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Abstract - Polymer/znO film nanocomposites have gained attention due to their potential
applications in various fields, including biomedical engineering, food packaging, and
environmental remediation. Through the solution casting method, this study looks at a new
biogenic way to make a biodegradable film with zinc oxide nanoparticles (ZnO NPs) as
nanofiller However, the ZnO NPs were prepared through precipitation method using
saxifragaceae plant extract.

The prepared nanoparticles and nanocomposites films were characterized for their
morphology and crystallinity using various techniques, such as scanning electron microscopy,
and X-ray diffraction. The XRD and scanning electron microscopy analysis showed the
crystalline nature of ZnO NPs with spherical morphology. The MEB results showed that the
polymer/ZnO film nanocomposites had a uniform morphology. The chitosan/ZnO film
nanocomposites were also explored for their antioxidant and antibacterial activity against
gram - negative bacteria Escherichia coli and gram - positive bacteria Staphylococcus aureus
under visible light irradiation. The nanocomposites exhibited good antibacterial activity,
indicating their potential application in the development of antibacterial food packaging
materials.

Keywords — polymer, ZnO, biosynthesis, casting method, film, antioxidant and, antibacterial

activity.

Résume - Les nanocomposites de film polymeére/ZnO ont suscité I'intérét en raison de leurs
applications potentielles dans divers domaines, tels que l'ingénierie biomédicale, I'emballage
alimentaire et la remédiation environnementale. La présente étude porte sur la nouvelle
synthése biogénique d'un film biodégradable en présence de nanoparticules d'oxyde de zinc
(ZnO NPs) en tant que nanofillant par la méthode de coulée de solution. Cependant, les ZnO
NPs ont été préparées par une méthode de précipitation en utilisant un extrait de plante
saxifragaceae. Les nanoparticules et les films nanocomposites préparés ont été caractérisés
pour leur morphologie et leur cristallinité a l'aide de différentes techniques telles que la
microscopie électronique a balayage et la diffraction des rayons X. Les analyses de diffraction
des rayons X et de microscopie électronique a balayage ont montré la nature cristalline des
ZnO NPs avec une morphologie sphérique. Les résultats de la MEB ont montré que les
nanocomposites de film polymére/ZnO présentaient une morphologie uniforme. Les
nanocomposites de film de chitosane/ZnO ont également été étudiés pour leur activité
antioxydante et antibactérienne contre les bactéries a Gram négatif Escherichia coli et les



bactéries a Gram positif Staphylococcus aureus sous irradiation lumineuse visible. Les
nanocomposites ont présenté une bonne activité antibactérienne, ce qui indique leur
application potentielle dans le développement de matériaux d'emballage alimentaire
antibactériens.

Mots clés - polymeére, ZnO, biosynthése, méthode de coulée, film, activité antioxydante et

antibactérienne.
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Introduction générale

L'industrie alimentaire est responsable d'une grande consommation de plastiques pour
I'emballage alimentaire, ce qui est essentiel pour garantir la sécurité alimentaire.
Traditionnellement, les entreprises alimentaires emballaient leurs produits dans des
contenants en métal et en verre, mais de nos jours, l'utilisation de contenants en plastique pour
emballer les aliments est devenue mondiale [en raison des nombreux avantages du plastique.
Il est léger, possede des propriétés mécaniques et optiques polyvalentes, est moulable,
imperméable a I'eau et aux gaz, résistant aux produits chimiques corrosifs, avec une faible
densité et un faible colt, et permet Il'impression d'informations pertinentes pour le
consommateur [1]. En outre, I'industrie alimentaire est responsable d'une forte consommation
de plastiques pour I'emballage alimentaire, qui est essentiel pour garantir la sécurité
alimentaire. Traditionnellement, les entreprises alimentaires emballaient leurs produits dans
des récipients en métal et en verre, mais de nos jours, l'utilisation de récipients en plastique
pour emballer les aliments est devenue mondiale [1] en raison des nombreux avantages du
plastique. Il est léger, posséde des propriétés mécaniques et optiques polyvalentes, est
moulable, imperméable a I'eau et aux gaz, résistant aux produits chimiques corrosifs, a une
faible densité et un faible colt, et permet lI'impression d'informations pertinentes pour le
consommateur. De plus, les matériaux d'emballage a base de plastique favorisent la
conservation des aliments grace a Il'application de différentes stratégies telles que
I'incorporation d'agents antimicrobiens et antioxydants ou le développement d'atmosphéres
modifiées. Cependant, une grande partie des plastiques synthétiques génére une grande
quantité de déchets qui se décomposent trés lentement, s'accumulant dans les écosystemes
terrestres et marins, provoquant le probléme environnemental majeur que I'on connait. En plus
des impacts physiques sur les écosystemes terrestres et marins, on s'inquiéte de plus en plus
de I'impact sur la santé humaine en raison des substances toxiques (retardateurs de flamme,
pigments, plastifiants, compatibilisants, etc.) utilisées dans la fabrication du plastique, qui
peuvent migrer vers I'eau ou d'autres milieux de contact, y compris les aliments. De méme,
I'un des principaux problemes est celui des microplastiques qui, contrairement aux plastiques
de plus grande taille, ne sont pas facilement visibles a I'eeil nu et une fois que ces particules se

retrouvent dans I'océan, leur récupération n'est plus possible [2].

Le développement d'emballages biodégradables et durables nécessite également I'ajout
d'autres substances a la matrice polymere pour adapter ses propriétés aux besoins spécifiques,

ce qui pourrait affecter son comportement de biodégradation. Les matériaux d'emballage
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alimentaire biodégradables peuvent inclure des composants antimicrobiens et/ou antioxydants
qui améliorent leurs performances, prolongeant ainsi la durée de conservation des aliments
emballés. Les agents antimicrobiens incorporés empéchent la croissance indésirable de micro-
organismes a la surface des aliments de maniére plus efficace que leur incorporation directe
dans les aliments [3], en raison de leur libération contrdlée depuis I'emballage vers le produit.
La libération contrdlée peut prolonger I'action antimicrobienne dans le temps de maniere plus
constante, ce qui nécessite ainsi des doses plus faibles de composés actifs [4]. Cependant, la
présence de composés antimicrobiens dans le matériau peut sérieusement affecter le modele
de biodégradation du bioplastique porteur en interférant avec l'action de la population
microbienne naturelle responsable du processus de biodégradation.

Les matériaux d'emballage alimentaire mettant en ceuvre la nanotechnologie constituent la
plus grande catégorie d'application de la nanotechnologie dans le secteur alimentaire. Les
systemes d'emballage intelligents, [l'utilisation de biocapteurs pour I'identification des
bactéries et la surveillance de la qualité des aliments sont quelques-unes des applications
émergentes de la nanotechnologie [5]. Les nanomatériaux dans le domaine de I'emballage
alimentaire ont un impact considérable en améliorant les nombreuses propriétés des films
d'emballage. Les nanoparticules d'oxyde de zinc (ZnO NPs), parmi d'autres nanoparticules,
occupent une position importante dans I'amélioration des propriétés d'emballage telles que la
barriere, les propriétés mécaniques et antimicrobiennes [6].

L'objectif de ce travail etait d'analyser différentes études développant des matériaux
antimicrobiens a base de polymeéres biodégradables tels que le PCL, le PMMA et la chitosane,
ainsi que l'influence de l'incorporation de ces composés biosynthétisées sur les nanoparticules
d'oxyde de zinc sur la biodégradation et le comportement biologique des matériaux actifs.

Le mémoire a été divisé en trois grands chapitres.

Le premier chapitre est consacré a la partie bibliographique et aux généralités sur les
nanomatériaux, les polymeres et les films.

Le deuxiéme chapitre est consacré a la partie expérimentale

Le troisieme chapitre est présenté les résultats et les discussions.
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I. Généralité sur les nanoparticules

I.1. Nanotechnologie

Selon I‘Initiative Nationale de Nanotechnologie (National Nanotechnology Initiative = NNI)
aux Etats-Unis: «la nanotechnologie, c‘est la recherche et le développement technologique
aux niveaux atomique, moléculaire ou macromoléculaire (1 a 100 nm) [7]. Une autre
définition donnée par la société royale et l‘académie royale d'ingénierie est «la
nanotechnologie est la conception, la caractérisation, la production et l'application de
structures, de dispositifs et de systemes en contrélant la forme et la taille a I'échelle
nanomeétrique » [8-9-10-11]. Ainsi, I'amélioration des propriétés des matériaux par la maitrise
de leurs structures nanometriques est au cceur de la nanotechnologie [12].

1.2. Nanomatériaux

Selon la norme ISO TS 80004-1, un nanomatériau est un matériau dont au moins une
dimension externe est a 1’échelle nanométrique c'est-a-dire comprise approximativement entre

1 et 100 nm ou qui posséde une structure interne ou de surface a I’échelle nanométrique [13].

N .
‘\ N ..l
\ .

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

Figure 1.1: Schéma illustrant les différentes catégories des nanomatériaux [15].

1.2.1. Il existe deux grandes familles de nanomatériaux [16].

1.2.1.1.Nano-objets: sont des matériaux dont une, deux ou trois dimensions externes se
situent a I’échelle nanométrique c'est-a-dire approximativement entre 1 et 100 nm. Parmi les
nano-objets, il est possible de distinguer trois catégories :

a) _Les nanoparticules (de dimension 0 (0D)), C’est un nanomatériau de dimension zéro,
Pour certaines utilisations, les nanoparticules ne nécessitent pas de structuration particuliére et
peuvent étre utilisés directement. Il est utilisé tels que les pigments pour peintures, les

dispersions en milieu Liquide [17].




I. Généralité sur les nanoparticules

Figure 1.2 : présentation de nanoparticule a dimension 0
b) _les Nanofibres, nanotubes, nanofils...etc (de dimension 1 (1D)), Il s'agit d'un
nanomatériau unidimensionnel, ce qui signifie que lI'une de ses dimensions depasse la plage de
I'échelle nanométrique (1-100 nm) [18].

Figure 1.3:présentation de nanoparticule a dimension 1(les Nanofibres, nanotubes,
nanofils...etc)
c) _films minces, les nano-feuillets, nano-plats (de dimension 2 (2D)), Ce matériau est un
nanomatériau bidimensionnel, ce qui signifie que deux de ses dimensions sont en dehors de la
plage nanométrique (1-100 nm) [19]. Il s'agit d'un revétement composé de nanomatériaux,

pouvant étre constitué d'une seule nanocouche ou de plusieurs nanocouches.

Figure 1.4: présentation de nanoparticule a dimension 2(films minces, les nano-feuillets,

nano-plats)
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1.2.1.2. Matériaux nanostructures : Matériaux de toutes dimensions supérieures a 100
nanomeétres de dimension 3 (3D) [20]:

a) _Agregats et agglomérats de nano-objet

Les nano-objets peuvent se présenter soit sous forme individuelle, c'est-a-dire en tant que
particules primaires, soit sous forme dagrégats ou d'agglomérats dont la taille est
considérablement supérieure a 100 nm [16]. La distinction entre les agglomérats et les
agrégats réside principalement dans la force qui maintient les particules ensemble. Dans le cas
des agrégats, ces forces sont géneralement de nature covalente et tres difficile, voire
impossibles a rompre dans la plupart des cas. En revanche, dans le cas des agglomérats, il est
possible de les séparer facilement [21].

b) _Nanocomposites

Un nanocomposite est un matériau solide multiphasique ou I'une des phases posséde une,
deux ou trois dimensions inférieures a 100 nm, avec des propriétés différentes de celles de

l'autre phase (matrice).

Figure 1.5: présentation de nanocomposite
c) _Matériaux nanoporeux
Les matériaux nanoporeux sont des solides avec des nanopores. Les nanopores sont
des cavités qui ont au moins une dimension nanométrique et sont capables de contenir des gaz
des liquides [22].
1.3. Nanocomposites
1.3.1. Définition
Il s'agit d'un nanomatériau en troisieme dimension, ce qui signifie que toutes ses dimensions
dépassent I'échelle nanométrique (1-100 nm) [23]. Les nanocomposites sont des solides
composés de deux matériaux ou plus qui présentent des propriétés physiques uniques
(optiques, diélectriques, etc.) et offrent une plus grande surface d'échange. Dans ces
matériaux, les nano-objets sont intégrés dans une matrice ou sur une surface afin d'apporter de

nouvelles fonctionnalités ou de modifier certaines propriétés mécaniques, magnétiques,
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thermiques, etc. Un exemple de nanocomposite est l'utilisation de polymeéres chargés de
nanotubes de carbone dans le domaine des équipements sportifs, pour améliorer leur
résistance mécanique et réduire leur poids.
1.3.2. Type des nanocomposites
Les nanocomposites peuvent étre classés selon le type de matrice [14] :
= Les composites a matrice organique ;
= Les composites a matrice polymére (polyamide, polyester, polystyréne, Polycarbonate,
etc.);
= Les composites a matrice métallique ; les particules de seconde phase peuvent étre des
oxydes, borures, carbures ou nitrures.

= Les composites a matrice céramique pour les hautes températures.

1.3.3. Méthodes de Préparation des nanocomposites
De nombreuses techniques permettant de fabriquer des nano-objets, pour lesquels plusieurs
paramétres doivent étre maitrisés : particulierement la taille et la forme. Deux grandes
approches coexistent dans le domaine des nanomatériaux. La premiere qualifiée de «Top-
Down » c¢’est-a-dire de haut en bas consiste a miniaturiser par les moyens de réduction de
taille des dispositifs existants. Une approche inverse qualifiée de « Botton-up » ou du bas
vers le haut consiste a assembler des motifs atomiques ou moléculaires afin de constituer des
objets nanométriques [24-25].
1.3.4. Nanocomposite (polymere - nanoparticule)
Les premiéres nanoparticules polymériques, ont été développées par Couvreur et al dans les
années1980 [26]. Différents polymeéres ont ensuite été utilisés avec succes pour former des
nanoparticules. Les plus couramment utilisés actuellement étant le poly (acide lactique), le
poly (acide glycolique) et leur copolymere le poly (lactide-coglycolide), respectivement
abréges.
1.3.5. Propriétés et avantages des nanocomposites
Les nanocomposites ont montré un intérét particulier dans 1’amélioration des propriétés
mécaniques face aux composites traditionnels. On observe principalement en présence de
charges lamellaires :

e une augmentation du module d’Young et de la limite élastique [27].

e une augmentation de la conductivité thermique et de diverses propriétés notamment

les propriétés optiques qui ne s’expliquent pas par les approches classiques des

mélanges de composants.
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e un gain de poids important ainsi qu’une diminution des colts puisque 1’on utilise
moins de matieres premieres.

e une augmentation des propriétés de barriére pour une épaisseur donnee [28].

I.4. Nanoparticules

Le terme de « nanoparticule » est utilisé lorsque la particule a au moins une de ses
dimensions inférieure a 100 nm [29-30]

Le terme de NPs fait référence a différentes classes de particules :

- NPs a base de carbone : tels que les fullerénes, les nanofeuillets de graphéne, les nanofibres
de carbone, le noir de carbone, les nanomousses de carbone.

- Les métaux tels que 1‘argent, 1‘or, le cuivre et le fer et les oxydes métalliques tels que les
oxydes de fer, de zinc, et de cuivre.

- NPs organiques tels que les polyméres organiques.

- NPs d‘origine biologique [31].

1.4.1. Oxyde-métallique

Définition: Plusieurs oxydes métalliques de dimensions nanométriques ont été développés et
les plus courants sont la silice, I'oxyde de titane et I'oxyde de zinc. Ils sont utilisés dans divers
domaines tels que la rhéologie, les plastiques, le caoutchouc, les cremes solaires et les
peintures. Ces oxydes existent sous différentes formes comme des nanotubes, des nano-tiges
et des nano-flocons, et ils présentent des propriétés intéressantes pour des applications dans
les domaines des capteurs, de lI'optoélectronique, des transducteurs et de la médecine. D'autres
oxydes métalliques, tels que les oxydes de cérium, de fer, de cuivre, de zirconium,
d'aluminium, de nickel, d'antimoine, d'yttrium, de baryum, de manganése, ainsi que des
nanoargiles, sont également produits.

1.4.2. Préparation

Méthodes de synthése des nanoparticules peuvent étre synthétisées selon différentes
approches : essentiellement par la méthode ascendante ou la méthode descendante. Par
I’approche ascendante (buttom-up), les NP sont construites atome par atome ou molécule par
molécule. Dans 1’approche descendante (topdown), une grande structure est graduellement
sous-dimensionnée, jusqu’a atteindre des dimensions nanométriques aprés application de

sollicitations mécaniques séveres, de chocs violents et de fortes déformations.
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Figure 1.6: Deux approches de fabrication des nanomatériaux
Les procédés de synthese des nanoparticules peuvent étre regroupés en fonction des
approches utilisées : les procédés chimiques, les procédeés physiques et les procédés
mécaniques et biologiques. Les procédés biologiques sont encore en cours de développement.
1.4.2.1. Principaux procédes chimiques:
- Les réactions en phase vapeur (carbures, nitrures, oxydes, alliages métalliques, etc.);
- Les réactions et les précipitations en milieu liquide (la plupart des métaux et oxydes);
- les réactions en milieu solide (la plupart des métaux et oxydes);
- Les techniques sol-gel (la plupart des oxydes);
- Les fluides super-critiques avec réaction chimique (la plupart des métaux, oxydes et
quelques nitrures);
- Les réactions par coprécipitation chimique ou hydrolyse (métaux et oxydes métalliques);
- La polymérisation en chaine par étape en phase liquide (polymeéres organiques tels les
dendrimeres et les dendrons);
- La polymérisation en phase gazeuse, greffage, électrofilage (polymeres organiques tels les
dendrimeéres et les dendrons).
1.4.2.2. Principaux procédés physiques:
- L’évaporation / condensation sous pression partielle inerte ou réactive (Fe, Ni, Co, Cu, Al,
Pd, Pt, oxydes);
- La pyrolyse au laser (Si, SiC, TiC, TiO2, fullerénes, suies carbonées, oxydes métalligues,
etc.);
- La synthése au plasma (oxydes métalliques);

- La combustion a la flamme (oxydes métalliques);
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- Le fluide supercritique sans réaction chimique (matériaux pour la vectorisation de principes
actifs); - Les micro-ondes (Ni, Ag);

- L’irradiation ionique ou électronique (production de nanopores dans un matériau de
dimensions macroscopiques ou de nanostructures immobilisées dans une matrice);

- Le recuit a basse température (alliages métalliques et intermétalliques complexes avec trois a
cing ¢léments a base d’Al, de Zr et de Fe.);

- Le plasma thermique (des nanopoudres céramiques comme des carbures (TiC, TaC, SiC),
des siliciures (MoSi2), des oxydes dopés (TiO2) ou complexes (HA, YIG, pérovskites);

- Le dépdt physique en phase vapeur (des dépots de TiN, CrN, (Ti, Al) N, notamment).

1.4.2.3. Principaux procédés mécaniques:

- Les procédés de mécanosynthése et d’activation mécanique de procédés de la métallurgie
des poudres (tous les types de matériaux (céramiques, métaux, oxydes meétalliques,
polymeres, semiconducteurs));

- La consolidation et la densification; - La forte déformation par torsion, laminage ou friction
(oxydes métalliques) [32 — 33 - 34].

1.4.2.4. Principaux procédés biologique:

-Utiliser des bactéries.

-Utiliser des champignons.

-Utiliser des plants et leurs extraits.

-Utiliser de la levure.

-Utilisation d’enzymes et de biomolécules.

-Utiliser un micro-organisme [14].

1.4.3.Biosynthése (Méthode biologique)

Afin de réduire l'utilisation de produits chimiques toxiques et I'impact environnemental
associé aux méthodes physiques et chimiques de production de ces nanoparticules, des
approches vertes ont été adoptées. Celles-ci impliquent [I'utilisation de plantes, de
champignons, de bactéries et d'algues. [35].

1.4.3.1. Plantes

L'utilisation d'extraits de plantes présente certains avantages par rapport a d'autres méthodes,
tels que leur disponibilité facile et leur sécurité lors de la manipulation. Le processus de
synthése verte des nanoparticules a l'aide d'extraits végeétaux implique geénéralement la
réaction entre l'extrait vegétal et des précurseurs a base de métaux. Dans cette reaction,
I'extrait végétal agit a la fois comme agent réducteur et comme agent stabilisant, réduisant les

précurseurs a base de métaux qui agissent comme agents oxydants, permettant ainsi la
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formation de nanoparticules a base de métal. Cette approche verte offre une alternative
prometteuse pour la synthese de nanoparticules en minimisant I'utilisation de produits
chimiques toxiques et en utilisant des ressources renouvelables. [36-37].

Differentes parties des plantes, telles que les graines, les feuilles et les fleurs, ont été utilisées
pour produire des extraits végétaux afin d'étudier leur capacité a synthétiser des
nanoparticules [38-39]. Cette capacité de synthese des nanoparticules par les extraits végétaux
repose sur la présence de composés phytochimiques dans la plante, qui sont responsables de
cette capacité [40]. Parmi ces composés phytochimiques, on trouve les flavonoides, les
saponines, les terpénoides, les glucides, les protéines et les alcaloides [41]. Ces composés
agissent en tant qu'agents d'extinction d'oxygene, agents réducteurs et stabilisants, agents
chélateurs de métaux et donneurs d'Hydrogene. La réduction des ions métalliques présents
dans les extraits végétaux conduit a la formation des nanoparticules correspondantes [42].
L'utilisation de plantes dans la synthése des nanoparticules suscite un intérét croissant, car elle
offre un processus de biosynthése en une seule étape et présente un large éventail de
métabolites pouvant faciliter le processus de réduction [43-44]. Les plantes offrent une option
supérieure pour la synthese des nanoparticules, car les protocoles utilisant des sources
végétales sont exempts de substances toxiques. De plus, les agents stabilisants naturels sont
facilement fournis par les plantes (Figure 1.7). Cette approche utilise les ressources naturelles
des plantes et offre des avantages potentiels en termes de durabilité et de sécurité

environnementale.
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Figure 1.7: Synthése de nanoparticules a partir d'extrait végétal [45]
Pour la synthése des NPs, la partie de la plante qui doit étre utilisée en synthése est lavée
et bouillée avec de I'eau distillée. Apres avoir pressé, filtré et ajouté les solutions respectives
des nanoparticules que nous voulons synthétiser, la couleur de la solution commence a

changer, dévoilant la formation de NPs et nous pouvons les séparer (Figure 1.8) [46]
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I'aide d'extraits de plantes [46].

Le mécanisme précis et les composants responsables des nanoparticules (NPs) synthétisées a
partir de sources végétales restent a élucider. On suppose que les protéines, les acides aminés,
les acides organiques, les vitamines, ainsi que les métabolites secondaires tels que les
flavonoides, les alcaloides, les polyphénols, les terpénoides, les composés hétérocycliques et
les polysaccharides jouent un réle important dans la réduction des sels métalliques et agissent
également en tant qu'agents de coiffage et stabilisants pour les NPs synthétisées. La
compréhension détaillée de ces mécanismes et composants contribuera a approfondir nos
connaissances sur la synthese des NPs d'origine végétale et a développer des méthodes plus
efficaces et durables pour leur production.
1.4.4. Généralité sur le ZnO
1.4.4.1. Définition de ZnO
L'oxyde de Zinc (ZnO) est un matériau semi-conducteur a large bande interdite, avec une
valeur de 3,37 eV a 300K [1]. Il présente une bande interdite directe. En raison de son vaste
potentiel d'applications, le ZnO est actuellement I'un des matériaux les plus étudiés. Son
utilisation s'est développée dans divers domaines d'application [47].
L'oxyde de zinc, qui est pratiquement insoluble dans l'eau, se présente généralement sous
forme de poudre blanche infusible connue sous les noms de « zinc blanc », « blanc de zinc »
ou « fleur de zinc ». Il peut cristalliser sous différentes formes, notamment la structure
wurtzite, la blende de zinc ou le Rocksalt [48].
1.4.4.2. Les Propriété des nanoparticules de ZnO

e Propriétés structurales
Parmi les différents semi-conducteurs, la gamme de variété des nanoparticules de ZnO est la

plus diversifiée, comprenant des nanoplaquettes, des nanobelts, des nanofleurs, des nanotubes,

( 1
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des nanofils, des nanorods, et bien d'autres [49-54]. Chacune de ces nanostructures présente
des propriétés physiques et optiques différentes, les rendant adaptées a différents dispositifs et
domaines d'application, tels que les oxydes transparents et conducteurs (TCO), les capteurs,
les diodes laser, les cellules solaires, et bien d'autres [55-59]. En exploitant ces propriéetés
uniques, les nanostructures de ZnO ouvrent la voie a de nombreuses applications

prometteuses.

(2)

.\;
o N,

Figure 1.9 : Le ZnO sous forme <poudre >(a), et sous forme <naturelle >(b)[59].

e Propriétés électroniques et électriques
Les propriétés électroniques des semi-conducteurs nano-cristaux sont dues a leur trés petite
taille, ce qui provoque I'effet de confinement des excitations optiques.
Dans un nano-cristal, les porteurs de charges géneres par une excitation se trouvent limites par
les murs de la particule, et pas dans tout le cristal comme 1’état massif.
Dans I’obscurité, une valeur de résistance supérieure & 20 GQ pour les nanoparticules de ZnO
¢laborées par synthése organométallique, diminue d’un facteur de 3 sous éclairage, ce qui
montre la création de (pairs électrons-trous) dans les nanoparticules [60].

e Propriétés optiques
Les caractéristiques d'émission des nanoparticules de ZnO dépendent en grande partie de la
méthode de synthese utilisée, car ces caractéristiques sont liées a des défauts de surface. L'un
des aspects les plus significatifs de I'effet quantique est la dépendance des propriétés optiques
de la taille des nanoparticules semi-conductrices, lorsque la taille de ces deniers diminue la
limite d'absorption se deplace vers les petites longueurs d'onde ce qui peut étre expliqué par
un élargissement de la bande interdite. La couleur des particules se change en fonction de la

taille des particules si I’intervalle de la bande interdite se situe dans le domaine du visible
[61].
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Figure 1.10 : Structure cristalline du ZnO (Wurtzite)[59].

e  Proprietes piezoelectriques des nanoparticules de ZnO
La polarité des surfaces et 1’absence de centre de symétrie représentent les avantages
primordiaux de la structure Wurztite. Des surfaces polaires chargées positivement selon 1’axe
(0001) et négativement selon (0001E) sont produites par ’alternance des ions Zn®* et O
Pour les systemes nano-électromeécaniques, la propriété piézoélectrique des nano cristaux
d’oxyde de zinc a été largement étudiée.
1.4.4.3.Préparation
1.4.4.3.1. Méthodes chimiques
Les méthodes chimiques ont 1’avantage d’étre plus simple a mettre en oeuvre, Moins
couteuses et elles permettent généralement un bon contréle de la morphologie. Les méthodes:
La méthode sol-gel, la méthode Solvothermale /hydrothermale, électrodéposition et la
méthode de précipitation [62].
Les nanoparticules de ZnO synthétisé par le mélange de 1’acétate de zinc et I’acide oxalique
dans 1’éthanol.
c)- La méthode de précipitation
Ce procéde est parmi les méthodes les plus conventionnelles pour la préparation de
nanoparticules d’oxydes métalliques. Celle-ci met en jeu d’une réaction de précipitation par
ajout d’une base a une solution d’un sel de zinc. Les oxydes métalliques se forment et
précipitent généralement dans l'eau en ajoutant une solution basique telle qu'une solution
d'’hydroxyde d'ammonium ou d'’hydroxyde de sodium. Apres un lavage et une filtration, les
sels chlorés résiduels (NaCl ou NH4CI) sont nettoyés et séparés et I'nydroxyde de métal est
calciné pour obtenir la poudre finale [63]. L'oxyde de zinc a pu ainsi étre préparé par ajout de
KOH a une solution aqueuse d’acétate de zinc [64]. L'un des moyens utilisés pour empécher

la croissance de cristallites est I'utilisation d’agents tensioactifs dans les procédés de synthése
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de nanoparticules par précipitation. La présence de ces composes affecte non seulement la
nucléation et la croissance des particules, mais également leur coagulation et leur floculation
[65].

1.4.4.3.2. Synthese verte

La synthese des nanoparticules de ZnO est dominée par diverses méthodes physiques et
chimiques qui nécessitent de haute pression et température, En général, les meéthodes
physiques consomment de I'énergie supplémentaire et le vide poussé obligatoire [66, 67].
Alors que les méthodes chimiques sont des méthodes de production de masse codteuses et
nuisibles [68, 69]. Ainsi, Les méthodes de synthese chimique conduisent souvent a la
présence de certaines espéces chimiques toxiques adsorbées sur la surface qui peuvent avoir
des effets indésirables dans les applications médicales [69].

La synthése verte de nanoparticules est un type d’approche ascendante dans laquelle la
réaction principale est la réduction / oxydation. Les phytochimiques végétaux antioxydants ou
les enzymes microbiennes sont généralement responsables de la réduction des composés
métalliques dans leurs propres nanoparticules. L'agent actif primordial dans certaines de ces
syntheses est les composés phénoliques.

La biosynthése des nanoparticules de ZnO a l'aide d'extraits de plantes est un processus
prometteur et respectueux de I'environnement. Les extraits de plantes contiennent divers
composés phytochimiques qui agissent comme agents réducteurs et stabilisants pour la
formation des nanoparticules de ZnO. Ces composés comprennent des flavonoides, des
saponines, des terpénoides, des glucides, des protéines et des alcaloides.

Le processus de biosynthese des nanoparticules de ZnO avec des extraits de plantes implique
généralement la réaction entre I'extrait végétal et des précurseurs contenant du zinc. Les
composés phytochimiques présents dans I'extrait végétal réduisent les ions de zinc présents
dans les précurseurs, ce qui conduit a la formation de nanoparticules de ZnO. Les agents
réducteurs et stabilisants contenus dans les extraits de plantes favorisent la croissance et la
stabilité des nanoparticules.

Cette méthode de biosynthése des nanoparticules de ZnO présente plusieurs avantages,
notamment sa simplicité, sa sOreté et son caractere respectueux de l'environnement. Les
extraits de plantes sont faciles a obtenir et sont souvent exempts de substances toxiques. De
plus, les plantes offrent une large gamme de métabolites qui peuvent participer efficacement
au processus de reduction des nanoparticules de ZnO.

La biosynthese des nanoparticules de ZnO avec des extraits de plantes ouvre la voie a de

nouvelles perspectives dans la fabrication de nanomatériaux durables et écologiques. Cette
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approche présente un grand potentiel dapplication dans divers domaines, tels que
I'électronique, la catalyse, la médecine et I'énergie, ou les nanoparticules de ZnO sont
largement utilisées [69].

1.4.4.4.Application

Tableau 1.1 : Applications de nanoparticules de ZnO [70].

Industries Applications Propriétés / fonctionnalités

Construction, batiment et Revétement pour I’acier, le Autonettoyant, résistance aux
travaux publiques béton, la pierre, le verre, etc. UVetIR

Cosmétique,  produit et Créme de soin (et autres Antioxydant

équipement de soin et produits de soin

d’hygiene démagquillant, nettoyant, Cicatrisant, absorbeur UV
exfoliant, etc.)

Energie et environement Cellule photovoltaique Rendement

Peinture, vernis et encre Peinture Pigment, pouvoir couvrant
(intérieure et extérieure)

Pharmacie et santé Dispositifs médicaux : Antibactérien

fil  de suture, seringue,
cathéter,

bande de contention, etc.

Plasturgie et caoutchouc Caoutchouc : pneumatique, Résistance a  1’abrasion,
dureté,
semelle de chaussure, cable,
résistance aux uv,
joint...etc. dépolluant
Textile, habillement, papier Habillement Résistance aux uv,
et carton autonettoyant
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I1. Généralité sur les Polymeéres

I.1. Définition

Un polymere est une macromolécule formée par la répétition de monomeres liés entre eux par
des liaisons covalentes. Ces matériaux sont composes de longues chaines de molécules
élémentaires, principalement a base de carbone, avec d'autres €léments comme I'hydrogéne,

I'oxygéne et éventuellement d'autres éléments. [71].

’

:

(A Polvmene
.

3 -~ - : "\ % .
! —EE=a s N T
—1Le X L N A:.\/”'* LYy, /
i.____“__.______‘_._‘__:_:___:ﬂ b s o ‘%'_*.
————— ;' Y N ' B
ienomere ” N i i S S ‘ B \
\.’,/ l ~7
{ "l somene \\ /)\ \\
\\// e e
o Cristalline @ Amorphe

Figure 11.11 : Structure de polymeére.

1.2. Chitosane

1.2.1. Définition

Le chitosane est un biopolymére obtenu par désacétylation partielle de la chitine, I’un des
polysaccharides les plus abondants dans la nature. En effet, la chitine est présente dans la
carapace des crustacés, la paroi de certains champignons filamenteux et dans la cuticule des
insectes. Ce biopolymere est le précurseur acétylé (unités de N-acétyl-D-glucosamine
associées par des liaisons B (1—4)) du chitosane, un hétéropolymere constitué d’unités D-
glucosamine et d’unités N-acétyl-D-glucosamine.

Le chitosane est un biopolymere polycationique non toxique, biodégradable et biocompatible,
soluble dans les acides organiques dilués sous forme de gel chargé positivement. Le chitosane
a donc des propriétés chimiques et biologiques utilisables dans de nombreuses applications

industrielles, médicales et environnement [72].

'

16

—_—




I1. Généralité sur les Polymeéres
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Figure 11.12 : Le processus de production chimiques et biologiques de la chitine et du
chitosane [72].
1.1.2.2. Principales applications du chitosane

Stimulation de I'immunité
des plantes et des graines

|
| |

-
Soins de la peau et L | Bioadhésifs pour bois et
cosmétiques \ P // métaux
\ 2/ % N N
l Ap])lications "‘.' " Filtration des eaux
Activités antibactériennes ' usées/élimination des

: du chitosane
\ ; métaux lourds et toxiques

\ J/

-
i Administration de 2 ' '
médicaments/thérapie | \ Emballage et.COIlServathll
cellulaire J g des aliments
N J \ )

Figure 11.13 : Diverses applications du chitosane.
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Tableau 11.2. Propriétés du chitosane et ses principales applications (Desbriéres, 2002)

[73]

Propriétés chimiques

Polyamine linéaire

Réactivité des groupements amino

Réactivité des groupements
hydroxyles
Propriétés polyélectrolytes (en
milieu acide)

* Polymeére cationique

* Forte densité de charge

* Excellent floculant

* Adhésion a des surfaces chargées

négativement

Propriétés Biologiques
* Biocompatibilité
* non toxique

* biodégradable
*Bioactivité accélére la
cicatrisation des plaies

* Réduit le niveau de cholestérol

* Stimule le systéme immunitaire

Propriétés chélatantes

Propriétés filmogenes

Propriétés de rétention d'eau

Propriétés antifongiques

AGRICULTURE

ALIMENTAIRE

BIOMEDICAL

AUTRES
Acoustique
Biotechnologie
Alimentaire
Industrie papetiere
Textile
Photographie

Alimentaire

Enrobage des semences Alimentation
des volailles Fertilisant

Additifs alimentaires (liant,
émulsifiant, stabilisant...)
Clarification des boissons

Anticoagulant

*Agent hémostatique,
* Bactériostatique, spermicide ¢
Lentille cristalline (ophtalmologie)

* Membrane pour dialyse

* Capsules pour le relargage des
médicaments

* Réduction du taux de cholestérol
*Peaux artificielles

» Pansements

» Accélération de la cicatrisation des
blessures
 Fils de

suture  chirurgicaux

biorésorbables

Membrane des hauts-parleurs
Immobilisation des cellules et des
enzymes

Enrobage ou film d’emballage
Additifs

Additifs (imperméabilisant...)

Films antimicrobiens
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1.2.2. Méthodes de préparation

Les déchets de I’industrie des crustacés sont une source trés importante de chitine et de
chitosane. De nombreuses méthodes ont été développées afin de préparer la chitine a partir
des exosquelettes. De maniére générale, ces méthodes consistent a eliminer les 7 protéines
(déprotéinisation), les éléments minéraux (déminéralisation), la couleur (blanchiment) et les
groupements d’acétamides (désacétylation). La méthode standard pour préparer la chitine et le

chitosane est expliquée dans la Figure (11.14)

arapaces de crustaceés et de mollusques

Collecte
Entreposage
NaOH
Etape 1: extraction de protéines | #=—
Ringage
] HCI
Etape 2: demineralisation
R —
Rincage
1 Oxvdant
Etape 3: décoloration —_—
Ringage
] Séchage
Chitine
4 NaOH
Etape 4: désacétylation t—
Ringage-séchage
| Broyage

Tt SATE

Figure 11.14 : procédé de la fabrication de chitine et chitosane. [74]

1.2.2.1. Préparation des carapaces

La matiére premiere est constituée de carapaces de crevettes. La langouste ou le crabe
peuvent aussi étre utilisés. Dés leur récupération, les carapaces sont lavées et conservees sur

la glace (3 °C). Elles sont ensuite séchées dans un flux d’air a 103 °C pendant 20 heures puis
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I1. Généralité sur les Polymeéres

broyées de facon a obtenir des particules dont la taille est de I’ordre du millimetre. Plus les
carapaces sont finement broyées, plus les réactions ultérieures seront complétes.
1.2.2.2. Déprotéinisation

Les proteines, associées a la chitine, sont extraits par des solutions alcalines diluées a chaud.
Cette procedure consiste a faire bouillir les copeaux de carapaces dans une solution 8
alcaline (NaOH a 3 %) sous agitation pendant une heure. Cette déprotéinisation peut
également étre accomplie par voie enzymatique au moyen d’une protéase pendant 6 heures a
60 °C sous agitation et dans un milieu maintenu a pH 7.

1.2.2.3. Déminéralisation

Les matieres minérales, surtout composées de carbonate de calcium, sont éliminées par une
solution d’acide chlorhydrique 1 N a température ambiante. La décalcification des carapaces
se produit selon la réaction suivante :
CaCO3+ 2HCI 5>CaCly+ CO2+ HoO cuvvvinineininieinnniienannnnnnns L1
Le résidu est collecté par filtration et rincé a ’eau déminéralisée. Il peut étre effectué un
traitement supplémentaire a I’éthanol afin d’éliminer les composés lipidiques. Il est ensuite
séché a I’é¢tuve a 65 °C pendant 16 heures. Une telle décalcification de la chitine permet
d’obtenir un produit final avec un pourcentage de matieres minérales compris entre 0,6 et 0,7
%. Si cette ¢étape de déminéralisation n’était pas réalisée, le chitosane renfermerait entre 31 et
34 % de matieres minérales.
1.2.2.4. Blanchiment

A la fin des deux traitements (déprotéinisation et déminéralisation), il peut subsister une
coloration due a des pigments résiduels [75]. Ainsi, une étape de décoloration est effectuée
par un agent oxydant (KMnQ,4, NaOCI ou H,0,) avec un risque de dépolymérisation et/ou
d’oxydation des unités situées aux extrémités de la chaine polymérique.

1.2.2.5. Désacétylation

La désacétylation consiste en 1’hydrolyse des groupements acétyles de la chitine. Le produit
est introduit dans un réacteur avec une solution de NaOH a 50 % et chauffé a 145 °C-150 °C
pendant 5 a 15 minutes. La réaction est la suivante:
RNHCOCHNaOHRNHCHCOONa——=3+ 95> —=24+3 iiiciiiiniiniennnens 1.2

Chitine Chitosane 9 La réaction a lieu sous atmosphere inerte (N2) et sous agitation. La

quantité de soude a 50 % doit étre cing fois supérieure en poids a la quantité de chitine
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I1. Généralité sur les Polymeéres

déterminée par mesure de la matiére séche. Le mélange bouillant est ensuite refroidi a ’eau
froide. Le chitosane est collecté par filtration, lavé a 1’eau distillée jusqu’a neutralité du
mélange. Il est finalement Séché dans un flux d’air chaud a 65 °C pendant 16 heures. Le
chitosane obtenu présente un degré de désacétylation d’environ 90 % [76].

L’agressivité et le peu de maitrise de la désacétylation de la chitine par voie chimique ont
motivé D’intérét d’explorer et de développer d'autres alternatives telles que l'utilisation
d'enzymes. Il a été possible datteindre des degrés de désacétylation (DDA) par voies
enzymatiques (en utilisant la chitine désacétylase ou 1’acétyle xylane estérase) comparables
aux traitements basiques, soit pres de 75 % de désacetylation en 28 heures [77]. Cette
technique est intéressante mais ne permet pas pour l'instant de développements au niveau
industriel. En effet, I'utilisation d'enzymes n'est pas viable car elle représente des quantités et
des codts trop élevé.

1.3. Poly méthacrylate de méthyle (PMMA)

1.3.1. Définition

Le PMMA est un polymeére thermoplastique hautement transparent qui peut étre trouvé sous
forme de poudre ou de feuille. Trois types de polymérisation : en masse, en suspension et en
coulant le monomere entre deux plaques de verre.

Le plexiglas peut étre moulé par soufflage, compression, injection, extrusion et coulée.
Lorsqu'il est formé comme illustré, le plexiglas est Iéger et a une densité de (1,18), c'est-a-dire
presque la moitié de la densité du verre. Il est également facile a manipuler et présente un
degré de transparence plus elevé que le verre. [78]

Le poly méthacrylate de méthyle (PMMA) possede de nombreuses propriétés intéressantes
telles que la dureté, car il présente une excellente transparence, est doté d'une bonne résistance
aux chocs thermiques et aux rayons ultraviolets (mieux que la plupart des autres plastiques),
résistance aux rayures, isolation phonique. [79]

1.3.2. Préparation du polyméthacrylate de méthyle

Le méthacrylate de méthyle (MAM) se polymérise par une polymeérisation radicalaire en
chaine ou par une polymérisation anionique.

Il s'obtient a partir des radicaux qui engendrent une polymérisation radicalaire en chaine. Une
polymeérisation radicalaire fonctionne en deux étapes: La premiere est la génération de
radicaux dits primaires et la seconde est I'addition du radical sur un monomere pour former le

début de la chaine polymere en croissance.
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I1. Généralité sur les Polymeéres

La polymérisation anionique doit se faire en milieu anhydre ; en effet, dans ce type de
réaction, il n’y a pas d'étapes de terminaison, la chaine en propagation continue a consommer

des monomeres jusqu'a épuisement de ces derniers.

H,“ J,CH3 polymérisation radicalaire ,-*CH3
C=0C - S
) \ —+CHa C\_]H
H HE=U HC=D
0 0
A b
CH; CH;
méthacrylate de méthyle polyméthacrylate de méthyle

Figure 11.15: polymérisation radicalaire du méthacrylate de méthyle [80]
1.3.3. Utilisations de PMMA
Le PMMA est utilisé dans de multiples domaines allant des loisirs au batiment et a
I’aéronautique. Ses principales utilisations sont les suivantes [81] :
1) Les applications industrielles : Cadrans, hublots et capots de machines & laver, chaines
Hi-Fi, portes de fours a micro-ondes, les écrans de contrdle industriel, les synoptiques de
contrdle du trafic routier et ferroviaire.
2) L’ameublement et décoration : Salons, tables, ébeénisterie, escaliers, mobiliers
hospitaliers, couveuses.
3) Le sanitaire : Baignoires, bacs a douche, lavabos (pieces thermoformées et colorées).
4) Le batiment concernant tout particulierement
1. Les parties transparentes des immeubles modernes (garde-corps de balcon, pare-soleil,
brise vent).
2. L’éclairage : domes, couples, voiites, survitrage.
3. La realisation de toitures, vérandas, parois de locaux industriels, pour lesquels on utilise le
PMMA extrude.
5) Les loisirs : Articles de publicité : enseignes, presentoirs, affiches.
6) L’optique et I’électronique : Les fibres optiques (I’automobile, aviation, 1’informatique,
les connections industrielles). En optique, le PMMA est utilisé pour les lentilles, les
épiscopes.
7) L’électrotechnique : Pour des applications telles que les condensateurs, enrobage de

composants, supports divers.
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8) La médecine : Le PMMA a une bonne compatibilité avec le tissu humain :

1. Chirurgies cosmétiques pour réduire de maniéres permanentes des rides.

2. Objectifs intraoculaires de rechange dans 1’ceil : verre de contact, lentilles.

9) L’aéronautique : Il est utilis¢ dans les verriéres, les hublots ainsi que les capots d’avions.
1.3.4. Propriétés du PMMA [81]

e Propriétés électriques

La température de transition vitreuse (Tg) du PMMA pur est de 85.5 °C, mais peut atteindre
129.2 °C avec un ajout de dopant.
Les caracteristiques électriques du PMMA sont données par le tableau 11.3.

Tableau 1.3 : Caractéristiques électriques du PMMA.

Permittivité relative g, 50 ou 60 Hz 3.0a4.0

1 kHz 3.0a35

1 MHz 2.7a3.2
Angle de pertes tgo 50 ou 60 Hz 4.107%235.10°

1 kHz 3.10°45.107

1 MHz 2.10%a3. 107
Rigidité diélectrique 15a 20 kV/mm
Résistivité superficielle 10” 310" Q
Résistivité transversal 10" 410" Q.cm

e Propriétés physiques

Le PMMA possede les propriétés physiques suivantes:

- Masse volumique : 1,19 g.cm™ (beaucoup plus léger que le verre).

- Coefficient de dilatation thermique : 70-77x10° K.

- Indice de réfraction : 1,49.

- Conductivité thermique & 23 °C : 0,17-0,19 W-m™.K™.

- Température de transition vitreuse (Tv) : comprise entre 46°C pour un PMMA isotactique et
159°C pour un PMMA syndiotactique.

- Tres grande transparence, trés limpide avec un aspect.

- Propriété optique exceptionnelle (transmission lumineuse supérieure a celle du verre juste

dans le proche UV, transparence, limpidité, brillance).
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- Excellente résistance aux agents atmospheriques.

e Propriétés chimiques

- Le PMMA est insipide et sans odeur et reconnu pour ses qualités alimentaires.

- Jusqu’a 60 °C, le PMMA résiste assez bien aux acides organiques et minéraux dilués ainsi
qu’aux solutions alcalines diluées mais il est attaqué par les produits courants comme :
I’acétone, 1’alcool, le pétrole, le phénol, le carburant d’avion...etc.

- Le PMMA peut étre exposé a 1’extérieur sans probleme.

- La résistance aux intempéries est tres bonne.

e Propriétés thermiques

- Le PMMA est combustible et brule lentement sans fumée excessive.
- La température maximale d’utilisation est faible, inférieure a 80 °C.
- La température de fusion est de 110 a 240 °C.

- La température de transition vitreuse est 110 a 135 °C.

- La température de résistance continue est de 85 °C.

- La conductivité thermique : 0, 19 W/m.K.

- Le coefficient de dilatation thermique : 0,7 - 0, 8 - 10-4 K™,

e  Propriétés optiques

- L’angle de réflexion totale sur une surface intérieure est de 41 a 42 °C, ce qui permet la
réalisation de « conducteurs » de lumiere, fibres optiques.

- Son indice de réfraction (pour A = 587, 7 nm) est de 1, 491 ce qui en fait un matériau adapté
a la fabrication optique.

- La transparence : 92% de lumiére transmise pour une épaisseur de 3 mm.

e Propriétés mécaniques

Le PMMA est un polymére amorphe dont la température de transition vitreuse est de 110 -
135°C, c’est a dire qu’a température ambiante, il est dur, rigide, cassant avec un faible
allongement.

Le thermoformage n’est possible que si le module est suffisamment faible pour permettre une
déformation aisée sous efforts modérés. Au-dessus de la température de transition vitreuse, le
module d’un polymere amorphe chute considérablement et demeure pratiquement constant 5.

Son module d’élasticité en traction estde 7, 7 a 13 GPa.
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e Dureté: le PMMA se raye et les entretiens répétés peuvent altérer la qualité de surface
mais inversement il se polit trés facilement.

o |l présente une excellente tenue aux ultra-violets d’ou une bonne résistance au
vieillissement.

e Fluage: son fluage est assez limité. Au-dela des contraintes critiques, le PMMA est

sujet au fendillement.

I.4. La polycaprolactone

1.4.1. Définition

La polycaprolactone est un polyester aliphatique synthétique, hydrophobe et biodégradable.
C’est un polymere semi-cristallin, non toxique, obtenu par polymérisation d’ouverture de
cycle du monomére e-caprolactone [82, 83].

La polycaprolactone (PCL) est un polyester aliphatique biodégradable, synthétique,
hydrophobe comportant une faible température de fusion d'environ 60 °C et une température
de transition vitreuse d'environ (-60) C. Elle est semi-cristalline, bio absorbable et non
toxique. La PCL est un des matériaux les plus flexibles et les plus faciles a mettre en ceuvre.
1.4.2. Préparation de la polycaprolactone (Synthese)

La PCL est préparée par polymérisation par ouverture de cycle de 1's-caprolactone avec
utilisation d'un catalyseur, principalement des complexes organométalliques comme les
complexes du zinc ou par la polycondensation de 1’acide 6-hydroxycaproique. La synthése de
PCL par polycondensation nécessite des conditions opératoires difficiles telles que le vide ou

une haute température, ou encore des temps de réaction treés longs en présence d’un catalyseur

enzymatique et cela pour arriver a des polyméres de masses molaires peu contrélées.

(A

n O O » HO——(CH3)s — CO—O——H

g- caprolactone poly (g-caprolactone)

Figure 11.16: Synthése du PCL par ouverture de cycle
1.4.3. Propriétés thermique et cristallinité
La température de décomposition thermique de la PCL est tres élevée, de ’ordre de 300-

350°C, ce qui facilite sa mise en ceuvre sur une large plage de températures. Son taux de
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cristallinité varie en fonction de la masse molaire. Plus la masse molaire moyenne en nombre
augmente, plus la cristallinité ne diminue car les chaines des masses faibles ont plus de
facilité a s’organiser en cristaux. Par sa trés basse température de transition vitreuse Tg= (-
65)-(-60) °C, la PCL est a température ambiante un polymeére plutét mou, d’aspect
caoutchouctique. Il est impossible de I’obtenir a 1’état Chapitre I Etude bibliographique 8
amorphe. Cette faible Tg, bien inférieur a la température corporelle, lui permet d’étre alors

utilisée pour la libération contrélée de principes actifs.
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I11. Matériels et méthodes

I11.1. Introduction
Ce chapitre représente une description des différents appareillages et produits chimiques et
végétal utilisées ainsi que les techniques expérimentales, La partie expérimentale a été
réalisée au niveau du laboratoire pédagogique de chimie 2 de la faculté des Sciences et
Technologies de 1’Université de Ghardaia (Algérie).
I11.2. Objective du travail
L’objectif recherché a travers ce travail est la synthése des nanoparticules d’oxyde de zinc
(ZnO NPs) a I’aide de I’extrait de plante de saxifragaceae par méthode verte pour préparation
des films antibactérienne. Cette méthode de synthése permet d’obtenir des nanoparticules
d’oxyde de zinc avec une méthode simple, économique et écologique pour obtenir des
nanoparticule bien cristallisées avec des surface spécifique large . Nous détaillerons les
procédés de biosynthése en milieu aqueuse des extraits, appelé aussi «réaction vert». Par la
suite :

> La collecte de plante de saxifragaceae

> Extraction des extraits des plantes

> La biosynthése des NPsZnO en utilisant 1’extrait de plante comme agent réducteur.

> préparation des films biodégradable avec des activités antioxydant et antibactérien.

> Caractérisation des NPsZnO et les films synthétisés avec différents techniques
d’analyse (DRX, MEB et Zéta seize).

> Et en fin, étudier les propriétés biologiques des NPs d’ZnO obtenus (Activité

antioxydant et antibactérien).
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Pré-enquétes

2

Choix la région d’approche « Ghardaia»

-

Choix de méthode d’échantillonnage (récolte a l1a main)

=

Lavage des plants par I’eau distillé

-

Préparation de I’extrait de la plante saxifragaceae seche

=

Séch

QD

5 ge
Chauffage a 60°C, 1h

-

Filtration

pr

Zn(CH3COO)2 2H20

Extrait aqueuses de la plante
NaOH saxifragaceae séche

4

Biosynthéses de ZnO-NPs

\

Chitosane PMMA PCL

Préparation des films

Caractérisation des ‘ \

ZnONPs Caractérisation des Activité biologique
l films

S aa\1EB,  ZETA - DLS] MEB Activité Activité

antibactérienne Antioxydant

Figure 111.17 : Organigramme descriptif de la méthodologie de travail.
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11.2. Matériels utilisés
11.2.1. Matériels et produits chimiques
Le tableau suivant regroupe tous les produits chimiques et matériels utilisés dans notre étude.
Tableau I11.4: Tableau des Matériels.
‘ Matériels et verreries Photos des Matériels

e Balance

e Agitateur  magnétique

chauffant

e UV-Visible (UVILIINE
9400C)

e Etuve
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Tableau I11.5 : Tableau des produits.

Zinc acétate
) Zn(CH3COO0) -
dihydrate 98% 219.49 g/mol
*2H,0
Sodium hydroxide e - %
(NaOH) NaOH 50% 40 g/mol | sz

~~~~~~~

Acide ascorbique

CesHsOs 99%  176.124 g/mol
Chitozane
CeH12NO4 75% -
PMMA 80 - 90 -
CsHqO; -
95%
Polycaprolactone  CgH100- - 66.4268 g/mol

—_—
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I11.3. Présentation Matériel végétal

111.3.1. Description de la plante Saxifragaceae

Le matériel végétal utilisé dans cette étude est issu de la famille des Saxifragaceae. Les
Saxifragacées sont une famille de plantes dicotylédones comprenant environ 600 especes
réparties dans une trentaine de genres. Ces plantes sont principalement présentes dans les
zones froides a tempérées de I'némisphere Nord.

Les Saxifragacées se présentent sous forme d'herbacées, parfois succulentes, et peuvent étre
annuelles ou pérennes. Elles peuvent avoir un aspect varié, avec des plantes herbacées ou
ligneuses, et des feuilles alternes ou opposées. Généralement, ces plantes ne possedent pas de
stipules [84].

111.3.2. Classification de saxifragaceae.

Tableau I11.6: Classification de saxifragaceae [84].

Régne Plante

Clade 1 (Embranchement) Spermatophyta

Clade 2 (Sous-embranchement)  Angiospermes Saxifragales

Clade(s) Eudicotylédones, Noyau des Eudicotylédones, Rosidées
Ordre Saxifragales

Famille Saxifragaceae

011.3.3. Composition chimique de I'extrait de Saxifragaceae

Des recherches récentes se sont penchées sur la saxifrage a feuilles rondes (Saxifraga
rotundifolia L.) et ont révélé ses propriétés anti-inflammatoires, antioxydantes et anti-
radicalaires. Bien que des études phytochimiques approfondies n'aient pas encore été réalisées
sur la saxifrage a feuilles rondes, Miller et Bohm [85] ont étudié huit autres espéces de
Saxifraga et ont identifié les flavonoides prédominants. Ces flavonoides sont principalement
des monoglycosides et des galactosides de quercétine, de kaempférol et de myricétine.

Les principes actifs majoritaires présents dans les extraits de la saxifrage a feuilles rondes
appartiennent a la famille des acides phénylpropénoiques, tels que l'acide chlorogénique
(acide caféoyl-5-quinique), ainsi qu'a la famille des flavonoides, notamment la myricitrine (-
L-rhamnopyranosyl-O-3-myricétine), la quercitrine (-L-rhamnopyranosyl-O-3-quercétine) et

la luteolinerhamnoside (-L-rhamnopyranosyl-O-7-lutéoline) [86].
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111.3.4. Utilisation desaxifragaceae

Les vertus médicinales de cette plante sont expectorante, béchique, Calculs rénaux, régles
insuffisantes, bronchite, affections urinaires. Mais elle est tombé dans 1’oubli depuis tres
longtemps et n’a plus sa place dans la pharmacopée traditionnelle. Elle n’est plus qu’utilisé de
facon ornementale [84].

111.3.5. Récolte du Matériel végétale

La récolte du matériel végétal de la plante Saxifragaceae a été effectuée au mois de février
2023 dans son habitat naturel, situé dans la commune d'Oued Sefioune, dans la willaya Sidi
Bal Abbes.

Y OP S IS

Figure 111.18 : Géographie de la zone de prélévement des feuilles du citron (googlemap,
2023).

I11.4. Préparation de I’extrait de de la plante de saxifragaceae

111.4.1. Lavage

Les plantes Saxifragaceae ont été lavées a plusieurs reprises avec de l'eau distillée afin
d'éliminer les impuretés et les poussiéres présentes sur leur surface.

111.4.2. Séchage

Aprés le lavage a I'eau distillée, les plantes ont été séchées a I'ombre, a température ambiante,
pendant une période de 1 a 2 jours. Ce processus de séchage vise a reduire leur teneur en
humidité.

111.4.3. Préparation de I'extrait

Une fois les plantes séchées, un extrait a été préparé en mélangeant 10 g de plantes avec 200

ml d'eau distillée dans un bécher en verre d'une capacité de 600 ml. Le mélange a été agité
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pendant 1 heure a une température de 60°C. Ensuite, I'extrait a été filtré a I'aide d'un papier

filtre et conservé dans une bouteille hermétique a une température de 4°C.

Figure 111.19: Préparation de I’extrait des plants séche.

I11.5. Préparation de nanoparticules de ZnO
11.5.1. Méthode de biosynthese des nanoparticules de
ZnO

1. Dans un systeme de bain agueux avec agitation
continue a 35°C pendant 20 minutes, préparer une
solution dihydratée d'acétate de zinc
(Zn(CH3C00),-2H,0) en dissolvant 2 g de Zn dans
100 ml d'eau distillée.

2. Dans un systtme de bain aqueux avec agitation
continue a 35°C pendant 20 minutes, préparer une
solution d'hydroxyde de sodium (NaOH) en dissolvant
4 g de NaOH dans de I'eau distillée.

3- Titrage
Etape 1, Dans un bécher mélanger 80 ml de solution 1
(Zn (CH3COO) 2, 2H20) et 20 ml d'extrait de plante.
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Etape 2, Ajouter la solution 2 (NaOH, H,O) dans une
burette pour titrer le mélange préparé a cas goutte a goutte,
sous agitation, pendant 24 heures jusqu’au 1’apparition d’un

précipité blanc.

4- Filtration
Aprés 24 h, on a filtré la solution obtenue en utilise papier filtre pour séparer la phase solide (poudre
de NPs de ZnO) de la phase liquide de ZnO.

5- Séchage
Pour donner une poudre séche d’humidité, nous prélevons un échantillon des NPs de ZnO formés et le

mettons dans un récipient, ensuite a I'étuve pendant 4 heures et 80°C.

Figure 111.20:Méthode de préparation de nanoparticule de ZnO
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I11.6. Préparation des différents films
Préparation de NFPs de ZnO
l —eAntioxydant

——Préparation des polyméres—spréparation des films—»—»Antibactérien

— 4 A base de chitosane L MEB-DSC-ATG

—*Chitosane » A base de chitosane + huile de citron

A base de chitosane + acide ascorbigque + NPs Zn(Q

4 A base de PMMA + acide ascorbique + NPs ZnO

L »PMMA -l 5 Abase de PMNMA + chitosane + huile de citron

L & A base de PMMA + + NPs ZnO

— & A base de Polycaprolacton + NPs ZnO

— Polyvcaprolacton |

L » A base de Polycaprolacton + acide ascorbique

+ Huile de citrone

Figure 111.21: Méthode de préparation des différents films
11.6.1. Préparation de la solution de chitosane
Une masse de chitosane a été dissoute dans 46 ml d’une
solution d’acide acétique (2% v/v), la solution été
mélangée par agitation magnétique pendant 1 heure. La

solution obtenue se présentait sous forme d’un gel

Iégérement visqueux de couleur jaunatre.

al Préparation de film a base de chitosane

La solution de chitosane a été devisée en trois petit bécher (volume égaux).

Dans cette partie nous avons préparés un film de polymére naturel avec la technique de
coulage (casting). Pour préparer le film de chitosane pure, La solution filmogene est coulée
dans des boites pétries (20 mL) et aprés sont laissés a 1’air ambiant jusqu’a évaporation totale

du solvant. A la fin, Le film sec est démoulé et conservé.
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b/ Préparation de film a base de chitosane et huile de citron

Placer la deuxieme bécher de solution de chitosane préparée sur l'agitateur magnétique, et
pendant qu'il fonctionne encore, ajouter quelques gouttes d'huile de citron avec de technique
d'émulsion pendant 30 min, La solution filmogene obtenue est coulée dans des boites pétries
(20 mL) et aprés sont laissés a 1’air ambiant jusqu’a évaporation totale du solvant. A la fin, Le

film sec est démoulé et conservé.

c/ Préparation de film a base de chitosane et acide
ascorbique et NPs de ZnO

Ajouter dans la troisieme bécher de solution de chitosane
préparée la masse de 2 mg d'acide ascorbique et masse de 5
mg de NPs de ZnO sur l'agitateur magnétique, et pendant 1
heure, La solution filmogéne obtenue est coulée dans des [ ::cigﬁ?::ea;f:‘eo

boites pétries (20 mL) et apres sont laissés a 1’air ambiant

jusqu’a évaporation totale du solvant. A la fin, Le film sec est

démoulé et conservé.
11.6.2. Préparation de la solution de PMMA
R A e

Dégel une masse de 3 g de PMMA dans 50 ml d’une solution L _\esEant ae

de chloroforme, la solution été mélangée par agitation — ==
magnétique pendant 30 min.La solution de PMMA obtenue a

été devisée sur trois petit bécher (volume égaux).

a/ Préparation de film a base de PMMA et acide
ascorbique et NPs de ZnO

Dans cette partie mélanger 2 mg d'acide ascorbique et 5 mg
de NPs de ZnO et 1 ml de glycérol dans le premier bécher de
solution de PMMA par agitation magnétique pendant 1 heure.

La solution filmogéne obtenue est coulée dans des boites i sPpmanans acide
ascorbique glycerol

pétries (20 mL) et apres sont laissés a 1’air ambiant jusqu’a
évaporation totale du solvant. A la fin, Le film sec est
démoulé et conservé.

b/ Préparation de film a base de PMMA et chitosane et huile
Pour préparer le film, dans le déisme bécher de 5 ml de solution de PMMA et ajouter 5 ml de
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solution de chitosane avec l'agitation magnétique, Sous agitation continue, ajouter des gouttes
d'huile de citron pendant 30 min. La solution filmogéne obtenue est coulée dans des boites
pétries (20 mL) et apres sont laissés a I’air ambiant jusqu’a évaporation totale du solvant. A la
fin, Le film sec est démoulé et conservé.

c/ Préparation de film a base de PMMA et NPs de ZnO
Ajouter dans la troisieme bécher de solution de PMMA
préparée la masse de 5 mg de NPs de ZnO et 1 ml de glycérol
sur l'agitateur magnétique, et pendant 1 heure, La solution
filmogeéne obtenue est coulée dans des boites pétries (20 mL)
et aprés sont laissés a I’air ambiant jusqu’a évaporation totale

du solvant. A la fin, Le film sec est démoulé et conservé.

11.6.3. Préparation de la solution de polycaprolacton
Dégel une masse de 2 g de polycaprolacton dans 50 ml d’une solution de chloroforme, la
solution été mélangée par agitation magnétique pendant 30 min.La solution de
polycaprolacton obtenue a été devisée sur deux petit bécher (volume égaux).

a/ Préparation de film a base de polycaprolacton et NPs de
ZnO

Ajouter dans la premiére bécher de solution de _ s
polycaprolacton préparée la masse de 5 mg de NPs de ZnO = ’Mﬁ

- polycabrolacton. nano E
biologe =

W —

2 - LNl 4

sur l'agitateur magnétique, et pendant 1 heure, La solution
filmogéne obtenue est coulée dans des boites pétries (20 mL)
et aprés sont laissés a I’air ambiant jusqu’a évaporation totale

du solvant. A la fin, Le film sec est démoulé et conservé.

b/ Préparation de film a base de polycaprolacton et acide
ascorbique et huile
Dans cette partie mélanger 2 mg d'acide ascorbique et dans le

deuxiéme bécher de solution de polycaprolacton par agitation

magnétique pendant 1 heure, ajouter quelques gouttes d'huile P A
. . , . . . polycabrolacton. acide
de citron avec de technique d'émulsion pendant 30 min. La ?oyseorrbique't:uill

solut012on filmogene obtenue est coulée dans des boites N it il
pétries (20 mL) et apres sont laissés a 1’air ambiant jusqu’a

évaporation totale du solvant. A la fin, Le film sec est

démoulé et conservé.
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I11.7. Techniques de caractérisation
Il est essentiel d'utiliser différentes techniques analytiques telles que la spectroscopie
infrarouge, I'UV-visible, la spectroscopie de diffraction des rayons X (DRX) et la microscopie
électronique a balayage (MEB) pour caractériser les échantillons de nanoparticules. Cela
permet de comprendre les différentes propriétés des nanoparticules produites, d'obtenir des
informations sur la méthode utilisée et de déterminer les parameétres nécessaires pour obtenir
de bons résultats. Voici une bréve description des différentes techniques de caractérisation des
nanoparticules.
I11.7.1. LaDRX
I11.7.1. 1. Caractérisation structurale
La structure cristalline des nanoparticules en poudre a été étudiée a l'aide d'un diffractométre
Bruker D2 Phaser SSD 160 (Bruker AXS, Madison, WI). Cet instrument est équipé du
détecteur a scintillation LYNXEYE et utilise un rayonnement Cu Ka (A = 1,54184 A) a une
tension de 30 KV et un courant de 10 mA. Les échantillons ont été placés dans un porte-
échantillon et balayés sur une plage d'angles de 25 a 40 ° avec une résolution de 0,0202 ° par
pas pendant 1 seconde par étape (pour un total de 1733 étapes) avec une rotation de 15 tr/min
pour obtenir un diffractogramme moyen des échantillons. Les données obtenues ont été
analysees a l'aide du logiciel Diffract.Eva V4.2.1 (Bruker AXS, Madison, W1) [87], [88].
111.7.1. 1. 1. Principe de la DRX
Lorsque I'échantillon est exposé a un faisceau de rayons X provenant d'un tube a rayons X, les
rayons X sont diffusés dans différentes directions de I'espace, ce qui entraine un phénomene
de diffraction. La diffraction résulte de l'interaction des rayons X avec la matiére et de
I'interférence des ondes diffusées par chaque point de I'échantillon. En fonction de la direction
de I'espace, on observe des flux de photons X importants ou faibles, ce qui se traduit par des
variations d'intensité selon les directions. Ces variations forment un diagramme de diffraction
ou diffractogramme qui est caractéristique des phases cristallines présentes et permet leur
identification. Les directions dans lesquelles les interférences sont constructives sont appelées
raies ou pics de diffraction, et ils peuvent étre déterminés a l'aide de la loi de Bragg, qui relie
I'angle de diffraction, les distances interatomiques du réseau cristallin et la longueur d'onde
des rayons X [89]:

2d hkl'sin 0) =n 4 (1)
d = distance inter réticulaire c'est-a-dire distance entre deux plans cristallographiques ;
0= demi-angle de déviation (moitié de I'angle entre le faisceau incident et la direction du

détecteur);

38

—
| S—



I11. Matériels et méthodes

n = ordre de réflexion (entier) ;
A= longueur d’ondes des rayons X.
Les pics de diffraction sont indexés selon les indices de Miller {hkl}, qui représentent les

plans cristallographiques.

EWBbABEWY

EMPYREAN

Figure 111.22: Appareille de DRX.

111.7.2. Le microscope électronique a balayage (MEB, SEM)

La microscopie électronique a balayage (MEB), également connue sous le nom de Scanning
Electron Microscopy (SEM) en anglais, est une technique utilisant l'interaction entre les
électrons et la matiére pour produire des images de haute résolution de la surface d'un
échantillon. Elle permet d'observer la morphologie et la taille des nanoparticules avec
précision.

La morphologie et la taille des nanoparticules obtenues ont été analysées a l'aide d'un
microscope électronique a balayage a champ proche (FESEM) de la marque TESCAN,
fonctionnant a une tension d'accélération de 30 kV. Les échantillons de nanoparticules

biosynthétisées ont été préparés sur une grille de lame de couverture en déposant une petite
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quantité de matériau, puis en laissant sécher a température ambiante avant de les imager a
I'aide du FESEM.

111.7.2.1. Principe

Le principe de la microscopie électronique a balayage repose sur l'irradiation de I'échantillon
avec un faisceau électronique focalisé d'une énergie de quelques kiloélectronvolts (keV). Ce
faisceau balaye la surface de I'échantillon, permettant d'obtenir une image a des
grossissements élevés (de 35 a 100 000). Les électrons primaires du faisceau interagissent
avec I'échantillon, donnant lieu a des électrons rétrodiffusés et a des électrons secondaires
émis par I'échantillon. Ces électrons sont détectés et convertis en un signal utilisé pour former
une image sur un écran cathodique. Les électrons rétrodiffuses fournissent des informations
topographiques sur la surface de I'échantillon, tandis que les électrons secondaires permettent

d'obtenir des détails sur la composition chimique et la structure de surface [88], [90], [91].

Fasceat incident

RonX, | Elctonrébroifuss
Eecron Auge lecrons

, SOngae

Figure 111.23 : Schéma de fonctionnement d’un MEB [92]
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Figure 111.24: Appareille de MEB.

111.7.3. Spectroscopie UV-visible

L'analyse UV-Vis a été réalisée a l'aide d'un spectrophotométre UV-Vis de type Thermo
Fisher Scientific (UviLine 9400C) couvrant la plage de longueurs d'onde de 200 a 800 nm.
111.7.3.1. Principe

La spectroscopie électronique dans I'UV-visible concerne I'absorption de photons lors de
transitions de I'état fondamental vers des états excités. Elle repose sur la mesure de
I'atténuation d'un rayonnement lumineux incident d'intensité (10) en fonction de la longueur
d'onde lorsqu'il traverse un milieu homogéne contenant une espéce absorbante.

Cette technique permet de détecter et de quantifier l'intensité de la radiation dont la longueur
d'onde varie de 200 a 1400 nm. L'échantillon peut absorber, transmettre ou réfléchir les
photons émis.

L'absorbance est régie par la loi de Beer-Lambert, qui établit une relation entre I'absorbance
(A), l'intensité de la lumiére incidente (10), l'intensité de la lumiere transmise (1), le parcours

optique (1) (correspondant a 1'épaisseur de la cellule) et le coefficient d'extinction molaire (g) :

fﬂgij: e.l.C
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Avec:

- 10 et | représentent respectivement les intensités de la lumiére incidente et transmise.
- | correspond au parcours optique (c'est-a-dire I'épaisseur de I'échantillon).

- C désigne la concentration de I'espece absorbante en solution.

- ¢ est le coefficient d'extinction molaire.

Figure 111.25: Appareille d'UV-visible.

111.7.4. Diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta

Les nanoparticules ont été caractérisées pour leur taille et leur charge de surface a l'aide d'un
analyseur de taille de particules (Malvern, Royaume-Uni) par diffusion dynamique de la
lumiére (DLS) et mesure du potentiel zéta.

111.7.4.1. Principe de mesure

La technique de diffusion dynamique de la lumiére (DLS) repose sur lI'analyse du mouvement
aléatoire et constant des particules en suspension colloidale, connu sous le nom de
mouvement brownien. Lorsque les particules diffusent la lumiere, les faisceaux diffusés par
des particules de tailles différentes a un instant donné peuvent s'additionner ou s'annuler,
entrainant des fluctuations d'intensité de la lumiére diffusée au fil du temps. L'instrument
mesure ces fluctuations d'intensité et les présente sous forme de corrélogramme, qui peut étre
décrit par une ou plusieurs exponentielles décroissantes. Ces fonctions permettent, grace a un
algorithme, de déterminer le coefficient de diffusion des particules.

Le potentiel zéta, quant a lui, est une mesure de la charge électrique a la surface des

particules. 1l est déterminé en mesurant le mouvement des particules sous un champ électrique
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applique. L'instrument utilise un spectrometre Bruker Tensor pour effectuer ces mesures de

DLS et de potentiel zéta.

Sample cuvet
Delivering optic

Laser source ! : Scattered light
\"

0

Detector

Data analysis

Figure 111.26 : présente un schéma de principe de la diffusion dynamique de la lumiére

(DLYS), tirée du site web www.cordouan-tech.com.

L'instrument utilisé dans le cadre de cette thése est le Malvern Zetasizer Nano ZS, qui se

compose de plusieurs modules en série :

1. Une source laser émettant une lumiére monochromatique constante qui est dirigée vers

I'échantillon contenu dans une cuve d'analyse.

2. Des détecteurs situés a différents angles autour de I'échantillon qui récuperent les photons

diffusés par les particules présentes dans I'échantillon.

3. Un analyseur d'intensité connecté a une interface informatique qui traite le signal détecteé et

permet de déterminer la distribution de tailles des particules dans I'échantillon.
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- Evaluation de la charge de surface (zétametrie)

En ce qui concerne I'évaluation de la charge de surface (zétamétrie), le potentiel zéta ({)
représente la charge électrique a la surface des particules en solution. Il est important de noter
que le potentiel zéta mesuré ne correspond pas a la charge réelle de surface des particules,
mais plutét a la charge mesurée en solution, en tenant compte de la couche de solvatation
mentionnée précédemment. Lorsque les particules se déplacent (soit en raison du mouvement
brownien, soit sous I'effet d'un champ électrique), un plan de glissement se forme au niveau
de la double couche de solvatation. Seule une partie de la couche diffuse et la couche de Stern
suivent la particule, et c'est a ce niveau que le potentiel zéta est mesuré. 1l correspond a la
différence de potentiel entre ce plan de glissement et I'environnement. Cette double couche
électrique induit des forces de répulsion, qui sont d'autant plus importantes lorsque le

potentiel de surface (ou la charge de surface) est élevé.

ot @
L= =
Surface charge (negative)
D S Stern Layer
@ < 2 Slipping plane <
@:/ =
g, s
- @
== = @

S S “sieiiisieee -o- Surface potential
-- Stern potential

..... e -- £ potential

Distance from particle surface

Figure 111.27 : présente une représentation d'une particule chargée en

suspension, tirée de la référence [94].

111.8. Activité biologique

111.8.1. Activité antioxydant

111.8.1.1. Etude cinétique de la libération des principes actifs

La libération des principes actifs a été surveillée a l'aide d'un spectrométre UV-Vis,
préalablement calibré a la longueur d'onde Amax des principes actifs utilisés (antioxydant :
huile essentielle, acide ascorbique, ZnONPs) dans le milieu d'étude. Dans le cas ou l'engrais
est dispersé seul dans la matrice d'enrobage, sa libération par diffusion a travers cette matrice

dépend de trois facteurs clés :
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- La vitesse de pénetration du liquide a travers la structure du polymére-matrice.

- La vitesse de dissolution du principe actif dans le liquide piégé.

- La diffusion du principe actif a travers la matrice polymérique.

111.8.1.2. Composition du milieu d’étude

Pour nos différentes études cinétiques, nous avons choisi de reconstituer un milieu
physiologique de pH 7,4 qui ressemble aux milieux physiologiques. Les quantités nécessaires
pour la reconstitution du milieu d'étude étaient les suivantes : HCI : 0,1 N (20 ml), tétraborate
de sodium décahydraté : 0,025 N (500 ml), eau distillée (1 litre).

111.8.1.3. Conditions de mesures

Les cinétiques correspondant aux différentes formes ont été réalisées dans les mémes
conditions opératoires de température (30 °C), d'agitation (500 tr/min), de volume initial dans
le flacon (100 ml) et de volume des prises d'essai (1 ml), afin d'assurer une meilleure
reproductibilité des résultats et de pouvoir les comparer.

111.8.1.4. Etude de Libération des principes actifs a partir des billes

Les films chargés (chitosane/ZnO, PMMA/acide ascorbique, PCL/huile de citron) sont
immergés dans un milieu physiologique de pH 7,4. Les échantillons sont placés dans un
bécher de 100 ml et agités a l'aide d'une agitation magnétique contrdlée. Des échantillons sont
prélevés a des intervalles de temps déterminés. L'activité antioxydante est ensuite déterminée
par la méthode de DPPH.

111.8.1.5. Protocol de I’activité antioxydante

De nombreuses méthodes sont utilisees pour évaluer I'activité antioxydante des composés
phénoliques purs ou des extraits. Ces méthodes sont basées sur la coloration ou la
décoloration d'un réactif dans le milieu réactionnel.

L'activité antioxydante a été évaluée en utilisant la méthode de réduction du DPPH (2,2-

diphényl-1-picrylhydrazyle), en utilisant I'acide ascorbique comme étalon.
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a- Le test DPPH repose sur l'utilisation du radical libre DPPH, qui présente une coloration
violette intense en I'absence d'antioxydant. La couche électronique de ce radical est saturee
lorsqu'elle est en contact avec un antioxydant, ce qui entraine la disparition de la coloration
violette. Cette décoloration reflete la capacité de I'extrait de la plante a piéger ce radical et
donc son pouvoir antioxydant (BOUGHRARA, 2016).
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Figure 111.28: La radication du DPPH par oxydation (BOUCHOUKA ,2016)

111.8.1.6. Mode opératoire

Dans un volume de 1 ml, différentes concentrations de I'extrait a tester sont préparées dans du
méthanol. Ensuite, 2 ml de solution de DPPH- de concentration 0,1 mM sont ajoutés. Apres
une agitation vigoureuse, le mélange est incubé pendant 1 heure dans I'obscurité et a
température ambiante. Ensuite, l'absorbance est mesurée a 515 nm a l'aide d'un
spectrophotometre UV-visible. Une solution contenant 1 ml de méthanol et 2 ml de DPPH-,
considérée comme blanc analytique, est préparée en paralléle.

Les résultats de I'activité anti-radicalaire ou de l'inhibition des radicaux libres sont exprimés

en pourcentage d'inhibition (1%), estimé selon I'équation suivante (SAFFIDINE, 2015):

1% d’inhibition = [(Abs controle— Abs test)/ Abs controle] x 100

1% : Pourcentage de l'activité anti-radicalaire

Abs Controle : Absorbance de la solution de DPPH au temps 0

Abs test : Absorbance de l'extrait

111.8.2. Activité antibactérienne

Les tests antibactériens visent a évaluer l'activité biologique de chaque produit synthétisé

(nanoparticules de ZnO et films). L'activité antimicrobienne des extraits est testée par la
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méthode de diffusion en milieu solide dans une boite de Petri. L'effet du produit
antimicrobien sur le microorganisme cible est évalué en mesurant la zone d'inhibition et en
fonction de son diamétre. La souche bactérienne est qualifiée de sensible, treés sensible,
extrémement sensible ou résistante en fonction des résultats obtenus.

111.8.2.1. Choix des souches

a/ Généralité sur les bactéries

Les bactéries sont des organismes procaryotes qui possedent une structure cellulaire
relativement simple, dépourvue de noyau organisé et de chloroplastes. On distingue
principalement deux grands types de bactéries : les bactéries a Gram positif (avec une paroi
épaisse de peptidoglycane mais sans membrane externe) et les bactéries a Gram négatif (avec
une paroi cellulaire mince mais avec une membrane externe) [95].

b/ Type des bactéries
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Figure 111.29 : Type des bactéries
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Pour tester 1’activité antibactérienne de nos produits, deux souches bactériennes ont été
utilisées :

Tableau 111.7 : présente les caractéristiques générales des souches bactériennes utilisées
dans les tests antibactériens.

Escherichia coli
ATCC 25922.

Le tube digestive

Escherichia coli ATCC 25922 est une souche bactérienne utilisée couramment
dans les tests d'activité antimicrobienne, notamment dans le domaine
alimentaire. Cette souche spécifique d'Escherichia coli est souvent utilisée
comme indicateur de contamination bactérienne dans les aliments, car elle est
bien caractérisée et représente un risque potentiel pour la santé humaine. Sa
présence dans les aliments peut indiquer une contamination fécale ou une
mauvaise manipulation et La méthode peut étre utilisée pour évaluer

I'efficacité des méthodes de traitement ou de conservation des aliments [96].

Avant de commencer les activités, la surface de travail a été soigneusement nettoyée avec une
solution d'eau de Javel et le travail a été réalisé a proximité d'un bec Bunsen. Dans un
environnement stérile, une inoculation a été réalisée a partir de souches conservées sur des
boites de Pétri contenant de la gélose MH. Les boites ont ensuite été incubées a 37 °C pendant
24 heures, permettant ainsi la croissance des bactéries sur le milieu de culture et facilitant leur

observation et leur évaluation ultérieure.
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111.8.2.2. Méthodes de détermination de I’activité antibactérienne:

Pour déterminer I'activité antibactérienne, la méthode de diffusion en milieu solide a été
utilisée, telle que décrite par Bauer et al. [97, 98] avec quelques modifications. Les
échantillons synthétisés (nanoparticules de ZnO et films) ont été testés sur différentes souches
bactériennes. Le milieu de culture utilisé était la gélose Mueller-Hinton. Des suspensions
bactériennes appropriées ont été préparées et la densité de la suspension a été ajustée pour
obtenir une concentration de 106 unités formant colonies par millilitre (UFC/ml). Ensuite, les
échantillons ont été ajoutés dans des puits réalisés sur la gélose, et les boites de Pétri ont été
incubées a 37 °C pendant 24 heures. Les zones d'inhibition de croissance bactérienne, c'est-a-
dire les zones ou aucune croissance bactérienne n'était observée, ont été mesurées en
millimétres a I'aide d'une regle.

v" Milieu de culture (Gélose Mue&ller-Hinton): On utilise gélose nutritive Mueller
Hinton pour 1’étude de la sensibilité des souches bactériennes contre Nanoparticule ZnO et les
films synthétise.

v" Ensemencement des souchesconservées
Dans un endroit stérile et a partir de la souche conservée, un ensemencement a éeté faite sur
des boites pétri contenant de la gélose de MH, puis incubation de 24h a 37°C.

v Préparation des suspensions bactériennes
Un ansé contenant une quantité appropriée de colonies isolées (deux a trois colonies) a été
transférée dans un tube a vis contenant 10 mL de bouillon Muller-Hinton. Le tube a ensuite
été placé dans un incubateur a une température de 37 °C pendant 18 heures afin de favoriser
la croissance des bactéries. Cette étape permet aux bactéries de se développer et de se
multiplier dans le milieu liquide, préparant ainsi le terrain pour les tests et les analyses
ultérieurs.

v' Ajustements de la charge microbienne
Apres une période d'incubation de 18 heures a une température de 37 °C, nous avons préparé
une suspension bactérienne en utilisant du bouillon Muller-Hinton. Pour chaque souche, nous
avons ajusté et dilué la densité de la suspension en mesurant la densité optique (DO) a l'aide
d'un spectrophotométre (type Thermo Fisher Scientific (UviLine 9400C)) a une longueur
d'onde de 610 nm. Les valeurs de densité optique ont été ajustées dans la plage de 0,08 a 0,1,
ce qui correspond approximativement & une concentration de 10° unités formant colonies par
millilitre (UFC/ml), conformément aux méthodes décrites par NCCLS (2001) [99]. Cette
étape nous a permis d'obtenir une densité bactérienne spécifique et standardisée en vue des

tests ultérieurs.
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111.8.2.3. Test d’activité antibactérienne par diffusion en milieu solide

L'activité antibactérienne de nos échantillons a été évaluée pour chaque souche en utilisant la
technique d'inondation. A partir d'une culture bactérienne de 18 & 20 heures avec une
concentration de 10° UFC/mL, nous avons réalisé un écouvillonnage en striant la surface du
milieu Mueller Hinton dans chaque boite de Pétri. Apres un temps de fixation de 15 minutes a
température ambiante, permettant aux bactéries de s'attacher a la surface du milieu de culture,
des puits ont été réalisés en utilisant des pipettes Pasteur. Le fond des puits a été obstrué avec
une goutte de gélose Mueller Hinton afin de limiter la diffusion du produit testé sous la
gélose.

Ensuite, nous avons ajouté 20 mg de nanoparticules de poudre de ZnO et de chitosane dans
chaque puits, et les films ainsi préparés ont été découpés en disques a l'aide de pipettes
Pasteur, puis déposes directement sur la surface des puits. Apres une pré-diffusion des
échantillons d'étude a température ambiante pendant 20 minutes, les boites de Pétri ont été
incubées dans une étuve pendant 24 heures a une température de 37 °C pour les bactéries.
Apres ce temps d'incubation, les zones d'inhibition (une zone circulaire transparente
correspondant a 1’absence de la croissance) ont ét¢é mesurées en millimétres a l'aide d'une

regle.

Eta Etape (4) Etape (5) Etape (6)

Figure 111.30: Protocole du test de I’activité antimicrobienne.
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IV.1. Les caractérisations des NPs d’oxyde de Zinc formé et les films fabriqué

IV.1.1. Les nanoparticules d’oxyde de Zinc
IV.1.1.1. DRX

Le schéma de diffraction des rayons X (XRD) des nanoparticules d'oxyde de zinc synthétisees

est présenté dans la Figure 1V.29.

Les pics de diffraction des NP d'oxyde de zinc sont représentés dans (100), (002), (101),
(102), (110), (103) qui correspondent, respectivement, a des valeurs en degrés (2 0) a 32°,
34°, 36°, 47°, 56°, 63°, 67,5° et 69°. Des pics de diffraction élevés indiquaient la nature
cristalline de la substance. Tous les pics apparents peuvent étre indexés comme étant la
structure de la wurtzite hexagonale d'oxyde de zinc (Carte de données JCPDS n°36-1451). La
structure de la wurtzite est la plus stable dans des conditions ambiantes et donc la plus
courante [100]. Cela confirme également que la poudre nanoparticulaire synthétisée était
exempte d'impuretés car elle ne présente aucun pic caractéristique autre que les pics d'oxyde

de zinc. Le méme résultat a été observé dans le travail de (Snehal Yedurkar, October 2016).

ImO3

10000 -

Bagthan ["29]

Figure 1V.31: Graphe de diffraction des rayons X de NPs-ZnO
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1VV.1.1.2. Microscopie électronique a balayage MEB
La morphologie des nanoparticules préparées a été examinée a l'aide d'électrons a balayage

microscopie. La Figure 1V.30 montre la morphologie de surface du zinc nanoparticules

d'oxyde sous différents grossissements et la plupart des nanoparticules sont de Forme de fleur

formées.

Figure 1V.32: MEB image de NPs-ZnO

IV.1.2. Les films nanocomposites
1V.1.2.1. Chitosane/ZnO

1IV.1.2.1.1. DRX
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Figure 1V.33: Graphe de diffraction des rayons X de film nanocomposite chitosane/ZnO
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Les motifs de diffraction des rayons X des films composites ont montré une relation linéaire
intéressante entre les intensités des pics principaux et la quantité de nanoparticules de ZnO.
De plus, il y a eu un décalage notable des positions des pics. La variation des intensités et des
positions des pics est due aux différences de taille des nanoparticules de ZnO incorporées et
également a la contrainte de réseau développée dans le composite en raison de la présence de
nanoparticules [102]. Ainsi, les données de diffraction des rayons X soulignent la dispersion
des nanoparticules de ZnO cristallines sur la matrice de chitosane.

1V.1.2.1.2. Microscopie électronique a balayage MEB de film chitosane/ZnO

mag = MV spot det W

T WD
G spot det
Apm 5000 x 400KV 7.0 ETD 4.0 mm 1.

Figure 1V.34: MEB image de film nanocomposite chitosane/ZnO

La morphologie de surface de film nanocomposite chitosane/ZnO a été évaluée a I'aide d'une
microscopie électronique a balayage (MEB). Sur les photographies de MEB présence de
particules nano ZnO a la surface du polymere a été repérée comme des images de couleur
blanche. Comme le montre la figure 5a, I'incorporation de nanoparticules a modifié la surface
du chitosane pour la rendre plus rugueuse et hétérogene. Ces nanoparticules étaient fortement
adhérentes a la matrice de chitosane et modifiaient les caractéristiques physiques et chimiques

du chitosane.
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1V.1.2.2. PMMA/ZnO

1IV.1.2.2.1. DRX
Pagitian ["29]

Figure 1V.35: Graphe de diffraction des rayons X de film nanocomposite PMMA/ZnO

La Figure 1V.33 présente les diagrammes de diffraction pour film nanocomposite
PMMA/ZnO. Le diagramme de DRX a montré des bandes larges liées a la structure amorphe
du polymere. En revanche, le diagramme de PMMA/ZnO a mis en évidence non seulement la
présence de la matrice de PMMA, mais également les pics de Bragg correspondant aux plans
(100), (002), (101) et (110), typiques de la structure cristalline wurzite du ZnO.
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L'image du film nanocomposite PMMA/ZnO a montré une distribution de grappes de
particules de taille égale sur toute la surface, avec un degré élevé d'agglomération des
nanoparticules.

Dans les images de MEB des films composites, on a observé une agglomération des
nanoparticules et le mode de distribution des nanoparticules était différent dans les différents
films.

IV.2. Diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta

Les nanoparticules ont été examinées pour leur taille et leur charge de surface a l'aide d'un
analyseur de taille de particules (Malvern, Royaume-Uni) par DLS et potentiel zéta.

La diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et le potentiel zéta ont été mesurés a l'aide du
Malvern Zeta Sizer (ZS 90, Etats-Unis). Les mesures ont été effectuées avec un spectrométre
Bruker tensor.

1V.2.1. Analyse du potentiel zéta et de la diffusion dynamique de la lumiére (DLS)

La mesure des nanoparticules en mouvement brownien est réalisée en fonction de leur
diffusion de lumiére dépendante du temps. La méthode privilégiée pour déterminer la
distribution de taille des particules est I'analyse par diffusion dynamique de la lumiére [103].
Dans le cas des solutions colloidales, la diffusion dynamique de la lumiere est largement
utilisée pour mesurer I'épaisseur de la couche des agents de revétement ou des stabilisants
présents dans les nanoparticules métalliques, ainsi que la taille du noyau métallique. La figure
(IV.35-a) présente le profile DLS des nanoparticules de ZnO biosynthétisées a l'aide de
I'extrait de feuilles d'saxifragaceae. La distribution de taille des nanoparticules synthétisees
est de 84.4 nm. De plus, le potentiel z&ta négatif des nanoparticules de ZnO, qui s'éléve a -
13,2 mV, confirme la stabilité des nanoparticules synthétisées (figure 1V.35-b). Les particules
ayant un potentiel zéta supérieur a +30 mV ou inférieur a -30 mV sont considérées comme
stables. Avec un potentiel zéta de -13.2 mV, les nanoparticules de ZnO synthétisées par
biosynthese a 400 °C sont tres stables. La valeur négative élevée du potentiel zéta est en
corrélation avec la présence de groupes chargés négativement a la surface des nanoparticules.
Cette réduction des ions métalliques et la stabilisation des nanoparticules pourraient étre
causées par des protéines et des flavonoides présents dans I'extrait de feuilles. Des résultats

similaires ont été rapportés par Chaudhuri et al [104].
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Figure I1VV.37: (a) Distribution de taille des particules des nanoparticules de ZnO

synthétisées ; (b) Analyse du potentiel zéta.

Tableau 1V.8: les résultats de diffusion dynamique de la lumiere (DLS) et potentiel zéta

T Size Z- Pdl ZP Mob Cond
Aveerage

°C d.nm d.nm mV pumem/Vs  mS/cm

25 84.4 101 1

25 -13,2 -1,034 1,97

IV.3. Etude Biologique des films
L'objectif de cette étude est de tester I'efficacité de notre polymeére par rapport a l'activité

biologique des principes actifs, a savoir l'antioxydant et I'antibiotique. Il est possible que

I'activité de ces principes actifs soit inhibée par la matrice utilisée si une interaction se produit

entre les principes actifs et le polymere. Il était donc nécessaire pour nous de justifier

I'utilisation de ces polymeres pour préparer les films plastique, en déterminant si elle a un

effet coopératif ou antagoniste vis-a-vis des molécules actives choisies dans le processus.

IV.3.1. Résultat de I’activité antioxydant
Les antioxydants sont des composés chimiques qui jouent un role essentiel dans la prévention

des rancissements et la retardation de la peroxydation lipidique dans les produits alimentaires,

tout en préservant leurs propriétés sensorielles et nutritionnelles. Leur présence permet de
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maintenir la qualité des produits et d'augmenter leur durée de conservation. Un antioxydant
alimentaire idéal doit présenter certaines caractéristiques, notamment étre soluble dans les
graisses, efficace a de faibles doses, non toxique, sans entrainer de changement de couleur,
d'odeur ou de godt indesirables, résistant aux processus technologiques et stable dans le
produit final [105].

Dans notre travail nous avons choisi trois molécules bioactives (huile essentielle de citron,
acide ascorbique et ZnO) agissent comme des antioxydants. Nous avons utilisé un test
chimique qui est : I'effet des antioxydants sur le radical libre (2,2 diphényl1-1-picrylhydrazyl)
(DPPH) pour tester I’effet antioxydant pour les films préparé et faire un suivie cinétique au

cours de temps pour

1V.3.1.1. Activité antioxydant de ZnO
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Figure 1V.38: Résultats d'activité antioxydant de ZnO

L'activité antioxydante a été déterminée par la méthode du DPPH. Les extraits testés ont
montré un niveau élevé d'activité antioxydante totale (80 mg/mL), en fonction de la quantité
totale de phénols, de flavonoides et de flavonols [106]. Les nanoparticules de ZnO ont
démontré une activité antioxydante modérée en éliminant 41,47 % du DPPH a 80 mg/mL.
Pour les nanoparticules de ZnO synthétisées a l'aide d'extraits de plantes, l'efficacité
antioxydante contre le DPPH est probablement egalement due a I'attraction électrostatique
entre les composés bioactifs chargés négativement (COO-, O-) des extraits de plantes et les
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nanoparticules chargées positivement (ZnO = Zn** + 0%) [107]. Les nanoparticules de ZnO se

lient aux phytochimiques et leur Bioactivité augmente de maniére synergique.

Les différences dans l'activité de capture des radicaux entre le ZnO préparé avec des extraits
de plantes pourraient étre liées au fait que les nanoparticules ont différentes tailles et, par
conséquent, différentes surfaces spécifiques en fonction de I'extrait de plante utilisé dans le
processus de synthese. Les échantillons de ZnO(g) ayant la plus petite taille de nanoparticules
ont montré la plus haute activité de capture des radicaux. Un comportement similaire a été
observé pour les nanoparticules d'or, et il a été démontré que I'activité de capture des radicaux
insignifiante dans une solution de nanocomposite contenant des nanoparticules d'or de taille
maximale est due a leur surface spécifique plus faible. [108, 109].

111.3.1.2. Libération des antioxydants a partir des films

Figure 1V.39: Résultats des tests Activité antioxydant de film + acide
Ascorbique

Figure 1V.40: Résultats des tests Activité antioxydant de Film +ZnO
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Figure 1V.41: % Inhibition de DPPH en fonction du temps au pH=7.4 (T =30°C,
500r.p.m) Afin d'illustrer cette libération, nous présentons les courbes cinétiques des
films contenant de I'huile essentielle de citron, de I'acide ascorbique et du ZnO
respectivement. Les figures montrent le pourcentage d'inhibition calculé en fonction du

temps.

Selon les résultats présentés, l'activité antioxydante a été observée dans les échantillons
prélevés lors de la libération de I’agent antioxydant (l'huile essentielle de citron, de l'acide
ascorbique et du ZnO) a pH=7.4. La solution des échantillons a changé de couleur, passant du
violet au jaune, ce qui indique que l'activité antioxydante du DPPH est inhibée lorsque la
molécule bioactifs est libérée dans le milieu. Ainsi, I'huile essentielle de citron, de l'acide
ascorbique et du ZnO conserve son effet vis-a-vis de cette réaction, ce qui démontre I'effet
coopératif et synergique du polymeére par rapport a la molécule bioactive antioxydant a partir
I'nuile essentielle de citron, de I'acide ascorbique et du ZnO.

Dans le cas des films chargeés, le pourcentage de libération du principe actif est plus élevé
dans un milieu a pH=7.4. En effet, le taux de libération de I'agent antioxydant augmente avec
le temps, ce qui confirme l'augmentation du pourcentage d'inhibition du radical DPPH,
indiquant ainsi une augmentation de I'activité antioxydante. Un profil de libération en forme
de courbe classique a été observé dans tous les cas : au début, la vitesse de libération était
élevée, puis elle diminuait progressivement pendant la période d'observation (la pente de la
courbe diminuait régulierement avec le temps).

Ce type de profil de libération est cohérent avec I'hypothése selon laquelle la diffusion du
principe actif a travers les couches de polymeére joue un rdle clé dans la cinétique de
libération. Lorsque les films entrent en contact avec le milieu, I'eau pénetre dans le systéme et

dissout les molécules bioactives (huile essentielle de citron, acide ascorbique et ZnO). Etant
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donné que ces molécules bioactives sont trés solubles dans I'eau et que la charge initiale de
molécules bioactives est relativement faible, nous pouvons nous attendre a ce qu'elles se
dissolvent rapidement. Une fois dissoutes, ces molécules bioactives diffusent a travers le
polymere d'enrobage vers le milieu de dissolution. Cette derniere étape est souvent la plus
lente d'un point de vue cinétique et peut étre déterminante pour la vitesse globale de libération

de I'agent antioxydant [110].
1V.3.2. Résultats de Pactivité antibactériens
Tableau 1V.9: résultats de test antibactérien

Selon Ponce et al. (2003)[111], le diamétre des zones d‘inhibition renseigne sur la sensibilité
d‘une bactérie, donc les résultats sont exprimés selon quatre niveaux d’activité :

» souche résistante (D < 8 mm)

» souche sensible (9mm < D < 14mm)

» souche trés sensible (15mm <D < 19 mm)

>

souche extrémement sensible (D >20 mm)

Les bactéries utilisées
Gram + Gram -

Staphylococcus aureus | E.coli ATCC

ATCC 25923 25922
1- Chitozane 15 18
2- PCL/acide ascorbique/huile 11 145
3- PMMA/acide ascorbique/ZnO 12 10
4- Chitozane/ acide ascorbique/ZnO 20 16
5- PCL/ZnO 14.5 125
6- PMMA/ huile 11 14

6/ eau - -

L'activité antibactérienne des films contre différentes souches bactériennes a été mesurée en

termes de diamétre de la zone d'inhibition (méthode de diffusion sur agar), et les données sont
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présentées dans le Tableau IV.9. Il a été observé que la taille de la zone d'inhibition était
différente en fonction du type de bactérie, du type de film. Dans notre étude, les films de
chitosane ont montré une plus grande zone d'inhibition par rapport les films préparés par les
nanoparticules de ZnO synthétisées a l'aide d'extraits de plantes aux nanoparticules de ZnO
chimiques (Tableau 1V.9). Les plus grandes zones d'inhibition ont été observées contre le
pathogene S. aureus pour les films préparés avec les nanoparticules de ZnO. Parmi les films
synthétisés, celles préparés avec [’huile essentielle de citron ont montré l'activité
antimicrobienne la plus significative contre les souches bactériennes sélectionnées E.Coli,
avec des diamétres de zone d'inhibition allant de 14 nm a 14.5 mm. L'activité antibactérienne
de I'huile essentielle de citron a été étudiée dans plusieurs travaux de recherche. L'huile
essentielle de citron a démontré une activité antibactérienne prometteuse contre diverses
souches bactériennes, elle a montré une capacité a inhiber la croissance de différentes
bactéries pathogénes, notamment Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Pseudomonas
aeruginosa et Salmonella typhimurium. Les principaux composeés actifs de I'huile essentielle
de citron, tels que le limonéne et le citral, sont responsables de cette activité antimicrobienne
[112].
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IVV.3. Application des films

1VV.3.1. Expérience sur le plastique fabriqué
Dans le but d'évaluer l'efficacité des types de plastique que nous avons fabriqués en

laboratoire, dotés de propriétés antibactériennes et antioxydantes, nous avons emballé une

fraise dans le plastique et suivi sa conservation au fil des jours.

Figure 1V.42: Les différents films préparer
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1V.3.2. Résultats
Les images ont montré des résultats variables, car chaque film a une durée de conservation

specifique. La durée de conservation la plus longue a été observée dans le film contenant des

nanoparticules d'oxyde de zinc.

Le début de I'aventure la suite de 1'éxpérience La troisiéme étape

Le quatriéme jour d'une série Au bout de cing jours

Figure 1V.43: Protocole du test de I'efficacité des films
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Conclusion générale

Les nanoparticules de Zno ont été synthétisées avec succes en utilisant des extraits de feuilles
saxifragaceae présence de phytochimiques dans I'extrait de feuilles phytochimiques a favorisé
la synthese de nanoparticules de Zno en induisant une réaction d'oxydation et de réduction.

La biodégradation de différents bioplastique (issus de la biomasse, synthétique ou produits
par des microorganismes) dépend de la structure moléculaire du polymere, de sa cristallinité,
des charges ou des composés incorporés, ainsi que des conditions environnementales telles
que la population de microorganismes, le PH, I'hnumidité et la température du compost, du sol
ou des milieux aquatiques.

Des matériaux antimicrobiens et antioxydants ont été obtenus a partir de ces biopolymére en
incorporant des composeés actifs tels que des huiles essentielles, ou leurs composeés bioactifs,
ainsi que des composés inorganiques tels que des nanoparticules d'argent ou d'oxyde de zinc
pour améliorer les propriétés des films plastiques. Ces matériaux présentent un fort potentiel
pour I'emballage alimentaire car ils permettent de prolonger la durée de conservation du
produit, mais peuvent affecter négativement la biodégradation du matériau dans certaines

conditions environnementales.
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Chapitre 1 : Introduction du projet

Idée du projet (Solution proposée):

Il'y a deux problemes principaux liés avec les matériaux d'emballage plastique. D'une part, part, ils
favorisent la détérioration rapide des aliments pendant leur conservation. D'autre, ces emballages ont
une durée de décomposition trés longue, ce qui entraine leur accumulation continue et réduit |'espace
disponible dans les décharges. Les derniéres statistiques sur les déchets plastiques confirment leur
danger pour I'environnement et les humains, atteignant 353 millions de tonnes en 2019

La conservation de certains produits ne nécessite pas que l'usage du plastique... Différentes innovations
en matiere d'emballages durables permettent de réduire le gaspillage alimentaire et le recours au

plastique.

Revétement

FILM ANTIMICROBIEN Efficace d 99,9% contre les

bactéries, microbes et virus

Etiquette
Polyester transparent pour
une excellente résistance
et durabilité

Adhésif

Disponible en Amovible

ou Permanent
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Nous avons étudié l'idée de mettre en place un projet visant a améliorer les matériaux d'emballage en
les rendant antibactériens, antioxydants et biodégradables. Cette technologie prometteuse constitue
une solution pour réduire les dommages environnementaux causés par les déchets polyméres.

Le mélange de polyméres est devenu ['une des méthodes les plus courantes pour produire de nouveaux
polymeéres biodégradables, ayant de bonnes propriétés mécaniques et chimiques, notamment une
excellente barriere a l'oxygeéne en exploitant la technologie nano (oxyde de zinc). Cela repose sur

l'utilisation de matiéres premieéres, d'huiles essentielles ainsi que d'agents actifs extraits de plantes.
2. Valeurs proposées:

4 Plusieurs efforts ont été déployés pour développer des matériaux d'emballage a partir de ressources
naturelles qui répondent aux attentes des consommateurs en termes d'aliments plus sirs et de haute

qualité. Ces matériaux comprennent :

4 |'utilisation de nouvelles et avancées technologies nano et de polyméres ajoutés pour produire des

matériaux d'emballage respectueux de I'environnement, mettant en valeur leurs effets positifs.
% Le produit final est renouvelable et biodégradable.

+ La préservation de la qualité et de la sécurité des aliments en les protégeant contre la contamination

bactérienne.
+ La protection des aliments contre les dommages chimiques, physiques et biologiques.
+ Facilité d'utilisation et faible co(it de production.

+ L'exploitation des résidus alimentaires (comme les coquilles de crevettes) dans la fabrication des

matiéres premieres.

Ces avancées visent a trouver des alternatives durables aux matériaux d'emballage plastique
traditionnels, réduisant ainsi les impacts négatifs sur I'environnement tout en répondant aux exigences

des consommateurs en matiére de sécurité alimentaire.
3. L'équipe de travail

L'équipe du projet est composée des membres suivants:
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Etudiant 01 : Debaa Soumia, spécialisation : Génie chimique. Le r6le de soumia consiste a superviser
I'avancement du projet et s'assurer de sa réalisation conformément au plan établi. Elle peut étre
responsable du suivi des progres, de la coordination de I'ordonnancement des taches, du contréle des
ressources utilisées et de garantir la réussite du projet selon les normes requises. Elle collabore avec
I'équipe du projet et prépare des rapports dans lesquels elle présente les mises a jour sur I'état du projet
et son avancement.

Etudiant 02 : Bouzid Khadidja, il consiste a identifier les exigences du projet et s'assurer qu'elles sont
satisfaites en fonction de ses connaissances et de son expérience dans le domaine administratif. Elle
peut étre responsable de 'analyse des besoins et des exigences liés au processus chimique associé au
projet, de formuler des propositions et des orientations pour améliorer les opérations et augmenter
I'efficacité. Elle peut également travailler sur le suivi de la qualité des matériaux et des laboratoires
utilisés dans le projet et s'assurer de |'application des procédures correctes et des normes techniques.
Encadreurs: Khane Yasmina, spécialité : doctorat chimie analytique et I'environnement. Son réle est le
suivi des procédés de synthése chimique et d'amélioration de produit est d'apporter une expertise et un
soutien technique aux membres de I'équipe. Elle aide a définir les méthodologies expérimentales, a

concevoir les expériences et a analyser les résultats obtenus.
4. Les objectifs du projet

> Nous visons i devenir le numéro 1 de notre produit au niveau local d'ici 4 ans.

> Nous visons i atteindre une part de marché estimée a 35 % a |'échelle nationale.
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5. Un calendrier pour la réalisation du projet:

o

o

Les études préliminaire
comprennent la sélection d¢
l'emplacement de [I'unité d¢
production et la préparation deg

documents requis.

Demande d'approvisionnement

al'étranger

P

o
o

Construction d'un siéege de

=

production.
o Q o Installation des équipements. E
=
o Acquisition ~ des  matiéres| g 5
premieres.

Début de la production du

premier produit.

& 6
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Chapitre 2:les aspects innovants.

1. Nature des innovations:

Les aspects innovants de notre projet sont les suivants :
> Il s'agit du premier projet en Algérie a produire des films plastique biodégradabble et antibactérienne
avec une double fonctionnalité.
» Nous cherchons a améliorer la capacité d'utilisation dans différents secteurs pour lutter contre les
infections bactériennes, tels que I'emballage alimentaire et hospitalier.
» Nous envisageons d'ajouter des produits naturels tels que des antioxydants issus de plantes
médicinales, des huiles essentielles et des nanoparticules de ZnO synthétisées selon une méthode
écologique.

2. Domaines d'innovation
Les aspects innovants de notre projet sont les suivants :
* Premiére entreprise en Algérie a utiliser la technologie des nanoparticules dans le processus de
production des films plastiques antimicrobienne.
* Vente des nanoparticules en tant que produit supplémentaire.

* Produit vert, amélioré et durable
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Chapitre 3 : Analyse stratégique du marché
1. Offre du secteur de marché

Le marché potentiel des films plastiques antibactériens est considérable. Avec une demande croissante
pour des solutions d'emballage plus hygiéniques, ces films offrent une solution attrayante pour divers
secteurs tels que l'industrie alimentaire, médicale et pharmaceutique.

Dans l'industrie alimentaire, les films plastiques antibactériens peuvent aider a prolonger la durée de
conservation des aliments en réduisant la croissance bactérienne et en préservant leur fraicheur. Ils
offrent une barriére protectrice contre les contaminations microbiennes, contribuant ainsi a améliorer la
sécurité alimentaire.

Dans le domaine médical, ces films peuvent &tre utilisés dans la fabrication d'emballages pour les
instruments médicaux, les dispositifs médicaux, les pansements et autres produits nécessitant une
protection contre les infections bactériennes.

Le secteur pharmaceutique peut également bénéficier de I'utilisation de films plastiques antibactériens

pour I'emballage de médicaments sensibles aux contaminants microbiens.

2. Mesures d'intensité de la concurrence

La production d'un produit concurrentiel aux entreprises de production d'emballages est un défi
important. Sur le marché algérien, il existe de nombreux concurrents qui fabriquent des produits
d’emballage a base de polymere.

> Leurs points forts sont leur ancienneté sur le marché et la force et la réputation de leur marque.

> Leurs points faibles résident dans ['utilisation de matériaux qui nuisent a I'environnement en raison

de la présence de composés difficiles a décomposer (déchets plastique non degradable)

v Il est essentiel que le nouveau produit soit siir et respectueux de I'environnement, ce qui
constitue un avantage concurrentiel fort. Le produit doit étre congu de maniére a surpasser les

concurrents en termes de qualité, de performance et d'impact environnemental.

vl est également important de sensibiliser les clients et le marché aux avantages du nouveau

produit et a son impact positif sur la santé et I'environnement. Une stratégie de marketing et de
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communication efficace peut étre un élément clé pour atteindre le succés et surpasser les

concurrents.

De plus, le développement du produit doit étre basé sur les recherches et les avancées récentes
dans le domaine de la technologie des matériaux et des matériaux de remplacement
respectueux de |'environnement. L'investissement dans l'innovation et le développement peut
étre la clé pour atteindre un avantage concurrentiel et répondre aux attentes des clients sur le

marché algérien.

En fin de compte, la production d'un produit concurrentiel aux entreprises de production d'emballages

sur le marché algérien exige un engagement envers la qualité, la sécurité et la durabilité, ainsi que la

satisfaction des besoins des clients de maniére innovante et respectueuse de I'environnement.

a. Les strategies marketing

Parmi les bonnes méthodes de marketing, on trouve:

X/
0‘0

Conclure des accords avec des magasins : il est possible de collaborer avec des magasins pour
distribuer et exposer les produits de I'entreprise, ce qui augmente leur présence sur le marché et

accroit la notoriété de la marque.

Créer un autocollant pour la voiture : placer des autocollants sur la voiture avec le nom de
I'entreprise, la nature de l'activité, les coordonnées et l'adresse de l'entreprise peut étre un
moyen efficace de promouvoir I'entreprise lors des déplacements et d'encourager les gens a

communiquer et a s'informer.

Concevoir une grande enseigne : installer une grande enseigne qui met en évidence la marque

du projet peut attirer ['attention des passants et des clients potentiels.

Rechercher de nouveaux clients grace aux représentants commerciaux : il est possible de
charger des représentants commerciaux de rechercher de nouveaux clients et de promouvoir les
produits directement aupres d'eux, ce qui contribue a augmenter le nombre de clients et les

ventes.




)
0‘0
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Visiter différents clients pour présenter l'idée de fourniture de produits d'emballage : des visites
chez différents clients permettent de présenter I'idée de fournir des produits d'emballage, ce qui

aide a établir des relations solides avec les clients et a élargir la base de clients.

Créer un site web : la création d'un site web pour présenter les produits et fournir des
informations détaillées sur I'entreprise permet d'avoir une présence en ligne et facilite la

recherche des produits et la communication avec |'entreprise.

Lancer une campagne publicitaire dans les magazines locaux : il est possible de promouvoir

I'entreprise en langant une campagne publicitaire dans les magazines locaux.

Fournir ce dont les clients ont besoin a des prix réduits : il est important de proposer aux clients
ce dont ils ont besoin a des prix réduits, ce qui peut constituer un facteur incitatif pour attirer de

nouveaux clients et fidéliser les clients existants.

Veiller a la satisfaction des clients : il est essentiel de veiller a la satisfaction des clients en offrant

un excellent service client et en répondant a leurs besoins et préoccupations.

Photographier les produits et les afficher sur les réseaux sociaux : prendre des photos des
produits et les afficher sur les réseaux sociaux est un moyen efficace de les promouvoir et

d'atteindre un large public.

Lancer une campagne publicitaire avec des affiches et les distribuer sur les principales routes :
lancer une campagne publicitaire avec des affiches et les distribuer sur les principales routes

peut permettre de toucher un large public et de renforcer la notoriété de la marque.




Matériaux stimulateurs de croissance végétale par nanotechnologie.

Chapitre 4 :Plan de production et d'organisation
1. processus de production

a/ La fabrication des films antimicrobienne biodégradable passe par plusieurs étapes afin d'obtenir un
produit final hautement performant et efficace. Les principales étapes du processus de production sont
les suivantes :

Acquisition des matiéres premiéres : Fourniture de tous les matériaux de base, tels que

O Acide Ascorbique O Huile de citrone

O PMMA O NaOH

O polycaprolacton O Zinc acétate di-hydrate
O Acide Acitique O éthanol

O Chitosane
b/ La phase de fabrication :
> Aprés avoir acquis les matieres premieres et équipé l'usine avec tous les équipements
nécessaires, nous entamons la phase de fabrication des particules nanométriques selon le schéma
suivant:
> Préparation des réactifs : Les réactifs nécessaires a la synthése des particules nanométriques
sont préparés avec précision selon les spécifications requises.
> Synthése des particules nanométriques : Les réactifs sont mélangés et soumis a des conditions
de réaction contrdlées, telles que la température, la pression et le temps, pour favoriser la formation

des particules nanométriques désirées.

» Purification des particules : Les particules nanométriques obtenues sont purifiées pour éliminer
les impuretés et les résidus de réaction, garantissant ainsi la qualité du produit final.

» Formulation des composites : Les particules nanométriques sont ensuite incorporées dans une
matrice appropriée pour former les composites nanocomposites.

> Moulage et mise en forme : Les composites nanocomposites sont moulés et fagonnés selon les

spécifications requises, que ce soit sous forme de films, de membranes, d'éponges, etc.




> Controle qualité : Chaque lot de produits est soumis a un contréle qualité rigoureux pour
s'assurer de sa conformité aux normes et garantir la fiabilité et la performance du produit final.

» Adaptation du produit : Nous offrons la possibilité de vendre les produits finals et semi-finis en
fonction de la demande et des besoins des clients. Nous le proposons sous forme de poudre

(particules nanométriques) ainsi que sous forme d'éponges, aprés son application sur les substrats.

> Emballage et conditionnement : Une fois la fabrication terminée et la qualité du produit vérifiée,
nous procédons a son emballage et a son conditionnement afin de le préparer pour la
commercialisation et la consommation. Les produits sont conditionnés et emballés de maniére

appropriée, préts a étre distribués sur le marché.

Préparation de NPs de ZnO

|

——Préparation des polymeéres—spréparation des film

pAntioxydant

»Antibactérien
A base de chifosane MEB-DSC-ATG

—*Chitosane » A base de chitosane + huile de citron

A base de chitosane + acide ascorbique + NPs ZnO

o A base de PMMA + acide ascorbique + NPs Zn0

L o PMDMA . Abase de PMMA + chitosane + huile de citron

L o A basede PMMA + + NPsZnO

—— % A base de Polycaprolacton + NPs ZnO

*Polycaprolacton |

L » A base de Polycaprolacton + acide ascorbique

+ Huile de ciirone

2. Approvisionnement:

Politique d'achat :
Nous traitons directement avec les fabricants dans le processus d'achat, ce qui nous permet de

bénéficier d'un fournisseur permanent avec un prix négociable. Cela nous permet également




d'établir des engagements solides avec I'entreprise fournissant des équipements avancés en termes
de formation et de maintenance.

Principaux fournisseurs :

Sociétés de fabrication de matiéres premiéres.

Propriétaires de fermes.

Importateurs.

Méthode de paiement :

Le paiement pour les équipements et les fournitures se fait en totalité.

Le paiement est échelonné, avec un acompte et le solde a la réception de la commande.

Paiement par carte bancaire.

Main-d'ceuvre :

Les travailleurs jouent un rdle essentiel dans le projet de production de matériaux intelligents en
nanotechnologie. Le projet nécessite une équipe compétente capable d'exécuter différentes taches,

notamment:

Gestion et planification :

Définir les objectifs du projet et élaborer des plans pour les atteindre.
Organiser et planifier les opérations et les ressources.
Suivre I'avancement du projet et prendre les mesures nécessaires pour I'améliorer.

Equipe de recherche :

Réaliser des études et des recherches pour améliorer et développer le produit.

Analyser les données et évaluer I'efficacité des matériaux et leur impact sur le traitement.
Développer de nouvelles technologies et proposer des solutions innovantes dans le domaine du
traitement.

Techniciens etingénieurs :

Utiliser les équipements et les appareils utilisés dans le processus de production.

Effectuer la maintenance des équipements et effectuer les réparations nécessaires.




Surveiller les conditions de production telles que la température et la pression, et garantir un
fonctionnement correct.

Travailleurs qualifiés :

Préparer les matiéres premiéres et effectuer les opérations de préparation et de production.
Suivre les opérations et garantir la qualité et |'efficacité.
Respecter les procédures de sécurité pendant le travail.

Equipe de qualité et de controle de la qualité :

Effectuer des tests de qualité sur les produits et les matériaux utilisés.
Surveiller les normes et les spécifications et veiller a leur conformité.
Analyser les données et fournir des rapports sur la qualité des produits.

Equipe de sécurité et environnement :

Appliquer les mesures de sécurité pour protéger les travailleurs.

Identifier les causes des accidents, fournir des rapports et appliquer les améliorations nécessaires
pour éviter leur répétition.

Fournir des recommandations pour améliorer les procédures de sécurité.

Fournir des équipements de protection et des outils appropriés aux travailleurs.

Effectuer des inspections et des entretiens réguliers des équipements de sécurité.

Equipe marketing et vente :

Analyser le marché et les besoins des clients en matiére de traitement des eaux et des huiles usées.
Développer des stratégies de marketing et de promotion pour les particules nanométriques.
Négocier et conclure des accords de vente avec les clients et les partenaires.

L'équipe de support technique :

Fournir un support technique et des conseils aux clients pour l'utilisation et l'application des
particules nanométriques.

Résoudre les problémes et répondre aux questions techniques.

Fournir une formation et des ateliers pratiques aux clients et aux partenaires.

L'équipe de gestion des relations :

Construire et renforcer les relations avec les fournisseurs et les partenaires commerciaux.




Négocier les conditions des contrats et gérer les relations commerciales.
Suivre la satisfaction des clients et travailler pour répondre a leurs besoins.

L'équipe de recherche et développement :

Effectuer des recherches et des développements pour améliorer les techniques de traitement et
développer de nouveaux produits.

Explorer les avancées scientifiques et technologiques dans le domaine de la nanotechnologie.
Collaborer avec des institutions académiques et de recherche pour échanger des connaissances et
innover.

Les partenariats clés :

Nos partenaires clés dans notre projet sont les fournisseurs de matieres premieres, les sociétés de
produits chimiques, les sociétés technologiques, ainsi que les laboratoires de recherche et
développement dans le domaine des nouvelles technologies nano, et également les entreprises
spécialisées dans le domaine de la purification.

Les organismes gouvernementaux et les institutions connexes : Il peut étre nécessaire de coopérer
et de communiquer avec les organismes gouvernementaux concernés par le domaine de la

purification, de la préservation de 'environnement et des ressources en eau.




Chapitre 5 : Plan financier
1. Les codts et les charges:

a. Les coits du projet: Les colits du projet se répartissent comme suit :

Les coiits et charges : Pour déterminer les cofits et charges d'un projet de vente de produits
stimulants pour la croissance des plantes, soutenus par la technologie nano, nous nous
appuyons sur :

Coits des matieres premiéres : Cela comprend le colit d'obtention des substances
stimulantes et des nanomatériaux utilisés dans la fabrication des produits. Il faut prendre en
compte les prix des matiéres premieres, ainsi que les colits de transport et de stockage.

Coits de recherche et développement : Cette technologie peut nécessiter des cofits
supplémentaires de recherche et développement, car il est nécessaire de travailler sur le
développement de la composition des produits et de les tester pour garantir leur efficacité.
Ces colits peuvent inclure I'emploi d'experts et I'utilisation d'équipements de laboratoire
avancés.

Codits de fabrication : Une fois la formule finale des substances stimulantes soutenues par
la technologie nano développée, il sera nécessaire de déterminer comment les fabriquer en
quantités suffisantes pour la vente. Il faut prendre en compte les coiits d'achat et de
maintenance des équipements, ainsi que les colits énergétiques.

Distribution et expédition : Les colits de distribution et d'expédition doivent étre pris en
compte pour livrer les produits aux clients. Il peut étre nécessaire de mettre en place un
réseau de distribution, d'assurer les moyens de transport et de prendre en compte les codits
d'expédition et d'assurance.

Marketing et ventes : Les colits de marketing, de publicité et de ventes doivent étre pris en
compte pour attirer les clients et augmenter les ventes.

Colits administratifs : Les coits administratifs doivent étre pris en compte.




Sources d'approvisionnement :

Entreprises de production de matiéres premiéres, importateurs de matiéres premieres,
agriculteurs.

Moyens de récupération des fonds :

Vente des produits.

Location d'équipements et de machines.

Publicités.

Fabrication des films alimentaires.

Licences.

Cout de production 24 films de 2 métre pendant 3 jours dans labo.

nombre Prix
Matieres premiéres - 600
Equipements de laboratoire et de | _ 800
protection
Electricité, eau et gaz . 300
Co0ts de transport . 400
CoUts de main-d'ceuvre 02 6.400
Codts du batiment 500
Totale - 8.000
Les revenus Auglité Prix(DZ)
ZnO 12g 2400
PMMA 9g 6.714
Polycaprolactone 6g 0.8136
Chitosane 3g 0.398
Huile 5 200

Totale ; 2607.9256




b. Méthodes et sources de financement:

® Prét bilatéral : Nous envisageons de solliciter un prét auprés d'une institution financiere
pour couvrir une partie des colits du projet. Cela nous permettra de disposer des fonds
nécessaires pour l'acquisition des équipements et des matiéres premiéres, ainsi que pour le

démarrage des opérations.

® Préttrilatéral : En plus du prét bilatéral, nous explorons également la possibilité d'obtenir
un prét trilatéral, impliquant la participation d'un autre partenaire financier, pour renforcer

davantage notre capacité financiére et soutenir la croissance du projet.

® Acceés a un partenariat avec un investisseur externe : Nous sommes ouverts a la possibilité
de nouer un partenariat avec un investisseur externe qui partagerait notre vision et notre
mission. Cela pourrait inclure un investissement en capital ou d'autres formes de

collaboration financiére.
c. Méthode de récupération des fonds:

® Vente des produits finis et semi-finis : Nous prévoyons de commercialiser nos produits

finis ainsi que des produits semi-finis afin de générer des revenus.

" En offrant des produits de haute qualité, nous visons a attirer et fidéliser une clientele
solide, ce qui contribuera a la récupération de notre investissement initial et a la rentabilité

continue de notre entreprise.




Chapitre 6 : Le prototype expérimental

Un prototype est une copie initiale d'un produit ou d'un service qui est fabriqué et utilisé comme
base de développement dans le but de commercialiser officiellement le produit fini sur le marché.
De maniere générale, ['utilisation de nanoparticules dans la production de matériaux d'emballage
implique plusieurs étapes principales. Cela commence par la conception des propriétés requises
des nanoparticules, suivie de leur préparation a l'aide de diverses technologies. Ces particules sont
ensuite appliquées dans I'amélioration et le développement de [l'efficacité des matériaux
d'emballage, ol leurs performances sont surveillées et évaluées par des analyses et des
caractérisations. S'il ne répond pas aux critéres requis, le procédé est optimisé et développé afin
d'obtenir un modele final qui atteint les performances souhaitées. Les nanoparticules utilisées dans
la production de matériaux d'emballage bénéficient de leur capacité a préserver et a préserver les
aliments des bactéries et de I'oxydation (détérioration et pourriture), tout en faisant face a certains
défis techniques et économiques. L'utilisation de nanoparticules représente un domaine

prometteur pour améliorer la qualité des plastiques et préserver I'environnement.

Nano Particule ZnO




Les différents films
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Attachment No. 04: Business Model Template

FPrajer d'industrie cinématograpliiqgue pour emballage et Nemmballage

Partenariats clés Principales activités ﬂ}-’aleurs pProposees Relation avec les clients Segments de
@ ﬁﬁ Sur?‘* ] Qe clientéle
AT
st Achat et : - juste prix
€ - Le produwt est un ] .
préparation des il ali . - Excellente qualité - Usines
alimentaire
. matidres premiéres ) - Communication d'emballage
- Fournissaurs - Anttoxydant . } .
- Production Antibactési continue par e-mail, |- Usine
ibactérien .
tels que les - Stockage . voix ou face a face pharmaceutique
- Biodégradable au .
restaurants. les - Répartition fil du £ - Discuter de toutes les | - Compagnies de
i u temps s
cult ¢ - Vente s ' questions téléphone
agriculteurs e - Souple
& Principales ressources P . Canaux - Les Restaurants
; - Non toxique @ .
les entreprises - ] _1 - Supmhes;
! - Facile 4 utiliser Le | - Siége fixe Amnnomnces Cafd
chimiques. - Ressources . i - de - es
g cofit de production aun nmrvean &
ulater_le]les telles que p ) _ Usines laitidres
_  Incubateur machines, est faible conférences et e de
S - Magasins de jus
eqmp-._e:menfs,’ ) un f £ ]
d'entreprises de endroit spécial et o ) _
autres - Publicité via les sites
I'Université. B Eesst_)urcde; specm_lle: de réseaux sociaux
- Camion de franspo
m_g_: Structure des coiits Sources de revenus
— _ Matiéres premiéres - D'ceuvre - Le prix du produit est sujet a changement
- Coiits d'emballage - coiits de main - Wente de matiéres premiéres - Licences
_ Coiits d'électricits et d'entretien - Publicité - Paiement directement ou via ccp
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