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Introduction générale

Les rejets industriels contenant des produits toxiques sont devenus tres
préoccupants ce qui a provoqué une large prise de conscience.. Malgré 1’amélioration
continuelle des procédés ou des comportements humains, les techniques de traitement des
pollutions inéluctables se heurtent encore a des difficultés car il n’existe pas de méthodes
universelles de traitement. Parmi les effluents aqueux, ceux contenant des colorants, une
fois dissout dans 1’eau, ils seront parfois difficiles a traiter car la grande majorité des
colorants ont une origine synthétique et une structure moléculaire complexe qui les rend
plus stables et difficiles a étre biodégradables et qui posent des difficultés

technologiques spécifiques.

Le bleu de méthylene est le colorant le plus couramment utilisé dans la teinture du coton,
du bois et de la soie. Il peut provoquer des brulures oculaires. Le traitement des rejets
industriels contenant ce type de colorant s’avere d’un grand intérét. Une large variété de
techniques physiques, chimiques et biologiques a été développée et testée dans le
traitement des effluents chargés en colorants. Ces procedes incluent la floculation, la
précipitation, I’échange d’ions et la filtration sur membrane. Cependant, ces procedes
sont couteux et conduisent a la génération de grandes quantités de boues ou a la
formation de dérivés. Parmi les procedes de traitement des rejets liquides, 1’adsorption

reste une technique relativement utilisée et facile a mettre en ceuvre.

Dans le présent travail, nous sommes principalement intéressés a 1’étude de 1’adsorption

du bleu de méthylene sur les matériaux FePO. Il est presenté sous forme troix chapitres.

Le premier chapitre présente une étude bibliographique sur I’adsorption, leur types, et
les principales facteurs influence sur 1’adsorption, ainsi que les materiaux utilisé dans ce

type d’adsorption.

Une partie experimentale et les méthodes de caracterisation ainsi les modes operatoire

sont presenté dans le deuxieme chapitre.

Le troisieme chapitre est consacré a la présentation des différents résultats

expérimentaux obtenus ainsi que leurs discussions.

Enfin, notre mémoire se termine par une conclusion générale.
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Chapitre 1 Etude bibliographique

I-Introduction :

La pollution est un probleme majeur qui présente un vrai danger pour la vie humaine et la vie
aquatique , par l'introduction d’un corps étranger dans le milieu elle peut €tre de nature
chimique ou microbiologique[l].

Les polluants environnementaux de tous genres contaminent I’eau, I’air et la terre mettant en
péril les humains et les écosystemes. De plus, ils sont souvent sources de conflit entre

populations et industrie. On distingue généralement trois grands groupes de polluants:

inorganiques, organométalliques et organiques.

Les polluants organiques ont des effets tres variables qui dépendent de leur nature, certains
sont biodégradables etd’autres persistants. Ces derniers sont communément appelés POP
(Polluant Organique Persistant).Ces polluants sont généralement classés par catégorie
chimiquem.

Dans cette partie on présent une étude bibliographique sur le bleu de méthylene, leur

adsorption et les matériaux utilisés.
II-Bleu de méthyléne :
II-1- Définition :

Le chlorure de méthylthioninium (ou 3,7-bis-(dimethylamino) phenazathionium) connu sous

I’appellation bleu de méthylene est un colorant cationique. (Fi gl)[z].

Figure 1. Bleu de méthyle: a)Représentation moléculaire b) Poudre de bleu de méthylene
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I1-2-Caractéristiques :

C’est un composé organique dont la formule brute est C1sH gN3SCI. Sa masse molaire est de
319,852 g.mol™, dont 60,08% C, 5,67% H, 11,08% Cl, 13,14% N, 10,03% S (tableau 1).

11 est soluble dans 1’eau et plus faiblement dans I’alcool. 1l fut synthétisé la premiere fois par
Heinrich Caro en 1876.

Le bleu de méthyléne est un colorant cationique largement utilisé pour la coloration du coton,
de la laine et de la soie. La présence de colorant dans les eaux usées représente des risques
sanitaires. En effet, le bleu de méthylene provoque des briilures des yeux, qui peuvent €tre
résponsable de 1€s ions permanentes aux yeux des hommes et des animaux.

Lors de I'inhalation, il peut causer une respiration difficile et 1'ingestion par voie orale produit
une sensation de brlilure et il peut provoquer d’autres symptomes tels que la nausée, les
vomissements, la diarrhée, la transpiration abondante et la confusion mentale’’,

Tableau 1 : quelques caractéristiques du bleu de méthylene .

Colorant Bleu de méthylene

Structure ‘ /@iND\
CH,
CHz\ . é/ l‘\l /
T

Cl

CHs ChHs

Formule chimique Ci6H13sCIN3S
Masse molaire (g/mol) 319,85
Longueur d’onde maximale A max (nm) 664

e Dosage du bleu de méthylene :
Les concentrations en bleu de méthylene sont déterminées a partir d’un spectrophotometre de
type (UV /Visible).qui donne 1’absorbance .2 Une longueur d’onde A=664,3 nm .

e Utilisation :
Le bleu de méthylene est utilisé en médecine comme antiseptique et pour soigner les maux de
gorge. C’est un colorant utilisé aussi en biologie ; il est utilisé pour des tests de viabilité
cellulaire (apres application du colorant, les cellules vivantes restent incolores, alors que les

cellules mortes deviennent bleu).
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III- L’adsorption :
III-1-Définition :

L'adsorption est un phénomene physico-chimique se traduisant en particulier par une

modification de concentration a l'interface de deux phases .

IT existe cinq types d'interfaces selon la nature des deux phases: gaz / liquide, gaz/solide,
liquide/liquide, liquide/solide, solide/solide, et pour chacun de ces types d’interfaces, on peut

distinguer le cas ou ces phases sont pures.[4]

II1-2-Types d'adsorption :

Suivant I’importance des énergies mises en jeu entre l'adsorbant et 1'adsorbat, on distingue
deux types d’adsorption : 1’adsorption physique "physisorption" et 1’adsorption chimique

"chimisorption” bl

a-Adsorption physique :

par unité de masse. Les adsorbants utilisés dans la pratique sont, soit de nature organique
(végétale ou animale), soit de nature minérale. Ils sont employés tels quels ou apres un
traitement d’activation ayant pour but d’augmenter la porosité. Les adsorbants les plus utilisés

dans les application.

L’adsorption physique ou physisorption met en jeu de tres faibles interaction entre entités
moléculaire comme les forces d’attraction de Van der waals et des forces dues aux
interactions €lectrostatiques de polarisation, Elle est réversible et peu spécifique, L’adsorption

physiques rapide et généralement limité par les phénomene de diffusion.”!

b-Adsorption chimique :

Dite chimisorption est un phénomene irréversible due a une liaison chimique forte de type
covalente entre les atomes superficiels du solide et les molécules adsorbées, ce type
d'adsorption met en jeu des énergies d'attractions élevées, qui conduisent a des chaleurs
d'adsorption élevées, approchant souvent aux énergies de liaisons chimiques covalentes de

l'ordre de 8 a 20 Kcal/mol."

Les criteres qui permettent de différencier ces deux types d’adsorption sont rassemblés dans le

tableau 2 °,
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Tableau 2: Comparaison entre la physisorption et la chimisorption

Liaisons fortes Liaison faibles (forces de [11, 50,
Nature des (covalent ou Van der Waals, dipdle-dipdle 60-62, 64,
Interactions ioniques) . ou de dispersion) . 65,]
Type des Chimique . Physique [60, 63]
Interactions
Saturation Monocouche . Multicouche . [11, 50,
60- 63, 65]
Produisant une N'entrainant pas de [61]
modification modification des molécules
Caractere de la des molécules adsorbées .
Surface adsorbées .
Chaleur 40 - 800 kJ.mol-1 5-40kJ.mol’’ [60, 63]
d’adsorption
Cinétique Lente, pouvant étre Rapide, n’est pas un [11, 50,
d’adsorption catalysée . processus catalysé . 60- 65]
Nature de Irréversible Réversible (non spécifique) [11, 60-
I’adsorption (spécifique) 62,65]
Faible et parfois Diminue avec [11, 50,
favorable suite a I’augmentation de la 61]
Température I’activation de la température .
surface .

I11-3-Facteurs influengant l'adsorption :

L'équilibre d'adsorption entre un adsorbant et un adsorbat dépend de nombreux facteurs tel

que la température, la concentration, le pH, la surface spécifique, la porosité, la polarité, et la

nature de 1’adsorbat .
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Le phénomene d’adsorption liquide-solide s’effectue selon un partage du soluté entre
I’adsorbant et la solution, elle dépend donc des caractéristiques des trois composantes du

systeme (adsorbat, adsorbant, solution).[g]

a-La solubilité :

Les constantes d’adsorption ont tendance a étre plus importantes quand la solubilité du
composé diminue. Plus la solubilité est grande plus les forces reliant entre le soluté et le
solvant sont forte.””’

b-La polarité :

Une solution polaire aura plus d’affinité pour le solvant (ou pour 1’absorbant) le plus polaire
par exemple ; L alumine est un adsorbant polaire, et le graphite est non- polaire.[lo]

c-La température de la solution :

La température joue un rdle tres important dans le processus d’adsorption, puisque c’est un
phénomene exothermique. L’augmentation de la température permet d’accroitre le pouvoir
d’adsorption des composés organiques dans le cas de la chimisorption. L’accélération du
processus d’adsorption associée a 1’augmentation de la température s’explique par une
diminution de la viscosité de la solution ce qui a pour conséquence une augmentation de la
vitesse de diffusion de I’adsorbat dans les pores de I’adsorbant.!"!

d-Effet de la suspension :

La surface de contact entre 1’adsorbant et la solution ainsi que le nombre de sites actifs
participant au processus d’adsorption de polluants sur un adsorbant, jouent un role
déterminant dans le phénomene d’adsorption. La dépollution de la solution augmente avec
I’accroissement de la concentration en adsorbant. Cette augmentation est due a celle de la
surface d’adsorption et donc un plus grand nombre de sites actifs ou de groupements
fonctionnels de surface participant au processus d’adsorption /',

e-Le pH :

Le pH de la solution joue un role important sur la cinétique d’adsorption. Généralement les
composés acides s’adsorbent a faible pH et les composés basiques a un pH plus élevél'.

Le pH a parfois un effet non négligeable sur les caractéristiques de l'adsorption. Dans la
plupart des cas, les meilleurs résultats sont acquis aux pH les plus faibles. Cette propriété

s'applique particulierement 2 I'adsorption de substances acides!'” .
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I11-4-Différents types d’adsorbants :

Tous les solides agissant comme adsorbants sont caractérisées par une structure poreuse qui
leur confere une trés grande surface active tions de traitement des eaux sont les argile,

charbon active, gel de silice, z€olite et les oxydes métalliques.
1V- Adsorption de Bleu de méthyléne :

Plusieurs matériaux ont été utilisé dans I’adsorption de bleu de méthylene, Bulut et coll'™ ont
utilisé Le Chitosan/Bentonite comme adsorbant de BM, il ont étudié I’effet de température, de
concentration, de temps de contacte et la vitesse de rotation.ils ont constaté que
I’augmentation de concentration initial provoque une augmentation de capacité d’adsorption

cella due au augmentation des sites vacants.

1[14]

Benhouria et coll' ™ ont utilisé le Calcium -bentonite—carbone activé dans 1’adsorption, ils ont

constaté qu’a PH = 3 la quantité de BM absorbé est petit comparant avec PH > 3.

1145

Altintig et col ont adsorbé le BM par Fe-AC (fer sur carbone activé), ils ont étudié ’effet

de temps d’adsorption, ils ont varie la masse de I’adsorbant, I’adsorption de BM augmente

jusqu'a 30 min et elle reste constante avec prolongement de temps.
Le bleu de méthylene est adsorbé par plusieurs martiaux, il sont regroupées dans le tableau 3.

Tableau 3 : Différent matériaux utilisé dans 1’adsorption de BM .

Adsorbant Effet étudié Capacité référe
d’adsorption nces

Ca-bentonite AC PH, concentration, temps 756,97 mg. g'2 (4]

Chitosan/Bentonite Concentration initial de BM 142,86 mgg-1 (el

température, temps, agitation

Fe-AC (fer sur carbone | PH, dosage d’adsorbant, temps de | 312,5 and 370,4 mg (15, 17]

activé) mélange, concentration initial de | g-1

BM
Argile/chitosan Effet de PH et sel inorganique 280 mg .g-1 L8]
Argile activé/chitosan Effet de PH 340 mg .g-1 1]
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manghetique chitosan- | Effet de PH 179,6 340 mg .g-1 (201
graphen oxyde

Ln(IIT)-MOFs Effet de temps de contacte / (i
Sandwichlike Effet de PH 400 mg .g-1 (1]
Magnesium

Silicate/Reduced

Graphene Oxide

MgSi/RGO

Cedar sawdust Effet de PH et de température 98% (221
cellulose nanowhiskers/ | Effet de concentration initial de 554 .8 mg/g (231
polyurethane BM température, temps, PH

magnetic graphene oxide | Effet de temps de contacte 130 mg/g (241
MNPs/GO

chitosan-g-poly (acrylic | Effect de pourcentage vermiculite, | 1700 mg/g [16]
acid)/vermiculite PH, temps de contacte.

hydrogel composites

PAA- Fe;0, Effet de PH et de température 0,09 mg/mg (23]
Fe;04 Preyssler Effet de PH 60 mg/g (2]
acid/chitosan

magnetic mesoporous Effet de PH, concentration initial | 420 mg/g 271
chitosan based core-

shells biopolymer

Acid-Grafted Effet de concentration initial 1400 mg/g 28]
Quaternized

Cellulose

Graphene Effet de PH et de température 1350 mg/g (291
Oxide/Poly(acrylamide)

cellulose nanocrystal Effet de PH et de température 217,4 mg/g 301
WOx/C nanowire Effet de PH 1188 mg/g B1
Cu-BTC MOF Effet de PH 94,4% 2
Fe304 @Polydopamine | Effet de PH et de température 100% 53]
-Ag Core-Shell

agar/graphene oxide Effet de PH et de température 578 mg/g 4]
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poly(cyclotriphosphaze | Effet de PH, concentration initial, | 72,83mg/g &
ne-co-4,4_- et de teméerature

sulfonyldiphenol)

nanotubes

Fe;04 nanoparticules Effet de PH et de température 94 % [36]
montmorillonite- Effet de PH et de température 71,12 mg g-1 (371
Fe;04

magnetic graphene- Effet de PH et de température 65,79 mg g—1 (381

carbon nanotube

carbon nanotubes Effet de PH 270 mg g—1 [39]

calcium Effet de PH 900 mg g—1 (401

alginate/activated carbon

composite beads (ACB)

graphene oxide/calcium | Effet de PH 181,81 mg g—1 (4]
alginate
ZnCl,-carbon Effet de PH , temps de contacte et | 280 mg g—1 [42]

de température

chitosan/MgO Effet de PH , temps de contacte et | 92% (3]

composite de température

BTC :1,3,5-benzenetricarboxylate.
PAA : polyacrylic acid
V-MatériauxFePO :

L C 12 L . 44
Les FePO sont des matériaux considéré comme des matériau méso poreux'**, leur structure

se change suivant la méthode de préparation et les traitements thermique qui subit ce dernier
[45]
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V-1-Méthodes de préparation :

Plusieurs méthodes ont été utilisées pour la préparation des matériaux a base de phosphate

(FePO).

Unnikrishnan et coll ** ont préparé les FePO mésoporeux par précipitation de FePOy a
partir d’une solution aqueuse de Fe(NO3)3:.9H,0 et Na,HPO,. cette méthode de préparation
donne des FePO mésoporeux qui est confirmé par analyse DRX et BET avec une surface de
272 m*g".

1461 Ont utilisé la méme méthode, utilisant dans la préparation de Fe

Xuefeng et col
(NO3)3 et NapHPOQy, ils ont montré que se sont des matériaux mésopreux avec une surface de
254272 m°g”.

Vijayasankar et coll.”!

ont préparé FeAIPO (Fer-aluminophosphate) par trois
méthodes :

Meéthode A :

Nitrate d'aluminium [Al (NO3) 3 9H,0], nitrate ferrique [Fe (NO3) 3 9H,0] et H3PO4 (85%)
ont été pris dans 500 ml d'eau di-ionisé€e , une solution aqueuse a 28% NH3 a été ajoutée en
continu sous agitation. Un gélatineux précipité a commencé a apparaitre lorsque la solution a
atteint un pH de 8. L'addition d'ammoniac a été pour suivie jusqu'a pH porté a 9. Le précipité
a été séparé par filtration, lavé avec de I'eau di-ionisée pour éliminer les impuretés solubles et
séché a 120 ° C pendant 14 heures. Le solide blanc ainsi obtenu a été broyé et calcinée a 550
°C pendant 5 h.

Meéthode B :

La procédure suivie ici était similaire a celle décrit dans la méthode A, sauf que 1'ammoniac a
été ajouté goutte a goutte avec un taux contrdlé de 0,5 mL / min, pour obtenir le précipité.
Meéthode C :

Dans cette méthode, 1'urée a été utilisée comme agent précipitant au lieu de NH;3 jusqu'a ce
que la précipitation soit terminée (pH = 9). Le solide a été séparé par filtration,lavé, séché a
120 ° C pendant 14 heures, ensuite calciné a 550 ° C pendant 5 heures.

Ils ont trouvé qu’il y’a la formation de la phase FePO4 seulement pour les échantillons qui

correspond a la préparation B.
Ils ont remarqué d'apres I’analyse SEM que la distribution et la morphologie se change d’une

méthode a une autre.
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Une nouvelle voie pour la synthése des phosphates de fer a été décrite par Trobajo et coll. 1**,

IIs ont préparé le FePO par la méthode hydrothermale.ils ont constaté que les produits sont
tres sensibles a la présence d'urée dans le systeme réactionnel et a sa concentration. Sans urée
et a faible concentration d'urée seulement .FePO4.2H,0 est formé. Avec une augmentation de
la concentration d'urée la formation de 1'hydrogénophosphate de fer ; Fe (NH4) (HPOu),, a
lieu.

Lorsque la quantité d'urée ajoutée est tres élevée, les molécules d'ammoniac présentes dans les
milieux réactionnels agissent comme des agents modeles et un nouveau composé, Fe (NH3)
2P0y, est formé.

Les structures et les phases obtenues ont une dimension tridimensionnelle avec du fer
octaédrique.

Dans cette étude ils ont présenté la synthese directe de phosphates de fer dans des conditions
hydrothermales douces par la réaction de FeCl; (aq) et H3PO,4 (aq) en présence d'urée.

Baoliang et coll.*!

ont préparé les matériaux FePO par mélange de FeCls-6H,0 et
NaH,PO4-2H;0, ils ont conclu que suivant le traitement de ce mélange ; la morphologie de
matériaux peut se presenté sous forme nanoparticules de Fe;O,, 6-Fe,Os ou nanotubes de
Fes;0y, ces resultats ont été confirmé par DRX et MET.

Haowen!™”

a préparé les nanorodes FePO, par un melange de FeCls-6H,O et
NaH,PO4-2H,0 et H3POy, il a montré que la mophologie est influencé par la température de
réaction, la concentration des précurseur de Fer et de Phosphate, ainsi que le PH de la

solution.

E
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Le mécanisme qui a été proposé :
Fe** + H,0 =Fe(OH)** +H*
Fe(OH)*" + H,O = Fe(OH),"+H*
Fe’*+ H;PO,= FeH,PO,** +H*
FeH,PO,** + H3;PO, =Fe(H,POy)," +H*
Fe(OH)," +Fe(H,PO,)," =2FePO, + 2H,0 +2H"
Lorenza et coll®!ont étudie 1’effet des précurseurs de Fer et la température de
calcinations sur la structure des matériaux FePO, ils ont trouvé différents structure de FePO,

cella est confirmé par DRX et SEM.

V-2-Utilisation dans I’adsorption :

Ce matériau est largement utilisé en éléctrochimie come éléctrode[szl, dans l’oxydation[53],

[54]

déhydrogénation™"', mais peut utilisé dans 1’adsorption.

Ce matériau est utilisé par Zhang et coll. 551 dans I'adsorption du chrome (III) / (VI) avec du
phosphate de fer. Le comportement d'adsorption de Cr (III) / Cr (VI) sur le phosphate de fer
était étudié en utilisant le mode d'adsorption dans une gamme de pH 3-9.Dans cette étude 2,0
mg d’adsorbant ont été mélangés avec 2,0 mL de solution aqueuse d'échantillon dans un tube
a centrifuger de 2 mL . Le mélange a été secoué vigoureusement pendant 15 min pour faciliter
le processus d'adsorption. Apres centrifugation 20 mL de le surnageant a été injecté dans
ETAAS pour quantifier la chrome résiduel dans la solution apres adsorption.

Ils ont trouvé que I’augmentation de PH de 3 a 5 augment I'adsorption de Cr (III). Et les FePO
sont des matériaux qui facilitent 1'adsorption de chrome (III) avant de leur transformation en

chrome (VI) dans la solution.
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VI-Conclusion :
Dans cette partie bibliographie on a conclu que :
= La morphologie des matériaux FePO dépond de
- la méthode de préparation .
- les traitements thermiques comme la réduction, la calcination.
-les concentrations des précurseurs métalliques.
-le métal utilisé avec le fer pour les matériaux FeMPO.

= Le bleu de méthylene a été choisi comme polluant model dans notre étude, 'adsorption

de ce polluant dépond de :

-la température de milieu réactionnel .

-le PH de la solution .

-le temps de contacte de 1’adsorbant avec I’adsorbat .
-les concentrations initiales de 1’adsorbat .

Dans cette partie, on note que les matériaux FeMPO ou FePO ne sont pas utilisés dans

I'adsorption de bleu de métylene.
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I-Introduction :

Dans ce chapitre, nous avons étudiés 1’adsorption de bleu de méthylene (BM) sur des matériaux
FeMPO ainsi que I’influence des principaux parametres physico-chimiques tels que : le temps de
contacte, le pH de la solution de BM, et la température.

En suite, on a caractérisé le bon adsorbant par différents méthodes ; UV Visible, IR, DRX, MEB et
EDS.

I1-Présentation de l’adsorbat utilisé :

II -1 Bleu de méthylene :

Le bleu de méthylene est un colorant cationique, il est utilisé dans plusieurs applications a cause de la
stabilité de sa molécule. Plusieurs recherches ont été publi€es sur la possibilité d’élimination du bleu
de méthylene par différents adsorbants.

Il est généralement utilis€ comme un modele expérimental de colorant (contaminant cible) dans les

études sur les techniques de décoloration [1].

CH [ :I Cl 3

CH, CHs

Figure 01. La formule développée de BM

I1-2 Choix de colorant (BM) :

Le choix étudié répond aux criteéres suivants :
- Solubilité élevée dans 1’eau.

- Tension de vapeur faible.

- Analyse par spectrophotometre UV/visible.

- Modele de structure différente : cationique pour le bleu de méthylene.
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II -3 Préparation de la solution du bleu de méthylene :

La solution meére du bleu de méthylene de concentration (400 mg/L) cette solution appelée la

solution mere.

Ensuite par dilution, on a préparé une solution de 20mg/L pour effectuer notre étude d’adsorption.

III-Matériels et appareillage utilisés :

Nous avons utilisé différents

tableau 1.

Tableau 01 : Matériels et appareillage utilisés

matérielles pendant les études effectuées, ils sont résumé dans le

Matériels Appareillage

Bécher. PH-métre JENWAY .3505).
Erlenmeyer. Balance.

Eprouvette graduée. Agitateur

Fiole jaugée. Plaque chauffante.
Pipette graduée. Etuve .
Verre a montre. Mortier.

Entonnoir. Spectrophotometre UV visible JENWAY .6800 UV/VIS ).
Papier filtre , entenoire. Centrefugue .
Flacon. Ultrason .

IV-Les produits utilisés :

Dans notre étude, nous avons utilis€é des précurseurs métalliques et d’autres produits, se sont

regroupés dans les tableaux 2 et 3.

1V -1- Acides et bases :

Tableau 2: 1 es caractéristiques des acides et bases.

Produits

Caractéristiques

L’acide chlorhydrique HCI

Masse molaire : 36,45 g /mol
Densité : 1,19
Pureté : 37%

La soude NaOH

Masse molaire : 40g/mol

Pureté : 97%
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L’acide nitrique HNO3

Masse molaire : 63,01g/mol
Densité : 1,33
Pureté : 52,5%

Urée CH4N,O Masse molaire : 60,05 g/mol
Densité : 1,32 g/cm?3
K>HPO, Masse molaire : 174,2 g/mol

Densité : 2,44 g/cm3

IV -2 Les nitrate :

Tableau 3: Les caractéristiques de nitrate.

Produits Formule caractéristiques
Nitrate de Fer III | Fe(NO3),.9H20 Masse molaire : 404 g/mol
nonahydraté Point d’ébullition : 125°C
Point de fusion : 47 °C
Nitrate de Nickel II Ni(NOs3),.6 H,O Masse molaire : 290,79 g/mol
hexahydraté Densité : 2,05 g/cm3 (20 °C)
Point de fusion/point de congélation : 56 —57 °C
Point initial d’ébullition et intervalle d’ébullition :
136137 °C
Solubilité : Solubilité dans I'eau ~ 940 g /1a 20 °C
Nitrate de Cuivre II | Cu(NOj3),3H,O Masse molaire : 241,60 g/mol
trihydraté T® fusion : 114 °C
Solubilité : 1378 g/l (H,O, 20 °C). Soluble dans
l'eau et 1'éthanol.
Nitrate d’Argent AgNO;3 Masse molaire : 169,87 g/mol

T® fusion : 212 °C.

T® ébullition : Se décompose au-dessous du point
d'ébullition a 444 °C.

Solubilité : 2340 g-L' (eau, 25°C) / 1.10%g/L
(eau, 100 °C)
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V-Préparation des matériaux :

V -1 Préparation de FePO :

- D’abord, on a préparé deux solutions (A) et (B) :

Solution « A » : une solution de Fe(NOs3), 9H,0 avec une concentration de 2M.
Solution « B » : une solution de K,HPQO, avec une concentration de 2M.

-Ensuite, on a pris 5 mL de solution « A » et 5 mL de solution « B », ce mélange est soumis sous
I’agitation, apres un certains moment on observe 1’apparition d’un précipité vert. Ensuite on ajoute un

volume de 0,8 mL d’acide nitrique (36%) goute a goute sous agitation.
- Finalement : On ajoute 2,402 g d’urée a la solution verte claire.

Les solutions obtenues sont mises dans des réacteurs Téflons a 1’étuve a une température de 90 °C

pendant 72 heures.

-Apres 72 heures en fait une filtration, lavage par irradiation ultrason et séchage de matériau dans

1I’étuve a 80°C.
1V-2 Préparation de FeMPO :

La préparation de FeMPO se passe par les mémes étapes précédentes .Sauf qu’on ajoute 5 mL de

chaque précurseur métallique avec des concentrations de 4 M.
Pour FeCuPO, le précurseur est Cu(NO3),3H,0 a une concentration de 4M.
Pour FeNiPO, le précurseur est Ni(NO3),.6 H;O a une concentration de 4M.

Pour FeAgPO, le précurseur est AgNOs3 a une concentration de 4M.

V-L ‘adsorption du BM :
L'étude de ’adsorption du bleu de méthylene (BM) par les matériaux préparés est réalisée dans un
bécher contient la solution de BM (20mg/L). On ajoute 20 mg d’adsorbant pour chaque étude. En

suite on détermine 1’absorbance de la solution a I’aide d’un spectrophotometre UV/visible.

3
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V-1- Le choix de matériau :

Dans un 10 mL d’une solution du BM Bleu Méthylene a concentration 20 mg/L, On introduit 0,02 g
du matériau (Fe Cu PO, Fe Ag PO, Fe Ni PO, Fe PO).ces cinq solutions soumis sous agitions pendant
3 heures a une température ambiante .Ensuite en fait I’analyse par spectrophotometre UV/Visible.
V-2-Les effets étudiés :

Cette partie consiste a étudier les effets qui influent sur 1’adsorption de BM par le FeAgPO. Donc on
a changé des parametres sur 10 mL de Bleu Méthylene (BM) a une concentration 20 mg/L avec 0,02

g de FeAgPO.

o Effet de temps de contacte :

L’adsorption a été étudiée en fonction du temps pour déterminer la quantité de colorant adsorbé ou le
pourcentage d’adsorption a différents intervalles de temps, le temps d’équilibre est I’un des facteurs
les plus importants de point de vue économique.

On a mesuré 1’absorbance a 2 heures, 3 heures et 4 heures.

Le pourcentage d’adsorption est calculé par la relation suivante :

P%= (Aop-A)*100/A,

Ou : Ag: est I’absorbance maximale de la solution de BM sans absorbant ou a a un temps initial.
A: est I’absorbance maximale de la solution de BM apres adsorption.

o Effet de température :
L’influence de la température sur 1’élimination de colorant Bleu de Méthylene a été étudiée en
utilisant des chauffes balances permettant le maintien de la température a la valeur désirée et en
utilisant le thermometre pour garder la température voulue. Les expériences ont été réalisées en
ajoutant 0,02 g de « FeAgPO » dans la solution du colorant de bleu méthylene de concentration 20

mg/L et en agitant avec une vitesse d’agitation (200tr/min) pendant 3h.

La Température ( °C ) Le temp (min)
30 180

50 60

70 45
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o Effetde PH :

Dans ce travail, nous avons étudié 1’adsorption du BM par FeAgPO, en variant le pH (2, 4, 6, 8, 9) a
I’aide d’une solution d’acide chlorhydrique HCI (1M) ou une solution de soude NaOH (2M), selon le
pH voulu.

VI -Les Méthodes de caractérisation et d’analyse:
VI -1 pH meétre :

Nous avons réalisé les mesures du pH des différentes solutions du polluant a 1’aide d’un pH metre du
type« JENWAY 3505, ’étalonnage a été effectué a 1’aide de solutions tampons commerciales de pH
4,7.

Le pH de la solution ne subit aucune modification au cours des différentes expériences, sauf lors de
I’étude de son effet ou il a été ajusté a I’aide d’une solution (HCI /NaOH).

VI -2 La diffraction des rayons X (DRX) :

a- La définition :

La diffraction des rayons X constitue aujourd‘hui I’une de ces techniques les plus utiles et les plus
répandues dans la détermination de la structure de substances naturelles complexes. La diffraction
des rayons X constitue aussi un moyen commode et pratique d’identification qualitative des
composés. c’est une technique d'analyse basée sur la diffraction des rayons X sur la matiere [2, 3].
Les rayons X sont découverts par Rontgen en 1895, les premieres applications ont été tournées vers
I'étude des cristaux dans le but de mettre en évidence les atomes constituant les molécules [4].
b-Principe :

Les rayons X sont une forme de rayonnement électromagnétique a haute fréquence dont la longueur
d'onde est comprise approximativement entre 5 pycnometres et 10 nanometres. La diffraction des
rayons X permet d’identifier la nature des phases cristalline et amorphe présentes dans un solide.
Cependant, plusieurs mailles cristallines doivent se succéder pour former des raies de diffraction
visibles. Si le

nombre de mailles constituant les cristallites est faible, les raies de diffraction apparaitront larges.
Cette propriété permet dans certains cas de déterminer la taille des cristallites.

On analyse les échantillons par diffraction des rayons X, a 1’aide d’un diffractomeétre, son principe

repose sur la réflexion sélective des rayons X par un cristal, avec utilisation de la Loi de Bragg [20]:

A=2d sin 0
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Ou:

A: La longueur d’onde du faisceau incident (A= 1.54181A°)
d: La distance inter réticulaire entre les plans diffractant.

0: L’angle entre le faisceau incident et les plans diffractant.

Le domaine de 1’angle (20) est compris entre 10 et 80°.

Dans notre travail, I’analyse a été réalisée a 1’aide d’un diffractometre automatique au Laboratoire de

recherche LCSCO a Tlemcen.

Figurel .Appareille de la diffraction des rayons X.
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VI- 3-Spectroscopie Infrarouge :
a-La définition :

La spectroscopie infrarouge « IR » est I’une des méthodes spectrales, elle résulte du changement des
états vibrationnel et rotationnel d’une liaison moléculaire fournit des informations précieuses sur les
molécules d’eau absorbées et les groupements hydroxyles structuraux des minéraux argileux [5].
C’est donc un excellent moyen de détection des composés organiques et des structures minérales [6].
Les bandes d’absorption infrarouges correspondent a des transitions d’énergie de rotation de
vibration moléculaire. Les modes vibrationnels sont de deux types :

-L’élongation y avec variation de la distance interatomique.

-La déformation angulaire 6 avec variation de 1’angle entre deux liaisons adjacentes.
b- Le Principe :
Les techniques de spectroscopie infrarouge sont utilisées pour la détermination des groupements
fonctionnels. Dans les conditions normales de température et de pression, les atomes et les
groupements fonctionnels constituants sont exposés a un rayonnement électromagnétique. Sous
I’effet d’un rayonnement électronique infrarouge, les liaisons moléculaires absorbent une partie de
cette énergie et vibrent selon les mouvements de différents types (vibrations d’élongation ou de
déformation).
Le domaine infrarouge, dans lequel se trouvent les énergies de vibration des liaisons moléculaires, est
divisé en trois zones [7, 8]:
-proche infrarouge : A = 0.8 2 2.5mm (ou v = 4000 & 12500 cm™).
-moyen infrarouge : A = 2.5 2 25 mm (ou v = 4002 4000 cm ™).
-lointain infrarouge : A = 25 2 1000 mm (ou v =10 2 400cm™).
» Les analyses ont été effectuées a I’aide d’une spectroscopie Infra rouge de type (Cary 600 Series

FTIR Spectrometer) au Laboratoire de recherche LCSCO a Tlemcen.
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Figure 2. La spectroscopie infrarouge.

VI-4 La spectrophotométrie UV-Visible :

a- La définition :

La spectrophotométrie ultra-violet / visible est une technique d’analyse quantitative, qui consiste a
mesurer 1’abondance ou la densité optique d’une substance chimique donnée en solution.

b- Le principe :

La méthode repose sur la loi de Beer-Lambert qui énonce :

Lorsqu’une substance absorbe de la lumiere dans le domaine de I’ultra-violet et du visible, I’énergie
absorbée provoque des perturbations dans la structure électronique des atomes ions ou molécules.
Un ou plusieurs électrons utilisent cette énergie pour sauter d’un niveau de basse énergie a un niveau
de plus haute énergie. Ces transitions électroniques se font dans le domaine de 350 a 800 nm pour le
visible et entre 200 a 350 nm pour 1’ultraviolet.

Un milieu homogene traversé par la lumiere, absorbe une partie de celle-ci, les différentes radiations
constituant le faisceau incident sont différemment absorbées suivant leur longueur d’ondes et les
radiations transmises sont alors caractéristiques du milieu.

Soit un rayon lumineux monochromatique de longueur d’onde () traversant un milieu homogene
d’épaisseur L. Le taux de décroissance de 1’intensité lumineuse en fonction de 1I’épaisseur du milieu
absorbant est donné par la loi de Beer-Lambert :

Cette loi permet de définir deux grandeurs :
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Transmittance T : exprimée en % :

Absorbance A:

~

[ A=Logl/l=¢lC

J

Avec:

A : Absorbance.

€: coefficient d’extinction molaire (mol"'.l.cm™) .

L : Epaisseur de la cuve (cm).

C: Concentration molaire du composé dosé (mol/L).
Io : Intensité initiale de la lumiere traversée.

I : Intensité de la lumiere transmise.

Figure 3.La spectrophotométrie UV-Visible.

c-Domaine de lultraviolet et du visible :
Le domaine du spectre ultraviolet utilisable en analyse s’étend environ de 190 a 350nm.
Le domaine du spectre visible s’étend environ de 350 a 800nm. En ce qui concerne les couleurs du

visible, leur domaine en longueur d’onde est comme suite[9]:
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Violet : 400-420nm Jaune : 570-585nm
Bleu : 440-490nm Orange : 585-620nm
Vert : 490-570nm Rouge : 620-780nm

Le domaine UV-visible s'étend environ de 800 a 10 nm. 1l est divisé en trois parties :

v" Le visible : 800 nm - 400 nm.
v" L’UV-proche : 400 nm - 200 nm.

v" L’UV-lointain : 200 nm - 10 nm.
VI -5 Le microscope électronique a balayage (MEB ou SEM) :
a-La définition :
La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique qui permet d'étudier 1'état de
surface des matériaux par observation directe des diagrammes et d’en déduire le degré de rugosité de
la surface. La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM : Scanning Electron Microscopy
en anglais) est une technique de microscopie basée sur le principe des interactions électrons —
matiere.
La microscopie électronique a balayage constitue une source importante d’informations
morphologiques et topographiques souvent indispensable a la compréhension des propriétés de la
surface. Des lors, un examen par microscopie électronique constitue fréquemment la premiere étape
de I’étude de la surface d‘un solide.
b-Principe :
La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique de microscopie basée sur le
principe des interactions €électrons matiere. Un faisceau d'électrons balaie la surface de I'échantillon a
analyser qui, en réponse, réémet certaines particules. Différents détecteurs permettent d'analyser ces
particules et de reconstruire une image de la surface.
Une sonde électronique fine est projetée sur lI'échantillon a analyser. L'interaction entre la sonde
électronique et 1'échantillon génere des électrons secondaires, de basse énergie qui sont accélérés vers
un détecteur d'électrons secondaires qui amplifie le signal. A chaque point d'impact correspond ainsi
un signal électrique. L'intensité de ce signal électrique dépend a la fois de la nature de I'échantillon au
point d'impact qui détermine le rendement en électrons secondaires et de la topographie de
I'échantillon au point considéré. I est ainsi possible, en balayant le faisceau sur 1'échantillon,

d'obtenir une cartographie de la zone balayée[10].
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Figure 4. La microscopie électronique a balayage (MEB).

VI -6- Spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie, analyse EDS :

La spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie (ou EDS, abréviation de 1’anglais
« Energy Dispersive X-ray Spectroscopy ») est une faculté analytique qui peut étre couplée avec
plusieurs applications, dont la microscopie électronique par balayage (SEM), la microscopie
électronique en transmission (TEM) et la microscopie électronique en transmission par balayage
(STEM).Combinée a ces outils d'imagerie, ’EDS peut donner 1'analyse élémentaire sur des surfaces
aussi petites que la taille du nanometre en diametre. L'impact du faisceau d'électrons sur 1'échantillon
produit des rayons X qui sont caractéristiques des éléments présents sur 1'échantillon. L'analyse peut
servir a déterminer la composition élémentaire de points individuels ou a faire ressortir par

cartographie la distribution latérale d'éléments [11].



http://www.eaglabs.fr/cm/sem.html
http://www.eaglabs.fr/cm/tem-stem.html
http://www.eaglabs.fr/cm/tem-stem.html
http://www.eaglabs.fr/cm/tem-stem.html
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I-Introduction :

Dans ce chapitre on présente les résultats obtenu pendant notre étude sur I’adsorption de BM
par le plusieurs matériaux FeAgPO, FeNiPO, FeCuPO, FePO ainsi la caractérisation de

meilleur adsorbant.
II-Caractérisation des matériaux FeAgPO :

Le FeAgPO est le matériau qui absorbe plus le BM, pour connaitre leur nature et leur

caractéristique, on a passé par différents caractérisations.
II-1 caractérisation par diffraction des rayons X (DRX) :

Le diffractogramme des rayons X montre la présence des pics qui correspond a a-Fe,Os3 a 20
=26; 32; 54; 56,7; 61,07; 51,37 avec les plans 012, 104,116, 018, 214, 119

respectivement. Le pic qui situe a 20 = 47,6 est assigné au Fe4(PO4)3;(OH); avec le plan 531"
[1c] [1b]

104

3 Ag
=
g 111 200
L)
s s 311
= 110 ' =
20 30 40 50 60 70 80

20 (Degré)

Figure 1 . Diffractogramme DRX de FeAgPO .
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On remarque aussi la présence des pics a 20 = 38, 44, 65, 77 degré avec les plans
respectivement, ces pics correspondent aux nanoparticules d’argent d’une face cubique (fcc)

21131 es autres pics qui sont moins intense sont attribué aux Fey (P207)5
I1-2 caractérisation par Le microscope électronique a balayage MEB:

Les images MEB figure «2,3 » montre une distribution hétérogéne de matériaux soit FePO ou
FeAgPO .

La comparaison entre les images de deux matériaux montre que 1’ajout de précurseur

métallique d’argent a completement changé la structure de matériau de départ.

Figure 2 . Image MEB de FePO a 50 um.
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Figure 3 . Image MEB de FeAgPO.
I1-3 caractérisation par Spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie EDS :
La caractérisation par EDS « 4 » montre la présence de fer, phosphate et I’argent.

Ce résultat montre qu’on a introduit I’argent dans le FePO .

Figure 4. Spectre EDS de FeAgPO .
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I1-4 caractérisation par Infrarouge IR :

La figure « 5 » montre le spectre infrarouge de FeAgPO , on remarque la présence des bandes

d’absorbance 520 et 1010 cm™ qui sont attribués aux liaison Fe-O.

Les autres bandes d’absorbance caractérisent la présence de laissons O-H 51,

Transmitance(u.a)

4000 3500 3000 2500 2000 1508 1000 500
Nombre d'onde {Cm)

Figure 5. Spectre Infrarouge de FeAgPo .
II1-Adsorption de BM :

II1-1 choix de matériaux :

Les différents matériaux préparées FeCuPO, FeAgPO, et FeNiPO ont utilis€ dans
I’adsorption de BM.

La figure « 6 » montre les absorbances correspond a chaque solution, le temps d’adsorption
est 2h pour tous les échantillons avec la méme concentration initial de solution de BM

20mg/L.
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Figure 6.Choix de materiau dans 1’adsorption de MB.

On remarque que I’absorbance la plus petit correspond a le matériau FeAgPO qui égal a 1,51,

et les FeNiPO et FeCuPO donne des absorbance élevé égale a 2,58 et 2,7 respectivement.
Pour calculer le pourcentage d’adsorption de FeAgPO, on utilise la formule suivante :
P=100* (A0-A)/A0

Sachant qu’AO présente la concentration de solution de BM initial avant 1’adsorption qui

égale a 2,4559.

Tableau 1: Absorbance de différent solution de BM.

L’absorbant Absorbance (u.a) Pourcentage d’adsorption (%)
FeCuPO 2,700 /

FeNiPO 2,5850 /

FeAgPO 1,5185 38,169

D’apres le tableau, on peut dire que le meilleur adsorbant est le FeAgPO devant les autres
matériaux. Pour améliorer le pourcentage d’adsorption, on a étudié les effets influengant

I’adsorption de BM avec le méme adsorbant (FeAgPO).
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I11-2 Les facteurs qui influent sur ’adsorption de BM :

a-effet de temps de contacte :

Le FeAgPO avec une masse de 20 mg est utilis¢é comme adsorbant dans 1’adsorption de 10

mL de BM (20mg/L) a une température ambiante pendant 2h, 3h, et 4h, les résultats obtenus
sont présentés dans la figure 7.

2,75

2,25

L.75

1,25

Absorbanee (u.a)

0,75

0,25 / |

550 570 590 610 630 650 670 690 710

Longueur d'onde (nm)

Figure 7. Effet de temps de contacte de FeAgPO avec BM.

D’apres la figure précédant, on remarque que 1’absorbance de BM au bout de 2h est plus

intéressante qu’a 3h et la plus grande absorbance été a 4h.

On constate que I’augmentation de temps de contacte de matériau avec la solution de BM peut

provoquer une bonne adsorption ou 1’opération contraire (la désorption).

Le tableau « 2 » Montre le pourcentage d’adsorption de BM a 2, 3 et 4h. On a une bonne

adsorption a 3h avec une adsorption de 73,41% en BM initial.
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Tableau 2: Effet de temps sur 1’adsorption de BM par FeAgPO .

Temps de contacte Absorbance (u .a) Pourcentage d’adsorption (%)
2h 1,5185 38,169
3h 0,6530 73,410
4h 2,3000 6,340

A 4h I’adsorption de BM diminue d’une maniere remarquable, ceci explique la désorption de

BM apres le temps nécessaire de 1’adsorption. '

b-Effet de température :
On a étudié I’adsorption de BM (20 mg/L) avec 20 mg de FeAgPO a différentes

températures ; ambiante, 30 °C, 50°C, 70°C les résultats sont regroupés dans le tableau 3.

Tableau 3: Effet de température.

Température (°C) Temps Absorbance (u.a) | Pourcentage d’adsorption (%)
(min)

Ambiante 180 0,6538 70,41

30 180 0,7778 68,60

50 60 0,6901 71,90

70 45 0,4921 80,00

On remarque que I’adsorption de BM augmente avec 1’augmentation de température, tel que
le pourcentage d’adsorption est de 70,41 et 80 a ’ambiante et 70°C respectivement cela est

due a I’activation des sites d’adsorption d’adsorbant .

On remarque aussi qu’on a réduit le temps avec I’élévation de température a 70°C. Donc on

peut adsorber le maximum de BM (80°C) a 70°C pendant 45 min.

En effet, ces études ont montré qu’une augmentation de la température peut entrainer soit une
augmentation soit une diminution de la quantité adsorbée Lorsque 1’adsorption est
exothermique, la quantité adsorbée diminue quand la température augmente. Au contraire,
quand la quantit¢é adsorbée augmente avec la température, 1’adsorption est
endothermique « ’augmentation de la température favorise les processus de chimisorption

alors que son abaissement favorise 1’adsorption physique .18
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c-effet de PH :

On a étudié I’effet de PH sur la méme solution, on a ajusté le PH par des solutions de NaOH

(1M) et HC1 (1M), les résultats obtenus sont présente dans le tableau 4.

Tableau 4: effet de PH sur 1’adsorption.

PH Pourcentage d’adsorption (%)
2 73
4 63
6 64,6
9 60,7

On remarque que 1’augmentation de PH diminue le pourcentage d’adsorption, ce qui montre

que dans un milieu basique 1’adsorption de BM diminue.

D’une facon générale, lorsque le pH augmente, les cations sont moins solubles et les anions
sont plus solubles. De plus, 1’augmentation de pH induit souvent la formation d’especes
précipitées qui peuvent limiter la solubilité et la biodisponibilité de toutes les especes
ioniques. Cependant, elle entraine également la dissolution de matieres organiques et la

formation consécutive de complexes organométalliques plus solubles B
HI-Conclusion :

Cette étude présente 1’adsorption du colorant bleu de méthylene sur le matériau FeAgPO .

Les résultats expérimentaux montrent que le processus d’adsorption dépend du pH de la

solution, temps de contacte, température.
L’augmentation de PH diminue le pourcentage d’adsorption.

La quantité de colorant adsorbée de BM au bout de 2h est plus intéressante qu’a 3h et 4h

cela éxplique la désorption de BM sur la surface de FeAgPO.

Le processus d’adsorption est tres rapide, On remarque aussi qu’on a réduit le temps avec
I’élévation de température a 70°C. Donc on peut adsorber le maximum de BM (80°C) a 70°C

pendant 45 min.




Chapitre 111 Résultats et Discussions

IV-Référence :

[1]a) B.Lv, Y. Xu, D. Wu and Y. Sun, CrystEngComm 2011, 13, 7293-7298; b) S. G.
Hosseini, R. Ahmadi, A. Ghavi and A. Kashi, Powder Technology 2015, 278, 316-322;¢) Y.
Yuan, W. Jiang, Y. Wang, P. Shen, F. Li, P. Li, F. Zhao and H. Gao, Applied Surface Science
2014, 303, 354-359.

[2] F. Movahedi, H. Masrouri and M. Kassaee, Journal of Molecular Catalysis A: Chemical
2014, 395, 52-57.

[3] G.-P. Yong, D. Tian, H.-W. Tong and S.-M. Liu, Journal of Molecular Catalysis A:
Chemical 2010, 323, 40-44.

[4] X. Zheng, Y. Zhang, T. Cheng, M. Zhao, H. Kong and Z. Jin, International journal of
environmental science and technology 2016, 13, 2091-2096.

[5] M. Mohammadikish, Ceramics International 2014, 40, 1351-1358.

[6] G. Qiu, H. Huang, H. Genuino, N. Opembe, L. Stafford, S. Dharmarathna and S. L. Suib,
The Journal of Physical Chemistry C 2011, 115, 19626-19631.

[7] G. Tang, S. Tian, Z. Zhou, Y. Wen, A. Pang, Y. Zhang, D. Zeng, H. Li, B. Shan and C.
Xie, The Journal of Physical Chemistry C 2014, 118, 11833-11841.

[8] S. Akazdam, M. Chafi, W. Yassine and B. Gourich, 2017.

[9] M. El Haddad, R. Mamouni, N. Saffaj and S. Lazar, Journal of the Association of Arab
Universities for Basic and Applied Sciences 2012, 12, 48-54.




Conclusion

Générale

(=)

=5
)

C



Conclusion générale

Conclusion générale :

Dans le présent travail, nous nous sommes intéressés a I’étude d’élimination du colorant
cationique le bleu de méthylene sur les matériaux phosphate FeMetalPO en milieu aqueux par
procédé d’adsorption.

Nous avons réalisé une étude sur quelque parametres qui influent sur le phénomene
d’adsorption en examinant ;en particulier, la température ,le temps de contact adsorbant-adsorbat et
le pH la solution.

L’effet de la température sur 1’adsorption du colorant BM a été également étudié et les

parametres thermodynamiques ont été déterminés.

» Les parametres thermodynamiques obtenus indiquent que 1’adsorption du colorant bleu de
méthylene sur les matériaux phosphate est un processus spontané.
» Le pH influe sur capacité d’adsorption de BM. En effet, avec une augmentation du pH

I’adsorption deminue dans le cas d’etulisation de FeAgPO.

Les résultats obtenus dans cette partie, ont montré que le Bleu de méthyléne présente une meilleure
affinité .

Les caractérisations de FeAgPO montre que ce materiau a une nouvelle structure qui n’est
pas presenté dans la bibliographie.

les différents résultats obtenus sont prometteurs et encourageant pour envisager une étude
plus complete dans 1’objectif de montrer que l'adsorbant choisi (FeAgPO) pour cette étude est

efficace .

ﬂ



Résumeé : pans ce travail, nous étudions I’élimination de colorant du bleu de méthylene (BM) en solution par
I’adsorption sur les matériaux phosphate FeMetalPO en milieu aqueux.

Le FeAgPO est le matériau qui absorbe plus le BM, pour connaitre leur nature et leur caractéristique, on a passé par
différents caractérisations : La DRX, MEB, EDS, IR, UV/visible .

Une série d’expériences a été ensuite réalisée afin d’étudier I’influence sur la capacité d’adsorption de certains
parametres tels que: la température, le temps de contact adsorbant-adsorbat et le pH la solution. Les résultats
expérimentaux montrent que
» L’augmentation de PH diminue le pourcentage d’adsorption.
» La quantité de colorant adsorbée de BM au bout de 2h est plus intéressante qu’a 3h et 4h cella explique la
désorption de BM sur la surface de FeAgPO.
»  Le processus d’adsorption est tres rapide, On remarque aussi qu’on a réduit le temps avec 1’élévation de
température a 70°C. Donc on peut adsorber le maximum de BM (80°C) a 70°C pendant 45 min.

Les différents résultats obtenus sont prometteurs et encourageant pour envisager une étude plus complete dans 1’objectif
de montrer que I'adsorbant choisi (FeAgPO) pour cette étude est efficace.

Mots clés: bleu de méthylene , caractérisations , adsorbant-adsorbat , adsorption ,colorants ,température, la
désorption , bleu de méthyléne ( BM), PH, FeAgPO.

ABSTRACT: mn this work, we study the elimination of methylene blue (BM) dye in solution by adsorption on
FeMetalPO phosphate materials in an aqueous medium.

FeAgPO is the material that absorbs more BM, to know their nature and their characteristic, we went through different
characterizations: DRX, MEB, EDS, IR, UV / visible.

A series of experiments was then carried out in order to study the influence on the adsorption capacity of certain
parameters such as: the temperature, the adsorbent-adsorbate contact time and the pH solution. The experimental
results show that:

» Increasing PH decreases the adsorption percentage .

> The amount of adsorbed dye BM after 2 hours is more interesting than 3h and 4h that explains the
desorption of BM on the FeAgPO surface.

»  The adsorption process is very fast, we also note that we reduced the time with the temperature rise to 70 °
C.— Therefore, the maximum BM (80 ° C) can be adsorbed at 70 ° C for 45 min.

The various results obtained are promising and encouraging to consider a more complete study in order to show that the
chosen adsorbent (FeAgPO) for this study is effective.

Key words: methylene blue, characterizations, adsorbent-adsorbate, adsorption, dyes, temperature,
desorption, methylene blue (BM), PH, FeAgPO.

b by & FeMetalPO il gd 3 ga o pabaiad) Gioh oo dstaall 3 (BM) @0Y) Caliisall dia (e galdal) (i ¢ Jaal) 138 B

¢ glpaall caf dadY) ¢ EDS <(MEB (DRX  : 4dlida Jualdiy U S8 ¢ Lpailad g i 48 pal ¢ JiST BM paiad (Al 33l & FeAgPO
A pa [ Laedil) (368 AaY)

Ao g gl e Jtally atiaal) Guadlill (¢ Bl sad) Aa 3 sdie Adma Jal gl (aliatial) 388 e AN A Jal (e el (e Al 61 3
ferks L A il quilill) gl

soabaia¥) dud (e Sl PH 824 >
FeAgPO ghu = BM (abaia] puly 138 g ¢ cilolu 4 g ailelu 3 ¢ s ) S8 (ielu 2t BM ducliaal) dipall dpaS jyind >
bl palatia) Say ¢ A A gia da 3 70 A1 B1ad Aa s gL ) e i gl) Liadd U Liagd Jaadl cadg ¢ 1an Az paliatial) 4iles >

v

A88a 45 5aal Ly gia 43,3 70 Lo (L e 422 80) BM

Add Ll 3 03¢ (FeAgPO) 5_Lidall cibaiaal) i Jled) Jal ¢pa YLaiS) JiST Al o B Bl daadia g Bas) g Lgale J gaaad) af Al AdbiA) gilial)
PH s(BM) C):\.\:\’.';:\A\ éJJ‘J\J 3 EJ\)A.“ %J.\j 3 .&L.MY‘J 3 uaLA:\A\ﬂ-udﬂAA.“ 3 Qu’#ﬂ‘ ¢ g.‘:\z...m.“ (..éJjY‘ :%}M\ Cilalsly
FeAgPO



