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Contexte & objectifs

< Augmentation croissante de la quantité de CO, dans I’atmosphere

* Activités humaines Impact environnemental mG a effet d
e Activités industriellesu P az a effet de serre

< Des investissements croissants pour limiter la quantité de gaz a effet de serre

= Techniques de capture de CO,

Développement de nouveaux matériaux nanocomposites faciles a mettre
en évidence capables de capturer sélectivement le dioxyde de carbone.
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Contexte & objectifs

O Nanocomposites ternaires pour la capture du CO,

o Graphéne-polyéthyléneimine-nanoparticules métalliques

% Graphene

|
COOH

= Surface spécifique élevée =2600 m2.g™
= Excellentes propriétés mécaniques =
module Young 1 TPa.

Lee et al. SCIENCE. Jul 2008; Vol 321:385-388.
Wang et al. Nat Chem. aoiit 2010;2(8):661-5.
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% Polyéthyléneimine (PEI)

= Densité élevée de fonctions amine
= Complexation des nanoparticules métalliques
= Affinité vis-a-vis du CO,

Mei et al. Sci Technos. Sep 2018;53(11):1628-37.

NH,
I/\NH2 ‘/\H/\/ NH,

NH2

H,N N NH,

Mn = 800 kN|-|2
< Nanoparticules métalliques

= Amélioration de la surface spécifique
= Affinité vis-a-vis du CO,
JEPO2022
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Synthese & Caracterisations

J Synthése de nanocomposites binaires: G(x%)-PEI

= Protocole
= Graphene et G-PEI en suspension
dans I'eau apres 1 heure sans agitation
HO
| ] |
— : .Eﬁ i
HO e ( G.PE
— OH PEI-600
(!OOH DMSO, 80°C, 19H
Graphene (G) G(x%)-PEI

X=5,10, 25 et 50%
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Q Spectroscopie Raman

l Band G

1 Band D
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lpg=0.85

200

= Apparitions des bandes D (1331 cm), G (1558 cm™)

>
= ] 1 Lo R
(7))
@ o G(25%)-PEl et gD (2684 cm,) caracterlsthues‘du graphene,
2 | confirmant la présence du graphene dans les
= 1001 nanocomposites synthétisés.

50 -

Graphene

1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v
1000 1500 2000 2500 3000 3500
Raman shift (cm™)

» Graphene : multicouches et présence de défauts sur sa structure cristalline
» |’ajout de la PEI n’a pas d’effet sur la structure cristalline
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Q Diffraction des Rayons X

350

300

101 , . L X
(002) l (101) Présence des pics caractéristiques du graphene :

250
| d=034m dze.w [ —— (002) & 26,45° et (101) & 43,5°
200 o

>
g = d=0,34 nm =cte, donc I'ajout du PEIl ne modifie pas
= 150+ la structure cristalline du graphéne.
100'_ l = (Cette interaction est due interaction du types
50 - liaisons hydrogene entre les NH, du PEl et les OH_,,
| dy=034nm 26.45 l G du graphéne.
OT L .
10 20 30 40 50 60
2 Theta (°)
% Pas de déplacement du pic (26 = 26,45°) du - : . .
P pic ( ) |::> Pas d’intercalation de la PEI entre les feuillets du graphéene

graphene dans les composites G(x%)-PElI.
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O Analyse thermogravimétrique

: 2-
100 |~
~ i —— G(25%)-PEl 0-
> 80 119% NH : PEI 2]
@ j 4] s21°
@ ] 609°
© 60' -6_ 7190
2 5 ol !
Q@ 40 ! : ; . 683°
© ! i ! > =10 -+
£ 1. | | '
o 209 | | ; 121
o | | 14 - —G
| | : —— G(25%)-PEl
0- ! 1
i | T H -16 1 362° ——PEI
J 178 °C 362 OC: 609 C 18 1
200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000 1200
Température (°C) Temperature (°)
< PEI % Graphene

362 °C : Décomposition des fonctions amine
609 °C : Décomposition des ramifications

v’ Le graphene améliore la stabilité thermique du nanocomposite G-PEI

683 °C: Décomposition des liaisons carbone sp?
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O Spectrométrie photoélectronique X

6,0x10* -

Cis c-c
1,2x10°
Nis 4,0x10* 4
400 l Cis o
1 G(25%)-PEI O1s 284 g
3
533 | e 8, i
8,0X1 05_ ' l l 2,0x10" 1
(4
@
15
=2
[o] 0,04
o l T T T T T T 1
5 | 294 292 290 288 286 284 282 280
4,0x10 Blinding Energy (eV)
G |
0,0 - 0 1,4x10%
1200 1000 800 600 400 200 0 ot
,»2X107
Binding Energy (eV) *
g 1,0x10*
= Apparition du pic de I'azote a 400 eV 3.
= Spectre C1s montre la présence de trois pics a 285.21, 286.16, 286.75
N . 6,0x10° -
et 287.8 eV correspondant a C-C, C-N, C-O et C=0, respectivement. "
» Le spectre N1s montre trois pics a 399.9, 400,2 et 401.1 eV 4,0x10°4 : : : : : ;
406 404 402 400 398 396 394
correspondant aux NH,, NH;* et N-C=0. Blinding Energy (eV)
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J Synthése de nanocomposites ternaires

% G(25%)-PEI-AgNPs et G(25%)-PEI-AuNPs

Ay

o O
Concentration :
1. gfx(gggcr,HAuCI‘,BHzO, o Ag(NO3) 103 M
2. NaBH, « HAuCI,.3H,0: 103 M
G(x%)-PEI G(25%)-PEI-MNPs

M =Ag, Au
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O Diffraction des Rayons X

100 (002) )
e
80—. 26.61° A 38.4B°l Auaf
60 " " M —
2 ] (G) l (111) G(25%)-PEI-AuNPs
g 404 38.48° l Ag3d
[ 26.61°
35 20 1 l kuuﬂ*LA ~
0 - (G) (101) G(25%)-PEI-AgNPs
1 2M l 43.46°
-20 o —
] G(25%)-PEI
-40

40 50 60 70 80

2 Theta (°)

10 20 30

= Le pica 26 = 38,48° correspond au Ag (111) des AgNPs.

» Le pica 26 = 38,48° correspond au Au (111) indiquant
la structure cristalline de Au réduit.

» On détecte, en plus du pic de graphene a 26,61°, la
présence d’autres pics liés aux atomes d’Ag et Au.
Présentateur :
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O Analyse thermogravimétrique

—— G(25%)-PEI
—— G(25%)-PEI-AgNP
—— G(25%)-PEI-AuNP

100

80 +

60

Weight (%)

“1 15% AgNP
»{ 5% AUuNP

400 600
Temperature (°C)

T
200

= Pourcentage massique de métal dans le
mateériau :

> 15% AgNPs
> 5% AuNPs
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O Spectroscopie photoéelectronique aux rayons X
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des nanoparticules a la surface des nanocomposites G(25%)-PEl. Binding Energy (eV)
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Adsorption de CO,

% Conditions expérimentales

* Phase de stabilisation : 200 °C

 Pression =1 bar

+ Température d’adsorption = 80 °C
+ Température de désorption = 150 °C

—— G(10%)-PEI
—~ —— G(5%)-PEI
= 1,01 Graphene
< —— G(10%)-PEI-AgNP
£ -
3 Adsorption
c 055 7 l
)
1=
S
o
]
© 0,0-
N
o
(&) . .
désorption
'0,5 T T T T
0 2000 4000 6000
Time (s)

GFP — section EST

. ATG
Data acquisition

Nanocomposites

Graphene 0,52 - -

G(10%)-PEI 0,5 0,41 0,09

G(5%)-PEI 0,48 0,38 0,1
G(10%)-PEI-AgNPs 0,5 - -
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Conclusions

Spectroscopie Raman, DRX, ATG et XPS ont confirmé la synthese des nanocomposites G(x%)-PEl
DRX montre qu’il n'y a pas d’intercalation entre la PEI et le graphéne
Immobilisation des NMPs confirmée par la présence des pics Ag et Au réduits sur les spectres DRX et XPS

ATG montre une meilleure immobilisation des NMPs d’Ag (15%) que les celles d’Au (5%)

DN N N N

PEI contribue a I'amélioration de I'adsorption du CO,

Perspectives

: Optimisation des conditions d’exfoliations du graphene

Pression, température de désorption

= Forme, taille et concentration des NMPs

Valorisation du CO,
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