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R�eesum�ee

Le pr�eesent article montre les propri�eet�ees d’adsorption de gels de cyclodextrine–carboxym�eethylcellulose r�eeticul�ees vis-�aa-
vis du b�eeta-naphtol. Des cin�eetiques et des isothermes d’adsorption sont pr�eesent�ees. Les influences de la quantit�ee de
cyclodextrine, d’agent r�eeticulant et du pH sont �eegalement �eetudi�eees. Les r�eesultats d�eemontrent que ces gels pr�eesentent de
fortes capacit�ees d’adsorption. Le m�eecanisme d’adsorption propos�ee implique plusieurs types d’interactions: des liaisons
hydrog�eene, des interactions induites par l’agent r�eeticulant, de l’adsorption physique et des complexes d’inclu-

sion. � 2002 Elsevier Science Ltd. All rights reserved.
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Abstract

The present article shows the sorption properties of crosslinked cyclodextrin–carboxymethylcellulose gels toward

beta-naphthol. Adsorption kinetics and isotherms are presented. The influences of the quantity of cyclodextrin,

crosslinking agent and pH are also studied. The results demonstrate that these gels exhibit high sorption capacities. The

proposed sorption mechanism involves several kinds of interaction: hydrogen bonding, interaction due to crosslinking

agent, physical adsorption and inclusion complex. � 2002 Elsevier Science Ltd. All rights reserved.
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1. Introduction

La m�eethode de l’extraction en phase solide est deve-
nue une technique analytique d’adsorption de choix

couramment utilis�eee pour le traitement des effluents

aqueux contamin�ees par des mol�eecules aromatiques to-

xiques. De nombreuses revues r�eecentes font le point,
d’une part sur les nombreux mat�eeriaux adsorbants

utilis�ees, qui peuvent êetre d’origine organique ou min-
�eerale, et d’autre part sur les diff�eerentes technologies
mises en œuvre pour ce proc�eed�ee (techniques chromato-
graphiques, membranaires . . .) [1–6]. Pour expliquer les
m�eecanismes d’adsorption, trois principaux types d’in-

teractions sont introduits: dans un syst�eeme ternaire ad-
sorbant/solut�ee/solvant, peuvent exister des interactions
adsorbant–solut�ee, adsorbant–solvant et solut�ee–solvant.
Les nombreuses �eetudes montrent que l’adsorption est
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principalement gouvern�eee par les �eechanges adsorbant–
solut�ee, et que les caract�eeristiques du mat�eeriau adsorbant
(taille, porosit�ee, surface sp�eecifique) sont fondamentales
pour expliquer le m�eecanisme [7–9].

L’exemple classique est l’utilisation du charbon actif

[10,11]. En effet, l’adsorption de polluants sur charbon

actif est un proc�eed�ee d’�eepuration et de s�eeparation tr�ees
largement r�eepandu. Les caract�eeristiques physico-chimi-
ques et texturales de ce mat�eeriau offrent une large

gamme de syst�eemes adsorbants. Son principal incon-

v�eenient est le coûut de sa r�eeg�een�eeration, car cette op�eera-
tion qui se fait par voie chimique ou thermique, est tr�ees
coûuteuse en raison de la consommation �eenerg�eetique
qu’elle engendre. Ainsi, la mise au point de nouveaux

mat�eeriaux �aa faible coûut est devenue un sujet de recherche
qui s’est fortement d�eevelopp�ee ces vingt derni�eeres ann�eees.
Parmi les nombreux polym�eeres utilis�ees, les polysaccha-
rides comme l’amidon ou la cellulose, et leurs d�eeriv�ees ont
pris une place de plus en plus importante dans le do-

maine de la complexation [12]. Les raisons sont multi-

ples: ce sont des polym�eeres naturels, bon march�ee, ayant
une polyfonctionnalit�ee et un potentiel important au ni-
veau des modifications chimiques, qui permettent faci-

lement d’aboutir �aa de nouveaux d�eeriv�ees.
Nos travaux ant�eerieurs ont d�eecrit la synth�eese et la

caract�eerisation de polym�eeres de type gels obtenus par
r�eeticulation de b�eeta-cyclodextrine par de l’�eepichlorhy-
drine [13–15]. Les b�eeta-cyclodextrines (Fig. 1) sont des
oligom�eeres cycliques du glucose, obtenues par d�eegrada-
tion enzymatique de l’amidon. Ces mol�eecules sont dites
«cages» car elles comportent au sein de leur structure une
cavit�ee susceptible d’emprisonner d’autres mol�eecules, et
ainsi former des complexes d’inclusion. Ces polym�eeres
ont �eet�ee utilis�ees comme r�eesines adsorbantes vis-�aa-vis de
mol�eecules ph�eenoliques. Il a �eet�ee montr�ee que le m�eecanisme
d’adsorption est bas�ee non seulement sur la formation de
complexes d’inclusion entre les mol�eecules de cyclodex-
trines et les solut�ees ph�eenoliques, mais aussi sur la pr�eesence
d’autres interactions telles que de l’adsorption physique,

des interactions hydrog�eene et hydrophobes, engendr�eees
par l’adsorbant, les solut�ees et l’agent r�eeticulant [14].
N�eeanmoins, c’est le ph�eenom�eene d’inclusion qui joue

le principal rôole. Nos objectifs �aa pr�eesent, sont d’une
part, de d�eemontrer la pr�eedominance de la complexation
par inclusion, et d’autre part d’am�eeliorer les capacit�ees
d’adsorption en optimisant les interactions adsorbant–

solvant, en l’occurrence adsorbant-eau dans notre cas.

Des �eetudes ont montr�ee que l’incorporation de poly-
m�eeres dans la synth�eese de gels de cyclodextrines aug-
mente les capacit�ees d’adsorption de ces derniers [16–18].
L’id�eee principale est d’augmenter la mobilit�ee des cy-
clodextrines en les noyant dans une matrice de type

polym�eere. Dans le pr�eesent travail, nous avons choisi
d’utiliser les propri�eet�ees de gonflement dans l’eau des

polym�eeres de carboxym�eethylcellulose (CMC). Les CMC
sont une classe importante de polysaccharides modifi�ees
chimiquement en position 2, 3 ou 6 de chaque unit�ee
glucose de base (Fig. 2). Ces polym�eeres qui sont hy-
drosolubles connaissent un essor consid�eerable dans de
nombreux domaines [19–23], notamment dans l’adsorp-

tion de m�eetaux lourds et de mol�eecules biologiques. Au
cours de ce travail, nous avons �eetudi�ee l’adsorption du
b�eeta-naphtol par des gels de cyclodextrines–carb-

oxym�eethylcelluloses (CD/CMC) r�eeticul�ees. Nous pr�eesen-
tons des r�eesultats d’adsorption obtenus en �eetudiant des
param�eetres tels que la quantit�ee de CD incorpor�eee ini-
tialement dans les synth�eeses, l’influence du temps de

contact, de la concentration, du pH, ainsi que la quan-

tit�ee d’agent r�eeticulant.

2. Partie exp�eerimentale

2.1. Mat�eeriaux

La b�eeta-cyclodextrine est fournie par Janssen Chimica
(Beerse, Belgium): elle est recristallis�eee dans l’eau avant
utilisation. La carboxym�eethylcellulose est fournie par
l’Institut «Ronzoni» (Milan, Italie). Le degr�ee de substi-
tution (D.S.COOH) est de 0.85. Les autres compos�ees sont
utilis�ees sans purification pr�eealable.Fig. 1. Structure de la b�eeta-cyclodextrine.

Fig. 2. Structure de la carboxym�eethylcellulose.
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2.2. Mode op�eeratoire

Les gels sont pr�eepar�ees selon un proc�eed�ee que nous
avons d�eej�aa d�eecrit dans la litt�eerature [14,15]. La compo-
sition des diff�eerents m�eelanges r�eeactionnels est r�eesum�eee
dans le Tableau 1. Par exemple, le gel CD/CMC2 est

obtenu comme suit: un m�eelange de 15 g de CD et de

CMC dans le rapport molaire 1/2 est mis en suspension,

dans un r�eeacteur contenant un volume donn�ee de soude �aa
50% en masse et 5 mg de NaBH4, pr�eealablement chauff�ee
�aa 50 �C. Cette suspension est fortement agit�eee (agitateur
m�eecanique de type IKA Labortechnik, Germany) pen-

dant une heure. L’�eepichlorhydrine est alors ajout�eee
goutte �aa goutte, en maintenant l’agitation et le chauf-
fage. La solution devient tr�ees visqueuse et un solide

commence �aa se former sur les parois du r�eeacteur. Au
bout de quatre heures de r�eeaction et avant la prise en
masse compl�eete du gel, de l’ac�eetone est additionn�ee au
m�eelange. Le m�eelange r�eeactionnel est agit�ee et avant

chauff�ee pendant 30 min. Apr�ees refroidissement, le gel est
transf�eer�ee dans un b�eecher contenant de l’eau froide, puis
stock�ee �aa 5 �C pendant une nuit. Le gel est ensuite

r�eecup�eer�ee par filtration, puis purifi�ee par plusieurs lavages
au soxhlet avec de l’eau et de l’ac�eetone pendant plusieurs
jours. Le gel est alors s�eech�ee sous vide �aa 60 �C pendant

une nuit, puis finalement broy�ee en particules (Vibro-

broyeur MM200 Retsch GmbH, Germany).

2.3. M�eethodes d’analyse

Les spectres de r�eesonance magn�eetique nucl�eeaire
(RMN) ont �eet�ee enregistr�ees sur des spectrom�eetres AM

400 et AC 300 Bruker: les conditions d’enregistrement

ont �eet�ee d�eecrites pr�eec�eedemment [13,15,24].
Nous avons choisi le b�eeta-naphtol comme com-

pos�ee aromatique �aa analyser. Des r�eesultats pr�eeliminaires
ont montr�ee que ce compos�ee pr�eesente de fortes capa-
cit�ees d’adsorption sur des gels de cyclodextrine [14].

Les r�eesultats d’adsorption d�eecrits sont obtenus par la
m�eethode dite en «batch». Ce type de d�eepollution consiste
�aa agiter, pendant une dur�eee d�eetermin�eee, une masse fix�eee
de support dans un volume donn�ee d’une solution

aqueuse de polluant de concentration connue. Le pro-

tocole consiste �aa mettre en contact, dans un tube �aa
h�eemolyse, 20 mg de gel et 10 ml d’une solution aqueuse
de b�eeta-naphtol de concentration d�eefinie. La solution est
plac�eee sur un banc vibrant puis agit�eee pendant un temps
de 4 heures. Elle est alors filtr�eee ou centrifug�eee, et le
surnageant est dos�ee par spectrophotom�eetrie UV (spec-

trom�eetre UVIKON XL, Biotek, France). Le rendement

d’adsorption en % est alors calcul�ee. Il repr�eesente le

rapport molaire de la quantit�ee de b�eeta-naphtol adsorb�ee
sur la quantit�ee initiale. Trois mesures sont r�eealis�eees pour
chaque �eechantillon: la moyenne des mesures est donn�eee
sur les courbes de r�eesultats.

3. R�eesultats et discussion

3.1. Synth�eese

La Fig. 3 montre le sch�eema de r�eeaction des gels de
CD/CMC obtenus par condensation de la CD et de la

CMC, en milieu basique, par l’�eepichlorhydrine (Epi) qui
joue le rôole d’agent r�eeticulant. Il s’agit de l’agent de
pontage le plus utilis�ee pour pr�eeparer des polysaccha-
rides r�eeticul�ees [25–29]. L’Epi, qui pr�eesente deux grou-
pements fonctionnels r�eeactifs, peut r�eeagir soit avec la
CD ou la CMC (r�eeaction de pontage ou de r�eeticulation),
soit s’auto-polym�eeriser (r�eeaction de polym�eerisation) [29].
Les gels pr�eesentent alors des r�eeseaux tridimensionnels,

Tableau 1

Conditions op�eeratoires de synth�eese des gels de CD/CMC

Gel CDa CMCa xCDb Epic

CD/CMC1 1 1 0.5 20

CD/CMC2 1 2 0.33 20

CD/CMC2A 1 2 0.33 5

CD/CMC2B 1 2 0.33 10

CD/CMC3 1 3 0.25 20

CD/CMC4 1 4 0.20 20

CD/CMC5 2 1 0.66 20

CD/CMC5A 2 1 0.66 5

CD/CMC5B 2 1 0.66 10

CD/CMC6 3 1 0.75 20

CD/CMC7 4 1 0.80 20

CD8 1 0 1 20

CD8A 1 0 1 5

CD8B 1 0 1 10

CMC9 0 1 0 20

CMC9A 0 1 0 5

CMC9B 0 1 0 10

a en moles.
b fraction molaire CD/CMC.
c rapport molaire Epi/CD. Fig. 3. Sch�eema de r�eeaction des gels CD/CMC.
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compos�ees de châıınes hydroxyalkyl�eees et de deux types
de cavit�ees: des cavit�ees dues aux CDs et des cavit�ees
st�eeriques dues aux pontages entre les mol�eecules. En
faisant varier les quantit�ees de CD incorpor�eee dans les
synth�eeses, une s�eerie de gels CD/CMC a �eet�ee pr�eepar�eee. La
principale difficult�ee r�eeside dans la d�eetermination de la

quantit�ee de CD pr�eesente dans les gels. Diff�eerentes
m�eethodes existent pour doser la CD: dosage des sucres
r�eeducteurs issus de l’hydrolyse acide de la CD par le bleu

de t�eetrazolium, complexation de la ph�eenolphtal�eeine,
analyse thermogravim�eetrique . . . Ces m�eethodes n’ont
donn�ee pour l’instant aucun r�eesultat satisfaisant, du fait
de la pr�eesence d’unit�ee glucose, �aa la fois dans les motifs
CD et CMC. Le probl�eeme consiste en effet �aa d�eeterminer
distinctement la proportion de glucose provenant de

chaque mol�eecule. Les gels de CD/CMC comme ceux de

CD se pr�eesentent sous la forme de particules, insolubles
dans l’eau ou les solvants organiques comme les alcools,

le DMF, l’hexane ou encore le DMSO. La pr�eesence de
CMC dans les gels permet d’avoir des billes qui gon-

flent mieux dans l’eau, et par cons�eequent le contact
adsorbant–solution aqueuse sera am�eelior�ee. De plus,

l’incorporation de CMC permet d’augmenter les surfa-

ces sp�eecifiques des billes (travaux en cours). Or, dans les
m�eethodes d’extraction en phase solide, les caract�eeris-
tiques du mat�eeriau adsorbant telles que la taille, la

porosit�ee et la surface sp�eecifique sont des param�eetres
importants qui influencent les rendements.

3.2. Caract�eerisation RMN

LaRMNest devenue une puissante m�eethode courante
de caract�eerisation des polym�eeres [13,24,30–32], en parti-
culier des polysaccharides. Cependant, l’�eetude des gels
r�eeticul�ees par RMN doit tenir compte de deux probl�eemes
particuliers: le premier est la nature des polysaccharides,

qui sont constitu�ees uniquement de groupes hydroxy-
alkyl�ees de type CHOH et CH2OH, donnant des bandes

en RMN du carbone-13 larges, difficilement interpr�eeta-
bles; le second provient du fait que, pour tout mat�eeriau de
type polym�eere r�eeticul�ee, il est n�eecessaire d’avoir de longs
temps d’acquisition pour avoir un spectre correct en

terme de r�eesolution. Les nouvelles techniques de RMN
solide, en particulier, l’analyse HRMAS, vont sans doute

permettre de r�eesoudre ces probl�eemes. En effet, les r�eeac-
tions cit�eees pr�eec�eedemment, ainsi que les structures, ont
�eet�ee, r�eecemment, mises en �eevidence en utilisant des tech-
niques de RMN du solide (CPMAS, HRMAS) sur des

gels de CD [13,14]. Nous avons utilis�ee les mêemes

m�eethodes pour caract�eeriser les gels de CD/CMC. Les
r�eesultats d’une �eetude RMN pr�eeliminaire sont donn�ees
dans les Figs. 4 et 5. Sur les spectres RMN (Fig. 4) du

carbone-13 obtenus en RMN liquide (spectre a) et en

RMN du solide (spectre b), les pics relatifs �aa l’unit�ee glu-
cose sont visibles (C1 �aa C6), en particulier les carbones
anom�eeriques C1 �aa 105 ppm, et le pic dûu aux carbonyles

des fonctions acides COOH �aa 180 ppm. Les pics �aa 63 et 66
ppm correspondent aux CH2OH de l’unit�ee glucose et de
l’Epi respectivement. La Fig. 5 montre l’influence de la

quantit�ee d’�eepichlorhydrine sur les spectres RMN. Plus la
quantit�ee d’Epi augmente, plus le pic de l’anom�eerique
disparâiit, et plus les pics deviennent larges, cons�eequence
de la rigidit�ee du syst�eeme. Nous verrons ult�eerieurement
la cons�eequence de la rigidit�ee des gels sur les r�eesultats
d’adsorption.

3.3. Adsorption

3.3.1. Rendement d’adsorption du b�eeta-naphtol en fonc-
tion du temps de contact

Le b�eeta-naphtol a �eet�ee choisi d’une part parce qu’il
pr�eesente de tr�ees bons r�eesultats en terme d’adsorption vis-
�aa-vis des gels de polysaccharides [14], et d’autre part car
il donne des complexes tr�ees stables avec la b�eeta-cyclo-
dextrine [33]. Nous avons tout d’abord r�eealis�ee des

cin�eetiques d’adsorption afin de d�eeterminer le meilleur

Fig. 4. Spectres de RMN du carbone-13 du gel CD/CMC2 (a)

RMN liquide et (b) CPMAS.
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temps de contact entre l’adsorbant et la solution de b�eeta-
naphtol. La Fig. 6 pr�eesente les r�eesultats de rendement
d’adsorption en fonction du temps pour quatre gels: un

gel de CD, un gel de CMC, et deux gels CD/CMC

contenant deux incorporations diff�eerentes de CD. La
concentration en b�eeta-naphtol est fix�eee �aa 5� 10�4

mol l�1. L’allure des courbes est similaire et les rende-

ments augmentent rapidement en fonction du temps de

contact, pour atteindre le palier de saturation d�ees 4
heures, ce qui d�eemontre des cin�eetiques d’adsorption ra-
pides. Pour les tests suivants (isothermes d’adsorption et

autres r�eesultats d�eecrits ci-dessous), nous avons choisi ce
temps de contact de 4 heures. Les rendements d’ad-

sorption des gels CD seuls et CD/CMC sont voisins

(70% en moyenne), alors que ceux des gels CMC seuls

sont tr�ees faibles (15% en moyenne). Il semble donc que

les gels contenant de la CD ont un pouvoir adsorbant 5

fois plus important que les gels de CMC, li�ee �aa la for-
mation de complexes d’inclusion. Les r�eesultats montrent
�eegalement que 70% de b�eeta-naphtol pr�eesent dans la so-
lution est adsorb�ee, ce qui d�eemontre des propri�eet�ees
int�eeressantes en terme de capacit�ees d’adsorption des gels.
Ce r�eesultat, qui s’explique par le fait que le complexe
d’inclusion b�eeta-naphtol/b�eeta-cyclodextrine est tr�ees sta-
ble, est en accord avec les r�eesultats parus dans la

litt�eerature [33]. Enfin, l’incorporation de CMC dans les

gels ne se traduit pas par une baisse des r�eesultats puisque
les rendements du gel CD/CMC2 sont sup�eerieurs �aa ceux
du gel CD8 contenant uniquement de la cyclodextrine.

L’�eetude suivante permet de confirmer ce r�eesultat. Ce
premier exemple d�eemontre, d’une part le rôole de la

CD, en particulier sa capacit�ee �aa former des complexes

Fig. 5. Influence de la quantit�ee d’�eepichlorhydrine sur les spec-

tres de RMN du carbone-13 des gels CD/CMC2A (EPI 5), CD/

CMC2B (EPI 10) et CD/CMC2 (EPI 20).

Fig. 6. Rendement d’adsorption en % du b�eeta-naphtol en fonction du temps de contact en heures de 4 gels (concentration 5� 10�4

mol l�1).
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d’inclusion avec le b�eeta-naphtol, et d’autre part qu’il
n’est pas n�eecessaire d’avoir des gels uniquement de CD
pour avoir des r�eesultas int�eeressants. Les valeurs d’ad-
sorption obtenues pour les gels de CMC sans CD peu-

vent s’expliquer par unm�eecanisme physique d’adsorption
et par la pr�eesence de faibles liaisons hydrog�eene entre
l’adsorbant et le solut�ee.

3.3.2. Influence de la quantit�ee de CD incorpor�eee dans les
gels sur les rendements d’adsorption

L’influence de la quantit�ee de CD (xCD) incorpor�eee
dans les gels est visible sur la Fig. 7. Les courbes

repr�eesentent les rendements d’adsorption pour deux

concentrations diff�eerentes en b�eeta-naphtol, �aa 2� 10�4 et

5� 10�4 mol l�1, en fonction de la fraction molaire de

CD/CMC not�eee xCD. Les rendements augmentent avec
xCD, passent par un maximum, se stabilisent (passant de
76% �aa 69%), ou diminuent (passant de 70% �aa 45%). Ces
r�eesultats confirment qu’il n’est pas n�eecessaire d’avoir des
gels uniquement de CD pour avoir les meilleurs rende-

ments d’adsorption. De plus, �aa 2� 10�4 mol l�1, les

m�eelanges CD/CMC donnent de meilleurs rendements

que les gels de CD �aa la mêeme concentration. En parti-
culier, si nous comparons les fractions �aa xCD ¼ 0:5 et �aa
xCD ¼ 1 les rendements d’adsorption passent de 40% �aa
70%. Ceci peut s’expliquer par une diff�eerence dans la
mobilit�ee des mol�eecules de CDs dans les m�eelanges, qui
sont sans doute beaucoup plus accessibles et mobiles,

pouvant ainsi mieux encapsuler le b�eeta-naphtol. Des
mesures de temps de relaxation en RMN du solide sont

en cours de r�eealisation afin de montrer ces diff�eerences de

mobilit�ee. La conclusion int�eeressante de cette �eetude est
qu’il n’est donc pas n�eecessaire d’avoir de forts taux en
CD pour avoir les meilleurs r�eesultats. Des conclusions
similaires ont d�eej�aa �eet�ee formul�eees lors de travaux an-

t�eerieurs, portant sur l’enrobage de silices par des poly-
m�eeres greff�ees de CD. Des hypoth�eeses de diff�eerence de
mobilit�ee ont �eet�ee avanc�eees [34,35].

3.3.3. Etude de la concentration initiale du b�eeta-naphtol
sur les rendements d’adsorption

La Fig. 8 montre le rôole de la concentration initiale

de b�eeta-naphtol sur les rendements d’adsorption de 4

gels. L’allure des courbes obtenues est encore une fois

comparable: les rendements augmentent avec la con-

centration, passent par un maximum, puis diminuent. A

des concentrations �eelev�eees, la capacit�ee d’adsorption des
gels arrive �aa une valeur de saturation, et par cons�eequent
elle n’augmente plus. En effet, si nous exprimons les

rendements en moles de b�eeta-naphtol complex�ees, les
r�eesultats montrent une augmentation croissante des va-
leurs avec la concentration, mais cette augmentation est

moins importante pour les concentrations �eelev�eees.

3.3.4. Influence de la quantit�ee d’�eepichlorhydrine et du pH
de la solution de b�eeta-naphtol sur les rendements d’

adsorption

La Fig. 9 montre le rôole de la quantit�ee d’Epi intro-
duite dans les synth�eeses sur les rendements d’adsorption.
Plus la quantit�ee d’Epi augmente, plus le rendement

augmente. Nous supposons que l’augmentation de la

quantit�ee d’Epi g�een�eere des châıınes plus longues �aa la

Fig. 7. Influence de la quantit�ee de CD (xCD) incorpor�eee dans les gels sur les rendements d’adsorption en % du b�eeta-naphtol (con-

centration 5� 10�4 et 2� 10�4 mol l�1, temps de contact 4 heures).
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surface des gels. Ces châıınes, induites par la polym�eeri-
sation de l’Epi sur elle-mêeme, sont susceptibles d’amener

des interactions suppl�eementaires avec le solut�ee, permet-
tant alors aux gels de pi�eeger davantage le b�eeta-naphtol.
Des conclusions similaires ont �eet�ee publi�eees sur des gels

de CDs [14], en particulier des spectres HRMAS ont

permit de mettre en �eevidence des interactions spatiales
entre les châıınes d’Epi et les solut�ees [13]. Les spectres
RMN de la Fig. 5 ont montr�ee que les gels sont diff�eerents
d’un point de vue structure, ce qui suppose des mobilit�ees

Fig. 8. Etude de la concentration initiale en mol l�1 du b�eeta-naphtol sur les rendements d’adsorption en % de 4 gels (temps de contact 4

heures).

Fig. 9. Influence de la quantit�ee d’�eepichlorhydrine et du pH de la solution de b�eeta-naphtol sur les rendements d’adsorption en %

(concentration 5� 10�4 mol l�1 et temps de contact 4 heures).
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mol�eeculaires diff�eerentes. Les mesures de temps de rela-
xation permettront de confirmer ces hypoth�eeses. La
Fig. 9 montre aussi le rôole du pH de la solution sur les

rendements d’adsorption. Les mesures ont �eet�ee r�eealis�eees �aa
pH ¼ 11. Les r�eesultats diminuent fortement avec l’aug-
mentation de pH de la solution, et sont pratiquement 4

fois moins importants que dans l’eau. Ceci peut s’ex-

pliquer par une diminution des interactions par liaisons

hydrog�eene et par le fait qu’�aa pH ¼ 11 les complexes

d’inclusions CD/solut�ee sont beaucoup moins stables que
dans l’eau. Ce r�eesultat est en accord avec les r�eesultats de
la litt�eerature [33].

4. Conclusions

Les objectifs de cette �eetude �eetaient doubles: d’une
part, d�eemontrer la pr�eedominance de la complexation par
inclusion, et d’autre part am�eeliorer les capacit�ees d’ad-
sorption en optimisant les interactions adsorbant-eau.

Les synth�eeses des gels CD/CMC propos�eees dans cet
article permettent d’obtenir des mat�eeriaux qui adsorbent
fortement le b�eeta-naphtol. Le premier objectif a �eet�ee at-
teint: tous les r�eesultats d�eecrits montrent que le m�eecan-
isme d’adsorption r�eesulte de la pr�eesence de plusieurs
interactions adsorbants/solut�ee, �aa savoir des liaisons hy-
drog�eene gel/b�eeta-naphtol, des interactions induites par
l’agent r�eeticulant, des interactions d’adsorption physi-

que dues au mat�eeriau, et des interactions par inclusion
induites par les mol�eecules de CDs. L’inclusion joue le
principal rôole dans le m�eecanisme grâace �aa la formation
des complexes d’inclusion CD/b�eeta-naphtol. L’acces-
sibilit�ee et la mobilit�ee des mol�eecules de CDs consti-

tuent deux param�eetres fondamentaux dans l’�eetude des
ph�eenom�eenes d’adsorption. Les rendements d’adsorption
sont sup�eerieurs �aa 70%, et certains gels sont mêeme plus
int�eeressants que les gels de CDs. Il semble qu’il n’est
pas n�eecessaire d’avoir de forts taux en CD pour avoir

les meilleurs rendements. Ce point est �aa confirmer sur
d’autres solut�ees. La comparaison des r�eesultats obtenus
dans cet �eetude avec ceux pr�eec�eedemment d�eecrits [14]
montre une am�eelioration des rendements, si nous tenons
compte de la quantit�ee de CDs. N�eeanmoins, beaucoup de
param�eetres interviennent et un compromis doit êetre

trouv�ee, afin de mieux appr�eehender les divers ph�eenom�eenes
qui se produisent.

En ce qui concerne le second objectif, nous notons

que la pr�eesence de CMC dans les gels permet d’avoir des
billes qui gonflent plus facilement dans l’eau, et par

cons�eequent le contact adsorbant–solution aqueuse sem-
ble am�eelior�ee. Cette propri�eet�ee s’av�eere tr�ees int�eeressante
pour de futures applications en chromatographie. Nos

objectifs sont, �aa pr�eesent, multiples: dans un premier

temps, nous souhaitons relier les r�eesultats obtenus �aa ceux
d’une �eetude spectroscopique par RMN du solide (me-

sure de la mobilit�ee mol�eeculaire, effet de la r�eeticulation)

afin de d�eemontrer les hypoth�eeses d�eecrites dans ce travail;
nous d�eesirons ensuite �eelargir les �eetudes de complexation
�aa d’autres mol�eecules organiques, et pour terminer utili-
ser ces gels comme supports de phases stationnaires en

chromatographie liquide basse pression.
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