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This study falls within the framework of developing effective and low-cost adsorbent
materials. Therefore, in its first phase, it aims to extract amorphous silica nanoparticles (n-
SiO, ) from Algerian desert dune sand using the sol-gel method, which is characterized by its
simplicity, cost-effectiveness, and environmental friendliness. In the second phase, a promising
new hybrid material was prepared by modifying the surface of these nanoparticles with chitosan
(CTS), followed by chemical binding with trisodium citrate (CT) to form the adsorbent material
(CTS-CT/SiO; ), with the aim of improving surface properties and increasing adsorption
capacity. To test the efficiency of this material, the removal of crystal violet dye (CV) from its
aqueous solutions was studied, relying on the Box-Behnken design (BBD) technique to
optimize the operating conditions. The prepared material underwent a precise characterization
process using several analytical techniques to study its structural and morphological properties.
The influence of the main factors affecting the adsorption process, namely adsorbent dose, pH,
contact time, and temperature, was evaluated and statistically optimized using response surface
methodology (RSM-BBD) to achieve maximum removal efficiency. The results showed that
the prepared material possesses a high adsorption capacity towards CV dye, with a maximum
adsorption capacity of 322.58 mg/g and a removal efficiency reaching 96.12% under the
optimal conditions: adsorbent dose of 0.08 g, pH of 4, temperature of 45°C, and contact time
of 60 minutes. Regarding adsorption kinetics, the results showed good agreement with the
pseudo-second-order model, while the adsorption equilibrium data were more consistent with
the Freundlich model. These results confirm the high effectiveness of modified silica
nanoparticles prepared from dune sand in removing cationic dyes from aqueous solutions,
making them a promising material for polluted water treatment applications.

Keywords: Modified Silica nanoparticles, Sand dune, Chitosan, Cationic dye,

Adsorption, Box—Behnken design



Cette étude s'inscrit dans le cadre du développement de matériaux adsorbants efficaces et
a faible codt. Ainsi, dans sa premiere phase, elle vise & extraire des nanoparticules de silice
amorphe (n-SiO, ) & partir des sables de dunes du désert algérien en utilisant la méthode sol-
gel, qui se caractérise par sa simplicité, son économie et son respect de I'environnement. Dans
la deuxiéme phase, un nouveau matériau hybride prometteur a été préparé en modifiant la
surface de ces nanoparticules avec du chitosane (CTS), puis en les liant chimiquement au citrate
trisodique (CT) pour former le matériau adsorbant (CTS-CT/SiO, ), dans le but d'améliorer les
propriétés de surface et d'augmenter la capacité d'adsorption. Pour tester I'efficacité de ce
matériau, I'élimination du colorant violet cristallisé (CV) de ses solutions aqueuses a été étudiée,
en s'appuyant sur la technique du plan de Box-Behnken (BBD) pour optimiser les conditions
opératoires. Le matériau préparé a été soumis a une caractérisation minutieuse utilisant
plusieurs techniques analytiques afin d'étudier ses propriétés structurales et morphologiques.
L'influence des principaux facteurs agissant sur le processus d'adsorption, a savoir la dose
d'adsorbant, le pH, le temps de contact et la température, a été évaluee et optimisée
statistiquement par la méthodologie des surfaces de réponse (RSM-BBD) pour atteindre une
efficacité d'élimination maximale. Les résultats ont montré que le matériau préparé possede une
capacité d'adsorption élevée vis-a-vis du CV, avec une capacité maximale de 322,58 mg/g et
une efficacité d'élimination atteignant 96,12 % dans les conditions optimales suivantes : dose
d'adsorbant de 0,08 g, pH de 4, température de 45 °C et temps de contact de 60 minutes.
Concernant la cinétique d'adsorption, les résultats ont montré une bonne concordance avec le
modeéle pseudo-second-ordre, tandis que les données d'équilibre d'adsorption étaient davantage
en accord avec le modéle de Freundlich. Ces résultats confirment la haute efficacité de la silice
nanométrique modifiée, préparée a partir des sables de dunes, pour I'élimination des colorants
cationiques des solutions aqueuses, ce qui en fait un matériau prometteur dans les applications

de traitement des eaux polluées.

Mots-clés  :Silice nanométrigue modifiée, Sables de dunes, Chitosane, Colorant

cationique, Adsorption, Conception de Box-Behnken.
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Regular Two-Level Factorial Design

Design for 2 to 21 factors where each factor is set to 2 levels. Useful for estimat
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coding represents the design resolution: Green (Characterization) = Res V or i
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Miscellaneous
Split-Plot

7" Response Surface c
an Mixture 2 3 4 5 6

4 [ Custom Designs
Optimal (Combined) 4
Blank Spreadsheet
Import Data Set 3
User-Defined

Simple Sampl
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32
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Central Composite
Box-Behnken
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Box-Behnken Design

Each numeric factor is set to 3 levels. If categoric factors are added, the Box-Behnken design will be (0]
duplicated for every combination of the categoric factor levels. These designs have fewer runs than 3-Level
Factorials.
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J19] a5Vl w3lse o2 CV des Sl s 20l 353

200 1
175 A
» —o—300 ppm
150 A —o—250 mg/L
—o—200 mg/L
125 A
= —o— 150 mg/L
)
g 100 4 —o—100 mg/L
S
75 - 50 mgfL
—o—25mg/L
50 4
25
0& x r . . r .
0 20 40 60 80 100 120

Time (min)
Gl 39 ) CTS-CT/Si02 J W i s JLai¥) ) Jilie CV ) 2s¥) S 56 (11 -1V ) S
-100ml = w415 (100rpm= o=l s, 45°C = 3L 4 )5 4 = pH 0.08 g = 20 %))

CTS-CT/SI02 ity CV and il mils drdes 1-6-1V

el gl duys
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¥ Of dmzl sds uSBy .CTS-CT/SIOz o e CV 3o pigl Ciosl i¥1 52 Freundlich
[20] (Multilayer coverage) clilall ssaaze adoss Jot o dilmie 1wl e Sum

DUzl ol Olas I e SVl g oo gl (Sa [21] 2018 aw anld By g 2
Sl 5,08 WS ol 2 M ad) (n < 1) n=6,84 (Coefficient adsorption) n 1. <.~ « Freundlich
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[32] 169 T
[33] 107.5 S 5 ) sl
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25

50
100
150
200
250
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qe exp. (mg/g)
(ecal
(mg/g)
14,45 0,42
60,31 48,05
103,89 72,45
108,88 103,54
129,48 125,71
140,33 138,13
169,87 158,97

Pseudo-first-order

ki (1/min)

0,039
0,182
0,258
0,0997
0,0652
0,031
0,0252
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R2

0,978
0,842
0,81
0,979
0,977
0,856
0,8857

(ecal
(mg/g)
14,22
60,61
103,09
107,53
126,58
138,89
169,49

CTS-CT /SiOpilaulyy CV jizeY aSA1 wdbalall 1 (6—1V) Jgdd!

Pseudo-second-order

ks> ¥10-2

2

(g/mg. min)
0,03758 0,996
0,00566 0,998
0,00702 0,999
0,00460 0,999
0,00039 0,995
0,00022 0,950
0,00027 0,986
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