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Résume

La nanotechnologie est un domaine multidisciplinaire, car elle combine les
connaissances de différentes disciplines: la chimie, la physique et la biologie, le
développement de la nanotechnologie verte génére l'intérét des chercheurs pour la
biosynthese, Il y a un besoin essentiel pour développer des procédures respectueuses de
I'environnement pour la synthese de nanoparticules métalliques. L'objectif est d'exploiter
les ressources naturelles pour la production de nanoparticules a faible cot et nontoxique.
Ce travail est d’étudier la possibilité de synthése des nanoparticules d’argent a l'aide
d'extrait de datte (variété Ghars) a trois différentes concentrations, es nanoparticules bio
synthétisées sont caractérisées a l'aide du spectrophotométre UV-Visible, DRX et
I’infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) . On a observé des longueurs d’onde entre
391 et 409 caractérisons les NPs d’argent donc, l'extrait de datte peut réduire les ions
d’argent dans 30 min du temps de réaction a 60°C. la spectroscopie (FTIR) a donné les
liaisons et les groupements fonctionnelles de NPs Ag.

Les mots clés : biosynthése, nitrate d’argent, datte (variété Ghars), Nanoparticule.

Abstract

Nanotechnology is a multidisciplinary field, as it combines the knowledge of different

disciplines: chemistry ,physics and biology, the development of green nanotechnology
generates the interest of researchers in biosynthesis there is an essential need to develop
environmentally friendly procedures for the synthesis of metallic nanoparticles. The
objective is exploit natural resources for the production of low-cost and non-toxic

nanoparticles .This work is to study the possibility of synthesis of silver nanoparticles using

date extract (variety Ghars), these bio-synthesized nanoparticles are characterized using the

UV-Visible spectrophotometer , and Fourier transform infrared (FTIR). It was observed

that date extract can reduce silver ions in silver nitrate nanoparticles within 30 min of

reaction time at 60°C. the spectroscopy (FTIR) gave the bonds and the functional groups of
NPs Ag.
Key words: biosynthesis, silver nitrate, date (Ghars), Nanoparticles.
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Introduction Générale

Introduction générale

Les nanosciences et les nanotechnologies ont suscité un grand intérét au cours des derniéres
années en raison de leur impact potentiel sur de nombreux domaines scientifiques tels que
I'énergie, la médecine, les industries pharmaceutiques, I'électronique et les industries

spatiales...etc. Cette technologie traite de petites structures et de matériaux de petite taille [1].

Le terme "nano" en science est etiqueté pour une milliardiéme partie, c'est-a-dire 10— 9, Les
tailles de nanoparticules obtenues a partir de métaux varient de 1 a 100 nm [2]. Les formes, les
tailles, et les compositions de nanoparticules métalliques sont considérablement associées a
leurs propriétés qui ont été exploitées pour leurs propriétés physiques, chimiques, mécaniques,
thermiques et biologiques [3,4].

L'objectif principal de la synthése des nanoparticules (NP) avec contrdle de la taille, de la
forme et de la nature cristalline des particules est qu’elles peuvent étre utilisées pour des
applications potentielles, telles que biomédicales, biocapteur, catalyseur de I'élimination

bactérienne de la bio toxine et électrode a moindre co0t [5,6].

Les chercheurs ont fait un énorme effort pour synthétiser les NP métalliques en appliquant
différentes méthodes physiques et chimiques. Cependant, toutes ces méthodes utilisent des
agents réducteurs et stabilisateurs colteux ainsi que toxiques [7,8]. lls sont également plus
susceptibles d'avoir des produits chimiques et des sous-produits toxiques non traités qui
rendent la plupart de ces NP synthétisés impropres aux applications biomédicales. Malgré les
avantages des nanoparticules métalliques synthétisées par des moyens chimiques, il existe des

effets toxiques potentiellement préoccupants [9].

La production a I'échelle industrielle et l'utilisation de NP peuvent entrainer une exposition
humaine et environnementale involontaire a ces substances. Plusieurs chercheurs ont fait part
de leurs préoccupations concernant I'impact environnemental et la toxicité des produits a base

de nanoparticules synthétisés chimiquement [10].

La synthése des nanoparticules recherche une approche écologique et matériaux verts [11],
le besoin de molécules respectueuses de I'environnement qui apportent des solutions aux défis
croissants liés aux problemes environnementaux a conduit & une nouvelle pratique d'utilisation
de la source verte pour la synthese des nanoparticules [12] ,Ceci est principalement obtenu par

l'utilisation d'extraits des plantes ou de fruits [13] et de bio- organismes[14]est souhaitable



Introduction Générale

pour fournir une voie de synthese économique, eécologique [15], facilement disponible et plus

propre [16].

Ce travail de mémoire a donc pour la synthese des nanoparticules d’argent par un procédé
simple, rapide et propres vis-a-vis de 1’environnement et du manipulateur. Pour répondre a ces
criteres nous avons choisi la synthese des nanoparticules d’argent en utilisant I’extrait d’une

plante de datte comme un bio réducteur, peu couteuse et écologique.

Parmi diverses nanoparticules, les nanoparticules d'argent (AgNPs) ont été I'un des objets
d'étude les plus populaires au cours des derniéres décennies années en raison de leur potentiel
[17].Les produits végétaux trouvent une utilisation impérative dans la synthese des
nanoparticules (NPs).

L’argent (Ag) est le métal de choix parmi les métaux nobles pour des applications
potentielles dans le domaine des systémes biologiques, de la matiére organique et de la

médecine.
Ce travail se décompose en quatre chapitres :

v Le premier chapitre : synthése bibliographique (Généralité sur les nanoparticules et les
nanoparticules d’argent).

v' Ledeuxiéme chapitre : Présentation du fruit dattier .

v Le troisieme chapitre : Est constitué des matériels, protocole expérimentale et les
methodes qui caractéris¢ les nanoparticules d’argent UV-Visible,FTIR.

v' Le quatriéme chapitre : Contient les résultats et les discussions obtenus des
nanoparticules d’argent synthétise.

v" Conclusion générale.



Chapitre | : Synthese
bibliographique




Chapitre | : Synthese bibliographique

Chapitre 1. Synthése bibliographique :
I.1Généralité sur les nanoparticules :

La course a la réduction en taille des particules a été révée et initiée par Richard Feynman,a
la fin des années 50 lors de son fameux discours : « There is plenty of room at. the bottom»

[18],laissant entrevoir un nouveau domaine de recherche [19].

L’intérét porté aux matériaux de taille nanométrique s’est particuliérement accru au cours des
vingt dernieres années dans les domaines tels que la chimie [20], la physique, 1’¢lectronique
(stockage de I’information ....) [21], "optique (effet laser....) [22], encore la biologie [23], et la

médecine (marquage cellulaire,...) [24].

Les nanoparticules sont constituées par pas plus de 106 atomes, leurs propriétés sont
différentes a celles des mémes atomes liées entre eux pour former des matériaux massifs. Ils sont
généralement considérés comme un nombre d’atomes ou molécules reliées entre eux avec un
rayon inférieur & 100 nm.vue comme une subdivision du matériau massif nous pouvons les
définir d’une fagon pratique comme étant un agrégat ou un ensemble d’atomes dont les

dimensions sont comprises entre 1 et 100 nm [25].
1.2 Définitions :

1.2.1 Nanotechnologie :

« Nanotechnologie » est un terme générique qui décrit des applications dans de nombreux
domaines scientifiques mais recouvre d'une maniére générale la recherche sur les principes
et proprietés existant a I'echelle nanométrique. L'objectif des nanotechnologies consiste a
produire des objets ou matériaux inférieurs a 100 nanometres. C’est-a-dire regroupent tout
ce qui touche a la conception, la caractérisation, la production et I’application  de
structures, dispositifs et systemes par contrdle de la forme et de la taille & 1’échelle
nanométrique. Les nanotechnologies relevent de la recherche appliquée. Les applications
concernees présentent un potentiel économique important dans de nombreux domaines tels
que la médecine, la chimie, 1’énergie, 1’économie des ressources ou encore I’environnement
[26].
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1.2.2 Nanoscience :

La nanoscience est I'étude des phénomeénes et de la manipulation des matériaux aux échelles
atomique, macromoléculaire et moléculaire, ou les propriétés difféerent considérablement de ceux
a plus grande échelle [27].

1.2.3 Nanométre :
Le nanometre (de symbole nm) est une unité du systeme international d'unités (SI), il est
considéré comme une unité de longueur & 1‘échelle nanométrique et il est équivalent a 107
meétres (m) [28].L‘échelle nanométrique est considérée comme 1°échelle de longueur s'étendant

approximativement de 1 nm a 100 nm [29].

Les frontiéres du nanomonde
1 5
N0y (()‘
PR
- (R Asctunmt
2 W g ® W
molécule  protéine  ADN cellule cheveux puce papillon Gtre humain

[ I I I N R A R R

0,1nm 1nm 10nm 100 nm 1||m lﬂpm 100||m 1mn fem 10¢cm im

nesc:%ms J?z % ;_q “-' ‘y @
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Figure 1.1 : Différente taille de matiére [30].

1.2.4 Nanomatériaux :

Le 18 octobre 2011, la Commission européenne publie ses recommandations relativesa
la définition des nanomatériaux (recommandation 2011/696/UE) : « on entend par
"nanomatériau” un matériau naturel, forme accidentellement ou manufacturé contenant des
particules libres, sous forme d’agrégat ou sous forme d’agglomérat, dont au moins 50 % des
particules, dans la répartition numérique par taille, présentent une ou plusieurs dimensions

externes se situant entre 1 nm et 100 nm ». [31]
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Il existe deux grandes familles de nanomatériaux :

Nanomatériaux

Nano-objets = Matériaux nanostructurés = matériaux
matériaux avec 1, 2 or 3 dimensions avec une structure interne ou de surface a
externes < 100 nm I'échelle nanométrique

1 dimension 2 dimensions 3 dimensions ’&
Agrégats, agglomeérats

£ O\ de nano-objets
- l\ N
[ o > { )
= &g/
Nanofeuillet Nanofibre : Nanoparticule ¥ ‘?’ Matériaux nanoporeux
- Nanotube SSacer!
- Nanotige ﬁ%
- Nanofil St okt
‘: ®5 Nanocomposites :
o -9 .’,' nano-objets

incorporés dans une

_ matrice ou sur une
m surface
S

Figure 1.2 : Nanomatériaux manufacturés, selon la norme ISO TS 80004 1&2 [32].

1.3 Nanoparticules

Le terme de « nanoparticule » est utilisé lorsque la particule a au moins une de ses
dimensions inférieure a 100 nm. Le rayon typique d‘un atome étant de 1‘ordre de 0,1 nm, une NP
peut étre constituée de quelques dizaines a plusieurs centaines d‘atomes. Par exemple, les NPs
les plus célébres, les fullerénes, sont constituées de seulement 60 ou 70 atomes de carbone.

Leur trés petite taille donne aux NPs des surfaces spécifiques tres importantes [33].

Atomes Molécules Protéines Virus Bactéries Cellules

e ; IK ‘i\ ? .,J,m-l.
g S - % Z
el & & R

Lovovvwwd v vvvod vovvvmd vovred v vl v vnl
1A 1 nm 10 nm 100 nm 1um 10 pm 100 pm

\ )
5 |

Nanoparticules

Figure 1.3 : Gamme de tailles des nanoparticules comparées a celles de

principales structures Chimiques et biologiques [34].
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1.3.1 Les diverses formes des nanoparticules :

Les nanoparticules sont caractérisées par leur diverses formes (sphérique ,tubes,

plaques...... ). La Figure 04 illustre quelques types de nanoparticules.

Plarnrmarcrintocrm SHraoildan
Ty cher ey wvenerenctbanewn

NanobStonmaots «dae Co
AAVRC FOon OXIEGImiiton de F o

Flosmvograarticusler afer Silicws

Figure 1.4 : Différentes formes des nanoparticules [35].

1.3.2 Origine des nanopatrticules :
1.3.2.1 Les nanoparticules naturelles

Elles sont produites a la fois a la suite d’événement naturels tels que I’activité volcanique, les
réactions de photosynthése ou encore I’activité marine. On peut en retrouver dans les
poussiéres désertiques. Les nanoparticules sont aussi observées lors du phénoméne de
combustion, Certaines bactéries et levures peuvent réduire la toxicité d’un environnement
polluant en agissant sur les ions métalliques et en formant des complexes insolubles sous

forme de nanoparticules [36].

Naturally occuring nanoparticles

Narnoparticles of natural products

Yeasts
Sorhoromyces Cerevisice s
Sachaorormpces Bowlardii | 2.

o = — H ruic o
5

Lirmrrsoeforin 5o E g

Figure 1.5 : Exemples de matériaux naturels et biologiques contenant des particules

nanoscopiques [37].
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1.3.2.2 Nanoparticules accidentelles (ou nanoparticules non manufacturées) :
Dans cette catégorie nous retrouvons les particules atmosphériques « ultrafines »

(PUF) [38].Ces particules, sont émises notamment par les véhicules diesel, les véhicules

a essence et les chauffages urbains.
Mis a part les PUF, d‘autres NPs sont produites par 1‘homme de fagon accidentelle, non
intentionnelle ou non manufacturées. Dans cette classe, il existe principalement les particules
présentes dans la fumée de soudage. Les NPs sont générées également par des activités
intérieures courantes, telles que: la cuisine, le tabagisme, le nettoyage et la combustion (par
exemple, bougies, cheminées). Parmi les NPs produites par des activités intérieures se trouvent:
les fibres textiles, les particules de peau, les spores, les excréments d'acariens, les produits
chimiques, la fumée des bougies, la cuisine et les cigarettes [39].

1.3.2.3 Nanoparticules artificielles (ou nanoparticules manufacturées) :

Les NPs artificielles, manufacturées ou intentionnelles sont des particules produites
artificiellement en raison de leurs propriétés utiles. Ils peuvent étre constitués d'un seul élément

comme C ou Si, ou d'un mélange d'éléments differents [40].

Les principales caractéristiques des NPs artificielles ont une surface spécifique élevée, une
transformation de phase inhabituelle en raison de leur nature artificielle, une stabilisation
inhabituelle des défauts, une déformation de surface élevée et une agrégation contrdlée par
cristallographie .Cette source de NPs incluent les fullerénes, les nanotubes de carbone, les

dendrimeres, les points quantiques, le TiO2, les NPs d'or et d'argent [40].

Des différences existent entre les PUF et les NPs manufacturées (NPsM), les PUF ont
généralement une assez large distribution de taille et une composition chimique complexe tandis
gue les NPsM ont souvent une distribution étroite et une composition chimique définie. Tres
schématiquement, il existe des NPsM métalliques (dioxyde de titane et de zinc, par exemple) et
des NPsM carbonées. Parmi celles-ci, les nanotubes de carbone qui occupent une place
importante [41].

1.3.3 Classifications des nanoparticules :
1.3.3.1 Classifications de nanomatériaux selon leurs formes d’utilisations :

e Matériaux de dimension 0 : matériaux sous forme dispersée, aléatoire ou organisée, comme

dans les cristaux colloidaux pour I’optique ou les fluides magnétiques.

e Matériaux dimension 1 : matériaux sous forme de nano fils ou de nanotubes.
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e Matériaux dimension 2 : matériaux sous forme de couche mince, comme dans les depdts

d’agrégats ou de revétements épais obtenus par projection plasma ou voie électrochimique.

e Matériaux dimension 3 : matériaux sous forme compacte comme dans les céramiques et les

meétaux nanostructures [42].

Clusters Nanotubes, fibers and rods Films and coats Polycrystals
0D 1D D 3D

Figure 1.6 : Types de nanoparticules selon leurs dimensions [43].

1.3.3.2 Classifications des nanomatériaux selon leur localisation au sein du /composant
objet/produit considére :

Nanomateériaux
Volume
Monophase ou Surface structurée, film
multiphase Particules et film structure
{3}
« surface bound » En suspension En suspension En suspension
(Haison a la surface) dans un liquide dans un solide dans I'air

Figure 1.7 : Classifications des nanomatériaux selon leur localisation au sein

du/composantobjet/produit considéré [44].
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1.3.3.3 Classifications des nanoparticules en fonction de leur composition chimique :

Tableau 1.1 : Classifications des nanoparticules en fonction de leur composition
chimique [45].

Matériaux a Matériaux a Matériaux
base de carbone | base de métaux | Dendrimeres | composites
Matériaux a base | Matériauxayant | Polymeres Matériaux

les plusconnus

parois.

*Nanotubes de
carbone a parois

multiple.

*NP de type
« oxyde-métal »
(dioxyde de zinc
ou cérium ou

titane)

dendrimeres
peut-étre coupléa
des moléculesde
surface lui
donnant ainsi de
nouvelles

propriétés.

de carbonequi un élément assembles de résultant d’une
ont soit une chimique facon intérieures | combinaison
Définition forme sphérique | métallique vides entre des NP etun
ou tubulaire autre matériau a
la
nano-echelle
*On trouvera des| *NP de silice
dendriméresdont | méso poreuses
*Fullerenes. *Points le nombre de jumelées a du
quantique générations varie | Gadolinium ou
en fonction des | Manganese (pour
couches d’unités | application lieea
*Nanotubes de | *NP répétées imagerie a
Exemples parmi| carbones simples| d’or/d’argent *Chaque résonance

magnétique).
*NP de PLGA
(poly (dlI- lactide-
Co- glycolide))
couplées a des
agents
thérapeutique
pour étre
utilisées dans le
traitement VIH
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1.3.4 Les générations des nanoparticules :

Tableau 1.2 Développement des nanotechnologies-les générations de nanoparticule [46].

Nanostructures

actives

Nanostructures

passives

Systeme de nano

systeme

Nano systeme

Moléculaires

*Nanoparticules
*nanotubes
*nano composites

*nano revétement

*¢électronique
*capteurs

*médicaments

*assemblage
moléculaire

*structuration en

*molécules a facon
*fonctions

hiérarchisées

vectorisés 3D *systéme évolutifs
*matériaux nano *structures *robotique
structureés adaptative *supra-molécules

1¥" génération

2¢me génération

3éme génération

48me génération

1.3.5 Les avantages et les inconvénients des nanoparticules :
1.3.5.1 Les avantages :

« Améliorer la diffusion Rayleigh.
+ Diffusion Raman améliorée en surface.
» Forte absorption plasmatique.
» Imagerie du systéeme biologique.
Déterminer les informations chimiques sur un substrat métallique al'échelle nanométrique

L'augmentation de la surface spécifique entraine une dissolution plusrapide de I'argent actif
dans un environnement aqueux, tel que le corps humain [47].

1.3.5.2 Les inconvénients :

* Lors de la synthese de NPs, la formation peut étre aggravée par l'environnement impur.
Comme les NPs sont tres réactives, il peut également y avoir de fortes chances d'impureté.

* Lorsde lasynthese de NPs, il faut I'encapsuler, car il est extrémement difficile de conserver
la taille des nanoparticules sous forme de solution [47].

12
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1.3.4 Exemples des nanoparticules et ses applications, propriétés et fonctionnalités :

Tableau 1.3 Exemples des nanoparticules et ses applications, propriétés etfonctionnalités

[48].

Nanomatériaux

Applications

Propriétés , fonctionnalités

Argent

Déodorants, dentifrices
Agent de dépollution des eauxet
des sols

Encre Habillement

Antibactérien Dégradation/adsorption
decontaminants
Conductivité microélecronique

Antibactérien, pingment, teignabilité

Dioxyde de titane

Béton, ciment
Créme de soin, créme solaire
Agents de dépollution des eaux

et des sols peintures

Autonettoyant, dépollutionAbsorbeur
UV Dégradation/adsorption de

contaminants

Fullerénes

Creme de soin
Vectorisation de médicaments,
de protéines, de génes

Pneumatique

Antioxydant
Encapsulation et transport dans
I’organisme

Résistance mécanique

Oxyde de zinc

Conditionnement et emballage
plastique
Creme de soin

Cellule photovoltaiquePeinture

Antibactérien
Cicatrisant, adsorbeur UVRendement
Matité , autonettoyant, dépollution,

résistance aux UV

1.4 Procédés de fabrication de nano-objets et de nanomatériaux :

Les NP peuvent étre synthétisées selon deux approches différentes. La premiere

méthode dite « ascendante » (en anglais bottom-up) et la deuxiéme « descendant»

(tob-down).

13
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> L’approche descendante, ou top down (méthodes physiques) :

Cette approche est basée sur la miniaturisation. Elle consiste a fractionner un matériau jusqu’a
obtenir un objet de taille nanométrique en optimisant les technologies industrielles existantes.
L’approche induit principalement 1’utilisation des méthodes mecaniques (mécano- synthese,
fortes déformations, ...) et Regroupant essentiellement physiques (Le broyage a haute énergie,

évaporation-condensation, procedé d'ablation laser...) [49].

> L’approche ascendante, ou Bottom up (méthodes chimiques) :

La voie ascendante, Bottom- up, consiste a assembler des composants élémentaires (atomes,
molécules, agrégats) pour fabriquer des structures plus complexes, Cette voie nécessite
I’utilisation de trois composants indispensables Un précurseur, un agent réducteur et un agent
stabilisant , et L’assemblage ou le positionnement des atomes, des molécules ou des agrégats
s’effectue de facon précise, controlée et exponentielle, permettant ainsi 1’¢laboration de

matériaux fonctionnels dont la structure est completement maitrisée [49].

: : : :Nunoanﬂlwlel R - Approche « dcstcnd.);l; :or(lop-do‘wn) I!
4 Syntheése de nanoparticules =
< = = e | Marériau massif
:,\' Agrégats/amas mcta"l(]ucs é
s ‘
XL [f 1§ poucre
EE asomes
o ) e
Approche « ascendante » (botfom-up) T Nanoparticules
| l : Approches < :> Approches I |
chimiques physiques
« bottoni-tp » « rop-down
Pyrolyse 3
e Svynthése verte
Sol-gel b Gravure
Z: 3 y (plants. algues, o . _
Synthése fluide AR Fraisage mécanique
* s bactérics, .
supercritique 3 Ablation Laser
- i champignons. levures, » e .
Dépdt chimique en o2 X Décomposition thermique
actinomycetes). <
phase vapeur 2 Lithographie.

Figure 1.8 : Schéma illustrant les différentes techniques de synthése des

nanoparticules[50].
1.5 Les méthodes de synthése des nanoparticules :

Les nanoparticules ont été synthétisées avec un certain nombre de compositions et de structures
differentes, y compris A g N O 3, TiO2, ZnO, a-Fe203, ainsi que leur forme dopeée. Leur

processus de fabrication s’est base sur des méthodes chimiques, physiques et mécaniques.

14
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L’intérét technologique repose sur le contréle de la taille des particules et la morphologie qui
est assez difficile. Les méthodes chimiques humides, y compris sol-gel, hydro/solvothermalet
le polyol, peuvent offrir un potentiel pour 1’obtention des nanoparticules en termes
d'homogénéité chimique et diversités morphologiques par rapport aux méthodes physiques et
mécaniques.

1.5.1 Synthese des nanoparticules par sol-gel :

La technique sol-gel, qui est une technique chimique par voie humide utilisée pour la
fabrication d'oxydes métalliques a partir d'une solution chimique qui agit comme un précurseur
pour un réseau intégré (gel) de particules discretes ou de polymeéres. Le sol précurseur peut étre
soit déposé sur le substrat pour former un film, soit coulé dans un récipient approprié avec la

forme souhaitée pour synthétiser des poudres [51].

1.5.2 Synthese par processus hydrothermal :

La méthode hydrothermale crée par Roderick Murchison (1792-1871), elle estdéfinie
comme une réaction hétérogéne sous condition de pression et de température élevées. Son
mécanisme de base est la dissolution et la précipitation des précurseurs quisont insolubles
dans les conditions ordinaires et favorise la cristallinité de particules solides formées par
nucléation et croissance [52].

Dans le processus de formation des phases stables seul les liaisons iono-covalentes fortes
sont impliquées, par ailleurs, les interactions faibles quant a elles favorisent 1’auto-
assemblage des précurseurs moléculaires. Donc on peut dire que toutes les interactions
interviennent dans la formation des cristaux [52].

1.5.3 Synthese verte :

Le besoin de biosynthése de nanoparticules a augmenté étant donné que les processus
physiques et chimiques eétaient colteux. Pour réduire les colts, les chercheures ont utilise des
extraits de plantes et des microorganismes pour la synthése de nanoparticules. Les méthodes
vertes encouragent les scientifiques a minimiser I'utilisationde produits chimiques toxiques et a
réduire la production de déchets en effectuant des opérations en milieu aqueux [53].

La synthése verte est une nouvelle approche pour lutter contre la pollution en
prévenant les problémes environnementaux.

La synthése des nanoparticules de AgNO3 est dominée par diverses méthodes physiques

et chimiques qui nécessitent de haute pression et température.

15



Chapitre | : Synthese bibliographique

En général, les méthodes physiques consomment de I'énergie supplémentaire et le vide poussée
obligatoire, alors que les méthodes chimiques sont des méthodes de production de masse
colteuses et nuisibles .Ainsi, Les méthodes de synthése chimique conduisent souvent a la
présence de certaines espéces chimiques toxiques adsorbées sur la surface qui peuvent avoir des
effets indésirables dans les applications médicales [54]. La synthése verte des nanoparticules
devance les autres méthodes car elle est simple, rentable et relativement reproductible et se
traduit souvent par des matériaux plus stables. Les matériaux a base de plantes semblent étre les
meilleurs candidats.

Ce sont des nanoparticules de production a grande échelle et des alternatives respectueuse
de I'environnement aux méthodes physiques et chimiques, des techniques pourraient étre
envisagées pour la synthése de nanoparticules de métal d'origine naturelle a l'aide de réactifs tels
que des plantes (feuilles, racines, latex, graines et tiges) et des microorganismes, la synthese
verte de nanoparticules est un type d’approche ascendante dans laquelle la réaction principale est
la réduction / oxydation. Les phytochimiques végétaux antioxydants ou  les enzymes
microbiennes sont généralement responsables de la réduction des composés métalliques dans
leurs propres nanoparticules. L'agent actif primordial dans certaines de ces synthéses est les
composés phénoliques [55].

1.6 Caractérisation des nanoparticules :

L'application technique des nanoparticules dépend principalement de leur surface. Il est
donc crucial pour le chimiste de contréler lasurface et donc les propriétés des
particules. Cependant, I'analyse qualitative et quantitative de la surface d'une seule nanoparticule
ou d'un ensemble de nanoparticules est difficile.

Les méthodes suivantes sont utilisées pour caractériser les nanoparticules :

1.6.1 Spectroscopie UV-visible :

Spectroscopie ultra-violet (UV-Vis), permet de déterminer la bande d’absorption
[56]. La spectroscopie est une technique utilisée pour quantifier la lumiére qui est
absorbéeet dispersée par un échantillon [57]. Les nanoparticules ont des propriétés
optiques qui sont sensibles a la taille, la forme, la concentration, I'état d'agglomération,
et lindice de réfraction pres de la surface des nanoparticules. Ce qui fait de la
spectroscopie UV-Vis un outil précieux pour identifier, caractériser, et I'étudier les

nanomatériaux.
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Le spectre UV-Vis, connu sous le nom de bande d'absorption de surface plasmon,
est produit par le mouvement des électrons de conduction dans les particules en
conséquence  du champ de lumiere électrique incidente, ce qui entraine un
déplacement des charges négatives et positives du metal [57].

1.6.2 Diffraction des rayons X (DRX) :
La diffraction des rayons X a été utilisée pour déterminer la structure cristalline des solides, y
compris les constantes et la géométrie du réseau, l'identification des matériaux inconnus,
I'orientation des monocristaux, les défauts, etc. Les diagrammes de diffraction des rayons X sont
obtenus en mesurant les angles auxquels un faisceau de rayons X est diffracté par les phases
cristallines de I'échantillon. L'équation de BRAGG rapporte la distance entre deux plans hkl (d)
et I'angle de diffraction (20) comme : A = 2dsin 6

Ou :

A = longueur d'onde des rayons X

n =un nombre entier connu sous le nom d'ordre de réflexion (h, k et I représentent les

indices de Miller des plans respectifs)

A partir des diagrammes de diffraction, on peut déterminer [l'unicité de la
structure des nano cristaux, la pureté de la phase, le degré de cristallinité et les parametres
des cellules unitaires des matériaux nanocristallins. La technique de diffraction des rayons
X est non destructive et ne nécessite pas de préparation d'échantillons élaborée, ce qui
explique en partie la large utilisation des méthodesde DRX dans la caractérisation
des matériaux. L'analyse d'élargissement par diffraction des rayons X a été largement
utilisée pour déterminer la taille des cristaux de matériaux a I'échelle nanométrique.
La taille moyenne des nanoparticules peut étre estimée en utilisant I'équation de Debye-

Scherrer :

D=kA /BcosO [57][ 58]

Ou :
D= épaisseur du nano cristal.
K= est une constante.
A = longueur d'onde des rayons X.

B = largeur a mi-hauteur de la réflexion (111) a I'angle de Bragg 26.

1.6.3 Spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourier :

L’infrarouge est une méthode trés utilisée pour la caractérisation et 1’identification des

composés ou de leurs groupements fonctionnels(liaisons chimiques) dans un mélange d’extraits.
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L’identification des liaisons se fait a I’aide du nombre d’onde correspondant et la détermination
de groupe caractéristique par un spectre d’un composé inconnu qui sera identifié par

comparaison a la bibliotheque des composes connus [58].

1.6.4Microscope électronique a balayage (MEB) :

Cette technique consiste en la détection des signaux prévenants de [I’interaction d’un
faisceau d’électrons d’énergie EO sur la surface d’un échantillon, ce phénomene produit
plusieurs particules. Les plus utilisées en microscopie électronique a balayage sont :

les électrons secondaires (topographie de ’échantillon), les électrons rétrodiffusés (image de
I’échantillon) et les rayons X (analyse élémentaire de I’échantillon EDS) [59].

|.7 L’argent :

L'argent est un élément chimique avec le symbole Ag de couleur gris blanc. C‘est un métal
malléable, ductile et précieux qui a été connu depuis des temps anciens (ses premiers débuts vers
5000 avant notre ére) et est situé dans le groupe 11 (Ib) et la période 5 du tableau périodique.
L'argent est largement distribué dans la nature. Mais son abondance dans la crodte terrestre est
trés faible (0.05 ppm) par rapport aux autres metaux. La plupart du temps, I'argent peut exister
dans un mélange d'isotopes, '“Ag et ®Ag. L'Ag est visiblement diamagnétique et sa
susceptibilité magnétique est presque indépendante de la température de la température ambiante

a juste en dessous du point de fusion [60].

Figure 9 Pépite d'argent [61].

1.8 Les nanoparticules d’argent :
Les nanoparticules d‘argent ou nano-argent sont des molécules ayant une taille de 20-40 nm,
composees a 80% d‘atomes d‘argent et & 20% d‘ions argent. Elles sont, devant les nanotubes de
carbone et les NPs de titane, les NPs les plus vendues et relachées dans 1‘environnement. Les

AgNPs sont tres prisés par I‘industric  pharmaceutique et agroalimentaire,
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de part notamment leur propriété biocide. Néanmoins, 1‘utilisation de ces NPs restecontroversée

de par leur risque sur la santé et 1‘environnement [62].

1.9 Propriétés des nanoparticules d’argent :

1.9.1 Propriétés physiques et chimiques de I’argent :

L’argent (Ag) est le deuxieme élément du premier groupe secondaire (IB) du tableau
périodique, c’est un métal noble plus réactif que I’or. Sa résistance mécanique peut étre
améliorée par addition de cuivre. Il a une excellente conductivité, propriété utilisée en
¢électronique. L’argent métallique se déforme facilement a froid, par martelage ou parétirement
et il se cisele facilement. Les sels d’argent sont photosensibles et sont utilisés en photographie

[63].

Tableau 1.4 : Propriétés physiques de I’argent [64].

Configuration électroniqueNuméro atomique [Kr] 4d™° 5s'47 —

- poids Structure cristalline Densité (g/cm®) 107.87 CFC
Rayon atomique (nm) 10.5
Premiére énergie d’ionisation (KJ mol™) 0.153
Vitesse de fermi (m/s) 758
Energie de fermi (eV) Résistivité électrique 1.39 10°
(nQcm)Température de fusion (K) 5.49
Température d’ébullition (K) 1.59 (20 °C)
Conductivité thermique (W m™ K™?) 1235.43
Conductivité électrique (S m™) Potentiel 2485
standard (V) 429
Electronégativité 63 10°
0.779 (Ag'/Ag)
1.93
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L’argent métallique s’obtient par réaction d’oxydo réduction de I’ion argent selon la

réaction suivante :
Agt+e — Ag°

Cette réaction de base peut s’effectuer a partir de différents sels, dans différents milieuxet selon
différentes méthodologies. Le choix de I’agent réducteur est également important. 1l peut aussi

bien étre toxique et présenter des dangers pour I'environnement etla santé.

De nombreuses méthodes ont été utilisees pour synthétiser des nanoparticules d'argent, parmi
lesquelles on peut citer la réduction chimique des ions argent en solution aqueuse ou organigque
[65], la réduction électrochimique, la réduction sous ultrasons [66], la réduction photoinduite ou
photocatalytique [67], la réduction sous micro-ondes [68], la réduction par irradiation y [69], la

méthode de microémulsion [70] et la réduction biochimique [71].
1.9.2 Propriétés optiques :

Etant donné que les AgNPs sont extrémement efficaces pour absorber et diffuser la lumiére et
contrairement a de nombreux colorants et pigments, ont une couleur qui dépend de la taille et de
la forme de la particule. La forte interaction du nano-argent avec la lumiére se produit parce que
les électrons de conduction sur la surface du métal subissent une oscillation collective lorsqu'ils
sont excités par la lumiére a des longueursd'onde spécifiques connues sous le nom de résonance

plasmonique de surface [72].

Electron Density

AgNP Sphere

Figure 1.10 : a)Résonance plasmonique de surface (SPR) pour les AgNPs aune longueur

d'onde spécifique ; b) Image de microscopie en champ noir des AgNPs [72].
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1.9.3 Structures cristallines :

La structure cristalline des AgNPs peut étre déerivée des diagrammes de diffraction des rayons
X. Plusieurs études ont rapporté que les AgNPs ont la structure cubique, montrant des pics a
38.06°, 44.22°, 64.48° et 77.32° correspondant a I'angle de diffusion 26 des plans (1 1 1), (2
00),(220), et (311), respectivement. De plus, le diagramme de diffraction des AgNPs se
produit a 38.5°, 44° et 64.5° (20). Ces mod¢les peuvent étre indexés sur les plans (111), (200),
et(220) de l'argent cubique face centrée (CFC) [73].

1.9.4 Propriétés thermiques :

Due a l'effet de taille thermodynamique [73]. Une propriété remarquable des NPs métalliques

est leur faible température de fusion.

I. 9.5 Propriétés catalytique :
Les AgNPs ont été utilisées comme agents catalytiques efficaces pour la réduction divers
colorants tels que le bleu de méthylene, le jaune-12, le 4-nitrophénol, le rose Bengale, I'éosine et

le méthyl-orange [73].

1.10 Applications des nanoparticules d’argent

Ces dernieres années, il y a eu diverses estimations de la production mondiale d°‘AgNPs. 1l est
prévu que l'industrie mondiale des nanotechnologies continuera de croitre de maniere
significative, plus précisément, la production d'’AgNPs. Plusieurs études ont montré que les
AgNPs ont une plus grande valeur marketing que les autres NPs et que leur présence dansles

produits de consommation est plus largement annoncee [74].
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Le tableau suivant montre les applications des AgNPs dans des divers domaines :

Tableau 1.5 Applications des nanoparticules dargent dans des différents secteurs [77].

Réalisation antibactérienne
Réalisation antifongique
Applications biomédicalesReahsat'on iyl
Réalisation anti-inflammatoire
Exploit anticancereux
. ) Textile bloquant les rayons UV
Applications textiles

Textiles et dispositifs médicinaux

. i ) Nanotechnologie et emballage alimentaire
Industries alimentaires
Transformation alimentaire

Désinfection de I'air
Désinfection de I'eau
Traitement environnemental pasinfection de I'eau potable
Désinfection des eaux souterraines etdeseaux usees
biologiques
Activité antimicrobienne
Applications Activité larvicide
pharmacologiques Propriété de cicatrisation des plaies
Utilisation dans :
Les cellules solaires
Applications optiques L'imagerie médicale
Les limiteurs optiques
Les dispositifs plasmoniques
Les écrans LCD
Applications conductrices|_ED haute intensité
Ecrans tactiles
Catalyseur de pile a combustible
Catalyse
Catalyseur d*additif pour carburant

Production d'hydrogene

22



Chapitre | : Synthese bibliographique

I.11 Mécanisme de formation de nanoparticules d’argent :

Le processus de formation des nanoparticules en solution est si complexe que la formation de
nanoparticules métalliques dans les plantes et les extraits des plantes se déroule en trois étapes
principaleset de nombreux paramétres peuvent interférer avec la formation des nanoparticules :

température, concertation et nature des réactifs et agent réducteur [75].

Metal Ionic

Biological

Source Reduction
e =  Nucleation
e.toe s
O;:..‘oo 2 Sebw
s odT e S -
:- e e - e "
o B lumg . '
..'go -~ - - . * -
. 3
- 2
* Accumulation
Key Factors g Stabilized & Capped
pil Nanoparticles
Concentrations
Reaction Time Metal Particle =
Reaction Temperature Capping Agents - A

Figure 1.11 syntheése verte des nanoparticules a partir d’extrait de plante [76].

1.12 Les molécules responsables de la bio réduction :

Les agents de réduction sont largement distribués dans les systemes biologiques. Les
nanoparticules d’argent peuvent étre préparées par les bactéries, les champignons, les extraits de
plantes et les biopolymers. L’eau est le plus souvent le solvant de choix pour extraire les agents
réducteurs.

Pour le cas des plantes il a été démontré que les terpenoides, les alcaloides, les sucres, les
protéines et les polyphénols jouent un réle important dans la bioreduction des ions métallique,La

synthése est généralement effectuée en utilisant 1’extrait aqueux des plantes.

la figure suivante illustre les principaux types de composés présents dans les plantes capables

de réduire les ions métalliques [77].
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(b) ()

(a) [ o O
= =
0O
oM
HO

Figure 1.12 : Les structures des composés phytochimiques présents dans les dattes : (a)-(c)

acides phénoliques, (d) Flavonoide, (e) Procyanidine,(f) a Stérol,(g) Caroténoide [78].

Le procédé de formation des nanoparticules d’argent avec 1’extrait datte peut étre expliqué par le

schéma suivant :

@ @ Biomolecules
8 layers
A Flavonoid biomolecule present "
in Date fruit extract as a typical = @ @
reducing agent 2
M g
V OH , OH
OH @ OH
O @ 808 0%
: A (1
OH w Ag(aq) Bioreduction Ag it OH
OH 0 poicEss 0 0-

Figure 1.13 Le mécanisme de formation d’Ag NPs a I’aide d’un extrait de datte [78].
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Chapitre 11 : Présentation du fruit dattier

Chapitre I1. Présentation du fruit dattier :

I1.1Palmier dattier
11.1.1 Généralité sur les palmiers dattier :

Le nom scientifigue du palmier dattier : Phoenix dactylifera L. provient du

mot «Phoenix» qui signifie dattier chez les phéniciens et dactylifera dérive du terme grec

«dactylos » signifiant les fruits du palmier en forme de doigt [79]

Phoenix dactylifera L est une espéce dioique, monocotylédone, appartenant a la famille des
Arecaceae , et a la sous-famille des Coryphineae. La famille des Arecaceae compte environ 235
genres et 4000 espéces. Le palmier est une composante essentielle de 1’écosystéme oasien grace
a sa remarquable adaptation aux conditions climatiques, la haute valeur nutritive de ses fruits, les

multiples utilisations des ses produits et sa morphologie favorisant d’autres culturessous-jacentes
[80].

: 3 ) e g
Figure 11.1 Phoenix dactyliféra L [81].
11.1.2 Taxonomie :

Le genre Phceenix appartient a la famille des Arecaceae (anciennement, Palmacea) comprend
environ 2500 especes, Le Palmier Dattier est une espéce appartenant au genre Phcenix qui
comprend douze (12) especes botaniques [82].
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apres Djerbi en (1994), la classification botanique du palmier dattier est la suivante:Tableau 11.1 : La

© ©®© N o 0o bk w D

classification botanique du palmier dattier.

Sous-

embranchement

Classe

Groupe

Famille

Sous-famille

Genre

Espéece

» Angiospermes

> Monocotylédones
> Phoenocoides

> Acéracée

> Coryphoideae

» Phoenix

» Phoenix dactylifera L (Linne, 1734).

11.1.3 Répartition géographique en Algerie :

En Algérie, la culture du palmier dattier essentiellement localisée dans les wilayets sahariennes

et présahariennes notamment dans 1’Est du pays [82].

Zone de Ziban : Biskra, Tolga oupied de 1’ Aurés ( Nemamcha).

Zone de I’Oued Righ : Touggourt, Temacine, M’raier, Djamaa.

Zone de I’0Oued Souf : El-oued, Guemmar.

Zone d’Ouargla.

Zone de M’zab : Ghardaia, Guerrara, Metlili, El Menia.
Zone d’ El-Goléa, du Tidikelt : Ain Salah, Foggara, Aoulef, Reggan.

Zone du Haggar.

Zone de L’ Atlas et de la Saoura.

Zone de Touat : Adrar, Timimoun .
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1.2 Les dattes :
11.2.1 Définition :

La datte, fruit du palmier dattier, est une baie, sa forme est généralement allongée, ou
arrondie. Elle est composée d’un noyau ayant une consistance dure, entouré de chair, qui estla

partie comestible de la datte, appelé aussi pulpe qui se compose de :
un péricarpe ou enveloppe cellulosique fine dénommeée peau ;

v un meésocarpe généralement charnu, de consistance variable selon sa teneur en

sucre etest decouleur soutenue .

v un endocarpe de teinte plus claire et de texture fibreuse, parfois réduit a une
membraneparcheminée entourant le noyau.

Les dimensions de la datte sont trés variables, de 2 a 8 cm de longueur et d’un poids de 2 a8
grammes selon les variétés. Leur couleur va du blanc jaunatre au noir en passant par les couleurs

ambre, rouges, brunes plus ou moins foncées [79].

11.2.2Classification des dattes :

Les dattes sont regroupées en trois catégories suivant leur consistance. D’apres, la classification

de la datte selon leur consistance a maturité et texture de fruit est comme suit.

Tableau 11.2 Classification des dattes selon leur consistance [83].

Consistance Caractéristiques \Variétés et pays

Taux d’humidité supérieurou| Ghars (Algérie), Ahmer
égal a 30%, elles sont abase | (Mauritanie), Kashram et
de sucres invertis (fructose, Miskhrani (Egypte).

Les dattes molles
glucose).

20 a 30% d’humidité, elles
occupent une position  Deglet Nour (Algérie),
intermédiaire a I’exceptionde|Mahjoul (Mauritanie), Zahidi
Les dattes demi-molles la Deglet-Nour . (Arabie Saoudite).

Dures, avec moins de 20%

d’humidité, riche en jla Beida et MechDegla
saccharose. Elles ont une |(Tunisie et Algérie)

texture farineuse.

Les dattes seches
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1.3 La variété Ghers :

11.3.1 Descriptin

Le fruit mdr de la variété Ghars est a consistance molle de forme oblongue irréguliere (plus
gros vers l'apex), la chair est peu éparse avec une peau résistante qui se décale dela chair
(figure 04). Le rendement varie entre 60 et 70 kg/arbre [84].

Figure 11.2 Dattes de la variété Ghars [82].

11.3.2 Aires de localisation
Les palmeraies de la variété Ghars sont localisées au Nord-est du Sahara. Ils sont cultivésau

niveau de 4 wilayas seulement : Biskra, Oued souf, Ouragla et Ghardaia.
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Figure 11.3 Aires de localisation de la variété Ghars [82].
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11.3.3 Caracteres morphologiques
Les caracteres morphologiques de la variété Ghars sont représentés dans letableau suivant :

Tableau 11.3 : Caracteristiques morphologiques de la variété Ghars [82].

Forme cylindrique

Taille moyenne de la datte L=436cm;|1=1.79
cm

Diamétre intérieur de la datte 1.3cm

Poids moyen de la datte 9.75¢

Poids moyen de la pulpe 8.69

Rapport (pulpe/datte) 0.88

Poids moyen du noyau 1.11g
Rapport (poids noyau/ poids datte) 0.11

11.3.4 Caracteres spécifiques

Les caracteres spécifiques de la variété Ghars sont indiqués dans le tableau suivant :

Tableau I1.4 : Caractéristiques spécifiques de la variété Ghars [82,85].

Nom vernaculaire Ghars
Mode de consommation aiche en I’état; écrasée et conservée
comme réserves
alimentaires,

Conservation bonne aptitude de conservation
notammentécrasée sous forme deb’tana;
en sacs

Couleur Ambrée
Texture Fibreuse
Consistance Datte molle
Degré de commercialisation peu importante
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11.3.5 Composition physico-chimique de la variété Ghars :
Le tableau suivant montre la composition physico-chimique de la variété Ghars

Tableau 11.5 Caractéristiques générales physicochimiques de la variété Ghars [82,85].

Teneur eau (%) 17.64
Ph 6.16
Cendres totales (%) 17.29
Na 0.26
Ca 12.25
Sucres réducteurs (% MS) 80. 68
Saccharose (% MS) 4 .37
Sucres totaux (% MS) 85. 28

Les dattes sont riche en glucides, principalement en glucose et en fructose, mais pauvres en
protéines et en graisses. Ils servent également de bonne source de nombreuses vitamines, fibres

alimentaires, minéraux, phénoliques, caroténoides et antioxydants [86].

Figure 11.4 : Métabolites secondaires associés a I’activité biologique des produits du

palmierdattier [87].
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Chapitre 111. Matériels et Méthodes :
111.10Dbjectif :

Il'y a un besoin essentiel pour développer des procédures respectueuses de l'environnement
pour la synthése de nanoparticules métalliques. L'objectif est d'exploiter les ressources
biologiques dans la nature pour la production de nanoparticules a faible colt et non toxique.
Une diversité de procédes chimiques et physiques pourrait étre utilisé pour la synthése de
nanoparticules, cependant, ces méthodes sont a risque lorsque les produits chimiques toxiques
sont utilisés en raison de leurs effets indésirables dans les applications médicales. En

conséquence, les extraits de plantes ont été utilisés la synthese de nanoparticules métalliques.

L’objectif recherché a travers ce travail est la synthése des nanoparticules d’argent (Ag NPs)a
I’aide de I’extrait des dattes (Ghars), Cette méthode de synthése permet d’obtenir directement
des nanoparticules d’argent, bien cristallisées, de taille relativement calibrée. Nous détaillerons le

procédé de biosynthése en milieu aqueuse, appelé aussi « réaction vert » par la suite .
Les étapes de travaille sont :

> Lacollecte des de fruit de datte (Ghars)

> La biosynthése des NPs d’Ag en utilisant I’extrait des datte comme agentréducteur.

> Caractérisation des NPs d’Ag synthétisé avec différents techniquesd’analyse (UV et
FTIR).

La partie expérimentale a eté réalisé au niveau du laboratoire de centre de recherche

scientifique 1’Université de Ouargla (Algérie).
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111.2 La méthodologie de biosynthese d’un AgNPs a base de datte et la

caractérisation:

Nancparticule d” argent
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111.3 Matériel et Méthode :

11.3.1Matériel végétal :

Le matériel utilisé dans cette étude c’est la datte (varité Ghars).

111.3.2Produit chimique :

Nitrate d’argent

L’eau distillée.

Le tableau suivant représente les matériels et les appareilles utiliser :

Tableau I11.1 Les matériels de laboratoire et les appareilles scientifique

Matériels de laboratoire : Les appareilles scientifiques :
Verre demontre Balance électrique

Spatule Agitateur magnétique

Entonnoir L’etuve .

Bécher Centrifugeuse

Papier filtre Spectroscopie Ultra-violet UV

Erlenmeyer L’infra rouge (FTIR)
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I11.4Biosynthése des nanoparticules d’argent :

111.4.1 Préparation de I’extrait de datte :

Les dattes sont d’abord été lavée a 1’eau du robinet, puis suivies d’eau distillée pour éliminer
les impureteés et la poussiere. Les dattes obtenues ont été séchées a I’air pendant 1 jour. L’extrait
a eté préparé en mettant 15g de datte avec 100ml de I’eau distillée dans un bécher de 500ml. De
plus on fait une agitation magnétique de 450 tr/min et chauffage a unetempérature 60¢ pendant

30 minutes. L’extrait a éte filtré 2 fois avec un papier filtre Whatman N° 1.
111.4.2 Préparation des NPs d’Argent :

Préparation des solutions aqueuses de nitrate d’argent (AgNO3) a différente

concentrations molaires respectivement 0.01M ; 0.05M ; 0.1M.

On utilise 3 Erlenmeyers , nous mettons dans chaque Erlenmeyer (15ml de I’extrait avec

100ml de solution) de chaque concentration.

On chauffe a 60 °C avec une agitation 450tr/min pendant 30 minute, la préparation est
séparer dans une centrifugeuse pendant 20 min a 4400 tr/min deux fois, on remplaceant le
liquide par I’eau distillée a chaque fois, finalement on fait le séchage a 80°C pendant 24 h dans

I’étuve.
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On a expliqué par le protocole expérimental suivant :

15 g datte + Dissoune

1000 de dans 'eaa
Veas distitkée
distilié
Saidedime 00:M
lempéniure

e Ao
pendont 30

i ot
| fois.

| 15ml d’extrait J
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111.5 Caractérisation des nanoparticules d’argent :

Il existe plusieurs maniéres de caractériser les nanoparticules, Le premier et le pluspratique

est le changement de couleur de la solution.

Les Ag NPs biosynthétisés ont été caractérisés par spectroscopie par la bande derésonance

plasmonique de surface en utilisant :

Spectroscopie UV-Visible :

La spectrophotométrie est une méthode analytique quantitative qui consiste a mesurer
I’absorbance (ou densité optique) d’une substance chimique en solution limpide, en
utilisant une lumiére sensiblement monochromatique. On peut ainsi, par exemple, déterminer
la concentration d’une substance en mesurant 1’absorption relative de la lumiére par

rapport a celle d’une substance de concentration connue.
Principe :

Le principe de la spectrométrie d’absorption dans I’ultraviolet et le visible repose sur
I’absorption du rayonnement par les molécules dans le domaine allant de (190 a 800 nm),
ce qui correspond a I’ultraviolet (190-400 nm) et au visible (400-800 nm) [88].

L e

Figure I11.1 : Image de spectrophotometre ultraviolet.
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I11.5 .2 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :

La spectroscopie FTIR est une technique utilisée pour obtenir le spectre d'absorption ou
d'émission infrarouge d'un solide, d'un liquide ou d'un gaz. Et cela dépend de l'analyse des
schémas de vibration des particules : les schémas d'allongement et de deformation Les
fréquences de vibration dépendent des atomes impliqués et du type de liaison considére.
Ainsi, les schémas de vibration et la fréquence associée permettent de déterminerdifférentes

liaisons chimiques.
Principe :

Une molécule peut étre représentée par un ensemble d’atomes lies entre eux par de liaisons
chimiques. Sous D’action de I’agitation thermique, les molécules vont é&tre animées de
mouvements de translation, de rotation et de vibrations en ce qui concerne leurs liaisons
chimiques.

Ces vibrations se font a différentes fréquences qui dépendent de la nature des liaisons ainsi
que de leur environnement.

Il est a noter que la plupart des fréquences des vibrations moléculaires correspondent au
domaine infrarouge du rayonnement électromagnétique. Ainsi si on irradie une molécule parune
onde électromagnétique dans ce domaine, il y aura absorption de 1’onde incidente a chaque fois
que la fréquence de I’onde incidente sera égale a une des fréquences des vibrations de la

molécule [88].

Figure 111.2 : Image de spectrophotomeétre infrarouge.
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Chapitre. IV : Résultats et Discussions
V.1 Introduction :

Les nanoparticules d'argent ont été synthétisées par la synthése verte a l'aide d'extrait de datte
(Ghars) avec différente concentration de solution de nitrate d'argent (0.01M ; 0.05M ;0.1M). Ces
nanoparticules sont analysées par plusieurs méthodes:

V.2 Spectroscopie UV-Visible :

La figure suivante représente le début et la fin de la réaction.

Le début de réaction la fin de réaction

Figure IV.1 : Aspect visuel des AgNPs dans le début et la fin de réaction.

La formation des nanoparticules d'argent est indiquée par le changement de couleur de la

solution du jaune pale au brun, cela indique I’occurrence de la réaction [78].

> Les nanoparticules d'argent composites ont été marquées par spectrophotomeétre UV dans
la plage 300-800 nm comme on indique dans les figures pour les trois différentes concentrations.
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Balayage longueurs onde # 300.0 nm |

A 391.0 nm

A 407.0 nm

Figure IV.4 : Spectre UV-Visible de AgNPs synthétisés par I'extrait de datte a (0.1M).
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Un pic caractéristique observé a chaque concentration (0.01M ; 0.05M ; 0.1M) :

On a la longueur d’onde 407 nm pour la concentration 0.01M, 391 nm pour la concentration
0.05M et 409 nm pour la concentration 0.1M,. Les formations de pics dans les échantillons sont
principalement dues a la réduction du nitrate d'argent.

Ces observations indiquent clairement que les particules d’extrait de datte jouent un role
important dans la réduction du nitrate d'argent en nanoparticules d'argent, et confirmer la
possibilité de formation de nanoparticule d’argent.

Nous remarquons que I’augmentation de la concentration d’AgNO3 mener a I’augmentationde
I’absorbance.

V.4 Spectroscopie infrarouge a transformee de Fourier (FTIR) :

Pour connaitre les groupements fonctionnels de ’extrait de datte et des nanoparticules d’Ag
par I’analyse FTIR a lintervalle de nombre d'onde entre 450 et 4000 cm™.

Les spectres ont signalé que la datte est riche en composée photochimique tel que les glucides
(saccharose, glucose..), les acides phénoliques, les figures montre les structures certains
photochimique présents dans les dattes comme on peut le voir ces composants contiennent des
groups fonctionnels amide N-H attribuer les pics 2360cm™ et2362cm™, phénolique-OH dans les

pics 3367 cm™et 3338 cm-1 et carbonyle C=0 attribuer le pics 1637cm™ .

Les diminutions d’intensité des bandes & 3359 et 3338cm™ des NPs part rapport a
cel d’extrait signifient I’implication de [’antibacte des groupes OH dans le processusde
réduction [78] On remarque La disparition de la bande & 1100 cm™ de carboxyle C-O

dans les spectres des NPs et ce la peut étre due a la réduction d’Ag NO3.
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Conclusion générale

Récemment les synthéses chimiques et physiques des nanoparticules ne peuvent pas étre
développées facilement & une production a grande échelle en raison de plusieurs
inconvénients tels que la présence de solvants organiques toxiques, la production de sous-

produits dangereux et des composés intermédiaires et une forte consommation d'énergie.

Cela pourrait conduire a une augmentation de la réactivité et de la toxicité des particules, ce
qui pourrait nuire a la santé humaine et a I'environnement en raison de la composition de
I'ambiguité et du manque de prévisibilité. Par conséquent, cela conduit a d’autres méthodes qui
pourraient étre plus respectueuses de I'environnement et peu couteuse, non toxique et ne causent
aucun dommage a la santé comme la biosynthese.

Dans cette étude ont été synthétisées Les nanoparticules d'argent a partir de la synthése verte
en utilisant I'extrait de datte comme agent stabilisant pour la réduction du nitrate d’argent.

Nous caractérisons les nanoparticules par I’ UV-Visible , FTIR afin de confirmer leur
formation, L'étude optique montre que I'apparition du pic UV-vis a entre (391 et 409 nm ) dans
le spectre d'absorption confirme la possibilité de la formation des Ag NPs .

les spectres FTIR ont montré les liaisons des différentes composants comme les glucides,
les polyphénoles, les flavonides...ect et la diminution de I’intensité de pic peut étre confirme la
réduction d’AgNO3.

Pour terminer cette étude et confirmer la taille des nanoparticules on utilise le DRX.

Les nanoparticules d’argent synthétisées par 1’extrait de datte ont été étudiées pour leurs
propriétés optiques et structurales, ces nanoparticules ont plusieurs applications donne les
Applications biomédicales (antibactérienne) , Applications textiles(bloquant les rayons UV) ,
Industries  alimentaires( emballage et  Transformation alimentaire),  Traitement
environnemental(Désinfection de l'aire et de I'eau ), Applications optiques(Les cellules solaires),
Catalyse(Production d'hydrogéne).
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