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Résumé

Notre mémoire, intitulé "Synthése des matériaux inorganiques fonctionnalisées", est structuré
en deux parties distinctes, chacune composee de deux chapitres. La premiére partie consiste
en une recherche bibliographique approfondie axée sur les argiles. Le premier chapitre offre
une perspective générale sur les argiles en mettant en évidence leurs caractéristiques
fondamentales et leur importance dans divers domaines d'application. Le deuxieme chapitre
se concentre spécifiqguement sur le pontage des argiles, une approche de fonctionnalisation qui

consiste a insérer des especes chimiques inorganiques entre les feuillets des argiles.

La deuxiéme partie du mémoire est dédiée a la mise en pratique de la recherche. Le premier
chapitre de cette partie se concentre sur I'analyse physico-chimique approfondie des argiles,
permettant ainsi de caractériser de maniére précise leur composition et leurs propriétés clés.

Des méthodes d'analyse appropriées ont été utilisées pour évaluer les parameétres essentiels

des argiles étudiees. Le deuxiéme chapitre aborde la synthese des argiles pontées, qui

implique des traitements physiques et chimiques spécifiques appliqués aux argiles, suivis de

leur modification par le dioxyde de titane (TiO,) synthétisés par procédé Sol-gel.

L'objectif principal de cette étude est de valoriser une argile abondante en exploitant le
potentiel du pontage. Cette approche suscite un intérét considérable dans la communauté

scientifique.

Nos recherches apportent une contribution significative a la compréhension approfondie des
argiles en termes de composants inorganiques, et explorent de maniére novatrice leur
valorisation par pontage. Les résultats obtenus a travers la synthese des argiles pontées
ouvrent des perspectives prometteuses pour leur utilisation dans une gamme variée
d'applications techniques. Ces avancées peuvent potentiellement influencer le développement

de nouvelles technologies et pratiques dans divers secteurs industriels.
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Summary

Our thesis entitled "Synthesis of Functionalized Inorganic Materials," is structured into two
distinct parts, each consisting of two chapters. The first part comprises an extensive literature
review focused on clays. The first chapter provides a general overview of clays, highlighting
their fundamental characteristics and their significance in various fields of application. The
second chapter specifically focuses on clay bridging, a functionalization approach that

involves inserting inorganic chemical species between the clay layers.

The second part of the thesis is dedicated to putting the research into practice. The first
chapter of this part concentrates on a thorough physicochemical analysis of clays, enabling
the precise characterization of their composition and key properties. Appropriate analytical
methods were employed to evaluate the essential parameters of the studied clays. The second
chapter addresses the synthesis of bridged clays, involving specific physical and chemical
treatments applied to the clays, followed by their modification with titanium dioxide (TiO2)
synthesized through the Sol-gel process.

The main objective of this study is to exploit the potential of bridging to enhance the value of
abundant clay. This approach has garnered considerable interest within the scientific
community. Our research makes a significant contribution to the in-depth understanding of
clays in terms of inorganic components and innovatively explores their valorization through
bridging. The results obtained from the synthesis of bridged clays open promising
perspectives for their use in a diverse range of technical applications. These advancements
can potentially influence the development of new technologies and practices in various

industrial sectors.
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L'argile est un matériau inorganique largement utilisé dans diverses applications industrielles
et environnementales en raison de ses propriétés physiques et chimiques uniques. Cependant,
ses propriétés peuvent étre améliorées en fonctionnalisant les argiles avec des composés
organiques pour créer des matériaux inorganiques fonctionnalises qui peuvent étre utilisés
dans de nombreux domaines, tels que la catalyse, la purification de I'eau, I'adsorption de gaz,
la séparation des molécules et la médecine [1].

Les chercheurs s'intéressent de plus en plus aux propriétés des matériaux fonctionnalisés La
synthése de matériaux inorganiques fonctionnalisés a base d'argile est donc devenue un
domaine de recherche important et en constante évolution. et a leur application dans divers
domaines. Cependant, malgré les progrés récents, il reste encore beaucoup a découvrir et a

comprendre sur la fonctionnalisation des argiles [2].

Dans ce contexte, cette recherche vise a synthétiser et caractériser des matériaux inorganiques
fonctionnalisés a base d'argile en utilisant la méthode de pontage avec des composés
organiques. Les propriétés physiques et chimiques des matériaux fonctionnalisés seront
étudiées et comparées a celles des argiles non fonctionnalisées. L'objectif principal est de
comprendre comment la fonctionnalisation affecte les propriétés des matériaux et de

déterminer comment ils peuvent étre utilisés dans diverses applications [3].

En résumé, cette recherche contribuera a I'élargissement de la connaissance sur la synthése de
matériaux inorganiques fonctionnalisés a base d'argile, ce qui pourrait conduire a des

développements significatifs dans divers domaines de recherche et d’application [4,5].
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Chapitre I : Généralités sur les argiles

1.1 Introduction :

L'argile est un matériau naturel composé de minéraux argileux, tels que la montmorillonite, la
kaolinite et bentonite. Les argiles sont largement utilisées dans les domaines industriels et
environnementaux en raison de leurs propriétés uniques telles que leur capacité d'adsorption
et leur capacité de rétention d’eau [6]. Les propriétés physiques et chimiques des argiles

dépendent de la nature des minéeraux argileux et des conditions environnementales [7].

Les argiles sont des minéraux argileux lamellaires qui sont constitués de couches de tétraedres
de silice et d'alumine empilées les unes sur les autres. Les couches sont maintenues ensemble
par des liaisons de van der Waals [8]. La surface des argiles est chargée négativement en
raison de la présence d'ions aluminium, ce qui les rend sensibles a la présence d'ions positifs

et les rend capables d'adsorber des molécules organiques et inorganiques [9].

La montmorillonite est I'un des minéraux argileux les plus couramment utilisés dans les
applications industrielles et environnementales. Elle est constituée de couches de silice et
d'alumine avec une couche de tétraedres de silice entre chaque couche. La montmorillonite est
capable d'adsorber de grandes quantités d'eau et de diverses molécules organiques et
inorganiques en raison de sa structure lamellaire et de sa surface chargée négativement
[10,11].

La kaolinite est un autre minéral argileux couramment utilisé dans les applications
industrielles, notamment dans la production de papier, la céramique et les cosmétiques. Elle
est constituée de couches de silice et d'alumine empilées les unes sur les autres sans couche
intermédiaire de tétraédres de silice [12]. La kaolinite a une faible capacité d'adsorption en

raison de sa structure en couches et de sa surface faiblement chargée négativement [13].

En résumé, les argiles sont des minéraux argileux lamellaires qui sont largement utilisés dans
les applications industrielles et environnementales. Les propriétés physiques et chimiques des
argiles dépendent de la nature des minéraux argileux et des conditions environnementales
[14]. La montmorillonite, la kaolinite et [lillite sont les minéraux argileux les plus

couramment utilisés dans les applications industrielles et environnementales [15].
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1.2 Propriétes physiques et chimiques de I'argile :

L'argile posséde plusieurs propriétés physiques et chimiques qui déterminent son
comportement et sa réactivité. Les propriétés physiques de I'argile comprennent son indice de
gonflement, sa granulométrie, sa densité et sa porosité [16].

1.2.1 L'indice de gonflement :

L'indice de gonflement de l'argile est une mesure de sa capacité a absorber de I'eau et a
gonfler [17]. Cette propriété dépend de la quantité d'ions présents dans les couches de silice et
d'alumine et de la présence de minéraux gonflants tels que la montmorillonite. Les argiles a
fort indice de gonflement sont capables de gonfler considérablement en présence d'eau, tandis

que les argiles a faible indice de gonflement ont une capacité d'absorption d'eau limitée [18].

1.2.2 La granulométrie :

La granulométrie de l'argile est une mesure de la taille des particules. Les particules

d'argile sont généralement tres fines, avec une taille de particules inférieure a 2 microns [19].

@ S
0 Al, Fe, Mg
k 0O

@ o

Figure 1: Notion de feuillet, inter feuillet (structure) et de distance réticulaire d pour un

Minéral de type 1:1 (groupe de kaolinite Si,Al,Os (OH),).
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1.2.3 La densité :

La densité de I’argile dépend de la composition des minéraux argileux et de la présence des

minéraux accessoires. En général, la densité de l'argile est comprise entre 2,5 et 2,7 g/cm® [5].

1.2.4 La porosité :

La porosité de I’argile mesure la quantité d'espace vide entre les particules d'argile. Cette
propriété dépend de la taille des particules et de la présence de minéraux accessoires. Les
argiles a structure lamellaire ont une porosité elevée en raison de leur structure en couches
[20].

1.2.5 Les propriétes :

Les propriétés chimiques de l'argile comprennent son pH, sa charge électrique et sa
capacité d'échange ionique. Le pH de l'argile dépend de la composition des minéraux argileux
et de la présence d'autres minéraux. Les argiles peuvent étre acides, neutres ou basiques. La
charge électrique de l'argile dépend de la présence d'ions dans les couches de silice et
d'alumine. Les argiles ont une surface chargée négativement qui les rend capables d'adsorber
des ions positifs. La capacité d'échange ionique de l'argile dépend de la présence d'ions
échangeables dans les couches de silice et d'alumine. Les argiles peuvent échanger des
cations, tels que les ions sodium et potassium, avec les ions présents dans I'eau environnante
[14].

Valeur de |la propriété

[

Trés élevée
Elevée

Moyenne _7/ ;
Faible —, > .
Tres faible N\ / ropriétes

|
ou nulle e Dilatation Rigiditeé Ductilite

volumique thermique élastique Résistance a
Température Conductivité Rigidité la propagation
de fusion électrique plastique, des fissures,
et thermique dureté ténacite

Figure 2 : Les principales propriétes des matériaux inorganiques.
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1.2.6 Colloidalité :

Le terme colloidal désigne des substances assez divisées pour que les particules ne

Soient visibles qu’au microscope électronique. Cette propriété est d’une grande importance
Pour les procédés de purification des argiles. Elle est liée a la présence de charges négatives a
La surface de chaque grain d’argile. Le caractére colloidal se traduit par le recouvrement de
Chaque grain d’argile par une double couche d’ions hydrosoluble de charges opposées [21].
En résumé l'argile possede plusieurs propriétés physiques et chimiques qui déterminent son
comportement et sa réactivité. Les propriétés physiques de I'argile comprennent son indice de

gonflement, sa granulométrie, sa densité et sa porosite.

1.3.1 Structures et types d'argiles :

Couche 1

Couche 2

Feuillet

Couche 3

Espace inetrfoliaire

_—./\LA

-

Figure 3: Structure d’une argile.

Les argiles sont des minéraux silicatés en couches, qui sont généralement constitués d'un
empilement de feuilles de silice et d'alumine, avec des couches intercalées d'eau et d'autres
cations tels que le sodium, le calcium ou le magnésium. La structure de l'argile est

responsable de ses propriétés physiques et chimiques uniques, notamment sa surface

7
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spécifique élevée, sa capacité d'échange cationique et son aptitude a former des complexes

avec d'autres ions et molécules[22].

Il existe différents types d'argiles en fonction de leur composition et de leur structure, tels que

les kaolinites, les bentonites.
1.3.2 Kaolinite :

L'argile de kaolin, également connue sous le nom de kaolinite, est une argile blanche,
douce et plastique, composée principalement de silicates d'aluminium. Elle est souvent

utilisée dans la fabrication de papier, de céramiques et de produits pharmaceutiques [23].

Figure 4: Représentation schématique de la structure de kaolin

1.3.3 Morphologie du kaolin DD3 de Djebel Debagh :

En général, les cristaux ont une morphologie réguliére et adoptent fréquemment une forme de

plaquette hexagonale, bien qu'ils puissent également prendre des formes allongées ou réduites

en losanges. Les faces basales (001) et les faces latérales (110), (110) et (020) délimitent ces

formes cristallines[24,13].
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Figure 5: Morphologie d’une kaolinite trés bien cristallisée et (b) représentation d’une

plaquette de kaolinite.

1.4 Bentonite :

Les bentonites sont des argiles qui possédent une grande capacité d'échange cationique, ce qui
signifie qu'elles peuvent facilement échanger des ions avec leur environnement. Elles sont
également connues pour leur aptitude a étre expansees et intercalées avec des molécules
organiques, ce qui les rend tres utiles dans la synthése de matériaux inorganiques

fonctionnalisés[25].

Cavité hexagonale

> Feuillet

e O

» OH

o Si, Al

e Al Fe, Mg

istance basale d(001)

D

Figure 6: Représentation schématique de I’empilement des feuillets unitaire dans

une argile (cas de bentonite).
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Figure 7: Morphologie d’une bentonite treés bien cristallisée et (b) représentation

d’une plaquette de bentonite.

Les bentonites sont les argiles les plus utilisées dans la synthese de matériaux inorganiques
fonctionnalisés en raison de leur grande capacité d'échange cationique et de leur aptitude a

étre expansées et intercalées avec des molécules organiques [6].

En résumé chacun des types d'argiles posséde des propriétés et des utilisations uniques en
fonction de leur composition et de leur structure. Les smectites sont particulierement
avantageuses pour la production de matériaux inorganiques fonctionnalisés, grace a leur
capacité élevée d'échange cationique et leur capacité a étre facilement expansées et intercalées

avec des molécules organiques [22].

1.5 Utilisations de I'argile en tant que matériau de base pour la synthése de

matériaux inorganiques fonctionnalisés :

L'argile est largement utilisée comme matériau de base dans la synthése de matériaux
inorganiques fonctionnalisés en raison de sa surface spécifique élevée et de sa capacité a
interagir avec d'autres ions et molécules. Les argiles fonctionnalisées sont utilisées dans de
nombreux domaines tels que la catalyse, la séparation, la purification, la rétention de gaz,

I'‘électrochimie, la chimie des matériaux et la médecine [26].

L'un des domaines les plus importants pour l'utilisation des argiles fonctionnalisées est la
catalyse, ou elles sont utilisées comme catalyseurs hétérogenes pour des réactions telles que
I'nydrogénation, la déshydrogénation, la cyclisation et [I'oxydation. Les argiles
fonctionnalisées sont également utilisées dans des applications de purification, telles que

I'élimination des métaux lourds, des composés organiques volatils et des colorants de I’eau

[2].
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Chapitre 11 : Pontage (Fonctionnalisation) des argiles.

1.1 Introduction :

Le pontage (ou fonctionnalisation) des argiles occupe une place prépondérante dans la
synthese de matériaux inorganiques fonctionnalisés. En modifiant la structure et les propriétés
des argiles, le pontage permet d'obtenir des matériaux avec des caractéristiques spécifiques,
ouvrant ainsi la voie a de nombreuses applications dans divers domaines tels que la catalyse,
I'adsorption, la libération contrélée de médicaments, les matériaux composites, et le traitement

des eaux, entre autres.

Le présent chapitre se consacre a I'étude approfondie du pontage des argiles, en mettant
I'accent sur son importance et son r6le dans l'amélioration des propriétés des argiles
fonctionnalisées. Nous explorerons les différentes méthodes de pontage utilisées, les agents
de pontage employés, ainsi que les techniques de caractérisation couramment utilisées pour

évaluer les argiles fonctionnalisées.

L'objectif principal de ce chapitre est de fournir une compréhension claire du processus de
pontage des argiles, de ses implications et de ses conséquences sur les propriétés physiques et
chimiques des matériaux obtenus. En examinant les méthodes de pontage, nous pourrons
identifier leurs avantages respectifs et leurs limites, permettant ainsi de sélectionner la

méthode la plus appropriée en fonction des besoins spécifiques de chaque application.

En somme, ce chapitre offre une exploration approfondie du pontage des argiles, fournissant
ainsi une base solide pour la compréhension des aspects fondamentaux et des applications
pratiques de ce processus essentiel dans la synthese de matériaux inorganiques

fonctionnalisés.
11.2 Argiles pontées :

Le pontage des argiles réside dans I’intercalation entre leurs feuillets de gros polycations
métalliques simples ou mixtes, par échange cationique des ions compensateurs dans le but
d’obtenir des matériaux microporeux, a structure rigide, thermiquement stable avec un grand
espacement interfoliére et dotés de propriétés acido-basique et redox particuliérement
dépendant du type et des conditions du pontage. Cette nouvelle classe de tamis moléculaire

bidimensionnels a suscité I’intérét des chercheurs au cours de ces vingt derniéres années. Elle
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a fait I’objet de plusieurs publications et brevets. Elle a trouvé des applications dans la

séparation, I’adsorption et notamment la catalyse hétérogéne.

Actuellement, il est connu que la nature du sel précurseur est primordiale dans le pontage, et
les intercalaires sont obtenus généralement par hydrolyse d’un sel métallique par une base
forte (ou un acide fort) selon la nature et la concentration du métal choisi ainsi que de sa
méthode de synthese. Apres calcination, les polycations intercalés, en se transformant en
piliers sous forme de grappes d’oxydes métalliques rigides et résistants, conférent a ces
solides une stabilité thermique élevée, une surface microporeuse deéveloppée et une grande
acidité .Ce solide ressemble a une zéolithe car il posséde une porosité bien définie qui peut
engendrer une sélectivité de forme, mais toutefois d’aprés certains travaux, la taille des pores
pour ces argiles intercalés est plus grande que celle des zéolithes conventionnelles. Les
potentialités d'utilisation des minéraux argileux a I'état naturel sont en dessous des possibilités
offertes par leurs diverses proprietés. Les minéraux argileux peuvent acquérir des

fonctionnalités intéressantes via la modification chimique de leurs structures. [27]
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Argile a pilier intercalé 3
[4 Pl Argile intercalé

Figure 8 : Protocole de Pontage d’argile

11.2.1 Pontage par reaction d'échange cationique :

En raison de leur état d'hydratation et de leur faible liaison aux feuillets, les cations

interfoliaires dans les argiles peuvent étre facilement échangés contre des espéces cationiques
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organiques ou inorganiques permettant I'obtention de différents matériaux hybrides

organoinorganiques.

Cette méthode de pontage sur la surface de I’argile par échange cationique consiste a
remplacer les cations compensateurs (généralement des Na®) situés entre les feuillets de
I’argile par des cations organiques porteurs d'un ou de plusieurs chaines alkyles hydrophobes
afin d'augmenter la distance interfoliaire et ainsi initier I'exfoliation. C'est a base de ces
aluminosilicates organiquement modifiés que les nanocomposites sont habituellement

élaborés.

Les cations les plus couramment utilisés sont les ions alkylammonium qui, par leur insertion
entre les feuillets, conférent a I'argile un caractere organophile. Les ions alkylphosphonium
remplissent également la méme fonction, mais ils sont peu utilisés. L'échange s'effectue dans
un milieu aqueux pour aider davantage, grace au gonflement des feuillets de silicates,

I'insertion des ions alkylammonium. [27]
11.2.1.1: Les argiles organophiles :

Les minéraux argileux de nature hydrophile peuvent étre rendus organophiles en échangeant
leurs cations interfoliaires avec des surfactants cationiques tels que des ammoniums, des
phosphoniums. Cette modification permet lI'obtention de matériau susceptible d'étre utilisé
dans différentes applications telles que, parmi d'autres, I'adsorption des polluants organiques
et le développement des nanocomposites polymeres. Les sels d'alkylammoniums sont les plus
utilisés pour la préparation des argiles organophiles. Dans ce contexte, les travaux pionniers
de Lagaly ont démontré qu'en fonction de la charge, de la géométrie de surface et de la
capacité d'échange cationique du feuillet du minéral argileux ainsi que de la longueur de la
chaine carbonée du surfactant cationique, l'intercalation des cations organiques peut étre sous
forme de monocouche, bicouche ou pseudotrimoléculaire accompagnée d'expansion de la

distance basale, mise en évidence par la diffraction des rayons X ou de neutrons, du minéral

argileux de 13.6 A, 17.6 A et 22 A respectivement ou sous forme parraffinique dont la

distance basale est fonction du nombre de carbone composant le surfactant cationique .
Dailleurs, la transition entre les états de monocouche et bicouche peut étre mise a profit pour
déterminer la distribution de charges des feuillets de I’argile ainsi que leurs charges
moyennes. Néanmoins, en raison de I'hétérogénéité de distribution des charges des feuillets de

I’argile, des caractérisations plus localisées et approfondies par MET ont montré que

13
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l'expansion de certains feuillets de ’argile intercalés par des ions alkylammoniums peut
atteindre des valeurs de 39 A, 72A.
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Figure 9 : Conformations probables des ions alkylammonium a la surface des feuillets

Bien que les minéraux fibreux, en Il'occurrence la palygorskite, présentent des capacités
d'échange cationiques plus faibles que celles des smectites, leur traitement avec des sels
d'alkylammoniums produit également des matériaux organophiles. Comme dans le cas des
smectites, additionnelles quantités de paires d'ions de surfactant (cation + contre ion) peuvent
étre adsorbées sur les surfaces du minéeral fibreux en engendrant un environnement

organophile propice a la dispersion des matériaux de faible polarité. [27]
11.2.1.2 : Les argiles pontées ou a piliers :

Les argiles a piliers d'oxydes métalliques (traduit du terme en anglais Pillared Interlayered
Clays (P.1.L.C)) peuvent étre obtenus par le procédé dit de pontage (pillaring en anglais). Ce
procédé consiste a échanger en premiére étape les cations interfoliaires du minéral argileux
avec des polycations de métal issu au préalable de I'nydrolyse de I'élément métallique et a
calciner par la suite (étape 2) a température éleveée (300 — 500 °C) pour transformer les
polycations en piliers d'oxydes métallique. La distance basale inter lamellaire d001 de la
smectite intercalée par des espéces de polycations métalliques (d2) augmente par rapport a
celle caractéristique du minéral argileux de départ (d1). Cette distance connait une légere
diminution dans le matériau final d'argile a piliers d'oxydes métalliques (d3) suite a la
dehydroxylation et la déshydratation mises en jeu au cours de la calcination. Le pontage
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confere au minéral argileux une stabilité thermique accrue et l'ouverture de ses espaces
interfoliaires engendrant par conséquent une augmentation de sa surface spécifique et de son

volume microporeux.

Le développement de ce nouveau type de matériaux permet de plus de doter les minéraux
argileux de nouvelles fonctionnalités susceptibles d'ouvrir des voies d'applications innovantes,

originales et intéressantes.

A cet égard, plusieurs travaux ont montré la possibilité d'introduire des piliers d'oxyde de Ti
au sein des espaces interfoliaires de montmorillonite engendrant le plus grand espacement
stable observé (= 28 A a 700 °C) et d'utiliser le matériau dérivé dans le domaine de la
photocatalyse. [27]

11.2.2 Pontage par réaction de greffage :

Cette méthode est plus utilisée dans la fonctionnalisation des minéraux argileux fibreux, en
I'occurrence la palygorskite, en raison de la proportion importante des groupes silanols
(SiOH) de bords qu'ils contiennent engendrées par la discontinuité de leurs couches silicatées.
Ces groupes silanols, localisés sur les surfaces externes et sur les bords des canaux structuraux
du minéral fibreux, peuvent réagir avec des agents de couplage a base de silane (=Si-X avec X

= OR, CI) en engendrant des ponts siloxanes stables. [27]
[Surface] =SiOH + X-Si=[RIR2R3] [Surface]=Si-O-Si =[RIR2R3] + HX
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Figure 10 : Représentation schématique des étapes mises en jeu dans la technique de
pontage des
argiles, d1 < d3<d2

Etape 1 : intercalation de 1’oligomeére cationique du métal

Etape 2 : calcination
11.3 Argile pontee au titane :

Globalement dans le domaine de I’application a la catalyse, une grande variété d’argile pontée
a été préparé en utilisant différentes espéces polycationiques tel que : Al, Zr, Ti, Fe et le Cr .
[29]

Par ailleurs, vu la complexité de préparation et surtout la méconnaissance des structures des
polycations de titane, la littérature scientifique ne nous offre que les principales conditions
optimales de préparation des argiles a piliers de titane moyennant les conditions suivantes :

rapport H/Ti, age de la solution pontante, rapport Ti/argile, température de calcination. [28]

Deux différentes méthodes ont été utilisées pour la préparation des argiles pontées au titane,
la premiere méthode utilise le TiCly et I’acide chlorhydrique, tandis que, dans la deuxiéme
méthode, des éthoxydes de titane hydrolysé avec le HCI, sont utilisés comme agent de
pontage. Ces deux méthodes ont prouve étre souhaitables pour la préparation des argiles
pontées au titane, bien que, le premier processus exige un traitement prudent du TiCl,. Sterte.
[30] Bernier et al. [31] And L. Boudali et al. [32] Ont effectué des études détaillées sur les
conditions expérimentales de I'nydrolyse de TiCl, avec HCI ils ont indiqué que les conditions

de synthése étaient critiques en ce qui concerne la morphologie et la texture du produit final.
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La surface spécifique et I’espacement basal obtenus sont respectivement égal & : 260-350 m?g’

ot 18-24 A°.

L. Boudali et al. [32] Ont étudié I'hydrolyse de TiCl, et ont trouvé que la nature de I'acide

utilisé affecte la nature des especes polymériques obtenues.

Valverde et al. . [33] Rapportent que l'intercalation avec 1’éthoxyde de titane hydrolysé avec
HCI donne une surface spécifique de 310 m> g et un espacement basal de 23.8 A°. La méme

méthode a été aussi utilisée par Castillo et al. [34]

11.4 Le choix du TiO2 :

L’oxyde de titane est un materiau bon marche, largement utilisé dans différentes industries
(Cosmétique, peinture...) car il posséde de nombreuses propriétés intéressantes, tant du point
de vue scientifique que technique et industriel. Il a déja été largement étudié et convient bien a
de nombreuses techniques expérimentales. Il peut étre facilement réduit, de sorte a augmenter

sa conductivité.

Il s’agit d’un matériau fortement hydrophile qui a la particularit¢ de dissocier I’eau qu’il
adsorbe. Ce phénomeéne est photo activée par le rayonnement ultraviolet. Cette propriété est
exploitée sur des parebrises de véhicules ou des vitres de batiments. Il est aussi capable de
décomposer des molécules organiques, ce qui peut étre utilisé a des fins de purification de
’eau, de I’air ou de nettoyage de surfaces.

Ces propriétés électriques ne sont pas moins variées. Lorsque sa composition est
steechiométrique, le TiO2 se comporte comme un isolant, alors que quelques défauts suffisent
pour le rendre semi-conducteur. Il est préparé en couches minces, son insensibilité a la
lumiere du visible et du proche infrarouge, en raison de la large bande interdite (de I’ordre de

3,2 eV), ne lui permet d’absorber que dans le proche ultraviolet. [27]

En effet il présente :
o Des propriétés physicochimiques et électriques intéressantes ;
o Une excellente dureté mécanique ;
o Une bonne stabilité chimique ;
Un fort indice de refraction ;
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o Une bonne transparence dans le domaine du visible et proche infrarouge.
o Ce matériau a fait I’objet de nombreux travaux de recherche, ses propriétés
cristallographiques, électroniques et optiques ont été explorées par différentes techniques

d’analyse.
11.5 Applications du dioxyde de titane :

On compte de nombreuses utilisations de I’oxyde de titane et notamment dans les secteurs
industriels suivants : cosmétiques, abrasifs, pates, peintures, papeterie, traitements de

surfaces, électricité.

Les applications scientifiques, industrielles et high-tech du dioxyde de titane sont nombreuses,

ainsi les films minces de TiO2 sont largement utilisés dans diverses applications.

A titre d’exemple, nous pouvons citer : les revétements optiques, les cellules photovoltaiques,
les capteurs de gaz, les systemes électro chromes, l'auto-nettoyage des surfaces et la catalyse.
Le dioxyde de titane est aussi utilisé comme pigment blanc ou en tant que revétement de

protection anticorrosion de la céramique et des dispositifs électro chromes.

Le dioxyde de titane est capable de décomposer des molécules organiques, ce qui lui permet

d’étre utilisé pour la purification de I’eau, de I’air ou le nettoyage de surfaces.

Dans le domaine de la photochimie, le dioxyde de titane permet I’initiation de réactions telles
que la photolyse de I’eau, la photo réduction de I’azote et la purification d’effluent liquides et

gazeux.

Les revétements de dioxyde de titane présentent des propriétés favorables pour le guidage
optique, notamment pour amplifier des signaux dans des films dopés avec des ions de terres
rares ou pour modifier I’indice de réfraction de la surface des verres. Etant aisément supporté
par le corps humain, il recouvre certaines prothéses osseuses, permettant aux tissus fibreux de
s’attacher facilement a sa structure granuleuse. Ses propriétés électriques ne sont pas moins
variées. Lorsque sa composition est steechiométrique, le TiO2 se comporte comme un isolant,

alors que quelques défauts suffisent pour le rendre semi-conducteur. [27]

11.6 Les facteurs influencant sur le pontage des argiles :

Les facteurs influencant le pontage des argiles sont nombreux, nous les citons comme suit :
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La nature du cation échangeable initial de 1’argile joue un role certain, puisque
la premiére étape du traitement est une intercalation par échange cationique.
Souvent ce cation est le sodium, ce qui permet d’avoir une argile de départ
bien dispersée ou 1’échange est plus facile a réaliser.

La nature de I’argile elle-méme est trés importante, tant du point de vue
minéralogique (composition des feuillets, origine de la charge, densité de la
charge et sa distribution) que du point de vue textural (dimension et forme des
feuillets et ses agregats).

La concentration initiale de ’argile dans 1’eau joue sur la taille des agrégats. A
des concentrations trés faibles (< 0,1 %), il peut y avoir disparition compléte
des tactoides.

L’anion utilisé comme source de polymere (nitrate, chlorures, sulfates...) n’est
pas innocent dans le mécanisme de la modification des argiles.

Le role du pH qui est lié a la fois aux concentrations initiales et au rapport
OH-/Al.

Le role de la température de traitement.

Le temps et la température de maturation de 1’argile dans la solution du
polymere.

Le role de la dialyse, qui semble mieux organiser les polymeéres dans 1’espace

inter lamellaire.

Le mode de séchage. La lyophilisation crée une porosité plus élevée

(macroporosité) des argiles trioctaédriques. [27]
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Chapitre | : Analyses physico-chimiques
I.1 Introduction

Ce premier chapitre se concentre sur l'analyse physico-chimique de l'argile en tant que
matériau inorganique, en se concentrant sur la détermination de parametres tels que le pH,
I'indice de gonflement, I'humidité et la colloidalité. Nous expliquerons les méthodes d'analyse
utilisées pour mesurer ces parameétres, puis détaillerons les résultats obtenus et leur
interprétation en relation avec la littérature scientifique existante. L'objectif de cette analyse
est de mieux comprendre les propriétés de l'argile et comment celles-ci peuvent étre

exploitées pour des applications industrielles spécifiques.

1.2 Préparation de I’échantillon argileux :

1.2.1 Source :
Les échantillons "Bentonite" ont été prélevée au niveau de la wilaya de Tlemecen.
Les échantillons "Kaolin DD3" ont été prélevé au niveau de Djebel Dbagh a Guelma.

Les échantillons "Kaolin KT2" ont été prélevée au niveau de la wilaya de la région de

Tamazerta Jijel.
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Figure 11 : Situation géographique des gisements d'argiles en Algérie
« Gisement de Tamazert (0) et de Djebel Debbagh (o) »

1.2.2 Concassage, Séchage et broyage :

L’échantillon prélevé a subi les opérations unitaires suivantes.

- Concassage des roches de 1’échantillon en morceaux par un mortier.
- Broyage des morceaux de 1’échantillon argileux dans un broyeur.

- Tamisage de la poudre de I’échantillon (Tamis de 50um).

- Séchage dans 1’étuve pendant 24 h (T =105 °C)

1.3 Caractéristiques des différents types d'argiles utilisées dans I'étude :
1.3.1 La bentonite :

La bentonite est composeée principalement de montmorillonite, une argile ayant une
forte capacité d'absorption d'eau et de gaz, ainsi qu'une plasticité élevée.
Elle est largement utilisée dans diverses applications industrielles telles que la

construction, la production de papier et I'extraction de pétrole et de gaz naturel.
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La bentonite peut présenter des variations en termes de texture, de couleur, de teneur
en eau et de pH.
Elle est insoluble dans I'eau, mais peut former une suspension colloidale en présence

d'eau.

Figure 12 : L’argile bentonite

Montmorilionne-154

Figure 13 : Les résultats d*analyse de DRX des argiles bentonite non activee [6].
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1.3.2 Les kaolins :

Les kaolins sont classés dans la famille des argiles et font partie du groupe silico-alumineux
phylliteux, aux cétés de la montmorillonite, des illites et micas, et des Polygroslytes. La phase

prédominante dans le kaolin est la kaolinite

(A|203.2 S|022 Hzo) ou I'halloysite (Aleg. 2 SiOz.n HzO) avec n > 4.

1.3.3 Le kaolin DD :

Le kaolin DD présente différentes qualités en fonction de la concentration des impuretés
d'’hydroxydes métalliques. Il est généralement classifié en quatre catégories ou nuances :
kaolin DD 1, Kaolin DD 2, Kaolin DD 3 et le Kaolin DD 4.

Figure 14 : L’argile kaolin DD3.
Le kaolin DD3 est un mélange de deux phases principales : la kaolinite (Al203-2Si02-2H20)
et I'nalloysite (Al,03-2Si0,-4H,0).

L'argile utilisée dans votre travail est du kaolin extrait du Djebel Debagh, est un Kaolin DD 3

éme nuance. Ce kaolin naturel est exploité depuis pres d'un siécle a partir d'un gisement situé

a Djebbel Debbagh dans la wilaya de Guelma en Algérie. Le gisement est de nature

hydrothermale et est proche de sources thermales réputées.
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Intensity (a,u)

Figure 15 : Les resultats d'analyse de DRX de argile Kaolin DD 3 non activée [6].

Figure 16 : MEB du kaolin DD3 de Djebel Debbag [6].

1.3.4 Le KT2 de Tamazert:
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Figure 17 : L’argile KT2 de Tamazert.

L'argile utilisée dans notre travail est le kaolin KT2 de Tamazert, qui est I'un des deux types
d'argiles connus dans la région, avec le kaolin KT1. Principalement composé de kaolinite, une
forme cristalline d'argile, le kaolin KT2 se distingue par sa douceur, sa plasticité et sa faible
teneur en fer et en titane. Ce matériau est largement utilisé dans I'industrie de la céramique
pour sa capacité a réduire la température de cuisson et a améliorer les propriétés des produits
finis. 1l est également utilisé dans l'industrie du papier comme charge, pour améliorer la

blancheur et la résistance du papier. Le kaolin KT2 est insoluble dans I'eau et posséde une

faible capacité d'absorption, ce qui en fait un choix adapté pour les applications ou une forte

capacité d'absorption n'est pas nécessaire.
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Figure 18 : Les résultats d'analyse de DRX de I’argile KT2 de Tamazert non activée [6].

1.4 Analyse physico-chimique du matériau :

Dans cette partie pratique, nous avons analysé l'argile en se concentrant sur des parametres
clés tels que le pH, l'indice de gonflement, I'humidité et la colloidalité. Ces mesures sont
importantes pour comprendre les propriétés physico-chimiques de [largile et son

comportement dans différents environnements.

Nous allons décrire les techniques et méthodes que nous avons utilisées pour réaliser ces
analyses et discuter de leurs implications pour la compréhension de l'argile en tant que

matériau inorganique.

1.4.1 Détermination du pH :

Obijectif : L'objectif de cette expérience est de déterminer le pH de trois suspensions d'argile

(bentonite, DD3, KT2) pour quantifier leur acidité lorsqu'elles sont en contact avec une
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solution aqueuse. Le pH est une mesure de l'acidité ou de la basicité d'une solution et est

déterminé en mesurant la concentration d'ions d'hydrogéne dans la solution.
Matériaux :

Trois suspensions d'argile (bentonite, DD3, KT2) d'un diameétre de D = 0,005 mm
(Hm).

Eau distillée d’environ 200 ml.

PH-metre.

Récipients pour mélanger les suspensions d'argile avec I'eau distillée.

Agitateur.
Méthodes :
Préparation des suspensions d'argile :

Nous avons pris 10 g de chaque suspension d'argile (bentonite, DD3, KT2) et les
avons placées dans des récipients distincts.

Aprés on a ajouté environ 200 ml d'eau distillée a chaque récipient contenant la
suspension d'argile.

Nous avons agité chaque récipient a lI'aide d'un agitateur pour bien mélanger la
suspension d'argile avec I'eau distillée.

Enfin, on a laissé les suspensions d'argile en contact avec I'eau distillée pendant une

durée de 4 heures a une température ambiante de 25°C. Cette période permet aux ions

de passer en homogénéité de la solution d‘argile.
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Figure 19 : Préparation des suspensions d'argile (bentonite, DD3, KT2).

1.4.2 Mesure du pH :

o Apres 4 heures, nous avons mesuré le pH de chaque suspension d'argile a l'aide d'un

pH-métre. On a effectué chaque mesure directement sur la suspension d'argile dans le

récipient.

Figure 20 : Mesure du pH.
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NB : Les résultats sont a discutés dans la partie des résultats

1.4.3 Taux d’humidité :

Objectif : Déterminer I'numidité des trois échantillons d'argile (bentonite, DD3, KT2) a l'aide
d'une méthode simple et précise.

Matériaux :

Trois échantillons d'argile (bentonite, DD3, KT2).

Balance analytique.

Four & 110°C.

Dessiccateur contenant du gel de silice ou du sulfate de calcium anhydre.
Récipient pour placer I'échantillon aprés séchage.

Papier absorbant.

Méthode :

1. Prélever un échantillon représentatif d'argile d'environ 5 g.

2. Mesurer la masse de I'échantillon d'argile avec précision et enregistrer la valeur.

—

Figure 21: Mesure de la masse de I'échantillon d'argile (bentonite, DD3, KT2).

3. Sécher I'échantillon d'argile au four a une température de 110°C jusqu'a ce que la

masse devienne constante (environ 24 heures).
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Figure 22 : Etape de séchage a 110°C pour obtenir une masse constante de
I'échantillon d'argile.
Retirer I'échantillon du four et le placer dans un dessiccateur contenant du gel de silice
ou du sulfate de calcium anhydre pour éviter toute absorption d’humidite.
Laisser refroidir I'échantillon pendant environ 30 minutes, puis mesurer précisement

sa masse et enregistrer la valeur.
Calculer I'numidité de l'argile a I'aide de la formule suivante :

Humidité (%) = [(masse initiale - masse séche) / masse initiale] x 100

ou : masse initiale : masse de I'échantillon avant séchage, masse séche : masse de

I'échantillon aprés séchage.

7. Répéter les étapes 1 a 6 pour chaque échantillon d'argile (bentonite, DD3, KT2).
8. Nettoyer soigneusement le dessiccateur et le récipient apres chaque mesure a l'aide de

papier absorbant.

Il est important de noter que la teneur en eau de I'argile peut varier en fonction de nombreux
facteurs tels que la température, I'humidité relative de l'air et le taux d'échange d'ions dans

l'argile. Toutefois, cette méthode expérimentale permet de déterminer I'humidité d'un

échantillon d'argile avec une précision adéquate pour les besoins de la recherche.
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1.4.4 Indice de gonflement :

Objectif : Evaluer I'indice de gonflement de trois types d'argile (bentonite, DD3, KT2) en
mesurant leur volume aprés avoir été hydratés.

Matériaux :

Trois éprouvettes graduées de 50 ml.
Eau distillée.
Balance de précision.

Trois échantillons d'argile (bentonite, DD3, KT2).

Méthode :

1. Peser 0,5 g d'argile de chaque type (bentonite, DD3, KT2) avec une balance de
précision et verser dans les trois éprouvettes graduées.

Figure 23: Etape de pesée et de transfert des trois échantillons d'argile dans les
éprouvettes graduées.

Ajouter 50 ml d'eau distillée dans chaque éprouvette graduée contenant l'argile et
laisser reposer pendant 45 minutes.
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Figure 24: Observation de la dispersion de I'argile dans I'eau distillée aprés 45 minutes

de repos.

2. Ajouter 0,5 g d'argile supplémentaire dans chaque éprouvette graduée et laisser

reposer pendant encore 2 heures.

Figure 25 : Ajout d'argile supplémentaire et période de repos pour la sédimentation.

3. Mesurer le volume final de chaque éprouvette graduée apres que l'argile a été
hydratée.
4. Calculer I'indice de gonflement de chaque type d'argile en utilisant la formule suivante

Indice de gonflement (%) = (Volume de gonflement x 50) / (50 — humidité)
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ou Vf est le volume final de I'échantillon hydraté et Vi est le volume initial de I'échantillon
sec.

6. Répéter les étapes 1 a 5 pour les deux autres types d'argile (DD3, KT2).

Il est important de noter que l'indice de gonflement peut varier en fonction de nombreux
facteurs tels que le type d'argile, la qualité de I'eau utilisée, la température et le temps de
repos. Toutefois, cette méthode expérimentale permet d'obtenir des résultats comparatifs pour

évaluer la capacité de gonflement de chaque type d'argile.
1.4.5 Colloidalité :
Obijectif : Mesurer la collordalité de trois échantillons d'argile (bentonite, DD3, KT2).

Matériaux :

Trois échantillons d'argile (bentonite, DD3, KT2)
100 mL d'eau distillee

0,2 g de MgO

Une éprouvette graduée

Un agitateur

Une balance de précision

Méthode :

1. Mettre 5 g d'argile dans 100 mL d'eau distillée dans une éprouvette graduée.

2. Ajouter 0,2 g de MgO dans la solution pour permettre la défloculation.
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Figure 26: Préparation de la suspension d'argile avec ajout de MgO pour la
défloculation.

3. Agiter le mélange pendant 5 minutes a l'aide d'un agitateur.

Figure 27: Agitation du mélange argile-eau-MgO pendant 5 minutes a I'aide d'un
agitateur.

4. Placer I'éprouvette graduée contenant le mélange dans un endroit stable pendant 24
heures.

Figure 28: Etape de repos de 24 heures : stabilisation du mélange argile-eau aprés
agitation.

5. Mesurer le volume V (en mL) occupé par le surnageant.
6. Calculer la colloidalité (C%) a l'aide de la formule suivante : C(%) = 100 - V
7. Répéter les étapes 1 a 6 pour chaque échantillon d'argile (bentonite, DD3, KT2).
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Il est important de noter que la colloidalité est une mesure de la capacité d'une argile a former
des colloides en suspension dans un liquide. Cette méthode expérimentale permet de mesurer
la colloidalité de différents échantillons d'argile avec une précision adéquate pour les besoins

de la recherche.

Tableau .1. Parametres physico-chimiques de 1’échantillon argileux.

9,55
2,4

51,47

95

1.5 Analyse résultats :

Les résultats de I'analyse physico-chimique des trois argiles montrent plusieurs différences

significatives entre les échantillons.

Tout d'abord, en ce qui concerne le pH, il y a une variation importante entre les échantillons.
La suspension DD3 a un pH basique de 9,55, la suspension KT2 est acide avec un pH de 5, et
la suspension bentonite a un pH légérement basique de 8. Cette variation peut indiquer une
différence dans la composition chimique des échantillons, avec des niveaux différents de

composés acides et alcalins.

En ce qui concerne le taux d'humidité, les trois échantillons ont des taux assez similaires, avec
la suspension DD3 ayant un taux d’humidité de 2,4%, la suspension KT2 ayant un taux
d'’humidité de 3%, et la suspension bentonite ayant un taux d'humidité élevé de 17%. Ce
dernier taux élevé peut étre lié a la forte capacité d'absorption d'eau de la bentonite, qui est

utilisée pour son pouvoir absorbant dans certaines applications.

L'indice de gonflement, qui mesure la capacité de l'argile a gonfler lorsqu'elle est exposée a
I'eau, varie également entre les échantillons. La suspension DD3 a un indice de gonflement de
51,47%, la suspension KT2 a un indice de gonflement de 54,25%, et la suspension bentonite a
un indice de gonflement éleve de 75,75%. Cela peut indiquer que la bentonite a une capacité
d'absorption d'eau supérieure a celle des deux autres échantillons, ce qui peut étre lié a sa

structure en feuillets qui lui confére une grande surface d'échange.
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Enfin, en ce qui concerne la colloidalité, les trois échantillons ont des valeurs élevées,
indiquant la présence de particules colloidales en suspension dans la solution. La suspension

DD3 a une colloidalité de 95%, la suspension KT2 a une colloidalité de 99%, et la suspension

bentonite a une colloidalité de 98%. La présence de particules colloidales peut avoir des

implications dans I'utilisation de ces échantillons dans diverses applications industrielles,

notamment en termes de stabilité de la suspension et de la réactivité des particules.

En conclusion, l'analyse physico-chimique des trois échantillons d'argile montre des
différences significatives en termes de pH, d'indice de gonflement et de taux d'humidité. Ces
différences peuvent étre importantes dans la compréhension de la composition et des
propriétés de ces échantillons, ainsi que dans leur utilisation dans diverses applications

industrielles.
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Chapitre 11 : synthese des argiles pontés

1.1 introduction :

Ce chapitre se concentre sur la synthése des argiles pontées avec le dioxyde de titane (TiO5),
en mettant en évidence le pontage de la bentonite, du kaolin KT2 et du kaolin DD3. Les
argiles pontées sont des matériaux inorganiques qui résultent de l'insertion d'agents de
pontage entre les feuillets d'argile, modifiant ainsi leurs propriétés physiques, chimiques et

structurales.

Dans cette étude, nous nous intéressons a la préparation des argiles pontées en utilisant ces
trois types d'argile spécifiques. La bentonite, également connue sous le nom de
montmorillonite, est une argile largement étudiée et utilisée. Le kaolin KT2 et le kaolin DD3
sont des argiles riches en kaolinite, qui offrent des caractéristiques uniques complémentaires a

celles de la bentonite.

L'objectif de ce chapitre est de décrire la méthodologie de préparation des argiles pontées en
utilisant le TiO,, ainsi que les caractéristiques spécifiques de chaque type d'argile. Nous
aborderons les étapes de purification des argiles, les procédures de pontage avec le TiO, et
les techniques de caractérisation utilisées pour évaluer la structure et les propriétés des

matériaux obtenus.

La synthése des argiles pontées revét une importance particuliere en raison de leur potentiel
d'application dans divers domaines, tels que la catalyse et la modification des propriétés des
matériaux composites. En comprenant les méthodes de préparation et les caractéristiques des
argiles pontées, nous pouvons exploiter leur potentiel dans la conception de nouveaux

matériaux fonctionnels.

11.2 Préparation des échantillons argileux :

11.2.1 Protocole de préparation d'argiles purifiées et caracterisees :

11.2.1.1 Introduction :

Dans cette étude, nous avons réalisé le traitement et la purification de trois types d'argiles
(bentonite, kaolin KT2, kaolin DD3) afin d'obtenir des échantillons d'argiles purifiées. Le

protocole expérimental comprend un traitement par HCI suivi d'un traitement par I'eau
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oxygénée, et se termine par une étape de lavage avec une solution de NaCl. Les argiles
purifiées sont ensuite caractérisées par diffraction des rayons X.

Figure 29 : Solution tampon d’acide acétique et ’acétate de sodium.

11.2.1.2 Matériaux :

3 échantillons de (20g) de chaque type d’argile

Bentonite DD3

Figure 30: Une quantité de 20g d’argile.

Acide chlorhydrique HCI (0,05N)
Eau oxygénée H,0,

Solution de NaCl (0,1N)

Eau distillée

Equipements de laboratoire : agitateur, filtre, bécher, dessiccateur, etc.
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11.2.1.3 Protocole :
1. Traitement par HCI :

a. Pour chaque échantillon d'argile (bentonite, kaolin KT, kaolin DD3), disperser 20 g
dans 250 ml de solution d'acide chlorhydrique (0,05N).

—_ —"

Figure 31 : Traitement par solution de HCI.

b. Laisser le mélange sous agitation pendant 1 heure.

c. Filtrer le mélange et laver I'argile récupérée trois fois a I'eau distillée jusqu'a la

disparition des chlorures.
2. Traitement par I'eau oxygénée :

a. Pour chaque échantillon d'argile purifiée (bentonite, kaolin KT, kaolin DD3), disperser

les 20 g d'argile récupérée dans un bécher de 100 ml.

b. Ajouter de I'eau oxygénée (H,O;) au bécher.

Figure 32: Traitement par I’eau oxygénée
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c. Laisser le mélange sous agitation pendant 2 heures.

d. Laver l'argile purifiée plusieurs fois a I'eau distillée.

e. Sécher, broyer, tamiser et stocker l'argile purifiée dans un dessiccateur.
3. Lavage avec une solution de NaCl :

a. Pour chaque échantillon d'argile purifiée (bentonite, kaolin KT2, kaolin DD3), prendre 20 g
de l'argile purifiée et la disperser dans une suspension argileuse.

b. Traiter la suspension trois fois avec une solution de NaCl 0,1N sous agitation pendant 24
heures.

—— el

Figure 33: L argile traitée dans la solution de NaCl.

c. Récupérer la bentonite sodée pour chaque échantillon et la laver plusieurs fois a I'eau

distillée jusqu'a un test négatif des chlorures avec du nitrate d'argent.

d. Sécher la bentonite sodée a 60°C pendant 24 heures.

Figure 34: les Argiles traitée.
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11.2.2 Protocole de préparation d'argiles pontées et des matériaux
composites :

11.2.2.1 Introduction :

Dans cette étude, nous avons réalisé la préparation d'argiles pontées avec du dioxyde de
titane (TiO,). Le protocole expérimental a eté basé sur la méthode développée par A.
Valverde et al. L'objectif de ce protocole était de créer un matériau composite en intercalant

les polycations de titane dans la structure de la bentonite, du kaolin KT2 et du kaolin DD3.

Catalyseur

le TiO, P25 se distingue par sa structure cristalline non poreuse. Sa surface spécifique

mesurée par la méthode BET est de 50 m%g, ce qui lui confére une grande capacité

d'adsorption. De plus, la taille moyenne des cristallites est d'environ 30nm, ce qui favorise une
grande reéactivité catalytique.

En raison de ses caractéristiques remarquables, le TiO, P25 est couramment utilisé comme
catalyseur dans de nombreux domaines de recherche, notamment en catalyse hétérogene, en

photocatalyse et en synthese des matériaux inorganiques.

11.2.2.2 Matériaux :

3 échantillons de (8g) de chaque type d’argile qu’on a purifié
Dioxyde de titane (TiO,)

Acide chlorhydrique (HCI) 5N

Eau distillée e

Equipements de laboratoire : agitateur, centrifugeuse, four, etc.

11.2.2.3 Protocole :

1. Préparation de la solution de pontage :




Chapitre 11 Synthése des argiles pontés

Figure 35: Préparation de la solution de pontage (HCI, TiO,).

a. Sous forte agitation, ajouter goutte a goutte de I'éthoxyde de titane a une solution d'acide
chlorhydrique (HCI) de concentration 5N, en respectant un rapport molaire HCI/Ti de 2,5

mol/mol.

Figure 36 : la solution de pontage.
b. Laisser agiter la solution de pontage pendant 3 heures.
2. Préparation des suspensions d'argile pontée :

a. Dans trois récipients distincts, disperser respectivement 8 g de bentonite, 8g de kaolin KT2
et 8 g de kaolin DD3 dans 400 ml d'eau distillée e.
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Figure 37 : la dispersion des argiles dans I’eau distillée.

b. Ajouter la solution de pontage goutte a goutte a chaque suspension d'argile, en respectant

un rapport Ti/g d'argile de 10 mmol pour chaque type d'argile.




Chapitre 11 Synthése des argiles pontés

Figure 38 : Titrage de I’argile par TiO,.

c. Laisser chaque mélange sous agitation pendant 12 heures & 25 °C.

Figure 39 : Solution TiO, avec l’argiloe sous agitation pendant 12 heures a 25
C.
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Figure 40: Solution TiO, avec I’argile.

3. Récupération et purification des argiles pontées :

a. Pour chaque type d'argile, récupeérer la suspension en utilisant une centrifugeuse.

Figure 41: récupération de la suspension en utilisant une centrifugeuse.

b. Laver chaque argile récupérée a quatre reprises avec de I'eau distillée e pour éliminer les
impuretés.

Figure 42 : Les argiles modifiées par TiO, traitée.

c. Calciner chaque argile & 500°C avec une pente de 2 °C/min pendant 2 heures.
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Figure 43 : Calcinations des matériaux.

4. Caractérisation des matériaux obtenus :

a. Effectuer une analyse de diffraction des rayons X sur chaque matériau obtenu pour étudier

leur structure et leur composition.

11.3 Conclusion :

Ce protocole a permis de préparer avec succes des argiles pontées au dioxyde de titane en
utilisant la méthode décrite par A. Valverde et al [33]. Les échantillons d'argile de bentonite,
de kaolin KT2 et de kaolin DD3 ont été intercalés avec les polycations de titane, et les
matériaux composites ont été caractérisés par diffraction des rayons X. Ces matériaux
composites peuvent étre utilisés dans diverses applications en raison de leurs propriétés

améliorées grace a la présence de TiO,.
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Conclusion Générale

En conclusion, ce mémoire a été consacré a I'étude et a la synthese de matériaux inorganiques,

mettant en évidence leur potentiel dans différents domaines d'application. A travers des

analyses physicochimiques approfondies, nous avons pu caractériser les propriétés et la
composition de divers matériaux, en mettant I'accent sur l'utilisation d'argiles abondantes en

Algeérie, telles que I'argile de Djebel Debagh DD3 et l'argile Tamazert KT2.

L'étude de I'activation chimique des argiles a permis de mieux comprendre leur comportement
et d'optimiser leur potentiel fonctionnel. En exploitant ces argiles traitées, nous avons réussi a
élaborer des matériaux inorganiques fonctionnalisés en utilisant des oxydes tels que le
dioxyde de titane. Ces matériaux ont présenté des propriétés améliorées et des performances

prometteuses dans différentes applications.

L'utilisation de ces matériaux inorganiques a ouvert la voie a diverses applications,
notamment dans le domaine du traitement des eaux usées. Cela souligne I'importance de la
recherche sur les matériaux inorganiques pour relever les défis environnementaux et

développer des solutions durables.

Ce mémoire constitue une contribution significative a la compréhension et a I'exploitation des
matériaux inorganiques, en mettant en évidence leur polyvalence et leur potentiel
d'innovation. Les résultats obtenus ouvrent de nouvelles perspectives de recherche et incitent

a poursuivre les études dans ce domaine prometteur.

Finalement les résultats de cette recherche témoignent de I'importance de la recherche et de
I'innovation dans ce domaine. Ils soulignent le potentiel des argiles abondantes en Algérie et
leur transformation en matériaux fonctionnalisés. En continuant a explorer et a exploiter les
propriétés uniques des matériaux inorganiques, nous pourrons ouvrir la voie a de nouvelles
avancées scientifiques et technologiques, contribuant ainsi au progrés de la société et a la

préservation de I'environnement.
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