Ce travail a porté sur la synthèse,  la caractérisation physico-chimique et les propriétés catalytiques des hétéropolysels  phosphomolybdiques de type Keggin, de formule H3-2xNixPMo12O40 (x=0-1,5), noté  NixPMo12. La réaction examinée est la  synthèse  de l'acide adipique en phase liquide à partir de l'oxydation du cyclohexanol, de la cyclohexanone et du mélange cyclohexanol- cyclohexanone en présence de peroxyde d'hydrogène et en absence de solvant.
Les caractérisations  physico-chimiques ont montré qu' en spectroscopie IR, les différentes bandes de vibration des liaisons phosphore-oxygène et métal-oxygène  de l'anion de Keggin [PMo12O40]3- ont été observées pour l'ensemble des sels confirmant que les ions Ni(II) sont en position de contre-ion dans le POM. Les spectres UV-Visible de l'acide H3PMo12 et du sel Ni1,5PMo12 présentent une large bande d'absorption dans la région 250-500 nm attribuée à un de transfert de charge oxygène-molybdène (VI). Les diffractogrammes  RX des sels  H3-2xNixPMo12O40 sont isotypes de celui  de l'acide H3PMo12 indiquant que les sels cristallisent également dans un système triclinique. Les thermogrammes  des sels sont similaires à celui de l'acide  H3PMo12O40, 13H2O. La perte de masse correspondant  à l'eau de constitution a permis de déterminer la valeur x.  Les formules théoriques proposées sont en  bon accord avec les résultats expérimentaux obtenus, confirmant  ainsi la fiabilité de la méthode de synthèse, par échange cationique, utilisée  dans ce travail. 
Les tests catalytiques des POMs, réalisés dans la synthèse de l'acide adipique ont montré que les conditions opératoires suivantes sont celles qui conduisent au rendement le plus élevé en acide adipique: une  masse de catalyseur de 0,125g, une  vitesse d'agitation du mélange réactionnel de  800t/min et un temps d'agitation de 20h. Les résultats catalytiques ont  montré deux séries de catalyseurs, celle qui favorise la formation de l'AA à partir de l'oxydation de la cyclohexanone (one) comme dans le cas de Ni0.25 PMo12 Ni0.5PMo12  et Ni1PMo12O40 et celle qui favorise la formation de l'AA à partir de l'oxydation du cyclohexanol (ol)  comme dans le cas de H3PMo12, Ni0.75PMo12 , Ni1,25 PMo12 et Ni1,5PMo12. Ces résultats mettent en évidence l'influence de la valeur de x sur l'action catalytique du matériau, H3-2xNixPMo12, dans l'oxydation du ol ou de la one en acide adipique et la difficulté de trouver une corrélation entre tous ces paramètres. Parmi les différents POMs, Ni1.5PMo12est le plus actif dans l'oxydation du ol avec 27,63% de rendement en AA et Ni0.25PMo12, le plus actif dans l'oxydation de la one avec 33,46% de rendement en AA. L'oxydation du mélange (ol/one), avec différents rapports, réalisée en présence du catalyseur Ni0.25PMo12 a montré que l'ajout de l'alcool dans le mélange réactionnel diminue le rendement en AA de 33,46 à 27,37% lorsque 50% de cyclohexanol sont ajoutés à la cyclohexanone. 
Cette étude a montré l'efficacité des polyoxométallates H3-2xNixPMo12 dans la synthèse de l'acide adipique dans des conditions opératoires qui entrent dans le domaine de la " chimie verte " avec l'eau oxygénée comme oxydant et en absence de solvant.
