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I}{TROT}UCTION

GENERALE



Les nanotechnologies couwent un large domaine multidisciplinaire ou les activites de

recherche efd'implantation industrielle se sont developp6es tres rapidemesl au niveau mondial au

coursde Ia derniere decennie. Des physiciens, chimistes, biologistes, ingdnieurs, dlectroniciens et

diversspdcialistes des materiaux, de proced6s et d'applications ffavaillent conjointement sur des

objets dedimensions nanometriques. Les nanoparticules peuvent 6tre produites par toute une

s6rie de proc6d6schimiques, physiques ou biologiques parmi lesquels certains sont totalement

nouveaux et innovateurs alors que d'autres existent depuis fort longtemps.

La science de la catatryse traduit clairernent Ia voloate de prod++ire rapideaneet en

minimisant les 6tapes de synthese. L'etude des matdriaux catalytiques et de leurs propridtds

est done devenu€ un thime strat€gique da*s f indtstrie petroehimiqrc, agroelimentaire ou

pharmaceutique.

La catalyse joue un rdle fondamental afin d'dliminer ou de diminuer la quantit6 de

mol6cules nocives ddversde dans l'environnement.

La m6thode de preparation des catalyseurs joue un rdle considdrable pour I'activit6 et

stabilit6 catalytiques. Ces dernidres ann6es" un grand int6r0t est accordd d l'application de

'Fclmiqtre'miurodmu'lsion pour la'p€paration des cablysetns.

Le but poursuivi dans le cadre de ce travail est la prdparation des catalyseurs bim6talliques ri

base de nickel en pr€sence d"tm promoteur: lec€rium support6 par I'atmnine a. Nous avons

choisi d'utiliser comme methode de pr6paration de nos catalysews, la technique de Co

impr6gnation.

Le premier chapite est une 6tude bibliographique sur les nanoparticules bim6talliques

ainsi que les m6thodes de pr6paration des catalyseurs.

Le deuxidme chapitre est consacre d [a prdsentation de la technique de prdparation de

nos catalyseurs : la technique de Co imprdgnation ainsi que le principe des diffdrentes

techniques de caractdrisations uli I isdes.

La ffoisieme chapitre est une etude de la morphologie et la sffucture des nanoparticules

MetalliquesNilAlzOr, CelAlzOret Ni-Ce/AlzO:

Nous terminons ce ffavail par une conclusion g6nerale.

la

la
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I-INTRODUCTION

Au cours de ces dernGres ddcennies, beaucoup dlattenrion a e1e consacree i la
comprdhension des catalyseurs et leur synthese, afin de permettre leur dlaboration avec de
seilleures propridtes phy"tico chimique donc &-c cataly-seurs pJu*s efficaces C,est pourquoi,
divers m6taux, divers supports et I'influence des divers facteurs intervenant lors de la synthese
ont 6td aussi dtudi6s. Une importance particulidre est portde aux catalyseurs bim6talliques d
I'6chelle nanom6trique. Manmoins, ces mat6riaux catalytiques n'ont pas encore 6t6
compldtement eompris. Pour cette raison aussi, beaucoup de travaux ont ete focatis6 sur l,6tude

non seulement des propriet6s de ces mat6riaux, mais sur leurs conditions de synthdse.

La synthese de nanoparticules bim6talliques supportdes a suscitd un int6r6t considerable
en tant que catalyseurs car ils sont connus pour augmenter les vitesses de reaction par rapport d

leurs catalyseurs monometa[iques [1], ces matdrjaux peuvent egalement demonter une
meilleure s6lectivit6 [2] ainsi qu'une grande rdsistance d la d6sactivation. Le probldme est de

cornprendre csmment ils influent sru les propridtes- Par consequen! le.$trets d'ensemble et le
'ligand ont €te mis en avant pour mieux expliquer ces ph€nomdnes. L'effet ligand qui est
dgalement nomm6 I'effet dlectronique se rdfere d la modification des interactions 6lectroniques
qui se produisent ente Ies mdtaux dans les systdmes bimdtalliques [3J.Il s'agrl d'€lechons dans la
bande d des m6taux de ransition. L'effet d'ensemble connu sous le nom d'effets g€om6hiques,

explique I'am6lioration des propri6t6s catalytiques des alliages, en termes de nombre de sites

aetifs sts une surface'q{d €st necessaire porr 'qulune rdaction se prodgise. En dlauses ter,mes, la
s6lectivit6 de la r6action peut €tre modifi6e par blocage de certains sites actifs qui favorisent une

aufe reaction. Certaines recherc'hes ont manif€st€, qtre la dilution des sites actifs dans tm metal

avec un second mdtal inerte [4J.

II-NANOPA RTICULES B TME"TALLIQUES

Les nanoparticules bfundtalliques sont formdes par incorporation de deux (ou plusieurs

metaux) dans un systeme. En general, ils peuvent dfe classds comme nanoparticules

bimetalliques allids ou non alli6s. Les particules alliees peuvent aclopter un alliage



intermdtallique ou la structure intermdtallique tandis que les particules non-alliees fbrment des

clusters dans le cluster (regroupement d'atomes d'un metal) ou de structure core-shell-[5]

Une faible diffbrence existe entre les particules bimdtalliques allies ou non allies. Bien
que plusieurs auteurs aient tent6 de clarifier les diff6rences ent.e les deux [6], la question de

savofo sila diffurence enke les deux'existe; est encore &equemrnent'debattue:

II.1. Nanoparticules bim6talliques non allies

En rdgle generale,la formation des nanoparticules bimdtalliques non allies est r6gie par le
taux de nucldation et de croissance des m6taux impliquds. Lorsque deux m6taux existent dans un

syst€rJr€, ,ldnergie ,trceessaire a la nuchation .des sdtaux dL produire ,est.' iaimi#e pal rapportd
un syst€me qui contient un seul m6tal.

Diftrentes structures de particules bim6talliques

celles-ci se frouvent celles qui pr6sentent les

non-alli6s ont 6te raBportes. parmi

sfructures core-shell, aldatoire,

sdparefrorphologies sannfrp+pe- Certaines de ces struchres sont illustrdes sur la figure I

Figwe 1 : Illustrations de modeles type bimdtalliques (a) la

al6atoire et (c) modele sdpare.

II.2. Nanoparticules bim6talliques alli6es

(c)

morphologie coreshell: (b) moddte

Les Alliages ont ete identifi6s comme etant un systeme metallique constitue de deux ou

plusieurs composants quelle que soit la nature, dans lequel les m6taux sont melanges [7] .



La formation de ces particules bimetalliques peut €fe decrite en termes de

thermodynamique. Une explication simplifi6e est bas6e sur la comprdhension sur les alliages se

forment lorsque lexces d'daergie ribre, des mdtaux utilises (aG), est ndgatif-

Par consdquent I'enthalpie et I'entropie de melange pour un alliage peut prendre

differentes valeurs. En regle g6n6rale" la plupart des alliages se forment spontan6ment lors du

'm€langr des m&trx. 'Darx ce cm,'le sys€me pres'ente.rne enthalpie,n€gatite de melange (A H
<0) et une entropie de mdlange positive (A S> 0).

En 'revaache' lonsgne le m€lange de* metaux est endother.mique) en d'auges *erercs

I'enthalpie de mdlange est positive (A H> 0), les alliages sont formds uniquement d des

temperafifes dlev€es €omfil€ cela conduira d ure plus grande confiibution de I'enfopie par

rapport i I'enthalpie de mdlange [8J. A basse temp6rature, Ia contribution de I'entopie de

mdlange est infdrieure d celle de I'enthalpie du m6lange. Par cons€quen! I'excds d'6nergie libre
de m6lange est positif. Dans ces conditions, les alliages ne sont pas form6s comme les m6taux ne

sont pas miscibles [8]. La diff6rence dans le volume libre de l'dnergie monom6tallique et alliages

formds d partir de ces monom6tallique en fonction du rayon de la particule donne une bonne

description ds lffi de {'alliage: Cmmt 'le 'monae {afigure 2, .}e vslrrme d€ l'€reTgis libre rfus

alliages est inferietn d celui de monom€taltique.

Figure2: Reprdsentation graphique de I'excds global de I'energie libre de Gibbs, AG, en

fonction de la taille de cluster r pour les alliages et les monometallique correspondants

t7l

AG
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Les alliages peuvent qgalement Atre classes en fonction de leur ordre cristallin.

stuctures diff6rents sont connus : al6atoires, alliages en oluster et ordorne (fig. 3).

Figure 3: Repre.sentation seh6*natiq*e des trois g,pes d'atrliagee {a} atr4atoire, {b} er

cluster et (c) ordonn6 [7].

III" MSTHODSS DS PRSPARATION DSS CATATYSS.LTRS

De nombreux favaux de recherches ont 6tudi6 les differentes m6thodes de pr€paration

des catalyseurs [9,10].Le choix d'une mdthode de pr6paration addquate est essentiel pour

l'obtention d'un systdme catalytique pr6sentant des caract6ristiques physique et chimique

recherch6es. Selon la mdthode de prdparation, il est possible d'obtenir une meilleure dispersion

de la phase mdtallique" des catalyseurs avec diff6rentes morphologies composition de phase

rrariable. Ceei aura tne furfe 'consdquenee sm l'arfivif6' €t 'ta 'stilb'itife catn$ique:

Les ffois techniques de base de la preparation des catalyseurs mdtalliques supportds sont les

suivantes :

IIf.l. Co-prdcipitation

,La sel .mffatrl'lqae,et le sapport son*,pr€oipit€s,en sa€me ,temps.p*is.ealeinds en ,mi{iee

adr6. Il se forme ainsi un oxyde m€tallique finement dispersd dans 1a matice du support. Comme

la phase aetive du eataly'sem est le ma;tsra:a mdtallique e, f M de valeiree z€ro, l'oxyde

m6tallique obtenu est ensuite frait6 g6ndralement sous hydrogdne pour le r6duire. Les catalyseurs

coprdcipitds sont trds actifs et relativement stables d l'6chelle du laboratoire. Cependant leur

r6sistance mdcanique dans le r6acteur indusfiel est frds faible. La rdduction se fait non seulement

en surface mais aussi dans la matrice, et celle-ci devient fragile et friable en fin de r6duction. Le

pr€crpitd obtenu est lave, filte, sdch€ et calcine pout obtenir les orydes mixfes-



rrl.2.lapr{g+afioa

La preparation d'un catalyseur par impregnation est l'operation de mouillage du support
par la solution des sels pr6curseurs m6talliques. En effel l'agentactif n'est jamais introduit dans
un support poreux sous sa forme d6finitive mais par I'intermddiaire d'un pr6curseur dont le choix
a une grande importance sur la qualite du d6pdt final, d savoir sa structure, sa granulomefie, sa

disprsion .. . Suivmrt 'qutl y a'ou asn interactisn 'enfre {e sapport,et les prdcmserrs au firoflr€nt
du mouillage, deux types dimpr6gnation peuvent 6fe consid6r6s.

IILZa- I*tprtgaatian saas istsaclian

Cette technique dite mouillage sans interaction ou "incipient-webressimpregnation,,,

consiste d mettre le support au contact de la solution du pr6curseur. Dans ce cas d,impr6gnation
sans interaction, le volume de la solution contenant .le .set precurseur ne doit pas exceder .b
volume poreux du support. Sous I'effet des forces de capillarit6, la solution s'infioduit dans les

Pres du cafalyseur et s'y r6partit. Le soli& caidytique est eru+rite seehd saas €tre lev6 11e lavege

enfrainerait rdversiblementle prdcurseurhors du support) afin de provoquerla sgrsaturatlon de la
solution et la cristallisation du pr6curseur dans les pores du support. Enfin intervient la
calcination, suivie de la rdduction du prdcurseur.

IIL 2. b" ImprCgnation (wec interaction

Cette imprdgnation dite mouillage avec interaction ou aussi "wet-soaking" est celle oir
s'6tablit, au moment du mouillage, une liaison ente le solut6 que I'on veut d6poser et la surface

du support. Elle permet I'obtention d'une bonne dispersion atomique de I'agent actif qui se fixe
sur des sites biee definis du *rpport.

III.3. Prdcipitation

On defifiit'la pr6cipitation comme etant'llobtentiron dlun solide i partir dlun liguide. Le
prdcipitd est en effet le pr6curseur du catalyseur ou du support. Le principe de cette technique

consiste ii provoquer la prdcipitation d'un hydroxyde ou d'un carbonate mebllique sur les

particules d'un support en poudre par la reaction d'une base avec le precursely metallique. Aprds

I'etape de precipitation, le mat6riel est filtrd, lav6 et s6che.



IV. TECHNIQUES DE CARACTERISATIONS

IYJ-trem.per*tnre de r6d+reIien program.R€€ : TpR

Pour les catalyseurs de nickel supportds, la r6duction des ions de nickel est difficile, et
Lbquilibrc enfre l'oryde de lJi et E{2 change selon,.Iinteraction enffe le Ni et le srrpport. par
cons6quent l'interaction Ni-support peut 6tre caractdrisde par la reductibilite du nickel. Des
dtndes sur des catalyseurs rdduits par l'hydrogene flL, 12, I 3] ont i$diq*i que le nickel support6
sur I'bl.umine n'est pas compldtement rdduit d l'6tat m6tallique en raison de f interaction forte
oxyde-support. Cette rdduction d6pend de la charge en m6tal et de Ia temp6rature de calcination.
ceci a 6t6 attribu6 d la formation de I'alnminate spinelle de nickel, ou des ions de nickel dans les
sites tdfa6driques et octa6driques de l'3lumins, ou d une modification des propri6t6s
electroniques de I'oxyde de nickel dues i la rdduction de I'alumine. Zielinski [1a] a 6tudi6 l,effet
& le'morphelogie de Fexyde'da eicke{ stn des eatalyseurs d1*lttmine, Lloxyde de,eioke* exis+€

sur le support dans deux 6tats : oxyde de nickel libre et sous forrne aluminate de nickel
stachiom€hique t#ou ren stachiom€fiiqre fixe. Le processus de r66rrction donne m* sffucture
bi dispers6e de grosses et petites cristallites de nickel sur le support. Les petites et grosses

particules d'oxyde de nickel sont facilement rdduites.

En g6n6ral,-l'interacfion ente l'oxyde mdtallique et Ie support peut Etre class6e en x.ois

cat6gories:

(a) interautionfrds faible dans laquel'le le support agitseulement en.tailt qurun agpnt dispersi{ (b)
la formation de solution solide, et (c) interaction forte ou formation de compos6s d la surface.

Les ieterretions support-metal affectent seasiblernent les propridtes de sur.face des
catalysews et par consdquent leurs propriet6s catalytiques. Ceci r6sulte de la migration des ions

de nickel dans des sites d'alumine de symetrie oetaedrique ou tdfraedrique.

IV.z. Diffraction des rayon X : DRX

La diffraction X consti e une methode de choix pour identifier des structures cofflues ou

parfois deceler et caractdriser des structures nouvelles auxquelles peuvent Ctre reliees les

proprietes catalytiques



Lo Jacono et al. [15] ont employe I'analyse de rayons X, la r6flectivite specfoscopique et
les mesures magndtiques pour dfudier l'impr€,gnztion des ions de nickel sur alumine et ont
montrd I'existence de NIO et d'une forme spinefle de surface dans laquelle des ions Nir* sont
distribu6s dans des sites tdfaddriques et octaedriques. Ross et al. ont demontre des effets
semblables pour des catalyseurs NiQboprdcipitds [61. Ces auteurs suggerent que Nio libre est
plus facilement rdduit pour former de grosses cristallites de nickel, 6tant donn6 que les phases de
type NiAlzOa sont difficilement r6duites bien qu'elles favorisent Ia stabilite et emp€chent les
peaorneaes d'aggl*rndratioa. A .b surf,ace de ltakuniae se prod**it .la for.r*atioa de* phases

d'interaction.Ce type de phases-contenant NiO et Alzol en interaction forte est connu pour
favoriser partieuliererrent la dispersion du niekel, bs per{ormances et la statrilitd du catalvseur
pendant son utilisation, m6me d tempdrature dlev6e.

l0
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I. PRODUITS CHIMIQUES

Les produits chimiques commerciaux utilis6s sont d,une
provenances et caractdristiques sont rdsumees dans le Tableau I_l
Le solvant destind d Ia pr6paration des 6chantillons est de l,eau distillde.
T*bleau Ll :,F,roduitch,imiques

II. PREPARATION DES ECHANTILLONS

II-1 - Principe d€ Ia -udthode de prdparation

La mdthode de prdparation des catalysews joue un r6le consid6rable

stabilit6 catalytiques.Les principales qualit6s que doit r6unir la m6thode

catalyseur sont les suivantes:

grande puretd. Leurs

pour I'activitd et la

de pr6paration d'un

' La rdpartition du composd actif de manidre homogdne sur la fofalite de la srrfuce du

' Permettre d'obtenir un catalyseur dans la mesure du possible actif, s6lectif et stable.

. Il doit aussi avoir le moindre cofit.

. 6tre parfaitement reproductible.

support

Notrs avons prepare notre catalyseur par la rnethode d'irnpregrratiorr (co-
imprdgnation) du precurseur metallique par le support, afin de favoriser les dchanges cationiq'es
entre Ie support charge ndgativement et Ie rnetal charge positivernent.

t2

Symbole

Formate de
Nickel

Ni(HCO12

Alumine

Cdrium
a$lrnoni$m
nitrwe

Ce(NH2)4(NOH)6

Hydroxyde
d'ammonium



Le support oxyde (Alzol) est mis en pr6sence d'une solution aqueuse contenant le pr6curseur
mdtallique (formiate de niekel et ammonirrm de c6rir,m), de chargecorurue.

Apres ajustement du pH avec NH+OH, les solutions contenant le support (AIzO:) et le
pr6curseurs Ni-Ce sont mis sous agitation magn6tique pendant 24 heures puis s6chees d g0 'C
pendffit la nuit. Aqr€6 l\aape dirnprdgnation,les ,cadysetns sont 'e alcines i SO0' C pendffi 90
min, puis tuaites sous I{2 a 500 " C pendant 45 min.

I-a dthode, a dte 'choisie- plutdi que les. autres rn6thorlesi car elle Frer,met l,obtenlir+s. &
nanoparticules metalliques bien dispersdes sur substrat.

rr2 rmpregnalloa d* support par les icns rndtaurques

Le specte caract6ristique des ions cea*du pr6ctuseur m6talliquece(NH2)a(Norr)6 pr6sente un
seul pic peu intenses sftu6 i Ia Iongueur d'onde L:3ga nm (Fig. 4).

4

Ce

390

400 500 600 700 800

r(nm)

Figure 4 : spectre UV-visible de c6riurn de concenhation 2x l0-2 mol l-t parcours

optique I :lCm .Rdference :air

o2o
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A partir du spectre (fi& 5) de Ni2*. I1 presen-te 3 pics qui se situent a'r longueurs d,ondes L=
394,65A e{152 nm.

On dtablit l'dtalonnage de l'absorbance et on vdrifie la loi de Beer-Lambert qui s,6crit :

DO:e x I xC

Ot DO : densitd optique ou bien A : absorbance

e : coefficient d'extinction optique en I mol-l cm-l

I : pareours op$ique encrn

C : concentration en mol l-r.

0,6

4,1

Nf

s4

650 732

o
'o.

02

0,0 1 ' t , t , t , | , I300 .{40 sso soo 700 800

*$mI

Figure 5 : Spectre UV visible caract6ristique de Ni2* de concentrati on2* l0-2 mol l-r

Pmeotrrs optigue l,: I crn. R6ferenee : *ir

Le specne(fig.6)presente les pics caracteristiqnes des ions de nickel Ni-Ce qui se sifuert aux

longuetrs d'ondes ((fr :368 nm, Xz:604 nm) d pH: l l, l'intensite des pics augmente comme le

montrent les specfres (Al) et (A2).

lila



lra

(A1)pH = 9
(A2) pH = 11

\
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FrFff
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0rO
300 400 500 600 700 800
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Figure 6 :Spectres UV-visible de nickel c6rium, de concentation(2. lo'zmol.l-I) d divers pH

II3C&sixduslpporf

Le support confrre au catalyseur sa texture, sa rdsistance et favorise la formation du
nombre de sites actifs accessibles en surface avec une bonne dispersion et une grande stabilit6
mdcanique et thermique. Le choix du support est donc un 6l6ment cl6 pour les

caractdristiques du mat6riau catalytique. Les supports de catalyseurs les plus utilis6s sont la
sil.iee,,l',altu*iEre, .les edolithes et.les.charboss.actif,s.

II-4-Choix de Ia base : effet du pH

Le prr optimat correspond d un compromis entre les facteurs zuivants :

(a)- L'etat de valence et la charge du precurseur ionique en relation avec la charge de surface

6leckostatique'du support : le 'rneilletn ,pH ,pour fixer les ,ions 'precurseurs Ni?* doit se trou.ver

dans la zone of le potentiel de surface du support est ndgatif, c'est-d-dire doit €tre plus 6lev6 que

le point is oe lectrique.
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(b)-Lhydrolyse de nickel et de c6rium : il est connu que les ions de nickel s'hydrolysent jusqu,d
la pr6cipitation d pH >-g' ravaleur du pH de prdcipitation ddpend egaleaeat de Ia cancentration
ionique du milieu.

Ilf-Techni qu es d' anafyses et de car actlrtsafi on s

ilI.1. Introduction

Le choix des techniques expdrimeatales a et6 ait daas ta perspective de
caractdriser les catalyseurs synthetises en determinant leurs propridtds physico- chimiques,
afin de mieux comprendre et trouver des corrdlations enffe leurs performances et leurs
caractdristiques'Pour fanalyse de nos dchantfllons, nous avons utilis6'es, ta diffraction de rayons
x (DRX), la microscopie 6lecfonique d balayage (MEB), la temp6rature progammer de
rdduction d'hydrogdne (TpR) et la specrophotom6fie uv visible.

IlL2. diffraction des rayons X (DRX)

Ia diffiaction des rayons X est +ne techniqrre son &stucfive perrnetfant d,obtenir des
intbnnations d6tail16es sur 1a composition et la strucfure cristallogaphique de produits
synthdtisds.

III.2.a. Principe de Ia mithode

La mesure consiste d envoyer sur l'6chantilon d caractdriser

Ionguew d'onde connue sous un angre 0. ces rayons peuvent

rdticulaires'd un,angle 20 si,la loide Br*gg,est satisfeite.

nl = 2dy41 sin 0

l. : longueu d'onde du faisceau de rayon X.

d : distance de deux plans rdticulaires.

0 : angle d'incidence de rayon X.

n : ordre de la diffraction.

un faisceau de rayons X de

6tre diffractds par les plans
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FigureT: Sch6ma de diffraction des rayons X par une famille de plan r6ticulaires

Le tacd de fdvolution de'l'intensiG ddtectde en fonction cle Z0 forme Ie ditfractogramme, qui est
caracteristique de chaque sfucture cristalline.

Le faitement des diffractogrammes ou spectres s'effectue ri I'aide d'un logi,ciel bas6 sur les
donndes des fichiers JCPDS (Joint Commitee Powder Dif&action standards) faisantcorrespondre
les distances interrdticulaire d aux angles 20 enregistr6s.

'L*'po*it'iran des p'ics & dift'aotioo ,per,mt fidentificetioa des *tr+reere* ou phare-* crist*lliee-
prdsentes et donc la ddtermination de la composition cristallographique de I'dchantillon analyse.
l'es distanoe{inter*'rculaire$ont li€e aux pmamdtres de maille Eristallirc potn les sfruchnes
eubiques et hexagonale par:

L
-------=
dnnf

(hz+kz +12)
a.z

L4
T^#= t[(o' + k2 + hk) + uh'I]"

III.2.b. Appareillage

Les analyses ont 6t6 effectuies par la technique de diffraction sur poudre, d l,aide d,un
diff*acscmetre de marque (siernens D8 Avance automatisd) du D€partenrent de physique de

I'universit6 de Constantine, lie d un microordinateur. Le faisceau des rayons X est genere par une

anticathode de cuiwe de longueur d'onde )':1.5418 A'en utilisant Ia radiatron Ko dans
I'intervalle d'angle 20 situd enffe 20o d 80..

Nous avons travailld avec tme haute tension du gendrateur de rayon X de 40 kV et une intensite
du courant de 40 mA. Jmasel.
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Figure 8: Dif&actomdbe de marque BRUKER - AXS type Dg

fff3. Microscopie dlectronique i balayage {MEB)

La microscopie dlectonique A balayage (MEB) est une techruque d"analyse, qui peut
nous fournir rapidement des informations sur la morphologie, la taille des cristaux et la
composition chimique d'un objet solide. Son utilisation est cowante en biologie, chimie,
.a#decine" geoJogig,mital"lr$gie ainsi.qu, ea .mdcaniqua

III.3. a Principe de Io mithode

Le principe de la Microscopie Electronique 'i 
Batayage (I\ffiB) est bas6 sur T'interaction

rayonnement - matidre. Le rayonnement est un faisceau d'dlectrons venant frapper l'6chantillon,
provoquant plusieurs ph6nomdnes, dont :

* L'dmission d'6lectrons secondaires.

t La r4&odiffusisa d'une partie des dlecfons prinraires.
* LTmission de rayons X.
* L'Emission de photons.

Tous ces phdnomdnes sont interddpendants et sont tous interddpendants de la topographie, du
nombre atomique et de I'6tat chimique de l'dchantillon. Ils peuvent 6x.e exploit6s pour 6tudier
l'6chantillon.
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res dchantillons ron cond'ctertrs sont rev€trrs d'une couche de .rnareriart c.onducleur afin
d'€couler les charges accumulees sous bombardement €lecfionique. Etant donn6 qu,un 6l6meot
lou{ tel que Au par exemplg donne lieu d urre bonne produ*tioa d'4lec*rons secondaires, et
alors une bonne quaTite (fimage, rT convient trds 6ien pour constituer un rev€tement, appe1d

mdtallisation. Dans notre cas, nous avotrs utilis€ soit un rev€tement d'or pour les 6chantillons
d€pos€s sw pastille de carbone, soit dispersd nos dchantillons sur une colle d'argent.
Cette technique permet d'obtenir unevisualisation fiidimensionnelle de la surface de
l'dchantillon. L'agrandissement est ddtermine par le rapport en!.e I'amplitude de balayage
irege q*i est.&xe ot selte dtr..bd*yrye objet q*ri e*t r6gb&de.

III.S.b. Apparcillage

Nsus av'oas 'e&etui 'des.'ohser-Ir€tiCIss ,i J,'aide d:!p mic.roseope,eleeeoeique ri hdayage

OeB) de marque TESCAN VEGA TS 5130 MIrd disponible au laboratoire microstucture et
ddfauts LMDM. Ce* appareil Frrn€f de rrisualisor la mor@legb e4 la {eille des eristellites
del'oxyde aprds chaque 6tape de l'dlaboration d'es €chantillons. Les i-ages ont 6t6 r6alis€es en
dlectr.ons sec.ondaires. r,a lension d'.observation est comgise enrre 5 ef 20.kv.

Figure 9 : Mcroscope €lectonique d balayage {MEB)
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III4 BIDUCTION &N TEh4PSRATIIBS PRSG&AS4EASS {TFE}
La TPR consiste d mesurer la consommation d'hydrogdne necessaire i la r6duction d,un

dchantillon soumis d une rilmBe de teqpdrature constante. Dans des conditions exp.rimentales
donn6es, la connaissance de la quantite d'hydrogdne consommd durant la T.p.R. ainsi que de la
temperature correspondante aux maxima de rdduction conslituent une verjtable empreinte du'mat€riau solide

IIL4.u mode opCratoire

'f-'d{ude €t} teiryerdureprsgrffimds de r€duetion GTp} des eshffiiffons a ete effeetffee.
en utilisant un mdlange de gaz rdducteur rrz/x (1000 ppm ddbit: g0 ml min-t). L,6chantillon
(50 e los mg) est placd dans un rdacteur en quartz et traitd sous argon i temp6rature ambiante
pendant t h' Il est ensuite fait6 sous gaz rdducteur depuis la tempdrature ambiante jusqu,d 900
"c avec une rampe de 5 oc min-r' La consommation dhydrogdne en fonction de la temp6rature
de rddlction est recueillie sur une bass de. dmndes informatiqua. L.,appareil utilis6 rlans cefie,
dtude est de marque mic,romeritics.

Figure 10 : appareil de Rdduction en Temp6rature programmde (TpR)

IIf.s, Spectrophotom6trie UV visible

Le spectrophotom'dfe d'absorptionlfv-visible consfitue la m6thodela plus simple etla
plus rapide pour caractdriser une solution contenant des prdcurseurs m€talliques. Elle renseigne
sur la q'antit6 de lumidre absorb6e d chaque longueur d'onde.
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L'absorbance A(l') d'un faisceau lumineux monochromateur d,intensite Ie, par un mirieu
isotrope est d4fiaie w laloi de Beer-Lambert. comme trne enfite proportionne lte itlarongueur f(cm) du trajet optique suivi par Ie faisceau et Ia concentration c (mor. r-r) des espdces
absorbantes en solution.

A,^- I.
tA) = - togro(io)

Avec 11l'intensit6 transmise ddfinie par:

It.= Iae-alc - lole-etlc

Avec:

a = In (L0)e7

o est le coefficient d'absorption (ml. Mol-'. cm-l). on peut donc en d6duire l,expression de
I'absorbance en fonction de l'dpaisseur I de la cuve et la concentration c de la solution 6tudiee.

-

L

A(7) - g^1.

er est le coeffrcient dextinction optique ou molair.e (Lmol, r.cm. r).

- la source de rayonnement constitu6e en g6n6ral par deux lampes, l,une d decharge (deut6riurn)
pour emettre dans I'ultraviolet (190-360 nm) et I'aute d filament de tungstdne pour le domaine
visible (360-800 nm)' La gamme de mesure est atteinte par une simple commutation de source.

- un monochromateu dont Ie rdle est d'isoler le rayonnement sur lequel se fait la mesure qui est
constitud par des lentilles convergentes et un r.seau de diffraction.

- une charnbrc noire qtri contiont l'6chantillon d caraeteriser et ra refdrence.
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- un ddtecfeur ($hofCIdiode et,photCInulti$li0at€ur).

Dans sstte 6tude' tous les spectes uv visible ont 6td obtenus d I'aide d'un spectophotomdtre
shumadzu UV 3101 PC du ddpartement de physique de I'universit6 de constantine. sa gamme
de havail s'6tend de 190 d 3200 nm et le parcours optique est r6glable (0"2-1 cm)

Flgure I I :SpectoBhotomdfie UV visibleshumadzu
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I. ETUDE DU SUPPORT : At2O3

I.1. lfirtrsductisn

L'oxyde d'aluminium (Al2o3), courarnment appele alumine, En g€n6ral, est proposee avec
tmeptnete comprise efftre 88 Yo et'99,99 7o wec despropriet€s qui vriefif en consequexce .C,est
I'oxydele plus abondant de la cro0te terrestre apres la silice. Elle existe sous forme hydrat6e dans
un minerai nafurel, la bauxite.

L'alumine pr6sente differentes varidtds allotropiques : une phase stable (a), plusieurs

phases mdtastables (+ y, 6, fl r) et plus ou moins amorphe. Toutes les structures stables ou
m€tastables d'alumine peuvent €tre identifi-des comme un sous r6seau d'ions oxygene
approximativement cubique compact ou hexagonal compact d I'intdrieur duquel les cations se

rdpartissent parmi les sites octaddriques et tdfiaddriques (fig12). Dans notre 6tude. nous nous

intdresserons d la forme stable o-AlzOr.

&io) bid u
hlrd \ ) / frtzd

['io** r{wrd i*,'*i Frt-4

{ l".d
\:

T-'.',
f ' '$-- 

'i*.*
-.?---;-'-

:r->![bd
{,'trl " \ii,,{i

l),4 i'";

Figurel2 : a)Representation de la mai[e primitive rhomboedrique de I'alumine cr

b) Representation du pian basal de l'alumineu(ions oxygene grand cercle vide, cations

aluminium petits cercles pleins, lacunes petits cercles vides)
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L'alumine est une poudre blanche de masse mol6culaire lu2glmoltrds stable. c,est unoxyde tdfuactute, car sa tempdrature de fusion est trds dlev6e Q054c). Elle se forme naturelle_ment d l'air d la surface de l'aluminium. Sa structure est hexagonare, compacte, dense et stableen comparaison avec les autres phases (6, y, rl, . .. ) tl:/l.
L'alumine est une c6ramique largement utilis6e gr6ce d l'association de bonnes propridtds(r6sistance m6canique' duretd 6levde, rdsistance d la corrosion, stabilitd thermodynamique, etc.)et d'avantages 6conomiques' D'une manidre plus particulidre, l,alumine est emproy.e en catalyseh6t6rogdne comme support oxyde de particules mdtalliques, mais aussi comme catalyseur acideintrinsdque du fait de la prdsence de groupes hydroxyle de surface. Ses propri6t6s modulables enfabriquent le support le plus employd dds lors que son aciditd rdsiduelle n,est pas pr6judiciable :sa stabilitd redox et sa grande stabilitd thermique asswent la grande durde de vie de nombreuxsystdmes catalytiques..

L2. Nlorphologie et structure
L'observation par microscopie dlectronique d balayagedu support AIzOt (Fig.l3) montre desplaquettes de taille variant de 5 d 20 um.

ruurarore 
-riril"rucrures 

er ooraurs aans [1 uarenaw .

Figure 13 i Micrographie

,aoi* riiii*..rr*" 
"r 

o"""o or". [1ni;o,],1ilii

MEB du support AlzO:

L'alumine stable q' cristallise selon une structure rhomboddrique. Son groupe d,espace estR-3c avec des paramdtres de mailles a:4,75A et c :12,97 A.
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Le sous riseau d'oxygene est decrit par uoe strucfure hexagonale compacte d,anion 02- dont les
deux tiers des interstices sont occupes par les cations Al3*,
Le tableau II'2 regroupe les donnees de diffraction de rayons X de I'oxydeo-Al2o3. Tirdes des
fichiers JCPDS tlSJ

Tableau ff.2 : caract6ristiques cnstallines d,AI2O3.

Les parametres de maille carcul6s exp6rimentalement sont donnds.par:
a: 4.764 ,c: Il.92A en accord avec celles des fichiers JC'DS.

Le profil de TpR d,hydrogdne du support est illusfr6 par Ia
aucrur pic ce qui montre qu'i n y a pas de transformation de phase.
large,domaine de temperabueiusqu 9CI09c .

frg.14. L'alumine ne pr6sente

la structure est stable dans un

?q
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(1 13) (il6) (tz7)
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Figure 14 : TpR d,hydrogene du support AlzOs
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u- ELABORATION DE NAN0PARTTCULES DE Ni-c€/Ar2o3

1I.1. Etude cle la phase d'impr6gnation

La phase d''imprdgnation du support par te precurseur metailique est une €tape
determinante' Elle depend de plusieurs facteurs dont le pH et la nature, la charge du precurseur.
ces facteurs sont interddpendants et influent sur I'ancrage des ions et ainsi sur la dispersion des
particules mdtalliques. Nous avons 6tudi6 I'influence du pH et la charge sur la fixation du
prdcurseur' la nah[e et la morphologie des particules m6talliques aprds les etapes de
l'dhboration.

Pour un catalyseur bim6tallique Ni-Xori X constitue un promoteur, les especes Ni et X
pounont 6tre ddposdes, soit par imprdgnatrbns successives, soit par co-imprdgnation" Dans Ie
premier cas, le Ni est tout d'abord ddposd d la surface du support, s6ch6, calcin6 ou r6duit, puis le
dopant X est d6posd' Dans le second cas, le d6p6t des espdces se fait de manidre simultan6e, la
sCIlution d' impr€gnatiou contienL 'ks.prdcurseurs de Ni et de ! ou. un.pr6erusa,* bimdta$ique.
c'est-d dire un cluster contenant d Ia fois le m6tal (Ni) et le dopant (X) intimement li6s au sein de
le m€nre rnoldcule.

Dans note cas nous avons choisi la co imprdgnation des deux pr6curseurs du formiate de
niekel complexd avec I'hydroxyde d'ammonium d pH l letdu C6rium ammonium nihate.

II.2. Etude de Ni/Al2O3 et CelAlzOs

|r[6rFa-rr{}s s+li'vi'l''Evolution.de,laeinetique,d',irnpregnation,de N;l.Alzor {5%)par uv et
pH metrie' Les spectres w visible de la densitd en fonction de la longueur d,onde pour divers
temps d'impregnationsont representes sur Ia fig 15.

A partir des spectres nous avons tracd la quantitd de nickel ddposd sur le s'pport en
fonction du temps d'impregnation- cette quantite aug:nente er fonctjon du hmps
d"irnprdg'ation, elle atteint 90 Toapres une nuit sous agitation magrrenque (fig. 16)
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Figurel5 : specfres uv visibre pour divers temps d'im-pr6gnation Ni/Alzo: (5zo)
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Figure 16 : variation de la quantite de nickel ddpose sur le support en fonction du temps
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La connaissance de la variation du pH en fonction du temps d,impregnation est
importanle en raison de l'influence de la charge dlectrostatique du support sur la frxalion du
prdcurseur.

Paralldlement d la mesure de la proportion de nickel d6pos6e au cours du temps
'd'xnpttgnation,nous avonsmesme la'vriation,dupH,dusnrnageant dessolutiurs

La figure\fao*t Ia variation du pH en fonction du temps d'imprdgnation pour le casde
II'/lAl2o3' 0tI1 5y") ete-e'/'AJta:(ce SYQ, celle-ci moatre .ae dimftrutiou du.pr{ qui devient de
moins en moins basique avec le temps-d'imprdgaation. Le pH varie trds vite pendant les
premidres heures puis diminue de pl*s en plw katemenl puis d h fm, il semble qu,il y a
saturafion' Le pE initial 6tant fortement basique, le support est donc charg6 n6gativement et
prdsente des sites 02- en surface. Ceux-ci sont occupds essentiellement i pH I I par des ions
NI{4*' En prdsence du pr6curseur, les ions NfIa* qui occupaient les sites de surface (o) cddent
leurplace aux ions de pr6curseurs (Nickel - C6rium).

11,0

14,^E

f0,0

9,5

E 9,0

* ttVAL%

'1 -'-r"-cey'Al'or

l.

a..l

8,5

8,0

7'5

7,0

15

t(h)

Figure l7 : variation de pH en fonction du temps d'impregnation
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II.3. Etude de Ni-Ce/AlzOt

Dans les m6mes conditiom d'a&or6ion de Ni/A:12o3, nous avofis suivi l,impr6gnattotrpar pH
mdtriede Ni-ce/Alzo:. Nous avons report6 la variation du pH en fonction du temps
d'impr6gnation sur la figure l8-De la m6me maniere que dans le cas des monomdtalliques une
dinoinrrtioa du pH qui dev-ient de moins.en moins basique avec le,ienps d'inpregnarioo pour
atterndre unevaleur autour de 7 .5.

11,0

10,5
-1-ttiCetAtz%

9,5

t ,qo

8,5

8,0

7,5
osroiszois

tt?t'

Figure 18 : Variation du pH en fonction de la dur6e d'impregnation

La morphologie du catalyseur (Ce/AlzO:) aprds rdduction, est observds par microscope
6lectonique d balayage (MEB).Les micrographies obtenues sont pr6sent6es sur la
fig*{$c"uo-*i presentent des petites pa*icule-+ de forsre ir*dgulidre repartie-+ d,lune
maniere homogene d la srnface du suppon 

"
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rboratojre Mioostfudures el D6rauts dshs les Malcdaux - --'- "",,i1i"r"0" 
i,i lfistructures et ottauts 0""" [T,l];:f:

Figure 19 : Micrographies MEB de catalyseur (CelAlzO:)

ilI. PROPRIETES MORPHOLOGIQUES ET STRUCTURALES DES
NANOPARTICULES NIi -Cel AtzOr

ilr.l. Etude par DRx des phases apris l,6tape d,impr6gnation

La figure 20 repr6sente les spectres DRX des 6chantillons Ni/Al2o3 , ce/Al2o3et Ni-
CelAl2o3aprds l'6tape d'impr6gnation. Nous observons la prdsence des pics correspond ant it la
phase hexagonale AlzO:en pr6ponddrance. Dans le cas de Ni/AlzO3, flous avons observ6 la
pr6sence de deux petits pics situ6 d2 0:56.90 et 65.90. Alors que dans le cas de celAlzo: et Ni-
CelAlzornous observons un 6paulement situe d 20:28.55 et 48o qui peuvent 6tre attribu6 d la
formation d'une nouvelle phase de CeOz
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F'igure 20 : Speetres DRX &s echantillo*saprd,s impdglation

(Ni/Alz Or, Ce / AIzO *t Ni-Ce/Ale Or)

m2.6tude par rfRX des phases aprespctape de rdduction
Irs spectes DRX (Fig. 21) des dchantillons Ni/AIzAt, Celr'JzO: et Ni-Ce/Al2O3aprds l'6tape

de r6ductionmontrent toujours les pics caracteristiques de I'alumine (AlzO:) et apparition de deux

petits pics situ6s d 2 0:51 .44 et76.02. Ils correspondent d la phase Ni.

Dans le cas de CelAlzOr et Ni-Ce/AlzO3 rorls observonsles pics $largis

correspondantdel'oxyde de cerium identifies par'les fichiers JCPDS {tgJdorrt les pies les f,us
intenses sont situds d :20 : 28,55- 33,22- 47,47- 56,54- 59,28- 69,48 ". Il se correspond aux plans

diffiactds : (l I I), (200), (22fi), (311), (ZZZ), (400).

La sffucture est cubique d faces centrees, de parametre de maille a: (5,401 + 0,012) A.

.Nous avons estime la taille des particuleJd/cerium t (nm) d partir de la largeur d mi-hauteur du

pic de difftaction X elargit CeO2situe i 20: 28.55' selon la relation,de Dehve Scherrer:

, 0.089x,1.
I (nm) : Beil*ts

Otr:

-) -)



B(20) est la largeur d mi-hauteur du pic, exprim6e en radians.

I est Ia longueur d'onde des rayons X.

0 estl'angle de diffraction
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Figure 21 : spectres DRX des 6chantillons aprds r6duction

(Ni/Al2O3, Cel AlzO *tNi-Ce/AlzO:)

III.3. Microscopie 6lectronique ir balayage (MEB)

L'observation par microscopie 6lectronique d balayage d'un dchantillon Ni-
CelAl2O3aprds r6duction (Fig. 22) montre une r6partition homogdne de petites particules d la
surface de l'alumine et des endroits riches en oxyde de c6rium.

l-lt:20.0kv 0AYE|05/19/13 50pm VsgaoTescan
Laboralotre Mlcrosttuilures et Ddfauls dans les Mataiau^"

x:CeO,
o: Ni

2e(")

M9: 1U.39 U DET: ESE O6t9ClOt U
20.0 kV DATE: 05/10n3 to,rJ'

Laboraloke Ml$oslruclures el D6fauts dans t€s Mataiaux.

Figure 22: micrographie MEB d'un d6p6t Ni-ce/Alzo3apr6s r6duction.
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rrl.4. Rdduction en te mp6rature programm6e d'hydrogcne : TpR
Les profiles TPR des echantillonsNi/Al2o3, Ce/Al2O3a Ni{e/AlzOrsont repesent6s strr

Ia figure 23. Cetx-ci presente des pics de r6duction dans un intervalle de tempdrature allant de

17 5 d 540'C'dans le ca du nickel, il est connu que les pics d basse tempdrature sont atbibu6s d la

r6duction des particules de I'oxfde de nickel tandis que les pics d haute temp6rahre sont

athibu6s d la r6duction des phases d'interaction support m6tal.
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Figure. 23 : TPRd'hydrogdne des dchantillons [Ni/Al:Or, CelAleO:et Ni-Ce/Al:O-r]

Dans le cas deNi/Al rO-r, oo observe trois pics situ€s respectivement d 400,490 et 530 "C"

Ceux-ci indiquent que'le nickel se trouve en iufemction faible avec Ie support. Les especes de

nickel interagissent avec les sites tefa6driques deAl2o3,tandis qu'au-deld de cette temperature,

I'oxyde A12O3 est saturd en surface et il ya interaction forte en volume telle que Ia phase spinelle

NiAlzOa qui se forme au-deld de 700'C et n'a pas ete observee dans notre cas.Ceci indique que

NiAlzOl en masse n'est pas forme dans le cas des catalyseur impregnes. Ceci est dfi
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probablement i la basse temperature de calcination ntilisee or au fait que I'aluminate de

nickel en surface a une r6ductibilit6 diff6rente de celle du volume.

Dans le cas deCel'Al2}pil ya un seul pic sihre a 540'C atfibues d la conversion de

CeOzen Ce2O3iLa reductibn se produit d la surface (foxygene dans unsite de coordination

t6tra6drique, fix6 sur un ion CeIV

Dans Ie cas deNi-Cel{ 2O3,le pic de r6duction de Cea*en Ce3*situ6 e 540"C subsiste

avec une intensit6 plus faible, alors qu'on observe un d6calent vers les temp6ratures plus basses

par rapport d NilAl 2O3. L'ajout du c6riumd favoriser la formation de phases de nickel en

krter.astio$ f+ible avec le suppod (345eC) ptus -facilement rdduatible.

Ces r6sultats sont en bonne accord avec ceux de diftaction X, ou nous n'avons pas pu

observer les phasos d'interretion forrre€s dars N#AlzO: pr'@re par irrpregnation apres l'6tape

de rdduction[2O] et ceci est due i la grande dispersion du prdcurseur en surface de I'oxyde. Les

phasesNiO et NiAlzOq n'ont pas 6t6s observdes aussi.
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Ce prdsent travail se rapporte d la synthese et d la caracterisation des catalyseurs Ni-

C.elAhOt.

La cin6tique de fixation du pr6curseur m6tallique par Ie support a 6te suivie

parspecfophotomefie UV-visible et mesure du pH en fonction du temps de contact

supportsolttion;Ces resultats montrent que le greffags du pr€curseur mdtalliquo surle

substats'effectue en effet par dchange ionique. Pendant les premieres heures

d'imprdgnation, le pr€curseur se fixe surtout sur les sites de surfuce.

Les catalyseurs elabor6s. sont caract6risds par differentes m6thodes physico-

chimiques d'analyse dont les conclusions suivantes ont 6t6 suggdrdes :

La diffraction des rayons X a montr6 la prdsence des phases hexagonalede

I'alumine (Alz&) aprds l'€tap d'imprd.g+ation et la fs**atis* d'une nouvelle

phase de CeOz .Aprds rdduction on observe une apparition des pics

correspondant au nickel (Ni).

La microscopie 6lecfonique d balayage monte une repartition des particules

sur la surface de I'alumine et des espaces riches en CeO2.

Les profils H2-TPR des catalyseursNi-Ce/Al2Or,NilAlzOt et CelAbO: montent

des pies d basse et'haute .ternSrafixe affe€t€e r* la r#$etion respeetivemsntde

Cea*en Ce3*etles espdces de nickel interagissent avec les sites t6taedriques

deAlz0:st la conversisn ds CSz en Ce2O3.
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Abstroct

A metal nanoparticle is an increasing interest subject to in various fields of science andtechnology' because the individual particles ort"n have different properties and theiragglomerates equivalents.

In this work' we interest to the preparation by co-imprdgnation of bimetallic nanoparticles Ni_ceI u Alzo' The fixation kinetics oftrt" metal prec'rsor on the support is folrowed by UV-visibrespectrophotometry and pH measurement. The adsorption is carried out by ion exchange.

ffitffi:: ffi]:l 
lvlicroscopv (sEM) showed a homogeneous distribution of the precursor

The study by X-ray diffraction of impregnated samples revealed the presence of onry the peakscorresponding to the hexagonal phase Alzo:. In the case of reduced sampres under Hz they will
ffi:H: #ifi:"|o.Ji?$|" 

phase, the rormation or the ceoz 
".,ti" 

phase with a peak

After treatment in Hz at 500 " c for 45 min. The TpR profiles of Ni-ce/Alzo: and celAlzotNi/Alzog catalysts show peaks in a wide temperatur. ,*g., showing a weak interaction with the

iltj:J 
of the precursor' The addition of cerium p.omoteJthe formation of more easily reducible
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Rdsumd:

Les nanoparticules mdtalliques font l'objet d'un int6r0t croissant dans divers domaines de
sciences et de technologies, car ces particules individualis6es possddent bien souvent des
propri6t6s diffdrentes de leurs dquivalents agglomdrds.

Dans ce travail, nous portons notre intdrot d la pr6paration des catalyseurs bim6talliques d base
de nickel en prdsence d'un promoteur i le cdrium supportd par l'alumine o prdpards par co-
imprdgnation' La cin6tique de fixation du pr6curseur de nicker par le support est suivie par
spectrophotom6trie UV visible. L'adsorption se fait par 6change ionique.
La Microscopie Electronique d Balayage (MEB) montre une rdpartition homogdne des
nanoparticules de nickel sur les oxydes.

L'dtude par diffraction des rayons X des dchantillons Ni-ce/Al2o3 impr6gn6s et calcin6s a rcvele
uniquement la pr6sence des pics correspondant d la phase hexagonale Alzo:
Dans le cas des dchantillons rdduits sous H2 ceux-ci pr6sentent, en plus de la phase Al2o3,la
formation de la phase cubique ceo2 avec un dlargissement des pics. Apres l,ttapede r6duction
on observe apparition correspondent d la phase Ni.
Aprds traitement sous H, a 500 " c pendant 45 min. Les profiles TpR des catalyseurs Ni-
CelAlzo:- NilAlzos et CelAlzo3 montrent des pics d basse et haute temp6rature .on trouve une
interaction faible de nickel avec le support. Les espdces de nickel interagissent avec les sites
t6tra6driques deAlzor.Dans le cas de CelAlzo3 on trouve une conversion de Ceo2en ce2o3.
on observe un d6calent vers les temp6ratures plus basses par rapport d Ni/Al 2o3.
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