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Introduction générale

L'eau est I'une des substances les plus importantes et efficaces dans la vie humaine et celle
des autres étres vivants. Elle est utilisée dans diverses industries et est exposee a divers produits
chimiques et peut donc étre contaminée. Au cours des dernieres décennies, la pollution de I'eau
est devenue une menace sérieuse pour le systeme environnemental, par consequent, il est
nécessaire de réduire les polluants des eaux usées industrielles avant leur rejet dans
I'environnement [1]. Les eaux usées industrielles contiennent généralement plusieurs
substances organiques et toxiques qui peuvent étre nocives pour la vie humaine et aquatique
[2]. Les colorants sont les premiers contaminants connus dans les effluents industriels.
Diverses industries telles que la transformation alimentaire, le papier, les cosmétiques, le cuir,
les textiles, I'impression et les produits pharmaceutiques rejettent de grandes quantités d'eaux
usees contenant des colorants pollués par des composés toxiques dans I'environnement [3, 4].
Chague année, on estime que 50 000 tonnes de colorants organiques sont éliminées dans le
monde [5].

L'industrie utilise des colorants cationiques, anioniques et non ioniques [6]. Le colorant
violet cristal (CV), un colorant cationique de haute intensité, est utilisé dans les produits
pharmaceutiques, le papier, les textiles et les encres d'impression [7]. 1l est toxique et peut
perturber la photosynthése, provoquant des maladies comme ['insuffisance respiratoire,
I'irritation des yeux et le cancer. Par conséquent, il est crucial d'éliminer le colorant CV des
eaux usees.

Plusieurs technigues physiques, chimiques et biologiques telles que l'ozonation et
I'oxydation [8], la coagulation/floculation [9], la dégradation sonochimique, la dégradation
électrochimique, la séparation membranaire [10] ainsi que les procédés biologiques [11] ont été
mises en ceuvre pour le traitement des eaux usées chargées de colorants. Toutefois, la plupart
de ces approches traditionnelles montrent leurs limites pour un traitement efficace et simple, de
plus, elles sont onéreuses.

L'adsorption est une méthode de séparation trés efficace, elle est actuellement considérée
comme la plus utilisée pour le traitement des eaux usées en termes de: co(t initial, de simplicité
de conception, d’¢élimination efficace des colorants toxiques des solutions aqueuses et de facilité
d'utilisation. De nombreux adsorbants ont été testés pour réduire les concentrations en colorants
dans les solutions aqueuses, tels que le charbon actif [12, 13], les zéolites [14], les biosorbants
[15, 16] et les minéraux argileux [17, 18].

L'emploi de matériaux argileux comme substituts d'adsorbants dans le traitement des eaux
résiduaires présente plusieurs bénéfices grace a leur faible codt, leur abondance, et leur grande

capacité d'échange d'ions pour les polluants charges. 1l y a une grande variété de matériaux
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argileux, cependant la bentonite devrait posseder le plus grand pouvoir d’adsorption [19]. En
raison de leurs caractéristiques colloidales et de leurs couches a charge négative, leur potentiel
d'adsorption pour les cations et les molécules organiques est considérable [20]. Dernierement,
I'étude des produits argileux sous forme de bentonites modifiées a suscité un grand intérét en
raison de leurs capacités intéressantes de sorption. Elles peuvent étre intercalées pour adsorber
des composés organiques [21].

Le développement progressif de la polymeérisation adiabatique de I'acrylamide a été réalisé
pour optimiser les caractéristiques des polymeres qui en découlent. Cette approche autorise la
polymérisation des solutions d'acrylamide concentrées et la production de polyacrylamides a
poids moléculaire éleve [22]. Cependant, il est toujours crucial d'optimiser cette technique et
cette réaction. Notre recherche se concentre sur I'amélioration de certains parameétres tels que
le temps de polymérisation, les rendements en polymeres et la simplification du montage de la
réaction de polymérisation.

Le présent travail a pour objectif de préparer, un composite a base de bentonite sodique et
d’acrylamide appelé¢ (AM/BA). Le matériau est ensuite caractéris€¢ en utilisant différentes
techniques d’analyse (DRX, IR et ATG) dans le but d’identifier les différentes propriétés de ce
type de matériaux.

Le composite acrylamide/bentonite sodique (AM/BA), a été testé en tant que matériau

adsorbant pour I'élimination du colorant cristal violet a partir de solutions aqueuses. On
considere cette approche comme une solution idéale pour remplacer les méthodes colteuses
actuelles d'élimination des colorants présents dans les eaux résiduaires provenant de l'industrie
textile. Les caractéristiques de la bentonite brute ont été modifiées par sodification.
Notre étude sur l'adsorption du colorant cristal violet ont été menées en variant plusieurs
paramétres, comme le pH, la durée de contact, la quantité d'adsorbant, la concentration initiale
en colorant et la température. Des modeles de pseudo-premier ordre, de pseudo-second ordre et
de diffusion intra-particules ont été utilisés pour tester les données cinétiques d'adsorption. Les
modeéles isothermes de Langmuir, Freundlich et Temkin ont été utilisés pour analyser les
isothermes d'adsorption.

Ce memoire est structuré en trois chapitres:

Le Chapitre | de ce travail est consacré a une synthése bibliographique sur les matériaux

argileux.

» Une description de la synthese du polyacrylamide et des principes de la polymérisation
adiabatique de I'acrylamide.
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» Une étude bibliographique sur les colorants.

» Une description théorique de la théorie d’adsorption.

Le Chapitre 1l expose l'intégralité des équipements utilisés et les procédures mises en ceuvre au
cours de ce travail.

Le Chapitre 111 est dédié a la discussion des résultats obtenus.

Une conclusion générale présente un résume des résultats obtenus.
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Synthese bibliographique

1.1.1. Généralités sur les argiles

On appelle «argile» une matiére naturelle principalement constituée de minéraux a particules
trés fines. Ces minéraux sont habituellement plastiques lorsqu'ils contiennent une quantité
suffisante d'eau et ils se solidifient une fois secs ou cuits. Bien que les argiles contiennent
souvent des phyllosilicates, elles peuvent aussi inclure d'autres éléments qui contribuent a leur
caractere plastique et a leur durcissement. Ils peuvent également comporter des phases
associees, telles que des substances organiques ou des matériaux qui n'encouragent pas la
plasticité [23].

L'argile se forme suite a la dégradation des roches sédimentaires. Cela implique une
décomposition physique et mécanique, suivie d'une conversion chimique. Ces modifications
sont essentiellement dues aux fluctuations de température et, plus particulierement, a I'eau qui
contribue a fragmenter la roche en particules extrémement fines. La variété des argiles est
attribuée aux diverses conditions dans lesquelles ce processus de dégradation a lieu [24, 25].
L’argile qui fait I’objet de ce travail est connue sous le nom de « bentonite ».

1.1.2. Classification des argiles

On distingue plusieurs types d'argiles, la classification la plus courante s'appuie sur I'épaisseur
et la structure du feuillet. Ainsi, quatre groupes sont identifies.

Les minéraux de type 1 /1 (ou T-O)

Les minéraux de type 2/1 (ou T-O-T)

Les minéraux de type 2/1/1 (ou T-O-T-O)

Les minéraux argileux

Type Type
Type L/1(7A) 2/1{10A) 2/1/1(14A)
» Kaolinite * |llite
e Chlorites
» Smectites » Micas

Figure 1.1: Les types d’argiles.
Les minéraux interstratifiés: les minéraux interstratifiés se distinguent par I'agencement vertical
de plusieurs types de couches ou feuillets superposés. Ce n'est pas simplement un mélange
physique de différents composés, mais plutdt d'un minéral a part entiere.

L'interstratification est causée par:
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Des liaisons solides a l'intérieur des feuillets individuels, mais faibles entre eux.

La disposition presque identique de tous les feuillets, avec I'oxygéne pointant vers I'extérieur.
1.1.3. La bentonite

1.1.3.1. Origine de la bentonite

La bentonite est une argile qui se forme grace a la dévitrification in situ des cendres volcaniques
ou par altération physique et chimique. Elle a été découverte aux alentours de Fort Benton, dans
le Wyoming (Montana, Etats-Unis), vers 1890, ce qui a conduit & I'attribution de son nom [26].
1.1.3.2. Définition de la bentonite

La bentonite est un matériau argileux naturel principalement constitué de smectites, a l'instar
de la montmorillonite, ainsi que de minéraux secondaires comme le quartz, la calcite et le mica.
Ses nombreuses applications sont le résultat de ses propriétés physico-chimiques essentielles,
telles que sa surface, sa composition, sa plasticité, sa structure et sa capacité a absorber et
échanger des cations. Ces attributs sont bénéfiques dans différents secteurs tels que le batiment,
la pétrochimie, l'industrie pharmaceutique, I'agriculture et les produits de beauté [26].

1.1.3.3. La structure de la bentonite

La bentonite est un type d'argile qui se compose principalement de montmorillonite, qui
posseéde une structure cristalline essentielle faite de silice (tétraédre) contenant des atomes
d'oxygene aux sommets et du silicium (Si) au centre, ainsi que d'alumine (octaedre) renfermant
des atomes d'oxygene et des groupements hydroxyles (OH-) aux sommets, laisse aussi les
centres pris par des ions tels que AI**, Fe**, Mg?*. Une seule feuille de montmorillonite a une
structure en couches 2:1, avec des cations échangeables et de I'eau associée dans l'espace
intercalé. Dans l'alumine, des ions de faible valence tels que le magnésium, le fer et le zinc ont
la capacité de remplacer l'aluminium, alors que dans la silice, le silicium peut également étre

substitué par ces mémes ions [27].

e O
@ OH

Figure 1.2: Structure de la bentonite.
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1.1.3.4. Les types de bentonite

[ Les types de bentonite ]

|
. l
[ sentonite ] [ Bentonite modifiée ]
I
Sodique @
Le sodium Le Caldl_"“ Pour
est le cation est le cation optimiser la
échangeable échangeable capacité
majoritaire majoritaire d’adsorption
(bentonite de (bentonite de de la
type type non bentonite.
gonflant). gonflant).

Figure 1.3: Les types de bentonite.
1.1.4. Les propriétés de la bentonite
1.1.4.1. La capacité d’échange cationique (CEC): elle quantifie le nombre de cations
potentiellement échangeables dans un échantillon donné. Elle est exprimée en milliéquivalents
pour chaque 100 grammes de minéral déshydraté ou d'argile calcinée. L'évaluation de la CEC
est basée sur le remJlacement des cations présents dans un échantillon d'argile dispersé dans
I'eau [28].
Deux principales raisons expliquent I'existence d'une capacité d'échange ionique au sein des
argiles, I'une provenant de l'intérieur et I'autre de I'extérieur.
La présence de substitutions isomorphiques (CEC interne): Le processus principal d'échange
pour une montmorillonite est la substitution des ions AP par Mg?* au sein de la couche
octaédrique.
Concernant cette argile, I'écart entre les sites négatifs localisés dans la couche octaédrique et le
cation échangeable positionne a la surface du feuillet est tel que les forces d'attraction restent
minimes. Il est aussi envisageable de remplacer le silicium par 1’aluminium dans la couche
tétraédrique [29].
Les effets de frontiere (CEC externe): Sur les limites d'un feuillet, les valences du silicium et
de I'oxygéne en configuration tétraédrique d'une part, et de I'aluminium et de I'oxygéne en

configuration octaédrique d'autre part, restent non saturées. Afin de rétablir ces valences, des

6
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molécules d'eau subissent une hydrolyse et des groupes silanol (Si-OH) ou aluminol (Al-OH)
émergents. Selon le pH, ils peuvent absorber ou libérer des protons. Ces derniers peuvent étre
substitués par d'autres cations; le nombre et la nature des charges en bordure de feuillet seront
directement associés au pH [30].

La montmorillonite est caractérisée par une capacité d'échange cationique (CEC) supérieure par
rapport aux autres phyllosilicates, son CEC fluctue entre 80 et 150 meq/100 g.

Un niveau de CEC supérieur suggére généralement une présence accrue d'argile et de matiere
organique dans le sol. Les sols avec un CEC élevé tendent a avoir une capacité de retenue d'eau

plus importante que ceux ayant un faible CEC.

Clay
Or
Organic Colloid

12
AP - Ca
. - :Mgz*

Soil Solution

= o f 1 .
Negatively charged Soil Selution

exchanged site on soil
colloid

Figure 1.4: Les minéraux argileux montrant la capacité d'échange cationique.
1.1.4.2. La surface spécifique :
La Surface Spécifique (SSA) fait référence a la surface des particules solaires, exprimée en
masse ou en volume. Les agrégats ont une surface étendue qui entraine une interaction forte
avec les polluants aquatiques et une réactivité significative. La surface spécifique est influencéee
par la taille et la forme des particules, les minéraux expansibles ayant une surface beaucoup
plus grande (jusqu'a 810 m2/g) comparativement aux non-expansibles qui ont une surface
moindre [31].
1.1.4.3. Propriétés de gonflement:
Les minéraux argileux possedent la capacité d'adsorber I'eau sur leur surface, provoquant ainsi
leur dilatation et une augmentation de leur volume. Cette eau s'infiltre entre les différentes
couches de leur structure, un phénomene qui est accentué par les forces d'hydratation. Les
argiles expansibles sont particulierement sensibles aux variations de I'numidite, entrainant des
changements notables de leur volume. Ces argiles sont constituées de couches tétraédriques de
SiO4 et octaédriques d'Al(OH)3z, liées par des atomes d'oxygene et formant une couche centrale

qui renferme des cations libres et échangeables, ainsi que des molécules d'eau. Au cours de ce

7
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processus de gonflement, I'nydratation des surfaces des minéraux d'argile chargés négativement

est essentielle [31].

U Water Molecule
.lnorganiclons Ao e b o

Figure 1.5: mécanisme de gonflement de la bentonite.
1.2.1. Le monomere acrylamide
L'acrylamide, un cristal incolore solide, est obtenu par la saponification partielle de
I'acrylonitrile. Il se dissout facilement dans I'eau et les alcools, et peut étre recristallisé a partir
du benzéne. Elle conserve sa stabilité sur une longue période en lI'absence de lumiere naturelle
[32].

@

CHZVJ\NH

2

Figure 1.6: Structure du monomere d’acrylamide.
1.2.2. Le polyacrylamide :
Le polyacrylamide est un polymére dont le poids moléculaire peut étre modifié, obtenu gréce a
la polymérisation des monomeéres d'acrylamide. Le processus de polymérisation peut entrainer
des variations dans les caractéristiques chimiques des polymeéres en fonction du pH. Dans les
systémes enzymatiques, le polyacrylamide est chimiquement inerte et généralement tres stable.
8
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La décomposition du composé produit généralement la formation de petites portions du

polymeére [33]. - f
CH» HCl)

[

NH2

Figure 1.7: Structure du polyacrylamide
1.2.3. La Polymérisation radicalaire du polyacrylamide
La polymérisation radicalaire, lancée par des agents d'initiation radicaux, permet la
polymérisation de monomeres disposant de doubles liaisons. Contrairement aux amorceurs

anioniques ou cationiques qui montrent une forte sélectivité, les radicaux libres sont moins

selectifs.

* ka S
Amorcage A — 2T
Prenuer radical carboneé I°+M — R

Ky
(R;"+M ——» Ry’
R,"+M —» R
"Propagation” <: e k,
Ri"+M —— Ry
ky
\Ra"*M — R,y
k, P
Termunaison . .
il =i R »
5 TR {Rj + Ry

Figure 1.8 : Mecanisme reactionnel de la polymérisation radicalaire.

Du fait de leur neutralité, les radicaux n'ont pas besoin de conditions spécifiques pour agir et
se stabiliser pendant le processus de diffusion. Un large éventail de remplacants favorise la
stabilisation du radical par résonance. Le processus de polymérisation radicalaire comprend

trois étapes essentielles : I'initiation, la propagation et la terminaison.
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1.2.4. La Polymérisation adiabatique

1.2.4.1. Définition d’un processus adiabatique

Un processus thermodynamique durant lequel aucune chaleur n’est transférée entre le systeme
impliqué et son environnement est qualifié de processus adiabatique. On peut envisager qu'un
processus adiabatique se produit a entropie stable et est réversible pour un gaz idéal.
Mathématiquement, on le représente par I'équation AQ = 0.

1.2.4.2. Utilisation de la technique adiabatique dans la polymérisation

La technique de polymérisation adiabatique est cruciale pour contrdler les réactions
exothermiques et éviter les dangers d'emballement thermique. Les erreurs humaines et le non-
respect des consignes de sécurité sont souvent a l'origine des accidents [34], notamment lors de
la polymérisation de monomeres tres réactifs comme l'acrylamide, I'acrylate et le méthacrylate.
Cette réaction dégage une chaleur intense et peut entrainer une hausse de pression.

Pour réduire ces risques, il est fortement recommandé d'utiliser un réacteur adiabatique,
assurant une séparation thermique du mélange réactionnel. Ce procédé est couramment
employé pour la polymeérisation de I'acrylamide, favorisant la création de polymeres a grande
masse moléculaire tout en réduisant les interactions entre molécules et maintenant une faible
viscositeé.

En fait, cette polymérisation est réalisée dans un réacteur « Dewar », doté d'un thermomeétre,
d'un courant de gaz inerte et d'un dispositif de mélange. Dans cette étude, la polymérisation in

situ a été effectuée au sein d'un réacteur adiabatique.

Agitation S Introduction des réactifs

_ Température

I/ Gaz d’Azote

Figure 1.9: schéma d’un réacteur adiabatique.
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1.2.5. Les matériaux composites:

1.2.5.1. Définition: Un matériau composite est formé d’au moins deux matériaux distincts.
L'association de ces éléments donne lieu a un matériau aux performances superieures, qui
allie les caractéristiques de chaque composant. Il s'agit d'un matériau biphasé contenant au
moins une phase de dimension nanométrique. Dans l'industrie, on observe un développement
notable des nanocomposites a base d‘argile et de polymére parmi les diverses variantes
existantes.

Selon les éléments employés (silicate en couches, ion organique et matrice polymere) et le
processus de production, I'association d'un polymere & une argile en feuille donne lieu a trois

types de composites [35].

Il
\

Silicates en couches

Polymére
I ) | : \“,4
A 4 N ¢ - j& A | — X
T — . — g e \
( N — 3 o S— / i / \
! 4 / -y — / i L
\I 3 / P — / /.‘t /_
{ 4 P -4 \ & - = - v . -
(a) (b) (c) 2
Séparation de phase Intercalé Expholié _
(microcomposite). (nanocomposite). (nanocomposite),

Figure 1.10: Schéma de différents types de composites.
Quand le polymeére ne se glisse pas entre les couches de silicate, un composite a phases
distinctes se crée (Fig. 10a), présentant des caractéristiques comparables aux microcomposites
classiques.
Au-dela de cette classification, on dénote I'existence de deux sortes de nanocomposites:
La structure en couches alternées (Fig. 10b), qui voit l'intégration d'une ou plusieurs chaines
polymeres entre les strates de silicate, donne naissance a une morphologie multicouche mélant
couches polymeres et inorganiques.
La structure exfoliée ou délaminée (Fig. 10c), ou les couches de silicate sont uniformément
dispersées dans la matrice polymere [35].

1.2.5.2. La polymérisation in-situ
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La polymérisation in situ est une méthode de préparation de nanocomposites polyméres qui se
déroule "dans le mélange de polymérisation” et est utilisée pour développer des nanocomposites
polymeres a partir de nanoparticules. Dans cette technique, l'argile est dispersée dans un
monomere, ce qui permet au monomeére de pénétrer dans les galeries de l'argile et la
polymérisation a lieu entre les couches d'argile. Cette méthode est privilégiée pour obtenir une
structure exfoliée, car elle offre la possibilité de choisir un tensioactif et une technique de
polymerisation appropriés afin d'obtenir une meilleure dispersion de I'argile dans la matrice
polymere. La polymérisation radicalaire, qui peut étre réalisee en vrac, en solution ou en
suspension, peut étre utilisée. Le choix du tensioactif est important, car il doit étre réactif afin
de pouvoir réagir avec le monomere et se fixer correctement au polymeére. Le tensioactif doit
également contenir des groupes volumineux, tels que de longues chaines alkyles ou des

structures tétraédriques, qui augmentent I'espacement intercalaire [36].

Température élevée

F57 ® bl ¢
v~ ole] -
/A/-}- "’ .\u!" ‘-\H: 3 T

Monomere Agent de

durcissement
Argile organophile Gonflement Polymérisation

Figure 1.11: Structure de nanocomposites polyacrylamide-argile par polymérisation in-situ.

1.2.5.3. Mélange a [’état fondu.: le processus privilégié pour la fabrication de nanocomposites
polymeéres est lI'association d'une matrice polymeére solide avec de l'argile, qu'elle soit traitée ou
non. Une correspondance idéale entre la matrice polymere et la surface de l'argile favorise la
pénétration des chaines polymeéres dans l'espace interfoliaire, générant ainsi un nanocomposite
susceptible d'étre intercalé ou exfolié. Cette méthode permet l'utilisation de techniques
traditionnelles de polymeérisation sans solvant. Dans le processus d'intercalation, les parametres
thermodynamiques tels que les entropies et les enthalpies jouent un rdle crucial. Il est possible
d'augmenter I'énergie du mélange en intensifiant le nombre et la quantité d'interactions positives

entre le polymeére et la surface tout en diminuant les interactions négatives[37].

12



Synthése bibliographique

Intercalation Exfoliation

o + I = =

o Polymére
Montmorillonite Y

Figure 1.12: Elaboration de nanocomposites par voie directe en fusion

1.2.5.4. Mélange en solution:
On utilise un solvant pour dissoudre le polymeére, permettant ainsi I'exfoliation des fibres

d'argile en mono-couches. Le polymere se dépose sur les surfaces stratifiées, et lorsque le

solvant s'évanouit ou que le mélange précipite, les surfaces abrasent le polymeére pour créer des

nanocomposites [37].

Elimination du solvant

L S ——

""" = Montmorillonite gonflée par le solvant
'''''' et le polymére

[ " )

Montmorillonite

Nanocomposite

Figure 1.13: Elaboration de nanocomposites par voie direct en solution
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Le cristal violet (CV) également connu sous le nom de violet de méthyle 10B, hexaméthyl

pararosaniline chlorure, ou violet de gentiane [37], est un sel de chlorure organique et azoique

de nature cationique, appartenant au groupe des triphénylméthanes [38].

Tableau 1: les principales caractéristiques physico-chimiques du cristal violet

Dénomination

Cristal violet

Famille Colorant basique
Formule brute C,5H3oN3 Cl
Structure
HSC\ﬁ/CH3 e

|
N O O N/CH3

H,C
H3(|3 C|2H3
Masse molaire (g/mol) 407,97
Point de fusion (°C) 215
Pureté (%) >90
Amax (NM) 590
pH 7,8

1.3.2. Application de colorant cristal violet

Colorant pour I’industrie
textile et la peinture

Applications
du CV

Ve

Colorant biologique
pour I’histologie et la
microbiologie

Antimicrobien pour les
applications médicales et
vetérinaires

Figure 1.14 : Schéma des applications de CV.
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1.3.3. Toxicité de colorant cristal violet:

Malgré I'utilité du CV, le colorant agit comme un poison mitotique, un puissant cancérigéne et
un puissant clastogéne qui favorise la croissance des tumeurs chez certaines espéces de
poissons, confirmant ses impacts négatifs sur I’environnement et la sant¢ humaine [3]. Par
exemple, le CV présente un niveau de toxicité orale (DL50) de 1,2 g/kg pour les souris et de
1,0 g/kg pour les rats [3]. Pour les humains, le CV peut provoquer des irritations cutanées, des
irritations du tube digestif et, dans des cas extrémes, des défaillances respiratoires et rénales
[39].
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1.4.1. Définition de I’adsorption:

L'adsorption est un processus d'interaction entre deux phases différentes, conduisant a la
création d'une couche d'interface résultant de l'adhésion d'un substrat, qui peut étre une
substance gazeuse, liquide ou solide, a la surface d'un sorbant ou adsorbant [40], qui est
généralement un solide ou un liquide. Ce phénomene, percu comme un processus de surface,
se fonde sur deux types d'interactions: physiques ou chimiques. Habituellement réversible, il
peut étre suivi d'un processus inverse, connu sous le nom de désorption.

L'adsorption peut avoir lieu dans différents systemes, comme le liquide-gaz, le liquide-liquide,
le solide-liquide ou le solide-gaz [41].

1.4.2. Les types d’adsorption

Il existe deux catégories

Physisorption: également connue sous le nom d'adsorption physique, il s'agit d'un phénomene
réversible, rapide qui entraine la création de plusieurs couches : la premiére est déterminée par
les interactions entre I'adsorbat et I'adsorbant, tandis que les couches suivantes sont liées aux
interactions entre les adsorbats eux-mémes.

La liaison entre le substrat et I'adsorbant est une force de Van der Waals de faible intensité
correspondant a des énergies faibles, généralement comprises entre 2 et 10 KCal/mol. 1l n'y a
aucun changement dans la structure chimique du substrat ni de I'adsorbant [41].

Chimisorption : également appelée adsorption chimique, est un processus spécifique, lent et
irréversible. Cela entraine un changement des molécules adsorbées et aboutit a la création d'une
monocouche. Dans ce genre d'adsorption, seules les molécules qui sont directement reliées au
solide par wune liaison chimique forte, comme la covalente, sont impliquées.
Ce phénomene s'accompagne d'une fluctuation significative de I'énergie d'activation. Dans
I'adsorption, I'énergie d'adsorption y est considérablement plus haute qu'en comparaison a

I'adsorption physique, avec des valeurs allant de 40 a 200 KJ/mol [42].

(-]

Adsorbate

.’

%#.f-:-r o

Physical adsorption Chemical aasorpPtion

Interactive Force; van der Waal
Interactive Force; chemical bond

Sorbent: plane active surface

Figure 1.15: phénoméne de physisorption et chimisorption.
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1.4.3. Mécanisme d’adsorption:
1-diffusion externe (correspond au transfert du soluté).
2-diffusion interne (dans les pores).

3-diffusion de surface.

Synthése bibliographique

phase adsorbamt

I,

film fluide -

la surface externe du particule

molécule (

d'adsorbat \l

|

.\
phase adsorbat
»

:

Figure 1.16: Mécanisme d’adsorption.

e Calcul des quantités adsorbées :

La quantité de soluté adsorbée est calculée a I’aide de 1’équation

(Co—Ce).V
m

q:

(1)

g : quantité de polluant par unité de masse de I’adsorbant (mg. g*)

Co: concentration initiale (mg. L™)

Ce : concentrations a I’équilibre (mg. L)
V : volume de I’adsorbat (L)

m : masse de ’adsorbant (g)

Calcul de taux d’adsorption

Pos= =edx 100

0

P% : Le taux de fixation du polluant sur le matériau.
Co : Concentration initiale (mg/L).

Ce : Concentration a 1’équilibre (mg/L).

(@)
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1.4.4. La cinétique d'adsorption

L'étude de la cinétique d'adsorption examine la quantité d'adsorbant en relation avec le temps.
Elle offre des détails sur la rapidité de réaction et le processus de sorption, englobant le transfert
de masse, la diffusion et les réactions qui ont lieu a la surface de I'adsorbant.
Le modele pseudo-premier ordre de Lagergren et le modele pseudo-second ordre font partie des
modéles cinétiques les plus fréquemment employés pour expliquer ce procede [43].

Pseudo 1 er ordre

Ln(ge-q¢) =Lnge. —k; Xt 3)

k1 : est la constante de vitesse d'adsorption pour I'adsorption du premier ordre.

gt : est la quantité de substrat adsorbée a I'instant t (mg/g).

ge: est la quantité de substrat adsorbée a saturation (mg/g).

Les valeurs de ki et In g, peut étre obtenue a partir de la pente et de I’intercept respectivement
du tracé linéaire de Ln (g, -q;) en fonction de t. La comparaison des valeurs de g, obtenues a
partir des interceptions des tracés avec celles obtenues expérimentalement prouve que le
processus d’adsorption est une réaction cinétique du premier ordre.

e Pseudo 2éme ordre

t 1

1
= +— xt 4
ar  kexqd  qe “)

k»: est la constante de vitesse d'adsorption pour I'adsorption du second ordre (mg/g/min).
qt: est la quantité de substrat adsorbée (mg/g) a l'instant t.

Qe : est la quantité de substrat adsorbée a saturation (mg/g).

, t . . .
Les valeurs de ge et ko sont calculées en tragant . en fonction de t, donne une ligne droite, les

valeurs expérimentales de ge étant comparées a la valeur calculée [41].

e Modéle cinétique de diffusion intra particulaire :

Dans de nombreux procédés d'adsorption, la phase de diffusion a travers les particules est
fréguemment [I'étape déterminante. On peut souligner I'éventualité d'une diffusion intra-

particulaire en se basant sur le modele tiré de la théorie de Weber et Morris.

0= Kia x t" +C (5)
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1.4.5. Classification des isothermes d’adsorption
Une isotherme d’adsorption est la répartition graphique de la quantité de gaz adsorbée en

fonction de pression.

Isotherme de type I :

A L’isotherme de type I est I’unique isotherme qui
{ 1 correspond a la formation d’une monocouche
adsorbé physiquement ou chimiquement sur des
I solides microporeux (le diameétre inférieur a
2nm) [44].
™~
P -~
A Isotherme de type Il :

q II C’est une isotherme trés fréquente quand

I’adsorption se fait sur des solides nanoporeux
ou macroporeux (le diametre supérieur a 50nm).
L’isotherme de ce type correspond a la
formation du multicouche lorsque la surface est

presque entierement recouverte par le

V

P monocouche [44].

Isotherme de type 11 :

A C’est une isotherme qui ramene au centre ; il est
q HI obtenu lorsque I’adsorption se fait sur les solides
non poreux ou macroporeux avec la chaleur
d’adsorption presque nulle.

L'isotherme de ce type correspond a la formation

de multicouches du début de 1’adsorption (c'est-

> a-dire avant que la surface ne soit entierement
P recouverte par le monocouche), c'est-a-dire que

la surface de solide n’est pas homogéne [44].
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q

\2

Isotherme de type 1V

C’est une isotherme tres trés fréquente recentree,
elle est obtenue quand 1’adsorption se fait sur les
solides mésoporeux (le diameétre des pores de 2
a 50 nm).

L'isotherme de ce type correspond a la formation
de multicouches lorsque la surface est presque
entierement  recouverte de  monocouche.
Cependant, il existe une boucle d’hystérésis, qui
se forme & une pression élevée ou la courbe
d’adsorption n’est pas superposable avec la

courbe de désorption [44].

\2

Isotherme de type V :
C'est une isotherme Raman recentrée i, il est
obtenu que I’adsorption ce fait sur les solides
mésoporeux avec une chaleur d’adsorption
presque nulle.
L’isotherme de ce type s’apparente a I’isotherme
de type qui Correspond a la formation de

multicouche au début de I’adsorption [44].

1.4.6. Etude thermodynamique

Le processus d'adsorption peut étre soit endothermique, soit exothermique, en fonction du

materiau qui adsorbe et des molécules qui sont adsorbées.

Les équations suivantes ont été utilisées pour déterminer les parameétres thermodynamiques

comme l'enthalpie libre standard AG®, I'enthalpie standard AH® et I'entropie standard AS°[45].

_Q
K=o

(6)

AG°=-RTx InKg4

M | mk=E-EDE | ©
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1.4.7. Modélisation des isothermes d’adsorption
i.  Modele de Freundlich:
L'équation de Freundlich illustre I'équilibre d'adsorption entre un soluté et la surface d'un

adsorbant. Elle est formulée comme suit :

1
qe=Kp X C} ) INge=-InCetINKe| (10)

Ou:

Qe est la quantité de colorant adsorbé a 1’équilibre (mg/g).

Ce : est la concentration d’équilibre de 1’adsorbat.

n et Kr: sont les constantes de Freundlich, n donne une indication de la faveur du processus
d’adsorption et Krest la capacité d’adsorption de 1’adsorbant.

On peut determiner les constantes de Freundlich (k et n) graphiquement, on trace In ge en
fonction de In Ce et 1/n est la pente.

ii.  Modele de Langmuir:

Cette théorie repose sur 2 hypothéses fondamentales.

Hypothése 01 :

L’adsorption se produit sur des sites d’adsorption déterminés. On considére quand chaque site
d’adsorption peut fixer une seule molécule de gaz (ou un seul atome). On considere de plus que
la surface solide est énergétiquement uniforme, c¢’est-a-dire que la surface contient un seul type
de site d’adsorption caractéris¢€ par la méme chaleur d’adsorption (tous les sites la méme chaleur
d'adsorption).

Hypothese 02 :

Les molécules adsorbées n' interagissent pas, c'est-a-dire que la solidité du lien d’une molécule
donnée avec un site d’adsorption donné n’est conditionnée que par la nature de la molécule et
de la nature du site, elle ne dépend pas de la présence ou de ’absence de molécules sur les sites
VOIsins.

Le modele de Langmuir s'applique a I'adsorption d'une seule couche de molécules du soluté sur

la surface de l'adsorbant lorsque I'équilibre est atteint.

1 1 1 1
= (| @
de dmXK ‘Ce” dm
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1
qm X

On trace qi =f (Ci), on obtient une droite de pente ~ et 'ordonnée a origine qi ce qui

permet de déterminé les paramétres q,, et K.
iii.  Modéle de TemkKin :

Elle se base sur I'idée que la chaleur d'adsorption change de maniére linéaire en fonction du
taux de recouvrement. Cette fluctuation pourrait étre due a I'nétérogénéité de la surface ou a
des interactions latérales entre les molécules qui se sont adsorbeées.

Voici sa forme linéaire :

ge=A+1InC, (12)

1.4.8. Les paramétres influencent I’adsorption

L'adsorption d'une substance sur un support peut étre influencée par plusieurs parameétres et
propriétés, parmi lesquels nous pouvons mentionner : [42]

- La polarité et la polarisabilité des molécules adsorbeées.

- La taille de ces molécules.

- Les caractéristiques de leurs groupements fonctionnels.

- Leur pKa.

- Leur capacité a se dissoudre.

- La composition du milieu dans lequel se fait I'adsorption (proportion d'argile, de matiere
organique, d'eau, température,...) .

- Le pH du milieu.
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11.1. Matériels
11.1.1. Petit matériel

1- Verrerie de laboratoire: fioles jaugées, béchers, pipettes, tubes a essai, éprouvettes,
flacons, cristallisoirs.

2- Cuve pour le spectrophotometre.

3- Thermométre

4- Chronometre.

5- Papier filtre.

6- Buchner.

11.1.2. Produits utilisés

1-Acide chlorhydrique HCI.

2- Hydroxyde de sodium (NaOH) (Riedel-de Haen).

3- Chlorure de potasium (KCI).

4- Acrylamide.

5- Persulfate d’ammonium (APS).

7- Le Colorant de violet cristallisé (CV).

8- La bentonite sodique (BA) obtenue par traitement de bentonite naturelle (BN).

11.1.3. Appareillage :

1- Balance de précision, de marque Sartorius, modele BP211D.

2- Centrifugeuse de marque Hettich.

3- Agitateur magnétique chauffant de marque Ika, laboratechnik, modele D79219.
4- pH meétre, de marque OHAUS strater 2C.

5- Etuve de marque Haier HRDP-modéle 150AB.

» L’analyse par diffraction des rayons X(DRX)

L'analyse de la structure des substances, permettant l'identification des différentes phases
cristallines. Elle est réalisée au sein du laboratoire (LAEPO). La méthode consiste a projeter
des rayons X sur le matériau et a evaluer les angles de diffraction qui en résultent.
Cette méthode permet d'obtenir des informations quantitatives sur lI'arrangement des éléments
d'un matériau, ainsi que des données qualitatives nécessaires pour identifier les cristaux et leurs
structures.

Le principe de la DRX est basé sur la loi de Bragg:

n £ =2 d Sin(0) (13)

Ou

n: Nombre entier correspondant a I’ordre de la diffraction.
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L: Longueur d’onde du rayonnement utilisé (A).

d: distance entre les plans réticulaires d’'une méme famille désignée conventionnellement par

les indices de Miller (h, k, I) (A) et 6 est I’angle de diffraction (°).

Figure 11.1: Diffractométre de rayon X (DRX) de type RIGAKU ULTIMA- IV(LAEPO).

» Laspectroscopie FTIR:
L'approche de spectroscopie FTIR est fréquemment utilisée dans les laboratoires, qu'ils soient

publics ou privés, pour examiner la structure de molécules individuelles et déterminer la
composition de mélanges moléculaires. Une lumiere infrarouge modulée pour inspecter les
échantillons. Chaque liaison absorbe de longueur d'onde IR spécifique contribue au spectre

global et génére une structure moléculaire particuliére.

Figure 11.2 : Spectrométre utilisés dans nétres étude FTIR/NIR Agilent Carry 600 Séries
FTIR.

24



Matériels et méthodes

La spectrophotométrie UV-Visible :

C’est une méthode d'analyse couramment employée qui est cruciale pour I'examen de la
composition, de la structure et des interactions des substances en se basant sur leurs spectres
d'absorption. Sa stabilité, sa flexibilité et la simplicité de son entretien font de cet outil un atout
majeur dans une variéeté d'applications industrielles et scientifiques. Cet article explore les trois
principales fonctions et applications de la spectrophotométrie UV-Visible, soulignant son
importance capitale pour I'analyse quantitative et qualitative, la caractérisation des substances

ainsi que pour le déchiffrage de la structure moléculaire.

Figure 11.3: Spectromtre Ultraviolet —Visible (UV) OPTIZEN 2120.
» L’analyse thermogravimétrie:

L'analyse thermogravimétrique (ATG) mesure le changement de masse d'un échantillon
matériel en fonction du temps ou de la température de chauffage (de 20 °C a 1150 °C et a
différentes vitesses de chauffe), dans un environnement contr6lé. Les processus analysés
incluent la désorption ou des réactions solides-gaz jusqu'a la décomposition, avec l'objectif de
déterminer:

L’intervalle de température: de la température ambiante jusqu'a 1150 °C.

Vitesse de chauffe: de 0,01°C/min a 100°C/min

Capacité maximale de la balance: 20 mg.
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Figure 11.4: Appareil TA-Q600 couplé DSC/ATG .

11.2. Méthodes:
[1.2.1. Préparation de 1’adsorbant:

+%* Purification et activation de la bentonite:

L'argile utilisée dans notre étude est extraite de gisement de Roussel provenant de Maghnia.

La bentonite brute a été purifiée dans des conditions de laboratoire. Afin de retirer les impuretés,

telles que les carbonates et matiere organique, la bentonite a été dispersée dans 1’eau bidistillée

et la fraction argileuse ( <2 um) a été récupérée par sédimentation. La suspension a été par la

suite traitée par une solution d'acide chlorhydrique HCI (0,05N) afin de détruire les matieres

organiques. Pour produire de la bentonite activée, la phase solide a par la suite été saturée en

ions sodium dans une solution de chlorure de sodium a 1M. Cette procédure a été réitérée trois

fois. Quand la saturation a été obtenue, le solide obtenu a été lavé a plusieurs reprises a I'eau

bidistillée pour éliminer le surplus de sel. Le produit final est nommé de la bentonite activée

(BA).

Remarque: La bentonite activé était déja disponible au laboratoire.

< Préparation du composite AM/BA:

e Dans un bécher, mélanger 2g de bentonite activée avec 10 mL d'eau distillée par agitation
pendant 20 minutes.

e Dans un erlenmeyer, dissoudre 1g d'acrylamide dans 10 ml d’eau distillée et maintenir

I'agitation pendant 10 min.
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Dans le réacteur adiabatique (Dewar), ajouter les solutions d'acrylamide et de bentonite

activée, et agiter le mélange pendant 2 min afin d'assurer une homogénéiteé optimale.

e Dans un tube & hémolyse, préparer la solution de persulfate d'ammonium de concentration
0,02 g /mL et la transférer dans le réacteur adiabatique.

e Amorcer la réaction de polymérisation par chauffage a I’aide d’un fer a souder.

e La polymérisation débute a partir d'une température de 60°C. A ce stade, il faut enlever le
fer a souder et fermer hermétiquement le réacteur. Le processus de polymeérisation se
déroule sur une durée approximative de 10 min, durant laquelle la température augmente
jusqu'a atteindre 85°C en raison de I'exothermicité de la réaction.

e Le gel formé est découpé et séché a 70 °C puis broyé pour obtenir une produit fine.

11.2.2. Adsorption du colorant CV

¢ Préparation de solution mére de colorant

La solution mere de colorant CV a été préparée par dissolution dans 1’eau distillée d’une masse

de 0,25 g de colorant dans une fiole jaugée de 25 mL.

« Détermination de la longueur d'onde d'absorption maximale

A différentes concentrations

Des solutions de colorant CV de différentes concentrations (1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 9 et 10 ppm) ont
été préparées et analysées en lumiére visible pour déterminer la longueur d'onde d'absorption
maximale. Le pH des solutions est de 7,8.

A différentes pH:

Afin d’étudier I'influence du pH sur la structure du colorant, une série de solutions de colorant
de concentration 20 ppm et de différents pH (3,75; 4,48; 6,2; 8,6; 9,27; 10,1) a été préparée. Le

pH des solutions a été ajusté par ajouts d’acide chlorhydrique HCI (0,1 M) ou de soude NaOH
(0,1 M).

¢ pH de point de charge nulle (pHpz):

Le point de charge nulle est une caractéristique tres importante qui détermine le pH pour lequel
la surface de I'adsorbant a une neutralité électrique nette.

Les mesures des pH(s), initial et final des solutions ont été réalisées en utilisant un pH-métre.
50 mg d'adsorbant est ajouté a 50 mL d'une solution de KCI (0,1 M) a différents pH (de 1,2 a
12). Apres 24 h d’agitation, le pH final a été mesuré. Le pHp.c est directement déterminé par le
tracé de la courbe représentant (pHfinal-pHinitial) en fonction du pH initial.
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¢ Influence de I'ajout d'adsorbant sur le pH de solution de colorant:

Pour voir I'influence de I'ajout du composite sur le pH de solution de colorant, on mélange 25
mg d'adsorbant avec 40 mL d'une solution colorant a une concentration de 20 mg/L a un pH
initial de (7,8). Le pH de la solution est mesuré apres 180 min d'agitation.

« Influence du pH sur I'adsorption:

Pour étudier l'effet du pH sur le taux d'adsorption, une série de solutions de colorants a été
préparée en ajustant le pH dans un intervalle de 3,8 a 10,4. Un volume de 40 mL de la solution
de colorant de pH variable et de concentration 20 ppm ont été agités avec 25 mg d'adsorbant
pendant 180 min & température ambiante. La concentration en CV dans le surnageant est ensuite
diluée et analysée par spectrophotométrie.

+« Cinétique d’absorption du colorant cristal violet:

Pour déterminer le temps de contact a I'équilibre pour I'élimination du colorant CV, les
expériences ont été réalisées a différents intervalles de temps de 2 & 180 min. D'autres
conditions expérimentales telles qu'un pH de (7,8), une concentration initiale en colorant de 20
mg/L, un volume de 40 mL de solution et une dose d'adsorbant de 25 mg ont été maintenus
constants.

«» Effet de la masse d’adsorbant:

La dose de I'adsorbant est un autre facteur clé qui influence le processus d'adsorption. La
capacité d'adsorption a été déterminée en utilisant différentes quantités d'adsorbant allant de 5
mg a 50 mg. Un pH de 7,8, un temps de contact de 180 min et une concentration initiale en
colorant de 20 mg/L ont été utilisés pour suivre les expériences de I’effet de la masse sur le taux
d’adsorption.

«» Effet de la concentration initiale du colorant sur I'adsorption :

Des solutions de colorant de concentrations variables (10, 20, 30, 40, 50, 60, 65, 70, 80, 90 et
100, 120, 130, 150 mg/L) ont été préparées pour étudier l'influence de la concentration initiale
en colorant sur le taux d'adsorption. Une dose de 20 mg d'adsorbant a été ajoutée a un volume
de 40 mL des solutions de colorant de différentes concentrations. L’agitation a été maintenue
pendant 60 minutes.

«» Effet de la température:

L’effet de la température sur le taux d’adsorption de colorant a été étudié a (10, 22, 30, 45 et 50
°C). 20 mg d'adsorbant ont été ajoutés a un volume de 40 mL d'une solution colorante de

concentration 20 mg/L & un pH initial de (7,8). L agitation est maintenue pendant 60 min.
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I11.1. Synthese et caractérisation
I11. 1.1. Analyse Infrarouge avant I’adsorption

Les spectres infra-rouge des matériaux préparés sont représentés sur la figure I11.1

120 - — AM/BA
3446,52 ——AM
3619.18 1640,31 ——BA
/ 790,53
1013,13
80 1673,32
3191,93 1614,92
S
l—
40 -
2943,11
\
3406,01 3208,01 1674,66 142670V 792,51
0 I

I v I v I v I v I v I v I v I v I v I v I v I
3900 3600 3300 3000 2700 2400 2100 1800 1500 1200 900 600
Nombre d'onde (cm'1)
Figure 111.1: Spectre Infra-rouge de (BA), de I’acrylamide (AM) et du composite AM/BA.

Tableau 2: Principales bandes d’absorption des matériaux préparés.

Nombre d’onde (cm™) Attribution Nature
BA AM AM/ BA
3446,52-3619,18 O-H (BA) Etirements [46]
3191,93 NH>(AM) Etirements
3406,01 O-H ou NH> Elongation
3208,01 N-H ou NH; Vibration
2943,11 C-H Vibration
1673,32 CcC=0 Vibration [47]
1614,92 C=C Vibration [47]
1640,31 O-H Vibration [46]
1674,66 C=0 Elongation
1426,72 C-H Déformation
1013,13 Si-O Vibration [46]
980 C=C-H Vibration [47]
1030,69 C-O Déformation
790,53 792,51 Si-O Vibration [48]
Conclusion :

Sur le spectre infrarouge du composite, on observe également la présence des bandes attribuées

a l'acrylamide en plus de celles de la bentonite activée. Ce résultat indique que I'acrylamide
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s'associe a la structure de la bentonite. Seule la bande attribuée aux liaisons C=C disparait, cela
suggere la polymérisation de I'acrylamide au sein de la structure du composite.

111.1.2. Analyse par Diffraction des rayons X (DRX)

La figure 111.2 illustre la diffraction des rayons X du composite et de la bentonite activée. Le
diffractogramme de la bentonite nous révele la composition du BA. Le tableau 3 regroupe les

composants de la bentonite tels que la montmorillonite, le quartz et autres, ainsi que les pics de

diffraction associés :

2000

— AM/BA
] d001=16,5 —BA
o WN&M’\W
Q
1000 -

Intensité

dan4=11,78 C
500 - °|3|1 M

L L L L
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
2-theta (deg)

0

Figure 111.2: Diffractogrammes de BA et AM/BA.
Tableau 3: résultats d’analyse DRX [49].

Minéraux argileux M Q C
26 (°) 7,49 27,25 28,57
d (R) 11,78 3,26 3,12

La bentonite activée montre un pic a 20 = 7,49 deg qui correspond au plan (dooi= 11,78 A).
Pour le nanocomposite AM/BA, nous remarquons que le pic de la bentonite est legérement
déplacé vers les angles plus faibles a 26 = 5,35° qui montre une augmentation de la distance
interfoliaire 4 16,5 A. Ce résultat cela signifie qu’il y a bien une intercalation du polyacrylamide

au sein des feuillets de la bentonite.
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Figure 111.3 : La polymérisation d’acrylamide entre les feuillets de bentonite.

111.1.3. Analyse Thermogravimétrique
L'analyse thermogravimétrique (TGA) a été réalisée afin d'examiner la stabilité thermique et

la proportion de polymere présente dans la bentonite activée.

100 07 ———
'& — Bentonite activé
\ —Cl1
90 0,61 — PAM
% — Bentonite activé
i —c1 5 0,54
— PAM °\°
104 e 0,41
g 8
s 60 g 034
g g
50 & 02-
0
40 1 014
301 00
20 . T T T T T T T
100 200 300 400 500 600 700 800

T T T T T T T T T T T T T T
100 200 300 400 500 600 700 800

Température (°C) Température (°C)

Figure 111.4: Thermogrammes ATG (a) et DTG (b) de BA, PAM et de composite AM/BA.
C1: composite AM/BA
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Tableau 4: Pourcentage en poids de AM, BA et AM/BA.

Température (°C)

Pertes de
masses (%)

Attribution

BA 42,82-137, 17 4,19 Eau physisorbée [50].

337,87-730,98 4,80 Déshydroxylation des feuillets de la bentonite
activeée [50].

PAM 40,87-123,11 3,79 Eau physisorbée [51].
123,11-484,28 72,17 Décomposition thermique du polyacrylamide
(rupture des chaines polymeres et disparition des

groupes amides) [52].

AM/BA 38,93-163,36 2,54 Eau physisorbée.

163,36-564,57 30,32 Décomposition du polymere adsorbée par la

bentonite activée.

» D’apres les résultats donnés sur les thermogrammes, on remarque une amelioration de la

stabilité thermique du PAM suite a l'incorporation de la matrice de la bentonite activée. En

effet, le seuil de la température de décomposition du PAM s’est déplacé vers des
températures plus hautes de 484,28 °C a 564,57 °C.

» On peut évaluer le taux d'intercalation du polymeére entre les couches de BA en utilisant la

formule suivante:

% polymeére intercalé = % perte totale de masse de composite - % perte de masse de BA.
% polymere intercalé = 35,4 % -8,99 % = 26,41 %.

I11.2. Adsorption du colorant cristal violet par le composite AM/BA

[11.2.1. Détermination de la longueur d’onde d’absorption maximale

Dans le cadre de I'étude de I'adsorption du colorant cristal violet par la composite AM/BA, il

est nécessaire de déterminer la longueur d'absorption maximale (4£,,,,) des solutions de ce

colorant. La figure I11.5 illustre les spectres d'absorption des huit solutions du colorant CV a

différentes concentrations.
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Figure 111.5: Spectre visible du colorant CV a différentes concentrations (pH=7,8).

Cette figure montre un maximum d’absorption a £;,,4, = 590 nm.
[11.2.2. Vérification de la loi de Beer-Lambert
La courbe d’¢talonnage montre la relation entre la concentration des solutions de CV et le
coefficient d’extinction molaire. La courbe d’étalonnage a été établie en mesurant le spectre
UV-Vis des solutions de CV a différentes concentrations de 1 mg/L a 10 mg/L.
Tableau 5 : représente la variation de 1’absorbance en fonction de la concentration a 4£,,,,,=590
nm.

C(mg/L) | O 1 2 3 4 5 6 7 9 10

Abs 0 | 0,09 |0,287 | 0,357 | 0,489 | 0,586 | 0,745 | 0,88 | 1,031 | 1,21
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Figure 111. 6: Courbe d’étalonnage du colorant CV ( pH=7,8 et £;;,4,=590 nm).

e L’équation de la courbe d’étalonnage s’écrit sous la forme suivante: [53]
Y =0,12215.C — 0,01662 (14)
Avec un coefficient de régression R2 = 0.99478.
Par analogie on a : £¢ =49833 L. molcm™
111.2.3. Etude du comportement du colorant CV en fonction du pH
La figure 111.7, présente les spectres visibles d’une solution de colorant a différents pH. On
remarque qu’a partir d’un pH de solution de 8,6, il n’y avait aucun déplacement de la longueur
d’onde maximale. Ce résultat montre que le colorant présente la méme structure au dela de ce

pH. Par ailleurs, on remarque que les valeurs d'absorbance observées étaient différentes [54].
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Figure 111.7: Spectres visible de CV a différents pH (C = 20 mg/L).
Dans le domaine du pH de 3,75 & 6,2, on remarque sur les spectres un effet hyperchrome lorsque
le pH est inférieur a 8,6 car l'absorbance maximale augmente significativement mais pas de
changement de couleur.
- En milieu basique: on peut observer un effet hyperchrome lorsque le pH > 8,6 car l'absorbance
maximale diminue considérablement, et il n'y a également aucun changement de couleur, ce qui

signifie que le coefficient d'absorption € reste constant.

I11.2.4 Etude de I’adsorption du colorant violet cristallisé
a. Détermination de point isoelectrique
Le Pzc des échantillons préparés peut étre déterminé a partir du graphique de (pH final-pH initial) en
fonction du pH initial. Le PZC est le pH ou la charge de surface est nulle. La variation de ApH est

de zéro. D’apres la figure 111. 8, le pH(pzc) du composite AM/BA est de 6,9.
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Figure 111.8: Détermination de pHpcz pour AM/BA ([KCI] = 0.1N, V=50 mL, m amea =50

mg.)
Milieu acide: 1’augmentation du pH au-dessus du PZC est due a

pH< pH I'adsorption des ions H* sur les sites de surface de I’adsorbant, et la surface
(Pzc)

obtient une charge positive [55].

pH = pHp, | L'ajout des H* ou OH" n'a aucune influence sur les pH d'équilibre et ils

sont égaux, et la surface est électriqguement neutre [56].

Milieu basique: la diminution du pH en dessous du PZC est due a

PH>pH I'adsorption des ions OH™ sur les sites de surface de I’adsorbant, et la
(Pzc)

surface obtient une charge négative [55].

b. Effet de /'ajout de I’adsorbant sur le pH des solutions de colorant
On evalue le pH avant et aprés l'interaction de 25 mg d'adsorbant avec 40 mL de la solution
colorante CV sur une durée de 3h.

Tableau 6 : pH avant et apres 1’ajout de I’adsorbant

pH Adsorbant
pH; 7,8

L'interaction du composite avec les molecules de colorant n'a aucun effet sur le pH des solutions
de colorant.
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c. Effet du pH de la solution de colorant sur la capacité d’adsorption

L'un des éléments les plus cruciaux influencant le processus d'adsorption est le pH initial.
L'impact du pH initial sur I'adsorption du violet cristal en utilisant 1’adsorbant AM/BA est
donné sur la figure 111.9 [57].

L'effet du pH de la solution sur le taux d’adsorption a été étudié dans un domaine de pH de 3,8
a 10,4. Les résultats ont montré que l'absorption maximale de CV a été observée a un pH de
7,8. Ce comportement peut étre expliqué par la variation de la charge de surface du AM/BA. A
un pH plus bas, la concentration en ions H* dans le systeme aqueux augmente et la surface du
I’adsorbant acquiert une charge positive par absorption d’ions H*. Les sites de surface chargés
positivement sur 1’adsorbant ne favorisent pas I’adsorption du colorant cationique en raison de
la répulsion électrostatique, ce qui entraine une diminution de I’adsorption du colorant. A
mesure que le pH du systéme aqueux augmente, le nombre de sites chargés négativement
augmente par absorption d’ions OH". La surface du composite AM/BA devient négativement
chargée a un pH élevé, une attraction électrostatique significativement élevée s’établit alors
entre la surface négativement chargée de I’adsorbant et les cations présentes sur les molécules

de colorant, conduisant a un taux d’adsorption maximal [58].
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Figure 111.9: Effet du pH sur la capacité d’adsorption du colorant CV (dose de 1’adsorbant =
25 mg, [CV] =20 mg/L et v =40 mL, t = 180 min, T = 295,15 K). (a: bentonite activé
b: composite AM/BA)

L’adsorption du colorant (CV) a été étudiée sur la bentonite activée ainsi que sur le composite

AM/BA a différents pH. Les résultats obtenus montrent que le composite AM/BA présente une
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capacité d’adsorption supérieure, indiquant une amélioration de 1’efficacité d’adsorption par

rapport a la bentonite activée seule.

d. Cinétiques d’adsorption du colorant cristal violet par le composite AM/BA
+ Influence du temps de contact sur I'adsorption du colorant

Le graphique affiche les profils temporels de 2,10, 20, 30, 60.120 et 180 min pour
I'adsorption des solutions de violet cristal.

Les résultats de I'adsorption du violet cristal sur le composite AM/BA utilisés ont démontré
qu'une adsorption a I'équilibre nécessitait 60 min de temps de contact, et qu'un temps de contact
supplémentaire de 60 min n‘altérait pas significativement la concentration du colorant. Par
consequent, les valeurs d'équilibre, ge (mg/g) et Ce (Mg/L), sont déterminées en mesurant
I'absorption du colorant et la concentration restante du colorant aprés 60 min.

-Le temp 60min permettant de mener d'autres expériences sur l'adsorption avec d'autres

parametres [57].
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Figure 111.10: Effet du temps de contact sur la capacité d’adsorption du colorant CV (dose de
I’adsorbant=25 mg, [CV] =20 mg/L et V=40 mL, pH = 7,8, T = 295,15 K)
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Les modeles cinétiques peuvent prédire le taux d'adsorption (k) et la capacité d'adsorption a

I'équilibre (ge), qui jouent un réle important dans le mécanisme d'adsorption. Trois modeéles

cinétiques ont été utilisés pour étudier I'adsorption cinétique, le modele de pseudo-premier ordre

de Lagergren, le modele de pseudo-deuxiéme ordre et modele de diffusion intraparticulaire.

e Plusieurs étapes sont impliquées dans le processus d'adsorption, y compris la diffusion du

colorant de la phase aqueuse vers la surface de I'adsorbant, et ensuite a I'intérieur des pores

de I'adsorbant. L'étape limitante de I'adsorption peut étre déterminée en utilisant un modéle

de diffusion intraparticulaire, qui a été développé par Weber et Morris [59].
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Figure 111.11 : Modeéle cinétique de pseudo premier ordre (a) et pseudo-deuxieme ordre (b)
pour la I’adsorption de CV (dose de I’adsorbant = 25mg, [CV] =20 mg/L et V=40 mL, pH =
7,8, T=295,15 K.

Tableau 7: Constantes du pseudo premier ordre et pseudo second ordre. Dose de 1’adsorbant =
25mg, [CV] =20 mg/L,V =40 mL, pH=7,8, T = 295,15 K.

Modeéle de pseudo 1 ordre

Modeéle de pseudo 2éme ordre

exp kl 9e calculé R? Qexp kZ Ge calcuié R2
(mg/g) | (min) (mg/g)
(mg/g) (mg/g)
39,5 0,03 5,128 0,8825 39,5 0,0239 39,67 0,9999

D'aprés les résultats du tableau 7, il est clair que le modeéle de pseudo premier ordre n’est pas

adéquat pour représenter 1’adsorption du colorant CV par le composite. Par contre, il a été

montré que la valeur du coefficient de correlation (R?) du modele de pseudo-deuxieme ordre
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était proche de 1. Ce résultat montre que l'adsorption du CV par le composite AM/BA est bien
représentée par ce dernier modele. De plus, la valeur de la capacité d’adsorption a I'équilibre
calculée était significativement plus proche de sa valeur expérimentale. Ces données indiquent
que le taux d'adsorption de CV dépend fortement de la quantité de sites d'adsorption actifs
disponibles [60, 61].
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Figure 111.12: Modeéle cinétique de Diffusion intra - particulaire pour 1’adsorption de CV
(dose de I’adsorbant = 25mg, [CV] =20 mg/L, V =40 mL, pH =7,8, et T = 295,15 K).

Tableau 8: Constantes du modeéle cinétique de la diffusion intra-particulaire.

Diffusion intra — particulaire

qexp (mg/g) Kidl Ce (mg/l—) RZ KidZ Ce RZ
(mg/L)
39,5 4,6174 18,96 0,8492 0,1332 37,75 0,9594

A partir des résultats de la figure 111.12, il est clair que la diffusion au sein des particules est
souvent négligée dans le processus d'adsorption du CV par le composite AM/BA.
Les points expérimentaux ne se conforment pas aux équations de ce modéle. Les valeurs des

coefficients de corrélation ne sont pas élevees et les droites ne passent pas par I’origine [62].
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e. Effet de la masse d’adsorbant sur [’adsorption
- Le pourcentage d’adsorption de CV a différentes doses d’adsorbant est donné dans la figure
13. Il est montré que le pourcentage d’adsorption de CV augmente avec I’augmentation de la
dose de I’adsorbant (5 mg a 15 mg) et devient constant pour 20 mg de composite.
- L’augmentation du pourcentage d’adsorption avec I’augmentation de la dose d’adsorbant peut
étre expliquée par la disponibilité des sites actifs de surface de I’adsorbant pour un nombre
constant de molécules de colorant.
La capacité d’adsorption (mg/g) diminue de 55,95 a 15,31 mg/g avec I’augmentation de la dose
d’adsorbant qui varie de 5 mg a 50 mg. Ceci pourrait étre expliqué par I’accumulation des
particules d’adsorbant a des doses d’adsorbant plus élevées. De plus, il est supposé que certains
sites de surface actifs de 1’adsorbant restent inaccessibles pour I’absorption des molécules de
colorant [58].
- Le pourcentage d’¢limination le plus élevé est observé pour 20 mg d’adsorbant. Nous avons

choisi cette masse de 20 mg pour le reste de I’étude [57].
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Figure 111.13 : Effet de la masse de 1’adsorbant sur la capacité d’adsorption et sur le
pourcentage d’adsorption du colorant de CV ([CV] =20 mg/L, V =40 mL, pH = 7,8, temps =
60 min et T = 295,15 K).
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f. Effet de la concentration initiale en colorant sur I’adsorption
* [sotherme d ‘adsorption

La figure Ill.14.a présente les résultats de I'étude de I'effet de la concentration initiale en
colorant CV sur I'efficacité d'adsorption.

Les résultats montrent qu'en augmentant la concentration initiale en colorant CV, le
pourcentage d'adsorption diminue. Ceci peut étre expliqué par le fait que le composite AM/BA
a suffisamment de sites actifs a de faibles concentrations en colorant. Les sites actifs vacants a
la surface de I'adsorbant seront alors saturés en molecules de colorant. La saturation de la
surface de l'adsorbant peut se produire lorsque la concentration en colorant augmente.
La saturation se produit en raison de la surface limitée de l'adsorbant, ce qui entraine une
diminution de I'efficacité d'élimination du colorant CV. Bien que l'efficacité d'adsorption
diminue en augmentant la concentration initiale en colorant, l'efficacité d'adsorption de
I'échantillon est assez élevée avec un pourcentage de plus de 70% pour toutes les concentrations
initiales en colorant. Ce résultat montre ainsi le pouvoir d’adsorption important des composites
du type AM/BA [53].
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Figure 111.14: a. Effet de la concentration initiale en colorant sur la capacité d’adsorption et
sur le pourcentage d’adsorption du colorant CV.

b. Le modele de Freundlich (dose de I’adsorbant = 20 mg, V =40 mL, pH = 7,8, temps = 60
min et T=295,15 K).

» La figure 111.14.a: montre une isotherme d'adsorption de type L selon la classification de

Gilles et al. Ce type d’isotherme démontre de la forte efficacité d'adsorption tres élevée.
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Dans cette étude, les modeles d'isothermes de Langmuir, Freundlich et de Temkin ont été

utilisés pour étudier le comportement a I'équilibre du processus d'adsorption de CV par le
composite AM/BA.
L'isotherme de Langmuir est un modele basée sur I'hypothese que I'adsorption en monocouche

se produit sur des sites actifs homogénes dans la structure de I'adsorbant, tandis que le modéle

de Freundlich est basé sur I'hypothése que I'adsorption se produit sur des surfaces hétérogenes

et non uniformes, Selon le modele de Temkin, lors du processus d'adsorption en phase gazeuse,

la chaleur d'adsorption liée aux interactions entre I'adsorbat et I'adsorbant diminue de maniére

linéaire avec l'augmentation du taux de recouvrement [59, 63].
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Figure 111.15: Linéarisation de I’isotherme d’adsorption du colorant CV sur AM/BA selon
les modéles de Langmuir (a) et de Temkin (b) (dose de 1’adsorbant=20mg, [CV] = 20 mg/L
etV =40mL, pH =7,8, temps = 60 min, T = 295,15 K).

Tableau 9: Coefficients de Freundlich, de Langmuir et de Temkin pour I’adsorption du colorant
CV, (volume de la solution = 40 mL, masse d’adsorbant = 20 mg, temps = 60 min, T = 295,15

K).
Langmuir Freundlich Temkin
Im K, R, R2 Kr n R2 Kr Br R?
(mg/g) | (L/mg) (L/g) (mg/g)
AM/BA | 247,52 | 0,0891 | 0,5288 | 0,9341 | 36,24 | 1,9549 | 0,9957 | 2,67 |42,72 |0,8823

0 < R;< 1: montre que l'adsorption des molécules de colorant sur l'adsorbant AM/BA est

favorable.
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e n> 1: cela confirme que I’adsorption est favorable.

® D’apres le tableau 9, on peut observer que le coefficient de corrélation du modéle de

Freundlich pour le colorant du CV est supérieur & celui du modéle de Langmuir et de

Temkin. Ce résultat montre que le modéle de Freundlich est le plus adapté pour représenter

le processus d’adsorption de colorant CV par le composite AM/BA.

g. Effet de la température

La température joue un role clé dans le processus d'adsorption car elle influence la mobilité et

la solubilité des molécules de colorant en solution aqueuse ainsi que les propriétés de surface

de lI'adsorbant.
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Figure 111.16: Effet de la température sur la quantité adsorbée du colorant CV (dose de

I’adsorbant = 20 mg, [CV] =20 mg/L et V =40 mL, pH = 7,8, temps = 60 min).
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» Onremarque qu'il n'y a pas d’effet notable de la température sur le processus d'adsorption.
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Figure 111.17: Détermination des enthalpies et des entropies de I’adsorption du colorant CV
sur la AM/BA (dose de I’adsorbant = 20 mg, [CV] =20 mg/L et V =40 mL, pH = 7,8, temps
= 60 min).

Tableau 10: Paramétres thermodynamiques de 1’adsorption du colorant CV sur la AM/BA (dose
de I’adsorbant = 20mg, [CV] =20 mg/L et V =40 mL, pH = 7,8, temps = 60 min).

T(K) -AG [k]-mol™1] AH[kJ-mol™1] AS[J-mol™1K™1]
283,15 7,6591

295,15 8,3027
303,15 8,5979 2,8724 37,5327
318,15 8,9863

323,15 9,2418

La valeur positive de AS montre un aspect aléatoire du processus d'adsorption a l'interface

solide/solution.

Le processus d'adsorption est endothermique puisque la valeur de AH est positive. Une valeur

de la chaleur inférieure a 40 kJ/mole indique qu'il s'agit d'une adsorption de type physique.

Les valeurs de AG deviennent de plus en plus négatives pour les températures de 283,15 a

323,15 K, ce qui montre que le processus est spontane [64].
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¢ Dans le but de comparer ’efficacité du composite préparé par rapport a d’autres types
d’adsorbants, le tableau 11 montre une étude comparative de 1’adsorption du colorant CV.

Tableau 11: Tableau comparatif de 1’efficacité du composite préparé par rapport & d’autres
d’adsorbants.

Adsorbant gmax (MQ/g) Référence
Charbon actif de bois de 23,64 [63]
citronnier.
Nanocomposite magnétique 35,31 [63]
charbon actif/Fe30as.
Le carton 78,125 [54]
Nanoparticules de charbon 240 [57]

actif de fer d’Albizia Procera
synthétisées (AP-Fe-Ac

Nps)

Poudre de tige 125 [65]

de Trifolium repens

Composite AM/BA 247,52 La présente étude

» Analyse Infrarouge aprés I’adsorption de CV

L'analyse des spectres infrarouges (IR) du composite acrylamide/bentonite activé avant et apres
I'adsorption du colorant cristal violet permet de comprendre les interactions entre le colorant et
le matériau adsorbant. Cette comparaison repose sur l'identification des pics caractéristiques et

sur I'observation de leurs déplacements ou variations apres l'adsorption du colorant.
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Figure 111.18: Spectre Infra-rouge du composite AM/BA avant et aprés 1’adsorption.
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Aprés l'adsorption du colorant cristal violet, le spectre IR montre la présence de pics

caractéristiques du composite acrylamide/bentonite activé, mais avec un léger déplacement de

certaines bandes. Ce résultat prouve 1’existence d’interactions entre les molécules de colorant

et la structure du composite. Les nouvelles bandes caractéristiques sont:

3621.38 cm Bande large de vibration associée a 1’élongation des groupes -OH ou -NH,.
Le léger déplacement vers des fréquences plus élevées par rapport a la bande avant
adsorption (3406,01cm™) pourrait étre le signe d’une interaction du cristal violet avec ces
groupes.

3390.01 cm* Vibration de I’élongation des groupes -NH ou -NH,, déplacée par rapport a
la bande avant adsorption (3208,01cm™). Cela suggeére une interaction entre les groupes
amines du composite et les groupes fonctionnels du cristal violet.

2941,51 cm™ La bande de vibration C-H reste similaire a celle avant I’adsorption (2943.11
cmt), mais son intensité peut légerement varier en fonction de 1’adsorption du colorant.
1667,93 cm™ Bande d’élongation C=0, légerement décalée vers des fréquences plus
élevées par rapport a la bande avant adsorption (1674,66 cm?), indiquant une interaction
du cristal violet avec les groupes amides de I’acrylamide.

1588,55 cm* Nouvelle bande de déformation C=C ou C=N, caractéristique de la présence
du colorant cristal violet et de ses cycles aromatiques.

1364,64 cm Bande de déformation C-H, similaire a celle avant adsorption (1426,72 cm™),
mais avec une légere modification due a I’interaction avec le colorant.

1031,48 cm! Bande de déformation C-O, similaire a celle avant adsorption (1030,69 cm™2),
indiquant que la structure du composite n’a pas été modifiée de maniére significative apres
I’adsorption.

792,65 cm™ Bande large, légérement décalée par rapport a la bande avant adsorption
(792,51 cm?), associée aux vibrations Si-O de la bentonite, suggérant une interaction entre
le cristal violet et la bentonite.

Conclusion

L’analyse comparative des spectres IR du composite acrylamide/bentonite activé avant et apres

I'adsorption du colorant cristal violet montre clairement que le colorant interagit avec les

groupes fonctionnels du composite. Les déplacements des bandes et I'apparition de nouvelles

bandes spécifiques aux groupes fonctionnels du cristal violet, tels que les cycles aromatiques et

les groupements C=N, confirment I’adsorption du colorant sur le composite. Ces résultats sont
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essentiels pour mieux comprendre les mécanismes d’adsorption et les interactions chimiques
entre le cristal violet et le composite acrylamide/bentonite activé.

% On propose le mécanisme d’adsorption suivant
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L'objectif primordial de cette recherche est la synthese et la caractérisation d'un nouveau

matériau composite a base d‘argile, ainsi que son utilisation pour I’élimination du colorant

cristal violet.

Nous avons mené cette recherche en différentes phases:

La préparation du composite a partir de la bentonite sodique, du monomere d'acrylamide
et d'APS en tant que initiateur est réalisée dans des conditions de synthése adiabatiques.
La Caractérisation de composite par FTIR, ATG et DRX.

Les études de I’influence de différents parametres tels que le pH de la solution de
colorant, la durée de contact, la concentration initiale en colorant et la température sur
I’efficacité de 1’adsorption.

Les résultats de la caractérisation du matériau ont montré que :

L'analyse FTIR indique une transformation des réactifs de départ par I'apparition de
nouvelles bandes d'absorption relatives a la présence simultanée de I’acrylamide et de
la bentonite sodique dans la méme structure.

L’analyse par ATG montre une meilleure stabilité thermique du polymere lorsque ce
dernier est adsorbé sur la bentonite sodique. Ce résultat montre I’effet de 1’argile sur la
structure du composite.

L'analyse DRX indique une augmentation de la distance interfoliaire de 11,78 A 4 16,5
A aprés la formation du composite. Ce résultat montre que le monomére AM polymérise
et s'intercale dans les feuillets de I'argile d’ou I’appellation polymérisation in situ.

Le point de charge zéro pHpzc indique que la surface du composite AM/BA est chargée
positivement en milieu acide et négativement en milieu basique.

Les résultats des tests d’adsorption ont montré que:

60 minutes est le temps nécessaire pour atteindre 1’équilibre d’adsorption.

Une quantité de 20 mg d'adsorbant est suffisante pour assurer une efficacité optimale de
I'adsorption.

Le profil d'adsorption a été déterminé pour des concentrations initiales en colorant allant
de 10 a 150 ppm, ce qui nous a permis d'évaluer la quantité maximale et le modéle
d'isotherme adapté au processus d’adsorption. L'adsorption suit une courbe isotherme
de type L.

Le modéle cinétique de pseudo-deuxiéme ordre et le modéle d'isotherme de Freundlich

décrivent mieux les données expérimentales.
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= La température n'affecte pas le processus d'adsorption. Les valeurs d'énergie libre
déterminées montrent que I'adsorption est de nature physique (physisorption).

Les résultats obtenus indiquent que le composite AM/BA, qui est un adsorbant de faible cout,

respectueux de l'environnement, ayant une grande capacité comparé a d'autres adsorbants,

pourrait étre considéré comme une solution efficace pour I'adsorption du colorant violet cristal

a partir de solutions aqueuses.
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Résumé

Dans ce travail, nous avons développé un matériau écologique a appliquer dans 1’opération de
traitement des eaux usées. Ce matériau est composé de bentonite sodique, d'acrylamide et
d'APS, qui agissent comme amorceurs dans le systtme de polymérisation adiabatique. Ce
composite a été préparé et caractérisé a 1’aide de la spectrométrie FTIR, de I’analyse
thermogravimétrique (TGA) et de la diffraction des rayons X (XRD). Les propriétés du
composite BA/AM en tant qu’adsorbant du colorant cristal violet ont été étudiées. Les
parametres influencant le processus d’élimination (pH, masse de 1’adsorbant, concentration de
colorant, temps de contact et température) ont également été étudies. Il a été constaté que
I’adsorption du colorant CV sur le composite AM/BA peut étre décrite par 1’équation du
pseudo-deuxiéme ordre. Les données d’équilibre ont été modélisées par les isothermes de
Langmuir, de Freundlich et de Temkin. Le mode¢le d’isotherme de Freundlich fournit le meilleur
ajustement pour représenter 1’adsorption de CV sur le composite BA/AM avec un R2 = 0,999.
L’efficacité d’élimination du colorant sur le composite a atteint 99,4 %.

Selon ces tests, le composite AM/BA s’est révélé étre un candidat prometteur pour I’élimination
efficace du cristal violet.

Abstract

In this work, we prepare an eco-friendly material to be applied in the colored water treatment.
This material is composed of sodium bentonite, acrylamide, and ammonium persulfate, which
act as initiator in the adiabatic polymerization system. This composite was prepared and
characterized using FTIR spectroscopy, thermogravimetric analysis (TGA), and X-ray
diffraction (XRD).The properties of the AM/BA composite as an adsorbent for the crystal violet
dye were studied. The parameters influencing the removal process (pH, adsorbent mass, dye
concentration, contact time, and temperature) were also studied. It was found that the adsorption
of the CV dye on the AM/BA composite can be described by the pseudo-second-order equation.
The equilibrium data were modeled by the Langmuir, Freundlich, and Temkin isotherms. The
Freundlich isotherm model provides the best fit to represent the adsorption of CV onto the
prepared composite. The dye removal efficiency on the composite reached 99.4%. According
to these tests, the AM/BA composite proved to be a promising candidate for the effective
removal of crystal violet.
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