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Résume

Dans cette étude, lI'accent a été mis sur la fabrication d'un film nanocomposite visant a
améliorer les propriétés d’isolation des cables électriques. Les nanoparticules d'oxyde de
magnésium ont été synthétisées par la technique sol-gel a auto-combustion respectueuse de
I'environnement, utilisant deux extraits de plantes différents La plante de Tazia (Asphodelus

Tenuifolius Cav) présente a Ghardaia et la plante de Sauge (Salvia officinalis) présente a Blida.

Le composite polymére nanométrique a été préparé en combinant le polyéthylene basse
densité avec des nanoparticules d'oxyde de magnésium, afin de créer un matériau aux propriétés
d'isolation électrique améliorées. Le matériau composite a été soumis a plusieurs analyses

physiques et chimiques pour déterminer ses propriétés et optimiser ses performances.

La formation des nanoparticules d'oxyde de magnésium (MgO) a été confirmée, leur
taille et leur forme a été étudié a l'aide d'un microscope électronique a balayage (MEB), qui a
montré que les nanoparticules étaient principalement de forme sphérique. Les spectres de
dispersion d'énergie des rayons X (EDX) ont également confirmé la formation de
nanoparticules de MgO. La nature cristalline et les tailles de ces nanoparticules ont été
analysées par diffraction des rayons X (XRD), et les résultats ont montré que la structure
cristalline des particules est un cube centré sur les faces, avec des tailles différentes pour les

deux plantes respectivement (30.15 et 59.02) nm.

De plus, le film composite polymérique contenant des nanoparticules d'oxyde de
magnésium extraites de la plante Tazia a été analysé a l'aide du microscope électronique a
balayage. Cette analyse a montré la morphologie de la surface de film et a confirmé la
distribution des particules sur la surface du polyéthyléne, ce qui a contribué a améliorer les

propriétés d'isolation électrique du composite.

Apres avoir terminé l'analyse du film nanocomposite, plusieurs tests électriques ont été
réalisés pour évaluer les propriétés d'isolation électrique, y compris la constante diélectrique, la
résistance volumique, le facteur de perte et la rigidité diélectrique, et les résultats ont montré

que les performances étaient bonnes et conformes aux attentes.

Mots-clés : Nanoparticules d'oxyde de magnésium, Sauge, Tazia, Sol-gel auto-combustion,

Polyéthyléne basse densité, Nanocomposites, Isolation des cables électriques



Abstract

In this study, the focus was on the fabrication of a nanocomposite film aimed at enhancing
electrical cable insulation properties. The magnesium oxide nanoparticles were synthesized
using an environmentally friendly sol-gel auto-combustion technique with two different plant
extracts the Tazia (Asphodelus Tenuifolius Cav) found in Ghardaia and the Sauge (Salvia
officinalis) found in Blida.

The nanocomposite polymer was prepared by blending low-density polyethylene with
magnesium oxide nanoparticles to create a new material with improved electrical insulation
properties. The composite material underwent several physical and chemical analyses to

determine its properties and optimize its performance.

The formation of magnesium oxide (MgO) nanoparticles was confirmed, on their size
and shape was studied using a scanning electron microscope (SEM), which showed that the
nanoparticles were mostly spherical. The energy-dispersive X-ray (EDX) spectra also
supported the formation of MgO nanoparticles. The crystalline nature and sizes of these
nanoparticles were analyzed using X-ray diffraction (XRD), which indicated a face-centered

cubic structure, with different sizes for the two plants, respectively (30.15 and 59.02) nm.

In addition, the polymeric composite film containing magnesium oxide nanoparticles
extracted from the Tazia plant was analyzed using scanning electron microscopy. This analysis
revealed the morphology of the sample's surface and confirmed the distribution of the particles
on the surface of the film, which contributed to improving the electrical insulation properties of

the composite.

After completing the analysis of the nanocomposite film, several electrical tests were
conducted to assess the electrical insulation properties, including the dielectric constant,
volumetric resistance, loss factor, and dielectric strength, and the results showed that the

performance was good and met expectations.

Keywords: Magnesium oxide nanoparticles, Sauge, Tazia, Sol-gel auto-combustion, Low-
density polyethylene, Nanocomposites, Electrical cable insulation.
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Introduction générale

L'électricité est une ressource energétique indispensable dans le monde actuel, en raison
de son importance et de sa nécessité pour assurer de maniére continue toutes les activités

économiques, industrielles et autres [1].

Ces derniéres anneées, la demande en électricité a connu une croissance significative,
notamment en été. L'Algérie a enregistré un nouveau pic historique le 21 juillet 2024, atteignant
19 500 MW, selon les déclarations de la Société Sonelgaz - Transport - Electricité et
Gestionnaire du Systeme. Cette forte augmentation de la demande résulte du changement des

habitudes des consommateurs visant a améliorer leur qualité de vie [2].

Ainsi, cette forte consommation pose des défis en matiere d'augmentation de Il'intensité
du courant pour fournir I'énergie nécessaire aux besoins des consommateurs. Cela peut entrainer
une incapacité du cable de transport a supporter cette augmentation, provoguant des étincelles
susceptibles de causer des dommages graves tant pour les citoyens que pour I'entreprise. De
plus, la haute température ambiante peut affecter la qualité du polymeére utilisé dans l'isolant et

le cable, ce qui pourrait étre un facteur supplémentaire ou additionnel conduisant a cet incendie
[3].
Il est donc clair que l'isolant est I'une des causes des problemes auxquels le cable est

expose, jouant un réle crucial dans le passage du courant et le maintien de son intensité de

maniére correcte.

Les matériaux polyméres sont largement acceptés par les ingénieurs en conception
d'isolants électriques en raison de leurs multiples propriétés (propriétés isolantes, facilité de
moulage, etc.) [4]. Cependant, ces matériaux ont une durée de vie limitée, dépendant de leur
composition et des conditions d'exploitation (température, humidité, pollution, corrosion

chimique,...etc.) [5].

Avec l'avancée de la technologie des nanomatériaux des isolants nanométriques ont
émergé comme une solution prometteuse pour améliorer les propriétés globales des matériaux
isolants a base de polymeéres, connus sous le nom de nanocomposites, qui sont composés de
charges nanometriques avec des dimensions allant de 1 a 100 nm, dispersées dans une matrice

polymere [6].

L'oxyde de magnésium nanométrique est I'un des composés inorganiques prometteurs, en

raison de ses excellentes propriétés (grande surface spécifique, stabilité thermo-chimique [7],
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résistance au feu [8], résistance a la corrosion, conductivité thermique élevée, faible
conductivité électrique [9], capacité d'absorption de I'numidité, ... etc.) [10]. L'ajout d'une petite
quantité de ces nanoparticules dans les matériaux polymeres peut considérablement améliorer

les propriétés électriques [11].

Pour produire ces nanoparticules, les méthodes traditionnelles ont été utilisées pendant
de nombreuses années, mais des recherches ont montre que la synthése verte est plus efficace,
car elle utilise des sources naturelles (plantes, algues, bactéries, ... etc.) pour produire des
particules plus fines, de maniére siire et économique. L'utilisation des extraits naturels de
différentes parties des plantes est la méthode la plus couramment employée pour produire ces
particules, car elle est facile a obtenir et & utiliser [12,13].

La méthode sol-gel par auto-combustion est une méthode facile, rapide et moins colteuse
utilisant la chimie verte pour produire des poudres d'oxydes métalliques pures et homogénes.
Cette méthode repose sur des réactions d'oxydation/réduction, utilisant des nitrates métalliques
comme agent oxydant et du carburant organique comme agent réducteur (les extraits de plantes
agissent comme substituts du carburant organique). Cette méthode se distingue par son

approvisionnement automatique en énergie sous forme de chaleur [14,15].

Dans cette étude, nous fabriquons un nanocomposite polymére a base d'oxyde de
magnésium pour améliorer I'efficacité de I'isolant des cébles électriques en utilisant la synthése

verte par la méthode sol-gel par auto-combustion.
Pour mener a bien cette étude, cette recherche est divisée en trois chapitres :

* Chapitre 1 : Il s'agit d'une revue bibliographique divisée en 5 parties. La premiere partie traite
de la nanotechnologie et des nanomatériaux en général, la deuxiéme des nanocomposites, la
troisieme partie est consacrée aux polymeéres et au polyéthyléne et ses types, la quatrieme partie
concerne les nanoparticules et leurs méthodes de synthése, et la cinquiéme partie traite des

isolants pour cables électriques.

* Chapitre 2 : 1l est consacré a la partie expérimentale et aux méthodes et techniques utilisées

dans cette étude.

* Chapitre 3 : 1l présente les résultats liés a la préparation des nanocomposites et aux tests

électriques des cables, ainsi que leur discussion.

Enfin, cette étude se termine par une conclusion générale qui résume les principaux

résultats obtenu
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1.1 Introduction

Les nanotechnologies a provoqué une grande révolution dans les industries a travers le
monde [1].de nombreux chercheurs consacrant leur temps au développement de nouvelles
applications. En effet, elle améliore la fonction et l'efficacité des éléments, ce qui permet
d'améliorer les propriétés et de réduire les colts de Synthése [2]. Ainsi, I'étude des
nanocomposites est devenue de plus en plus importante car elle permet de développer de
nouveaux matériaux pour des applications avancées et des opportunités commerciales dans
divers secteurs industriels tels que I'électricité, I'électronique, etc., qui se caractérisent par un
niveau élevé d'intégration et de connexion. De plus, ces matériaux sont considérés comme
respectueux de l'environnement. Parmi les nombreux types de nanocomposites, les
nanomatériaux a base de polyméres sont particulierement importants en raison de leurs
caractéristiques uniques, car ils combinent un polymére avec un matériau ayant une, Dimension

a I'échelle nanométrique tels que les oxydes métalliques ou les argiles...etc [3].
1.2 Définition
1.2.1 Nanotechnologie

La technologie a été définie comme un domaine de recherche interdisciplinaire [4], allant
de l'ingénierie médicale a la biologie, visant a exploiter les propriétés présentes a I'échelle
nanométrique par manipulation de la matiére (compréhension, mesure, assemblage, contrdle,

fabrication) [5] a I'échelle atomique et moléculaire [6].

La définition la plus large de la technologie des nanosciences englobe tous les
phénomenes et processus qui se produisent a I'échelle nanométrique, ce qui donne lieu a
I'émergence de techniques [7] et d'innovations [4] permettant de concevoir, caractériser,
produire et appliquer des structures, dispositifs, systémes et machines en contrélant la forme et
la taille de ces matériaux. En fin de compte, la nanotechnologie des nanosest considérée comme
une technologie avancée capable de transformer des théories en applications utiles dans un large
éventail de domaines [5], tout en tenant compte de la durabilité environnementale [4] et des

codts de fabrication [2].
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Figure 1. 1: Echelle nanométrique [E1].

1.2.2 Nanomatériaux

C'est une matiére solide, naturelle ou fabriquée, qui posséde une structure interne ou de
surface avec trois, deux ou une dimension a I'échelle nanométrique, allant de 1 a 100 nm. Les
propriétés physiques et chimiques des nanomatériaux dépendent de leur composition preécise,
de leur forme et de leur taille. La production de nanomatériaux conduit a des caractéristiques
structurelles et fonctionnelles nouvelles et spécifiques par rapport aux molécules de base ou
aux matériaux de plus grande taille. L'une de leurs caractéristiques est la grande surface

spécifique [8-13].
1.2.2.1 Classification des nanomatériaux

Les nanomatériaux prennent de nombreuses formes. Chacune d'entre elles a une
composition, des propriétés et des applications spécifiques, classées en fonction de leurs

dimensions dans l'espace [14].
1.2.2.1.1 Classification par dimensions

o Les nanomatériaux de dimension zéro (0D) :

Les matériaux de dimension zéro (0D) sont classifiés comme des matériaux ayant toutes

leurs dimensions externes a I'échelle nanométrique, comme les points quantiques [14,15].
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o Les nanomatériaux unidimensionnels (1D) :

Les matériaux unidimensionnels (1D) sont classifies comme des matériaux ayant deux
dimensions externes distinctes a I'échelle nanométrique, tels que les nanotubes, les nanofils, les
nanofibres, ...etc [15,16].

o Les nanomatériaux bidimensionnels (2D) :

Les materiaux bidimensionnels (2D) sont classifiés comme des matériaux ayant une seule
dimension externe a I'échelle nanométrique [15], caractérisés par leur faible épaisseur et leurs

couches minces, tels que les nanofilms, les couches minces, les nanorevétements...etc [16].

o Les nanomateériaux tridimensionnels (3D) :

Les matériaux tridimensionnels (3D) sont classifiés comme des matériaux ayant des
caractéristiques internes a I'échelle nanométrique, mais dont les dimensions externes dépassent

100 nm, tels que les nanocomposites, ...etc [15,16].

<
| l.}

Clusters Nanotubes, fibers and rods Films and coats Polycrystals

1) [) 1)

Figure I. 2: Classification des nanomatériaux en fonction de la dimension [E2].

1.2.2.1.2 Classification par familles
Il existe deux types de nanomatériaux :
a) nano objets :

Ce sont des matériaux ayant une, deux ou trois dimensions externes [9] a I'échelle

nanométrique [17].
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o Nanoparticule :

C'est un agglomérat de milliers d'atomes formant une particule [17] dont les trois

dimensions sont a I'échelle nanométrique [9].
o Nanofibres - nanotubes - nanofils, etc...

Ce sont des matériaux ayant deux dimensions externes inférieures a 100 nm [9].
o Films minces — nano-feuillets — nanoplats, etc....

Ce sont des matériaux ayant une seule dimension externe inférieure a 100 nm [9].
b) matériaux nanostructurés :

Ce sont des matériaux ayant une structure interne ou de surface a I'échelle nanométrique
[17].
o Agrégats et agglomérats de nano-objets :

Il est important de faire la distinction entre agglomérats et agrégats :
Agglomérats :

Dans les agglomérats, les particules sont faiblement liées entre elles. Les surfaces

spécifiques de chague composant sont équivalentes a la surface externe [9].
Agreégat :

Dans les agrégats, les particules sont fortement liées entre elles. Les surfaces spécifiques

de chaque composant peuvent étre plus grandes que la surface externe [9].

o Nanocomposite :

C'est un matériau solide composé d'un mélange de deux matériaux ou plus ayant une ou
plusieurs structures a I'échelle nanométrique [9], ce qui peut améliorer les propriétés du

matériau [17].
o Nano poreux :

Ce sont des matériaux solides contenant des pores et des cavités d'au moins une dimension

a I'échelle nanométrique, pouvant contenir un gaz ou un liquide [9,17].
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Figure 1. 3: Familles des nanomatériaux [18].

1.2.3 Nanocomposites

Les nanocomposites sont constitués de différents matériaux fusionnés de telle sorte qu'au
moins un de ces matériaux a une taille nanométrique et est appelé nanocharge [19].

Les nanocharges sont incorporées dans une matrice céramique, métallique ou polymere
afin d'obtenir des propriétés améliorées ou nouvelles qu'aucun composant ne posséde seul

[20,21].

Figure 1. 4: Nanocomposites [22].
7
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1.2.3.1 Classification des nanocomposites
1.2.3.1.1 Classification suivant la nature de la matrice

Classiquement, les nanocomposites sont classés en fonction de la nature de la matrice,
selon un ordre croissant de température d'utilisation [23].

a) Composites a matrice polymere :

Ce sont des matériaux composés d’une matrice polymere dans laquelle sont dispersées
des nanoparticules appelées charges. Cependant, les concentrations massiques en nanocharges
sont tres faibles (entre 1 et 5 %). Ces composés organiques ne peuvent étre utilisés que dans
une plage de température de 200 a 300°C [23,24].

b) Composites a matrice métallique :

Ces composites sont constitues d'une matrice minérale renforcée de nanoparticules. 1ls
sont utilisés dans des applications a haute température jusqu'a 600 °C telles que les piéces de

moteurs d'avion, les freins,... etc [23, 25].
c) Composites a matrice céramique :

Les composites a matrice céramique sont utilisés dans des applications nécessitant des
températures élevées pouvant atteindre 1000 °C, telles que les oxydes, les carbures et les
nitrures. L'utilisation des matériaux céramiques est particulierement déterminée par leur

résistance a la rupture et leur résistance a la fatigue et aux chocs thermiques [23].

1.2.3.1.2 Autre classification des nanocomposites

Les nanocomposites peuvent étre classes en deux catégories : les nanocomposites non a

base de polymeére et les nanocomposites a base de polymére [26].

a) les nanocomposites non a base de polymeére : Les nanocomposites non polymeres sont des
composites composés d'une matrice inorganique et d'une charge inorganique présentant au

moins une dimension nanométrique [26].

b) les nanocomposites a base de polymére : Les nanocomposites a base de polymére sont des
composites comprenant une matrice polymere et une charge ayant au moins une dimension
inférieure a 100 [26].
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1.2.3.2 Application des Nanocomposites

Bien gue les nanocomposites aient un grand potentiel dans la recherche, leur transition
vers des applications commerciales se fait lentement. Cependant, certains domaines
commencent & montrer des applications qui contribuent & accélérer ce processus, notamment
dans les industries automobiles, d'emballage, et de lutte contre les incendies. La plupart de ces
applications sont liées aux matériaux composites a base de polymeéres, ou les processus de
fabrication sont largement contr6lés et les colts sont bas [23]. Ainsi, les composites polymeéres
ont joué un réle important dans une variété d'applications telles que les fournitures de
construction, les batteries, les matériaux de transfert thermique, I'équipement aéronautique, et
la protection contre les interférences électromagnétiques [27]. Ils sont également largement

utilisés dans l'industrie électrique et électronique [23].
1.2.3.3Préparation des Nanocomposites
Il existe plusieurs méthodes pour préparer des nanocomposites :

o Mélange a I'état fondu : Le polymére et les nanomatériaux sont mélangés sous
I'influence de la chaleur. Le principal avantage de cette méthode est qu'elle n'implique pas
I'utilisation de solvants et qu'elle permet l'application des techniques traditionnelles de
transformation des polymeres. Ce processus a généralement la cote aupres des industriels en
raison de son colt relativement bas en comparaison avec d’autres processus et en raison

également de son coté écologique [28].

y
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MELTING POINT OF POLYMER

Figure I. 5: Préparation de nanocomposite par méthode de mélange a 1’état fondu [E3].
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o Melange de solutions : Les nanoparticules sont d'abord dispersées dans un solvant
organique dans lequel le polymére a été préalablement dissous. Le nanocomposite est obtenu

par évaporation du solvant [28].

1000 rpm

L

co-precipitation

——

S

[ - @ Nanoparticles -—le
.

@ Polymer chains !

Figure 1.6: Préparation de nanocomposite par méthode de Mélange de solutions [29].

o Polymérisation In-Situ : les nanoparticules sont dispersées dans les monomeéres, avec
ou sans solvant, puis la réaction de polymérisation est amorcée pour obtenir le nanocomposite.
La polymérisation in situ est avantageuse par rapport aux deux autres techniques en raison de
la préparation des nanocomposites polymere-charge avec une fraction de charge élevée. En
outre, grace aux monomeres de taille nanométrique, cette méthode garantit une dispersion

uniforme de la charge dans la chaine polymeére [28].

Nanofiller
Monomer . @ @
| ') .
Polymerization d @ L
Nanopolvmer
Mixing tank composite

Figure 1. 7: Polymérisation In-Situ [30].

10
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1.2.3.4 Nanocomposites polymériques

Au cours des dernieres années, les nanocomposites polymeéres ont attiré une grande
attention en tant que nouvelle classe de matériaux aux propriétés remarquables. Ces propriétés
comprennent des caractéristiques mécaniques ameliorées, une meilleure capacité de barriere,
une stabilité thermique accrue, des propriétés ignifuges et un module de flexibilité élevé. Ces
avantages sont principalement dus a l'interaction forte entre la matrice polymere et le
renforcement nanomeétrique. Ces caractéristiques permettent la fabrication de polymeres Iégers,

polyvalents, faciles a former et multifonctionnels [28 ,31].

+ Nanoparticles Nanofibers

Nanoplatelets Nanotubes
Polymer Nanocomposite

Direct Mixing

Figure 1. 8: Préparation de nanocomposites polymériques [32].

1.2.4 Polymeéres

1.2.4.1 Définition

Les polymeéres sont des matériaux moléculaires de grande taille produits par I'assemblage
de matiéres premieres appelées monomeres. Les monomeres sont liés ensemble par des liaisons
covalentes pour former une chaine polymeére, Il est composé principalement de carbone et
d’hydrogene [33].

1.2.4.2 Type de polymere

a) Naturel :

Polymeres naturels ou polymeéres a base de plantes obtenus a partir de la nature ou par les

organismes vivants, comme les protéines végétales ou animales (amidon et laine) [34].
b) Synthétique :

Il est obtenu a partir de monomeres par réactions chimiques en laboratoire (par
polymeérisation macromoléculaire de monomeéres). 1l existe une large gamme de ces polymeres,

dont (le polyéthyléne, le polypropyléne, le polyuréthane) [34,35]
11
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Parmi les méthodes de fabrication des polyméres, nous avons :

o La polyaddition : est une réaction chimique dans laquelle les monomeres se lient les
uns aux autres de maniére séquentielle (un a un) sans produire de petites molécules comme

sous-produits [33].

Exemple : polyéthyléne.

N(-CH2-CHp-) e [CH2=CHz2]n

o La polycondensation : est une réaction chimique impliquant la réaction de monomeres
pour produire des polymeres, avec libération de petites molécules comme sous-produits, par

exemple, I'eau [33].

Exemple : Polyéthyléne Terephthalate, (PET).

HO-CH;-CH;-OH + HOOC-C¢H;COOH s 1n(-0-CH; CH,0-CO-CH;CO-)+H,0 1.2

1.2.4.3 polyéthylene PE
1.2.4.3.1 Définition

Le polyéthyléne est un polymére thermoplastique semi-cristallin soluble dans certains
solvants, appartenant a la famille des polyoléfines [36]. Le polyéthylene présente des propriétés
remarquables, étant a la fois résistant et flexible, avec une sensation cireuse. De plus, il est
résistant aux produits chimiques et aux champignons, et posséde d'excellentes propriétés
d'isolation électrique. Le polyéthyléne a rapidement été utilisé comme isolant pour les cables
sous-marins, ainsi que comme isolant dans les équipements radar en cours de développement
[37].

12
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Figure 1. 9: Granulés de polyéthyléne [38].

1.2.4.3.2 Structure du polyéthylene

Le polyéthyléne est obtenu par polymérisation de I'éthylene (C2Ha4), qui a un poids
moléculaire de 28 g/mol [37]. Il est composé d'une longue chaine de carbone ou chaque atome
de carbone est lié a une paire d'atomes d'’hydrogéne. Les deux extrémités de cette chaine
carbonée contiennent un groupe methyle. Ce polymeére est considéré comme le plus simple en

termes de structure parmi tous les polymeéres [36].

Polyethylene

H H
|
c—cC
| | In n
H H

Figure 1. 10: Structure chimique du polyéthyléne [E4].

1.2.4.3.3 Différents types du polyéthylene

Il existe différentes classifications pour les types de polyéthylene basées sur leur densité,
dépendant du nombre et de la longueur des ramifications dans les chaines moléculaires, on peut
citer [39] :
4 Polyéthyléne a haute densité (PE-HD).
4 Polyéthyléne a masse molaire trés élevée (PE-UHPM) : polyéthyléne a masse

v (UHMWPE, ultrahigh molecular weight polyethylene).
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v Polyéthyléne réticulé (PE-R).

v PE-RHD: Polyéthyléne réticulea haute densité (HDXLPE, highdensitycrosslinke
polyethylene).

v PE-MD : polyéthylene a moyenne densité (MDPE, medium-densitypolyethylene).

v PE-TBD: polyéthylene a tres basse densité (VLDPE, very low-density polyethylene).

HDPE LDPE

=
M
“IAEE

Figure 1. 11: Représentation schématique des structures de différents types de PE [32].

1.2.4.3.4 Polyéthylene basse densité (PE-LD)

(PE-LD) est un polymere thermoplastique obtenu par polymérisation radicalaire de
I'éthyléne (ou éthéne) sous haute pression (superieure a 50 MPa) a environ 300 °C [40]. Le PE-
disponible en formes transparentes ou opaques, il est relativement souple et solide. Le PE-LD
est largement utilisé dans la fabrication de nombreux contenants, bouteilles de distribution,
bouteilles de lavage, tubes, sacs en plastique pour des composants informatiques et divers

équipements de laboratoire. Son utilisation la plus répandue est dans les sacs en plastique [41].
1.2.4.3.5 Domaines d'utilisation du Polyéthyléne (PE)

Les propriétés d'isolation électrique du polyéthylene en ont fait un matériau de choix dans
la fabrication de cables pour la communication sous-marine [41]. Il s'agit d'un polymere
synthétique largement utilisé, notamment dans la fabrication de la moitié des emballages

plastiques tels que les films alimentaires, les applications agricoles, les sacs plastiques,... etc.
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o Les principales applications du HDPE : sont les produits solides tels que les
bouteilles, les flacons, les feuilles d'eau, les réservoirs de carburant pour voitures, etc. [41]
o Quant aux principales applications du LDPE : elles se trouvent dans les produits

flexibles tels que les sacs, les films, les sacs poubelle, les contenants souples, etc [41].

Emballages
alimentaires

Outils / Jouets et

medicaux poupées

Figure 1. 12: Quelques domaines d'utilisation du polyéthyléne.

1.2.5 Nanoparticules

1.2.5.1 Définition

Les nanoparticules sont considérées comme I'élément fondamental de la nanotechnologie.
Ce sont de petites particules [42] avec des zéro dimensions [43] de 1 a 100 nm. Elles se forment
a partir d'un ensemble d'atomes, allant de quelques centaines a plusieurs milliers [44], et
possedent des propriétés physiques et chimiques améliorées grace a leur grande surface
specifique. Leur petite taille [42] leur confere une large gamme d'applications [45]. Elles se
présentent sous diverses formes, tailles et structures, pouvant étre sphériques, cylindrigues,

tubulaires, planes, etc... [46].
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Figure 1. 13: Comparaison a I'échelle nanoparticules entre les structures chimiques et

biologiques [47].
1.2.5.2 Classification des nanoparticules selon leurs compositions chimiques

Les nanoparticules sont principalement classées en différentes catégories en fonction de
leur forme, taille,...etc. Elles peuvent étre des nanoparticules organiques, inorganiques, ou a

base de carbone [42].
o Organique :

Les nanoparticules organiques ou polymériques sont des particules solides caractérisées
par leur non-toxicité, leur biodégradabilité, leur sensibilité aux radiations thermiques,
électriques et magnétiques, ainsi que leur colt économique et leur respect de lI'environnement.
Elles sont également considérées comme un choix idéal pour la livraison de médicaments
[42,48].

{

<»—(
b o e Wy - I g -
O 000U

Figure 1. 14: Nanoparticules organiques : a - Dendrimeres, b - Liposomes et c— micelles [46].
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o Inorganique :

Les particules ne contenant pas de carbone, caractérisées par leur non-toxicité et leur
stabilité Ce sont des particu lité accrue [48]. Elles se classifient en particules métalliques (Cu,
Fe, Ag, ...etc.) et en oxydes métalliques [42] (MgO, ZnO, NiO) [49].

e

—

Ag MgO Or Zn0

Figure 1. 15: Nanoparticules inorganiques.

. A base de carbone :

Ce sont des prticules basées sur le carbone, pouvant se présenter sous diverses formes

telles que le noir de carbone, les nanotubes, les sphéres, etc... [42]

Figure 1. 16: Nanoparticules a base de carbone : a-fullerenes, b-graphéne, c-nanotubes de
carbone [46].

1.2.5.3 Méthode de synthése de nanoparticule
Il existe deux méthodes connues pour la préparation des nanoparticules [6] :

o L'approche ascendante « bottom-up » : La méthode d'approche ascendante, ou

méthode de construction [46], consiste a former des nanoparticules a partir de molécules plus
17
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petites [50]. Les atomes se regroupent pour former des blocs, puis des nanoparticules. Les
atomes peuvent étre sous forme de gaz ou de liquide et passent par des transformations
atomiques ou une condensation moléculaire [6].

o L'approche descendante « top-down » : La méthode d'approche descendante, ou
méthode de destruction [46], consiste a convertir un matériau massif en particules de petite
taille [50] en appliquant une force externe & un matériau solide, telle qu'un choc, une pression,
un frottement, etc., ce qui conduit a sa fragmentation en particules plus petites [6].

Les méthodes de synthése des nanoparticules se divisent généralement en trois catégories

: physiques, chimiques et biologiques [51].

Synthése desnanopartiules

‘ Top-Down Botiom-Up

4

@ @ OOO OOOOO
— — J 0 <e+— O 4—¢ Oog
CJ O OS o
Matériaux solides Poudre l—Y—) Molécule Atome

Nanoparticules J\

| | |

of , .
[ © 2 Méthode physique ] [@ Méthode chimique ] N7

fFemEmEmEE_EEE_—_—_—_—_——_—— I fFeemEmEmE_EE_EE_—_—_—_——_———— I
: * Mécanique broyage. | : * Sol-gel. I * bactéries.
| ¢ Ablationau laser. : | * Filage. : * Extraits de plantes.
I+ Dépot par |+ Dépot chimiqueen | *  Champignon.
: pulvérisation. | : phase vapeur (CVD). | * Algues.
| ¢ Décomposition : | * Pyrolyse. :
| thermique. o :
[ |
| |
e = P

Figure 1. 17: Méthode de synthése de nanoparticule [46,52].
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1.2.5.4 Application des nanoparticules

Les nanoparticules possedent des propriétés physiques, chimiques, biologiques,
mécaniques, électriques et magnétiques uniques [46], ce qui leur confére de nombreuses

applications dans divers secteurs industriels [53].
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ENVLIOANEMENE

Administration des médicaments
Traitement des infections
Ciblage des cellules

Médecine
Purification de I'eau
Elimination de la pollution
Traitement des sols contaminés

Cosmetique

Crémes solaires a haute protection
Rouge a levres

Electronique

Ecrans grands formats et haute luminosité
Batteries |égeres et haute capacité

Optique
Capteurs
Lentilles devleoppe

...........

Fournit une activité catalytique plus élevée

Figure 1. 18: Le schéma suivant illustre certaines de leurs applications dans différents
domaines [54,55].
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1.2.6 Oxyde métallique

Les oxydes métalliques sont considérés comme l'un des composés naturels les plus
stables, formés par la réaction entre un oxygeéne électronégatif et un métal électropositif. 1ls se
caractérisent par leurs liaisons fortes [56]. L'objectif de leur synthése est de modifier les
propriétés des particules métalliques elles-mémes afin daugmenter leur réactivité, leur
efficacité, ...etc [48]. Quelques exemples de nanoparticules d'oxydes métalliques : MgO, ZnO,
CuO, NiO [49].

Métal + d'ioxygene _oxydes métallique 1.3

1.2.6.1 Oxyde de magnésium
1.2.6.1.1 Définition

L’oxyde de magnésium est un des oxydes métalliques de base [57]. Il s'agit d'une
substance solide [58] sous forme de poudre blanche, inodore et non toxique. Il se distingue par
sa haute pureté, sa solidite, son point de fusion élevé [59], sa grande surface spécifique [60],

...etc, c'est un matériau a faible colt [57].

Figure 1. 19 : Forme du poudre MgO [E5] [61].
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1.2.6.1.2 Propriétés

o Propriétés Structure :
L’oxyde de magnésium est un matériau hautement ionique et cristallin avec une unité
cubique a faces centrees [62].

Il se caractérise par une structure chimique simple, cristallisant dans une structure
cubique de type NaCl, similaire a celle du chlorure de sodium [58] avec un paramétre de maille
de 4,21 A [63].

La liaison chimique dans le MgO repose principalement sur la liaison ionique, avec les
ions Mg* et O* étant fortement liés par des interactions €lectrostatiques, ou les ions Mg**

attirent les ions O?" [63].

Mg?* +2e +1/2 O2 MgO

Ion magnesium 10N OXygene 4.21 ﬁ.

Figure 1. 20: Configuration électronique des ions Mg?* et O?~ et structure cristalline de MgO
[63].

La base est formée par un atome d’Oxygeéne O et un atome de Magnésium Mg séparés
par une demi de diagonale de cube [63] de sorte que chaque atome de Mg est entouré par six
atomes de O et vice versa.

Les positions des atomes de Mg et d'O dans le réseau cristallin du MgO sont presentées

dans le tableau suivant [61].
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Tableaux I. 1: Positions des éléments dans la structure MgO [61].

Mg (000) (02 %) (*20%) (2% 0)
O (2% V) (*200) (0% 0) (00v)
o Propriétés chimique :

Tableau I. 2: Un tableau montrant certaines des propriétés chimiques de MgO

Propriétés La valeur
Masse molaire 40.31 g/mol [63]
Densité 3.58 g/lcm®[63]
Point de fusion 2892 °C [64]
Point d’ébullition 3600 °C [64]
o Autres propriétés :

Il existe de nombreuses propriétés :

Non-volatilité, stabilité, réactions élevées, non-toxicité [57], surface élevée, résistance
électrique, résistance a la flamme [60], stabilité, résistance a la corrosion, indice de réfraction
élevé, conductivité thermique élevee, faible conductivité électrique [65], bande interdite élevée
7,7ev [62], Poids léger, comestibilité, point de fusion éleve, faible densité, absorption de

I'hnumidité, recyclage, autonettoyage et activité biodégradable [66].
1.2.6.1.3 Méthode de synthése d’MgO

Le processus traditionnel de synthese par méthodes physiques et chimiques est colteux
et dangereux pour I'environnement et la santé humaine, ce qui a suscité des préoccupations
concernant la sécurité et les aspects économiques. Les efforts scientifiques actuels se
concentrent sur le développement de méthodes durables pour produire des nanoparticules, et la
synthese biologique se distingue comme une approche clé, car elle est considérée comme moins
colteuse et plus respectueuse de l'environnement par rapport aux méthodes physiques et
chimiques [65,67].
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o Meéthode chimique :

L'utilisation de matériaux toxiques produit des sous-produits dangereux et menacants

pour la vie, rendant cette méthode non sécurisée [65,67].
o Méthode physique :

Elle nécessite une utilisation excessive d'énergie et de temps, ainsi que l'utilisation
d'équipements et de machines colteux, ce qui entraine des colts de fabrication éleveés et une

perte d'énergie, rendant cette méthode colteuse [65,67].
o Methode biologique :

La synthése verte est une méthode écologique et économe en énergie, et rapide. Elle
utilise des sources naturelles telles que : les plantes, les champignons, les bactéries, les algues,

...etc, pour produire des nanoparticules plus précises avec des formes spécifiques [65,67].

Les plantes sont la méthode la plus courante et sont faciles a obtenir et a utiliser des
extraits naturels provenant de différentes parties de la plante, telles que : les feuilles, les racines,
les fleurs, les fruits, ...etc. Les extraits de plantes agissent comme des agents de stabilisation et
de réduction, empéchent l'agglomération et assurent une répartition homogéne de la taille des

nanoparticules [65,67].

Le processus de synthese est influencé par divers facteurs (pH, sources et nature de
I'extrait, température, concentration de I'extrait), ce qui affecte la forme, la taille, la surface
spécifique et la stabilité des nanoparticules [65,67].

1.2.6.1.3.1 Méthode Sol-Gel

La méthode sol-gel est l'une des méthodes les plus courantes pour la syntheése de
nanoparticules [14] inorganiques [68] les oxydes métalliques, les composés d'oxydes
métalliques [69] ou les céramiques [70], en transformant un matériau de I'état liquide a I'état
solide. Cela se fait en rassemblant les atomes dans une solution pour former des poudres
homogenes avec une structure cristalline, tout en controlant la taille, la forme et la surface de
ces particules [68]. Cette méthode commence par la dissolution des précurseurs et leur
transformation en une solution colloidale ressemblant a un liquide (sol), qui se transforme

progressivement en gel, pour finalement obtenir un matériau solide [14].
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Le processus sol-gel passe par plusieurs étapes :
1. Hydrolyse (Hydrolysis) :

La phase initiale consiste a dissoudre les précurseurs, tels que les sels métalliques ou les
alkoxydes, dans un alcool ou un solvant aqueux. Les molécules (ROH ou H-0) se transforment

en hydroxy (OH") ou en oxo (O2"), ce qui conduit a la formation d'hydroxyde de métal [71].

M™ + X~ +ROHOUH,0 ™= M _OH + ROH 15
M_OH + H,0
2. Réaction de polycondensation (Polycondensation) :

La solution d'hydroxyde se condense pour former un réseau tridimensionnel [69]
(formation du gel) avec des liaisons métal-oxo-métal ou métal-hydroxy-métal [70] via des

réactions d'oxalation M-O-M. Cela entraine I'élimination du solvant [71].

M_OH+ HO_M ™=  V O_M + H,0 Liaisons métal-OXO-métal

M_OR+ RO_M ™= M _O0_M + H,0 Liaisons métal-hydroxy-métal |7

3. Age (Aging) :

Le gel continue de se condenser a l'intérieur du réseau, entrainant son rétrécissement et
I'expulsion du solvant [71].

4. Secher (Drying) :

Le gel est séché, Séchage du gel soit pour former un "xérogel” dense par effondrement
du réseau poreux, soit un aérogel par exemple par séchage supercritique, selon la méthode
appliquée [71].

5. Décomposition thermique (Calcination) :

La calcination se fait généralement a une température supérieure a 400°C, allant jusqu'a
800°C si nécessaire. Cette étape permet de compléter la réaction de condensation et d'éliminer

les impuretés chimiques et les produits secondaires [70,71].

La méthode sol-gel peut étre considérée comme une méthode de synthése puissante avec
de nombreux avantages : [68]
. Codt faible [68].
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. Temps de traitement court [68].

Fonctionne a des températures basses [68].
Méthode simple [14].

Produit des poudres nanometriques tres fines [14].
Sol Gel
Formation Formation

Metal
Alkoxide with
Solvent

Nanoparticles

Formation

_________ <~ 4 | 7] Drying

"""" ‘ oL
Hydrolysis Condensation Calcination
Process Process Process

Figure 1. 21: Les étapes de la méthode sol-gel [E6].
1.2.6.1.3.2  Sol-Gel auto-combustion

La méthode sol-gel auto- combustion est une technique largement utilisée au niveau
mondial. Elle est respectueuse de I'environnement et offre un codt réduit pour la production de
nanoparticules inorganiques de haute pureté et homogénéité, notamment pour les oxydes
métalliques. Cette méthode repose sur une réaction d'oxydoréduction, utilisant des nitrates
métalliqgues comme agents oxydants et des combustibles organiques comme agents réducteurs.

Les combustibles organiques peuvent étre : acide citrique, urée, glycine, ...etc [72].
Le processus se déroule comme suit [72] :

1) Formation du Sol.
2) Formation du gel.
3) Auto- combustion.

Il s'agit d'un processus sol-gel suivi d'une combustion spontanée. Le gel est constitué
d'une solution aqueuse d'un précurseur métallique (nitrate de métal) et d'un combustible
organique. La combustion du gel se produit par la propagation d'une onde de combustion d'une
maniere auto-combustive, connue sous le nom de combustion par auto-diffusion, ou le
processus ne nécessite pas d'apport d'énergie externe. Les combustibles organiques jouent un

réle crucial dans le processus de combustion [72].
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La méthode sol-gel auto- combustion présente de nombreux avantages [72] :

o Méthode facile et simple

o Respectueuse de I'environnement

o Co(t réduit

o Economise de I'énergie et du temps

o Réduit la production de déchets nocifs en utilisant des matériaux écologiques
o Produit une poudre de haute pureté avec une surface spécifique élevée

o Les oxydes métalliques obtenus ont des structures cristallines.

Figure 1. 22: Auto-combustion [73].

1.2.6.1.4 Applications de I'oxyde de magnésium

Les nanoparticules de MgO se sont distinguées comme un candidat potentiel pour
résoudre divers problémes dans plusieurs domaines. Elles sont également considérées comme

une alternative aux nombreuses méthodes colteuses et nuisibles actuellement utilisées [66].
o L'agriculture :

Les nanoparticules de MgO présentent plusieurs avantages, tels que I'absence de toxicité
pour les plantes, I'absence de génotoxicité, la stabilité thermique, ainsi que la capacité a
augmenter la productivité de la culture de I'arachide, a prévenir les dommages aux récoltes, a

supprimer les infections bactériennes, et a agir comme antifongique et insecticide ... etc [61,66].
o Alimentation :

Le MgO est largement utilisé dans les industries alimentaires. Il est considéré comme un

additif alimentaire approuvé par I'Union européenne sous la classification E530. Il est utilisé
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pour prolonger la durée de conservation et préserver la qualité des aliments, comme agent

décolorant dans le raffinage du sucre [63], et comme complément alimentaire [66].
o Environnement :

La pollution de I'environnement est un probléme grave auquel la population mondiale est
confrontée. Les nanoparticules de MgO ont prouvé leur efficacité dans diverses applications
environnementales. Elles possedent des propriétés d'absorption élevées, une grande surface
spécifique et une capacité de réponse élevée, leur permettant de résoudre plusieurs problémes :
elles sont utilisées comme adsorbant de gaz, tel que le dioxyde de soufre, pour éliminer les
métaux lourds, comme le plomb, I'arsenic et le mercure, de I'eau, pour le traitement des déchets
toxiques, I'absorption des ions d'uranium, I'élimination du phosphore, et le traitement des eaux
usées [66].

. Meédecine :

Le MgO a réussi dans le domaine médical, allant du traitement des maladies au
diagnostic. 1l est considéré comme antirhumatismal, anticancéreux, permettant une
administration précise des médicaments et favorisant la régénération osseuse. De faibles
concentrations de MgO augmentent le nombre de globules rouges et blancs, et sont utilisées
pour I'encapsulation des médicaments. 1l cible également les tumeurs, favorise la cicatrisation

des plaies [66], et est utilisé dans la production de médicaments [65].
o Autres applications :
Les nanoparticules de MgO sont utilisées dans de nombreuses industries :

Fabrication de matériaux réfractaires, la catalyse, la céramique, I'électronique [65], ainsi que
dans la production automobile, les fusées, les batteries au lithium, les cosmétiques, les produits
de soin de la peau [66], les fours [58], les revétements, les semi-conducteurs [61], la
construction et les dispositifs de stockage d'énergie [60]. Elles sont également utilisées comme

matériau d'isolation pour les cables électriques [74].
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Figure I. 23: Arbre montrant les applications de I’MgO.

1.2.7 Isolants pour cables électriques a base de nanocomposite

En raison de la demande croissante en approvisionnement énergétique [32], I'exploitation
des sites ¢électriques nécessite la mise en ceuvre de différents réseaux de cables isolés. Il existe
de nombreux types de cables qui varient selon leur fonction (communication, transport... etc.)
et les conditions d'exploitation (niveau de sécurité, niveau de tension, environnement...etc) [75].
Les matériaux polymeres jouissent d'une grande acceptation parmi les ingénieurs de conception
d'isolation électrique, en raison de leurs propriétés multifonctionnelles (facilité de traitement,

excellentes propriétés d'isolation, rapport résistance/poids élevé) [76].

Le Tableau 1.3 présente les principaux polymeéres utilisés pour l'isolation des cables

électriques.
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Tableau 1.3 : L'importance des polyméres utilisés dans l'isolation électrique [77].

Polymeére et abréviation Propriétés.
Polyéthyléne (PE) La perte diélectrique est faible, la permittivité est
faible, la résistivité est élevée et le colt est
modéré.
Polypropyléne (PP) qui est une polyoléfine, tout comme le

polyéthylene, principalement utilisé dans les

condensateurs."

Polyéthylene téréphtalate (PET) Ou le polyéthylene naphtalate (PEN) présente
une excellente résistance a la chaleur et est

employé dans les condensateurs.

Polycarbonate (PC) reconnu comme l'un des meilleurs isolants
transparents, caractérisé par une excellente

résistance a la température.

Polytétrafluoéthyléne (PTFE) également un excellent isolant doté d'une haute

résistance a la température.

Ces matériaux ont une durée de vie limitée, qui dépend de leur composition et des

conditions d'exploitation (humidité, pollution, température, corrosion chimique, ...etc.) [77].

PE est considéré comme le matériau le plus approprié pour l'isolation électrique, mais il
présente deux principaux probléemes : la limitation de la température maximale de
fonctionnement et la nécessité d'ajouter des antioxydants pour éviter la dégradation de
I'isolation [32].

Il est difficile d'améliorer la qualité de l'isolation en raison des codts élevés liés a la
production de matériaux plus purs [32]. Ainsi, les scientifiques et les ingénieurs ont lancé de

nombreux projets de recherche pour développer de nouvelles techniques d'isolation [78].

Les matériaux isolants nanométriques ont émergé comme une solution prometteuse pour
améliorer les propriétés globales des matériaux isolants a base de polymeres, appelés
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nanocomposites. Il s'agit de Nanocharges de dimensions comprises entre 1 et 100 nm, intégrés
dans une matrice polymére. [79] Parmi les nombreux nanocomposites, les nanocomposites
polymeéres d'oxydes métalliques jouent un réle clé [80]. L'ajout d'une petite quantité de
nanoparticules inorganiques a un polymeére peut considérablement améliorer ses propriétes :
électriques [81], optiques [82], thermiques, mécaniques, économiques et environnementales
durables. Ce sont des matériaux prometteurs pour I'avenir de l'isolation des cables électriques,

car ils offrent de nombreux avantages [32] :

o Stabilisation supplémentaire de la tension [32].
o Faible poids [32].
. Facilité de traitement [32].

o Faible codt [32].
o Matériau ignifuge [83].

o Excellentes propriétés isolantes [84].
o Résistance élevée a la rupture diélectrique [85].
o Prolongation de la durée de dégradation de I'isolation [85].
00
%e B
@ o0 °°

Microparticles Sub-manoparticles Nanoparticles

face

+

Direct Mixing

Particle/Interface

Figure 1. 24: Isolation des cables électriques a base d’un nanocomposite [32].
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Oxyde de magnésium présent de nombreuses propriétés intéressantes dans le domaine de
la fabrication de cébles électriques :

. Résistance électrique et a la flamme [60].

. Résistance a la corrosion, faible conductivité électrique, et haute conductivité thermique
[65].

. Capacité a absorber I'humidite, faible poids, et point de fusion élevé [66].

L'ajout de MgO a un polymere peut améliorer la résistance a I'numidité et la rigidité de
I'isolant [32].
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L'ajout d'une petite quantité de MgO au LDPE a conduit & une augmentation significative

de la résistance électrique et a améliore la résistance a la rupture diélectrique [81].

L'ajout de MgO a la matrice de LDPE a la capacité de protéger les structures de la matrice
de LDPE et de retarder I'apparition des réactions thermiques, ce qui signifie que le LDPE/MgO

possede une meilleure stabilité thermique que le LDPE pur [86].
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Chapitre 11 Partie Pratique

11.1 Introduction

Dans ce chapitre, on trouve une description des divers équipements et plante employés,
ainsi que des méthodes d’exploitation. La partie expérimentale a été réalisée au niveau du
laboratoire pédagogique de chimie 2 de la faculté des Sciences et Technologies de I’Université

de Ghardaia (Algérie).
1.2 Obijective du travail

L’objectif de ce travail est de synthétiser des particules d’oxyde de magnésium
nanostructurées en utilisant des extraits de plantes aromatique (Asphodelus tenuifolius Cav et

Salvia officinals) par la méthode de Sol-Gel auto-combustion (chimie verte), cela dans le but

de les utilises avec un polymere (polyéthyléne) pour finalement obtenir un nanocomposé sous

form de film.
> Extraction de plantes aromatiques fraiches.
> La Biosynthése de MgO en utilisant un extrait de plantes aromatiques (Sol-Gel auto-

combustion).
> La dissolution du polyéthyléne a 1’aide d’un solvant.

> La préparation d’un film de nanocomposé.
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Pré-enquétes

v

Choix la région d’approche ‘Ghardaia’et"Blida“

v

Choix de méthode d’échantillonnage (récolte a la main).

¢ ) |
Lavage des plantes a I'eau distillée Préparation de polyéthyléne (dissolution).
) Ajouteé un solvant (Xyléne) et
Découpage chauffer o T= 80°C.

Préparation de I'extrait de plante" Sauge et de la plante de’ Tazia fraiche.

Reflux a 60°C

Filtration

Extrait aqueuses des préparation de I'extrait de plante de"Sauge et de la plante de Tazia

Biosynthéses de MgONPs - =Y Nanocomposite |

Les Analyses
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Les Analyses

Caractérisation de nanocomposite
Caractérisation des MgONPs (polyéthyléne + MgONPs)

Tests

dielectriques

Figure I1. 1: Organigramme descriptif de la méthodologie de travail.
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Partie Pratique

11.3 Matériels utilisés

11.3.1 Matériels et produits chimiques

Le tableau suivant regroupe tous les produits chimiques et matériels utilisés dans notre

étude.

Produits

Nitrate de
magnesium

hexahydrate

(BIOCHEM)

Hydroxyde

d’ammoniac

(BIOCHEM)

Polyéthyléne
(Sigma Aldrich)

Xylene

Tableau Il. 1: Tableau des produits et Matériels.

Formule

Mg(NO3)2.6H.0

NHsOH

H (CH2CH)n H

CsHa1o

Masse
molaire

(g/mol)

256.41

35.05

28.04

106.16
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Densité. Sécurité.

(g/ml)

1.64

O
VAUAC

0.9100

0.925

0.86

SOS
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11.3.2 Matériel végétale
Le matériel végétal utilisé dans cette étude c’est la plante de Tazia"et la plante "Sauge
11.3.2.1 Présentation la plantes de Tazia

La plante connue sous le nom d'herbe d'oignon [1], Le nom scientifique est Asphodelus
tenuifolius Cav , En Algérie elle est souvent appelée "Tazia", un terme arabe vernaculaire
"Tazia" fait partie de la famille des Liliacées, mais tres recemment, il a été séparé en une famille
distincte, les Asphodelaceae son habitat d'origine se situe principalement dans la région
méditerranéenne, en Asie et dans les fles Mascareignes, mais il s'est largement répandu dans de
nombreuses villes, s'étendant de la région meéditerranéenne vers l'est, la péninsule arabique, le
sous-continent indien et certaines villes telles que la Malaisie, I'Australie, le Chili, la Nouvelle-
Zélande, le Mexique et les Etats-Unis d'’Amérique [2]. En Algérie, il pousse dans les dunes de
sable, les prairies arides et les steppes, et il est courant sur la cote littorale d'Oran, les hauts
plateaux et le désert (sud) [3] Elle pousse au début du printemps, de février a avril [2] Elle est
considérée comme un aliment polyvalent non seulement en tant que légume, mais aussi pour

traiter de nombreuses maladies et parfois utilisée a des fins décoratives [1].

Tableau Il. 2: Tableau des désignations de la plante ' Tazai ' en différentes langues [2].

Nom scientifique Asphodelus tenuifolius Cavan.
Nom anglais Onion weed.

Nom francais Asphodéle a petite fleurs.

Nom arabe Tazai, Achb I'ibel, Berwag.
Nom hindi Dangro, Bokhat, Piazi.
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11.3.2.1.1 Classification scientifique de cette plante [2]

Régne Plantae.

Clade Tracheophytes.
Clade Angiospermes.

Clade Monocotyledones.
Ordre Asparagales.
Famille Asphodelaceae.

Sous famille Asphodeloideae.

Genre Asphodelus.

Espéce Asphodelus tenuifolius Cav.

11.3.2.1.2 Description de la plante

Plante sauvage monocotylédone [3] de grande taille, ressemblant a une rose en termes de
forme externe, avec des feuilles basales multiples entourées de nombreuses tiges florales non
ramifiées. Pour ses feuilles, elles sont toutes basales, paralléles, cylindriques et creuses, avec
des lignes minces [2] Elles sont d'un vert brillant magnifique, avec des bords tranchants sur le
dessus, mesurant environ 20 a 30 cm de hauteur et un diametre de 0,5 a 5 mm, du centre
émergent des tiges qui s'élevent vers le haut, mesurant de 15 a 50 cm de long, portant des fleurs
blanches en haut [3] Avec une bande centrale rose [2] Elles mesurent de 4 a 6 mm de longueur.
Ses fruits sont en forme de capsule sphérique d'un diametre de 3 a 4 mm, et ses graines ont une

forme triangulaire avec trois cétés noirs d'un diamétre de 3 mm [3].
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Figure 11. 2: Tazia [2].

a) Composition chimique de Tazia :

Il existe de nombreux composés chimiques présents dans la plante de Tazia, a savoir :
Tanins, anthracénosides, flavonoides, saponosides, coumarines, alcaloides, stérols et
triterpénes. [2] des glucides, des acides amines tels que le chrome, des triterpénoides, des
dérivés de la naphaléne, ainsi qu'une quantité élevée d'acides gras insaturés, en particulier
I'acide linoléique représentant environ 62,62 %. [4]

b) Utilisation de Tazia :

Une plante comestible couramment utilisée comme légume car elle ressemble a I'oignon.
Elle posséde de nombreux avantages médicinaux dans la médecine traditionnelle, notamment
pour traiter les rhumes et les hémorroides. [1] elle est utilisée pour traiter les troubles
inflammatoires et les douleurs rhumatismales. [5] Les voies urinaires [4] L'hypertension
artérielle, les problemes circulatoires et le diabete [6] Il est également bénéfique pour la
cicatrisation des plaies [1] Son extrait agit comme un antimicrobien et a des effets antioxydants

et antiparasitaires [4].
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11.3.2.1.3 Récolte du Matériel végétale

La plante de Tazia est largement présente dans la wilaya de Ghardaia, dans de nombreuses

vallées, dont :

o Oued Ghazalat est une municipalité de Mansoura.

o Oued Rzil est une municipalité de Dara Ben Dahoua.
o Oued M'tlili est une municipalité de M'tlili.

o Oued Shésb est une municipalité de Shésb.

De février au début de juin, mais elle peut pousser en janvier dans des régions chaudes
sous les arbres ou les jujubiers en quantités considérables. En ce qui concerne le prix, elle peut
étre achetée sur le marché des légumes ou dans les épiceries pour un prix allant de 50 a 100

dinars algériens, ou elle peut étre cueillie gratuitement dans les zones ou elle pousse.

La plante de Tazia a été cueillie dans la région d'Oued Ghazalat, municipalité de

Mansoura, le 26 janvier 2024.

Figure 11. 3 : Lieu de cueillette de la plante Tazia.

11.3.2.2 Présentation la plantes de Sauge

La sauge ,également appelée Salvia en latin, elle est aussi largement connue dans le
monde arabe sous le nom de "Al-Miramiya" ou "Meramia" est I'une des plantes les plus connues
de la famille des Lamiacées, avec environ 900 espéces [7] Les deux espéces les plus courantes
sont la sauge officinale (Salvia officinalis) et la sauge lavandulée (Salvia lavandulaefolia). Son
nom scientifique dérive du mot latin "salvare", signifiant sauver et guérir, indiquant ainsi qu'elle
est une plante médicinale [8] L'origine d'origine de I'espece Salvia officinalis est les régions du

Moyen-Orient et de la Méditerranée. Aujourd'hui, elle a été naturalisée dans le monde entier,
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en particulier en Europe et en Amérique du Nord. [9] Elle fleurit de mars a juillet selon les

habitats et les conditions climatiques [8].

Tableau Il. 3: Tableau des désignations de la plante 'Sauge' en différentes langues [10].

Nom Scientifique Salvia officinalis.
Nom en anglais Myramia.

Nom en anglais Sauge officinale.
Nom en arabe Common Sage.

11.3.2.2.1 Classification scientifique de cette plante [11]

Regne Plantae (végétal).
Embranchement Cormophytes.
Division Magnoliophyta.
Classe Magnolioposida.
Sous-classe Asteridae.
Ordre Lamiales.
Famille Lamiacées.
Genre Salvia.
Espéce Salvia officinalis L.

11.3.2.2.2 Description de la plante

La sauge pousse sous forme de sous-arbrisseau vivace atteignant une hauteur de 60 cm.
Les feuilles sont opposées et simples, avec des poils blancs sur la face inférieure et une couleur
gris verdatre. Les tiges sont dressées avec une abondance de branches vert foncé velues. Les
feuilles sont étalées et pétiolées avec une bordure dentelée. La surface est ridée et parfois avec

des stipules basales. La longueur des fleurs varie de 2 a 4 mm du pédoncule, et elles sont en
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forme de fausses fleurs supérieures contenant de 5 a 10 fleurs de couleur violette formant des

épines fausses composees. [9].

Figure I1. 4: La sauge.

a) Composition chimique de la Sauge :

Cette gamme comprend une large gamme de composés alcaloides, de glucides, d'acides
gras, de dérivés glycosidiques (tels que les glycosides cardiaques, les flavonoides glycosides,
et les saponines), de composés phénoliques (comme la coumarine, les flavonoides, et les

lignanes), de polyacétylénes, et de terpenes stimulants [8].
b) Utilisation de Sauge :

Une plante comestible utilisée comme légume, dans les tisanes, ainsi que dans la
fabrication de parfums, de produits alimentaires et de médicaments. Elle possede de nombreux
bienfaits médicaux, notamment pour traiter les rhumes, les infections des voies respiratoires,
soulager la douleur, agir comme antibactérien, antioxydant et antifongique, ainsi que faciliter
la digestion. Elle peut également stimuler la mémoire et aider a résoudre les problémes de

ballonnements et de troubles intestinaux [12].
11.3.2.2.3  Récolte du Matériel végétale

La sauge pousse largement dans la région du Moyen-Orient, et elle est I'une des especes
les plus typiques du bassin méditerranéen. En raison de la position géographique de I'Algérie,
la sauge y est largement présente [7,9].
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La plante de Sauge a été apportée de la région de Boufarik, & Blida, en janvier 2024, au

prix de 130 dinars algériens (son prix varie entre 100 et 150 dinars algériens dans les marches).

Figure I1. 5: Lieu de cueillette de la plante Sauge.
11.4 Mode opératoire
11.4.1 Préparation de I’extrait des plantes (Sauge et Tazia)
11.4.1.1 Lavage
Nous I'avons la plante avec de I'eau distillée pour éliminer la poussiére et les impuretés.
11.4.1.2 Séchage

Nous séchons la plante a I'extérieur en utilisant un étuve. (Pour préserver une plante

fraiche).

Figure 1. 6: Séchage
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11.4.1.3 Découpage
Nous coupons la plante en petits morceaux pour faciliter et accélérer le processus

d'extraction.

Figure 11. 7: Découpage

11.4.1.4 Préparation de I’extrait

1) Nous pesons 20 g de plante coupée.

2) Nous prenons 200 ml d'eau distillée a l'aide d'une éprouvette graduée de 250 ml.

3) Nous placons le mélange d'eau distillée et de plante fraiche dans un bécher de 250 ml,
puis nous le plagons sur un agitateur magnétique chauffant pendant une heure a une température
ne dépassant pas 60 °C.

4) Apres une heure, nous observons un changement de couleur dans le mélange, ce qui

indique I'extraction des composants de la plante.
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Figure 11. 8: L’étape d'extraction de la plante.
11.4.1.5 Filtration :

Nous prenons le mélange aprés qu'il ait refroidi, puis nous le filtrons a I'aide d'un Passoire
pour éliminer les morceaux de plante, et nous le passons ensuite a travers du papier filtre pour

éliminer les impuretés (le processus de filtration a duré environ une demi-heure).

Figure 11. 9: L’étape de filtration.
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11.4.2 Biosynthese de Nanoparticules de MgONPs (Sol-Gel auto-combustion) [13]

1) Nous prenons 30 ml d'extrait de plante et le placons sur un agitateur magnétique
chauffant, puis nous y ajoutons 10 g de nitrate de magnésium Mg (NO3)..6H2O (considéré
comme une source d'oxyde de magnésium) et laissons le mélange reposer un moment pour qu'il

s’homogeénéise.

Figure I1. 10: L’étape de préparation du produit.

2) Nous ajoutons une goutte d'ammoniac NHsOH pour ajuster le pH a 7.

Figure I1. 11: Ajustement du pH.
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3) Nous placons la solution dans le mélangeur magnétique chauffant a une température

comprise entre 80 et 90 °C. Aprés un certain temps, nous observons ce qui suit :

> Une diminution notable du volume de la solution et son changement en un Liquide

semblable & un gel.

> Le changement de couleur du liquide va du clair au foncé progressivement.

> Les premiéres bulles commencent a apparaitre.

Figure Il. 12: L’¢tape de I'hydrolyse a la polycondensation.

4) Nous augmentons la température a 120°C.

5) La plante aromatique agit en réaction avec le nitrate de magnésium comme combustible

pour le processus de combustion.

Figure I1. 13: L’étape d'auto-combustion.

6) Apres le processus de combustion, nous remarquons ce qui suit :

> Le liquide se transforme en gel avec un changement de couleur.
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> Le gel devient semi-sec.
> L'échantillon se transforme en une poudre seche de couleur blanche jaunatre.

Figure 1. 14: Létape d'age a séchage.

Remarque : Le processus de sol-gel auto-combustion a pris environ 2 heures.

7) Nous retirons I'échantillon du mélangeur, le brisons et broyons les agglomérats, puis les
placons dans un plat d'évaporation.

8) Nous pesons I'échantillon avant de le placer dans le four.

9) Nous placons I'échantillon dans le four a une température de 600°C pendant deux
heures, puis nous éteignons le four et laissons I'échantillon a I'intérieur pour refroidir pendant
24 heures.( Le rble du four est de retirer les impuretés et les matiéres organiques tout en

préservant les matériaux minéraux) .

Figure 11. 15: Traitement thermique.

10) Nous sortons I'échantillon et nous pesons. (Le poids net moyen obtenu dans
I'expérience est Mmoy = 1g de MgONPs.

Remarque : Chaque 20g de masse de plantes de Tazia et de Sauge utilisée produit 6,669 de
MgONPs.
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11)  Nous prélevons un échantillon pour effectuer des analyses (MEB, DRX, EDX) afin de

nous assurer d'atteindre MgONPs.
11.4.3 Préparation de polyéthylene

Pour realiser I'expérience, il faut préparer du polyéthyléne en prenant 1g de polyéthyléne
et en y ajoutant 5 ml Xylene (qui agit comme un solvant) a une température comprise entre 80
et 90 °C. Apres 10 minutes, nous remarquons que tout le polymeére a fondu, produisant une

solution semi-gelée.

Figure 1. 16: Préparation de polyéthyléne.

11.4.4 Préparation de Nanocomposite

1) Une fois I'étape 7 terminée, nous ajoutons immédiatement le nano préparé a partir de la
plante Tazia. Nous laissons le mélange se mélanger compléetement, puis le versons dans une
boite de Petri d'épaisseur uniforme et le placons dans une étuve préchauffée a une
température comprise entre (100 - 110 )°C. Apres une heure, nous retirons I'échantillon a
I'aide de pinces.
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Figure I1. 17: Préparation de nanocomposite.

2) Enfin, nous avons obtenu un film de nanocomposite :

Figure I1. 18: Film de nanocomposite.

11.5 Caractérisation des Nanoparticules et des Nanocomposites

Il est essentiel d'utiliser des techniques d'analyse variées, avancées et efficaces pour
mener une étude exhaustive sur I'échantillon ciblé. Nous avons réalisé des études et des analyses
sur plusieurs techniques telles que le MEB, I'EDX, et la DRX. Cette étude nous a permis
d'obtenir des informations détaillées sur la structure, la composition chimique, la surface, etc.,
de nos échantillons. Voici un bref descriptif des techniques utilisées pour caractériser les

particules et les composés nanométriques.
11.5.1 Microscope électronique a balayage (MEB)
11.5.1.1 Déefinition

C'est une technique efficace utilisée pour produire une image haute résolution de la
surface d'un échantillon (a I'échelle microscopique ou nanométrique) avec un grossissement
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pouvant atteindre 300 000x, en utilisant un faisceau d'électrons. Les électrons interagissent
avec la matiere (I'échantillon) pour générer des émissions électroniques qui nous permettent
d'observer la forme, la taille et la structure de la surface de I'échantillon de maniere détaillée et

avec une grande précision.

L'échantillon est un matériau solide qui comprend des substances organiques ou

inorganiques ...etc. [14-16]

11.5.1.2 Composants principaux [14] :

o Source de génération des électrons : "Canon a électrons".

o Colonne inférieure contenant deux ou plusieurs lentilles électromagnétiques.
o Systéme de déviation composé de bobines de balayage.

o Détecteur d'électrons.

o Chambre de I'échantillon.

o Systeme informatique composé d'un écran d'affichage et d'un clavier.

11.5.1.3 Principe [14,17] :

a) Le processus commence par le lancement d’un faisceau d’électrons a partir du canon a
électrons avec une énergie cinétique élevée allant de 0,1 a 30 keV.
b) Le faisceau d’¢lectrons passe a travers des lentilles électromagnétiques qui le
compriment a moins de 10 nm et le dirigent vers I’échantillon.
C) les bobines de balayage déplacent un faisceau d'électrons point par point le long de ses
axes X et Y jusqu'a ce qu'une zone entiére soit balayée.
d) Les électrons primaires frappent la surface de I’échantillon jusqu’a une profondeur de
1y, ce qui entraine la dispersion d’électrons. Certains se dispersent de maniere élastique,
appelés électrons rétrodiffusés, et d'autres de maniére inélastique, appelés électrons
secondaires.
. Electrons rétrodiffusés :

Les electrons du faisceau primaire peuvent subir plusieurs interactions élastiques avec le

noyau de la matiére, ce qui dévie leur trajectoire et les faits ressortir sous forme d'électrons

rétrodiffusés.
° Electrons secondaires :

Lorsque les électrons du faisceau primaire pénétrent dans 1’échantillon, ils perdent

progressivement de 1’énergie en raison de collisions inélastiques (interactions entre les electrons
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du faisceau primaire et les €lectrons faiblement liés de 1’échantillon), et ils sont &jectés de

I'échantillon sous forme d'électrons secondaires.

e) Les électrons émis sont détecteés par un détecteur qui collecte les signaux et les convertit

en impulsions électriques numeriques.
Remarque : Les électrons secondaires sont accélérés par le détecteur, ce qui leur confére une
énergie cinétique.

f) Le systeme traite les données et les transforme en informations utiles pour former une
image claire de la surface de I'échantillon (le systéme contréle le grossissement, l'intensité, la

luminosité ... etc.

* Les électrons rétrodiffusés fournissent des détails sur la composition chimique de la surface

de I’échantillon (topographie).

» Les électrons secondaires fournissent des détails sur la forme, la taille et la structure de la

surface de I’échantillon (morphologie).

Remarque : Le fonctionnement du MEB nécessite un vide [15] pour éviter les collisions du

faisceau d’électrons avec les molécules d’air.

Emitter/
electron gun

Condenser
ienses
Deflection
coils

Final lens f %
Electron
- Y
Specimen | detector Image builds up scan by scan

of the beam and line by line
on the screen

SEM layout and function

Amplifier

Figure 11. 19: Schéma de fonctionnement d’un MEB [14].
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11.5.2 Spectroscopie de rayons X a dispersion d’énergie (EDX)
11.5.2.1 Définition

L'analyse spectroscopique des rayons X dispersés par I'énergie (EDX) est une technique
puissante permettant d'analyser de la composition élémentaire (composition chimique) d'un
échantillon. Elle repose sur la génération de rayons X caracteristiques lorsqu'un échantillon est
bombardé par un faisceau d'électrons [18], produisant une énergie unique et spécifique a chaque

élément chimique [17].

La plupart des microscopes électroniques a balayage (MEB) sont équipés d'un systéme

EDX (couple), permettant aux deux techniques de fournir des informations essentielles sur

I'échantillon ciblé (quantité, composition chimique, image détaillée de la surface de
I'échantillon) [14].

Figure 1. 20: Photo de Microscope électronique a balayage (MEB) couplé a  une analyse

par spectrométrie a dispersion d'énergie (EDX).

11.5.2.2 Principe

o Le principe de I'EDX repose sur I'énergie générée par l'interaction entre le faisceau
d'électrons et I'échantillon ciblé, qui produit des rayons X caractéristiques [17,19].

o Le processus commence lorsque le faisceau d'électrons incident sur I'échantillon excite
les électrons des orbites internes de I'atome, provoquant leur éjection et créant une lacune
électronique. Cette lacune est comblée par la transition d'un électron d'une orbite externe,
possédant une énergie plus élevée, vers une orbite interne a énergie plus basse, ce qui entraine

I'émission de rayons X caractéristiques dont I'énergie correspond a la différence entre les
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niveaux d'énergie. Chaque élément chimique posséde une énergie spécifique et définie, ce qui
permet de les identifier. [17,19]

o Les orbitales atomiques sont divisees en couches (K, L, M, N, O) et en sous-couches
(L1, L2, L3). L'énergie d'ionisation augmente de l'intérieur vers I'extérieur. Ainsi, tout transfert
électronique entre deux couches entrainera I'émission de rayons X caractéristiques, possédant
une énergie unique et spécifique a I'élément chimique concerné [17].

o Chague point d'analyse est examiné par un détecteur sensible a I'énergie des photons, et
les données sont collectées par un systéme qui reproduit I'énergie des rayons X sous forme de
spectre. Ce spectre est un graphique représentant le nombre de comptes en fonction de I'énergie

des rayons X, contenant des informations qualitatives et quantitatives sur I'échantillon. [18,20]
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Figure 1. 21: Schéma représentant le principe de la spectroscopie de rayons X [17].

11.5.3 Diffraction des rayons X(DRX)

11.5.3.1 Définition

La diffraction des rayons X (DRX) est une technique couramment utilisée pour
caractériser la structure des matériaux et déterminer la nature des produits cristallins
(monacristallins, polycristallins ou amorphes), ainsi que pour identifier des matériaux inconnus

sous forme solide ou en poudre [21_23].
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La phase cristalline peut étre facilement identifiée grace a une base de données (JCPDF)
et déterminer les informations structurelles de I'échantillon telles que : la taille des cristaux,

I'orientation cristalline, La forme des régions cristallines...etc [16,23,24].

Figure 11. 22: L’image de diffractométre DRX [25].

11.5.3.2 Composants principaux

Le DRX est composé de trois éléments principaux [22] :

o Un tube a rayons X.
o Un support pour I'échantillon.
o Un détecteur de rayons X.

11.5.3.3 Principe [16,21_24]

Le processus commence lorsqu'un faisceau d'électrons est produit dans un tube
cathodique par un filament chauffé, puis accéléré sous une tension électrique comprise entre 20
et 40 kV vers une anode. Cette étape génere des rayons X, qui sont focalisés sur I'échantillon a
un angle spécifique par rapport a sa surface. Les rayons X interagissent avec I'échantillon,
provoquant la diffusion des électrons autour du noyau de l'atome, ce qui entraine des
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interférences des ondes diffusées, émises dans plusieurs directions, produisant ainsi des

interférences constructives et destructives.

o L'interférence structurelle des rayons X incidents sur un échantillon se produit lorsque

la loi de Bragg est respectée :
1.1
2dhki sin (0) =n A

N : est un entier représentant I'ordre de la réfraction.

A : longueur d’onde du faisceau de rayons X.

d : distance inter-réticulaire, c'est-a-dire distance séparant les plans d’indice (hkl).
0 : est I'angle d'incidence des rayons X sur la surface de I'échantillon.

La loi de Bragg relie la longueur d'onde des rayons X, l'angle de diffraction, et
I'espacement des réseaux dans un échantillon cristallin.
La détection des rayons X diffractés se fait par un détecteur, et les signaux sont traités a
I'aide d'un microprocesseur ou de maniere électronique, avant d'étre affichés sur un écran
d'ordinateur sous forme de diagramme de diffraction (sous forme de lignes ou de pics
d'intensité). Ce diagramme est spécifique a I'échantillon, Parce que chaque phase cristalline a
son propre schéma.
Selon la loi de Bragg, le diagramme de diffraction résultant se présente sous forme d'une

série de pics de diffraction.
» L'axe X correspond a la valeur spécifique de (20).
» L'axe Y représente l'intensité relative des pics de diffraction.

La taille des grains peut étre calculée a l'aide de I'équation de Scherrer :

kA

= 11.2
BcosO

D : Taille des grains [A°].
A : Long ueur d'onde des rayons X incidents [nm] (4 = 0.15406 nm).
B : Largeur a mi-hauteur du pic de diffraction [rad].

0 : Position du pic de diffraction [rad].
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K : Facteur de diffraction (K = 0.9).

Rayons X incidents Rayons X diffractés

h

i
-
‘ ' . . ’Plansatomiques

Figure I1. 23: Illustration la loi de BRAGG [16].

11.6 Conclusion

Apres avoir effectué I'expérience et obtenu le produit, en utilisant les appareils d'analyse
DRX, SEM et EDX, nous avons obtenu des résultats que nous étudierons et discuterons dans le

prochain chapitre.
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Chapitre 111 Résultats et Discussion

I11.1 Introduction

Ce chapitre se concentre entiérement sur la présentation des résultats d’une biosynthese
de nanoparticules d'oxyde de magnésium a l'aide d'extraits de plantes d'Asphodelus Tenuifolius
Cav et de Salvia officinalis (fraiches), ainsi que sur les résultats d'un film de nanocomposite de
polyéthyléne (LDPE) et d'MgO.

Les MgO-NPs préparées ont été caractérisées par diffraction des rayons X (DRX),
microscopie électronique a balayage (MEB) et spectroscopie dispersive en énergie des rayons
X (EDX). Les films nanocomposites ont également été caractérisés par microscopie

électronique a balayage (MEB) et des tests de propriétés électriques.
I11.2 Caractérisation des nanoparticules MgO
111.2.1 Diffraction des rayons X (DRX)

Nous avons caractérisé les nanoparticules de MgO par diffraction des rayons X (DRX),

afin de déterminer la structure cristalline des phases formées dans les deux échantillons.

Les diffractogrammes des nanoparticules d’MgO synthétisé a partir de [’extrait
d'Asphodelus Tenuifolius Cav et de Salvia officinalis sont présentés sur la Figure I11.1 et la

Figure 111.2

Dans la gamme de 20 allant de 5° a 90° a montré des pics de diffraction distinct avec des
valeurs de 26 de 37.04, 43.03°, 62.29°, 74.89 ° et 78. 84° associés respectivement aux plans
(hkI) cristallins (111), (200), (220), (311), (222) indiquant lastructure cubique a face centré (Le
paramétre de la maille est a=b=c= 4.2 A) de MgO rapporté dans la base de données JCPDS (N.
01-087-0652, N. 01-075-1525 et N. 01-077-2364).

Les pics forts et nets indiquent la cristallinité élevée du MgO préparé et I'absence de tout
pic supplémentaire autre que les pics de diffraction caractéristiques des MgO-NPs concernant
I’intensité des pics, on observe clairement sur les spectres que le pic le plus intense (100%) de
MgO est situé¢ a 26=43° dans les deux échantillons. Il correspond a la raie (200) ce qui montre

que la majoriteé des cristallites de MgO sont orientées selon cette direction.
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Figure 111. 1: Analyse des nanoparticules MgO synthétisées avec de I’extrait d'Asphodelus

Tenuifolius Cav par DRX
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Figure 111. 2: Analyse des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait de Salvia

officinalis Cav par DRX
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La taille moyenne des différents échantillons préparés (MgONPSs), est calculé par la relation de
Debye-Scherrer [1,2]. Les résultats obtenus sont représentés dans le tableau 111.2, nous avons

utilisé la relation suivante :

_ kA
D—wseﬁ 1.1

Ou

D = la taille des cristaux (nm)

0 : est I’angle de diffraction

k = Constante de Scherrer proche de 1 prend en général la valeur 0.9
A = longueur d'onde des rayons X (A =0.15406 nm)

B =largeur a mi-hauteur de la réflexion a I'angle de Bragg 260. (FWHM() la largeur a mihauteur
(en rad) du pic).

Tableau I11. 1: la Taille des nanoparticules de MgO synthétisées

2 théta (20) FWHM D (nm) D moy (nm)
37.043 0.203 30.16
MgOnps 43.032 0.232 34.24
(d'Asphodelus 62.298 0.291 27.24
Tenuifolius 74.896 0.33 24,12 30.15
Cav)
78.846 0.306 25.97
37.013 0.136 58.50
MgOnps 43.095 0.134 59.50
(Salvia 62.355 0.119 66.79 59.02
SITEITIELS) 74.938 0.150 53.12
78.889 0.139 57.29
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Comme indiqué dans le tableau IlI-1, les tailles moyennes des cristallites de deux
échantillon MgONPs d'Asphodelus Tenuifolius Cav et MgONPs Salvia officinalis sont
respectivement de 30.15 et 59.02 nm.

111.2.2 Microscope électronique a balayage (MEB)

Pour étudier la morphologie des poudres préparées (MgONPs) en fonction de 1’extrait de
la plante d'Asphodelus Tenuifolius Cav et de Salvia officinalis (fraiches), nous avons utilisé un
microscope électronique a balayage (MEB) de type SU3500. (La Figure 111.3), (La Figure 111.4),
montre les images des échantillons obtenus avec agrandissement 50000 et 35000.

Les deux images a et b de MEB des nanoparticules de MgO biosynthétise a partir de la
plante montrent qu'elles ont une forme sphérique avec des déffirentes tailles et présentent

quelques agglomérats.

Etant donné que la taille de ces particules indique qu'elles sont dans la gamme

nanomeétrique.

La forme et la taille des nanoparticules peuvent étre influencées par plusieurs facteurs, y
compris la source de I'extrait végétal (le type de plante). Cela explique la différence entre la
plante d'Asphodelus Tenuifolius Cav.et de Salvia officinalis [3].
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Figure I11. 3: Images MEB des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait aqueux d
'Asphodelus Tenuifolius Cav.
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Figure I11. 4: Images MEB des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait aqueux de
Salvia officinalis.
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111.2.3 Spectroscopie de rayons X a dispersion d’énergie (EDX) :

Pour examiner et analyser la composition chimique des nanoparticules d'oxyde de
magnésium formées, nous utilisons la spectroscopie des rayons X a dispersion d’énergie (EDX)

couplée a la MEB afin de déterminer la nature et I'abondance des différents éléments chimiques.

Les résultats obtenus par EDX sont donnés sur la Figure I11. 5, le Tableau 111.3 et la Figure
I11. 6, le Tableau I11.4.

Les profils EDX ont montré les pics de tous les nanocomposites obtenus apres calcination
de deux échantillons de MgO-NPS pour chaque extrait végétal différent (d'Asphodelus
Tenuifolius Cav et Salvia officinalis).

Le premier spectre de MgO-NPS de la plante d'Asphodelus Tenuifolius Cav Il a révelé
un pic elevé caractéristique, le magnésium (Mg) suivi de l'oxygene (O), du potassium(K), du
radian (Rn), du calcium (Ca) et du carbone (C). Les pourcentages d'éléments composant les
composés présents dans les nanoparticules étaient de 50,55 %, le magnésium de 44,48 %,

I'oxygeéne et tous les autres composés de 4,94 %, (Tableau 111.3),

La présence de I'atome de carbone observée dans le spectre est due aux différentes
biomolécules organiques présentes dans I'extrait végétal, qui a agi comme agent réducteur lors
de la reaction de formation des nanoparticules de MgO. Le carbone peut également provenir

d'impuretés externes ou du dispositif utilisé dans I'analyse.
Concernant les autres éléments détectés :

e Potassium (K) : Peut étre présent en tant que composant naturel de la plante, car
le potassium est un élément essentiel pour de nombreuses fonctions biologiques.

e Radian (Rn) : Sa présence est inhabituelle dans les échantillons biologiques et
pourrait étre due a des interférences instrumentales ou a des traces d'autres
éléments proches dans la table périodique.

e Calcium (Ca) : Un élément couramment présent dans les plantes, jouant un réle

structurel et fonctionnel dans les parois cellulaires et les processus métaboliques.

Ces éléments peuvent provenir de l'extrait de la plante utilisé pour la synthese des
nanoparticules ou étre introduits comme impuretés lors du processus de préparation ou

d'analyse.
Le deuxieme spectre de MgONPs de la plante de Salvia officinalis. Il a révélé un pic élevé
caractéristique, le magnésium (Mg) suivi de I'oxygene (O), du potassium(K). Les pourcentages
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d'éléments composant les composés présents dans les nanoparticules étaient de 56,06 %, le
magnésium de 42.89 %, I'oxygene et tous les autres composes de 1.05 %, (Tableau 111.4).

Les spectres présentés sur la Figure 111.5 et la Figure 111, montrent une bonne résolution
spectrale avec une petite quantité des impuretés < 5% Ces résultats sont en accord avec ceux

obtenus par analyse DRX.

MISSOUM START UP | New Sample | tazia | Full Area 1

3.24K] @ .m
2.88K|
2.52K|
2.16K|
1.80K|
144K
1.08K!
0.72K|
0.36K| Rl
] [
0.00K = : . — e e _ _ _
0.00 0.67 134 201 2.68 335 4.02 4.69 5.36 6.03

kV:10  Mag:10000  Takeoff: 18.37 Live Time:50  Amp Time(ys): 0.96  Resolution:(eV): 129.6
Det : Octane Elect Plus

Figure I11. 5: Spectre d’analyse EDX des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait

d'Asphodelus Tenuifolius Cav.

Tableau I11. 2: Les compositions chimique d’échantillon synthétisées avec de 1’extrait

d'Asphodelus Tenuifolius Cav.

Element Weight % Atomic %
Carbone C (K) 0.01 0.01
Oxygene O (K) 44.48 56.16

Magneésium Mg (K) 50.55 42.01
Potassium K (K) 1.90 0.98
Calcium Ca (K) 1.33 0.67
Radian Rn (M) 1.73 0.16
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Figure 111. 6: Spectre d’analyse EDX des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait

de Salvia officinalis.

Tableau I11. 3: Les compositions chimique d’échantillon synthétisées avec de 1’extrait de

Salvia officinalis.
Element Weight % Atomic %
Oxygene O (K) 42.89 53.47
Magnésium Mg (K) 56.06 46.00
Potassium K (K) 1.05 0.53
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Tableau I11. 4: Les compositions chimique de nanoparticule MgO avec des déférent

I’extraits.
Magnésium (Mg) Oxygene (O) Total
Massique% = Atomique% Massique% = Atomique% Massique% Atomique%

MgONPs
Par Pextrait

d'Asphodelus 50.55 42.01 44 .48 56.16 95.03 98.17
Tenuifolius

Cav

MgONPs
Par ’extrait 56.06 46.00 42.89 53.47 98.95 99.47

de Salvia

officinalis.

Les résultats présentés dans le tableau 111.5 indiquent que le pourcentage massique total,
parmi les nanoparticules d'MgO, 95,03 % sont destinees a I'extrait d'Asphodelus Tenuifolius

Cav et 98,95 % a l'extrait de Salvia officinalis,

Il est évident que ces deux pourcentages sont proches. Cela indique que les échantillons
de MgO ont été préparés par Méthode sol-gel auto-combustible utilisant la chimie verte (extrait

de plante). Donnant un bon résultat pour la formation de nanoparticules par la méthode verte.
I11.3 Mécanisme réactionnel

Plusieurs mécanismes ont été proposes pour expliquer la formation de nanoparticules de
MgO a partir d'extraits végétaux. Certaines études suggérent qu'une liaison covalente peut se
former entre un composé biologique et le métal, puis &tre rompue par traitement thermique pour

former des nanoparticules de MgO.
Le travail peut étre simplifié dans cet exemple en suivant les trois étapes suivantes :

a) Les acides tanniques présents dans les extraits végétaux réagissent avec le nitrate de
magnésium en solution.

b) Cette réaction conduit a la formation d'un complexe Mg-tannique.
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C) Enfin, les nanoparticules de MgO sont formées apres un processus de calcination a haute
température, allant de 400 a 600 °C.

L'image suivante illustre le mécanisme de maniere simplifiée :

Metal vons

O™

Plant reducng
sgents

Reduced metel

atoms

Figure I11. 7: image illustrant le mécanisme de synthese de MgONPs a l'aide d'un extrait
végétal [4].

I11.4 Caractérisation de film de nanocomposite (MgONPs/LDPE)

111.4.1 Microscope électronique a balayage (MEB)

La morphologie de surface de I'échantillon de film de polyéthyléne et de I'échantillon de
film composite (LDPE + MgONPs) a été examinée a l'aide d'un microscope électronique a
balayage (MEB) SU3500 comme illustré dans la figure 1ll. 8, figure 1I1. 9, figure 1ll. 10, Avec

un pouvoir de grossissement allantjusqu'a 5000.

L'image représente la surface d'un échantillon de LDPE pur sans additifs, qui semble
relativement lisse et homogene.

L'image b représente la surface de I'échantillon de LDPE aprés I'ajout de 1 % en poids

d'oxyde de magnésium. On y observe la dispersion de petites particules blanches, réparties de
maniere espacee sur la surface du LDPE, représentant les nanoparticules de MgO (MgONps).
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L'image c représente la surface de I'echantillon de LDPE aprés I'ajout de 2 % en poids
d'oxyde de magnésium. On y observe la dispersion de petites particules blanches, réparties de
maniere rapprochée sur la surface du LDPE, représentant les nanoparticules de MgO
(MgONps).

Il ressort des images b et ¢ qu'une certaine quantité de nanoparticules de MgO a été
incorporée dans la matrice de LDPE, et que la différence dans la distribution est due a la

proportion de MgONPs ajoutée.

':,.\f' 41.4 ym 5000 x 10.00 kV 8.0 ETD 6.0 mm 3.53E-4 Pa

Figure I11. 8: Image du MEB illustrant la surface d'un échantillon de LDPE pur.
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Figure 111. 10: Image du MEB illustrant la surface d'un échantillon de LDPE/MgONPs
(2Phr).
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111.4.2 Tests diélectriques

Nous avons réalisé une série de tests électriques sur nos échantillons pour évaluer leurs
propriétés isolantes et leur efficacité dans des applications électriques. Ces analyses ont été
effectuées chez I'entreprise Souidi, spécialisée dans les essais €électriques. Les tests incluaient
la mesure de la constante diélectrique (er), qui reflete la capacité du matériau a stocker I'énergie
électrique dans un champ électrique. Nous avons également mesuré la résistivité volumique
(©2-m), une propriété qui détermine la capacité du matériau a résister au passage du courant

électrique a travers son volume.

En outre, nous avons mesuré le facteur de dissipation (tan 8), qui donne un indice de
I'efficacité du matériau en tant qu'isolant électrique et des pertes d'énergie qu'il subit. Enfin,
nous avons testé la rigidité diélectrique (kV/mm) pour déterminer la tension maximale que le

matériau peut supporter avant de perdre ses propriétés isolantes et de s'effondrer électriquement

111.4.2.1 Définition

e Constante diélectrique (er)

La constante di¢lectrique d’un matériau décrit sa capacité a se polariser et a absorber
I’énergie lorsqu’un champ électrique externe est appliqué a travers des plaques paralleles jouant
le role d’un condensateur. Cette constante correspond a la partie réelle de la permittivité
complexe. Elle est proportionnelle a la capacité et permet de mesurer 1’alignement des dipdles
[5,6].

e Résistivité volumique (€2°m)

La résistivité spécifique est une propriété fondamentale d’un isolant électrique, car elle

détermine la capacité du matériau a résister au passage des courants electriques [6,7].
e Facteur de dissipation (tan o)

C'est le rapport entre I'énergie perdue sous forme de chaleur dans le matériau isolant et

I'énergie stockée dans le matériau. 1l indique I'efficacité de I'isolation électrique [5,6].
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¢ Rigidite dielectrique (kV/mm)

La rigidité diélectrique désigne la tension maximale que peut supporter un matériau avant
de s’effondrer, perdant ainsi sa capacité a empécher le passage du courant électrique. Cette

rupture se produit lors de la formation d'un court-circuit par un arc électrique [5_7].

111.4.2.2 Resultats
Normes : IEC 60228, IEC 60502-2 :2014, IEC 60332-1
Essais :

o Tous les éssais individuels exigés par IEC 60502-2:2014 sont réalisés sur le cable et un
certificat d'essai sera fourni sur demande.

o L'épaisseur de I'isolation sera mésurée selon IEC 60502-2:2014, clause no. 17.5.2, page
no.116.

Tableau I11. 5: Tests diélectriques de différents échantillons de LDPE et LDPE modifiés

avec des nanoparticules de MgO.

Caracteristique LDPE Pure LDPE/MgO 1Phr = LDPE/MgO 2Phr
diélectrique

Constante diélectrique (er) 2.312 2.389 2.531

Résistivité volumique 4.147%10% 8.254*10%° 2.286*10'°

(Q-'m)
Facteur de dissipation (tan 0.00024 0.00031 0.00036
0)
Rigidité diélectrique 34 45 48
(kV/mm)
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Les résultats obtenus a partir du Tableau 111.6 pour différents échantillons de LDPE et LDPE

modifies par des nanoparticules de MgO montrent que :
1) Constante diélectrique (er) :

. LDPE Pur (2,312) : La constante diélectrique du LDPE pur est correcte, mais limitée

pour les applications nécessitant une isolation élevée.

. LDPE/MgO 1phr (2,389) : L'ajout de 1phr de MgO entraine une augmentation de la
constante diélectrique, ce qui améliore la capacité du matériau a stocker I'énergie électrique, un

critere essentiel pour les cables a haute tension.

. LDPE/MgO 2phr (2,531) : Avec une concentration de MgO augmentée a 2phr, le
constant diélectrique continue d'augmenter, indiquant une amélioration supplémentaire de la

capacité isolante.

- L'augmentation de la constante diélectrique avec I'ajout de MgO rend ces matériaux
plus adaptés aux cables a haute tension, ou une capacité accrue de stockage des charges

électriques est requise.

2) Résistivité volumique (Qem) :

. LDPE Pur (4,147x10' Qem) : La résistivité¢ volumique ¢levée du LDPE pur indique
qu'il s'agit d'un bon isolant.

. LDPE/MgO 1phr (8,254x10' Qem) : La résistivité volumique double avec l'ajout de

1phr de MgO, montrant une amélioration significative de l'isolation, ce qui signifie une

réduction des fuites électriques.

. LDPE/MgO 2phr (2,286x10'¢ Qem) : Une augmentation supplémentaire de la résistivité
avec 2phr de MgO indique une résistance encore plus grande aux fuites, essentielle pour les

cables a haute tension.

- La résistivité volumique tres élevée des échantillons modifiés indique que ces matériaux
fonctionneraient bien comme isolants dans les cables a haute tension, ou une résistance élevée
aux fuites électriques est nécessaire.

3) Facteur de dissipation (tan o) :

. LDPE Pur (0,00024) : Le faible facteur de dissipation signifie que le matériau est

efficace pour minimiser les pertes d'énergie.
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. LDPE/MgO 1phr (0,00031) : La légére augmentation du facteur de dissipation avec

1phr de MgO reste dans des limites acceptables.

. LDPE/MgO 2phr (0,00036) : Avec une concentration accrue de MgO, le facteur de
dissipation augmente légérement, mais reste faible et acceptable pour les applications a haute

tension.

- Bien que le facteur de dissipation augmente avec I'ajout de MgO, il reste dans une plage
acceptable. Pour les cables a haute tension, ces valeurs sont bonnes, car elles indiquent des

pertes d'énergie faibles dans l'isolant.

4) Rigidité diélectrique (kV/mm) :
. LDPE Pur (34 kV/mm) : La rigidité diélectrique du LDPE pur est correcte, mais
pourrait étre insuffisante pour certaines applications a haute tension.
. LDPE/MgO 1phr (45 kV/mm) : L'ajout de MgO a 1phr augmente considérablement
la rigidité diélectrique, ce qui signifie une meilleure capacité a supporter des tensions
électriques élevées.
. LDPE/MgO 2phr (48 kV/mm) : Avec 2phr de MgO, la rigidité diélectrique atteint 48
kV/mm, offrant une protection accrue contre les ruptures diélectriques.

L'augmentation de la rigidité diélectrique rend les matériaux modifiés avec des
nanoparticules de MgO idéaux pour les cables a haute tension, car ils peuvent supporter des

tensions plus élevées sans risque de rupture.

. Sur la base de cette analyse, il est possible de conclure que le LDPE modifié avec des
nanoparticules de MgO, en particulier les échantillons avec une concentration de 1phr et 2phr
de MgO, offre des améliorations significatives des propriétés isolantes par rapport au LDPE
pur. Ces améliorations font de ces matériaux des candidats prometteurs pour une utilisation
dans les cables a haute tension, ou des isolants capables de supporter des tensions élevées,
offrant une résistance élevée aux fuites électriques et minimisant les pertes d'énergie, sont

essentie.
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Conclusion générale

En conclusion de ce mémoire, nous résumons les résultats obtenus dans le domaine du
développement et de la fabrication d'un film polymére nanocomposite pour améliorer les
propriétés d'isolation des cables électriques.

L'étude a permis de synthétiser des nanoparticules d'oxyde de magnésium en utilisant la
méthode sol-gel par combustion auto-entretenue, considérée comme écologique et peu
colteuse, a partir d'extraits végétaux variés (sauge et Tazia), ce qui a permis d'obtenir des
particules avec des caracteristiques exceptionnelles. Les résultats obtenus grace a l'utilisation
de techniques de caractérisation avancées telles que la diffraction des rayons X (XRD), la
microscopie électronique a balayage (SEM), et la spectroscopie de rayons X a dispersion
dénergie (EDX) ont confirmé que les nanoparticules étaient sphériques avec quelques
agglomérations et présentaient une structure cristalline cubique a faces centrées. La taille des
particules moyenne de nos nanomatériaux calculés par la relation de Debye Scherer a révélé
une taille moyenne des cristallites (30.15 et 59.02). Aprés avoir effectué des analyses des
nanoparticules obtenues a partir des différents extraits, les résultats ont montré que les
nanoparticules dérivées de la plante Tazia présentaient des propriétés exceptionnelles et des
performances supérieures par rapport a celles dérivées de la sauge, et sur la base de ces résultats,
les nanoparticules dérivées de la plante Tazia ont été choisies pour étre incorporées dans le
polyéthyléne.

Lors de l'incorporation de ces particules avec le polyéthyléne, la morphologie de la
surface de I'échantillon composite a été vérifiée a l'aide du microscope électronique a balayage,
et il a été constaté que les nanoparticules étaient dispersées et réparties sur la surface du
polyéthyléne. Cette incorporation a amélioré les propriétés d'isolation électrique du composite
polymeére, ou les tests électriques ont montré que les propriétés requises étaient satisfaisantes et
conformes aux attentes. Ce succes renforce la possibilité dappliquer cette technique dans
I'industrie des cébles électriques nécessitant des materiaux isolants de haute performance.

Cette étude ouvre de nouvelles perspectives pour explorer dautres matériaux
nanométriques et techniques de fabrication innovantes, contribuant ainsi a améliorer les
performances électriques des matériaux isolants et a élargir leur utilisation dans diverses

applications.
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Annex




Annex 1 : Les appareils de laboratoire utilise.

Le four Etuve

pH métre. Votrex (SA8)



Annex 2 : Les produits utilisés.

A BIOCHEM |

Chemopharma: |

Hydroxyde d’ammoniac NHsOH Nitrate de magnésium Mg (NO3)..6H20

Polyéthyléne.



Annex 3 : Les Analyses de MEB.

& & (' B ”
% HFW mag =8 HV spot det WD pressure e— T | L me—

° 20.7 pm 10 000 x 10.00 kV 8.0 ETD 6.1 mm 3.35E-4 Pa CRAPC-Laghouat

Image MEB des nanoparticules MgO synthétisées avec de 1’extrait d'Asphodelus Tenuifolius

Cav.

A 4 W asa
5. HFW mag BB HV spot det WD pressure f———5um
° 20.7 pm 10 000 x 10.00 kV 8.0 ETD 6.0 mm 3.57E-4 Pa CRAPC-Laghouat

Image MEB des nanoparticules MgO synthétisées avec de I’extrait de Salvia officinalis.
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