
Résumé :  Les  membranes  de  séparation  traditionnelles  utilisées  pour  l'élimination  des  colorants  souffrent  souvent  d'un  

compromis  entre  l'efficacité  de  la  séparation  et  la  perméabilité  à  l'eau.  Nous  proposons  ici  une  approche  simple  pour  préparer  

des  membranes  de  nanofibres  à  haut  flux  à  base  de  cyclodextrine  par  électrofilage  et  processus  de  réticulation  entraînés  par  

la  vapeur.  L'application  de  vapeur  de  glutaraldéhyde  pour  réticuler  les  membranes  électrofilées  d'hydroxypropyl­β­cyclodextrine  

(HP­β­CD)/alcool  polyvinylique  (PVA)/laponite  peut  construire  des  structures  interconnectées  et  conduire  à  la  formation  d'une  

couche  hiérarchique  poreuse.  De  plus,  l'incorporation  de  sel  inorganique,  laponite,  peut  modifier  le  processus  de  réticulation,  

ce  qui  donne  lieu  à  des  membranes  présentant  une  hydrophilie  améliorée  et  une  morphologie  nanofibreuse  électrofilée  

hautement  maintenue,  ce  qui  contribue  à  un  flux  d'eau  ultrarapide  de  1,0  ×  105  Lh−1m−2bar−1 .  En  raison  de  l'effet  synergique  

d'une  forte  interaction  hôte­invité  et  d'une  interaction  électrostatique,  les  membranes  présentent  un  rejet  approprié  des  

colorants  anioniques  avec  une  efficacité  d'élimination  élevée  de  >  99  %  en  peu  de  temps  et  permettent  une  séparation  précise  

des  colorants  cationiques  contre  anioniques,  accompagnée  d'une  recyclabilité  appropriée.  avec  une  efficacité  de  séparation  >  

97  %  après  au  moins  quatre  séparations­régénérations.  Les  membranes  préparées,  dotées  d'  une  efficacité  de  séparation  

remarquable  et  de  propriétés  de  perméation  ultrarapides,  pourraient  constituer  un  candidat  prometteur  pour  les  membranes  

hautes  performances  dans  le  traitement  de  l'eau.
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De  nombreux  colorants  organiques  synthétiques  utilisés  dans  les  industries  alimentaires,  
cosmétiques,  du  cuir  et  du  textile  sont  mutagènes  et  cancérigènes  [1,2].  Les  écosystèmes  aquatiques  
et  la  santé  humaine  sont  sérieusement  menacés  par  les  rejets  généralisés  d'effluents  de  colorants  liés  
à  la  montée  rapide  de  l'industrialisation  [3].  Il  est  très  important  de  trouver  des  techniques  efficaces  
d’élimination  des  colorants  pour  le  traitement  des  eaux  usées.  De  nombreuses  tactiques,  telles  que  
l'oxydation  chimique  [4],  la  dégradation  biologique  [5]  et  l'adsorption  [6,7],  ont  été  étudiées  en  profondeur.  
Parmi  celles­ci,  la  technologie  de  séparation  par  membrane  suscite  de  plus  en  plus  d’intérêt  en  raison  
de  son  prix  abordable,  de  sa  commodité  et  de  son  absence  de  pollution  [8].  En  conséquence,  de  grands  
efforts  sont  déployés  pour  créer  des  membranes  hautes  performances  

présentant  simultanément  un  fort  rejet  et  un  flux  élevé  [9,10].  La  β­cyclodextrine  (β­CD),  peu  
coûteuse  et  durable,  possède  une  cavité  hydrophobe  pour  former  des  complexes  d'inclusion  stables  
avec  certaines  molécules  organiques  via  des  interactions  hôte­invité  et  est  largement  utilisée  dans  
l'adsorption  de  polluants  (11­14).  De  plus,  en  utilisant  le  principal  élément  constitutif  des  membranes,  la  
microporosité  intrinsèque  du  β­CD  peut  permettre  une  séparation  précise  par  exclusion  de  taille  et  servir  
de  canal  de  transport  d'eau  supplémentaire  (15,  16).  Peinemann  et  coll.  a  développé  une  méthode  avec  
des  per­6­amino­β­CD  au  lieu  de  diamine  réagissant  avec  le  chlorure  de  téréphtaloyle  pour  former  une  
couche  de  séparation  à  base  de  cyclodextrine  par  polymérisation  interfaciale,  qui  a  montré  une  
perméabilité  sélective  de  forme  précise  et  une  perméance  à  l'eau  de  20  Lm−2h  −1bar  −1  [17].  
Cependant,  ces  membranes  réticulées  à  base  de  CD  produites  par  des  réactions  traditionnelles  de  
polymérisation  interfaciale  en  solution  sont  encore  trop  denses  pour  permettre  un  transport  rapide  du  solvant  [18­21].
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produit  quatre  types  de  membranes  électrofilées,  CD/PVA/Lap0,  CD/PVA/Lap1  %,  la  laponite  en  HP­β­CD  a  été  modifiée  de  0,  1  %  en  poids,  2  %  en  poids  et  3  %  en  poids,  ce  qui  a  produit  quatre

la  liaison  est  suffisamment  douce  pour  préserver  la  morphologie  des  nanofibres  hydrosolubles  en  termes  d'  
accessibilité  et  de  durabilité  [33­35].  Plus  important  encore,  la  réticulation  en  phase  vapeur

L'existence  de  laponite  diminuerait  la  réactivité  de  réticulation  et  conduirait  à  un  entretien  élevé.  Dans  le  processus  de  réticulation  médié  par  le  sel  (Figure  1b,  c),  l'existence  de  laponite

purification  [28].  Le  β­CD  natif  est  difficile  à  atteindre  une  certaine  viscosité  pour  l'électrofilage,  tandis  que  
son  rapport  et  sa  morphologie  réglable  ont  un  grand  potentiel  dans  les  domaines  de  la  filtration  de  l'air  [27]  et

nel  [24,25],  et  en  augmentant  la  surface  spécifique  [26].  L'électrofilage,  en  tant  que  méthode  polyvalente  et  
améliorant  l'hydrophilie  de  la  surface  de  la  membrane  [22,23],  introduisant  un  transfert  d'eau

capacité  d'adsorption  inent  avec  une  forte  interaction  hôte­invité,  tandis  que  le  PVA  était  fixé  sur  une  
membrane  (Figure  1a).  La  teneur  relativement  élevée  en  HP­β­CD  représente  une

CNF)  (figure  1a).  La  teneur  relativement  élevée  en  HP­β­CD  représente  un  réactif  de  réticulation  prometteur  
pour  obtenir  des  nanofibres  réticulées  multicouches  HP­β­CD  (CD­CNF)

illustration  du  procédé  de  réticulation  et  de  filtration  des  eaux  usées  des  CD­CNF  (b)  sans  laponite

Étant  donné  que  l'incorporation  de  sel  inorganique  peut  encore  améliorer  l'hydrophilie,  nous  
transportons  les  canaux  et  accélérons  l'écoulement  de  l'eau  [36­38].

substrat  d'électrofilage  lonitrile  (PAN) /  polyéthylèneimine  (PEI)  et  utilisé  des  membranes  GA  
va­  [39,  40].  Ici,  nous  avons  électrofilé  du  HP­β­CD,  du  PVA  et  de  la  laponite  sur  du  polyacrypore  comme  réactif  de  réticulation  pour  obtenir  un  substrat  d'électrofilage  multicouche  HP­β­CD  de  
nanofibres  réticulées  (CD­  lononitrile  (PAN) /  polyéthylèneimine  (PEI)  et  utilisé  du  GA.  vapeur

beaucoup  d'énergie  et  de  réactifs  dangereux.  D’un  autre  côté,  l’utilisation  d’agents  va­glutaraldéhyde  
(GA)  comme  le  NHS/EDC  [31,32]  et  la  réticulation  thermique  [30],  qui  nécessitent  tous  deux  beaucoup

les  nanofibres  électrofilées  hydrosolubles,  y  compris  la  réticulation  chimique  avec  des  agents  
de  réticulation­réticulation  tels  que  le  NHS/EDC  [31,32].  Il  existe  plusieurs  approches  pour  réticuler
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et  (c)  avec  de  la  laponite.

Figure  1.  (a)  Illustration  schématique  de  la  préparation  de  membranes  nanofibreuses  HP­β­CD .  Schématique

système  électrofilé  ymérique  [29].  Plusieurs  méthodes  disponibles  pour  réticuler  les  nanofibres  solubles  
dans  l'eau  tandis  que  l'hydroxypropyl  β­CD  (HP­β­CD)  avec  une  bien  meilleure  solubilité  a  été  utilisée  pour  les  nanofibres  non  électrofilées,  notamment  la  réticulation  thermique  [30]  et  la  réticulation  chimique  
avec  un  système  polymère  électrofilé  [29]. .  Plusieurs  méthodes  disponibles  pour  réticuler  les  hydrosolubles

ience,  accessibilité  et  durabilité  [33–35].  Plus  important  encore,  la  phase  vapeur  permet  d'éliminer  les  solvants  
organiques  coûteux  et  dangereux  comme  l'hexane,  ce  qui  améliore  la  commodité,

Membranes  de  filtration  traditionnelles,  nos  membranes  nanofibreuses  étaient  censées  atteindre  des  ultra­  nanofibres.  Contrairement  à  la  structure  compacte  des  membranes  de  filtration  conventionnelles,  notre

faible  concentration  pour  aider  le  processus  d'électrofilage  dominé  par  HP­β­CD.  La  capacité  d'adsorption  massique  
avec  une  forte  interaction  hôte­invité,  tandis  que  le  PVA  était  fixé  à  une  faible  concentration  de  laponite  en  HP­β­CD,  
est  passée  de  0,  1%  en  poids,  2%  en  poids  et  3%  en  poids,  quelle  concentration  à  aider  le  processus  d’électrofilage  
dominé  par  HP­β­CD.  La  fraction  massique  de

flux  d'eau  rapide.  on  
s'attendait  à  ce  que  les  membranes  nanofibreuses  permettent  d'obtenir  un  flux  d'eau  ultrarapide.

perméabilité  et  une  perméance  à  l'eau  de  20  Lm−2h−1bar−1  [17].  Cependant,  ces  membranes  réticulées  à  base  de  CD  

produites  par  des  réactions  traditionnelles  de  polymérisation  interfaciale  en  solution  sont  encore  trop  denses  pour  

permettre  un  transport  rapide  du  solvant  [18­21].

por  pour  la  réticulation  peut  réduire  considérablement  la  complexité  opérationnelle  et  éliminer  l’  énergie  et  les  réactifs  
dangereux.  D'autre  part,  en  utilisant  la  vapeur  de  glutaraldéhyde  (GA)besoin  de  solvants  organiques  coûteux  et  dangereux  comme  l'hexane,  qui  améliore  la  commodité  de  la  réticulation  
peut  réduire  considérablement  la  complexité  opérationnelle  et  éliminer  le  besoin

et  de  morphologie  ajustable,  présente  un  grand  potentiel  dans  les  domaines  de  la  filtration  de  l'air  [27]  et  de  l'eau  et  une  
méthode  économique  pour  produire  des  membranes  en  nanofibres  de  grande  longueur­diamètre.

nance  de  nanofibres  électrofilées  originales.  Contrairement  à  la  structure  compacte  du  conven­  diminuer  la  réactivité  de  réticulation  et  conduire  à  un  entretien  élevé  de  l'électrofilé  d'origine

ing  ont  été  désignés  par  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4.  De  manière  intéressante,  les  et  CD/PVA/Lap3%,  
et  les  membranes  correspondantes  après  réticulation  ont  été  notées

des  agents  tels  que  le  NHS/EDC  [31,32]  et  la  réticulation  thermique  [30],  qui  nécessitent  tous  deux  des  nanofibres  
électrofilées  solubles  dans  l'eau,  y  compris  la  réticulation  chimique  avec  réticulation

Les  méthodes  générales  pour  coordonner  la  perméabilité  à  l'eau  des  membranes  comprennent  l'amélioration  

de  l'hydrophilie  de  la  surface  de  la  membrane  [22,  23],  l'introduction  d'un  canal  de  transfert  d'eau.  Les  méthodes  

générales  pour  coordonner  la  perméabilité  à  l'eau  des  membranes  comprennent

également  de  la  laponite  dopée,  une  argile  bon  marché  avec  des  surfaces  négatives  en  forme  de  disque  et  des  bords  
positifs,  dans  la  mesure  où  l'incorporation  de  sel  inorganique  peut  encore  améliorer  l'hydrophilie,  nous

la  laponite  dopée  a  eu  un  effet  sur  l'électrofilage  et  a  également  influencé  la  vapeur  ­  comme  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4.  Fait  intéressant,  la  laponite  dopée  avait

les  membranes  [39,40].  Ici,  nous  avons  électrofilé  du  HP­β­CD,  du  PVA  et  de  la  laponite  sur  de  la  laponite  également  
dopée  en  polyacrylique,  une  argile  bon  marché  avec  des  surfaces  négatives  en  forme  de  disque  et  des  bords  positifs,  en

étape  de  réticulation  entraînée.  Dans  le  processus  de  réticulation  médié  par  le  sel  (Figure  1b,  c),  l'ex­  a  un  effet  sur  l'électrofilage  et  influence  davantage  l'étape  de  réticulation  entraînée  par  la  vapeur.

dans  la  mesure  du  possible  et  créer  une  structure  interconnectée,  qui  augmente  la  quantité  est  suffisamment  douce  
pour  préserver  au  maximum  la  morphologie  des  nanofibres  hydrosolublesdes  canaux  de  transport  d’eau  et  accélère  l’écoulement  de  l’eau  [36­38].  dans  la  
mesure  du  possible  et  créer  une  structure  interconnectée,  qui  augmente  la  quantité  d'eau

CD/PVA/Lap2%,  et  CD/PVA/Lap3%,  et  les  membranes  correspondantes  après  réticulation­  types  de  membranes  
électrofilées,  CD/PVA/Lap0,  CD/PVA/Lap1%,  CD/PVA/Lap2%,

des  agents  de  réticulation  tels  que  NHS/EDC  [31,32].  Il  existe  plusieurs  approches  pour  réticuler  
les  nanofibres  électrofilées,  notamment  la  réticulation  thermique  [30]  et  la  réticulation  chimique  avec

méthode  économique  pour  produire  des  membranes  de  nanofibres  avec  un  canal  à  rapport  longueur­
diamètre  élevé  [24,25]  et  augmentant  la  surface  spécifique  [26].  L'électrofilage,  comme  méthode  polyvalente

l'hydroxypropyl  β­CD  (HP­β­CD),  avec  une  bien  meilleure  solubilité,  a  été  utilisé  pour  une  purification  
de  l'eau  sans  pollution  [28].  Le  β­CD  natif  est  difficile  à  atteindre  une  certaine  viscosité  pour  l'électrofilage,
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et  une  haute  tension  (15  kV)  a  été  appliquée.  La  distance  entre  la  seringue  et  le  collecteur  recouvert  
d'une  feuille  d'aluminium  (Al)  était  de  20  cm  et  la  vitesse  de  rotation  du  collecteur  cylindrique  était  de  125  tr/min.  
Un  total  de  1  g  de  HP­β­CD,  80  mg  de  PVA  et  différents  poids  de  laponite,  0  mg,  10  mg,  20  mg  et  30  mg,  
correspondant  au  rapport  pondéral  à  HP­β­CD  de  0,  1  %,  2  %  et  3  %  ont  été  dissous  dans  2  ml  d'eau  
déminéralisée  et  agités  pendant  une  nuit,  respectivement.  Les  solutions  ci­dessus  ont  été  transférées  dans  la  
seringue  avec  un  calibre  23  et  électrofilées  directement  sur  la  feuille  d'aluminium  recouverte  de  PAN/PEI.  La  
tension  a  été  fixée  à  25  kV  et  le  débit  à  1  mL  h−1 .  En  fonction  de  la  proportion  de  laponite  par  rapport  à  HP­β­
CD,  les  quatre  types  de  membranes  ont  été  désignés  par  CD/PVA/Lap0,  CD/PVA/Lap1%,  CD/PVA/Lap2%  et  
CD/PVA/Lap3%.

L'analyse  thermogravimétrique  (TGA)  a  été  réalisée  sur  un  analyseur  thermogravimétrique  (NET­  ZSCH,  Selb,  
Allemagne)  dans  la  plage  de  température  de  25  à  800  ◦C  à  une  vitesse  de  chauffage  de  10  ◦C/min  avec  du  N2  
comme  gaz  de  purge  à  un  débit  de  25  mL  d'angle  min−1  (WCA)  a  été  déterminé  à  
l'aide  d'un  goniomètre  constitué  d'un  analyseur  (Dataphysics  OCA20,  Filderstadt,  Allemagne).  La  charge  de  
surface  des  membranes  a  été  évaluée  par  analyse  du  potentiel  zêta  à  l'aide  d'un  instrument  SurPASS  3  
Electrokinetic  Analyser.

Un  total  de  20  ml  de  solution  de  GA  (solution  aqueuse  à  25  %)  dans  une  boîte  de  Pétri  ont  été  placés  
dans  un  dessiccateur  sous  vide,  et  les  nanofibres  électrofilées  obtenues  sur  une  feuille  d'aluminium  ont  été  
recouvertes  au­delà  de  la  boîte  de  Pétri  sans  toucher  la  solution.  Après  avoir  appliqué  le  vide  pendant  24  h,  les  
membranes  ont  été  retirées  de  la  feuille,  lavées  avec  de  l'eau  déminéralisée  pendant  plusieurs  minutes  et  

séchées  sous  vide  à  50  °C  pendant  une  nuit.  Les  membranes  réticulées  étaient  représentées  par  CD­CNF1  
(CD/PVA/Lap0),  CD­CNF2  (CD/PVA/Lap1  %),  CD­CNF3  (CD/PVA/Lap2  %)  et  CD­CNF4  (CD/PVA/Lap0).  
Tour3%).

Électrofilage :  9,6 %  p/v  de  PAN  et  2,4 %  p/v  de  PEI  ont  été  dissous  dans  du  N,  N­diméthylformamide  
(DMF)  et  agités  pendant  6  h  à  80  ◦C  pour  préparer  une  solution  homogène.  Un  total  de  8  mL  de  la  solution  a  
été  chargé  dans  une  seringue  équipée  d'un  calibre  20  avec  un  débit  de  4  mLh−1.

Un  microscope  électronique  à  balayage  à  émission  de  champ  (Merlin  Compact,  Oberkochen,  Allemagne)  
a  été  utilisé  pour  acquérir  les  morphologies  de  surface  des  membranes  nanofibreuses.  Une  fine  couche  d’or  a  
été  appliquée  sur  la  couche  pour  augmenter  la  conductivité.  La  tension  d'accélération  était  de  30  kV.  Les  
diamètres  moyens  des  fibres  ont  été  mesurés  avec  le  logiciel  Image  J  1.46  r.

La  méthode  gravimétrique  par  sorption  d’eau  a  été  utilisée  pour  évaluer  la  porosité  totale  des  membranes  
préparées.  Les  membranes  ont  été  découpées  en  morceaux  de  10  mm  x  10  mm.  Le  poids  séché  (Wd)  a  été  
pris,  puis  les  membranes  ont  été  trempées  dans  de  l'eau  DI  pendant  24  h.  Après

.  Le  contact  avec  l'eau

Tous  les  réactifs  ont  été  utilisés  sans  autre  purification.  Polyacrylonitrile  (PAN,  Mw  moyen  =  150  
000),  polyéthylèneimine  (PEI,  Mw  moyen  =  45  000,  solution  aqueuse  à  50  %),  alcool  polyvinylique  (PVA,  
hydrolysé  à  99  %,  degré  de  polymérisation  =  1  700),  hydroxypropyl  β­cyclodextrine  (HP­β­  CD,  degré  de  
substitution  moyen  =  7,  Mw  =  1 541,54),  la  laponite,  le  glutaraldéhyde  (GA,  solution  aqueuse  à  25  %)  et  
la  protéine  sérique  bovine  (BSA)  ont  été  achetés  auprès  de  Macklin  Reagent  Co.,  Ltd.  (Tianjin,  Chine).  
La  tropaeolin  O,  le  carmin  d'indigo,  la  carmoisine ,  le  Direct  Yellow  12,  le  Reactive  Black  5,  le  Basic  Red  
2,  la  Rhodamine  B,  le  Crystal  Violet  et  la  Thioflavine  T  ont  été  achetés  auprès  d'Aladdin  Reagent  
Company.

2.2.  Préparation  de  membranes  nanofibreuses

2.1.  Matériaux
2.  Matériels  et  méthodes

2.3.  Méthodes  de  caractérisation

La  spectroscopie  photoélectronique  à  rayons  X  (XPS)  a  été  réalisée  sur  un  instrument  (Kratos  Analytical  
Ltd.­Axis  Ultra  DLD,  Manchester,  Royaume­Uni)  équipé  d'une  source  de  rayons  X  Al  Kα  monochromatisée .  
Les  données  ont  été  analysées  avec  le  logiciel  CASA  XPS  (numéro  de  version  Casa2319PR1­0).

2.4.  Études  de  perméation  de  l'eau
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Un  spectromètre  IR  à  transformée  de  Fourier  (Bruker  Tensor  II,  Ettlingen,  Allemagne)  a  été  utilisé  
pour  obtenir  les  spectres  IR  d'échantillons  compris  entre  4000  et  400  cm−1  à  température  ambiante.
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Jw

Jw,1

Jw  −  J0

Des  expériences  antisalissure  ont  été  réalisées  en  utilisant  une  solution  aqueuse  de  BSA  (500  ppm)  
comme  modèle  d'encrassement  à  1  bar.  Un  total  de  40  ml  de  solution  d'alimentation  BSA  à  500  ppm  a  été  
appliqué  à  chaque  fois  pour  atteindre  le  flux  de  perméat,  et  les  membranes  ont  été  lavées  avec  de  l'eau  
déminéralisée  pendant  une  minute.  Les  processus  ont  été  répétés  quatre  fois.  Le  flux  d’eau  initial  a  été  choisi  
comme  Jw  et  le  flux  après  un  cycle  a  été  choisi  comme  J0.  Le  flux  d’eau  après  lavage  à  l’eau  pure  a  été  noté  
Jw,1.  Les  performances  de  toutes  les  membranes  ont  été  étudiées  pendant  4  cycles.
À  l'aide  des  équations  (3)  et  (4),  les  valeurs  de  flux  obtenues  ont  été  utilisées  pour  estimer  le  pourcentage  
d'encrassement  total  (FT)  %  et  le  pourcentage  de  taux  de  récupération  (FRR)  %.

sed
Ww  −  Wd

Jw

J  =  t  
�  UNE

où  Q  désigne  le  volume  de  soluté  perméable  (en  L),  t  est  le  temps  nécessaire  à  la  perméation  (en  h)  et  
A  désigne  la  surface  de  filtration  effective  des  membranes  (en  m2 ).

(2)

Les  cycles  de  filtration/régénération  ont  été  répétés  quatre  fois.

Après  trempage  dans  de  l'eau  déminéralisée  pendant  24  h,  les  membranes  ont  été  découpées  en  
carrés  de  20  mm  ×  20  mm .  Les  membranes  ont  été  prépressurisées  pendant  10  min  à  1  bar  pour  
stabiliser  le  débit.  De  l'eau  pure  et  des  solvants  organiques,  notamment  de  l'alcool  éthylique,  de  l'éther  de  
pétrole  et  du  dichlorométhane,  ont  été  appliqués  pour  l'analyse  des  performances.  Le  débit  de  perméat  
(J)  pour  toutes  les  membranes  préparées  a  été  calculé  à  l'aide  de  l'équation  (2).

Q

(1)Teneur  en  eau  %  =  ×  100

(3)

2.5.  Expériences  de  filtration  de  colorants

×  100

(4)×  100

3.  Résultats

3.1.  Caractérisations  structurelles  et  morphologiques  des  CD­CNF  Les  

spectres  FTIR  des  membranes  CD/PVA/Lap0,  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4  sont  
présentés  à  la  figure  2a.  L'adsorption  par  vibration  d'étirement  du  Mg­OH  de  la  laponite  a  émergé  à  
655  cm−1  dans  les  membranes  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4.  De  plus,  le  pic  caractéristique  de  
2240  cm−1  de  ­C≡N  dans  la  couche  de  substrat  est  apparu  dans  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4,  
provoqué  par  le  processus  d'électrofilage  participant  à  la  laponite,  qui  a  créé  des  défauts  de  surface.  
À  l'exception  de  CD/PVA/Lap0,  un  nouveau  pic  à  2  820  cm−1  est  apparu  dans  les  CD­CNF  appartenant  
à  la  vibration  d'étirement  du  CH  dans  la  liaison  acétal,  et  l'adsorption  par  étirement  de  OH  à  3  200–3  
600  cm−1  a  diminué,  indiquant  que  le  Les  groupes  hydroxyle  dans  HP­β­CD  et  PVA  ont  réagi  avec  les  
groupes  aldéhyde  de  GA.  Les  sommets

en  épongeant  légèrement  la  surface  de  la  membrane  avec  du  papier  filtre  pour  éliminer  l'eau,  le  poids  
des  membranes  humides  (Ww)  a  été  pris.  Le  pourcentage  de  teneur  en  eau  des  membranes  a  été  
calculé  à  l'aide  de  la  formule

Une  série  d'expériences  de  filtration  ont  été  réalisées  avec  un  noyau  de  sable  sans  issue  d'un  
dispositif  de  filtre  à  micro­solvant  utilisant  une  pompe  à  vide.  Les  cinq  types  de  colorants  anioniques  
impliquaient  l'Indigo  Carmine,  le  Tropaeolin  O,  le  Reactive  Black  5,  le  Direct  Yellow  12  et  la  Carmoisine,  
et  les  quatre  types  de  colorants  cationiques  comprenaient  le  Basic  Red  2,  le  Crystal  Violet,  la  
Rhodamine  B  et  la  Thioflavine  T.  La  zone  efficace  de  les  membranes  était  de  1,77  cm2 .  La  

concentration  du  colorant  a  été  fixée  à  25  µM  et  le  volume  de  la  solution  d'alimentation  était  de  5  ml.  
La  recyclabilité  des  membranes  a  également  été  évaluée  en  utilisant  les  cinq  types  de  colorants  
anioniques  ci­dessus  (10  µM),  et  la  solution  d'alimentation  était  de  20  ml  à  chaque  fois.  Après  filtration,  
les  membranes  ont  été  trempées  dans  une  solution  de  NaOH  à  1  mol/L,  oscillées  pendant  5  min  et  rincées  à  l'eau  pure  plusieurs  fois.
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TRF(%)  =

PI(%)  =
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la  perte  de  poids  en  dessous  de  300  °C.  Le  pic  de  perte  de  masse  à  367  °C  appartenait  à  la  décomposition  
de  la  perte  de  poids  en  dessous  de  300  ◦C.  Le  pic  de  perte  de  masse  à  367  ◦C  appartenait  à  la  décomposition

Les  CD­CNF  diminuaient  avec  l'augmentation  des  quantités  de  laponite.
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CH  pour  C1,  CO,  C≡N,  CN  et  C=O  pour  C2  et  OCO  pour  C3  [19].

Figure  2.  (a)  Spectres  FTIR  et  (b)  Courbes  TGA  de  CD/PVA/Lap0  et  CD­CNF.  (c)  Spectres  de  balayage  
large  XPS  et  spectres  XPS  déconvolués  au  niveau  de  base  C  1s  pour  (d)  CD/PVA/Lap0,  (e)  CD­CNF1  etspectres  et  spectres  XPS  déconvolués  au  niveau  central  C  1s  pour  (d)  CD/PVA/Lap0,  (e)  CD­CNF1  et  
(f)  (f)  CD­CNF3,  respectivement.  Les  groupes  pouvant  être  attribués  au  pic  C  sont  CC  et

,

à  l'élément  N  du  substrat  ont  émergé,  confirmant  l'existence  de  défauts  de  surface  dans  la  
couche  HP­β­CD .  Les  spectres  déconvolués  de  niveau  de  base  C  1s  XPS  de  CD/PVA/Lap0

entre  350  °C  et  400  °C.  Les  résultats  ont  montré  que  la  stabilité  thermique  des  CD­CNF  se  situe  entre  350  ◦C  
et  400  ◦C.  Les  résultats  ont  montré  que  les  stabilités  thermiques  de

et  586  cm−1  attribués  à  HP­β­CD  étaient  presque  inchangés,,

température  de  HP­β­CD.  Toutes  les  membranes  CD­CNF  étaient  dotées  d'une  meilleure  température  thermique  de  HP­β­CD.  Toutes  les  membranes  CD­CNF  étaient  dotées  d'une  meilleure  résistance  thermique

1252cm  −1

Le  processus  de  réticulation  a  un  impact  direct  sur  la  morphologie  des  membranes.

avant  et  après  le  traitement  à  la  vapeur  GA  sont  présentés  à  la  figure  S4.  Avec  une  hauteur  élevée
fraction  massique  de  laponite  en  HP­β­CD,  le  diamètre  des  nanofibres  électrofilées  a  augmenté

dans  la  couche  HP­β­CD.  Les  spectres  déconvolués  de  niveau  de  base  C  1s  XPS  de  CD /  
PVA /  Lap0  et  CD­CNF  ont  démontré  (Figure  2d  –  f;  Figure  S3a,  b)  qu'après  réticulation,  C1  (CC,

Résultats  TGA  (Figure  2b),  l'évaporation  des  solvants,  y  compris  le  DMF  et  l'eau,  a  provoqué  les  résultats  TGA  (Figure  2b),  l'évaporation  des  solvants,  y  compris  le  DMF  et  l'eau,  a  provoqué

l'  intensité  la  plus  élevée,  démontrant  que  le  sel  dopé  pourrait  empêcher  la  réticulation

diminue  avec  l'augmentation  des  quantités  de  laponite.

Les  CD­CNF  ont  démontré  (Figure  2d  –  f;  Figure  S3a,  b)  qu'après  réticulation,  C1  (CC,  CH)

passage  de  la  membrane.  De  plus,  dans  les  résultats  FTIR  du  substrat  PAN/PEI  avant  et  après  le  
processus  de  la  membrane.  De  plus,  dans  les  résultats  FTIR  du  substrat  PAN/PEI  avant  et

indiquant  que  la  structure  caractéristique  de  la  cyclodextrine  persiste  après  la  réticulation.  Af­  indiquant  
que  la  structure  caractéristique  de  la  cyclodextrine  persiste  après  réticulation.

bilité  que  CD/PVA/Lap0,  et  CD­CNF1  s'est  montré  meilleur  compte  tenu  de  la  stabilité  du  stade  de  perte  de  poids  que  CD/PVA/Lap0,  et  CD­CNF1  s'est  montré  meilleur  compte  tenu  de  la  perte  de  poids

ter  étant  traité  par  la  vapeur  GA,  le  pic  d'adsorption  à  1729  cm−1  attribué  à  la  vibration  Après  avoir  été  
traité  par  la  vapeur  GA,  le  pic  d'adsorption  à  1729  cm−1  attribué  au  pic  vibra­  pour  le  carbonyle  est  apparu,  là  où  la  membrane  sans  laponite  ( CD­CNF1)  a  montré  le  pic  de  concentration  pour  le  carbonyle,  
là  où  la  membrane  sans  laponite  (CD­CNF1)  a  montré

toutes  membranes  confondues,  les  principaux  pics  de  C  1  et  O  1  sont  apparus  à  285  eV  et  532  eV.  
L'ele­  Si  a  été  détecté  à  150  eV  et  99,7  eV  sur  les  membranes  avec  ajout  de  laponite.ment  Si  a  été  détecté  à  150  eV  et  99,7  eV  sur  les  membranes  avec  l'ajout  de  lapo­  De  plus,  dans  CD­
CNF3  et  CD­CNF4,  le  pic  d'énergie  de  liaison  à  400  eV  attribué  à

degré  de  réticulation.

nuit.  De  plus,  dans  CD­CNF3  et  CD­CNF4,  le  pic  d'énergie  de  liaison  à  400  eV  attribué  à  l'élément  N  du  
substrat  est  apparu,  confirmant  l'existence  de  défauts  de  surface.

l'intensité  maximale  a  augmenté  et  l'intensité  maximale  de  C2  (CO)  a  diminué  dans  CD­CNF1.  Avec  la  teneur  
croissante  en  laponite,  le  rapport  C1/C2  avait  tendance  à  diminuer,  indiquant  une  diminution  de  la  teneur  en  laponite.

Traitement  GA  (Figure  S1),  le  pic  attribué  au  groupe  ­NH  à  1561  cm−1  à  l'Î.­P.­É.  après  traitement  GA  
(Figure  S1),  le  pic  attribué  au  groupe  ­NH  à  1561  cm−1  à  l'Î.­P.­É.
apparu,  suggérant  que  la  réaction  de  réticulation  se  produit  dans  la  membrane  du  substrat.  Dans  la  

disparition,  ce  qui  suggère  que  la  réaction  de  réticulation  se  produit  dans  la  membrane  du  substrat.  Dans

En  augmentant  la  teneur  en  laponite,  le  rapport  C1/C2  avait  tendance  à  diminuer,  indiquant  un  degré  de  réticulation  plus  faible.

la  troscopie  a  été  appliquée.  Les  résultats  d'analyse  large  de  CD/PVA/Lap0  (Figure  2c)  ont  montré  que  
dans  toutes  les  membranes,  les  principaux  pics  de  C  1  et  O  1  apparaissaient  à  285  eV  et  532  eV.  L'élément

est  apparu  dans  les  CD­CNF  appartenant  à  la  vibration  d'étirement  du  CH  dans  la  liaison  acétal,  et  
l'adsorption  par  étirement  de  OH  à  3 200–3 600  cm−1  a  diminué,  indiquant  que  les  groupes  hydroxyle  
dans  HP­β­CD  et  PVA  ont  réagi  avec  les  groupes  aldéhyde.  de  GA.  Les  pics  à  1  030  cm−1,  1  252  cm−1  
et  586  cm−1  attribués  à  HP­β­CD  étaient  presque  inchangés,  à  1  030  cm−1
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Membranes  CD­CNF3,  respectivement.  Les  groupes  pouvant  être  attribués  au  pic  C  sont  CC  et  CH  
pour  C1,  CO,  C≡N,  CN  et  C=O  pour  C2  et  OCO  pour  C3  [19].

L'intensité  maximale  de  CH)  a  augmenté  et  l'intensité  maximale  de  C2  (CO)  a  diminué  dans  CD­CNF1.  Avec  le

Les  résultats  de  la  microscopie  électronique  à  balayage  (MEB)  de  la  morphologie  de  surface  des  couches  HP­β­CD

Figure  2.  (a)  Spectres  FTIR  et  (b)  Courbes  TGA  de  CD/PVA/Lap0  et  CD­CNF.  (c)  Analyse  large  XPS

Afin  d'acquérir  un  aperçu  du  processus  de  réticulation,  la  spectroscopie  photoélectronique  à  rayons  X  a  été  appliquée.  Afin  d'acquérir  un  aperçu  du  processus  de  réticulation,  la  spectroscopie  photoélectronique  
à  rayons  X  a  été  appliquée.  Les  résultats  de  l'analyse  large  de  CD/PVA/Lap0  (Figure  2c)  ont  montré  que  dans
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Figure  3.  Les  résultats  SEM  de  la  morphologie  de  surface  de  (a)  CD/PVA/Lap0,  (b)  CD/PVA/Lap2%,  (c)  CD­  Figure  3.  Les  résultats  SEM  de  la  morphologie  de  surface  de  (a)  CD/PVA /Lap0,  (b)  CD/PVA/Lap2%,
CNF1  et  (d)  membranes  CD­CNF3.  Les  images  transversales  de  (e)  CD­CNF1  et  (f)  CD­CNF3  (c)  CD­CNF1  et  (d)  CD­CNF3  membranes.  Les  images  transversales  de  (e)  CD­CNF1  et  (f)  CD­  membranes.
Membrane  CNF3.
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3.2.  Performances  de  perméation  d'eau  et  de  rejet  de  colorant  des  CD­CNF

L'angle  de  contact  du  substrat  PAN /  PEI  et  des  couches  réticulées  aux  cyclodextrines  était  (Figure  4a).  Les  résultats  
ont  montré  que  toutes  les  membranes  étaient  super  hydrophiles  comme  l'eau.

complètement  (figure  3c),  s'affichant  sous  la  forme  d'une  couche  superficielle  compacte  sans  porosité,  alors  qu'il  est  
complètement  (figure  3c),  s'affichant  sous  la  forme  d'une  couche  superficielle  compacte  sans  porosité,  alors  qu'il  y  a

strate  avant  et  après  réticulation  (Figure  S2).  D'après  les  images  SEM  en  coupe  transversale  et  après  réticulation  
(Figure  S2).  D'après  les  images  SEM  en  coupe  transversale  (Figure  3e,  f),

dans  CD­CNF3  (Figure  3d),  atteignant  l'équilibre  entre  les  structures  fibreuses  et  
entremêlées.  CD­CNF3  (Figure  3d),  atteignant  l'équilibre  entre  les  structures  fibreuses  et  entremêlées.

Les  résultats  de  microscopie  électronique  à  balayage  (MEB)  de  la  morphologie  de  surface  des  couches  HP­β­CD  
avant  et  après  le  traitement  à  la  vapeur  de  GA  sont  présentés  à  la  figure  S4.  Avec  une  fraction  massique  élevée  de  
laponite  en  HP­β­CD,  le  diamètre  des  nanofibres  électrofilées  a  augmenté  (Figure  S4e  –  h).  Comparé  aux  
nanofibres  uniformes  dans  CD/PVA/Lap0  (Figure  3a,  b),  le  non­  (Figure  S4e  –  h).  Comparé  aux  nanofibres  
uniformes  de  CD/PVA/Lap0  (Figure  3a,  b),  le

en  quelques  secondes  ou  moins.  L'angle  de  contact  avec  l'eau  au  cours  des  premières  0,5  s  a  été  mesuré  à  104,3◦

Il  y  avait  de  nombreux  renflements  attachés  aux  nanofibres  et  une  intersection  minimale  évidente  dans  CD­CNF4.  
Il  y  avait  de  nombreux  renflements  attachés  aux  nanofibres  et  une  intersection  minimale  évidente  dans  CD­CNF4

canaux  de  transport.  Dans  les  expériences  d'absorption  d'eau,  qui  représentaient  la  porosité  des  
expériences  d'absorption  d'eau,  qui  représentaient  la  porosité  des  membranes  (Figure  S7),

était  bien  conservé  avec  une  légère  fusion  après  réticulation  dans  les  images  SEM  du  substrat  PAN/PEI  
sous­  conservé  avec  une  légère  fusion  après  réticulation  dans  les  images  SEM  du  substrat  PAN/PEI  avant

de  PAN/PEI,  CD­CNF1  et  CD­CNF3  (Figure  S6)  n'ont  pas  changé  avec  peu  de  gonflement,  sug­  CD­
CNF3  (Figure  S6)  n'a  pas  changé  avec  peu  de  gonflement,  suggérant  l'eau  appropriée

les  membranes  (Figure  S7),  la  teneur  en  eau  pour  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  la  teneur  en  eau  pour  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4  ont  été  mesurées  comme

avec  la  porosité  la  plus  élevée  (Figure  S4).  La  morphologie  la  plus  homogène  était  présentée  avec  la  
porosité  la  plus  élevée  (Figure  S4).  La  morphologie  la  plus  homogène  a  été  présentée  dans

Le  processus  de  réticulation  a  un  impact  direct  sur  la  morphologie  des  membranes.

3.2.  Performances  de  perméation  d'eau  et  de  rejet  de  colorant  des  CD­CNF

maintenu  à  des  degrés  divers.  CD­CNF1  a  perdu  sa  morphologie  originale  de  nanofibres  et  a  été  
conservé  à  des  degrés  divers.  CD­CNF1  a  perdu  sa  morphologie  originale  de  nanofibres

structures.  Contrairement  au  film  mince  dense  conventionnel,  les  membranes  présentées,  contrairement  
au  film  mince  dense  conventionnel,  les  membranes  présentées  sous  forme  de  vésicules  lâches  3D.Structures  d'éponges  vésiculaires  lâches  3D  à  haute  porosité,  fournissant  des  structures  d'éponges  d'eau  
abondantes  à  haute  porosité,  fournissant  des  canaux  de  transport  d'eau  abondants.  Dans  le

assurer  la  stabilité  hydrique  appropriée  des  membranes.  stabilité  des  membranes.

d'un  excès  de  sel,  ce  qui  pourrait  affecter  la  compatibilité  de  la  membrane  avec  la  réticulation.  d'  un  excès  
de  sel,  ce  qui  pourrait  affecter  la  compatibilité  de  la  membrane  avec  la  réticulation.

L'hydrophilie  est  également  un  facteur  important  lié  à  la  perméabilité  à  l'eau.  L'  angle  de  contact  
avec  l'eau  du  substrat  PAN/PEI  et  des  couches  réticulées  aux  cyclodextrines  a  été  mesuré.

agents.  Après  la  réticulation  par  la  vapeur  GA,  les  structures  fibreuses  des  membranes  étaient  des  agents.  
Après  la  réticulation  par  vapeur  GA,  les  structures  fibreuses  des  membranes

(Figure  3e,  f),  les  membranes  CD­CNF1  et  CD­CNF3  possédaient  des  structures  fibreuses  multicouches.  
Dans

Le  CD­CNF4  a  été  mesuré  à  14,6 %,  26,1 %,  54,7 %  et  116,3 %,  respectivement,  indiquant  respectivement  
14,6 %,  26,1 %,  54,7 %  et  116,3 %,  indiquant  une  porosité  accrue  de  la  membrane.

tures.  De  plus,  en  raison  de  la  teneur  limitée  en  PEI,  la  structure  en  nanofibres  du  substrat  était  bien  
adaptée.

porosité  accrue  de  la  membrane.  Après  trempage  dans  l'eau  pendant  trois  mois,  la  morphologie  Après  
trempage  dans  l'eau  pendant  trois  mois,  la  morphologie  de  PAN/PEI,  CD­CNF1  et

des  nanofibres  lisses  avec  une  structure  de  perles  sont  apparues  dans  CD/PVA/Lap2%  par  l'agrégation  
des  nanofibres  non  lisses  avec  une  structure  de  perles  sont  apparues  dans  CD/PVA/Lap2%  par  l'agrégation

les  gouttelettes  ne  pourraient  pas  exister  de  manière  stable  à  la  surface  et  s'infiltreraient  dans  les  membranes

pour  le  substrat  PAN/PEI,  69,1◦  pour  CD­CNF1,  63,1◦  pour  CD­CNF2,  45,1◦  pour  CD­CNF3  et

L'hydrophilie  est  également  un  facteur  important  lié  à  la  perméabilité  à  l'eau.  L'eau

51,5◦  pour  CD­CNF4.  La  rugosité  de  la  surface  a  provoqué  l'hystérésis  de  la  perméation,  et
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membranes;  (b)  perméance  à  l'eau  pure,  perméance  et  rejet  de  la  solution  Reactive  Black  5
(10−5  mol  L−1 )  des  membranes  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4.

mol  L−1)  des  membranes  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4.

Figure  4.  (a)  L'angle  de  contact  avec  l'eau  des  membranes  PAN/PEI,  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­
CNF3  et  CD­CNF4 ;  (b)  perméance  à  l'eau  pure,  perméance  et  rejet  de  la  solution  Reactive  Black  5  (10−5

Bénéficiant  d'une  hydrophilie  améliorée  et  d'une  porosité  élevée,  les  membranes  CD­CNF

Bénéficiant  de  l'hydrophilie  améliorée  et  de  la  porosité  élevée,  CD­CNF  mem­  CD­CNF3  et  CD­CNF4  pour  l'eau  pure  ont  été  calculés  comme  étant  de  815  ±  45,  6308  ±  118,

moins  chargé  positivement  à  cause  de  l'agglomération  de  l'argile.  CD­CNF1  et  CD­  bly,  la  forte  affinité  de  la  cavité  de  la  cyclodextrine  pour  la  structure  de  la  molécule  de  colorant  explique  pourquoi  les  membranes  
CNF2  avec  moins  d'interaction  électrostatique  (moins  de  laponite)  présentaient  une  influence  modérée.

Noir  5)  (Figure  5a).  Lorsque  la  concentration  des  colorants  était  fixée  à  2,5  ×  10−5  mol

l'angle  de  contact  avec  l'eau  pour  CD­CNF4  était  supérieur  à  celui  pour  CD­CNF3.  Les  résultats  ci­dessus

L ,

pour  obtenir  de  l’eau  incolore  par  CD­CNF3  en  10  s  (Figure  5b ;  Vidéo  S1).  Les  deux  types  de

Figure  4.  (a)  L'angle  de  contact  avec  l'eau  de  PAN/PEI,  CD­CNF1,  CD­CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4

démontré  que  la  laponite  dopée  pouvait  améliorer  l’hydrophilie  des  membranes.

philique  car  les  gouttelettes  d'eau  ne  pouvaient  pas  exister  de  manière  stable  à  la  surface  et  s'infiltreraient  dans  les  membranes  en  

quelques  secondes  ou  moins.  L'angle  de  contact  avec  l'eau  au  cours  des  premières  0,5  s  a  été  mesuré  à  104,3°  pour  le  substrat  

PAN/PEI,  69,1°  pour  CD­CNF1,  63,1°  pour  CD­CNF2,  45,1°  pour  CD­CNF3  et  51,5°  pour  CD­CNF4.  La  rugosité  de  la  surface  a  

provoqué  l'hystérésis  de  la  perméation  Chemistry  2024,  6 ,  et  l'angle  de  contact  avec  l'eau  pour  le  CD­CNF4  était  plus  élevé  que  pour  le  CD­CNF3.  
Les  résultats  ci­dessus  ont  démontré  que  la  laponite  dopée  pouvait  améliorer  l'hydrophilie  des  membranes.
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passage.  De  plus,  le  flux  CD­CNF  pour  les  solvants  organiques  était  également  élevé  (tableau  S1).  Pour  
jusqu'à  7942  ±  81  Lh−1m−2  bar−1  pour  la  solution  Reactive  Black  5  (10−5  mol  L−1 )  avec  un  excellent

Les  membranes  CD­CNF3  ont  présenté  une  efficacité  d'élimination  supérieure  à  99 %  contre  les  colorants  ci­
dessus,  le  tamisage  incluant  la  cavité  de  HP­β­CD  et  le  piégeage  à  travers  la  structure  nanofibreuse.

la  cyclodextrine  et  la  structure  nanofibreuse  interconnectée  du  passage  de  la  membrane  électrofilée.  De  plus,  le  flux  CD­CNF  pour  les  solvants  organiques  était  également  élevé  (tableau  S1).  Par  exemple,  le  
flux  de  la  membrane  CD­CNF3  pour  le  dichlorométhane  était  de  11  842  Lh−1m−2bar−1 .

,  respectivement  (Figure  4b).  La  cavité  inhérente

tous  présentaient  un  flux  d’eau  étonnamment  ultrarapide.  Le  flux  perméat  de  CD­CNF1,  CD­CNF2,

−1

les  branes  présentaient  toutes  un  flux  d'eau  étonnamment  ultra­rapide.  Le  flux  de  perméat  de  CD­CNF1,  CD­  10  047  ±  221  et  19  142  ±  305  Lh−1m−2bar−1

colorants  anioniques  (Tropaeolin  O,  Indigo  Carmine,  Carmoisine,  Direct  Yellow  12  et  colorants  réactifs  à  perméation  ultrarapide.  Par  exemple,  20  ml  de  solution  de  Carmoisine  ont  été  filtrés

réticulé  des  trois,  présentait  un  faible  taux  de  rejet  de  colorant  compris  entre  30  et  60  %.  Nota­  À  pH  7,  toutes  les  membranes  étaient  chargées  positivement  (Figure  S10).  Le  CD­CNF4  a  été

les  deux  fournissaient  de  nombreux  canaux  de  transport  et  facilitaient  l'accélération  de  la  molécule  d'eau.  En  
appliquant  les  membranes  pour  la  filtration  des  colorants,  la  membrane  CD­CNF3  présentait  un  flux  ascendant.

la  cavité  du  HP­β­CD  et  le  piégeage  à  travers  la  porosité  de  la  structure  nanofibreuse.  C'est  pourquoi  les  membranes  CD­CNF1,  CD­CNF2  et  CD­CNF3  ont  toutes  présenté  un  fort  rejet  contre

Il  a  été  calculé  que  CNF2,  CD­CNF3  et  CD­CNF4  pour  l'eau  pure  représentent  815  ±  45,  6 308  ±  118  de  la  cyclodextrine  et  de  la  structure  nanofibreuse  interconnectée  de  la  membrane  électrofilée.
10 047  ±  221  et  19 142  ±  305  Lh−1m−2bar−1,  respectivement  (Figure  4b).  La  cavité  inhérente  des  deux  fournit  de  nombreux  canaux  de  transport  et  facilite  l'accélération  de  la  molécule  d'eau.

Les  performances  de  rejet  des  CD­CNF  ont  été  étudiées  plus  en  détail  avec  cinq  types  de  membranes  CD­CNF3  présentant  une  efficacité  d'élimination  supérieure  à  99 %  par  rapport  à  ce  qui  précède.

en  raison  de  son  transit  rapide  et  de  son  interaction  minimale  avec  les  contaminants,  CD­CNF4,  le  moins  Tropaeolin  O.  (Figure  S9a).  La  charge  de  surface  a  été  déterminée  par  analyse  du  potentiel  zêta.

perméation  ultrarapide.  Par  exemple,  20  mL  de  solution  de  Carmoisine  ont  été  filtrés  pour  obtenir  la  porosité.  En  
raison  de  son  transit  rapide  et  de  son  interaction  minimale  avec  les  contaminants,  CD­CNF4,

a  inhibé  un  flux  allant  jusqu'à  7942  ±  81  Lh−1m−2  bar−1  pour  la  solution  Reactive  Black  5  (10−5  mol  L−1)  avec  des  colorants  anioniques  (Tropaeolin  O,  Indigo  Carmine,  Carmoisine,  Direct  Yellow  12  et  Reactive

eau  incolore  par  CD­CNF3  en  10  s  (Figure  5b ;  Vidéo  S1).  Les  deux  types  de  séparation,  les  moins  réticulés  des  trois,  présentaient  un  faible  taux  de  rejet  de  colorant,  compris  entre  30  et  60  %.

À  pH  7,  toutes  les  membranes  étaient  chargées  positivement  (Figure  S10).  Le  CD­CNF4  était  équilibré,  conduisant  à  la  fois  à  un  taux  d'élimination  remarquable  et  à  un  flux  ultrarapide.
moins  chargé  positivement  en  raison  de  l'agglomération  de  l'argile.  Les  membranes  CD­CNF1  et  CD­CNF2  avec  
moins  d'interaction  électrostatique  (moins  de  laponite)  présentaient  un  taux  de  rejet  modéré  d'environ  80  %  envers  
d'autres  colorants,  alors  que  dans  CD­CNF3,  la  réticulation  médiée  par  le  sel

un  excellent  rejet  au­delà  de  99%.

les  mécanismes  sont  l’effet  électrostatique  et  le  tamisage  moléculaire  [37].  Tamisage  moléculaire  inclus  La  grande  affinité  de  la  cavité  de  la  cyclodextrine  pour  la  structure  de  la  molécule  de  colorant  est  notamment  expliquée.

Noir  5)  (Figure  5a).  Lorsque  la  concentration  des  colorants  est  fixée  à  2,5  ×  10−5  mol  L−1,  les  mécanismes  de  
séparation  sont  l'effet  électrostatique  et  le  tamisage  moléculaire  [37].  Moléculaire

Les  membranes  CD­CNF1,  CD­CNF2  et  CD­CNF3  ont  toutes  présenté  un  fort  rejet  contre  un  taux  de  rejet  d'environ  
80 %  envers  d'autres  colorants,  alors  que  dans  CD­CNF3,  les  membranes  médiées  par  le  sel

Tropaeolin  O.  (Figure  S9a).  La  charge  de  surface  a  été  déterminée  par  analyse  du  potentiel  zêta.  la  réticulation  de  la  
structure  interconnectée  et  de  l'interaction  électrostatique  a  réalisé  un  résultat  parfait

Par  exemple,  le  flux  de  la  membrane  CD­CNF3  pour  le  dichlorométhane  était  de  11  842  rejets  au­delà  de  99  %.
Lh−1m−2bar−1.  En  appliquant  les  membranes  pour  la  filtration  des  colorants,  la  membrane  CD­CNF3  ex­  Les  performances  de  rejet  des  CD­CNF  ont  été  explorées  plus  en  détail  avec  cinq  types  de
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10−6  mol  L−1),  Tropaeolin  O  (5  ×  10−6  mol  L−1)  et  Basic  Red  2  (10−5  mol  L−1)  avant  et  après  filtration  2  
(10−5  mol  L−1 )  avant  et  après  filtration  avec  film  CD­CNF3 ;  (d)  Spectre  UV­Vis  de  10−5  mol  L−1avec  film  CD­CNF3 ;  (d)  Spectre  UV­Vis  d'une  solution  pure  de  Basic  Red  2  à  10−5  mol  L−1 ,  rejet  des  

membranes  CD­CNF  vers  (e)  Reactive  Black  5  et  (f)  Indigo  Carmine  dans  quatre  filtrations/régénération  ­  Pure  Basic  Red  2  solution,  le  rejet  des  membranes  CD­CNF  vers  (e)  Reactive  Black  5  et

équipement  de  filtration  et  photographie  de  Carmoisine  (10−5  mol  L−1)  avant  et  après  filtration ;  UV–

Figure  5.  (a)  Rejet  des  CD­CNF  vers  les  solutions  Tropaeolin  O,  Indigo  Carmine,  Carmoisine,  Direct  Yel­  Yellow  12  et  Reactive  Black  5  (la  concentration  des  colorants  a  été  fixée  à  2,5  ×  10−5  mol

cycles  de  production.(f)  Indigo  Carmine  en  quatre  cycles  de  filtration/régénération.

−1

Le  CD­CNF3  a  été  testé  à  l'aide  de  mélanges  de  colorants,  dont  deux  types  de  colorants  anioniques  et  un

lavé  avec  une  solution  de  NaOH  et  réutilisé.  Après  quatre  cycles  de  filtration­régénération  (Fig­  (Figure  
5e,  f),  les  membranes  présentaient  toujours  un  rejet  de  97,4 %  vers  le  Reactive  Black  5.

taux  (Figure  5c).  Des  résultats  similaires  ont  été  obtenus  avec  différents  types  de  colorants  mixtes  de  
Re­  Reactive  Black  5,  Tropaeolin  O  et  Basic  Red  2  (Figure  5d).  Le  CD­CNF3  a  également  montré

propriétés  de  rejet  inférieures  envers  les  colorants  cationiques  (Figure  S11).  Ainsi,  les  membranes
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filtration;  Spectre  UV­Vis  du  mélange  de  Direct  Yellow  12  (5  ×  10−6  mol  L−1 ),  Indigo  CarmineSpectre  Vis  du  mélange  de  Direct  Yellow  12  (5  ×  10−6  mol  L−1),  d'Indigo  Carmin  (5  ×  10−6  mol  L−1)  et  
(5  ×  10−6  mol  L−1 )  et  de  Thioflavine  T  (10−5  mol  L−1 )  avant  et  après  filtration  avec  CD­CNF3

solution  low  12  et  Reactive  Black  5  (la  concentration  de  colorants  a  été  fixée  à  2,5  ×  10−5  mol  L−1) ;  b) );  (b)  matériel  de  filtration  et  photographie  de  Carmoisine  (10−5  mol  L−1 )  avant  et  après

Figure  5.  (a)  Rejet  des  CD­CNF  vers  Tropaeolin  O,  Indigo  Carmine,  Carmoisine,  Direct

Thioflavine  T  (10−5  mol  L−1)  avant  et  après  filtration  sur  film  CD­CNF3 ;  (c)  spectre  UV­Visible  du  film ;  
(c)  Spectre  UV­Vis  d'  une  solution  de  thioflavine  T  pure  à  10−5  mol  L−1 ;  (d)  Spectre  UV­Vis  de10−5  mol  L−1  solution  de  Thioflavine  T  pure ;  ( d )  Spectre  UV­Vis  du  mélange  de  Reactive  Black  5  (5  ×  
mélange  de  Reactive  Black  5  (5  ×  10−6  mol  L−1 ),  de  Tropaeolin  O  (5  ×  10−6  mol  L−1 )  et  de  Basic  Red

L

actif  Black  5,  Tropaeolin  O  et  Basic  Red  2  (Figure  5d).  Le  CD­CNF3  a  également  montré  une  séparation  rapide,  
comme  le  montre  la  vidéo,  que  10  ml  de  solution  de  mélange  de  colorants  pouvaient  passer

de  colorant  cationique.  La  membrane  présentait  un  excellent  rejet  de  deux  colorants  anioniques  (Direct  Yellow  
Yellow  12,  Indigo  Carmine)  tout  en  laissant  presque  tout  le  colorant  cationique  (Thioflavine  T)  dans

séparation,  comme  le  montre  la  vidéo,  que  10  ml  de  solution  de  mélange  de  colorants  pourraient  traverser  la  
membrane  en  8  s  (Vidéo  S2).  Les  membranes  après  filtration  du  colorant  pourraient  être

colorants  en  quatre  cycles  de  filtration/régénération  (Figure  S12),  avec  un  rejet  de  98  %  vers  Tropaeolin  O  
après  quatre  cycles  de  filtration,  démontrant  la  recyclabilité  universelle  du

propriétés  de  rejet  inférieures  envers  les  colorants  cationiques  (Figure  S11).  Par  conséquent,  les  membranes  
peuvent  être  utilisées  pour  la  séparation  des  colorants  cationiques  et  anioniques.  La  capacité  de  séparation  du  CD­  peut  être  utilisée  pour  la  séparation  des  colorants  cationiques  et  anioniques.  La  capacité  de  séparation  de
Le  CNF3  a  été  testé  en  utilisant  des  mélanges  de  colorants,  comprenant  deux  types  de  colorants  anioniques  et  

un  type  de  colorant  cationique.  La  membrane  présentait  un  excellent  rejet  de  deux  colorants  anioniques  (Direct

De  plus,  en  raison  de  l'interaction  de  répulsion  électrostatique,  les  membranes  ont  montré

la  structure  interconnectée  et  l'interaction  électrostatique  ont  réalisé  un  équilibre  consommé,  conduisant  à  la  

fois  à  un  taux  d'élimination  remarquable  et  à  un  flux  ultrarapide.

De  plus,  la  membrane  CD­CNF3  a  également  présenté  un  rejet  approprié  pour  trois  autres  colorants  anioniques  
au  cours  de  quatre  cycles  de  filtration/régénération  (Figure  S12),  avec  un  rejet  de  98 %  vers

ure  5e,  f),  les  membranes  présentaient  toujours  un  rejet  de  97,4  %  envers  le  Reactive  Black  5.  De  plus ,  la  
membrane  CD­CNF3  présentait  également  un  rejet  approprié  pour  trois  autres

membranes  pour  la  filtration  des  colorants  anioniques.
Tropaeolin  O  après  quatre  cycles  de  filtration,  démontrant  la  recyclabilité  universelle  des  membranes  pour  la  

filtration  des  colorants  anioniques.

la  membrane  en  8  s  (Vidéo  S2).  Les  membranes  après  filtration  du  colorant  pourraient  être  simplement  lavées  
avec  une  solution  de  NaOH  et  réutilisées.  Après  quatre  cycles  de  filtration­régénération
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3.3.  Les  propriétés  antisalissure  des  CD­CNF

affecté  la  pénétration  de  la  membrane  en  utilisant  la  BSA  comme  modèle  de  pollution  par  les  biomacromolécules.

Les  membranes  de  séparation  commerciales  présentant  une  hydrophobie  inhérente  subissent  fréquemment  
un  encrassement  des  biomacromolécules  [34].  Cependant,  l'hydrophilie  de  surface  de  notre  rapport
membranes  a  été  considérablement  augmentée.  Il  a  été  étudié  comment  le  volume  de  solution  BSA

12,  Indigo  Carmine)  tout  en  laissant  la  quasi­totalité  du  colorant  cationique  (Thioflavine  T)  dans  le  fil­  le  
filtrat  (Figure  5c).  Des  résultats  similaires  ont  été  obtenus  avec  différents  types  de  colorants  mélangés  de
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colorants  anioniques  après  filtration  des  CD­CNF ;  Figure  S10 :  Le  potentiel  zêta  de  surface  des  CD­CNF  à  pH  7 ;

Figure  6.  (a)  Flux  normalisé  de  CD­CNF  évoluant  avec  le  traitement  de  différents  volumes  de  BSA
(500  ppm),  dans  laquelle  la  ligne  pointillée  représentait  le  rinçage  des  membranes  à  l'eau  pure ;  (b)  FT  (total

pour  les  membranes  CD­CNF2  et  CD­CNF4,  respectivement ;  Figure  S4 : Résultats  SEM  et  diamètre  des  nanofibres
distribution  de  CD­CNF ;  Figure  S5 :  Images  transversales  de  CD­CNF ;  Figure  S6 : Les  résultats  du  SEM

Les  membranes  CD­CNF3  avaient  des  capacités  antisalissure  appropriées.

4.  Discussion

10  047  Lh−1m−2bar−1 .  La  cavité  intrinsèque  de  la  cyclodextrine  et  la  structure  nanofibreuse

514Chimie  2024,  6

4.  Discussion  En  résumé,  les  membranes  de  nanofibres  réticulées  composées  de  HP­β­CD,  PVA  et

la  brane  a  montré  une  récupération  de  flux  appropriée  car  le  flux  d'eau  normalisé  est  resté  à  68 %  (FRR)  a  
montré  une  récupération  de  flux  appropriée  car  le  flux  d'eau  normalisé  est  resté  à  68 %  (FRR)  après

CD­CNF1  sans  laponite  (Figure  6c),  le  polluant  macromoléculaire  est  étroitement  empilé  sans  
laponite  (Figure  6c),  le  polluant  macromoléculaire  est  étroitement  empilé  sur  la  surface.

moins  contaminé  avec  un  taux  d'encrassement  total  inférieur  (Figure  6a),  et  le  CD­CNF3  sans  
contamination  avec  un  taux  d'encrassement  total  inférieur  (Figure  6a),  et  la  membrane  CD­CNF3

après  trois  cycles  (Figure  6b).  Selon  la  morphologie  de  surface  des  CD­CNF,  comme  pour  trois  
cycles  (Figure  6b).  Selon  la  morphologie  de  surface  des  CD­CNF,  comme  pour  CD­CNF1

(c)  Membranes  CD­CNF1  et  (d)  CD­CNF3  après  traitement  par  la  solution  BSA  et  lavage  à  l'eau.
(taux  d'encrassement  total)  et  FRR  (taux  de  récupération  de  flux)  des  CD­CNF  en  trois  cycles.  Les  images  SEM  
finales  des  membranes  (c)  CD­CNF1  et  (d)  CD­CNF3  après  traitement  par  la  solution  BSA  et  lavage  avec  de  l'eau.

Figure  6.  (a)  Flux  normalisé  de  CD­CNF  évoluant  avec  le  traitement  de  différents  volumes  de  BSA  (500  ppm),  
dans  lequel  la  ligne  pointillée  représentait  le  rinçage  des  membranes  avec  de  l'eau  pure ;  (b)  FT

ter.

laponite  ont  été  préparées  avec  succès  par  électrofilage  et  réticulation  par  vapeur  GA

membranes  et  a  été  facilement  éliminé  par  lavage  de  la  surface  de  la  membrane.  Les  résultats  ci­dessus  ont  été  
facilement  effacés  de  la  surface  de  la  membrane.  Les  résultats  ci­dessus  ont  confirmé  que

cyclabilité.  De  plus,  les  membranes  dotées  d’une  capacité  de  séparation  ultrarapide  sont  peu  coûteuses  et  faciles  à  
préparer,  ce  qui  présente  un  grand  potentiel  d’application  dans  le  traitement  des  eaux  usées  par  colorant.

possède  un  rejet  exceptionnel  pour  les  colorants  anioniques  avec  une  perméance  à  l'eau  ultrarapide  produite  par  
l'électrofilage  et  le  processus  de  réticulation  à  la  vapeur  médiée  par  le  sel

ont  confirmé  que  les  membranes  CD­CNF3  avaient  des  capacités  antisalissure  appropriées.

3.3.  Les  propriétés  anti­encrassement  des  CD­CNF  Les  

membranes  de  séparation  commerciales  présentant  une  hydrophobicité  inhérente  subissent  fréquemment  
un  encrassement  des  biomacromolécules  [34].  Cependant,  l’hydrophilie  de  surface  de  nos  membranes  rapportées  
était  significativement  augmentée.  Il  a  été  étudié  comment  le  volume  de  solution  de  BSA  affectait  la  pénétration  de  
la  membrane  en  utilisant  la  BSA  comme  polluant  biomacromoléculaire  modèle.  Avec  l'augmentation  de  l'hydrophilie,  
les  membranes  CD­CNF3  et  CD­CNF4  étaient  importantes.  Avec  l'augmentation  de  l'hydrophilie,  les  membranes  

CD­CNF3  et  CD­CNF4  ont  été

à  la  surface.  Cependant,  il  n'y  avait  que  quelques  fibres  attachées  au  polluant  à  la  surface  du  CD­CNF3.

a  présenté  un  taux  de  rejet  remarquable  de  plus  de  99 %  contre  plusieurs  colorants  anioniques  et  de  la  surface  a  
contribué  aux  propriétés  antisalissure  appropriées,  conduisant  à  une  meilleure  séparation  de  recyclage  à  haute  efficacité  des  colorants  cationiques  et  anioniques.  De  plus,  la  super  hydrophile .  De  plus,  les  membranes  dotées  
d’une  capacité  de  séparation  ultrarapide  sont  peu  coûteuses  et  faciles  à

laponite  ont  été  préparées  avec  succès  par  électrofilage  et  la  réticulation  par  vapeur  GA  possédait  un  rejet  
exceptionnel  pour  les  colorants  anioniques  avec  une  perméance  à  l'eau  ultrarapide  deprocessus.  Nous  avons  constaté  que  la  membrane  CD­CNF3  (membrane  réticulée  CD/PVA/Lap2%)

La  qualité  de  la  surface  a  contribué  aux  propriétés  antisalissure  appropriées,  conduisant  à  une  meilleure  
préparation ,  qui  ont  un  grand  potentiel  d'application  dans  le  traitement  des  eaux  usées  par  teinture.

les  membranes  avec  de  nombreux  canaux  de  transport  d'eau,  réalisant  conjointement  l'interaction  ultrarapide  HP­β­
CD  et  électrostatique  reconstituée  par  laponite,  la  membrane  CD­CNF3séparation  des  eaux  usées  de  colorants.  En  raison  de  la  combinaison  de  l'adsorption  supramoléculaire  de  présenté  
un  taux  de  rejet  remarquable  de  plus  de  99 %  contre  plusieurs  colorants  anioniques  et

En  résumé,  des  membranes  de  nanofibres  réticulées  composées  de  HP­β­CD,  de  PVA  et  de  procédé.  Nous  
avons  constaté  que  la  membrane  CD­CNF3  (membrane  réticulée  CD/PVA/Lap2%)

HP­β­CD  et  interaction  électrostatique  reconstituée  par  la  laponite,  la  membrane  CD­CNF3  séparation  à  haute  
efficacité  des  colorants  cationiques  et  anioniques.  De  plus,  la  super  hydrophilie

10  047  Lh−1m−2bar−1.  La  cavité  intrinsèque  de  la  cyclodextrine  et  la  structure  nanofibreuse  confèrent  aux  
membranes  de  nombreux  canaux  de  transport  d'eau,  réalisant  conjointement  l'ultra­rapide

//www.mdpi.com/article/10.3390/chemistry6040029/s1,  Figure  S1 :  Spectres  FTIR  des  membranes  de  substrat ;  
Figure  S2 :  SEM  des  membranes  de  substrat ;  Figure  S3 :  Spectres  XPS  déconvolués  au  niveau  de  base  C  1

Le  processus  de  réticulation  en  phase  vapeur  induit  par  l'électrofilage  et  le  sel  a  permis  la  séparation  des  eaux  
usées  de  teinture.  En  raison  de  la  combinaison  de  l’adsorption  supramoléculaire  de

face  du  CD­CNF3  (Figure  6d)  car  la  BSA  a  une  faible  compatibilité  avec  l'hydrophile  
(Figure  6d)  car  la  BSA  a  une  faible  compatibilité  avec  les  membranes  hydrophiles  et
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des  membranes  après  trempage  dans  l'eau ;  Figure  S7 :  La  teneur  en  eau  des  membranes  CD­CNF ;

taux  d'encrassement)  et  FRR  (Flux  recovery  ratio)  des  CD­CNF  en  trois  cycles.  Les  images  SEM  finales  de

Figure  S8 :  Photographies  de  membranes  préparées  après  filtration ;  Figure  S9 :  Spectre  UV­Vis  de
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