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L’eau est I’élément central de tous les processus socio-économiques, quel que soit le degré de
développement de la société. L’augmentation des activités agro-industrielles engendrent une
pression grandissante sur les réserves en eau douce de la planéte. En effet ces activités genérent une
grande diversité de produits chimiques qui se déversent dans le cycle de 1’eau, mettant en danger
I’équilibre fragile de la nature qui a permis a la vie de se développer sur la terre. Souvent, les
substances chimiques contenues dans les eaux usées sont difficilement biodégradables, et le manque
ou l’insuffisance de systémes de traitement méne ainsi a leurs accumulations dans le milieu

aquatique.

Le procédé de traitement photocatalytique se présente comme une technologie de choix pour la
dépollution et I’intégration de ces eaux polluées, car il s’agit d’une technique simple et économique.
Ces différentes caractéristiques attractives ont engendré un grand intérét de la part des chercheurs

pour la compréhension, 1’optimisation et I’application industrielle de ce procédé.

L’enjeu pour la recherche est de développer des matériaux sensibles, respectueux de
I’environnement, ayant de capacité élevée de purification des milieux aquatiques. C’est un défi a

relever pour les scientifiques dans la mission du développement durable.

Les oxydes métalliques semi-conducteurs se sont révélés étre de bons candidats en matiére de
matériaux sensibles comme photocatalyseurs dans des réactions d’¢limination de molécules

polluantes.

Les recherches sur la photocatalyse ont beaucoup progressé depuis les années 1970 en ce qui
concerne les applications dans le domaine de I’environnement. Tout d’abord elle a été développée
pour le traitement de I’eau. Dans cette objectif, de nombreuses études ont démontré 1’efficacité de la
technique sur des familles de composes organiques tres différentes telles que les hydrocarbures, les

composees oxygeneés, les pesticides, les colorants,...etc.

Vers le milieu des années 1980, I’intérét s’est reporté sur d’autres applications des oxydes
métalliques semi-conducteurs (TiO;) et la recherche s’est tourné vers leurs utilisations pour la

destruction des polluants par action photocatalytique.



[Introduction générale]

Actuellement, la demande pour I’élaboration de nanoparticules comme photocatalyseurs est
croissante dans de nombreux secteurs d’activités comme le raffinage, la pétrochimie, la sante, la
micro-électronique, la cosmétique, ou encore 1’énergie. La recherche actuellement s’oriente vers
I’amélioration des propriétés des matériaux et sur le développement de nouvelles propriétés.
Concevoir des procédés permettant de controler la morphologie, la taille et la distribution de tailles
des nanoparticules lors de leur élaboration est ainsi nécessaire. Ces procédés doivent également étre
respectueux de I’environnement tout en permettant la production a grande échelle d’une large

gamme de nanomatériaux pour répondre a la demande des différents secteurs d’activités.

Parmi les nombreux oxydes métalliques étudiés au cours de ces dix derniéres années, 1’oxyde de
zinc (Zn0O) a suscité un engouement particulier en raison de ses nombreuses propriétés qui lui sont
connues. En effet, le ZnO est non toxique et biocompatible, piézoélectrique, relativement simple a
synthétiser a de faibles colts ; il est physiquement et chimiquement stable, bénéficiant d’une large
bande interdite et d’une grande énergie de liaison d’exciton. Il posséde aussi une bonne sensibilité
aux variations des conditions environnementales auxquelles il est soumis. Ces différentes propriétés
font de lui un semi-conducteur de choix dans une large gamme d’applications telles que les cellules
photovoltaiques, les diodes électroluminescentes, des électrodes de surface, les générateurs ou
récupérateurs d’énergie, les capteurs de gaz, les réacteurs photocatalytiques pour la dépollution de

I’air et de I’eau, etc.
Pouvons obtenir des nanoparticules de maniére écologique et non toxique ?

Dans le souci de répondre a cette problématique, nous avons choisi une méthode bio de synthese
des nanoparticules d’oxyde de zinc par I’extrait des feuilles de Moringa Oliveira L. Par la suite les

nanoparticules de ZnO obtenus sont testées pour leurs pouvoirs de photodégradation.
Pour aborder a tout cela, nous avons développé un plan de recherche divisé en trois chapitres.

Le chapitre | fournit des généralités sur le traitement des eaux usées et les différents polluants

organiques qui causent la pollution de I'eau.

Le second chapitre présente les techniques expérimentales en analyse chimique ainsi que les étapes

suivis lors de I’¢laboration des nanoparticules de ZnO.
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Dans le troisiéme chapitre, nous discutons les résultats de caractérisation des nanoparticules
obtenus. Ainsi, nous avons essayé d’interpréter les résultats de 1’activité photocatalytique des

nanoparticules de ZnO.

La mémoire se termine par une conclusion qui résume les principaux résultats obtenus au cours de

ce travail, et par une présentation de quelques perspectives.
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.1 Traitement des eaux usées
1.1.1 Définition des eaux usées
Les eaux usées ou eaux polluées sont des eaux altérées par 1’activité humaine. Ces eaux contenant
des quantités d’hydrocarbures et autre éléments chimique polluants, nécessitent un traitement afin
de les rendent de nouveau propre. Dans la plupart du temps, ces eaux sont expédiées a travers les
égouts au terme des quels elles passeront a travers une station d’épuration ou elles subissent

plusieurs phase de traitement.[1]

1.1.2 Meéthodes de traitement des eaux usées urbaines:

De I’entrée de la station jusqu’au rejet dans le milieu naturel, les différentes étapes du traitement

des eaux usées et les principales taches effectuées sont les suivants (Figure 1)

a. Prétraitement
Le prétraitement consiste en trois étapes principales qui permettent de supprimer de I’cau les
éléments qui géneraient les phases suivantes de traitement:
Dégrillage et tamisage
Le dégrillage et tamisage permettent de retirer de 1’eau les déchets insolubles tels que les branches,
les plastiques ...etc. Pour ce faire I’eau usée passe a travers une ou plusieurs grilles dont les mailles

sont de plus en plus serrées [2].

Dessablage

Le dessablage est utilisé pour la sédimentation de particules minérales contenues dans les eaux usee

et ayant une taille de 0.2 a 2 nm [3]

Dégraissage (déshuilage)

Des séparateurs d’huiles spéciaux ont été réalisés pour séparer 1’huile minérale et les produits

pétroliers provenant des eaux résiduaires des raffineries [3].
b. Traitement primaire
Décantation

La décantation permet de supprimer la majeure partie des matiéres en suspension.
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L’opération est réalisée dans des bassins de décantation dont la taille dépend du volume d’eau a
traiter. La décantation permet supprimer environ 60% des matieres en suspension, environ 30% de
la DBO et 30% de la DCO. [2]

Floculation-coagulation

Ce une traitement par voie physico-chimique. Dans I’eau il y’a des particules trés petites dites
particules colloidales. Ces particules sont chargées négativement et restent en suspension dans 1’eau
durant de trés longs temps. Ces particules ne peuvent pas étre chassé méme a travers des filtres tres

fin [4], les procédés applique pour les traiter est la coagulation/floculation:

La floculation : le but de floculation est d’augmenter le contact entre les particules formées au

cours de la coagulation. [5]

La coagulation : le but principal de la coagulation est de déstabiliser ces particules pour faciliter
leur agglomération, on utilise des agents chimiques appelés coagulants [5]

Cette traitement élimine 90% des particules et objets en suspension [6],mais il reste des éléments

dissous: azotés, phosphatés, composés actifs et des particules fines.
c. Traitement secondaire: traitement biologique

Ils consistent a utiliser les bactéries pour dégrader les matiéres organiques polluants Le traitement
biologique élimine entre 90% et 95% des polluants soit un abattement de 85% a 95% de la DBOs et

90% a 99% des bactéries coliformes. [7]
d. Traitements tertiaires

Ces traitements sont a la fois physico-chimiques et biologiques. Ils sont réalisé apres les traitements
primaires et secondaires afin d’éliminer des éléments nutritifs résiduels des polluants organiques

résistants, et du phosphore (la déphosphoration) la nitrification et la dénitrification. [4]
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Traitement des particules

Effluent Dépistage Station de Dépistage
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PSS L
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Figure 1: schéma de traitement des eaux usées.

e. Traitement des boues

Ce traitement a pour but le conditionnement des boues en fonction des filieres d’élimination.

e De stabiliser les matieres organiques pour éviter toute fermentation incontr6lée qui
entrainerait des nuisances olfactives.

e D’éliminer un maximum d’eau afin de diminuer les volumes de boues a évacuer [4], les
boues contiennent en général 95% a 98% d’cau, les traitements Imposés aux boues
s’effectuent classiquement en différentes étapes: épaississement, digestion anaérobie

déshydratation, séchage et valorisation [8] (Figure 2).
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Figure 2: Méthodes de traitement des eaux usées urbaines
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1.2. Traitement par photocatalyse hétérogene
1.2.1 Catalyse

La catalyse est 1’action par laquelle une substance accélére une réaction chimique. Cette substance

est appelée catalyseur.

La catalyse joue un role également déterminant dans des processus industriels majeurs comme la
synthése de I’ammoniac, le raffinage du pétrole ou la réduction des oxydes d’azote dans les pots

catalytiques [11]

1.2.2 Catalyseur

Un catalyseur est un composé qui rend possible une réaction chimique,sans étre transformée de
maniére définitive (qui sort indemne de la transformation) un catalyseur peut agir sur un acte
¢élémentaire ou sur le bilan d’une réaction complexe.Aussi, il peut orienter vers une réaction plutot

qu’une autre. [11]

1.2.3 La photocatalyse

La photocatalyse est utilisée en général dans la purification de I’air et le traitement des eaux. C’est
I’action d’une substance nommeée « photocatalyseur » qui augmente, sous 1’action de la lumiére, la
vitesse d’une réaction chimique thermodynamiquement possible sans intervenir dans 1’équation

bilan de la réaction.

Actuellement, le terme « photocatalyse » se réfere plus spécifiguement a la « photocatalyse
hétérogéne » dans laquelle le photocatalyseur est un semi-conducteur, et non une molécule ou un

complexe métallique de transition. [12]

1.2.4 La photocatalyse hétérogene

La photocatalyse hétérogene est un processus catalytique qui repose sur I’excitation d’un semi-
conducteur par un rayonnement lumineux conduisant a I’accélération de la transformation chimique
en faisant intervenir des réactions entre les pairs d’électrons / trous et les produits organiques

adsorbés a la surface du semi-conducteur.

Le processus de la photocatalyse hétérogene peut se décomposer en 5 étapes independantes [13].

1. Transfert de / des réactifs de la phase fluide vers la surface du catalyseur.

8
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2. Adsorption d’au moins un réactif
3. Réactions en phase adsorbée
4. Désorption des produits intermédiaires et/ou finals
5. Transfert de ces produits de la région de surface dans la phase fluide. Plusieurs semi-
conducteurs photocatalytiques tels que TiO,, ZnO, CdS et CeOs,.....ont été intensivement
étudiés dans la dégradation des polluants organique[14]
Principe

Lorsque un semi-conducteur (SC) absorbe des photons d’énergie supérieur a la valeur de sa bande

interdite (h, > E ), un électron passe de la bande de valence a la bande de conduction créant un site
d’oxydation (trou h*) et un site de réduction (électron e") [15]. Les trous h* réagissent avec les

donneurs d’¢électrons tels que H O, les anions OH ~et les produits organiques R adsorbés a la

surface du semi-conducteur en formant des radicaux OH ° et R'[|_|20ads +h" —>H"+0H 0-2,

Ry +h" >R, 0-4]

Les e réagissent avec des accepteurs d’e tels que O, pour former des radicaux super oxydes O,
[11-5, 11-7]

SC +hv —e +~h™*0-1
H, O, +h" —>H"+0H 0-2
OH_ +h"—>0OH_ 0-3
R, +h" >R, 0-4
0,+e” -0, 0-5
O, +e +2H"—>H,0,0-6

O, +H*" —>HOO0"0-7/
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sur la surface du catalyseur —le- 0+ CO2

Figure 3 : schéma de principe de la photocatalyse

(@) Absorption des photons et formation d’une paire (e /h*),

(b) Migration de la paire (e/h*) dans le catalyseur,

(c) Recombinaison de la paire (¢/h") en surface de la particule,
(d) Recombinaison de la paire (¢/h") dans le bulk de la particule,
(e) Oxydoréduction des especes adsorbées a la surface.

1.2.5 Facteurs influencant la photocatalyse hétérogene

Les principaux facteurs influencant la photocatalyse hétérogéne sont:

e Ladose du catalyseur

e La concentration initiale du polluant
e LepH

e Le flux lumineux

e Lastructure cristalline du catalyseur
o Lataille des particules

e La composition aqueuse

e L’oxygeéne dissous

e Latempérature

o Le débit
10
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a. Influence de la concentration en catalyseur

La concentration optimale en catalyseur dépend des conditions expérimentales et de la géométrie du
photoréacteur. Hermann [16] a reporté que la vitesse initiale de dégradation d’une grande variété de
matieres organiques, en utilisant un photoréacteur statique ou dynamique, est directement
proportionnelle a la concentration du catalyseur [TiO;]. Un optimum correspond a 1’absorption

compléte des photons par le TiO,.

Pour des grandes concentrations en catalyseur, la solution devient opaque et un effet d’écran
apparait empéchant la pénétration de la lumiére au centre du réacteur et par conséquent affecte le

rendement photocatalytique de la réaction.
b. Influence de la concentration du polluant : modele de Langmuir-Hinshelwood

Généralement, la cinétique de dégradation d’un composé suit le modele de Langmuir-Hinshelwood
confirmant le caractére hétérogéne du systéme photocatalytique[16]. Ce modéle permet d’évaluer la
vitesse de dégradation d’un polluant organique a différentes concentration. Ce modele a été
développé a I’origine pour décrire des réactions hétérogénes en phase gazeuse [15]. Il a été employé

pour décrire des réactions liquide-solide.

Les hypothéses sur lesquelles est fondé ce modéle sont les suivantes:

e A’ I’équilibre, le nombre de sites d’adsorption est fixe.

e Une seule molécule de substrat est adsorbée par site d’adsorption (adsorption en monocouche).

e [L’énergie d’adsorption est identique pour tous les sites d’adsorption et indépendante du taux de
recouvrement de la surface.

e L’adsorption est rapide par rapport aux réactions secondaires du substrat en solution.

e Seules les molécules adsorbées a la surface du catalyseur réagissent.

Si ces hypotheses sont vérifiées, la vitesse de dégradation photocatalytique est proportionnelle au
taux de recouvrement @de la surface du catalyseur par le polluant c'est-a-dire a la quantité de

substrat adsorbé a la surface de catalyseur
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La quantité de substrat adsorbé a 1I’équilibre Q. dépend de la concentration en solution a 1’équilibre
Ce:

Q. = 5O e g
1+K -C,

Le taux de recouvrement & s’écrit :

- KRG _Q g

1+K-C, Q,.
L’expression de la vitesse s’écrit donc :
_KKG g
1+K -C,

V : Vitesse de la réaction (zmol /L / min)

6 : Taux de recouvrement de la surface de catalyseur par le substrat
K : Constante cinétique de dégradation ( zmol /L / min)

k : Constante d’adsorption de substrat (L/mmol)

Ce : Concentration a I’équilibre du polluant (mmol/L)

Pour des faibles concentrations en polluants, KC, devient négligeable devant 1 (KC.<<1), la vitesse
de réaction devient directement proportionnelle a la concentration en polluant, la réaction est alors

du premier ordre, elle s’écrit selon 1’équation:

V =K'.C, =kK -C,0-12

Pour de grandes concentrations en polluants, KC.>>1, la vitesse de réaction devient égale a k elle

est maximale et d’ordre zéro [13, 17]

Vi sae G Foied Bl

 eaE i ariei & | b gnlit e

Figure 4 : variation de la vitesse de réaction en fonction de la concentration a 1’équilibre
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Influence de la structure cristalline

Le rendement photocatalytique du catalyseur varie considérablement en fonction de sa structure
cristalline qui existe sous trois principales formes: anatase rutile, et brookite. La brookite n’est pas
suffisamment stable pour étre utilisé en photocatalyse. La structure cristalline du rutile est de 3,2
eV. Les photons absorbés ont donc une longueur d’onde inférieure a 414 nm pour le rutile et 388

nm pour |’anatase.

Des travaux comparant 1’activité photocatalytique de I’anatase et du rutile ont montré que la vitesse
de recombinaison des paires (€/h") est plus importante pour le rutile que pour 1’anatase [18]ce qui

limite la formation des radicaux et ralentit par la suite la dégradation des polluants.

L’anatase est considéré comme la forme la plus photoactive, tandis que le rutile est considéré
comme ayant une faible activité photocatalytique. La plus grande activité de 1’anatase par rapport a
celle du rutile pourrait s’expliquer par I’aptitude la plus ¢élevée de 1’anatase (i) a photoadsorber
I’oxygéne sous forme O et O7; (ii) de la photodesorption de 1’oxygéne et (iii) d’avoir une faible

vitesse de recombinaison des paires (e/h").

Toutefois, un mélange d’anatase (80%) et de rutile (20%) qui est connu sous le nom de Degussa
P25, donne une photoactivité plus importante que chaque forme utilisée seule. La combinaison
entre ces deux formes cristallines est suggérée diminuer la recombinaison des paires électrons trous

(e'h") photogénérées et permettre ainsi une meilleure activité que I’anatase utilisé seul [19]

Influence de la surface spécifique et de la taille des particules

La taille des particules qui est inversement proportionnelle a sa surface spécifique posséde une
importance primordiale dans le rendement photocatalytique. La diminution de la taille des
particules est suggérée diminuer la probabilité de recombinaison des paires électrons trous (e/h")
[15]. L’activité photocatalytique des deux nanostructures a été examiné par la dégradation du
méthyle orange en utilisant la lumiere UV (A1 =460.0nm), et les résultats ont montré que
nanofeuillets ZnO sont plus efficaces sur la dégradation de la MO que les nanotubes, en raison de
leur grande surface. Ces résultats indiquent que nanofeuillets ZnO peuvent étre un bon choix pour

le traitement des eaux usée organiques dans ’avenir [20].

13
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Influence de pH

Selon le pH de la solution la surface du catalyseur peut étre chargée positivement, négativement ou

neutre. En effet, le pH pour lequel la charge de surface d’un (PIE).En outre, a indiqué qu’une

élévation de pH au-dessus de 10 provoque une augmentation du taux de formation de radicaux OH ™

OH +h* »OH"

Influence de la composition aqueuse

L’efficacité du traitement photocatalytique est idéale dans I’eau déminéralisée car la présence de
certains anions et cations comme SO,*, HCO3, Ca?*, Na‘et Mg?" liés aux particules de catalyseur
ou prés de surface diminue I’adsorption des polluant et peut diminuer la dégradation des polluants

[13]. Certaine anions peuvent également piéger les espéces réactives. Par exemple, les bicarbonates

(HCO3) réagissent avec les radicaux OH et forment des radicaux carbonates (CO3’) moins actifs.

Influence de I’oxygéne dissous

La dégradation photocatalytique des polluants organiques faits intervenir 1’oxygene dissous dans

I’effluent afin d’assurer la minéralisation compléte des polluants:

Polluants organique + O— CO; + H,0 +acides minérale

L’oxygene intervient comme un accepteur d’électron, il limite ainsi la recombinaison des paires
électrons/trous en formant O, . 1l augmente alors la cinétique de dégradation des polluants. L’eau

peut s’oxygéner par simple agitation [15].

Influence de la température

Le systéme photocatalytique ne nécessite pas 1’apport de chaleur, du fait qu’il s’agit d’un processus
d’activation photonique. La majorité des photo-réactions sont non-sensibles a la petite variation de
température. La diminution de la température favorise 1’adsorption qui est un phénomene
spontanément exothermique. Au contraire, quand la température augmente au-dessus de 80 °C,

I’adsorption exothermique des polluants est défavorisée. [15]

14
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1.2.6 Avantage de la photocatalyse
La photocatalyse présente plusieurs avantages parmi lesquelles on peut citer :

v C’est une technologie destructive et non sélective

Mineralisation totale possible: formation de H,O et CO, et autres espéces

Elle fonctionne a température et pression ambiante.

Catalyseur utilisé non toxique, actif sous différentes formes physiques, bon marché.
Elle est efficace pour de faibles concentrations en polluants

Elle nécessite une faible consommation d’énergie.

CORRS

1.2.7 Application de catalyseur utilisée (ZnO)

L’oxyde de zinc, est un matériau abondant sur terre et non toxique, il est également de faible cout
contrairement a d’autres matériaux comme le TiO,. L’oxyde de zinc est un composé chimique de
formule ZnO, il est insoluble dans I’eau mais soluble dans les acides et les alcools. Il est tres
convoité de part ces propriétés intéressantes.Ces multiples avantages font de lui un matériau qui

rivalise avec les autres oxydes régnant sur le marché [21].

1.2.8 Propriétés de ZnO

Les propriétés de ZnO

Semi-conducteur Transparent dans
de type-n avec une le visible avec un
large bande interdite indice de réfraction
de"3.3eV" est égal a2

Structure
hexagonale

de type Wurtzite

Une grande
stabilité
électrochimique

(] —p

Figure 5: les propriétés de ZnO
15
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Propriétés structurales de ZnO

Il existe selon les conditions d’élaboration trois types de structures différentes (Figure 7: les

différentes phases cristallographiques de I’oxyde de zinc).

1-  lastructure hexagonale stable dans les conditions normales.

2-  Lastructure cubique, qui est instable et qui apparait sous pressions élevées

3-  Lastructure Rock-Salt.
LezZnO se cristallise selon la structure la plus stable dans la température ambiante; c'est-a-dire la
structure Wurtzite(Figure 6: structure cristalline de ZnO; dans laquelle les ions d’oxygéne sont
disposés suivante un réseau de type hexagonal compacte, et/ou les atomes de zinc occupent la
moitié des positions interstitielles tétra¢driques ayant le méme arrangement que les ions d’oxygene,
I’environnement de chaque ion n’est pas une Symétrie exactement tétraédrique, il possede une

maille élémentaire avec deux parameétres :

a=b=0,32495 nm, et ¢ = 0,52069 nm, dont le rapport c/a = 1,633[22]

¢ 0
& Zn

Figure 6: structure cristalline de ZnO

Rocksalt Zinc blende Wunzite

il

()

Figure 7: les différentes phases cristallographiques de 1’oxyde de zinc
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Propriétés électrique de ZnO

Nous rappellons que les structures €électroniques de 1’oxygene et de zinc sont [22]
Zn: 15 2s% 2p® 352 3p° 3d'° 45
0:1s% 25° 2p*

Les états 2p de Ioxygene forment la bande de valence et les états 4s de zinc constituent la zone de

conduction du semi-conducteur du ZnO.

Un semi-conducteur a large gap direct a Eg = 3.3V aA =385nm dans température ambiant [23]

¢+ Il possede des propriétés piézoélectriques dues a sa symétrie axiale.

*

< La conductivité élevée (>5.10°(Q.cm )_1) dans semi-conducteurs de type (n).

Une grande conductivité de la couche de ZnO pur est a la forte concentration en porteurs

d’¢lectrons, la réaction de formation (steechiométrie) est la suivante [23]

Zn** +2e~ +1/20, —ZnO

Propriétés optiques de ZnO
% D’indice de réfraction a une valeur qui varie entre (1,8 et 2,2).

¢ le seuil fondamental d’absorption de ZnO se situe dans ’ultraviolet [23].

Tableau 1: propriétés optiques ZnO.

Propriétés Valeurs
Transmittance dans le visible (%) 80-90
Indice de réfraction a 560nm 18-19
Coefficient d’absorption (cm™) 10°

Gap option (eV) 3,3

Propriétés chimique et catalytique de ZnO

La capacité d’une substance d’étre un catalyseur dans un systeme spécifique dépend de sa nature

chimique et de ses propriétés de surface. L’efficacité de ’oxyde de zinc dépend de son mode de

17
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préparation. Elle est essentiellement due au degré de perfection du réseau cristallin, et aux

propriétés semi-conductrices (lacunes, atomes en positions interstitiels,...) [23].
1.2.9 Lesavantages de ZnO

= | ’effet piézoélectrique élevé (es3=1,2C/m?. Le plus haut de tous les semi-conducteurs).
Conductivité thermique élevé de 0,54 w.cm™.k™ (0,5 pour le GaAs).

La plus grande énergie de liaison d’excitons des semi-conducteurs des 60 meV, la bande
interdite directe de 3,37eV.

Détecteurs UV avec une réponse spectrale maximale a 350 nm.
n

Matériau que ses composants sont non toxiques et trés abondants sur terre [23].
1.2.10 Application de ZnO

Il existe plusieurs applications de ZnO, nous avons identifié dans la figure ci-dessous:

18
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Industrie du

caoutchouc

A

Pharmaceutique
et cosmetique

y

Charges activateur de composés

Composant de cremes, de poudres de pates
dentaires, etc, absorbeur de rayonnement

Industrie textile

Application de
Zn0O

4

Secteur
électronique et

A 4

électrotechnique

Absorbeur de rayonnement UV

A 4

Utilisé dans: photo électronique, émetteurs
de champ, sensors, lasers UV, cellules

enlairnc

»| Photocatalyse

y

\ 4

Application

q diverse

photocatalyse

\ 4

Utilisés dans la production de silicates de
zinc, les encres typographiques et offset, la
criminologie, le biocapteur, le processus de
processus de production et d’emballage des

produits de viande et légumes, etc.

Figure 8: Les applications de ZnO

1.2.11 Les composés organiques traités par photocatalyse

L’intérét principal de la photocatalyse réside dans son efficacité a éliminer une large gamme de

polluants, en particulier ceux difficilement oxydables par les méthodes conventionnelles.
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En outre, cette technique permet de transformer certains composés minéraux toxiques en composés
moins toxiques. Il est en effet possible d’oxyder les anions, nitrite, sulfite, cyanure et bromate en
d’autres composés inoffensifs tels que NO3, SO4%, CO, et Br.. La photocatalyse permet également,
par I’intermédiaire des radicaux hydroxyles, de détruire les polluants biologiques pathogenes tels

que les virus, bactéries et moisissures.

Nous allons introduire ci-dessous un bref inventaire des grandes familles de composés organiques

dont la dégradation photocatalytique a éteé étudiée.

a) Acides carboxyliques

Les acides carboxyliques sont progressivement dégradés en CO,, H,0. Seul I’acide formique 1’est

en une seule étape [16].

b) Phénols, acide benzoique et dérivés (composés aromatiques)

La dégradation du phénol et de ses dérives a été largement étudiée, car ces composés sont présents
dans de nombreux effluents industriels. Leur structure est relativement simple et comporte un cycle

aromatique [16].

c) Composeés chlorés

Les composéschlorés sont toxiques et persistants dans 1’environnement, leurs présences causent de
nombreuses pollutions des eaux et des sols. C’est la grande stabilité de la liaison C-Cl qui explique

la non-biodégradabilité et la persistance de ces molécules [16]

d) Composés azotés

La dégradation des composés azotés comme les amines ou les amides par photocatalyse conduit a la
formation de NH,", NO3, ou N, selon le pH, la concentration en oxygeéne dissout et 1’état

d’avancement de la réaction [16].

e) Composeés soufrés

La photodégradation des composés soufrés a été assez peu étudiée, bien qu’ils soient présents en
quantités importantes dans les résidus pétroliers responsables de nombreuses pollutions marines. A

part quelques travaux récents, le sujet est assez peu exploré dans la littérature. Des études
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concernant la dégradation d’un pesticide organique contenant des atomes de soufre ont montré que

les groupements soufrés étaient convertis en ions sulfates SO, [16].

f)  Substances humiques

Les substances humiques sont constituées d’un réseau de chaines carbonées et de fonctions souvent
oxygeénées. Ces molécules sont formees naturellement durant la dégradation biologique de fibres

végétales ou de résidus bacteriens [16].

g) Pesticides

De nombreux pesticides sont dispersés dans I’environnement et principalement dans les eaux
naturelles, suite a leur utilisation agricole.lls sont donc peu biodégradables et actifs a tres faible
dose. Leur utilisation et leur taux de rejet dans les eaux sont strictement réglementés. La
dégradation photocatalytique de nombreux pesticides a déja été entreprise, ils sont la plupart du
temps, totalement minéralisés si le temps d’irradiation est suffisamment long. Certaines équipes
mettent en garde contre 1’apparition de sous-produits de dégradation plus toxiques que le produit
initial [16].

h) Huiles

Les dérivés huileux peuvent étres dégradés par photocatalyse, méme en présence d’eau marine
salée. La photodégradation semble produire des sous-produits moins dangereux que la combustion
[16].

1.3  Généralités sur MoringaOleifera

1.3.1 Origine de la MoringaOleifera

MoringaOleifera est originaire des Indes et d’Arabie, elle est cultivée dans les régions tropicales
dans plusieurs pays africains, en Asie et en Amériques. [24]

1.3.2 Dénomination et taxonomie

MoringaOleifera est mentionné dans le (ShushrutaSanhita), écrite au début du premier siécle avant
J-C, sous le nom de (Shigon). Il est connu plus généralement dans le monde sous le nom de
Moringa.MoringaOleiferalam (synonyme: Moringapterigosperma Gartner) appartient a la famille
des Moringaceae. Il contient 13 espéces dont les 12 autres sont bien connues: M.arborea,
M.concanensis, M.drauhardii, M.hildebrandtii, ~M.longituba, M.peregrina, M.ovalifolia,

M.pygmaea, M.rival, M.stenopetala, M.uspoloniana. [24]
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Tableau 2: Classification de MoringaOleifera[24]

Classification Nom spécifiques
Regne Plante

Sous régne Tracheobionta
Division Magnoliphyda
Class Magnoliopsida
Sous class Dilleniidae
Ordre Cappareles
Famille Moringaceae
Genre Moringa

Espéece Moringaoleifera

1.3.3 Morphologie et caractéristiques

Moringa est un arbre a croissance rapide, qui peut atteindre 7 a 12 métres de hauteur.

Figure 9: Arbre de Moringaoleifera

Tronc: le tronc est généralement droit, mais il est parfois tres peu développé. En général, il atteint

1.5 a 2 métres de haut avant de se ramifier, bien qu’il puisse parfois atteint les 3 métres [25].
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Branches: les branches poussent de maniére désorganisée et la canopée est en forme de parasol
[25].

Feuilles: les feuilles (Figure 10) sont alternes, bi ou tripennées, les folioles sont opposées et
disposées par 2 a 5 paires, elles sont courtement pétiolées, elliptiques, ovales ou obovales, vert

fonce sur la face supérieure, glauques presque blanches sur la face inférieure.

Les feuilles se développent principalement dans la partie terminale des branches elles mesurent 20 a
70 cm de long, sont recouvertes d’un duvet gris lorsqu’elles sont jeunes, ont un long pétiole avec 8
a 10 paires de pennes composées chacune de deux paires de folioles opposés, plus un a I’apex,

ovales ou en forme d’ellipse, et mesurant 1 a 2 cm de long [26].

Figure 10: feuille de Moringaoleifera

Fleurs: les fleurs (figure 11) mesurent 2.5 cm de large et se présentent sous forme de panicules
axillaires et tombantes de 10 a 25 cm. Elles sont généralement abondantes et dégagent une agréable

elles sont blanches ou couleur créme avec des points a la base. [25]

Figure 11:fleur de Moringa

Fruits: les fruits forment des gousses a trois lobes, mesurant 20 a 60 cm de long. Chaque gousse
contient entre 12 et 35 graines (Figure 12). [25]
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Figure 12:fruits de Moringaoleifera

Graine: les graines sont rondes, avec une coque marron semi-perméable.la coque présent trois ailes
blanches qui s’étendent de la base au sommet a 120 degrés d’intervalle. Un arbre peut produire
15000 a 25000 graines par an. Une graine pése en moyenne 0.3 g et la cogue représente 25% du

poids de la graine. [25]

Figure 13:graine de Moringa

1.3.4 Les conditions écologiques
Les exigences environnementales du Moringa sont indiquées dans le tableau suivant.
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Tableau 3: Exigences environnementales du Moringa

Parameétre Valeur/fourchette

Climat Tropical ou sub-tropical

Altitude 0-2000 métres

Température 25-35°C

Pluviométrie Irrigation nécessaire pour la production de feuilles si
pluviométrie < 800 mm

Type de sol Limoneux, sableux ou sablo-limoneaux

pH du sol Légérement acide a Iégerement alcalin (pH de 5 a 9)

Choisissez un site dont le sol est bien drainé, afin d’éliminer les exceés d’eau et de permettre les
échanges gazeux entre 1’atmosphére et les particules du sol. Eviter les sols argileux qui deviennent
collants lorsqu’ils sont humides ou trés durs lorsqu’ils sont secs. Eviter les sols infestés de termite si
possible. Le site doit étre dégagé afin de recevoir un ensoleillement maximal. Il doit étre protégé
des divagations des animaux avec des clétures naturelles ou artificielles [26].

Le tableau ci-dessous représente le systéme de production suivant la pluviométrie et 1’écartement.

Tableau 4:systémes de production suivant la pluviométrie (en mm) et I’écartement [26]

Pays Systeme de production Pluviométries Ecartement
annuelles
Tanzanie Graines, monoculture ou 700-1200 1rang:3x3m; 5x5m
culture associée 2rang:2.5x2.5x6m
Inde Gousses, monoculture ou 750-1400 1rang:2.5x2.5m
culture associée (+irrigation) 2rang:2.5x2.5x5m
Togo Graines, culture associée 1000-1200 1rang: 4x4m; 4x4.5m
Niger Feuilles, monoculture 400-600 1rang: 0.5x0.5m
(+irrigation)
Kenya Gousses, culture associée 600-900 1rang:3x6m
Nicaragua Feuille, monoculture 800-1200 lrang: 0.1x0.1m

(+irrigation)

1.3.5 Les composés phénoliques (polyphénols)

Les composés phénoliques constituent I’'une des grandes familles de molécules largement répandues
dans le réegne végétal.

Ce sont des produits du métabolisme secondaire des plantes, a partir les racines jusqu’aux fruits.
Ces corps jouent un role fondamentale car sont des éléments importants de qualités sensorielles
(couleur et caracteres organoleptiques) et nutritionnelles des végétaux, une alimentation équilibrée
fournit a I’homme environ un gramme de polyphénols chaque jour, soit dix fois plus que de

vitamine C et 100 fois plus que de caroténoides ou vitamine E [26].
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a) Les acides phénoliques

Les acides phénoliques sont rares dans la nature. Ces composés répartissent en deux groupes: les

acides hydroxycinnamiques (ex: acide caféique)

Figure 14: acide caféique

COOH
OH

Figure 15: acide et les acides hydroxybenzoiques (ex: acide salicyliqgue Figure 15). lls sont
contenus dans un certain nombre de plantes agricoles et médicinales et présents chez toutes les
ceréales [24].

O
HO
X OH
HO
Figure 14: acide caféique
COOH
OH

Figure 15: acide salicylique
b) Tanins
Les tanins végétaux sont des composés phénoliques solubles dans I’eau et ayant des poids
moléculaires compris entre 500 et 3000 en outre, ils ont certaines propriétés spéciales telles que
I’aptitude a la précipitation des alcaloides et autres protéines. Ils se divisent en deux catégories: les
tanins hydrolysables (Figurel6) (groupe principalement responsable des effets toxiques pouvant

apparaitre lors de la consommation de certaines plantes) et les tanins condensés (Figurel?) (ils ne
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traversent pas la barriére intestinal, ils sont donc beaucoup moins toxiques que les tanins
hydrolysables) [24]

OH ..

OH f:f‘w-*' :
HO 07\ o OH L-;'_'| -
r'
HO oH
H
OH OH
HO < 0k

Figure 16:tanins hydrolysables Figure 17: tanins condensés

c) Flavonoides

Le nom de «flavonoides» proviendrait du terme flavedo, désignant la couche externe des écorces
d’orange; cependant, d’autres auteurs supposaient que le terme flavonoides avait plutot prété du
flavus; (flavus=jaune)

Les flavonoides sont des pigments végétaux, simples ou glycosylés, responsables de la coloration
des fleurs, des fruits et parfois des feuilles.

Les flavonoides ont tous la méme structure chimique (Figure 18: structure chimique de base des
flavonoides) de base; ils possedent un squelette carboné de quinze atomes de carbones constitués
de deux cycles aromatiques et qui sont reliés entre eux par une chaine en C3; en formant ainsi

I’hétérocycle [24].

Figure 18: structure chimique de base des flavonoides
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Figure 19: structure de quelques flavonoides

1.3.6 Utilisation du Moringa dans la médecine traditionnelle

Les feuilles, les fruits, les graines, les racines, 1’écorce mais aussi les fleurs possédent chacun
des vertus médicinales particuliéres.

Toutes ces utilisations n’ont pas encore été vérifiées par la science, mais le Moringa est
considéré comme un traitement contre 1’anémie, la perte d’appétit et il augmente la lactation des
femmes les douleurs gastriques, 1’ulcére a 1’estomac, la diarrhée, la dysenterie, la colite et il peut
étre utilisé comme laxatif, purgatif et diurétique, les rhumes, bronchites, fievre et maux de téte, les
rhumatismes, les crampes musculaires, les bleus et ecchymoses, les infections cutanées, la gale, les
mycoses, les piqures d’insectes.

Le Moringa peut étre également utilisé dans certains cas de diabete pour stabiliser le taux de
sucre et peut stabiliser la tension artérielle. [27]

1.3.7 Pour quoi le Moringa

Le Moringa, qu’on appelle «arbre de vie», Cette plante est un arbre dont presque toutes les

parties sont utiles. Pour cette devrait étre encouragé a usine plus.
Parallelement a I’huile, les feuilles de Moringa contiennent les mémes antioxydants qui
appartiennent a différentes familles chimiques:
= Les polyphénols, avec I’hydroxytyrosol, le tyrosol et I’oleuropéine.
= Les stérols, avec en particulier le béta-sitostérol.
= Les tocophérols, avec une place de choix pour 1’alphatocophérol, plus connu sous le nom de
vitamine E.

De ce fait, les feuilles de Moringa sont extrémement riches en polyphénols.
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Introduction

La synthese par chimie verte des nanoparticules métalliques a attiré une attention considérable ces
derniéres années car ces protocoles sont peu colteux et plus respectueux de 1’environnement que les
méthodes synthése chimiques qui nécessite 1’emploi de produits chimique toxiques, tel que
I’hydroxyde de sodium. L’obtention de nanoparticules d’origine naturelle en utilisant des réactifs
tels que les micro-organismes et les plantes (les feuilles, les racines ...etc) est de plus en plus

employé en chimie.

Dans ce chapitre, nous exposons les différents réactifs et le matériel utilisées, ainsi que les
méthodes expérimentales et analytiques utilisées. L’agent actif nécessaire pour la synthese par

chimie verte est les polyphénols (figure 21).

1.1 Les produits chimiques utilisés

» Nitrate de zinc pur
» l’extrait de plante de Moringa (recueilli dans la willaya Adrar)

» méthyle orange (utilisé comme un polluant organique)

11.2 Préparation de I'extrait du Moringa

Les feuilles collectées ont été lavées, séchées et laissées a I'ombre pour préserver leurs teneurs en
composés phénoliques. Les feuilles sont par la suite coupées en petits morceaux, en utilisant un
mélangeur électrique pour obtenir des particules fines. Les morceaux fins ont été stockés dans des

sacs en polyéthyléne.

Pour préparer 1’extrait aqueux du Moringa, nous avons pes€¢ 50 g de Moringa en poudre. La masse
pesé est mélangé avec 300 ml d'eau distillée et chauffé a 80 ° C en utilisant un montage de
chauffage a reflux (figure20). La durée de chauffage a été choisie d’une fagon a extraire le
maximum des composés organiques présent dans les feuilles de la plante. En effet, le changement
de couleur vert clair a brunatre du mélange implique que l'extraction a eu lieu. L’extrait a été filtré
al’aide du papier filtre pour éliminer toute matiere non dissoute du filtrat. La solution obtenue est

ensuite conservée dans des bouteilles hermétiques au réfrigérateur.
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Figure 20: montage d’extraction de Moringa par distillation

11.2.2. Analyse photochimique d’extraits de Morinaga

Le test de dépistage préliminaire a été utilisé pour la présence de composants secondaires dans

I'extrait de feuille selon les méthodes standard.

Test pour les alcaloides

3 ml d'extrait de Moringaconcentré ont été placés dans un tube de test.Un ml d'acide chlorhydrique
(HCI) a eté ajouté a I'extrait. Puis le mélange a été chauffé doucement pendant 20 minutes et
refroidi a température ambiante. Enfin, le mélange obtenu a été filtré dans le papier filtre wattman.
Le filtrat a été utilisé pour le test suivant.

Test de flavonoides
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2 ml d'extrait ont été traités avec de la poussiére de Zn et HClconc. Change la solution a la couleur

rouge indique la présence de flavonoides. [28]

Test de saponine

1 ml de I’extrait auquel sont ajoutés 3 ml d’eau distillée. Le mélange est agité au vortex pendant 2

min, la formation d’une mousse persistante nous indique la présence de saponines dans I’extrait

[28].

Test de terpénoides

Permet de mettre en évidence la présence de terpénoides. 2ml de chloroforme est ajouté a 5 mi
d’extrait, puis le mélange est homogénéisé. 3 ml d’acide sulfurique (H,SO,4) concentré sont ajoutés
au mélange. La formation d’une couleur brun-rouge a I’interface indique la présence de terpénoides.
[28]

Test de tanins

2 a 3 gouttes de chlorure ferrique (FeCls a 2%) sont ajoutées a 1 ml d’extrait. L apparition d’une
coloration vert foncée indique la présence de tanins catéchiques, et une coloration bleue verdatre

indigue la présence simultanée des types de tanins [24]

11.3. Synthese de nanoparticulesde ZnO a partir de I’extrait de Moringa

5 g de nitrate de zinc a été prélevé dans un bécher et dissous dans 50 ml d'eau distillée sous
agitation douce pendant 10 minutes a lI'aide d'un agitateur magnétique. Apres avoir été totalement
dissous, 250 ml de I'extrait de Morinaga ont été ajoutés dans la solution de précurseur et chauffés a
une température comprise entre 60 °C et 80 °C. Le chauffage est suivie jusqu’a I’évaporation totale
de ’eau et la formation d’une pate de couleur jaune confirmant la formation de ZnO. La pate a été
transférée dans un creuset en céramique et conservée dans un four a moufle chauffé a 400 °C

pendant 2 heures, avec une vitesse de chauffage de 10 °C / min.

La représentation schématique de la synthése de nanoparticules de ZnO est montrée dans la figure
23.
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Les feuilles de Moringa sont nettoyées et séchées a
température ambiante

Les feuilles sont ensuite broyées dans un mortier

50 g de Moringa en poudre est mélangé avec 300 ml
d’eau distillée et chouffé a 80°C en utilisant un
montage a reflux.

Apres filtration, On ajoute 20 g nitrate de zinca
300ml d’extrait de feuille de Moringa puis

On chauffe a 80°C avec agitation

La pate formée est transfére dans un creuset en
céramique et place dans un four a moufle puis
chouffé a 400°C pendent deux heures

Poudre de ZnO

Spectroscopie infra rouge (les groupes fonctionnels)

e Diffraction de rayon X

Figure 21: les étapes de la synthése de nanoparticules de ZnO en utilisant 1’extrait des feuilles de
Moringaoleifera

11.4 Techniques d’analyses et de caractérisations

11.4.1 Diffraction de rayon X
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La diffraction des rayons X est une technique d’analyse de I’organisation de la matiére a grand
distance. Cette méthode non destructive permet d’identifier les composés cristallins par

comparaison avec des spectres de composés reférences dans une base de données.

Figure 22: Diffractomeétre des rayons X

Les rayons X sont des ondes électromagnétiques de longueurs d’ondes inférieures a 10 A. Ceux
utilisés en radiocristallographie ont des longueurs d’onde voisines de 1 A, ordre de grandeur des
distances interatomiques dans les cristaux métalliques. Lorsqu'un faisceau de rayons X
monochromatiques (de longueur d’onde A) interagit avec un matériau métallique, une partie du
faisceau est diffusée par les atomes du cristal, ¢’est — a-dire réémise sous forme d’un rayonnement
X de méme longueur d’onde. Pour que I’intensité du rayonnement X réémis soit observable, il faut
que les rayonnements diffusés par les différents atomes du cristal soient en phase et forment ainsi
un faisceau diffracté [29]
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Figure 23: Schéma de principe de diffraction des rayons X par réseau cristallin.

Cette condition de diffraction est connue sous le nom de loi de Bragg qui s’exprime sous la forme:

2dsind=nA
d : est la distance entre deux plans cristallographiques
0 : est I’angle d’incidence des rayons X avec le plan atomique
n : est ’ordre de réflexion (nombre entier)

A . est longueur d’onde des rayons X

» Mode opératoire

Nos mesures ont été effectuées sur un diffractométre de type Benchtop PROTO AXRD (figure
schéma) a géométrie horizontale dans une configuration /26 (figure 26). Les rayons X ont été
produits a partir d’une source de radiation CukK,, ayant une longueur d’onde moyenne de 1,54064,
avec une tension d’accélération de 30 KV et un courant de 20 mA. L’enregistrement du spectre de
diffraction va nous permettre 1’identification du matériau étudié et 1’estimation de la taille des

cristaux formés.
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Figure 24: lllustration de la technique de mesure & /26

11.4.2 La Spectroscopie Infrarouge a Transformé de Fourier (FTIR)

La spectroscopie infrarouge est une classe de spectroscopie qui utilise la région infrarouge du
spectre électromagnétique. Elle recouvre une large gamme pour toutes les techniques, la plus
commune étant la spectroscopie d’absorption. Comme pour toutes les techniques de spectroscopie,
elle peut étre employée pour I’indentification de composés ou pour déterminer la composition d’un

échantillon.

La spectroscopie infrarouge exploite le fait que molécules possédent des fréquences spécifiques
pour lesquelles elles tournent ou vibrent en correspondance avec des niveaux d’énergie discrets
(modes vibratoires). Ces fréquences de résonance sont déterminées par la forme des surfaces
d’énergie potentielle, les masses atomiques et par couplage vibronique associé. Afin qu’un mode
vibrationnel dans une molécule soit actif dans I’infrarouge, il doit étre associé a des modifications

du dipble permanent.

Les molécules diatomiques n’ont qu’une seule liaison, qui peut étre étirée. Les molécules les plus

complexes ont beaucoup de liaison, et les vibrations peuvent étre conjuguées, ce qui conduit a des
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absorptions infrarouge a des fréquences caractéristique qui peuvent étre liées a des groupes

chimiques.

Le spectre infrarouge d’un échantillon est établi en faisant passer un faisceau de lumicre infrarouge
au travers de cet échantillon. L’examen de la lumiére transmise indique la quantité d’énergie
absorbé a chaque longueur d’onde dans le temps, ou en utilisant un instrument a transformée de
fournier afin de mesures toutes les mesures d’onde simultanément. On peut alors produire les
spectres en absorbance ou en transmit tance, et indiquer les longueurs d’onde d’absorption.

L’analyse de ces caractéristiques indique des détails de la structure moléculaire de I’échantillon.

Cette technique fonctionne exclusivement sur les échantillons présentant des liaisons covalentes.
Des spectres simples sont obtenus a partir d’échantillons avec peu peut des liaisons actives dans
I’infrarouge et avec de haut degrés de pureté. Les structures moléculaires plus complexe conduisent
a plus de bondes d’absorption et donc a des spectres plus complexe. Cette technique a cependant été
utilisée pour la caractérisation de mélanges tres complexe [30]

Figure 25: Spectrophotométre FTIR
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Principe

La spectroscopie infrarouge est un moyen de diagnostic permettent de déterminer la nature des
liaisons chimiques présentes dans une molécule. En effet, I’expérience montre que certaines
fréquences de vibration, la théorie mécanique des vibrations permet de prévoir 1’existence des
fréquences de groupe a partir des ordres de grandeur des différents types de constante de force.
Ainsi, la spectroscopie infrarouge est un tres puissant moyen de caractérisation pour identifier des
groupements moléculaires et obtenir de nombreuses informations microscopiques sur leur

conformation et leurs éventuelles interactions.

L’échantillon est soumis a un rayonnement électromagnétiques dans la gamme de longueur d’onde

du centre infrarouge (2.5um <A<50um) [31]. Le champ électrique induit par 1’onde

¢lectromagnétique peut interagir avec un moment dipolaire d’une entité moléculaire présentant dans
le matériau. Lorsque la fréquence de champs coincide avec la fréquence de vibration d’un mode
propre de la molécule, ’interaction crier engendre la vibration des certaines liaisons et 1’absorption
de I’énergie de 1’onde excitatrice correspondante. La fréquence a laquelle est absorbé le

rayonnement dépend de la nature des liaisons.
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Figure 26: Schéma de principe de 1’analyse de par spectroscopie d’absorption infrarouge

La source émet dans le centre infrarouge et la totalité du rayonnement est envoyée vers

I’interférometre de Michelson, le cceur de 1’instrument. L’intensité du rayonnement de la source est
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divisée en deux: 50% retournent a la source et 50% (2 fois 25%) sont recombinés de maniére
cohérente et envoyer vers I’échantillon. L’intensité des interférences créées par le séparateur de
rayons est enregistrée par détecteur en fonction de la différence de marche induite par le
déplacement du miroir mobile (en fonction du temps) pour constituer un interférogrammes.

Fréquences qui sont directement exploitable.
» Mode opératoire

La nature des groupements fonctionnels de surface ont été analyses par un spectrophotometre FTIR
de type Agilent technologies CARY 600 FTIR Spectrometer. Le domaine des fréquences étudies
est compris entre 4000 et 400 cm™ ; ce qui permet de caractériser les groupements fonctionnels qui
nous intéressent. Pour observer les vibrations de réseau, les échantillons ont été conditionnés sous

forme de dispersion dans des pastilles de KBr.

11.4.3 . Spectrophotométrie UV-Visible

a. définition

La spectrophotométrie est une méthode analytique quantitative qui consiste a mesurer I’absorbance
ou la densit¢ optique d’une substance chimique donnée, généralement en solution. Plus
I’échantillon est concentré plus il absorbe la lumiére dans les limites de proportionnalité énoncées
par la loi de Beer-Lambert. C’est une technique mettant en jeu les photons dont les longueurs
d’onde sont dans le domaine de I’ultraviolet (200nm-400nm), du visible (400nm — 800 nm). La
densité optique des échantillons est déterminée par un spectrophotometre préalablement étalonné

sur la longueur d’onde d’absorption de la substance a étudier.

L’intérét de la spectrophotométrie en chimie est de caractériser une espéce chimique, de déterminer
la concentration d’une espece en solution ou de suivre la cinétique d’apparition ou dégradation

d’une espéce quelconque. [16]

b. Principe

La spectrophotométrie repose sur 1’interaction du rayonnement électromagnétique et de la matiere
dans le domaine s’étendant du proche UV au tres proche IR soit entre 180 et 1100nm. Cette partie
du spectre est relativement pauvre en informations sur la structure des composés moléculaires. En
revanche, 1’absorbance des composés dans le proche UV et le visible est exploitée en analyse

quantitative par application de la loi de Beer Lambert. [16]
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C. Laloi de Beer Lambert
Soit une lumiére monochromatique traversant une solution absorbante de concentration € contenue

dans une cuve d’épaisseurl (figure 28)

Une partie de ce rayonnement sera absorbée par 1’échantillon et une partie sera transmise. Bouguer
Lambert et Beer ont étudié les relations qui existent entre [,et I, ils en ont etabli une relation

empirique : l’intensité d’une lumiére monochromatique traversant un milieu ou elle absorbeée,

décroit de fagon exponentielle :
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Figure 27: principe de la loi Beer-Lambert

ou:

l : est ’intensité de la lumiére incidente.

I : est I’intensité aprés passage a traverse la cuve contenant la solution (intensite transmise).
| : est la distance traversée par la lumiére (épaisseur de la cuve) (en cm);

C : est la concentration des espéces absorbantes;

k : est une constante caractéristique de I’échantillon.

Cette équation peut se réécrire log (1o/T) = k*1*C/2.3 = *1*C.

e Log (lo/l) est appelé absorbance;

e |/1p=T est la transmission;

e 9% T est la transmit tance;

e ¢ est le coefficient d’extinction molaire; c’est une caractéristique de la substance étudiée a
une longueur d’onde donnée. Si € est la molarité, € est en L.mol™.cm™.

La relation de Beer-Lambert décrit que, a une longueur d’onde & donnée, I’absorbance d’une

solution est proportionnelle a sa concentration, et a la longueur du trajet optique (distance sur
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laquelle la lumiére traverse la solution). Alors pour une solution limpide contenant une seule
substance absorbante on obtient la relation suivante [16] :
A=—-log(T)=axlxc
d. Validité de la loi de Beer Lambert
La loi de Beer-Lambert n’est cependant valable que sous certaines conditions:
La lumiére doit étre monochromatique
La concentration des solutions doit étre faible (de 1’ordre de 10“*mol.L™)

e Les solutions doivent étre homogeénes;
e Le soluté ne doit pas réagir sous I’action de la lumiere incidente.

e. Techniques expérimentales

L’étude des absorptions en solution aqueuse nécessite 1’utilisation d’un appareil appelé
spectrophotomeétre.Dans la figure suivante estreprésentée le schéma de principe d’un

spectrophotometre d’absorption UV-visible.
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Figure 28: principe de fonctionnement du spectrophotométre

Le spectrophotometre permet la comparaison d’un faisceau lumineux avant et aprés passage dans

un échantillon. Il comporte :
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> Une source de lumiére blanche;

» Un monochromateur composé d’un réseau et d’une fente qui sélectionne un intervalle trés
étroit de longueurs d’onde autour d’une valeur choisie;

» Une cuve qui contient I’échantillon a étudier;

» Un détecteur qui mesure 1’intensité lumineuse apres la traversée de la cuve;

» Un écran d’affichages.

Les absorbances étudiées ne doivent dépendre que de la solution & analyser : il faut donc éliminer
toutes les autres causes d’absorption a savoir, celles liées a la cuve et au solvant. En pratique, on
procéde a un réglage de zéro a 1’aide d’une cuve contenant uniquement le solvant : cette solution
s’appelle le blanc. Le blanc doit étre fait a chaque fois que la longueur d’onde d’étude est changée

et de préference avant chaque mesure. [16]
» Mode opératoire

Avant d’¢établir la courbe d’étalonnage du par spectrophotométrie, un balayage est fait afin de
déterminer la longueur d’onde maximale d’absorption du méthyle orange. Nos mesures ont été
enregistré sur un spectrophotomeétre de type Cary 60 SeriesSpectrometer. Pour tous les composés
étudiés, nous avons utilisé la méme méthode qui consiste a préparer d’abord une solution mere de
concentration donnée, a partir de laquelle nous préparons par dilutions successives, une série de
solutions de concentrations bien déterminées. Nous établissons ainsi, la droite de la courbe

d’étalonnage de méthyle orange.

1.5 Test photocatalytique
11.5.1  Condition expérimentales

- Polluant : méthyle orange (MO), un colorant organique
- Photocatalyseur : nanoparticule de ZnO bio-synthétisés.
- Source d’irradiation : Lumiére soleil (Mois de Mars 2020)

Le colorant Méthyle orange (MO) est unindicateurde pH, nommé aussi hélianthine. C’est une
molécule organique appartenant a la famille des composés azoique, choisie comme modeéle
représentatif des polluants organiques de taille moyenne. Le méthyle orange présente une couleur

rouge en milieu acide et une couleur jaune en milieu basique.
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Tableau 5: caractérisation physico-chimique du colorant azoique méthyle orange[33]

Sodium;4[[4-
Nom IUPAC (dimethylamino)phenyl]diazenyl]benzenesulfonate
Structure P S o G
o Le methyle orange; 547-58-0; Orange Ill; Gold Orange;
Nom chimique Eniamethyl Orange; Helianthine
Formule C14H14N3NaO3S
moléculaire
Point fusion >300°C
Solide (poudre orange-jaune ou balance cristalline)
Etat physique
. Soluble dans I’eau (200 mg/L a 25°C), légérement soluble
Solubilité dans la pyrimidine, insoluble dans 1’éther, 1’alcool.
PH < 3,2 Amax=505 nm
Amax pH> 4,4 hnax=465 nm [32]
Masse molaire 327,34 g / mol

11.5.2 Préparation des solutions de colorant

La solution mere du méthyle orange a raison de 100 mg/L est préparée par dissolution de 0,1g (100
mg) de colorant méthyle orange dans 1 L (1000 ml) d’eau distillée, dans une fiole jaugée de 1000
ml. A partir de cette solution mére, nous avons préparé ; par dilution ; plusieurs solutions filles de

différentes concentration.
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Figure 29: Les solutions de méthyle orange des concertations 50mg/I, 25mg/l, 20mg/l, 10mg/I,
5mg/l.

11.5.3 Spectre UV-Visible du méthyl orange

Avant d’effectuer les études de dégradation du colorant «méthyl orange », la premiére approche
consiste en la détermination des propriétés spectrophotométriques UV-Visible de ce colorant, c’est-
a-dire la détermination de Amax pour laquelle 1’absorbance est maximale et la vérification de la loi de

Beer-Lambert dans un domaine de concentration.

11.5.4 Etude paramétrique, influence des paramétres opératoires

Le mode opératoire d'une expérience de dégradation photocatalytique est décrit ci-dessous :

Une solution aqueuse de méthyle orange est préparée & partir d'une solution mére de 100 mg.L™ de
concentration. Le catalyseur ZnO est introduit sous forme de poudre en suspension, l'agitation du

systéme est mise en route.

La premiére partie de lI'expérience est consacrée a I'adsorption des composés en solution a la surface

du catalyseur. Le phénoméne d'adsorption provoque une baisse plus ou moins importante de la
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concentration du composé en solution, variable en fonction du couple adsorbant/adsorbat, c'est-a-
dire du couple catalyseur/composé en solution. 1l y a un transfert de matiere de la solution vers la
surface du catalyseur. Pour étudier précisément les cinétiques de dégradation photocatalytique, il
faut s'affranchir de cette baisse de concentration non liée a la dégradation photocatalytique de la
molécule traitée et donc demarrer l'irradiation une fois I'équilibre d'adsorption est atteint. L'étape
d'adsorption se déroule a lI'obscurité jusqu'a ce que I'état d'équilibre de concentration soit atteint. En
pratique, au bout d'un temps égal a 20 minutes, la concentration est quasiment stabilisée a lI'intérieur
du réacteur, quelque soit le couple adsorbat/adsorbant. Pour s'assurer que I'état d'équilibre est
effectivement atteint, la solution est laissée au contact du catalyseur a l'obscurité pendant 30
minutes. Apres 30 minutes d'adsorption, un ou plusieurs échantillons de solution sont prélevés en
fonction des analyses prévues. C'est a l'instant t = 0 de la cinétique de dégradation photocatalytique,
le réacteur est mis sous irradiation solaire et le chronomeétre est déclenché. Ensuite, la variation de la
concentration en solution du composé organique a dégrader est suivie en effectuant des
prélevements réguliers. La durée totale de la dégradation photocatalytique est fonction de la
molécule a dégrader et du réacteur utilisé. Elle est en général de 60 minutes ou de 90 minutes,
parfois plus, si I'on cherche a atteindre la minéralisation totale ou que I'on traite des solutions
concentrées. Les échantillons, une fois prélevés, sont protégés de la lumiére par un emballage
opaque (aluminium). Les échantillons sont filtrés par centrifugation. L'analyse est effectuée par

spectrophotométrie UV-VIS dans les heures qui suivent le prélévement.

11.5.5Effet de la concentration de polluant.

Pour étudier I’effet de la concentration de polluant, nous avons procédé comme suit. Nous avons
préparé des solutions de methyle orange avec différente concentration < 50 mg/L (pH = 6,5). A
partir de chaque solutions, nous avons prélevés ; dans des bécher de 250 mL ; 50 mL de solution de
polluant. Une quantité connus de ZnO (0,25¢/L et 0,5 g / L) est rajoutés au moment de debut de

I’expérience.
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1. la solution est agitée continuellement pendant 30 min a I’obscurité dans le but d’atteindre
1’équilibre d’adsorption.

2. les béchers en face a lumiere de soleille. A temps fixe, on préleve des échantillons de la
solution, centrifugé pour éliminer les particules de ZnO.

3. La concentration restante est déterminée par mesure de 1’absorbance a la longueur 1’onde 464

nm avec spectromeétre de type UV/Vis.

Les solutions de colorant MO de concentrations 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 et 100 mg/l ont été
préparées dans de I'eau distillée. Les expériences ont été realisées sur des volumes de 50 ml de
suspension composeée de la solution de colorant et une quantité de ZnO. La suspension obtenue est
modérément mélangée par des agitateurs magnétiques. La séparation solide-liquide est assurée par
une centrifugeuse a 5000 rpm pendant 10 min. Le surnageant est systématiquement analysé a 464
nm dans un spectrophotometre. Les expériences ont été réalisées en absence puis en présence de la
lumiére solaire. Dans 1’obscurité, nous recherchons 1’effet de 1’adsorption trés compétitive avec la
photo-catalyse. La présence de la lumiére déclenche le processus photocatalytique, si le matériau est

photosensible.

11.5.6Effet du temps de contact

Des suspensions aqueuses de ZnO sont préparées par addition d’une quantité de matériau a la
solution (50 ml) contenant le colorant & une concentration bien définie. Le mélange est agité dans
’obscurité pendant 30 min afin d’établir 1’équilibre d’adsorption. Les béchers sont par la suite
exposes a la lumiére pendant 120 min et des préléevements sont réalisés chaque 30 min pour analyse
UVisible.

11.5.7Effet de la dose de catalyseur
Cette étude a été effectuée en utilisant une concentration initiale égale a 10 mg/l (pH = 6,5). Nous

avons utilisés deux doses de catalyseurs différents :
- Rapport de 250 mg/1000 mL
- Rapport de 500 mg/1000 mL

La cinétique de dégradation est ensuite suivie en fonction du temps pour les deux rapports.
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Dans ce chapitre, nous exposons les résultats obtenus de la synthése des nanoparticules de ZnO en
utilisant D’extrait de plante Moringa. La caractérisation des nanoparticules obtenues est ainsi
reportée. En effet les nanoparticules de ZnO préparés ont été caractérisées au moyen de la
diffraction des rayons X sur poudre (DRX) et la spectroscopie FTIR. De plus nous avons exploités
les propriétés photocatalytiques des nanoparticules de ZnO dans la dégradation du methyle orange
sous irradiation solaire.

111.1. Analyse chimique de I’extrait du Moringa.

Geénéralement I'extrait de plante est utilisé comme substituant potentiel des agents stabilisants et
réducteurs en raison de la combinaison de ses bio-composants tels que les terpénoides, les
alcaloides, les phénoliques, les tanins, les protéines, les acides aminés et les saponines.

Le test de dépistage photochimique a été réalisé en utilisant I’extrait aqueux de feuilles de Moringa.
Comme le montre le tableau suivant, les phénols et les flavonoides sont les principaux constituants

chimiques présents dans 1’extrait de feuilles de Moringa.

Tableau 6:analyse préliminaire de sélection

Métabolite secondaire résultat
Terpénoides +
Saponine +
Alcaloide +
flavonoides +
Tannins +

+ : présence de métabolite secondaire dans le milieu.

De nombreux rapports ont précisé que les phénols et les flavonoides sont impliqués dans la bio-
réduction, la formation et la stabilisation des oxydes métalliques. La présence de groupes -OH dans
le phénol et les flavonoides est responsable de la réduction du nitrate de zinc en ZnO.

Auparavant, les chercheurs ont signalé que des groupes C=0, C=0-C, et C=C de composés
hétérocycliques pouvaient agir comme stabilisants (Figure) [28]. Le mécanisme de formation de
ZnO est montré dans la Figure 30. En effet, les phénols et les flavonoides contenus dans I'extrait de
feuilles aqueuses se lient a la surface du zinc dans le nitrate de zinc pour activer la formation de

nanoparticules de ZnO et également contrdler leurs tailles.
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Figure 30: mécanisme de formation des nanoparticules de ZnO

Zinc Mitrage

Les phénols et les flavonoides sont des métabolites secondaires qui sont presque présents dans
toutes les plantes médicinales. Ils auraient servi de bio-réducteurs d'ions métalliques en milieu
aqueux et présentent un large éventail d'activités biologiques, y compris une activité antioxydant et
anti-cancérigene [28].

I11.2. Caractérisation des nanoparticules de ZnO

111.2.1. Caractérisation par diffraction des rayons X

Le spectre de diffraction de rayons X de nanoparticules de ZnO est montre dans la Figure 31. La
comparaison avec les données des fichiers JCPDS montre que la poudre obtenue n’est autre que
ZnO pur avec une structure hexagonale de type de wurtzite.

Les plans de réflexion visibles sont 110, 002, 101, 102, 110, 103, 200, 112, 201, 202, et les angles
de diffraction correspondants sont 31,64° - 34,29° - 36,27° - 47,48° - 56,47° - 62,80° - 66,35° -
67,71° - 69,10° - 76,83°. Les pics obtenus correspondent au JCPDS NO: 36-1451 et confirment la
phase hexagonale de ZnO (structure wurtzite). Les pics de diffraction nets et étroits indiquent la
nature cristalline pure du matériau. Le pic de diffraction maximum observé au plan (101) et la taille
cristalline ont été calculés en utilisant la formule de Scherrer,

. 09x4
~ B % cos(H)

Ou,
D : est la taille des particules
A est la longueur d'onde de la rayonne X

[+ est la moitié de la largeur maximale du pic
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La taille cristalline moyenne des nanoparticules de ZnO s'est avérée étre de 59 nm.

1600 -
1400 -
1200 -
1000 -
800 -
600 -
400 -
200 -+

0 T T

Intensité (u.a)

26(°)

Figure 31: Spectre DRX de ZnO

111.2.2. Caractérisation par spectroscopie FTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) permet d’obtenir des informations sur

les groupements fonctionnels a partir des modes de vibration des liaisons en présence dans I’oxyde

de zinc.
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Figure 32: Spectre FTIR des NPs de ZnO.
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Le spectre FTIR montre la présence de liaisons dues a la fréquence d'élongation -OH autour de
3400 cm™. Nous avons enregistré également des modes de vibrations aux nombres d’onde égaux a
1381 cm™ et 1478 cm™ attribués aux mode de vibration stretching asymétrique et symétrique de la
liaison double C=0. La région entre 400 et 600 cm™ est attribuée & la liaison métal-oxygéne. En
plus des bandes d'absorption des biomolécules utilisées comme réduction et stabilisation (agents de
coiffage), la bande large avec un maximum & 420 cm™ indique la présence de liaison Zn-O.

111.3. Activité photocatalytiques de méthyle orange

111.3.1.Spectre UV-Visible du méthyle orange

Le spectre d’absorption UV-VIS du méthyle orange (Figure 33) a été obtenu par un balayage

spectral, entre 200 et 800 nm d’une solution a 10 mg/L. Ce spectre montre bien que la longueur

d’onde du maximum d’absorption (4_ ) du méthyle orange est située vers 464 nm.
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Figure33 . Spectre d’absorption UV-VIS du méthyle orange

111.3.2.Suivi cinétique de la photodégradation du méthyle orange
La figure 34 présente la cinétique de la degradation photo-catalytique en preésence photo-
catalyseurs élaborés ; ’oxyde de zinc ; sous irradiation solaire. Nous remarquons une diminution

progressive de 1’absorbance, celle-ci est due a la dégradation des molécules de méthyle orange. En
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effet, en présence de ZnO et sous irradiation solaire, on observe une disparition de la moitié du

colorant au bout de 180 minutes pour 1’oxyde préparée.
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Figure 34 : Suivi cinétique de la dégradation du MO sous radiation solaire

Ceci permet de confirmer que I’activité photo-catalytique de la réaction est due a la présence de
ZnO qui va absorber les radiations solaire pour produire des espéces trés réactives (OH®) qui
conduiront a la dégradation du colorant en solution. Le photo-catalyseur élaboré révele une
efficacité photo-catalytique intéressante. Celle-ci peut étre due a la taille des particules beaucoup

plus petite dans le cas du catalyseur obtenu.

111.3.3.Effet du catalyseur ZnO sur la photodégradation de Méthyle orange

La quantité de photocatalyseur est un parametre important pouvant affecter le processus de
dégradation (taux et cinétique). Par conséquent, pour étudier la relation entre la concentration du
photocatalyseur et évaluer la constante de dégradation, les conditions opératoires sont les suivantes:

e Concentration initiale de MO: 10 mg/I,
e Dose du catalyseur: 0,25 g/l et 0,5¢/1,
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pH de la solution: 6+ 0,1,
Température ambiante

Agitation magnétique : modérée,
Temps de traitement:2h (120min)

Lafigure 35 présence de changement de couleur des solutions selon la dégradation photocatalytique
du MO en présence de ZnO. Nous remarquons que le méthyle orange devient incolore pour une
dose de catalyseur de 0,5g/1 et aprés 120 min d’irradiation sous les rayons solaire pendant 11h a 13h
le jour de 12/03/2020 ce qui est expliqué par sa dégradation.

Figure34: changement de couleur de méthyle orange en fonction de temps d’irradiation en présence
de ZnO.
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== Rapport de 250 mg / 1000 mL

C/CO 0.6 -
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Figuress : Variation de C / Cyen fonction du temps

Le tracé de In (Co/Ct) = f(t), avec Cy et C, sont respectivement, la concentration initiale et la
concentration du au temps t d’irradiation, illustrant la cinétique de dégradation de méthyle orange
est donné sur la figure 36. Les courbes obtenues sont linéaires avec des coefficients de corrélation
de 0,8886 et de 0,9947. Ces droites montrent que la réaction de photodégradation mise en jeu dans
ce travail obéit a une cinétique du premier ordre. D’autre part et D’apreés la méme figure, nous
remarquons une augmentation de la quantité dégradée du méthyl orange avec I’augmentation de la

dose du catalyseur (rapport mg zno /1000 mL).

-1.2 +
R2 = 0.9947
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= @ Rapport de 250 mg / 1000 mL
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Figure 36 : Variation de Ln (C / Cp) en fonction du temps
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111.3.4.Effet de la concentration initial

Dans le souci d’investiguer 1’effet de la concentration du polluant sur I’activité catalytique des
nanoparticules de ZnO, nous avons réalisé une comparaison qui consiste en la mesure de
I’absorbance de plusieurs solutions a différentes concentration initial et cela aprés 120 minutes
d’irradiation solaire en présence de ZnO. Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 8.
Nous constatons une diminution du rendement de I’efficacité photocatalytique avec 1’augmentation
de la concentration du méthyl orange. Ce résultat bien connu dans la littérature provient du fait
qu'une forte concentration en colorant engendre un effet d’écran qui empéche les radiations de
pénétrer la suspension aqueuse et d’atteindre la totalité du semi-conducteur. Par conséquent une
quantité importante de lumiére sera davantage absorbée par les molécules de colorant plutdt que par

le photocatalyseur, réduisant ainsi son activité.

Tableau 8. Effet de la concentration initial sur le rendement photocatalytique de ZnO.

Numéro 1 2 3 4 5

Co 50 mg/I 25 mg/I 20 mg/I 10 mg/I 5 mg/l
Absorbance avant 0,8918 0,5709 0,4939 0,3462 0,1133
Absorbance apreés 0,2121 0,1398 0,1291 0,1085 0,0614
Rendement en % (C/Cy) 23,7 % 24 % 26 % 31 % 54 %

*L’absorbance mesurée apres 120 min, dose de ZnO=3g/l, temps d’irradiation 120 min.
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Conclusion génerale
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Conclusion

Conclusion générale.

L’objectif de ce travail est 1’élaboration et 1’étude des propriétés photocatalytique des
nanoparticules de ZnO pur, partant du fait que la diminution de la taille des grains, jusqu’a 1’échelle
nanométrique, présente des propriétés physico-chimiques nouvelles et ouvre des perspectives

prometteuses en terme d’applications dans la chimie de I’environnement.

La méthode utilisée pour préparer les nanoparticules de ZnO est la synthése verte en utilisant
I’extrait des feuilles de Moringa Oliveira L. Et dans lequel il y a moins d'utilisation de produits

chimiques et cela pour s’éloigner durisque de pollution qui peut étre causé par certaines substances.

Les résultats ont montré que ces particules pourraient étre synthétisées aux conditions optimales. Ce
qui conduit a I'octroi de nanoparticules de taille moyen d’environ 59 nm. Ces nanoparticules sont
tres utilisées dans le domaine du raffinage comme catalyseur et dans le domaine de la pétrochimie
comme antioxydant grdce a leurs propriétés catalytiques. Les nanoparticules de ZnO sont
caractérisées a 1’aide de spectroscopies FTIR et la diffraction des rayons X. La caractérisation par
FTIR nous a permis de confirmer I’existence de la liaison Zn-O. Ainsi le spectre de DRX confirme

la phase cristalline hexagonale caractéristique de 1’oxyde de Zinc.

Nous avons effectué des tests pour étudier I'effet du catalyseur sur la décomposition d'un polluant
organique et nous avons choisi de méthyle orange différentes conditions opératoire pour tester le
catalyseur (Temps d’irradiation, Concentration initial, Dose du catalyseur). L’effet de la
concentration initiale en polluant sur la cinétique de dégradation a été étudié en choisissant des
concentrations entre 5 et 50mg/I, quant a la cinétique de dégradation, nous avons effectué des tests a

différentes intervalles de temps variant entre 30 et 180 minutes.

Le temps nécessaire pour la décontamination est fonction de la concentration initiale. En outre, plus
la concentration initiale de méthyle orange est importante, plus le rendement de la décoloration
diminue. Il est a retenir, que la photocatalyse avec ZnO est donc une méthode adaptée a la

dégradation des polluants en faible concentration en solution aqueuse.

La quantité du photocatalyseur est un parametre important pouvant affecter le processus de
dégradation. Dans notre étude, nous avons utilisé deux concentrations du ZnO sont 0,25g/1 et 0,5g/I

La dose de 0,5 g /L donne une meilleur activité photocatalytique. En effet, pour la dégradation de
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10 mg/L de méthyle orange, nous avons obtenus une décoloration compléte pour une durée

optimale de 120 minutes d’irradiation.

Finalement, La synthése verte a 1’aide des feuilles de Moringa oleifera L est une méthode non
toxique, peu couteuse, simple a mettre en évidence. C’est pourquoi nous recommandons les
entreprises algériennes a compter sur cette méthode pour synthétiser les nanoparticules d’oxydes

métalliques.
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RESUME

Les nanoparticules de ZnO ont des propriétés uniques et de ce fait ils sont présent dans
plusieurs domaines industriels comme autonettoyant, absorbeur d’'UV, agent de
dépollution, antioxydant, catalyseur.....etc.

Les nanoparticules de ZnO ont été synthétisées par synthése verte en utilisant le nitrate
de zinc, I'eau distillée et I'extrait des feuilles de Moringa Oleifera. Les matériaux obtenus

sont caractérisées a 'aide de spectroscopies FTIR et la DRX.

Nous avons également testé les propriétés photocatalytiques du matériau obtenu vis-a-
vis de la photodégradation du méthyl orange. Les nanoparticules de ZnO montrent une
décoloration de 100 % d’une solution de 10 mg/L de colorant, pour une durée optimale de
120 minutes d’irradiation et une dose de catalyseur de 0,5 g/L.D’autre part, nous avons
constaté que plus la concentration initiale de méthyle orange est importante, plus le
rendement de la décoloration diminue.

Mots clés: synthése vert, photocatalyse, Moringa Oleifera, ZnO, methyl orange
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