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Résumé  

 

Le cadmium est l’un des éléments traces métalliques les plus dangereux pour la qualité des 

écosystèmes aquatiques. Malgré son utilisation intensive comme nanomatériau dans les 

industries, l’effet de l’oxyde de graphène est peu connu dans la littérature. Cependant, les 

interactions chimiques en solution aqueuse entre ces deux composés peuvent changer leurs 

potentiels de toxicité pour les milieux aquatiques. Dans cette étude, l’objectif est d’étudier les 

effets toxiques de différentes concentrations de CdCl2 en interaction avec deux concentrations 

d’oxyde de graphène (1 et 5 mg/L). Les tests de toxicité ont été effectués en utilisant la plante 

aquatique modèle Lemna minor dans le milieu de culture SIS. Déjà, une concentration de 0,05 

mg/L de CdCl2 a montré une légère toxicité sur la croissance et la physiologie des plantes. Des 

concentrations de 0,5 et 1 mg/L de CdCl2 indiquent un stress physiologique élevé, indiqué par 

plusieurs paramètres tels que le nombre de frondes, le poids frais, le pourcentage d’inhibition 

du taux de croissance (multiplication des plantes), la teneur totale en chlorophylles (extraction 

des pigments), et la production des espèces réactives de l’oxygène (un indicateur du stress 

oxydatif). Toutes les données ont été normalisées par le poids frais. Lors de l’interaction d’une 

concentration élevée des ions Cd+2 avec une concentration faible d’oxyde de graphène (1 mg/L), 

il a été remarqué que le pourcentage d’inhibition du taux de croissance et le stress oxydatif 

diminuent et atteint une valeur approximative de 48 % par rapport aux traitements de 

concentrations élevées d’oxyde de graphène (5 mg/L). Aussi, le pourcentage de production des 

espèces réactive de l’oxygène a diminué approximativement de 580 % pour les plantes traitées 

à 1 mg/L de CdCl2 et 1 mg/L d’OG. Par conséquent, ces résultats démontrent qu’une faible 

concentration d’oxyde de graphène (1 mg/L) constitue un adsorbant plus efficace pour réduire 

la toxicité du CdCl2 en solution et ainsi diminuer le stress physiologique chez la plante Lemna 

minor. À cette concentration, l’oxyde de graphène seul forme beaucoup moins 

d’agglomérations dans le milieu de culture qu’à une concentration de 5 mg/L. L’oxyde de 

graphène a une capacité limitée de réduire les effets des Cd+2 chez les Lemna dans le milieu de 

culture SIS. 

Mots clés : Cadmium, oxyde de graphène, plante Lemna minor, stress oxydatif. 
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Abstract  

Cadmium is one of the most dangerous metal trace elements for the quality of aquatic 

ecosystems. Although its intensive use as a nanomaterial in industries, little is known in the 

literature concerning the effect of graphene oxide. However, the chemical interactions in 

aqueous solution between these two compounds may change their toxicity potential for aquatic 

environments. In this study, the objective is to study the toxic effects of different concentrations 

of CdCl2 in interaction with two concentrations of graphene oxide (1 and 5 mg/L). The toxicity 

tests were carried out using the model aquatic plant Lemna minor in the SIS culture medium. 

Already a concentration of 0.05 mg/L of CdCl2 has shown a slight toxicity on the growth and 

physiology of the plants. Concentrations of 0.5 and 1 mg/L of CdCl2 caused a high 

physiological stress, indicated by several parameters such as the number of fronds, the fresh 

weight, the percentage inhibition of growth rate (multiplication of plants), the total chlorophyll 

content (pigment extraction), and the production of reactive oxygen species (an indicator of 

oxidative stress). All data were normalized by fresh weight. During the interaction of a high 

concentration of Cd+2 ions with a low concentration of graphene oxide (1 mg/L), it was noticed 

that the percentage inhibition of the growth rate and the oxidative stress did decrease and 

reached an approximate value of 48 % compared to treatments of high concentrations of 

graphene oxide (5 mg/L). Also, the production of reactive oxygen species decreased by 

approximately 580 % for plants treated at 1 mg/L CdCl2 and 1 mg/L of OG. Therefore, these 

results demonstrated that a low concentration of graphene oxide (1 mg/L) is a more effective 

adsorbent for reducing the toxicity of CdCl2 in solution and thus reducing the physiological 

stress in the plant Lemna minor. At this concentration, graphene oxide alone forms much less 

agglomerations in the culture medium than at a concentration of 5 mg/L. The graphene oxide 

has limited ability to reduce the effects of Cd+2 on Lemna in the SIS culture medium 

Key words:  Cadmium, graphene oxide, plant Lemna minor, oxidative stress



1 

   
 

Introduction 

 

Les métaux lourds tels que le plomb, le mercure, le cuivre, le zinc et le cadmium dans l'eau sont 

un problème majeur depuis de nombreuses années en raison de leur rejets dans l’environnement 

par plusieurs industries tel que la fabrication des produits chimiques, la métallurgie, 

l’exploitation minière, ce qui entraîne une augmentation de la charge de ces métaux sur 

l'écosystème et une détérioration de la qualité de l'eau (Chen et Wang, 2006; Deng et al., 2010; 

Hu et al., 2015). Les métaux lourds d’une manière générale, si leur abondance se trouve à de 

très hauts niveaux dans l’eau potable peuvent entrainer plusieurs effets indésirables ou 

maladies. Dans le cas du cadmium, il peut entrainer  des crampes musculaires, des maladies 

néphrétiques (Ansari et Malik, 2007), aussi des troubles aigus et chroniques, tels que des 

lésions rénales, l'emphysème, l'hypertension, l'atrophie testiculaire et la malformation 

squelettique du fœtus (OGel et al., 2006; Moreno-Castilla et al., 2004). Le cadmium est aussi 

dangereux pour la flore et la faune, il se caractérise par une forte mobilité et solubilité dans 

l’eau et dans le sol (Mohan et Singh, 2002). De plus, il présente des effets venimeux sur la 

végétation, ce qui limite la productivité  des plantes (Tkalec et al., 2008).  

Cependant, plusieurs méthodes ont été utilisées pour éliminer ces métaux lourds notamment 

l'oxydation, la réduction, la précipitation, la filtration sur membrane, l'échange d'ions et 

l'adsorption (Matlock et al., 2002). 

Cette recherche consiste à répondre à une problématique primordiale relative à l’adsorption du 

cadmium par l’oxyde de graphène pour réduire la bioaccumulation de ce métal toxique chez la 

plante L. minor, par conséquent une diminution du stress physiologique. Le choix de l’adsorbant 

de l’oxyde de graphène repose sur le fait que les nanomatériaux d’une manière générale offrent 

des opportunités captivantes de développement biotechnologique en raison de leurs structures 

et de leur propriétés. Par conséquent, l'avancement de la recherche sur les nanomatériaux joue 

un rôle essentiel dans les domaines biochimiques et nanotechnologiques (Bechet et al., 2008). 

Plusieurs secteurs industriels utilisent les nanomatériaux de l’oxyde de graphène qui est une 

forme fonctionnalisé du graphène en raison de leurs excellentes propriétés électrochimiques et 

son utilisation dans plusieures domaines tel que le stockage d’énergie, l’électronique, les 

biocapteurs, les tuyaux, la médecine et le traitement des eaux usées (Arvidsson et al., 2013; 

Novoselov et al., 2012; Zhao, G. et al., 2011; Zurutuza et Marinelli, 2014). 
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En ce qui concerne la toxicité de l’oxyde de graphène, il a été indiqué dans la littérature que 

l’oxyde de graphène n’a pas été toxique pour une concentration inférieur à 5 mg/L sur les 

plantes aquatiques (Hu et al., 2018). 

Le premier objectif est de mesurer la toxicité du cadmium pour étudier leurs effets sur la plante 

L. minor par la mesure des paramètres de croissance, de la teneur en chlorophylle, et de la teneur 

en production des espèces réactives de l’oxygène. Les techniques d’analyses utilisées sont la 

spectrophotométrie UV-VIS, le lecteur de micro-plaques de fluorescence et l’ICP-OES, pour 

évaluer la toxicité du cadmium seuls et en interaction avec l’oxyde de graphène sur la plante L. 

minor qui sont présentées dans le deuxième chapitre - partie (2). 

Le deuxième objectif est d’étudier l’influence de l’oxyde de graphène sur le stress du cadmium 

chez la plante L. minor. Selon la littérature, l’effet de l’agglomération de l’oxyde de graphène  

(1 et 5 mg/L) en solution sur sa capacité d’adsorption des métaux n’a pas été étudié.  De plus, 

l’interaction entre ces deux substances n’a pas été étudiée sur la plante L. minor. Donc le but 

de cet objectif consiste à explorer le mécanisme de leur interaction, et d’étudier le changement 

de leur potentiel, ou autrement dit, la modification du comportement du cadmium au moment 

de leur interaction avec l’oxyde de graphène. C’est pour cela qu’on va présenter, dans le 

deuxième chapitre - partie (1), les différentes techniques utilisées pour la caractérisation de 

l’oxyde de graphène qui sont la microscopie à force atomique (AFM), la microscopie 

électronique à balayage (MEB), la spectroscopie Raman, la spectroscopie à transformation de 

fourrier (FTIR) et l’analyse thermogravimétrique (TGA). 

Le troisième objectif, c’est de mesurer la capacité d’adsorption du CdCl2 par l’oxyde de 

graphène par les deux versions de Langmuir. 

Donc, l’hypothèse est que l’oxyde de graphène réduit le stress oxydatif chez la plante L. minor 

qui est causé par le CdCl2 en l’adsorbant à une concentration donnée.  
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Chapitre I  

 

1.1        Métaux lourds  

1.1.1    Définition des métaux lourds  

Les métaux lourds sont généralement définis comme des éléments métalliques naturels dont la 

masse volumique est supérieure à 5000 kg/m3, ils se trouvent le plus souvent dans 

l'environnement sous forme de traces (Di Benedetto, 1997), et les métaux lourds se distinguent 

en deux catégories:  

Les métaux essentiels sont dans les tissus biologiques, et ce sont des éléments indispensables à 

l’état de trace pour de nombreux processus cellulaires (Kabata-Pendias et Pendias, 2001). 

Les métaux toxiques ont un caractère polluant avec des effets pour les organismes vivants même 

à faible concentration tel que le plomb (Pb), le mercure (Hg), le cadmium (Cd), et ils n’ont 

aucun effet bénéfique connu pour la cellule (Behanzin et al., 2014). 

 

1.1.2 Origine des métaux lourds   

L’utilisation intensive des métaux lourds au cours des dernières années ne cesse de s’étendre, 

les origines anthropiques se considèrent comme une source majeure de contamination tel que 

la pollution atmosphérique, la pollution liée aux activités agricoles et la pollution industrielle, 

aussi par le biais d’activités minières (Behanzin et al., 2014). Les activités faisant appel à la 

combustion de fioul lourd ou de combustibles minéraux, les incinérateurs de déchets, les 

industries manufacturières de type fonderie, les usines métallurgiques pour les métaux ferreux 

et non ferreux, l’érosion des caténaires dans le transport ferroviaire et l’érosion des plaquettes 

dans tout système de freinage font partie des sources anthropiques (Bourrelier et al., 1998).   

 
Très souvent, l’irrigation des terres  agricoles se fait par les eaux usées en tant que supplément 

de nutriments essentiels pour les plantes, certes que cette technique accroit la production 

agricole dans  les cultures cellulaires, mais elle favorise l’accumulation des substances toxiques 

tel que les métaux lourds à cause de la pénétration des effluents industriels dans le sol qui sont  

rejetés dans les eaux usées (Neupane,2003).  
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Les métaux lourds entrainent généralement une action inhibitrice sur les micro-organismes, 

cependant, certains métaux à faible concentration sont essentiels pour les micro-organismes car 

ils fournissent des cofacteurs fondamentaux pour les métalloprotéines et les enzymes (Guzzo 

et DuBow, 1994; Jansen et al., 1994). 

1.1.3 Le cadmium et sa toxicité  

La toxicité des métaux lourds en générale est due essentiellement à leur tendance à s’accumuler 

dans les organismes vivants. Le cadmium est un métal très toxique, si son abondance se trouve 

à de très hauts niveaux dans l’eau potable (supérieur à 7ug/L) ( Environnement Canada) , il 

peut entrainer plusieurs effets indésirables ou maladies tel que des crampes musculaires, des 

maladies néphrétiques, le cancer (Ansari et Malik, 2007). L’utilisation des applications de 

pesticides et des engrais favorisent l’accroissement des niveaux du cadmium dans les 

écosystèmes terrestres et fluviatiles (Di Toppi et Gabbrielli, 1999). 

Les ions du cadmium sont des polluants environnementaux particulièrement dangereux, en 

raison de leur mobilité relativement élevée dans les sols, de leur solubilité dans l'eau et de leur 

toxicité extrême, même à de faibles doses (Das et al., 1997). 

De plus, ils présentent des effets venimeux sur la végétation, ce qui limite la productivité des 

plantes (Tkalec et al., 2008). Pour la croissance des plantes, le cadmium est un métal lourd 

non-essentiel qui provoque une diminution de la croissance, une chlorose des feuilles et même 

la mort des plantes (Mendelssohn et al., 2001). Aussi, il a été démontré que le métal affecte 

l'absorption et la distribution des éléments essentiels (Ouariti et al., 1997). Il inhibe également 

la photosynthèse en altérant la synthèse de la chlorophylle (Stobart et al., 1985). 

De ce fait, pour mieux protéger l’environnement, plusieurs méthodes ont été adoptées pour 

éliminer ou diminuer les métaux lourds, tel que l'oxydation, la réduction, la précipitation, la 

filtration sur membrane, l'échange d'ions et l'adsorption (Deng et al., 2010). 
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1.2       Oxyde de graphène  

1.2.1    Synthèse de l’oxyde de graphène  

Les nanomatériaux d’une manière générale offrent des opportunités captivantes de 

développement biotechnologique en raison de leurs structures, et leurs propriétés, par 

conséquent, l'avancement de la recherche sur les nanomatériaux joue un rôle essentiel dans les 

domaines biochimiques et nanotechnologiques (Bechet et al., 2008). 

Les nanomatériaux à base de graphène ont eu une large gamme d’application grâce à leur 

potentiel (Hu et al., 2018). Dans cette étude, l’intérêt fut orienter vers l’oxyde de graphène qui 

est un produit synthétisé à partir de l’oxydation du graphite, en réagissant du graphite avec le 

permanganate de potassium (KMnO4) et l'acide sulfurique concentré (H2SO4) (Hummers et 

Offeman, 1958). Pour obtenir des feuillets d’oxyde de graphène, il est indispensable de 

l’exfolier, la sonication du graphite oxydé dans un solvant est la méthode la plus répondue et la 

plus utilisée (Ozbas et al., 2012).  

1.2.2    Structure de l’oxyde de graphène   

Hormis les mécanismes oxydatifs opérationnels, la structure chimique précise de lOG a fait 

l'objet de nombreux débats au fil des ans, c’est pour cela qu’il y a aucune structure exacte 

donnée à ce jour malgré les différentes recherches avancées à cause de la complexité du 

matériau et en raison de son caractère amorphe non stœchiométrique (Dreyer et al., 2010).  

Plusieurs modèles de structure de l’oxyde de graphène ont été suggérés. Le premier a été 

proposé par  Hofmann et Holst ( Fig. 1.1 ) qui indique que l’oxyde de graphène se compose de 

groupes époxy, en propagation à travers les plans basaux du graphite, avec une formule 

moléculaire nette de C2O (Hofmann et Holst, 1939). Par la suite un autre modèle a été proposé 

par Ruess en 1946 qui indique la présence des  groupements hydroxyles dans le plan de base, 

en prenant en considération la teneur en hydrogène de l’OG (Ruess, 1947). Ce modèle de Ruess 

a apporté un changement de la structure du plan basal en un système hybride sp3.  En 1969, 

Scholz et Boehm ont suggéré un modèle qui indique la suppression complète 

des groupes époxyde et éther, en remplaçant les espèces quinoïdes régulières dans un squelette 

ondulé (Scholz et Boehm, 1969). Un autre modèle remarquable de Nakajima et Matsuo repose 

sur l'hypothèse d'une structure en treillis semblable au poly (monofluorure de dicarbonate), 

(C2F)n, qui forme un composé d'intercalation de graphite (GIC) de stade 2 (Nakajima et al., 

1988). 
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Fig 1.1 : Les différents modèles structuraux de l’OG (Szabó et al., 2006).  

 

Toutes ces recherches ont permis la participation à la compréhension de la structure de l’oxyde 

de graphène, le modèle le plus connu et le plus utilisé est celui de Lerf et Klinowski (Fig 

1.2). Plusieurs articles ont été publiés par Anton Lerf et Jacek Klinowski qui portent sur la 

structure et le comportement d'hydratation de l’oxyde de graphène, et ce sont les plus cités dans 

la littérature contemporaine (Dreyer et al., 2010).   

 

 

Fig 1.2 : Variations du modèle Lerf-Klinowski indiquant une ambiguïté en ce qui concerne la 
présence (à droite, une adaptation de (Lerf et al., 1998) ou l' absence (à gauche, adapté 

de (He et al., 1998)) d'acides carboxyliques sur la périphérie du plan de base des graphitiques. 
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1.2.3   Propriété de l’oxyde de graphène  

En raison de l’abondance des fonctions oxygène sur sa surface, l’oxyde de graphène est 

facilement dispersé dans l’eau ou autre solvant organique (Lerf et al., 1998), grâce à la rupture 

de la conjugaison et la formation de zones avec des liaisons sp3, l’oxyde de graphène est un 

isolant électrique (Gómez-Navarro et al., 2007). De plus, l’oxyde de graphène a une grande 

surface, elle peut être déterminée par la méthode de Brunauer–Emmett–Teller (BET), et en 

solution aqueuse, il s’est avéré que sa surface était 736,6 m2/g (Montes-Navajas et al., 2013). 

 

1.2.4   Application de l’oxyde de graphène   

Les groupements oxygène de l’oxyde de graphène lui confèrent un large potentiel dans 

différentes applications tel que le stockage d’énergie, l’électronique, les biocapteurs, les tuyaux, 

la médecine et le traitement des eaux usées (Arvidsson et al., 2013; Novoselov et al., 2012; 

Zhao, G. et al., 2011; Zurutuza et Marinelli, 2014), les transistors à effet de champ (Peralta-

Videa et al., 2011), les cellules solaires (Yin et al., 2014), les batteries lithium – ion (Kucinskis 

et al., 2013) et la catalyse hétérogène (Garg et al., 2014).  

 

1.3  Les essais toxicologiques   

Les essais toxicologiques en milieu aquatique servent à déterminer et à surveiller les effets 

toxiques de substances ou de matières susceptibles d’être nocives pour la vie aquatique. Il est 

possible de se baser sur les résultats de ces essais à diverses fins, notamment pour établir la 

nécessité de réglementer les rejets et d’entreprendre des recherches, de même que pour fixer 

des normes relatives à la qualité des effluents. La plante Lemna minor a été désignée comme 

un modèle macrophyte pour les essais toxicologiques (Environnement Canada, 1999). 

 

1.4   La plante aquatique Lemna minor  

Lemna minor, appelée couramment lentille d’eau, est une macrophyte aquatique vasculaire de 

petite taille qui appartient à la famille des lemnacées. L. minor est présente dans les eaux douces 

relativement dormantes (étangs, lacs, eaux stagnantes et cours d’eau calmes) et les estuaires des 

zones tropicales à tempérées. C’est une espèce cosmopolite dont la répartition est presque 

mondiale (Environnement Canada, 1999).  En Amérique du Nord, L. minor est l’une des 

lenticules les plus communes et les plus répandues. Ses thalles croissent séparément ou en 
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petites grappes, sont plats et presque ovales, atteignant de 2 à 4 mm de longueur. Ils sont verts 

et possèdent une radicelle unique qui prend naissance au centre de la face inférieure de la feuille 

(Environnement Canada, 1999). 

Elle a été utilisée auparavant comme un modèle d’évaluation du stress des métaux lourds (Drost 

et al., 2007) en raison de sa fonction écologique importante, de son temps de reproduction et 

de son utilisation facilitée en laboratoire (Environnement Canada, 1999). Les plantes sont 

également faciles à cultiver et à manipuler grâce à leurs fines racines et ses frondes flottantes. 

Selon la littérature, il n’y a eu aucune étude qui traite de l’effet de l’interaction entre l’oxyde de 

graphène et le cadmium sur la plante quantique L. minor. Par conséquent L. minor a été choisie 

comme modèle pour explorer le mécanisme de la toxicité combinée de l’OG et du cadmium 

dans ce présent projet de recherche.  
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Chapitre II 

Partie 1 Techniques de caractérisation de l’oxyde de graphène 

 
2.1.1   Microscopie à Force Atomique (AFM)    

La Microscopie à Force Atomique AFM (Atomic Force Microscopy) a été introduite en 1986 

par (Binnig et al., 1987) comme une application du concept de microscope à effet tunnel STM 

(Scanning Tunneling Microscope) qui permet l’étude de surfaces de matériaux isolants à 

l’échelle atomique. Ils lui ont attribué une définition comme étant une combinaison des 

principes du microscope à effet tunnel et du profilomètre à stylet qui permet d’observer les 

atomes à la surface d’échantillons cristallins sous vide ou dans l’air.  

L’AFM ne contient pas un système de lentille optique ou électromagnétique, son principe 

consiste à positionner une sonde à une distance de la surface à étudier de l’ordre du nanomètre 

en déterminant localement, point par point, la valeur d’une grandeur physique (transfert 

d’électrons, flux de photons ou d’ions, topographie ou température) (Giocondi et al., 2003). 

Elle est basée sur la mesure des forces entre un fin stylet et la surface étudiée, un capteur de 

force est un ressort-lame (stylet) encastré à une extrémité et muni d’une pointe à l’autre 

extrémité « cantilever », les forces d’interaction modifient la déflection ou la torsion statique 

ou oscillante du stylet (Rivoal et Frétigny, 2005), Fig 2.1. La mesure des déformations du « 

cantilever» dans les microscopes de force actuels s’effectue, le plus souvent, grâce à la déviation 

d’un faisceau lumineux « diode laser » réfléchi par l’extrémité du stylet, méthode proposée en 

1988 par (Amer et Meyer, 1988).  
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Fig 2.1 : Principe de microscopie à force atomique (Rivoal et Frétigny, 2005). 

 

2.1.2   Microscopie électronique à balayage (MEB)    

La Microscopie Electronique à Balayage (MEB) ou (Scanning Electron Microscopy SEM) est 

une technique adéquate qui nous renseigne sur la topographie des surfaces, elle est basée 

fondamentalement sur la détection des électrons secondaires émergents de la surface sous 

l’impact d’un très fin pinceau d’électrons primaires qui balaye la surface observée et permet 

d’acquérir des images avec un pouvoir séparateur souvent inférieur à 5 nm et une grande 

profondeur de champ (paqueton et ruste, 2006), Fig 2.2. Le bombardement de l’échantillon se 

fait par des électrons primaires issus du canon à électron pour générer des électrons secondaires 

d’une faible énergie, toutefois, ces interactions tel qu’émergence des électrons rétrodiffusés, 

absorption des électrons primaires, ainsi que l’émission de photons X (paqueton et ruste, 

2006). 
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Fig 2.2 : Schéma d’un microscope électronique à balayage (paqueton et ruste, 2006). 
 
 

 
2.1.3   La spectroscopie infrarouge à transformée de Fourrier (FTIR)   
 
La spectroscopie FTIR est une technique basée sur la détermination de l'interaction entre un 

rayonnement IR et un échantillon qui peut être solide, liquide ou gazeux. La bande de 

rayonnement dans la région infrarouge, qui est généralement de 200-4000 cm-1, mesure les 

fréquences auxquelles l'échantillon absorbe, ainsi que les intensités de ces absorptions. Les 

fréquences sont utiles pour l’identification de la composition chimique de l’échantillon, car les 

groupes fonctionnels chimiques sont responsables de l’absorption du rayonnement à différentes 

fréquences (Lin-Vien et al., 1991; Simonescu, 2012), Fig 2.3. De plus, la concentration du 

composant peut être déterminée en fonction de l'intensité de l'absorption, la FTIR est connue 

par sa  rapidité dans l’analyse ainsi qu’une très haute sensibilité (Manohar, 2008).     

 

L’échantillon est soumis à un rayonnement électromagnétique dans la gamme de longueur 

d’onde du centre infrarouge (2,5 µm < λ < 50 µm). Le champ électrique induit par l’onde 

électromagnétique peut interagir avec un moment dipolaire d’une entité moléculaire présente 

dans le matériau (Lin-Vien et al., 1991). Lorsque la fréquence du champ coïncide avec la 
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fréquence de vibration d’un mode propre de la molécule, l’interaction créée engendre la 

vibration de certaines liaisons et l’absorption de l’énergie de l’onde excitatrice correspondante. 

La fréquence à laquelle est absorbé le rayonnement dépend de la nature des liaisons, de la masse 

des atomes concernés et de l’environnement proche du groupement considéré (Borella, 2006). 

 
 
 

 
 

 
Fig 2.3 : Schéma illustratif du fonctionnement d’un FTIR (Borella, 2006). 
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2.1.4   Spectroscopie Raman   

Cette technique est non destructive, elle permet l’observation et la caractérisation de la 

composition moléculaire de l’échantillon (Vandenabeele et al., 2007). Elle est basée 

principalement sur  l’analyse de la diffusion inélastique de la lumière par un matériau 

(Meunier, 2011). Elle permet l’identification et la mesure de l’aspect vibrationnelle des 

matériaux, qu’ils soient cristallins ou moléculaires, et elle permet plusieurs caractéristiques du 

matériau à l’étude telles que la température, le dopage et le stress (Anglaret et al., 2006; Geng 

et Feng, 2010). 

  
L'origine de la spectroscopie Raman est un effet de diffusion inélastique. Dans ce cas, la source 

de rayonnement d'excitation est monochromatique et est beaucoup plus énergique que le 

rayonnement infrarouge. Une diffusion élastique et inélastique du rayonnement par l'échantillon 

est observée dans une expérience Raman. En diffusion élastique (diffusion Rayleigh), la 

molécule est excitée à un état virtuel, puis se détend à l'état vibratoire d'origine en réémettant 

un photon à la même fréquence que la lumière incidente, la molécule n'absorbe aucune énergie 

du rayonnement incident dans ce cas (Lin-Vien et al., 1991), Fig 2.4. 

 

 
Fig 2.4 : Diagramme de style "Jablonski" des transitions énergétiques impliquées dans la 

diffusion Raman et la diffusion de Rayleigh (Ember et al., 2017).  
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2.1.5   Analyse thermogravimétrique (TGA)   
 
Les analyses thermogravimétriques (TGA) sont des techniques d'analyse destructives basées 

sur la caractérisation d’un composé en mesurant la variation en masse en fonction de 

l'augmentation de la température. Les mesures d'analyse thermique sont effectuées dans le but 

d’évaluer les changements physiques et chimiques qui peuvent survenir suite aux réactions 

induites thermiquement dans l’échantillon (Coats et Redfern, 1963).  
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Partie 2 : Les techniques d’analyses pour l’évaluation du potentiel de toxicité du CdCl2 et de 
l’interaction du système CdCl2/OG sur la plante aquatique Lemna minor 

 
 
2.2.1    Spectrophotomètre UV-VIS   
 
La spectroscopie d’absorption dans l’UV-visible est une méthode très utilisée dans les 

laboratoires. Elle nous renseigne sur les groupes fonctionnels et les liaisons présents dans 

l’échantillon. L’UV s’étend de 200 à 400 nm et le spectre visible de 400 à 800 nm (Yahiatene, 

2016), Fig 2.5. La spectrophotométrie UV-VIS est une méthode de caractérisation basée sur la 

mesure de la densité optique d’un milieu à une longueur d’onde donnée, un spectre d’absorption 

est obtenu lorsque les variations de la densité optique sont représentées en fonction des 

longueurs d’onde (Haddou, 2010). 

 

 
 

Fig 2.5 : Principe de la spectrophotométrie UV-visible (Yahiatene, 2016). 
 
 
 
 
2.2.2   Lecteur de Microplaques à fluorescence 

Un appareil qui peut faire la lecture des dosages en fluorescence, en luminescence ou en 

absorbance sur des microplaques. Toutes les données de fluorescence sont recueillies à l'aide 

d'un lecteur de microplaque à fluorescence (Oukarroum et al., 2013). 
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2.2.3    Spectrométrie à plasma à couplage inductif (ICP-OES)  
 
La spectroscopie à plasma à couplage inductif (ICP-OES) est une technique analytique 

instrumentale qui permet la quantification des traces élémentaires jusqu'à 10  mg/L pour 

certains éléments sélectionnés (Hill et al., 2007) dans des solutions liquides. La préparation de 

la dissolution de l’échantillon se fait dans un acide, par la suite l’ionisation de l’échantillon se 

fait en l’injectant dans le plasma sous forme d’un fin aérosol, généré par un dispositif 

pneumatique (nébuliseur) (Caruso et al., 2017), Fig 2.6. 

              

 

 

 

 

 

Fig 2.6 : Un diagramme schématique d'un instrument ICP-OES typique avec le système de 
détection en mode radial (Caruso et al., 2017) 
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Chapitre III : Matériel et méthodes  

 

3.1 Caractérisation de l’oxyde de graphène   

La poudre d’OG a été synthétisée par l’un des laboratoires au sein de l’Université du Québec à 

Montréal (FEN laboratoire de professeur Mohamed Siaj). Une solution mère de 100 mg/L a été 

préparée et agitée pendant 24 h, puis traitée aux ultrasons pendant 15 minutes avant chaque 

utilisation afin de disperser les nanofeuilles de l’oxyde de graphène. 

Par la suite, des gouttes de suspension aqueuses de OG diluée avec de l’éthanol à 95 % ont été 

déposées sur un substrat de mica pour effectuer une caractérisation de morphologie par un 

microscope à force atomique (Modèle Bruker, MultiMode8). 

La poudre d’OG a été utilisée afin de caractériser l’aspect topographique par le microscope 

électronique à balayage (MEB) « EOLJSM7600F». La spectroscopie Raman (Renishaw, inVia 

Reflex)  a été utilisée pour l’identification des pics de l’OG, et la spectroscopie infrarouge 

(Thermo Scientific, Nicolet 6700 / Smart iTR) a été utilisée pour l’identification des 

groupements fonctionnels qui se trouve à la surface de l’oxyde de graphène, et le TGA (TA 

Instruments, TGA Q500/Discovery MS) a été utilisé pour déterminer à quelle température on a 

une perte de masse importante de l’OG. 

 

3.2 Culture de Lemna minor 

La plante L. minor a été obtenue de la part d’Environnement Canada Centre Saint-Laurent. La 

solution nutritive utilisée pour la croissance était un milieu modifié de la norme suédoise (SIS) 

préparé selon les directives (OECD, 2006) contenant les nutriments suivants figurés sur le 

tableau suivant :   
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Tableau 3.1 : Les solutions mères du milieu modifié de la norme suédoise (SIS) préparé selon 

les directives de l'OCDE (OECD, 2006). 

Solution 
mère n° 

Substance Concentration dans la 
solution mère (g/L) 

Volume de 
chaque solution 
mère pour 1 L 
de milieu SIS 

(mL) 
I NaNO3 

KH2PO4 
8,50 
1,34 

10 

II MgSO4.7H2O 15 5 
III CaCl2.2H2O 7,2 5 
IV Na2CO3 4 5 
V H3BO3 

MnCl2.4H2O 
Na2MoO4.2H2O 

ZnSO4.7H2O 
CuSO4.5H2O 

Co(NO3)2.6H2O 

1 
0,20 

0,010 
0,050 

0,0050 
0,010 

1 

VI FeCl3.6H2O 
Na2-EDTA.2H2O 

0,17 
0,28 

5 

VII MOPS (tampon) 490 1 
 
 

- Les solutions mères I - V ont été stérilisées par filtration sur une membrane (avec des 

pores d'environ 0,2 μm); 

- Toutes les solutions mères stériles ont été entreposées au frais et à l'obscurité ;  

-  Les solutions mères I -V ont été éliminées après six mois, tandis que la solution mère 

VI et la solution mère VII, sont périmées après 1 mois (OECD, 2006). 

 
Le pH des solutions est ajusté à 6,5 ± 0,2 avec du HCl ou du NaOH 0,1 ou 1 M.  
 
Différentes concentrations ont été appliquées, qui sont présentées dans le tableau 3.2, pour 

évaluer la toxicité de la substance du CdCl2 seul, et en interaction avec l’oxyde de graphène, 

pour mesurer les effets chez la plante L. minor.  
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Tableau 3.2 : Les différents traitements étudiés en Cdcl2 et/ou OG sur six réplicas 

Récipient [CdCl2] mg/L [OG] mg/L 
Témoin 0 0 

1 0 1 
2 0 5 
3 0,05 0 
4 0,05 1 
5 0,05 5 
6 0,5 0 
7 0,5 1 
8 0,5 5 
9 1 0 
10 1 1 
11 1 5 

 
                                
 

 
Pour les tests de toxicité, des plantes à croissance rapide avec quatre frondes et sans lésions 

visibles ni chlorose. Des gobelets en plastique de 200 mL ont été utilisés pour la croissance 

des lentilles d'eau. Chaque gobelet contenait 150 mL et 10 plantes de lentilles d'eau (40 

frondes). Les gobelets ont été placés dans un incubateur (24 ± 2 °C) avec une photopériode de 

16 h de lumière et 8 h d'obscurité pendant sept jours. Fig 3.1 

  

 

 
Fig 3.1 : Plante L. minor en bonne santé. 
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L’évaluation du cadmium seul et en interaction avec l’oxyde de graphène a été étudiée via les 

paramètres tel que : le taux de croissance spécifique moyen, la teneur en chlorophylle (µg/mg 

poids frais), la production d’espèces réactives en oxygène (ROS), et la capacité d’adsorption 

maximal (mg/g). 

 

3.3- Exposition à l’oxyde de graphène et CdCl2  

En bref, 12 gobelets en plastique de 200 mL ont été utilisés pour la croissance des 

lentilles d'eau. Chaque récipient contenait 150 mL de milieu de culture et 10 plantes. Les 

gobelets ont été mis dans un incubateur (à 24 ± 2 ° C) avec une photopériode de 16 h de lumière 

et 8 h d'obscurité pendant sept jours (Fig 3.2). Les concentrations auxquelles les plantes ont été 

exposées pendant sept jours sont les suivants :  

CdCl2 (mg/L) + OG (mg/L) respectivement spécifié au tableau 3.2 

 

 

 

Fig 3.2 : Exposition de la plante L. minor aux différents traitements du CdCl2 et/ou d’oxyde 

de graphène pendant sept jours. 
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Après sept jours d'exposition, le nombre des frondes a été enregistré, puis l’humidité des 

plantes de chaque traitement a été adsorbée avec du papier  pour déterminer le poids frais. 

Le taux de croissance spécifique moyen durant une période donnée a été calculé en fonction de 

l'accroissement logarithmique des variables de la croissance tel que le nombre de frondes et le 

poids frais au moyen de la formule ci-dessous pour chaque expérience identique des groupes 

traités et témoins : 

 

 

 

Où :  
μi–j est le taux de croissance spécifique moyen du temps i au temps j; 
Ni est la variable mesurée dans le récipient témoin ou traité au temps i. 
Nj est la variable mesurée dans le récipient témoin ou traité au temps j 
 
La variable mesurée est le nombre de fronde et le poids frais. 

Le pourcentage d'inhibition du taux de croissance (It) peut ensuite être calculé selon la 

formule suivante : 

 
Où : 
% It est le pourcentage d'inhibition du taux de croissance spécifique moyen; 
μC est la valeur moyenne de μ dans le groupe témoin; 
μT est la valeur moyenne de μ dans le groupe traité. 
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3.4 Teneur en chlorophylle (Chl a et Chl b)  

Après sept jours d'exposition, les teneurs en chl a et chl b, et la teneur totale en chl des plantes 

ont été analysées selon Lichtenthaler (Lichtenthaler, 1987). Les plantes ont été triturées et 

extraites avec 8  mL d'éthanol à 96% dans l'obscurité à température ambiante. Après 24 h, les 

extraits de pigments ont été centrifugés à 4600 × g pendant 10 minutes. Par la suite, l'absorbance 

a été mesurée à 665 et 648 nm en utilisant un spectrophotomètre (Fig 3.3) 

 

 

Fig 3.3 : Spectrophotomètre (Agilent technologies Cary 60 UV-Vis). 

 

Les équations utilisées pour calculer la teneur en chlorophylle sont les suivantes selon 

(Lichtenthaler, 1987) : 

 

Chl a (chlorophylle a) : 13,36A665 – 5,19A648 

Chl b (chlorophylle b) : 27,43A648 – 8,12A665 

Chl a+b (chlorophylle total) : 5,24A665 + 22,24A648 
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3.5- Espèces réactives de l’oxygène  

La plante L. minor a été incubée pendant sept jours dans le milieu de culture avec différents 

niveaux de OG ou le système OG/Cd+2. La production totale de ROS a été déterminée comme 

étant décrite dans (Oukarroum et al., 2013) à l'aide d’un indicateur préalable de diacétate 2',7'-

dichlorodihydrofluorescéine (H2DCFDA) (Gerber et Dubery, 2004). Les estérases cellulaires 

hydrolysent la sonde en composé non fluorescent déacétylé  2',7'-dichlorodihydro-fluorescéine 

(H2DCF), qui est mieux retenu dans les cellules. En présence de ROS et de peroxydases 

cellulaires, le H2DCF est transformé en un composé hautement fluorescent, le 2’,7’-dichloro-

fluorescéine (DCF) (Haugland, 2005). Les plantes ont été traitées avec 5 µM de H2DCFDA 

dans 8 mL de milieu de solution pendant 30 min à 25 °C. L'émission de fluorescence à 530 nm 

a été mesurée en utilisant la longueur d'onde d'excitation à 485 nm. Les données de fluorescence 

ont été normalisées en fonction du poids frais. Toutes les données de fluorescence ont été 

recueillies à l'aide d'un lecteur de plaque à fluorescence (Fig 3.4). 

 

 

Fig 3.4 : Lecteur de plaques fluorescence (TECAN). 
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3.6- Adsorption du CdCl2 sur la surface de l’oxyde de graphène  

Le comportement d’adsorption de CdCl2 sur OG a été étudié comme mentionné dans (Tang et 

al., 2015). Du CdCl2 a été dissous dans de l'eau pour préparer une solution mère de CdCl2. La 

solution a été diluée avec le milieu de culture à différentes concentrations (mg/L) : 0,05, 0,5 et 

1 mg/L. Le pH de chaque solution a été ajusté à 6.5 avec HCl 0,01 mM ou NaOH. De l’OG a 

été ajouté à chaque récipient à une concentration de 1 et 5 mg/L. Les suspensions mixtes ont 

ensuite été agitées pendant 1 h pour atteindre l'équilibre d’adsorption. Après centrifugation à 

4600 tr / min pendant dix minutes, le surnageant a été récupéré et la concentration de CdCl2 

restante a été déterminée par spectroscopie d'émission atomique avec plasma à couplage 

inductif (ICP-OES Agilent Technologies, 5100). Par la suite les données ont été ajustées avec 

le modèle de Langumir (Tan et al., 2008) selon sa version comme mentionné dans (Louragini, 

2016) : 

                                                                                                  

où q est la quantité de Cd2+ adsorbée par l’OG (mg/g), Ce  est la concentration d'équilibre de 

Cd2+ dans une solution (mg/L), b est la constante de Langmuir (L/mg), et qm est la capacité 

théorique de saturation de la monocouche (mg/g).  

 

3.7- Comportement de l’oxyde de graphène dans le milieu de culture  

Après avoir préparé une solution mère de 100 mg/L de l’OG, cette solution a été diluée à des 

concentrations de 1 et 5 mg/L dans le milieu de culture dans des contenants de 200 mL portant 

un volume total de 150 mL de solution. Ces contenants ont été exposés dans un incubateur (à 

24 ± 2 °C) avec une photopériode de 16 h de lumière et 8 h d'obscurité pendant sept jours. 

Après sept jours, les solutions ont été récupérées et lyophilisées pour obtenir une poudre, et par 

la suite, cette poudre a été caractérisée par AFM et MEB pour évaluer le comportement de l’OG 

à ses deux concentrations dans le milieu de culture.  

 

 

 

 

 

  

(1) 
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Chapitre IV : Résultats et discussion  

4.1 Analyses statistiques  

Les résultats sont présentés en des termes de moyennes arithmétiques et de leurs écarts-types 

correspondants (n = 6 dans toutes les analyses). Les différences entre les traitements ont été 

testées pour leur niveau significatif en utilisant une analyse de 

variance unidirectionnelle (ANOVA) avec le logiciel Origin 8.5 (OriginLab). En utilisant les 

tests de comparaisons multiples de Tukey, p < 0,05 a été considéré comme très significatif.  

4.2 Caractérisation de l’oxyde de graphène  

Une dispersion de solution mère d’OG visiblement homogène a été diluée avec l’éthanol 96 % 

sur un substrat mica. L’image AFM (fig. 4.1) montre que l’oxyde de graphène est sous forme 

de nanofeuilles avec une dimension latérale de 2 µm. L’observation par MEB (fig. 4.2) illustre 

que les nanofeuilles d’OG sont larges et intactes et enchevêtrées les unes sur les autres pour 

deux différents agrandissements. 

 

                    Fig 4.1 : Caractérisation d’une solution de l’oxyde de graphène par AFM. 
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Fig 4.2 : Caractérisation d’une poudre de l’oxyde de graphène par MEB à deux différents 
agrandissements. 

 

La Figure 4.3 montre le spectre Raman d'un échantillon solide d'OG. L'OG a des signaux Raman 

intenses associés aux pics D et G à 1350 cm-1 et 1592 cm-1, respectivement, qui sont 

caractéristiques de l'OG (Dreyer et al., 2010 ; Ferrari et Basko, 2013; Marcano et al., 2010). 

Le signal G provient du mode de vibration associé aux étirements des liens C=C sp2 dans le 

plan pour les cycles aromatiques et aliphatiques, tandis que le signal D est causé par le mode 

de vibration radial des cycles aromatiques (Zhao et al., 2015). 

Le spectre de spectroscopie infrarouge à transformé de Fourier (FT-IR) (Fig. 4.4) montre les 

bandes d'élongation caractéristiques de l'OG (Dreyer et al., 2010 ; Marcano et al., 2010), et 

l'OG possède des bandes d'élongation intenses associées aux vibrations d'allongement des 

fonctions hydroxyles à 3450 cm-1 1J(C-OH), cétones à 1735 cm-1 1J(C=O), alcènes à 1615 cm-

1 1J(C=C) et époxydes à 1230 cm-1 1J(C-O-C, C-O). L'OG est fortement hygroscopique et la 

large bande d'élongation 1J(H-OH) (3700-3100 cm-1) associée à l'eau piégée dans la structure 

de l'OG est superposée à la bande d'élongation hydroxyle sur le spectre FTIR.  
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Fig 4.3 : Spectre Raman d’une poudre d’oxyde de graphène. 
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Fig. 4.4 : Spectre FTIR de l’oxyde de graphène. 
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La figure 4.5 montre les résultats obtenus par les analyses thermogravimétriques, et la 

principale perte de masse (∼20 %) se produit aux alentours de 200 °C, ce qui est attribuée à la 

décomposition des groupes fonctionnels labiles de l'oxygène (Paredes et al., 2008). Bien que 

l’OG soit thermiquement instable même en dessous de 100 °C, on observe une perte de masse 

à des températures inférieures à 100 °C (∼15 %) qui peut être attribuée à l'élimination de l'eau 

adsorbée, tandis que la perte régulière observée pour des températures supérieures à 300 °C 

jusqu'à 1000 °C (ce qui équivaut à ∼ 5 %) est attribuée à la libération des fonctionnalités de  

l’oxygène plus stables (Paredes et al., 2008). 
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Fig. 4.5 : Analyses thermogravimétriques de l’oxyde de graphène. 
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4.3 La caractérisation de l’oxyde de graphène dans le milieu de culture  

La poudre de l’oxyde de graphène a été fournie par le laboratoire du prof. Mohamed Siaj (FEN 

– Functional & Electroactive Nanomaterials Lab) et du produite au sein du département de 

chimie à l’Université du Québec à Montréal. Les particules d’OG ont été dispersées dans de 

l'eau déionisée (DI) pour préparer la solution mère. Cette dernière a été traitée aux ultrasons 

pendant 30 min avant d'être diluée à différentes concentrations d'exposition qui sont 1 et 5 mg/L 

dans le milieu de culture. Après une période d’incubation de sept jours, la solution a été 

récupérée, lyophilisée et caractérisée par AFM et MEB, à 1 mg/L (Fig. 4.6), beaucoup moins 

d’agglomération ont été observées par rapport à 5 mg/L (Fig 4.7), ce qui peut limiter la fixation 

des Cd+2 sur les groupements fonctionnels de l’oxyde de graphène, par conséquent affectant sa 

capacité d’adsorption. 

 

                           

 

Fig. 4.6 : Caractérisation de l’oxyde de graphène tout seul dans le milieu de croissance SIS à 

1 mg/L. 

                         

 

Fig. 4.7 : Caractérisation de l’oxyde de graphène tout seul dans le milieu de croissance SIS à 

5 mg/L. 
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4.4 Effets de l’oxyde de graphène et du CdCl2 sur la croissance de L. minor 
 
Pour la plante témoin, le nombre de frondes a augmenté pendant la période d’incubation de sept 

jours en passant de 40 à 120 frondes (Fig. 4.8). Lorsque la plante L. minor a été exposée à l’OG 

seul à une concentration de 5 mg/L ou aux différentes concentrations de CdCl2 (0,05, 0,5 et 1 

mg/L), on observe une inhibition de la croissance très significative (p ˂ 0,05) par rapport au 

témoin.  

De plus, le pourcentage d’inhibition basée sur le nombre de frondes (Fig. 4.9) n’était pas 

significatif (p ˂ 0,05) sous le traitement de l’OG à 1 et 5 mg/L. Lorsque L. minor a été exposée 

à 0,05, 0,5 et 1 mg/L de CdCl2, la valeur du pourcentage d’inhibition était significativement 

plus élevée (p ˂ 0,05) que pour le témoin, suggérant que le CdCl2 a un impact négatif sur la 

croissance des plantes. La même tendance a été obtenue avec les résultats d’inhibition de la 

croissance de la biomasse totale des plantes (fig. 4.10 et fig 4.11). Par contre, une comparaison 

des résultats des tests de croissance basés sur le nombre de frondes et le poids frais montre que 

l’analyse du changement du poids frais (biomasse) a été plus précise que l’analyse du nombre 

de frondes. En fait, l’inhibition de la croissance de la biomasse totale des plantes (basée sur le 

poids frais) a été plus sensible envers les effets toxiques du CdCl2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



31 
 

   
 

 

0

20

40

60

80

100

120

140

*

**

*

**
**

1+51+110,5+50,5+10,50,05+50,05+10,0551T

N
om

br
e 

de
 fr

on
de

s

Traitement
                                                  [OG]: 1 et 5 mg/L 

                                                                   [CdCl2]: 0,05; 0,5 et 1 mg/L
 

Fig 4.8 : Effets de l’OG et du CdCl2 sur le nombre de frondes de L. minor après une exposition 

de sept jours à diverses concentrations CdCl2 et/ou d’oxyde de graphène. Les valeurs 

représentent une moyenne pour six réplicas. * la valeur est significativement  différente pour 

(p ˂ 0,05) par rapport au témoin. ** la valeur qui définit le traitement de CdCl2 avec 1 mg/L 

d’OG est significativement différente (p ˂ 0,05) par rapport à 0,05 et 0,5 mg/L de CdCl2 (sans 

OG). 

Nota bene: Dans chaque traitement au CdCl2, un traitement d’oxyde de gaphène a été ajouté, 

comme indiqué précédemment (Chapitre III – tableau 2). Les résultats de la différence 

significative sont présentés dans l’annexe A.1 
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Fig 4.9 : Effets de l’OG et du CdCl2 sur le poids frais de L. minor après une exposition de sept 

jours à diverses concentrations CdCl2 et/ou d’oxyde de graphène. * la valeur est 

significativement différente (p ˂ 0,05) par rapport au témoin. ** la valeur qui définit le 

traitement CdCl2 avec 1 mg/L d’OG est significativement différente ( p ˂ 0,05) par rapport à 

0,05 et 0,5 mg/L de CdCl2 (sans OG) 

. Nota bene: Dans chaque traitement au CdCl2, un traitement d’oxyde de gaphène a été ajouté, 

comme indiqué précédemment (Chapitre III – tableau 2). Les résultats de la différence 

significative sont présentés dans l’annexe A.2 
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Fig 4.10 : Pourcentage d’inhibition du nombre de frondes après une exposition de sept jours à 

diverses concentrations de CdCl2 et/ou d’oxyde de graphène. * la valeur est significativement 

différente  (p ˂ 0,05) par rapport au témoin. ** la valeur qui définit le traitement CdCl2 avec 1 

mg/L d’OG est significativement différente (p ˂ 0,05) par rapport à 0,05 et 0,5 mg/L de CdCl2 

(sans OG). 

 Nota bene : Dans chaque traitement au CdCl2, un traitement d’oxyde de gaphène a été ajouté, 

comme indiqué précédemment (Chapitre III – tableau 2). Les résultats de la différence 

significative sont présentés dans l’annexe A.3 
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Fig 4.11 : Pourcentage d’inhibition du poids frais après une exposition de sept jours à diverses 

concentrations de CdCl2 et/ou d’oxyde de graphène. * la valeur est significativement différente 

(p ˂ 0,05) par rapport au témoin. ** la valeur qui définit le traitement CdCl2 avec 1 mg/L  et 5 

mg/L d’OG est significativement  différente (p ˂ 0,05) par rapport à 1 mg/L de CdCl2 (sans 

OG). 

Nota bene: Dans chaque traitement au CdCl2, un traitement d’oxyde de gaphène a été ajouté, 

comme indiqué précédemment (Chapitre III – tableau 2). 

 

D’après les résultats des tests de croissance basés sur la biomasse, il a été déterminé que la 

valeur de la concentration efficace médiane (CE50) du Cdcl2 sur la croissance de la plante L. 

minor est environ de 0,5 mg/L. 
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Pour examiner l’effet de l’OG sur la toxicité du CdCl2, deux concentrations de traitement (1 et 

5 mg/L) d’OG ont été testées pour chacun des traitements de CdCl2. Sous les traitements de 

0,05 et 0,5 mg/L de CdCl2, l’addition d’OG n’a pas causé de changement significatif sur la 

croissance de la biomasse. Cependant, pour ce qui concerne le traitement à 1 mg/L de CdCl2, 

le pourcentage d’inhibition de croissance de la biomasse a diminué d’une façon très 

significative (p ˂ 0,05) lors de l’ajout d’OG à 1 et 5 mg/L, ce qui suggère qu’une faible 

concentration d’OG de 1 mg/L protège les L. minor contre les risques causés par le stress du 

CdCl2. 

Comme le graphe le montre, le symbole ** signifie que la valeur était significativement 

différente (p ˂ 0,05) par rapport aux échantillons traités avec CdCl2 seul. Sur la base de ces 

résultats, une concentration de 1 et 5 mg/L d’OG a eu un effet protecteur chez la plante L. minor 

(ou un mécanisme antagoniste) contre la toxicité causée par le CdCl2.  

 

4.5   La teneur en chlorophylle  

La figure 4.12 montre la teneur totale en chlorophylle (μg / mg poids frais) chez les plantes 

après une exposition de sept jours. Sur la base de ce paramètre, l’OG seul n'a eu aucun effet sur 

les plantes de Lemna. De même, le CdCl2 à une concentration de 0,05 mg/L n’a eu aucun impact 

sur la teneur en chlorophylle. Lorsque la concentration en CdCl2 a atteint des concentrations de 

0,5 et 1 mg/L, la teneur en chlorophylle totale a diminué d’une manière très significative (p ˂ 

0,05), ce qui suggère une inhibition de la biosynthèse de la chlorophylle. Les résultats de la 

teneur en chlorophylle de l’interaction du système OG/Cd+2 n'était pas significativement 

différente (p ˂ 0,05) par rapport aux traitements sans OG. Ces résultats sont cohérents avec 

ceux apportés dans (Hu et al.,2018) qui avaient démontré aucun effet impact sur la teneur en 

chlorophylle à 1 et 5 mg/L. Les résultats de la différence significative est présentée dans 

l’annexe A.4 
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Fig. 4.12 : Teneur totale en chlorophylle (µg/mg poids frais) après une exposition de sept jours 

à diverses concentrations CdCl2 et/ou d’oxyde de graphène. * la valeur est significativement 

différente  (p ˂ 0,05) par rapport au témoin. Nota bene: Dans chaque traitement au CdCl2, un 

traitement d’oxyde de gaphène a été ajouté, comme indiqué précédemment (Chapitre III – 

tableau2).  
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4.6   Production d’espèces réactives d’oxygène 

L’inhibition de la croissance de L. minor était évidemment causée par une altération de l'état 

physiologique des cellules végétales. L'effet toxicologique du Cd+2 bioaccumulé a été indiqué 

par l’induction d’un stress oxydatif qui était directement liée à l'augmentation de la production 

intracellulaire de ROS. En effet, il a été constaté que la formation de ROS augmentait de plus 

de 700 % par rapport au témoin lorsque la plante L. minor a été exposée à une concentration 

élevée de CdCl2 (1 mg/L). Le niveau des ROS est un facteur clé du degré de toxicité 

cellulaire. La génération des ROS dans les cellules peut causer une inhibition de la 

photosynthèse et d'autres activités métaboliques (Tang et al., 2015). L'exposition au CdCl2 et 

au système OG/Cd+2 pendant sept jours a causé une augmentation du niveau de ROS 

intracellulaire, ce qui est illustré à la Fig. 4.6. Le niveau de ROS intracellulaire induit par le 

CdCl2 a évidemment augmenté à mesure que la concentration testée augmentait. Ces résultats 

indiquent bien qu’un stress oxydatif s'est produit dans les échantillons traités au CdCl2. Le 

niveau de ROS dans les plantes traitées simultanément avec l’OG/Cd+2 était considérablement 

inférieur à celui des plantes traitées uniquement au CdCl2 correspondant. Sur la base de ces 

résultats, l’interaction de l’OG (1-5 mg/L) avec les ions Cd2+ cause une réduction significative 

du stress oxydatif (p ˂ 0,05). Cela concorde avec les résultats obtenus sur l’inhibition de la 

croissance de la biomasse. Une étude antérieure (Tang et al., 2015) a aussi démontré que 5 

mg/L d’OG pouvait diminuer le stress oxydatif induit par les ions Cd2+ chez Microcystis 

aeruginosa. Les résultats de la différence significative sont présentés dans l’annexe A.5 
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Fig 4.13 : Pourcentage de production des espèces réactives de l’oxygène dans la plante L. minor 

après une exposition de sept jours à diverses concentrations de CdCl2 et/ou d’oxyde de 

graphène. * la valeur est significativement différente (p ˂ 0,05) par rapport au témoin. 

** la valeur qui définit le traitement CdCl2 avec 1 mg/L d’OG est significativement différente 

(p ˂ 0,05) par rapport à 0,5 mg/L et 1 mg/L de CdCl2 (sans OG). Nota bene: Dans chaque 

traitement au CdCl2, un traitement d’oxyde de graphène a été ajouté, comme indiqué 

précédemment (Chapitre III – tableau 2). 
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4.7 L’adsorption des ions de Cd+2 sur l’oxyde de graphène  

L'interaction des Cd+2 avec l’OG a été démontrée en déterminant la concentration d'équilibre 

d’adsorption. Deux concentrations d’OG ont été utilisées (1 et 5 mg/L). Dans l'expérience de 

l’isotherme d'adsorption, la corrélation entre la quantité de Cd+2 adsorbée sur l’OG (qe, mg/g) 

et la concentration de Cd+2 non adsorbé (Ce, mg/L) dans le milieu de culture était déterminé 

par un modèle d'isotherme de Langmuir pour ajuster les données d’adsorption (Fig. S1, Annexe 

C) . Les Figures 4.14 et 4.15  illustrent la quantité de Cd+2 adsorbée sur l’OG des à des 

concentrations de 1 mg/L et 5mg/L. Selon le modèle de Langmuir, une capacité d'adsorption 

(Qmax) de 813 mg Cd+2 pour 1 mg/L d’OG et 166 mg Cd+2 pour 5 mg/L d’OG avec un 

coefficient de corrélation (R2) égale à 0,99 pour les deux conditions a été obtenue.  

Cependant, cette valeur estimée de Qmax était supérieure à celle rapportée dans une étude 

antérieure (Tang et al., 2015) qui a montré une valeur de 57 mg Cd+2/g de OG. Cet écart peut 

s'expliquer par les différents milieux aqueux utilisés (différente composition chimique) dans les 

expériences et leur façon de préparation. 

Les mécanismes d'interaction des métaux adsorbés sur l’OG peuvent avoir deux 

possibilités. Une faible agglomération et une grande solubilité de l’OG dans l’eau peut 

augmenter la probabilité  de contact avec les ions métalliques en solution (Wu et al., 2011). 

Ainsi, les métaux à charges positives se fixent sur la charge négative de la surface de  l’OG en 

raison de la déprotonation (Zhao, G. et al., 2011). Par conséquent, l'adsorption des Cd2+ sur 

l’OG a été dépendante de la concentration de l’OG dans le milieu de culture, ce qui a influencé 

les effets des Cd2+ sur la croissance de la plante L. minor. 
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                                  Fig. 4.14 : La quantité de Cd+2 adsorbée sur l’OG (1 mg/L) 

 

                                    Fig. 4.15 : La quantité de Cd+2 adsorbée sur l’OG (5 mg/L).  

            

Les résultats analytiques représentés dans l’annexe B, ont été obtenus par un appareil ICP-OES 

suite à un mode opératoire suivi comme indiqué dans (Tang et al 2015), pour calculer la 

concentration du Cd+2 à l’équilibre, et ce après avoir préparé plusieurs échantillon aux 

différentes concentrations qui sont présentées dans le tableau 4.1, ces échantillons ont été 

mélangés pendant 1h, puis centrifugés à 4600 xg, le surnageant a été récupéré par la suite, 

l’acide nitrique dilué à 5%  a été ajouté dans chaque échantillon, en parallèle, une série en 

dilution de standard de la solution mère  ( CdCl2) avec un blanc pour pouvoir faire le dosage de 
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la concentration de Cd+2 à l’équilibre a été préparée, il est donc possible déduire la quantité du 

Cd+2 qui est restée liée à l’oxyde de graphène dans chaque condition à savoir ; 

 

Tableau 4-1 : Quantité du Cd+2 adsorbée sur la surface de l’oxyde de graphène  dans chaque 

condition étudiée 

Conditions  Quantité du Cd+2 liée à l’OG   Ecart type sur une 

moyenne de 6 essais 

0.05 mg/L  Cd+2 et 1 mg/L  OG 40 mg Cd +2 / g OG  0,0005 

0.05 mg/L Cd+2 et 5 mg/L OG 7,56 mg Cd+2/ g OG 0,0016 

0.5 mg/L Cd+2 et 1 mg/L OG 390 mg Cd+2/ g OG 0,011 

0.5 mg/L Cd+2 et 5 mg/L OG 57,64 mg Cd+2/ g OG 0,007 

1 mg/L Cd+2 et 1 mg/L OG 738 mg Cd+2/ g OG 0,016 

1 mg/L Cd+2 et 5 mg/L OG 141 mg Cd+2/ g OG 0,04 

 

D’après ce tableau, il est donc possible de déduire et voir clairement la quantité du Cd+2 qui est 

fixée sur l’OG à ses deux conditions, la différence entre les deux concentrations 1 et 5 mg/L est 

flagrante, la quantité fixée à 1mg /L est beaucoup supérieure que dans 5mg /L, ces résultats 

peuvent s’expliquer par l’empêchement de fixation des ions du cadmium sur les groupements 

fonctionnels de l’OG en raison des agglomérats étant donné le comportement de l’oxyde de 

graphène à 5mg/L dans le milieu de culture tel que discuté à la section 4.3. Donc, 1mg/L 

d’oxyde de graphène est une concentration optimale pour l’adsorption de Cd+2 à 0,05 ; 0,5  et 

1mg/L dans cette étude.  

 

   

                                     

 

 

 

 

 



42 
 

   
 

Conclusion générale 

 

L’objectif de cette recherche était d’évaluer la toxicité du cadmium sur la plante L. minor en 

évaluant les paramètres de croissance, la teneur en chlorophylle et la production des espèces 

réactives de l’oxygène, et d’étudier l’effet de l’oxyde de graphène sur le stress physiologique 

causé par le cadmium chez la plante L. minor. Les travaux de recherche ont permis la 

compréhension des différents mécanismes interagissant entre l’oxyde de graphène et les métaux 

lourds en particulier le cadmium. 

Les effets toxiques du cadmium ont été étudiés sur la plante L. minor, et il a été démontré qu’une 

concentration de 0,5 mg/L de CdCl2 correspondant à une concentration efficace médiane (CE50) 

a entraîné une diminution du taux de croissance de 53,50 %  (P˂0.05) par rapport à la valeur 

témoin. Le métal a également altéré la biosynthèse de la chlorophylle en provoquant une 

réduction de la teneur en pigments. Aussi, l'augmentation significative de la formation des ROS 

a atteint les 700 % à cause des effets toxiques des Cd+2 qui indique que le stress oxydatif est un 

mécanisme important de toxicité pour le CdCl2. Cependant, il a été démontré qu’une 

concentration faible d’oxyde de graphène, en particulier 1 mg/L, réduit significativement le 

stress oxydatif chez la plante L. minor causé par le cadmium et protège en partie sa croissance.  

Dans cette étude, l’oxyde de graphène a démontré son efficacité d’adsorption en réduisant le 

potentiel de toxicité du cadmium chez la plante L. minor. Cependant, la toxicité des Cd+2 sur la 

croissance des plantes exposées n’a pas été complètement éliminée. 

 Cela suggère que la concentration libre de Cd+2 qui n’a pas été adsorbé par l’oxyde de graphène 

a été suffisante pour causer des effets toxiques chez les plantes traitées. En conclusion, l’oxyde 

de graphène a une capacité limité de réduire les effets des Cd+2 chez les Lemna dans le milieu 

de culture SIS. En perspective, il serait intéressant d’étudier les interactions chimiques entre 

d’autres métaux et l’oxyde de graphène dans des solutions aqueuses ayant différentes 

compositions chimiques. 
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Annexe A.1 Informations supplémentaires sur les analyses statistiques par ANOVA ‘Origin 
8.5’ -Tukey test du nombre de fronde-  
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Annexe A.2 Informations supplémentaires sur les analyses statistiques par ANOVA ‘Origin - 
Tukey test du pourcentage d’inhibition du nombre de fronde- 
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Annexe A.3 Informations supplémentaires sur les analyses statistiques par ANOVA ‘Origin - 
Tukey test du pourcentage d’inhibition du poids frais 
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Annexe A.4 Informations supplémentaires sur les analyses statistiques par ANOVA ‘Origin - 
Tukey test de la teneur en chlorophylle totale 
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Annexe A.5 Informations supplémentaires sur les analyses statistiques par ANOVA ‘Origin - 
Tukey test de pourcentage de production des espèces réactives en oxygène 
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Annexe B Informations supplémentaires sur l’analyse de la quantité de Cd+2 adsorbée sur la 
surface de l’oxyde de graphène et la calibration 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Suite Annexe B 
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Annexe C Informations supplémentaires sur l’application de la version de l’isotherme 
d’adsorption de Langmuir 

 

Figure S1.  Ajustement des données analytiques d’adsorption du Cd+2  par oxyde de 
graphène par l’isotherme de Langmuir –  
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