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Chromatographie d’extraction du plomb a
I'aide de la résine XAD-7 imprégnée de bis 2-
(éthylhexyl) ammonium bis 2-(éthylhexyl)
dithiocarbamate

Extraction chromatography of lead with XAD-7
resin impregnated with bis 2-(éthylhexyl)
ammonium bis 2-(éthylhexyl) dithiocarbamate

Diouf R®, Fall, 1Y, Ndiaye S.A™, Ndiaye A®),

Résumé

L'utilisation de la résine XAD-7 imprégnée de bigé2hylhexyl) ammonium bis 2- (éthylhexyl) dithiobamate
(BEABEDC) comme phase stationnaire dans la chrognaphie d’extraction a permis d’extraire le plontb e
d’'autres métaux lourds. En mettant en contactdmeéXAD-7 imprégnée de I'extractant hydrophobeegtile
BEABEDC, avec une solution métallique de concermma®0 ppm, les métaux que sont le Cu, le Fe, le Igln
Ni, le Pb et le Zn sont extraits & des taux al@at76,5 a 99,5 au bout de 120 min de contact @uiliére
d’extraction est atteint. Dans le domaine de pldralde 1 a 5, le plomb est trés bien extrait avecvaleur du
logarithme du taux de distribution

(log D) atteignant 3,5. L'extraction simultanée deétaux Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn a été faite poudi&tuleur
séparabilité. Les résultats ont montré que le maégm et le nickel peuvent étre facilement sépagésadtres
métaux que sont Cu, Fe, Zn et Pb.
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Abstract

The use of XAD-7 resin impregnated with bis 2-(étlexyl) ammonium bis 2- (éthylhexyl) dithiocarbamat
(BEABEDC) as stationary phase in extraction chragetphy permitted to extract lead and other heagtals.
When mixing during two hours resin XAD-7 impregrateith the hydrophobic extractant (BEABEDC) and
metallic solution with a concentration of 20 pprhe textraction equilibrium is reached and coppen,ir
manganese, nickel and zinc are extracted with igésy from 76.5 up to 99.5 percentages after 1&Qutes
whose extraction equilibrium is reached. Lead is/wegell extracted with a logD value equalling 3rba pH
range 1 to 5. Simultaneous extraction of metals, @y Mn, Ni, Pb, and Zn) has been done to study th
separability. The results showed that Mn and Nildde easily separated to other metals witch areFéuPb
and Zn;
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1. Introduction un caractére toxique pour I'environnement
Le traitement des effluents industriels et la santé. Nous avons dans ce travail fait
contenant des substances toxiques pour laune étude plus poussée sur le plomb qui est
récupération et/ou la séparation de certains un métal lourd qui en raison de sa forte
composés est devenu une nécessité absoluetoxicité est de moins en moins utilisé. C'est
Ce probleme présente deux aspects 'un des métaux les plus nocifs pour la
importants : le premier aspect c'est santé. Les composés du plomb sont
I'économie et la sauvegarde des matieres toxiques et leur effet est cumulatif car
premiéres, le deuxieme aspect est la I'organisme ne parvient pas a éliminer ce
protection de I'environnement contre les métal [8-10]. L'extraction est faite a I'aide
différentes substances toxiques telles que de résine imprégnée.
les métaux lourds [1]. Les sources de
déchets contenant des métaux sont La technique de [l'utilisation des résines
diversifiees tant du point de vue de leur imprégnées dans I'extraction et le processus
nature que de leur distribution de récupération des métaux a été introduite
géographique. En effet, les pollutions depuis les travaux faits par Warshawsky
engendrées par la présence des métaux er{11] et Grinstead [12] dans les années 1970.
qguantité importante dans les eaux Récemment, [lutilisation des résines
souterraines sont dues généralement auximprégnées a focalisé [lattention de
activités industrielles par rejets d’effluents, beaucoup de chercheurs du fait de leur
par lessivage de produits stockés au sol. sélectivité a séparer les ions métalliques en
Certains de ces métaux peuvent étre solution diluée. Les résines sont obtenues
toxiques soit directement, soit par par polymérisation d'un monomere. La
accumulation dans 'organisme [2, 3]. polymérisation fournit des grains de résines
pratiguement sphériques, de diamétre allant
Le développement de méthodes de de quelques dizaines dem a 1 mm.
traitement des effluents contenant des Suivant le type de polymeére, il existe de
métaux a fait I'objet de nombreux efforts de  nombreux procédés de fabrication. Le plus
recherche au cours des dernieres années. Daitilisé est la copolymérisation d'un
méme, la mise au point récente de monomere (styréne) et dun agent de
nouveaux procédés de décontamination despolymérisation (divinyloenzene DVB) qui
sols, des effluents industriels, nécessite le donne un polymére constitué par des fibres
développement de techniques efficaces et de polystyréne reliées entre elles par des
economiques permettant I'élimination ou le ponts de DVB formant ainsi un réseau
recyclage des métaux présents dans lestridimensionnel d’autant plus serré que le
lixiviats générés. Il existe un grand nombre taux de réticulation est élevé (caractérisé
de procédés applicables a la récupération par le pourcentage de DVB dans le
des métaux présents dans les effluents polymére). Le nombre et la variété des
industriels tels que la précipitation [4], groupes fonctionnels influencent la capacité
I'extraction par solvant [5], I'échange d’échange et la sélectivité pour les ions de
d’ions [6], la chromatographie d’extraction ces résines qui sont vendues en granulés ou
[7], etc. sous forme de sphéres irréguliéres [13, 14].
Il existe toute une gamme de résines
Ainsi l'extraction de six métaux (cuivre, échangeuses dions sur le marché:
fer, manganése, nickel, plomb et zinc) a été Amberlite XAD (2, 4, 7, 8, 16) Duolite,
étudiée. Ces six métaux sont qualifiés de Dowex, etc. [15-18], présentant des
métaux lourds puisqu’ils ont tous une caractéristiques distinctes. Certaines sont
masse volumique supérieure & 5 gicm fabriquées a la demande d'usagers
(protocole relatif aux métaux lourds de la particuliers.
convention de Geneve). lls présentent tous
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Les résines imprégnées ont la sélectivité
d’absorption du fait de I'incorporation d’'un

agent complexant dans le support
macroporeux [19, 20]. Elles établissent un
lien entre I'extraction a l'aide de solvant et
la technologie déchange d’ions, en
combinant les propriétés de la phase

BN

organique dans l'extraction a laide de

pores de diamétre 90 A. Elle est imprégnée
par voie séeche en utilisant comme
extractant le BEABEDC (bis 2-(éthylhexyl)
ammonium bis 2-(éthylhexyl)
dithiocarbamate) qui est un nouveau dérivé
du dithiocarbamate synthétisé par Fall et al
[23]. La résine imprégnée contient 0,715
mmol de BEABEDC par g de résine.

solvant et les avantages opérationnels du
processus d’échange d’ions. Les résines Pour le Cuivre, le Zinc et le Manganese
sont utilisées comme phase stationnaire nous disposons de solutions standard de
dans la chromatographie d’extraction et 1000 ppm. Des solutions de 20 ppm et des
aussi dans I'application technologique [21]. solutions standardisées pour la calibration
La chromatographie d’extraction consiste a du Spectrophotometre d’Absorption
imprégner un support solide macroporeux a Atomique sont préparées par dilution de la
'aide d'une substance normalement solution mere de 1000 ppm. Pour le plomb,
destinée a I'extraction liquide-liquide et a le nickel et le fer, une masse déterminée de
utiliser ce support comme un polymére Pb (NQ),, de NiSQ (H;O)s et de
échangeur d’ions classique. Mais les FeCh,4H,O (Merck) est dissoute dans de
caractéristiques de l'interface solide/liquide I'eau distillée pour obtenir une solution
dépendent de la nature des especes enmere de 1000ppm.Une dilution est faite
présence, de leur disposition et aussi de leur pour obtenir des solutions de 20 ppm et des
mobilité. Pour une bonne application de la solutions standardisées de ces différents
chromatographie  d’extraction, certains métaux pour la calibration.
parametres souvent liés entre eux (quantité
d’extractant, granulométrie du support) 2.2. Mode opératoire
doivent étre connus afin de pouvoir Dans un tube a centrifuger de 50 ml, on
maitriser, les pertes en substance active etintroduit a la température ambiante 5 ml de
la cinétique d’échange des cations par les la solution mére contenant 20 ppm de métal
polymeéres imprégnés [22]. et 0.1g de résine imprégnée. Les tubes sont
agités a l'aide d’'un secoueur programmable

L’étude statique de la chromatographie
d’extraction a été réalisée en premier lieu
en étudiant la cinétique d’extraction du Cu,
Fe, Mn, Ni, Pb et Zn. L'effet du pH et

I'extraction simultanée ont été par la suite
étudiés ainsi que la  séparation
chromatographique du plomb en utilisant
une colonne. Dans la partie expérimentale,
la chromatographie d’extraction a été
combinée a la  Spectrophotométrie
d’Absorption Atomique pour I'analyse des

solutions apres extraction.

2. Matériels et méthodes

2.1 Réactifs :

La résine utilisée est I'’Amberlite XAD-7
(Rohm and Haas Company), une résine
acrylique Iégérement polaire 20-60 mesh,
de surface spécifique 450°ty et ayant des

de type Heidolph PROMAX 1020 pendant
un temps déterminé et leur contenu est
filtré, ensuite dilué au 1/10 avec l'acide
chlorhydrigue 1M. La solution aqueuse
ainsi obtenue est analysée avec un
Spectrophotomeétre d’Absorption Atomique
(SAA) de marque Perkin Elmer model
3110.

Nous avons étudié 'effet du pH sur le taux
de distribution (D) des différents métaux
étudiés entre la phase aqueuse et la résine
imprégnée.

Le taux de distribution D est donné par :

_Vg[M]; -[m

T w M
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Avec [M]i = Concentration initiale de
métal ; [M} = Concentration finale de métal

Vs et W représentant respectivement le
volume de la solution et la masse de résine
utilisés.

Pour la séparation chromatographique, nous
avons utilisé une colonne de verre (g =1, 2,
h = 14,5 cm), remplie par 4g de résine
imprégnée de BEABEDC. On fait passer
continuellement une solution de plomb de
concentration 1M & travers la colonne et
sa concentration résiduelle est déterminée
par spectrophotométre d’absorption
atomique (SAA). Le plomb est dosé a 283
nm avec une lampe de Pb comme source
lumineuse. L’élution est effectuée a l'aide
d’une solution de HCI 4 M.

3. Résultats et Discussions

3.1. Cinétique de I'extraction des métaux

La figure 1 montre que, [I'équilibre
d’extraction est atteint au bout de 120 min
pour le plomb, le nickel et le manganése.
Apres 90 min, la quantité de métal extraite
est supérieure a 95% pour le plomb. Le
maximum d’extraction pour le nickel et le
manganése est de 76,5 et 88%
respectivement apres 120 min d’agitation.
Au bout de 120 min d’agitation, I'équilibre
est atteint pour le cuivre, le fer et le zinc. Le
maximum d’extraction est de 99,5 ; 98,5 et
97,5% respectivement pour Cu, Fe et Zn
(figure 2). Ainsi, nous avons fixé le temps
d’'agitation a 2 heures lors de I'étude de
I'effet du pH sur le taux de distribution D.
Pour les pH allant de 1 a 10 le plomb est
tres bien extrait avec des valeurs de log D
supérieures a 3.

Chromatographie d’extraction du plomb
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Figure 1: Cinétique d’extraction du Pb, Ni et Mn
[Pb] = [Ni] = [Mn] = 10*M
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Figure 2 : Cinétique d’extraction du Cu, Fe et Zn
[Cu] = [Fe] = [Zn] = 10'M

3.2. Effet du pH sur l'extraction des
métaux

La figure 3 montre que le plomb est trés
bien extrait de pH 1 a 5 c'est-a-dire dans le
milieu acide. Dans le domaine des pH acide
c'est-a-dire de pH 1 a 5, lanalyse des
solutions aprés extraction montre que la
quasi-totalité du plomb est retenue par la
résine  imprégnée  de BEABEDC.
L’extraction du plomb est donc quantitative
en milieu acide.

Le manganése est extrait de pH 4 a 11 avec
log D = 2,90 et le nickel de pH 2 a 12 avec
log D = 2,36. La figure 4 montre que le
zinc, le cuivre et le fer sont bien extrait
respectivement dans des domaines de pH
allant de 3a 9 aveclogD =2,93;de1a8
avec log D=3,3 et de2 a 11 avec log
D = 2,21. Draa et al [20] ont aussi montré
que lorsque la résine XAD-7 est imprégnée
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de DEHPA, IONQUEST 801 et CYANEX I - e
272, l'extraction du plomb est quantitative ~ **7 : I
avec un log D supérieur a 3 en milieu acide.  **7] '““—:::.%'Z_,_ e,
28 - L] — "
- N
3.3. Extraction simultanée des métaux ] "
Nous avons effectué I'extraction simultanée 2 **7] . .
o oar h——h—_

des métaux Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn en ]
milieu acide (pH < 2) pour étudier leur ]
séparabilité. Le tableau | montre que le
manganese et le nickel peuvent étre
facilement séparés des autres métaux que
sont Cu, Fe, Zn et Pb. Par rapport au plomb, o

les flgu‘res 3 et, 4 montrentA que, Ie, Figure 4 : Effet du pH sur I'extraction
manganese et le nickel peuvent étre séparés du Cu Fe et Zn

de ce dernier dans le milieu acide et

qu’aussi le cuivre peut étre séparé du fer et Nous avons déterminé le facteur de

[ 3
[ 1]

du zinc en milieu tres acide (pH < 2). séparation du plomb avec les différents
métaux, qui est défini comme suit :
Tableau | : Séparation simultanée des différents D
métaux. V=5ml, pH = 2, [ME10*M S,y =2
DY
2 0 i , z :
Element irgml‘le ﬁ[r':/'gle % Extraction | Njous avons calculé le facteur de séparation
7n 10° 8.8.10° 99.1 du cuivre, fer, manganése, nickel et zinc par
Mn 107 107 0 rapport au plomb lorsqu’ils sont extraits
Ni 10* 10" 0 séparément en fonction du pH (Tableau II).
Cu 10° < LOE) 100 Les résultats montrent que la séparation de
Fe 10° 3.10 97 ces métaux du plomb n'est quantitative
Pb 10" 1,41.10° 98,6

gu'en milieu acide. Le plomb est bien
séparé respectivement du manganése et du

7 e nickel & pH 2 et 1 avec un facteur de
35 - séparation supérieur a 390.
an 4 o
1 -, Tableau Il : Facteur de séparation de certains
] PR PR o métaux du plomb en fonction du pH
2 28+ ' Tt
B ’ PH | Seweu | Sewre | Seomn | Seomi Spbyizn
15 S 1 5,128| 79,721 200 2657,454 340,541
1 . 2 3,121 23,877 390,483 23268 16,043
. 3 | 1,622] 31,860 166,731  158]1 4,397
a5 W 4 | 4,037] 22221 4036 17,838 4,760
: : : : : 5 2,644] 18,113 3,781 10,289 3,206
. z ' B B e = 6 1,917 11,816 3,235 7,551 2,561
rH 7 0,333] 3,981 1,90 3,125 0,687
Figure3 : Effet du pH sur I'extraction du Pb, du Ni 8 0,677 2,842 2,043 3,766 0,524
et du Mn 9 0,729| 1,811 2,181 1,428 0,376
10 | 0873] 1,421 1,577 0936 0,346
11 | 0,440 0,520 0,582 0,462 1,128
12 | 0,180] 0,630 1,028 0,642 1,721
3.4. Séparation Chromatographique c

L'allure de la courbe de rétention du plomb G
figure 5 montre que la résine imprégnéela—)
XAD-7 de BEABEDC a bien retenu le g
métal et sa capacité de rétention est de 6,3%

Law]
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mg/g de résine. Grace a I'élution a l'aide pH de la solution a montré que les métaux
d’'une solution de HCI 4 M figure 6, on sont quantitativement extraits dans les
constate que le plomb est désextrait avec un domaines de pH acide.

rendement de 98,1%. Wakui et al [24] ont

aussi pu désextraire As (lll) avec un L’extraction d'ions métalliques en solution

rendement 99,6% en utilisant XAD-7 aqueuse a laide de la résine XAD7

imprégnée de BEABEDC. Ces résultats imprégnée de bis (2-éthylhexyl) ammonium
montrent que la résine imprégnée constitue bis (2-éthylhexyl) dithiocarbamate montre

un bon systeme pour extraire les métaux que la chromatographie d’extraction en

notamment le plomb. phase statique est une méthode simple
efficace et économique. Car le plomb peut

12 étre trés bien extrait dans un milieu acide
o) pour un temps assez court et étre élue a

presque 100%.
: o
Une application a l'analyse des métaux
] . dans les rejets industriels et dans
] . I'environnement. Peut étre envisagée. En
N . effet une quantité aussi petite soit elle de
. métal peut causer par effet d’accumulation
beaucoup de problemes a ’'homme et a son
o 1m an am um environnement.

"!I:I‘ﬂ.
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Figure 5: Courbe de rétention du plomb a l'aide de g Bibliographie
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