomb 7784- 232- 082-011-
40-9 064-2 00-0
PbSiF g Hexafluorosilicate de plomb (I1) 25808- 247- 009-014-
74-6 278-1 00-1
Sel de plomb et de nickel de l'acide silicique 68130- 028-050-
19-8 00-9

PLOMB SOUS FORME DE POUDRE (DIAMETRE DES PARTICULES INFERIEUR A 1 MM)

Danger
= H362 - Peut étre nocif pour les bébés nourris au lait maternel

= H360FD - Peut nuire a la fertilité. Peut nuire au développement.

Les conseils de prudence P sont sélectionnés selon les criteres de 'annexe 1 du réglement CE n° 1272/2008.

www.inrs fr/fichetox Plomb et composés minéraux- Edition : Mai 2020 Page1/4
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AAINTS
‘-——-""'//

| 231-100-4

Propriétés physiques

Etat " . : . o Pression
Nom Substance N° CAS Physique Solubilité Point de fusion Point d'ébulition de
vapeur
Plomb 7439- Solide Insoluble dans I'eau. 326a327,5°C 1740341749 °C 0,133
92-1 Soluble dans I'acide nitrique dilué (alapres.atm.) kPa a
etl'acide sulfurique concentré et 980 °C
bouillant. 53,3 kPa
a
1600 °C
Chlorure de plomb 7758- Solide Soluble dansI'eau (9,9 g/L a 20 °C). de 500 a 501 °C de 950 a 951 0,133
95-4 Trés soluble dans les solutions de °C(alapres. kPa a
soude ou potasse, légérement atm.) 547 °C
soluble dans l'acide chlorhydrique.
Chromate de plomb 7758- Solide Insoluble dansl'eau (de 0,17 a 0,6 844 °C Décomposition
97-6 mg/L a 20 °C). avant ébullition
Soluble dansl'acide nitrique.
Insoluble dans I'acide acétique et
'ammoniaque.
Carbonate de plomb (ou 598- Solide Insoluble dansl'eau (de 1,1a3 315°C avec décomposition
cérusite) 63-0 mg/L a 20 °C), I'éthanol,
'ammoniaque.
Soluble en milieu acide
(décomposition) et en milieu
basique.
Dioxyde de plomb 1309- Solide Insoluble dans I'eau. 290 °C avec décomposition
60-0 Soluble dans l'acide
chlorhydrique.
Soluble a chaud dans les solutions
de soude.
Monoxyde de plomb 1317- Solide Trés peu soluble dans I'eau (17 887 a897°C 14703 1472 °C 1Paa
36-8 mg/L a 20 °C). avec 724 °C,
Soluble dans les acides (nitrique et décomposition 10Paa
acétique dilués) et les bases (a (alapres.atm.) 816 °C
chaud).
Nitrate de plomb 10099- Solide Soluble dans I'eau (565 g/L a 20 °C) décomposition a partir de 205 °C
74-8 et légérement soluble dans avec dégagement d'oxygéne etde
'éthanol. dioxyde d'azote
Sulfate de plomb 7446- Solide Insoluble dans I'eau (42,5 mg/L a 1170°C avecdébutde
14-2 25°Q). décomposition a 900 °C
Soluble dansles acides et bases
concentrés.
Insoluble dans I'éthanol.
Sulfure de plomb 1314- Solide Trés peu soluble dans 'eau (0,124 de1113°Ca1114°C 1Paa
87-0 g/La20°q). 656 °C,
Soluble dans 'acide nitrique 10Paa
chaud etdansl'acide 741 °C
chlorhydrique dilué.
Tétraoxyde de plomb (ou 1314- Solide Insoluble dans l'eau. 500 °C avec décomposition, 830
minium) 41-6 Soluble dans l'acide acétique et °C quand la décomposition a 500 °C
l'acide chlorhydrique chaud. est empéchée par pression d'O 2.
Di(acétate) de plomb 301- Solide Soluble dans I'eau (443-456 g/L a 280°C avecdébutde
04-2 20°C), légérement soluble dans décomposition a 204 °C.
I'éthanol.
Bis(carbonate)dihydroxyde 1319- Solide Insoluble dans I'eau (2,2 mg/L a Décomposition a 400 °C
de triplomb (ou céruse) 46-6 25°C)
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Méthodes de détection et de détermination dans l'air

= Prélévement de la fraction inhalable de I'aérosol par pompage de l'air sur un support de collecte des particules. Mise en solution par différents mélanges et modes de
minéralisation. Dosage du plomb par spectrométrie : d’absorption atomique (SAAF, SAA-AET), d’émission a plasma a couplage inductif (ICP-AES) , de masse couplée a un
plasma inductif (ICP-MS) ou par voltampérométrie par redissolution anodique.

Valeurs Limites d'Exposition Professionnelle

Desvaleurs limites d’exposition professionnelle (VLEP) dans l'air des lieux de travail ont été établies pour le plomb métallique et ses composés :

e ————————

Plomb métallique et ses composés, en Pb France (VLEP réglementaire contraignante - 1983) 0,1

Plomb métallique et ses composés inorganiques, en Pb Etats-Unis (ACGIH - 2001) 0,05

Pathologie - Toxicologie

Toxicocinétique - Métabolisme

Chez I'animal comme chez 'homme, le plomb pénétre dans I'organisme par voies digestive et pulmonaire ; I'absorption cutanée est négligeable. L'absorption pulmonaire
dépend notamment de la taille des particules chargées en plomb et de leur solubilité. Le plomb n'est pas métabolisé dans I'organisme, il se distribue dans les érythrocytes,
les tissus mous, les os et traverse la barriére placentaire. Il n'y a pas d’accumulation dans les poumons. Le plomb inhalé non absorbé est éliminé par action mucociliaire
trachéo-bronchique vers le tractus gastro-intestinal puis, comme le plomb ingéré, est absorbé ou directement éliminé dans les feces. Le plomb absorbé est principalement
excrété dansles urines et les féces, et dans une moindre mesure, via la salive, la sueur, les phanéres et le lait maternel.

Toxicité expérimentale

La toxicité aigué comprend des effets neurologiques, digestifs, rénaux ainsi que sur la synthése de 'heme. Une Iétalité est possible a fortes doses.

Toxicité subchronique, chronique

Aprés des expositions subchronique ou chronique, des effets hématologiques, neurologiques, rénaux, cardiaques, vasculaires et immunologiques peuvent étre
observés.

Effets génotoxiques

Les données disponibles ne permettent pas de conclure quant a I'effet génotoxique du plomb et de ses composés minéraux.

Effets cancérogénes

Des tumeurs rénales ont été observées chez le rat et la souris, pour plusieurs sels de plomb administrés par différentes voies, ainsi que des gliomes chez le rat avec le
sous-acétate de plomb.

Effets sur la reproduction

Les sels de plomb induisent une diminution de la fertilité, une embryo et foeto létalité et une tératogénicité chez de nombreuses espéces. L'acétate de plomb semble,
de plus, agir sur I'axe hypothalamo-hypophyso-gonadique.

Effets pertubateurs endocriniens

Le plomb et ses composés peuvent modifier les taux de certaines hormones, notamment via une action sur I'axe hypothalamo-hypophyso-gonadique.

Toxicité sur 'Homme

L'intoxication aigué par le plomb estrare ; elle résulte d’'une ingestion massive ou d’'une administration parentérale de plomb métal ou composés minéraux. Le plomb
est un toxique cumulatif dontles principales cibles en cas d'exposition chronique sont le systeme nerveux, le rein, le systéme cardiovasculaire et le systeme
hématologique. De nombreux effets sont en particulier rapportés pour des plombémies inférieures a 200 pg/L (voire inférieures a 50 pg/L), chez des travailleurs
exposés ou en population générale : troubles des fonctions neurocomportementales et de 'audition, effets rénaux (diminution du débit de filtration glomérulaire et
augmentation du risque de maladie rénale chronique), augmentation de la pression artérielle et de la mortalité cardiovasculaire. Des effets génotoxiques dans les
lymphocytes périphériques sont observés chez des travailleurs exposés au plomb. Les données de mortalité par cancer dans des cohortes de travailleurs exposés ne
sont pas toujours concordantes ; les résultats les plus concluants concernent un excés de risque de cancer du poumon (sans toutefois prise en compte du tabagisme
et souvent d'autres co-expositions) et de I'estomac. Le plomb affecte la fertilité masculine en induisant des anomalies des parametres spermatiques. L'exposition
maternelle au plomb est un facteur de risque d’avortement spontané et d’accouchement prématuré mais pas de malformations; elle est inversement corrélée, sans
effet seuil, au poids de naissance de I'enfant. L'exposition pré- et post-natale au plomb affecte le développement du systéme nerveux central du feetus et du jeune
enfant, sans seuil d'effet.
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Recommandations

Lorsque I'emploi du plomb ou de ses composés est techniquement indispensable, I'exposition des travailleurs doit étre réduite au niveau le plus bas possible. Des
mesures tres sévéres de prévention et de protection adaptées au risque ainsi qu'un suivi médical s'imposent conformément aux textes réglementaires.

Au point vue technique

L'intégralité des recommandations techniques figurent dans la fiche compléte. On prendra tout particuliérement soin a respecter les points suivants :

Observer une hygiéne corporelle et vestimentaire trés stricte : Lavage soigneux des mains (savon et eau) aprés manipulation et changement de vétements de
travail. Ces vétements de travail sont fournis gratuitement, nettoyés et remplacés si besoin par I'entreprise. Ceux-ci sont rangés séparément des vétements de
ville. En aucun cas les salariés ne doivent quitter I'établissement avec leurs vétements et leurs chaussures de travail.

Eviter tout contact de produit avec la peau et les yeux. Eviter I'inhalation de vapeurs, poussiéres, aérosols. Effectuer en systéme clos toute opération
industrielle quis'y préte. Dans tous les cas, prévoir une aspiration des poussieres et vapeurs a leur source d'émission, ainsi qu’une ventilation des lieux de
travail conformément a la réglementation en vigueur.

Le choix des équipements de protection individuelle (EPI) dépend des conditions au poste de travail et de I'évaluation des risques professionnels. Ils ne doivent
pas étre source d’ électricité statique (chaussures antistatiques, vétements de protection et de travail dissipateurs de charges). Une attention particuliere sera
apportée lors du retrait des équipements afin d’éviter toute contamination involontaire. Ces équipements seront éliminés en tant que déchets dangereux.
Stocker le plomb ou ses composés dans des locaux frais et sous ventilation mécanique permanente. Tenir a 'écart de la chaleur, des surfaces chaudes, de toute
source d'inflammation (étincelles, flammes nues, rayons solaires...).

Conserver les déchets et les produits souillés dans des récipients spécialement prévus a cet effet, clos et étanches. Les éliminer dans les conditions autorisées par
la réglementation en vigueur.

En casd’urgence

En cas de déversement accidentel de liquide, récupérer le produit en I'épongeant avec un matériau absorbant inerte (terre, sable, autre matiére inerte...). Laver
agrande eau la surface ayant été souillée.

En casde déversement accidentel de poudre ou de poussiéres, le balayage et I'utilisation de la soufflette sont a proscrire. Récupérer le produit en I'aspirant
avecun aspirateur industriel.

Sile déversement est important, aérer la zone et évacuer le personnel en ne faisantintervenir que des opérateurs entrainés et munis d'un équipement de
protection approprié. Supprimer toute source d'inflammation potentielle.

Des appareils de protection respiratoires isolants autonomes sont a prévoir a proximité et a I'extérieur des locaux pour lesinterventions d'urgence.
Danstous les cas, ne pas autoriser les travailleurs non indispensables et non protégés a rester dans la zone polluée.
Prévoir l'installation de fontaines oculaires et de douches de sécurité.

Sices mesures ne peuvent pas étre réalisées sans risque de sur-accident ou si elles ne sont pas suffisantes, contacter les équipes de secours interne ou externe au
site.

Conduite médicale a tenir

Des recommandations médicales spécifiques existent concernant certains organes cibles, la fertilité, la femme enceinte et/ou allaitante, et la surveillance biologique
de l'exposition (pour plus d'informations, voir la FT compléte).

Conduites a tenir en casd’urgence:

En casde projection cutanée ou oculaire, retirer les vétements souillés et rincer la peau et/ou les yeux immédiatement et abondamment a I'eau courante
pendant au moins 15 minutes; en cas de port de lentilles de contact, les retirer avant le ringage. Si une irritation oculaire et/ou cutanée apparait ou sila
contamination cutanée est étendue ou prolongée, consulter un médecin et/ou ophtalmologiste.

En cas d'inhalation importante de poussiéres ou de fumées contenant du plomb ou des composésinorganiques, appeler immédiatement un SAMU ou
un centre antipoison, faire transférer la victime par ambulance médicalisée en milieu hospitalier dans les plus brefs délais, ou un dosage initial de la plombémie
sera réalisé. Transporter la victime en dehors de la zone polluée en prenant les précautions nécessaires pour les sauveteurs. Sila victime est inconsciente, la
placer en position latérale de sécurité et mettre en ceuvre, s'ily a lieu, des manceuvres de réanimation. Si la victime est consciente, la maintenir au maximum au
repos. Sinécessaire, retirer les vétements souillés (avec des gants adaptés) et commencer une décontamination cutanée et oculaire (laver immédiatement et
abondammenta grande eau pendant au moins 15 minutes).

En cas d’'ingestion, appeler immédiatement un SAMU ou un centre antipoison, faire transférer la victime en milieu hospitalier dans les plus brefs délais, ou un
dosage initial de la plombémie sera réalisé. Sila victime est inconsciente, la placer en position latérale de sécurité et mettre en ceuvre, s'ily a lieu, des manceuvres
de réanimation. Si la victime est consciente, faire rincer la bouche avecde I'eau, ne pas faire boire, ne pas tenter de provoquer des vomissements. En milieu
hospitalier, une radiographie de 'abdomen sans préparation permettra de localiser le plomb ; un lavage gastrique ou un lavement évacuateur pourra étre
entrepris en fonction de sa localisation dans le tube digestif. Un traitement chélateur pourra étre indiqué en fonction de la plombémie initiale.
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