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The abstract

Effluents containing dyes released into the environment by various industries require effective
treatment. These dyes have multiple adverse effects on nature and human health. The textile
industry releases large amounts of wastewater containing toxic and carcinogenic dyes. Faced
with this problem, we propose a method of degradation using nanoparticles. This study
allowed the synthesis of several nanoparticle systems (CuFe204, CoFe204, ZnFe204, NiFe20s4,
AlFe>04) and the nano-AlFe204 coupling with the RGO. As it allowed the application of
AlFe.04/RGO in the degradation of AG 25 by photo-catalysis by the BOX BEHNKEN
experiment plane with and without UV irradiation. The results show that the model does not
predict our application.

Keywords: Green Acid (AG25), degradation, nanoferrites, adsorption, photocatalysis,
experiment design

Résumeé

Les effluents contenant des colorants rejetés dans I'environnement par diverses industries
nécessitent un traitement efficace. Ces colorants ont de multiples effets néfastes sur la nature
et la santé humaine. L'industrie textile rejette de grandes quantités d'eaux usees contenant des
colorants toxiques et cancérigenes. Face a ce probléme, nous proposons une méthode de
dégradation en utilisant des nanoparticules. Cette étude a permis la synthése de plusieurs
systémes de nanoparticule (CuFe20s, CoFe204, ZnFe204, NiFe204, AlFe204) et le couplage
nano-AlFe;Os avec le RGO. Comme elle a permis 1’application du AlFe204/RGO dans la
dégradation du AG 25 par photo-catalyse par le plan d’expérience BOX BEHNKEN avec et
sans irradiation UV. Les résultats montre que le modele ne prédit pas notre application.

Mots-clés : Acide Vert (AG25), dégradation, nanoferrites, adsorption, photocatalyse, plan
d’expérience
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Introduction générale

En raison de leur stabilité chimique, de leur facilité de synthése et de leur polyvalence, les
colorants sont largement utilisés dans les applications industrielles, impression, alimentaires,
cosmétiques et cliniques, ainsi que dans la teinture textile. Cependant, une fois que les
colorants sont rejetés dans I'environnement sous forme d'eaux usées, leur stabilité devient une
source de pollution. (Mensour, et al., 2018).Ces colorants subissent une décoloration
anaérobie, sont de nature cancérigéne et peuvent causer des problemes allergiques. Par
conséquent, il est trés important de protéger I'environnement de ces polluants et il existe
plusieurs méthodes physiques, chimiques et biologiques pour traiter et décolorer les eaux
usées contaminées. Parmi ces méthodes, on peut citer la coagulation et la floculation, la
biodégradation et le traitement par oxydation, 1’ozonation, la photocatalyse et 1’adsorption.

La présence de ces polluants émergents dans l'environnement est préoccupante et nécessite
donc le deéveloppement de stratégies de traitement efficaces. Ces stratégies incluent
I'application du procédé d'oxydation avancée POA. 1l s'agit de processus oxydatifs basés sur
la génération d'entités radicalaires, en particulier de radicaux hydroxyles (e OH) espéces
oxydantes tres réactives capables de dégrader et de minéraliser des molécules organiques. La
photocatalyse, un type de POA, a recu beaucoup dattention ces derniéres années dans le
domaine de la purification de I'eau en tant que procédé d'élimination des micropolluants
organiques (colorants, solvants, etc.).

C'est dans ce contexte que cette étude a été réalisée dans le but de démontrer l'effet d'un
traitement photocatalytique sur la dégradation du colorant anthraquinonique vert acide 25
(AG25). Le photocatalyseur utilisé est des nanoparticules de type nano-ferrite (nano-
AlFe204/RGO). Nous avons aussi étudié la possibilité de couplage entre les photocatalyseurs
(nano-AlFe204/RGO) et les persulfates.

Ce mémoire est structuré en trois (03) chapitres :

¢+ Le premier chapitre sera consacré a une étude bibliographique sur lesnano-ferrites, les
colorants, I'adsorption, procédés d’oxydation avancée et la photo-catalyse.

% Le second chapitre abordera la partie « matériels et méthodes ». Nous décrirons les
protocoles expérimentaux, le matériel, ainsi que les méthodes expérimentales utilisées.

% Le troisieme chapitre est consacré aux résultats obtenus et leurs discussions sont
présentées.

Finalement, le manuscrit est achevé par une conclusion générale.



CHAPITRE I.
Etude bibliographique
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Les nano ferrites sont des substances chimiques obtenues sous forme de poudres ou de
structures céramiques et possédent des propriétés ferrimagnétiques dues a la présence
d'oxydes de fer, que d'autres oxydes de métaux de transition peuvent partiellement modifier.
Les ferrites hexagonales (M Fe 12019), grenat (MsFesO12) et spinelles (MFe20O4) sont les
principales classes de ferrites en fonction de leur forme cristalline. Parmi eux, M est n'importe
quel ion métallique divalent, tel que Mg, Mn, Ni, Co, Fe, Cu, etc., qui sont largement utilisés
dans de nombreux domaines. (Kumar, et al., 2019)

Fondamentalement, les ferrites sont de trois types, a savoir le spinelle, le grenat et
hexagonale. Tous ces types de ferrites ont leur propre identité et tous sont egalement
importants pour les applications technologiques. Les ferrites spinelles sont représentées par la
formule chimique (MFe2Og). Les grenats ont la formule (RsFesO;,). Les ferrites hexagonales

sont généralement représentées(MFe12019). ( Dr Manohara, 2020)

Divers anions, dont le soufre (Thio-spinelle), le chlore (halogene-spinelle) et I'oxygéne,
peuvent former une structure spinelle. Une ferrite spinelle de formule générale MeFe,O4
ou A [B204], ou Me fait référence au metal, peut étre représentée comme un arrangement
cubique compact d'atomes d'oxygeéne sur deux sites cristallins différents, Me?* et Fe3*. Ces
sites ont une coordination d'oxygéne tétraédrique (site A) et octaédrique (site B), de sorte
que les deux sites ont des symétries locales synthétiques différentes. Dans la structure
spinelle, les cations métalliques occupent les sites cationiques. L'un se compose de 8 sites
A dans lesquels le cation métallique est coordonné de maniére tétraédrique a I'oxygeéne, et
le second se compose de 16 sites B avec une coordination octaédrique. Selon
l'arrangement des cations métalliques Me?". (Kumar, et al, 2021)

Les spinelles sontclassés comme : (Bhargava, et al., 2021)

a. Structure normale du spinelle, A [B,O4] Dans ce cas, tous les cations Me?* occupent
les sites A (tétraédriques) et les cations Fe3* occupent les sites B (octaédriques), ces
ferrites ont la formule Me?* [Fe,**] O*. Cet arrangement se produit dans CdFe,Os et
ZnFez04.
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b. Structure spinelle inversée, B [ABOA4] Ici les ions Me?* occupent les sites B
(octaédriques) et les ions Fe** sont disposés sur les sites B octaédriques et A
tétraédriques. Les cations Fe** occupent complétement les sites A et les cations Me?*
et Fe** occupent les sites B aléatoire, la formule structurale des ferrites inverses
estFe®* [Me?* Fe*'] 042, la magnétite FesOsa, les ferrites MgFe20sNiFe © gt CoFe @ 4
ont une structure de spinelle inversée.

c. Structure spinelle mixte, A1x B x [A x B 2x O4] ou (Me1x Fe x [Fe2x Me x]O4 avec des
ions Me?* et Fe®" répartis sur les sites octaédriques et tétraédriques, par exemple
MnFe20 4. Ou le degré d'inversion est x. Dans la majorité des spinelles, I'arrangement
cationique a une valeur intermédiaire de degré d'inversion et ou les deux sites ont une

fraction des cations Me?* et Fe3*.

Figure 1 :structure spinelle de la ferrite MnFe204 avec les ions Mn dans le site A et les ions Fe dans les sites B

1.1.3. Méthodes de synthése des nano ferrites

Il existe plusieurs méthodes de synthese des ferrites .Le choix est basé sur des aspects
environnementaux et économiques réactifs utilisés et applications envisagées en fonction de
leurs propriétés magnétiques et optiques. Dans notre étude, nous avons appliqué la méthode

d'auto combustion.
Les principales méthodes sont :

¢+ décomposition thermique

+ méthode de Co-précipitation
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% méthode d'auto combustion
% méthode hydro thermique
% méthode sol-gel

% méthode par microémulsion

% synthese verte

%* autres méthodes

La technique de combustion en solution est d'une grande importance en raison de ses
avantages potentiels tels que la simplicité, la rapidité de production, la faible
température/le faible codt et la production de nanoparticules pures et homogenes. Le
processus de combustion est une réaction d'oxydoréduction exothermique entre un
oxydant et un combustible. L'oxydant (0) et le combustible (F) sont utilisés pour réaliser
la combustion. Le combustible choisi a un effet trés important sur la ferrite préparée. Dans
ce processus, le combustible est soit l'urée, soit la glycine, soit leur mélange. En
équilibrant la valence oxydante (O) et la valence réductrice (F) des réactifs, la
steechiométrie de (O/F) est maintenue a l'unité. La pureté, la taille des cristallites, la
forme, la porosité et la teneur en carbone des echantillons préparés sont toutes influencées
par le rapport F/O. Les deux matiéres premieres sont dissoutes dans de I'eau déminéralisée
avec une agitation constante et un chauffage a une température modérée. Le chauffage
conduit a une oxydation complete a l'air libre, ce qui donne des particules fines ayant une

symétrie homogene. (Kumar, et al., 2021)

Nouvelles propriétés électriques ou magnéetiques des NFS, leur développement permet réaliser
des gains de productivité significatifs et ouvrir de nouvelles perspectives dans tous les
domaines tels que les transports, l'environnement et la santé. Quelques candidatures :
(Tatarchuk, et al., Mai 2017)

% Science biomédicale

¢+ capteurs et biocapteurs

%+ composants haute fréquence
% absorption des micro-ondes

% activité photo catalytique
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Les ferrites présentent des avantages qui leur permettent de les remplacer dans de nombreuses
applications. L'émergence récente du méta materiaux constitue une approche originale pour
obtenir des propriétés magnétiques micro-ondes et ouvre la voie a des perspectives
extraordinaires. S'ils ne peuvent pas remplacer les matériaux magnétiques traditionnels, ils
peuvent étre combinés avec eux pour augmenter leur potentiel. La petite taille des ferrites leur
confere des propriétés intéressantes : elles ont une grande surface spécifique et une excellente
stabilité. Ces particules ont certes l'avantage de former une solution homogene qui ne se
dépose ni ne s'écume, mais surtout leur capacité a échapper aux défenses immunitaires et leur
capacité a cibler des populations cellulaires spécifiques en font des vecteurs prometteurs.
(Casbeer & Sharma ).

Les colorants sont des composés organiques, naturels ou synthétiques, qui ont la propriété de
colorer durablement le support sur lequel ils sont appliques dans certaines conditions. Les
colorants sont la source la plus importante de pollution aquatique. L'élimination des colorants
des effluents est une tache difficile en raison de leur nature stable, qui doit étre traitée avec les
eaux usées avant d'étre rejetées dans les plans d'eau. Différentes techniques dites « classiques
» OU émergeantes » sont en pratique pour réaliser la dépollution. Nous avons choisi pour notre

étude un procédé d’oxydation avancée : la photo catalyse a I'aide de nanoparticules.

Le colorant Acide vert 25 (Acide Green : AG25) est de structure anthraquinonique appelé
également acide Toluennesulfonique, 6, 6 ° - (1,4-Anthraguinonylenemino) sel di sodique.
Les colorants anthraquinones sont caractérisées par une liaison C-O et représentent la
deuxiéme classe des colorants utilisés dans 1’industrie aprés les colorants azoiques. La
formule de base dérivée de I’anthracéne montre que le chromophore est un noyau qu’ionique
sur lequel peuvent s’attacher des groupes hydroxyles ou aminés. En effet, cette classe de
colorants présente la plupart du temps les meilleures stabilités a la lumiére et aux agents
d’attaque chimiques. Sa structure chimique est représentée dans la figure 2. (Ben Mensour, et

al., 2018)
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Figure 2: structure chimique de I’AG 25

1.2.3. Toxicité des colorants
La production et l'utilisation des colorants naturels sont beaucoup moins polluantes que celle

de la plupart des colorants et pigments de synthése qui generent des sous-produits nocifs,
lorsqu’ils sont déversés directement dans le milieu naturel (sous forme de rejets) sans aucun

traitement spécifique des constituants toxiques. (Fghire, et al., 2006)
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L'adsorption est un procédé de traitement adapté pour éliminer divers composés toxiques de
I'environnement. Principalement utilise pour le traitement de l'eau et de lair. Dans ce
processus, des molécules fluides (gaz ou liquide) appelées adsorbats se fixent sur des surfaces
solides appelées adsorbants. Ce processus définit la propriété de certains matériaux a ancrer
des molécules (gaz, ions métalliques, molécules organiques, etc.) sur des surfaces de maniere
plus ou moins réversible. Par conséquent, au cours de ce processus, les substances passent de
la phase aqueuse ou gazeuse a la surface solide. Le solide acquiert alors les propriétés de
surface suivantes (hydrophobe ou hydrophile) : Modifier I'état d'‘équilibre du milieu
(dispersion, agrégation). (Desjardins, 1990)

L'adsorption peut étre divisée en deux types :

Une liaison chimique se forme entre la surface de I'adsorbant et le substrat, conduisant
a la chimisorption. Elle peut étre de nature ionisée ou covalente. Par rapport a
I'adsorption physique, elle utilise des énergies d'adsorption plus élevees, de l'ordre de
100 Kcal/mole. Ce processus se produit a des temperatures élevées, est generalement
lent et irréversible, et entraine une modification des molécules qui ont été adsorbées.
Ces dernieres ne peuvent étre empilées sur plus d'une monocouche. (Richard
LEBOURGEDOIS, 10/02/2014).

Le processus de physisorption est caractérisé par des énergies tres faibles entre la
matrice solide et le substrat. De plus, il s'agit d'un processus rapide et réversible qui n'a
pas besoin d'étre modifié.Les interactions entre les molécules du soluté (adsorbée) et la
surface du solide (adsorbant) sont assurées par des forces. Electrostatiques type
dipéles, liaison hydrogene ou Van der Waal. (Richard LEBOURGEOIS, 10/02/2014).

De nombreuses applications techniques de l'adsorption découlent de trois caractéristiques qui

la distinguent des autres procédés de séparation, a savoir : [ (Mr.Boulmokh, 2015)]

a. Retient les trés petites particules telles que les colloides.
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b. Retient de trés faibles concentrations d'ingrédients tels que : impuretés ou molécules et
ions méthyle pouvant conférer aux produits une couleur, une odeur ou un goQt
désagréable, voire une toxicite.

c. La sélectivité d'un adsorbant pour certains composants d'un mélange Dans diverses

applications industrielles, mentionnons :

% Décoloration du jus sucre.

% Traitement de I'eau : Généralement, le charbon actif est utilisé pour le traitement
Purification de I'eau et des jus sucrés.

% Séchage, purification et désodorisation des gaz.

% Raffinage de produits pétroliers.

% catalyse de contact.

¢+ Deéshumidification et désodorisation de l'air.

% Récupération des solvants volatils et de l'alcool pendant la fermentation.

% changement de couleur liquide.

% Chromatographie.

Les procédés d'oxydation avancée (POA) sont des procedés physico-chimiques capables de
provoquer des changements dans la structure des contaminants, augmentant leur
biodégradabilité grace a I’utilisation du radical hydroxyle (OH).lls ont I’objectif de la
désinfection ainsi que dans I'élimination des matieres organiques dans les eaux usées
industrielles principalement. (Emmanuel MOUSSET) ; (Auriane DIAMAND).
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Electrochimie
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FPhotocatalyse

(TIO2/UV) Radiolyse

: différents procédés d’oxydation avancée.

La théorie de la photo catalyse repose sur la capacité d'oxydoréduction de la photo catalyseurs
en présence de lumiére. En général, les semi-conducteurs sont utilisés comme catalyseurs
dans les processus photo catalytiques pour dégrader les polluants organiques en CO; et H2O.
Les photos catalyseurs semi-conducteurs comprennent des structures de bande de valence
(VB) et de bande de conduction (CB). La région située entre la bande de conduction et la
bande de valence est appelée bande interdite. Lorsque des photons d'une certaine énergie sont
absorbés par le catalyseur semi-conducteur, celui-ci génere des électrons et des trous (e- et
h+) avec des capacités de réduction et d'oxydation, respectivement (da Costa Filho & Vilar,
2019).Immediatement apres, les e- /h+ générés migrent vers la surface du catalyseur, et une
partie d'entre eux participe directement au processus de dégradation du polluant, tandis que
l'autre partie forme des ROS (par exemple, *OH, *O ) pour participer & la réaction (Lai, et
al., 2021). Cependant, au cours du processus de transfert, certains des électrons photo générés
se recombinent avec des trous et ne participent donc pas a la réaction, ce qui réduit le
rendement quantique (Ilinoiu, et al., 2013) ; (Ahmad, et al., 2016). Le principe photo

catalytique du catalyseur semi-conducteur est illustré a la figure 4.
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Figure 4 : principe photo catalyse du catalyseur semi-conducteur. Adapté de la réf (Ametta, 1999).

La technologie d'oxydation photo catalytique est une technologie verte efficace et économe en
énergie pour traiter les eaux usées organiques. Par rapport a la méthode traditionnelle de
traitement des eaux usees, la photo catalyse présente les avantages d'une grande efficacité et
du recyclage dans le traitement avance des eaux usées industrielles (EL-Mekkawi, et al.,
2020) , des eaux usees pharmaceutiques (Che, et al.) ,des eaux usees de teinture (Zangeneh, et
al., 2015) et d'autres eaux usées contenant une variété de substances réfractaires (Hao, et al.,
2019). L'oxydation photo catalytique est souvent utilisée en complément d'autres AOP. Sa

combinaison avec d'autres technologies sera mentionnée ci-dessous.

I.4. La photocatalyse

1.4.1. Définition

La photo catalyse repose sur I'activation d'un semi-conducteur a l'aide de I'énergie fournie par
la lumiere. On pense qu'un semi-conducteur agit comme un catalyseur. Son idée de base est
similaire a celle du catalyseur hétérogene, dans lequel la réaction d'oxydation-réduction a lieu
a la surface du catalyseur. Le processus de photo catalyse implique l'absorption par un semi-
conducteur d'un photon dont I'énergie est au moins égale a la largeur de la bande interdite, ce
qui entraine I'éjection d'un électron de la bande de valence vers la bande de conduction et la

création d'un trou (ou d'une lacune) dans la bande de valence. La présence d'une paire de

11



Chapitre |
Etudes bibliographique

réduction de l'oxygene appropriée provoque des réactions entre la photo génératrice
d'électrons et les adsorbats d'espéces réductibles, ainsi qu'entre le trou et les adsorbats
d'espéces oxydables. Parmi les semi-conducteurs utilisés récemment dans la photo catalyse,
on peut citer les ferrites. lls utilisent I'énergie de la lumiere pour créer les paires électron/trou
(e-/h+) sur la surface de la photo catalyseur. Les e-/h+ sont alors disponibles pour les
processus d'oxydation et de réduction, qui impliquent habituellement la formation d'espéces
réactives de I’oxygene, telles que les espéces radicalaires HO et O connues pour leurs
pouvoirs oxydants assez élevés. Dans le but d'améliorer encore la production d'espéces
réactives de 1’oxygene, des oxydants tels que H2O> sont ajoutés au mélange réactionnel.
(Bouziane, 2010).

Adsorbtion (O3)
hv

Bande de conduction @ @

1 ¢ = .-
Reéduction(O> )
Recombinaison

; des charges
Adsorbtion

Polluant P
Adsorbtion H,O é

Bande de valence

Oxyvdation H + OH'J

OH + Polluant P

CO»+ H>0

Figure 5 : principe de la photo catalyse (ROSSET, 2017)

1.4.2. La photocatalyse hétérogéne

La photo catalyse hétérogéne est un processus catalytique qui repose sur 1’excitation d’un
semi-conducteur par un rayonnement lumineux conduisant a l’accélération de la photo
réaction en faisant intervenir des réactions entre les pairs électrons (e-)/trou (h+) et les
produits organiques adsorbés a la surface du semi-conducteur.Les semi-conducteurs
possédant une grande bande interdite sont peu efficaces. Ceci est di a une absorption trés
limitée dans le spectre solaire qui se cantonne aux UV et aux IR. De nombreuses stratégies

ont été adoptées pour résoudre ce probléme, parmi lesquelles :

12
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*
°

Dopage des matériaux par différents ions, afin d'introduire des états d'énergie

intermédiaires dans la bande interdite, ce qui permet d'étendre le spectre d'absorption

au spectre visible.

% Modification de la surface du semi-conducteur avec des especes lumineuses.

% Traitement mecanique de la surface du semi-conducteur afin d'introduire des états
d'énergies subi band-gap. Par exemple le polissage.

C’est le semi-conducteur le plus utilisé en photo-catalyse hétérogéne en raison de son faible

colt et sa grande efficacité a minéraliser des polluants organiques. (Leygraf, et al.,

1982)Plusieurs auteurs ont trouvé une efficacité photo-catalytique plus importante en

présence de ZrO2. (Azrague, et al., 2009)

La photo-catalyse trouve son application dans différents domaines en particulier:
(Guittouneau, et al., 1988)

7/
°

Application dans le revétement autonettoyant de surfaces (verre, métaux, béton,
ciments,..).

% Purification de I’eau.

% Potabilisation de I’eau.

% Purification de ’air.

¢ Elimination des odeurs.

% Détoxication des eaux de rincage de mateériel agricole ou industriel.

¢+ Décoloration d’effluents aqueux colorés (industries textiles).

(I. Nicole, 1990) ; (Dekker) .

a) Les avantages de la photo catalysent

 Installation simple, dégradation efficace des organiques.

% La minéralisation complete.

% Processus pouvant étre exécuté a la basse température.

% Pas d’additif chimique.

%+ Pas de résidus polluants.

++ Destruction par minéralisation complete des polluants (COV) a température ambiante

« Effet bactéricide fort.

13
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X/
*

% Destruction possible d’une grande variété de composés organiques.

DS

» Aucun apres traitement n’est nécessaire puisque les polluants organiques peuvent étre

minéralisés.

X/
°

Procédé favorisé par rayonnement solaire, ayant pour résultat le bas cout énergétique.

X/
°

Régeénération sur place de 1’adsorbant épuisé et destruction possible de la matiére

organique adsorbée.

X/
o

L’aide perte d’adsorbants dus a I’usure qui se produit dans la régénération thermique.

b) Les inconvenients de la photo catalysent

% Limitation par le Transfert de masse.

% Colmatage des filets.

s Efficacité et durée de vie de la lampe limitée.

%+ Eaux usées troubles posent des problémes sur la dégradation photo catalytique.

14
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Chapitre 11 : Matériel et méthodes
[1.1. Synthese des nano ferrites
Pour la préparation des nano-ferrites d’aluminium et nickel et cuivre aussi que le zinc par la

methode auto-combustion sol-gel nous avons adopté :

La bonne quantité des nitrates de Fer(Fe (NO3)s ; 9H20),

La bonne quantité des nitrates d’aluminium (Al (NOz)3 ; 9H20),
La bonne quantité des nitrates de Cuivre (Cu(NO3)2),

La bonne quantité des nitrates de Zinc (Zn(NO3)2),

La bonne quantité des nitrates de Nickel (Ni(NOs)2),

La bonne quantité des nitrates de cobalt (Co(NOs3)2),

VvV V V V V VYV VY

La bonne quantité d’acide citrique (CsHsO7).

[1.2. préparation de solution de I’acide vert 25 (AG25)
Dans cette étude, nous intéressons a I'étude du colorant Acide Green 25 (AG-25).La solution

meére du AG(25) de concentration 75 (uM) a été préparée en mettant une quantité de la poudre
de AG(25) dans un litre d’cau distillée.

Figure 6:colorant acide vert 25 en poudre et solution.
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11.3. les propriétés physico-chimiques du I’AG25
Le tableau résume les principales caractéristiques physico-chimiques de ce colorant.

Tableau 1 : les propriétés physico-chimiques du AG25

Nom Acide green 25,Ag25

Nom scientifique 66’-(1,4-anthraquinonylenemino)
La famille Colorants anthraguinoniques
Couleur Vert

Origine Synthétique

Formule brute C28H22N208S2.2Na

Masse molaire (g/mol) 622.58

Solubilité dans I’eau (g/L) 10g/la25°C

Longueur d’onde maximale (nm) | 643

I1.4. Propriétés physiques et chimiques du persulfate
Le persulfate (PS), également connu sous le nom de peroxydisulfate ou peroxodisulfate, est

un peroxyde sulfate de structure chimique [03S-0-0-SOs]*
Le persulfate se dissocie dans I'eau sous forme d'anion persulfate (S20s%).

Le tableau résume les principales caractéristiques physico-chimiques du persulfate

Tableau 2 :Propriétés physiques et chimiques du persulfate

Formule brute K2S208
Masse molaire 270.322 0,013 g / mol
Densité 2,48

Solubilité dans ’Eau 479/l1a20°C

Aspect Incolore
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:Structuredu persulfate

La spectrophotométrie est une technique analytique quantitative, qui consiste a mesurer
I’absorbance ou la densité optique d’une substance chimique donnée en solution.La méthode

repose sur la loi de Beer-Lambert.

Le taux de décroissance de I’intensité lumineuse en fonction de I’épaisseur du milieu

absorbant est donne par la loi de Beer-Lambert
A=¢g l.C

A : absorbance.

I - Longueur du chemin optique.
€: Coefficient d’extinction molaire.

C : la concentration.

La spectrophotométrie UV-Visible permet de suivre la décoloration des solutions grace aux
absorbances qui évoluent en fonction du temps de traitement. Elle permet également de suivre

I’évolution des ions grace a leurs différents dosages.

La gamme UV est comprise entre 10 et 400 nm, mais la plupart des séparateurs de faisceau
sont limités a 190 a 400 nm. De plus, ces appareils donnent accés a des longueurs d'onde
visibles comprises entre 400 et 750 nm. Les deux principales caractéristiques d'une molécule
dans le spectre UV-Visible sont sa longueur d'onde d'absorption maximale (Amax) €t son

coefficient d'absorption (¢ max) a un Amax donné.
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A Sie

Figure 8 : Spectrophotometre UV-visible (OPTIZEN 2120 UV)

I1.6. Le photocatalyseur
Le systeme qui a été utilisé pour comparer les performances photocatalytique des nano

ferrites, des semi-conducteurs et de leur couplage dans la dégradation du colorant est présenté
dans la figure II.8. Il s’agit d’un réacteur équipé€ d’une lampe a vapeur de mercure a moyenne
pression, de type Helios Quartz. La raie la plus intense de cette lampe se situe dans le proche

UV a une longueur d'onde voisine de 365nm.

Figure 9: Le réacteur photocatalytique doté de sa lampe UV.

[1.7. Courbe d’étalonnage de I’AG25

Pour prépare les solutions standard pour 'établissement de la courbe d'étalonnage ainsi Pour tous
les solutions utiliser au court de cette étude, nous avons utilisé la méme méthode qui consiste a
préparer d’abord une solution meéere de concentration donnée, a partir de laquelle nous préparons

par dilutions successives, une série de solutions de concentrations bien déterminées.

Nous avant tracer la droite de la courbe d’étalonnage de I’AG25. Les résultats de I'absorbance sont

regroupés dans le tableau 3 et représentés graphiquement sur la figure
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Tableau 3 : Valeurs obtenues en établissant une courbe d'étalonnage AG(25) longueurs d'onde (Amax=643nm).

[AG25]umol/l | O 5 10 20 40 80 100
Abs 0 0,067 0,151 0,202 0,392 0,809 1
Abs
1,2 y =0,0098x + 0,0163
R?=0,9977
1
=208
@]
S
506
n Abs
(o]
% o4 Linear (Abs)
0,2
0
0 20 40 60 80 100 120

Abs

Figure 10: Courbe d'étalonnage de I'AG25.

La régression linéaire a donné Y= 0,0098X avec un coefficient de détermination R? = 0.9977
ce qui représente un tres bon ajustement linéaire. Cette équation est utilisee pour calculer les

concentrations inconnues.

« Calcul du taux d’élimination du AG25

Le pourcentage de décoloration des polluants AG25 est donné par la relation suivante :
Tauxdedécoloratio(%) = [(Absi—Absf)/Absi]x100

Ou : Abs i : ’absorbance initiale du AG25.

Et Abs f: valeurs d’absorbance du AG25 avant et apres le traitement.

11.8. Dose et pH optimaux
Les couples dose-pH jouent un rdéle important dans la photocatalyse et la plupart des

processus de détoxification. De nombreuses études ont montré qu'il s'agit d'un facteur clé dans
I'élimination des colorants cationiques et/ou anioniques. Ci-dessous, nous montrons I'effet de

la dose a différentes valeurs de pH a des temps de contact bien définis.
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e Protocole de I’ajustement de pH :
Deux solutions concentrées d'acide chlorhydrique (HCI) ou d'’hydroxyde de sodium

(NaOH) sont nécessaires pour ajuster le pH.

Le plan de Box Behnken est parmi les plans les plus utilisé pour la détermination des
conditions optimales d’une expérience.

C’est un groupe de plans de seconds ordre rotatifs d’ou la formule m=21(1-1) + k d’ou :
m : le nombre d’expériences nécessaires

I= nombre de facteur

k= le nombre de points centraux

Pour la photocatalyse de solutions d'AG 25 contenant des nano-ferrites d'aluminium ou des
semi-conducteurs, la photolyse et la photocatalyse ont été initiees en présence de différentes
masses optimales d'AlFe>0s. Ceux-ci sont pesés et mélangés avec la solution de colorant
AG25 pendant un temps spécifié dans la chambre de réaction avant d'étre renvoyés dans la
lampe. L'échantillon est ensuite agité pour atteindre I'équilibre d'adsorption. Tous les
échantillons ont éteé centrifugés et analysés par spectrophotométrie a 643 nm comme premiere
méthode «lampe-UV», puis dans les mémes conditions en utilisant la lumiére UV sous

«soleil-UV». Cette méthode permet de déterminer la dose optimale a partir de I'absorbance
mesurée. Le surnageant obtenu est ensuite separé par centrifugation (centrifugeuse TOMOS
MODEL 2-14A) a 10 000 rpm ‘round (tour) par minute’ pendant 4 minutes et son absorbance

est mesurée.
Le principe de la photocatalyse dans « lampe-UV » et « soleil-UV »

Pour le traitement du colorant par photo-oxydation, 50 ml de solution de colorant AG25 ont
été préparés a une concentration de 75 uM avec différentes concentrations de AlFe204/RGO
apres avec AlFe;04/RGO-KPS [0,08-1,54-3 g/l]. Ces solutions ont été agitées
magnétiquement pendant les temps indiqués. Pour tester le changement de couleur du colorant
a '¢tude, placer I'échantillon sous la lumiére avec un indice d’UV déterminé, avec les deux

méthodes dans I'obscurité.

Des ajustements ont été effectués pour les effets du pH (2 a 10) avec HCI(1N) et NaOH(1N).
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Dans des travaux ultérieur ils ont trouvés la dose optimal de persulfate est 1.5g/L & un pH =2
pour une concentration de 75 pumol/L de ’AG25 avec de taux 93.06%. Pour évaluer
l'efficacité des traitements de 1’AG25, nous avons procedé a un couplage entre nano-
AlFe;04/RGO, ce qui nous donne les meilleures conditions et le persulfate du potassium (les
mémes conditions qu’ils ont trouvées) sans et avec 1'UV soleil. Pour le traitement , Dans une
bécher on met 50 ml de solution d’AG25 a 75 umol a pH=2 puis on ajoute une masse de
nano-AlFe>04/RGO de 1.54 g/L avec une masse de persulfate de 1.5 g/L , la solution obtenue
est agitée magnétiquement dans le noir pendant 20 mn et sous les rayons UV pendant un
temps déterminé (30 mn), puis on les passe dans la centrifugeuse a 10000 rpm pendant 7 mn

et on analyse par spectrophotométrie (643 nm).
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

[11.1. Synthese des nano-ferrites «Aluminium, Cuivre, Nickel, Zinc, Cobalt»
Pour la préparation de AlFe;04/RGO : nous avons mélangez une quantité de AlFe;O4 avec

une quantité de RGO dans de I’eau distille sous agitation pendant quelque minutes puis nous

avons récupére de produit.

Comme nous avons procédé a la synthése de d’autres nano-ferrites comme les nitrates de :
(Zinc, Cuivre, Nickel, Cobalt) par la méthode auto-combustion sol-gel on a utilisées une
quantité des nitrates de Fer (Fe(NO3)z ; 9H-0), avec une masse déterminer d’un mélange de
trois composés [Zn(NOs)2, Cu(NOz)2, Ni(NO3)2, Co(NOz3)2], et une bonne quantité d’acide
citrique (CeHgO7).

% La synthese de chaque nano-ferrite a été fait pour un systéeme complet (0.2 ;0.4 ;0.6 ;
0.8 ; 1) dans une dans un total de 25 échantillons.

Le mélange des trois masses a ¢té dissous dans un minimum d’eau distillée sous agitation
continue, puis on a ajusté le pH de la solution entre 8 et 10 avec une solution d’ammoniaque
(NH4OH). Aprés I’ajustement du pH la solution a été chauffée dans une plaque chauffante
avec agitation jusqu’au obtenir un gel ce chauffage a été suivie par une auto-combustion
compléte pour avoir une poudre noir. La poudre obtenue a été broyée puis calciné a 600 ° C
pendant 6h.

Figure 11 :Synthése de la Nano-ferrite par la méthode d’auto combusion.
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Figure 12 :Schéma de synthése de Nano-ferrite-d’aluminium.
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[11.2. Etude d’équilibre adsorption/désorption dans I’ombre du

nanoAlFe;04/RGO avec I’AG25
L’adsorption de 1'AG 25 par (nano-AlFe204/RGO) en fonction du temps permet de déterminer

le temps de contact adsorbant-adsorbat nécessaire pour établir un équilibre d’adsorption. Les

expériences d'adsorption ont été réalisées dans l'obscurité aprés équilibrage pendant un temps
déterminer (1, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 60) pour des doses de {(0.08 ; 1.54 ; 3) g/I}.
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Par conséquent, on constate que I’adsorption a différent masse dans 1’obscurité tend a se
stabiliser apres un temps de contact de 20 min. Pour cela, on a pris 20 min comme un temps

d’équilibre de I’adsorption pour les expériences a venir. Les résultats obtenus sont :

% Equilibre adsorption/désorption 0.08g/l

Tableau 4 : 1’équilibre d’adsorption a concentration 0.08 g/l.

Temps(Min) 1 5 10 15 20 30 45 60
Abs 0.656 0.701 | 0.694 | 0.690 | 0.671 | 0.686 | 0.688 | 0.725
Taux (%) 0.144 0.096 | 0.095 | 0.100 | 0.115 | 0.105 |0.105 | 0.104
0,5
0,4
g 0,3
=
&
) ——Taux(%)
0,1 3.9,.4"‘\-0 & S
0
0 20 40 60 80
Temps(min)

Figure 13: équilibre d’adsorption a concentration 0.08 g/I.

On observe qu’on a un taux ¢levée de 14.4% puis il se diminue jusqu’a 9% au début apres il
est constamment faible jusqu’a 15 min le taux de I’adsorption avoir une augmentation puis il

s’abaisse et reste constant a 20 min avec un taux de 10.5%.

% Equilibre adsorption/désorption 1.54¢/I

Tableau 5: L’équilibre d’adsorption a concentration 1.54g/I.

Temps(Min) | 1 5 10 15 20 30 45 60
Abs 0553 | 0.582 | 0.614 | 0.635 | 0.639 | 0.622 0.621 0.620
Taux(%) 0.287 | 0.250 | 0.208 | 0.181 | 0.178 | 0.176 0.175 0.173
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Figure 14: équilibre d’adsorption a concentration 1.54 g/I.
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—0— Taux(%)

On observe aprés le lancement de I’adsorption une diminution réguliére, a 20 min le taux

devient constant a 17.5%.

% Equilibre adsorption/désorption 3¢/l

Tableau 6 : L’équilibre d’adsorption & concentration 3 g/l .

Temps(Min) | 1 5 10 15 20 30 45 60
Abs 0.559 | 0.563 | 0.585 0.580 0.573 | 0.546 0.491 0.548
Taux(%) 0.279 | 0.274 | 0.246 0.252 0.261 | 0.263 0.262 0.265

0,5

0,4

= 0,3

% P —o

k0,2 —o—Taux(%)

0,1

0

0 20 40 60 80

Temps(min)

Figure 15: équilibre d’adsorption a concentration 3 g/I.
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On observe que le taux de I’adsorption est constant a un taux élevé de 27.5% dans les premier

5 min aprés une diminution se produise puis il s’augmente jusqu’a 20 min il se stabiliser a

26.15%.

I11.3. Etude de la photocatalyse du nano-AlFe;04/RGO avec I’AG25 dans le
soleil-UV
Nous avons testé la décoloration du (nano-AlFe>04/RGO) en utilisant le colorant AG25 a

différentes valeurs de pH (2, puis 6 et 10). Ces opérations ont été réalisées sous illumination
UV. Le pH joue un rdle important dans la photocatalyse et certains processus de
détoxification et dépollution. De nombreuses études ont montré qu'il s'agit d'un facteur clé
dans I'élimination des composés organiques cationiques et anioniques. L'optimisation pour
trouver la bonne valeur de pH qui donne le meilleur taux (%) de changement de couleur a été
effectué pour divers tests comme suit. Les expériences ont été réalisées a différentes masses
(0,08, 1,54 et 3 g.L ") de «Nano-AlFe;04/RGO».

Figure 16: Etude de la photocatalyse du nano-AlFe204/RGO avec 1I’AG25 dans le soleil-UV

I11.4. Application du plan de Box behnken sur notre étude

Dans ce travail les paramétres a étudier sont examinés par 15 expériences et trois points
centraux. Les parameétres retenus sont les concentrations du nanocomposite AlFe204/rGO qui
varient de 0.08-3g/L, le pH qui varie de 2 jusqu’a 10 et le temps de contacte de 30 jusqu’a
120 minutes avec maintien d’une température constante de 25°C.Le tableau suivant représente

les variables indépendantes et leurs niveaux :

Tableau 7: Domaine de variation des paramétres pour le plan de Box-Behnken.

Facteurs Symboles Maximum (1) Moyen (0) Minimum (-1)

[Nanocomposite](g/L) | [AlFe:04/rGO] 0,08 1,54 3
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pH

pH

10

Temps de contacte

(min)

temps

30

75

120

- Le 1 dans le tableau représente le niveau maximum ou supérieur et le 0 représente le

niveau moyen et le -1 represente le niveau minimal ou inférieur.

Apres insertion des données dans le logiciel on a obtenu la matrice suivante :

Tableau 8 : matrice obtenue par le plan Box Behnken.

Expériences [AlFe204/rGO] pH Temps Y expérimental
1 1,54 6 75
2 0,08 6 30
3 1,54 10 30
4 1,54 2 30
5 1,54 10 120
6 3 10 75
7 0,08 10 75
8 3 6 30
9 0,08 6 120
10 0,08 2 75
11 3 6 120
12 1,54 6 75
13 1,54 6 75
14 3 2 75
15 1,54 2 120

- Pour confirmer que les données expérimentales sont dans la bonne dispersion et que la

répétabilité ou la reproductivité est garantie le point central est répété trois fois.

Apreés realisation des expériences obtenues par le plan le pourcentage de dégradation de

chaque est rempli et représente la réponse Y.
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Expériences [AlIFe;04/rGO] Ph Temps Y expérimental
1 1,54 6 75 15,51
2 0,08 6 30 4,92
3 1,54 10 30 4,46
4 1,54 2 30 41,94
5 1,54 10 120 3,46
6 3 10 75 3,14
7 0,08 10 75 1,08
8 3 6 30 18,81
9 0,08 6 120 7,75
10 0,08 2 75 22,87
11 3 6 120 6,56
12 1,54 6 75 15,02
13 1,54 6 75 15,88
14 3 2 75 51,64
15 1,54 2 120 38,49

Aprés remplissage des réponses le modéle a été exécuté avec obtention des résultats suivants :

50

40

30

Y Observé

20 <

0 10 20 30 40 50
Y Prévue RMSE=3,0054 R carré=0,98693 P-
value=0,0004

Figure 17 :le graphique des observés en fonction des valeurs obtenues.

- Selon la figure 17 on remarque que le R? est significatif et s’approche de 1 avec une

valeur de 0,98693
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4 Surface de réponse

Coefficient
NANQ(0,08,3) PH(2,10)  T(30,120) Y
NANO(0,08,3) -4,1825 -6,6775 -3,77 544125
PH(2,10) ; 8,395 0,6125 -17,85
T(30,120) . : -1,7775  -1,73375
4 Solution
Valeur
Variable critique
NANO(0,08,3) 14256976
PH(2,10) 10,160884
T(30,120) 64,854887

La solution est Selle de cheval
Valeurs critiques en dehors de l'intervalie de données
Valeur prévue a la solution 6,1684667

Figure 18 : La surface de réponse et la solution.

Aprés exécution du modele on a obtenu deux tableaux représentant la surface de réponse et la

solution avec un point critique qui prévoit une réponse de 6,16846.

4 = Profileur de prévision

Désiran e

075

NAND . T Désirabilid

+ = Profileur de prévision

OSa16s

Deésirabalng

3
4
3
8
1}
a0
&0
8g
10X

NANO PH 1 Désirabalind

Figure 19 : Profileur de prévision avant et apres maximisation.
Le profileur de prévision nous a en premier donner une valeur de Y de 15,47 avec une
concentration de nano-composite égale a 1.54 g/L un pH de 6 et un temps de contacte égale a

75min et une désirabilité de 0,307003 mais en maximisant les résultats change et on obtient

31



Chapitre lll

Résultats et discussions

un nouveau point avec une réponse de 53,99 et une désirabilité de 0,964168 dans avec une

concentration de nano-composite égale a 3g/L un pH de 2 et une temps de contacte de 30 min

qui montre I’effet de la maximisation dans le plan.

4 Résumé des effets

Source LogWorth

PH{2,10) 4864 |
PH*PH 2520 |
NANO(0,08.3) 2431 [
NANO*PH 217 [
NANO*NANO 1355

NANO'T 1,268
7(30,120) 0,786

T*T 0512

| PH'T 0,155

Source LogWorth

PH210) 638
PHPH 3132 R
NANO(OOS3) 2964 I

NANG*PH 2618 RN
NANO'NANO. 1514 ] |

NANO'T 1458 I |

T(30,120) 0876 |

P-value
0,00001
0,00302
0,00370
0,00674
0,04413
0,05391
0,16368 *
030728
0,70044

P-value
0,00000
0,00074
0,00109
0,00241
0,03059
0,03481
013317

A

Figure 20 :résumer des effets avant et aprés suppression des effets non significatifs.

Pour ajuster les résultats on a supprimé des interactions avec un P-value inférieur a 5% sauf le

temps car il représente un facteur important dans le modele qu’on a nous-méme fixé.

Aprés ajustement on a obtenu des valeurs prévues présentées dans la méme matrice dans le

tableau 04 :

Tableau 10: La matrice du modele apres ajustement et obtention des Yprévu

Expériences [AlFe20./rGO] pH Temps Y expérimental Y prévu
1 1,54 6 75 15,51 14,376153846
2 0,08 6 30 4,92 2,8528846154
3 1,54 10 30 4,46 6,7916346154
4 1,54 2 30 41,94 42,491634615
5 1,54 10 120 3,46 3,3241346154
6 3 10 75 3,14 -0,224134615
7 0,08 10 75 1,08 2,2483653846
8 3 6 30 18,81 21,275384615
9 0,08 6 120 7,75 6,9253846154
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10 0,08 2 75 22,87 24,593365385
11 3 6 120 6,56 10,267884615
12 1,54 6 75 15,02 14,376153846
13 1,54 6 75 15,88 14,376153846
14 3 2 75 51,64 48,830865385
15 1,54 2 120 38,49 39,024134615

Donc selon le résultat obtenu on a remarqué qu’il y a une déférence entre les valeurs

expérimentales de Y et les valeurs prédites ce qui montre I'influence des effets supprimés sur

le modéle.

Pour Vérifier si le plan box behnken prédit notre expérience on a calculé ’erreur entre les Y

expérimentaux et les Y prévus avec 1’équation suivante sur Excel :

Les résultats sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau 11: les erreurs entre les Y expérimental et Y prévu

Erreur=[Abs (Y-Y préw) /Y] *100

Expériences Y expérimental Y préwvu Erreur
1 15,51 14,37615 7,31042
2 4,92 2,852885 42,01454
3 4,46 6,791635 52,2788
4 41,94 42,49163 1,315295
5 3,46 3,324135 3,926745
6 3,14 -0,22413 107,138
7 1,08 2,248365 108,182
8 18,81 21,27538 13,10678
9 7,75 6,925385 10,6402
10 22,87 24,59337 7,535485
11 6,56 10,26788 56,52263
12 15,02 14,37615 4,286592
13 15,88 14,37615 9,470064
14 51,64 48,83087 5,439842
15 38,49 39,02413 1,387723
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Selon les résultats des erreurs obtenues on remarque que les valeur des erreurs entre valeurs
de Y expérimentales et prévues pour les expériences realisées sont hautement élevees alors
qu’il ne faut pas qu’elle dépasse la valeur de 5% sauf pour les expériences (4, 5, 12, 15), par
contres pour les autres telle que 1’expérience (6,7) ’erreur est égale a 107,138 et 108,182
respectivement ce qui rend notre modele inefficace dans cette étude malgré que le R? est
significatif et une désirabilité de 0,964168.

Les résultats des expériences sont motionné dans le tableau (111.5)

[AlFe204](g/L) pH Temps Abs( brute) Abs Abs ( soleil ) Taux (%)
(Min) (L’obscurité)
2 75 0.813 0.623 0.627 22.87
0.08 6 30 0.792 0.753 0.753 04.92
6 120 0.792 0.753 0.750 07.75
10 75 0.827 0.818 0.816 01.08
2 30 0.813 0.490 0.472 41.94
2 120 0.813 0.490 0.500 38.49
6 75 0.812 0.686 0.686 15.51
154 6 75 0.812 0.689 0.683 15.88
6 75 0.762 0.626 0.625 16.01
10 30 0.727 0.779 0.771 04.46
10 120 0.727 0.779 0.778 05.80
2 75 0.790 0.394 0.382 51.64
3 6 30 0.792 0.662 0.643 18.81
6 120 0.792 0.662 0.740 06.56
10 75 0.827 0.723 0.801 03.70

D’aprés le tableau précédent, on constate que les taux de décoloration différent selon la

variation du pH, du temps et de la dose.

On remarque que pour un pH acide et temps de 75 min donne les résultats les plus élevées
comme la dose de I’AlFe204 de 0.08g/1 le taux est de 22.87% et pour une dose de 1.54g/l est
entre 38.49% et 41.94%, pour la dose de 3g/l un taux de 51.64%.Pour les trois doses et
différents temps on remarque que dans les deux milieux neutre et basique il n’y a une

décoloration.

34




Chapitre lll
Résultats et discussions

On a refait la méme expérience de 1.54 (g/) 3 fois (dans un milieu neutre et un temps de 75
min) pour confirmer la productivité de I’expérience est on a obtenu le méme résultat avec un

taux de 15.88%.

%=f(T)
60 pH 2
50 pH=2
c=1,54 PH=2
40 c=1,54
30 pH:Z
c=0,08 pH=6
c=3 pH=6 PH=6 pH=6
20 c=1,54 c=1,54 c=1,54
pH=6 pH=6
H=10 pH=6
10 pH=10 e pH=10 p_l oy 008 CO08 ey
c=0,08 c=1,54 <
0 = RGREE R
75 75 120 30 120 30 30

Figure 21: Taux de décoloration par rapport le temps a différents masses et pH.

On remarque que la décoloration est faible dans le milieu neutre de pH=6, elle est
entre (4-19)% et presque nul dans un milieu basique de pH=10, elle est inférieur a 6%,
par contre il y a une décoloration dans le milieu acide de pH=2, alors la décoloration
se passe dans un milieu acide, car il y’a lieu des réaction d’oxydation et ces derniéres
sont favorables dans un milieu acides ainsi que le processus de la photocatalyse
hétérogene contient des réactions d'oxydoréductions qui se passent a la surface du

catalyseur qui sont 1I’'une des étapes clés. Les résultats suivants :

Pour 0.08 g/l du nano-AlFe204/RGO le taux de la décoloration est de 22.87% a un
temps de contact de 75 min, pour 1.54 g/l et un temps de contact de 30 min le taux est

41.94% et pour 3 g/l pendant 75 min comme temps de contact le taux est de 51.64%.

- Donc les points ou la photo-catalyse se produit sont a 1.54 g/l avec un temps du
30 min et 3 g/l pour 75 min, mais on remarque que le premier résultat est
intensifié puisqu’on a moins de quantité et de temps par rapport a la deuxiéme

avec un taux convergent.
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[11.5. Couplage du nano-AlFe;04/RGO avec le Persulfate du Potassium K;S;0g
Selon des travaux précédents déja réaliser au niveau de laboratoire « STEVA », ils ont

trouvés la dose optimal de Persulfate du Potassium est 1.5g/L a un pH =2 pour une
concentration de 75 umol/L de I’AG25.

Nous avons suivi I’évolution du traitement par couplage sans et avec I'UV entre notre nano
composé, ce qui nous donne les meilleures conditions et le Persulfate du Potassium (les
mémes conditions qu’ils ont trouvées), on constate que pour la dose 1,5 g/L ’oxydation est
importante dans le milieu acide a pH=2 avec de taux 99.43%. Car I'anion radical sulfate
(potentiel redox de 2,6 V) est I'espéce réactive prédominante dans des conditions acides. La
catalyse acide joue un r6le important dans la génération de plus de radicaux sulfate et
89l'efficacité de la dégradation augmente.

320327 + hv — 250,

Figure 22 :Décoloration du I’AG25 par le couplage du AlFe;04/rGO et KPS dans le soleil UV.
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Conclusion générale

Le probléeme des déchets liquides contaminés est devenu un sujet brllant tant au niveau
national qu'international. L'utilisation de composés réfractaires tels que les colorants a
I'échelle domestique ou industrielle est lI'un des principaux coupables. La photocatalyse
hétérogéne est l'un des processus de détoxification et de dépollution qui peut aider ici. Il
appartient au POA (Procédés d'Oxydation Avancés). Les recherches présentées dans cet
article visent a optimiser le traitement photocatalytique solaire en réduisant les codts et

I'énergie et en améliorant la productivité des nano ferrites utilisées.

Notre stage de projet final au laboratoire de recherche STEVA dans notre Faculté des sciences
et technologies de I'Université de Mostaganem a été une expérience formidable pour nous.
Cela nous a donné l'occasion de manipuler et de préparer des solutions et d'utiliser du matériel
et des équipements scientifiques. Nous avons pleinement profité de ce contexte pour

comprendre diverses théories et procédes de traitement chimique.

En conclusion, la décoloration des nanoferrites est une méthode prometteuse pour éliminer les
colorants toxiques de l'eau. Bien que relativement nouveaux, les résultats obtenus jusqu'a
présent sont prometteurs. Cette technologie a le potentiel de résoudre un grave probleme
environnemental en éliminant les colorants toxiques des déchets industriels et des eaux usees.
Les chercheurs dans le domaine continuent de s'efforcer d'améliorer, d'affiner et de rendre
cette technologie plus efficace, et c'est certainement une étape importante vers un avenir plus

propre et plus durable

En fin de compte, il s'agit d'une solution créative et innovante avec un impact important sur

notre environnement et notre santé.
Nous avons noté les observations suivantes :

X Les résultats de I'é¢tude ont montré que l'efficacité de cette méthode dépend des
conditions expérimentales telles que le pH et la concentration.

<> Selon les résultats, le milieu acide donne une décoloration.

X Nous n’avons pas eu des résultats satisfaisants a propos le nano-AlFe204/RGO.

X8 Le couplage du nano-AlFe204/RGO avec le persulfate du potassium donne un

excellent résultat (un taux de 99.9%).
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Ce travail pourra étre poursuivi et étendu ultérieurement par photocatalyse avec d'autres

nanoferrites.
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