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Résumé

La présente étude impliquait la synthése de nanoparticules dioxyde d’étain a l'aide
d'un agent réducteur biologique qui est I’extrait hydroéthanolique des feuilles de Pistacia
lentiscus. L'objectif éetait d’évaluer les propriétés biologiques de ces nanoparticules. Les
teneurs totales en composés phénoliques et flavonoides dans cet extrait ont été déterminées
par des méthodes colorimétriques et son pouvoir antioxydant a été évalué par la méthode de
piégeage des radicaux libres de DPPH. Les résultats obtenus ont montré une forte teneur en
polyphénols et en flavonoides qui est 432,56 mg AG/g d’extrait sec et 82,51+14,44mg d’EQ/¢
d’extrait sec respectivement. Les résultats de I’activité antioxydante ont montré que 1’extrait
hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus présente une forte activité antioxydante qui
atteint 94,95% et une concentration inhibitrice a 50% (IC50) de 0,0568 mg/ml.

La synthese des nanoparticules d'oxyde d’étain(NpSnO,)a été réalisée avec succes en
utilisant 1’extrait hydroéthanolique des feuilles de la plante P.lentiscus comme un agent
réducteur de SnCl,.

Le pouvoir antibactérien de ces NpSnO, a été évalué par la méthode de diffusion en
puits vis-a-vis des: bactéries pathogenes a Gram positif: B. subtilis, S. aureus et L.
monocytogenes, et des bactéries pathogénes a Gram négatif: E. coli et P. aeruginosa.
L’activité antifongique a été évaluée contre une levure Candida albicans et trois champignons
filamenteux : Aspergillus flavus, Penicillium expansum et Umbelopsis ramanniana. Nous
avons remargué une activité antibactérienne de ces NpSnO,vis a vis B. subtilis ,E. coli et P.
aeruginosa avec des zones d’inhibition de 8 a 14 mm, de 7 a 13 mm et de 7 a 14 mm a des
concentrations des NpSnO, de 25 & 100 mg/ml, de 50 & 100 mg/ml et de 3 a 100 mg/ml,
respectivement. En revanche, ces nanoparticules n’ont présenté aucune activité
antibactérienne contre S. aureus et L. monocytogenes et aucune activité antifongique contre
les champignons testés a I’exception de la souche U. ramannianaqui a manifesté une
sensibilité a une concentration de 3 mg/ml donnant une zone d’inhibition avec un diamétre de
9 mm.

L'activité antioxydante des NpSnO, synthétisees a été également évaluée, nous avons
remarqué une activité antioxydante modérée et dose dépendante et qui atteint son maximum a
25 mg/ml avec un pourcentage d’inhibition de 61,8 % et une 1C50 de 5 mg/ml.

Mots clés : nanoparticules de SnO,, biosynthese, Pistacia lentiscus, antibactérienne,
antifongique, antioxydante.



Abstract

The present study involved the synthesis of tin oxide nanoparticles using a biological
reducing agent which is the hydroethanolic extract of Pistacia lentiscus leaves. The objective
was to evaluate the biological properties of these nanoparticles. The total contents of phenolic
and flavonoid compounds in this extract were determined by colorimetric methods and its
antioxidant power was evaluated by the DPPH free radical scavenging method. The results
obtained showed a high content of polyphenols and flavonoids which is 432.56 mg AG/g of
dry extract and 82.51+14.44 mg of EQ/g of dry extract respectively. The results of the
antioxidant activity showed that the hydroethanolic extract of P. lentiscus leaves presents a
strong antioxidant activity which reaches 94.95% and a 50% inhibitory concentration (IC50)
of 0.0568 mg/ml.

The synthesis of tin oxide nanoparticles (NpSnO,) was successfully carried out using the

hydroethanolic extract of the leaves of the P. lentiscus plant as a SnCl, reducing agent.

The antibacterial power of these NpSnO, was evaluated by the well diffusion method against:
pathogenic Gram-positive bacteria: B. subtilis, S. aureus and L. monocytogenes, and
pathogenic Gram-negative bacteria: E. coli and P. aeruginosa. The antifungal activity was
evaluated against a yeast Candida albicans and three filamentous fungi: Aspergillus flavus,
Penicillium expansum and Umbelopsis ramanniana. We noticed an antibacterial activity of
these NpSnO, against B. subtilis, E. coli and P. aeruginosa with inhibition zones of 8 to 14
mm, 7 to 13 mm and 7 to 14 mm at concentrations of NpSnO, from 25 to 100 mg/ml, 50 to
100 mg/ml and 3 to 100 mg/ml, respectively. On the other hand, these nanoparticles showed
no antibacterial activity against S. aureus and L. monocytogenes and no antifungal activity
against the fungi tested with the exception of the U. ramanniana strain which showed

sensitivity at a concentration of 3 mg/ ml giving an inhibition zone with a diameter of 9 mm.

The antioxidant activity of the synthesized NpSnO, was also evaluated, we noticed
moderate dose-dependent antioxidant activity which reached its maximum at 25 mg/ml with
an inhibition percentage of 61.8% and an IC50 of 5 mg/ml.

Key words: Nanoparticles of SnO, nanoparticles, biosynthesis, Pistacia lentiscus,
antibacterial, antifungal, antioxidant.
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Introduction

Les nanotechnologies constituent un champ de recherche et de développement
impliquant la fabrication de structures, dispositifs et systemes a partir de procédés permettant
de structurer la matiére au niveau atomique et moléculaire a des échelles de 1 a 100
nanometres (nm)(Gaffet, 2008). Les nanoparticules (NP) sont les plus petites particules
composées de quelques centaines d’atomes (Chuto et Chaumet-Riffaud, 2010). Elles
peuvent présenter des propriétés physiques et chimiques tres différentes de celles de leurs
homologues de plus grande taille. On distingue deux grandes familles des nanoparticules, sont
les nanoparticules organiques et les nanoparticules inorganiques comme les nanoparticules

métalliques et les nanoparticules d'oxyde métalliques (ljaz etv al., 2020).

Parmi de nombreuses NP d’oxyde métalliques, les NP de dioxyde d’étain ont atteint une
importance significative grace a leurs propriétés distinctives. Le SnO, est un semi-conducteur
de type n qui a des propriétés et des morphologies qui montrent une merveilleuse efficacité en
plusieurs domaines (Haq et al., 2021). Les NPSnO, ont été synthétisées a I'aide de diverses
méthodes physique et chimique, notamment la méthode de précipitation, la méthode sol-gel,
la méthode électrochimique, la méthode assistée par micro-ondes et la méthode
hydrothermale. Toutes ces methodes de traitement nécessitent des instruments tres
sophistiqués, colteux et toxiques. En revanche, la synthése verte de nanoparticules d'oxydes
métalliques via un processus utilisant des matiéres végétales est avéré simple, rentable, rapide,

non toxique et respectueux de I'environnement (Elango et al., 2015).

Le genre Pistacia appartient a la famille des Anacardiaceae est connu en tant qu’un trésor
de composés phénoliques, de terpénoides, de monoterpénes, de flavonoides, d’alcaloides, de
saponines, d’acides gras et de stérols (Rauf et al., 2017) . Dans la région méditerranéenne,
une grande attention a été portée aux effets pharmacologiques de 1’espéce P. lentiscus tels que
la réduction de la tension artérielle, les propriétés anti-inflammatoires, antimicrobiennes,
hypoglycémiantes, antioxydantes, cicatrisantes et analgésiques (Djerrou et al., 2013),
(Abdeldjelil et al., 2014) , (Maameri et al., 2016) et (Boudjelal et al., 2022). Elle est
utilisée dans de nombreux domaines en raison des propriétés que possédent ses feuilles , son
bois et de la résine qu’elle sécréte dans ses tiges (Djedaia, 2017) , ses feuilles ont été utilisées
comme anti-inflammatoire, antibactérienne, antifongique, antipyrétique, hépatoprotective,
expectorante et cicatrisant (Djedaia, 2017), comme un traitement de 1’eczéma, la diarrhée et

les infections de la gorge (Maameri-Habibatni, 2014), leurs huiles sont utilisées pour traiter
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les brulures et les cicatrisations difficiles, de douleurs dorsales, des douleurs d’estomac et en
cas de circoncision (Maameri-Habibatni, 2014) et aussi est utilisée dans le domaine de
cosmétique dans la fabrication des produits de beauté (Djedaia, 2017) et sa résine est utilisée

comme un anti diarrhéique et antiscorbutique.

L’objectif de cette étude est d’évaluer les activités biologiques des nanoparticules
métalliques de dioxyde d’étain élaborées a 1’aide d’un extrait hydroéthanolique des feuilles
d’une plante médicinale P. lentiscus telles que I’activité antimicrobienne et [’activité

antioxydante.
On a divise notre travail en trois grand chapitres :

Le premier chapitre traite une synthése bibliographique sur la nanotechnologie et les

nanoparticules d’oxyde d’étain.

Dans le deuxiéme chapitre, nous avons d’abord présenté le matériel utilisés, suivie par
notre démarche expérimentale, commengant par la préparation de 1’extrait hydroéthanolique
des feuilles de P. lentiscus, le screening phytochimique de cet extrait, 1’évaluation de son
activité antioxydante, son utilisation comme agent réducteur pour faire la biosynthése des
nanoparticules de SnO;, ainsi que les protocoles d’évaluation des propriétés biologiques des

nanoparticules deSnO, .

Dans le troisieme chapitre, nous avons présenté les résultats obtenus et les discutions de

chaque expérience.

Enfin, le mémoire sera finalisé par une conclusion générale qui mettra 1’accent sur les

résultats obtenus.
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Chapitre I : Synthése bibliographique

I. Chapitre | : Synthése bibliographique
I. 1. Nanoscience

La nanoscience ou la nanotechnologie est une branche scientifique qui étudie des
substances d'une taille nanométrique inférieure a 100 nm (Djeghbub et Keghouche, 2010).
La nanoscience est pluridisciplinaire, c'est a dire qu'elle est utilisée dans plusieurs domaines,

dont la biologie, physique, la chimie, la médecine, I'informatique, etc (Chouard et al., 2008).

1.2. Nanomatériaux

Un nanomatériau est un matériau dont au moins une dimension externe est a I’échelle
nanomeétrique ou qui posséde une structure interne ou de surface a 1’échelle nanométrique

(ISO/TR, 2017).

Il existe deux grandes familles de nanomatériaux :

% Les nano-objets sont des matériaux qui peuvent étre sous forme de particules,
fibres, tubes, de couches minces ou de constituant structurels (Dominique et
Yves, 2004).

.,

% Les matériaux nano structurés sont des matériaux qui ont une structure interne
ou de surface a I’échelle nanométrique (ISO/TR, 2017).

1.3. Les nanoparticules

1.3.1. Définition

Les nanoparticules ou dites les particules ultra fine sont les plus petites particules
mesurables et contrélables, leur taille correspond a la taille d'un virus ou d'une molécule
d'ADN, elle est inférieure a 0,1 um (entre 1 et 100 nm) (Chauvel, 2018).

Ces particules sont utilisées dans plusieurs et différents domaines la santé, 1’automobile, la

construction, I’agroalimentaire ou encore 1’électronique, etc (Chauvel, 2018).
1.3.2. Classification des nanoparticules
1.3.2.1. Les nanoparticules organiques

Les nanoparticules organiques dites aussi particules polymeéres ou nanocapsules sont des
nanoparticules biodégradables, non toxiques et sensibles a la chaleur et a la lumiere. En raison

de ces propriétés, les nanoparticules organiques sont idéales pour I'administration de

3
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médicaments et sont largement utilisées en médecine car elles sont efficaces et peuvent
également étre injectées dans des parties spécifiques du corps. Parmi ces nanoparticules la
ferritine, les micelles, les dendrimeéres et les liposomes, etc ... (figure 1) (ljaz et al, 2020).

Figure 1: Nanoparticules organiques (a) Dendrimeres (b) Liposomes et micelles (c)

Ferritine

1.3.2.2.Les nanoparticules inorganiques

Le carbone n'entre pas dans la composition des nanoparticules inorganiques, ces
nanoparticules sont non toxiques, biocompatibles, hydrophiles, et trés stables par rapport aux
molécules organiques. On distingue deux types de ces particules les particules métalliques et

les particules d'oxydes métallique (ljaz et al, 2020).

1.3.2.2.1. Les nanoparticules métalliques

Les nanoparticules métalliques sont fabriquées par I'utilisation de divers métaux tels que
I'aluminium, le cadmium, le cobalt, le cuivre, l'or, le fer, le plomb, I'argent et le zinc, soit par
des méthodes destructives, soit par des méthodes constructives (ljaz et al, 2020). Ces
nanoparticules ont des propriétés distinctives telles que leurs tailles, les caractéristiques de
surface, la taille des pores, la charge de surface et la densité de charge de surface, des

structures cristallines et amorphes, etc (Ealia et Saravanakumar, 2017); (ljaz et al, 2020).

1.3.2.2.2. Les nanoparticules d’oxyde métalliques

Des nanoparticules d'oxydes métalliques sont synthétisées dans le but de modifier et de
changer leurs propriétés induisant ainsi une augmentation de leur réactivité et leur efficacité
(ljaz et al, 2020).

1.3.3. La syntheése des nanoparticules

Il existe plusieurs méthodes de synthése des nanoparticules et ces méthodes sont divisées

en deux classes principales :
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1.3.3.1. L’approche descendante (top-down)

L’approche descendante est une technique destructrice, elle est utilisée pour convertir de
gros matériaux en nanoparticules. La décomposition thermique, ablation laser, broyage a

billes, etc., sont parmi les méthodes de top-down (ljaz et al, 2020); (Thakur et al., 2022).

1.3.3.2. L’approche ascendantes (bottom-up)

L’approche ascendantes est appelée aussi la méthode constructive, elle est a I'opposé de
la méthode descendante. Avec cette technique, des produits chimiques beaucoup moins
complexes sont utilisés pour créer des nanoparticules. Le déepbt chimique en phase vapeur
(CVD), le Sol-gel, le filage, la pyrolyse et la synthése biologique sont des exemples de
techniques ascendantes(ljaz et al, 2020); (Thakur et al., 2022).

1.3.3.3. La synthése verte

La synthése biologique ou verte des nanoparticules est une technique biologique pour la
création rapide des nanoparticules, c¢’est une méthode respectueuse de 1’environnement, elle
n’utilise aucun réducteur ou stabilisateur toxique. Dans cette technique les agents de
stabilisation ou réduction ont été remplacé par des biomolécules ou par des carbo-hydrates qui
ont été formés par des bactéries, des champignons, des plantes, des levures, etc. Les
applications actuelles pour la biosynthése des nanoparticules impliquent I'utilisation de
sources naturelles, des matériaux biodégradables et biocompatibles, des procédés
éconergétiques et des solvants non dangereux pour la préparation des nanoparticules
(Chauvel, 2018); (Berra, 2020).

1.3.4. Les propriétés des nanoparticules

Les nanoparticules ont des propriétés distinctives telles que la taille, les caractéristiques
de surface, la charge et la densité de charge de surface, la taille des pores, les structures

cristallines, etc (Ealia et Saravanakumar, 2017).

1.3.4.1. Les propriétés physique

Les propriétés physiques des nanoparticules comprennent des propriétés optiques dont
leur couleur, leur capacité de pénétration, I'absorption et de la réflexion de la lumiére et des
UV dans une solution ou lorsque enduites sur une surface. Elles comprennent également des
propriétés meécaniques telles que I'élasticité, la résistance a la traction et la flexibilité, qui
jouent un réle important dans leur application. D'autres propriétés telles que I'hydrophilie,
I'nydrophobie, les caractéristiques de suspension, de diffusion et de sédimentation ont trouvé
leur place dans de nombreux objets modernes de la vie quotidienne. Des propriéetés

5
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magnétiques et électriques telles que la conductivité, la semi-conductivité et la resistivité ont
ouvert la voie a l'utilisation des nanoparticules dans I'électronique moderne; la conductivité

thermique dans les applications d'énergie renouvelable (Ealia et Saravanakumar, 2017).

1.3.4.2. Les propriétés chimiques

Les propriétés chimiques des nanoparticules sont : la réactivité des nanoparticules avec la
cible, la stabilité et la sensibilité a des facteurs tels que I'humidité, I'atmosphere, la chaleur et
la lumiére. Ces propriétés déterminent ses applications (figure 2) (Ealia et Saravanakumar,
2017).
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Figure 2 : Caractérisation des nanoparticules.

1.3. 5. Applications des nanoparticules

Les nanoparticules sont utilisées dans plusieurs domaines en médecine, elles sont
retrouvés dans des pansements des brdlures et des plaies seches, dans les solutions
antiseptiques nasales, dans le marquage biologique fluorescent, dans la délivrance des
médicaments et des genes, dans la détection biologique des agents pathogenes, et dans des
substances qui agissent sur les tumeurs, etc (Ealia et Saravanakumar, 2017); (Chauvel,
2018); (ljaz et al., 2020).

Elles sont egalement utilisés dans la cosmétiqgue comme les crémes solaires, les pigments

pour peinture, les rouges a lévres, les produits d'hygiéne corporelle et buccale comme
6
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shampoing, gels douche, dentifrices, bains de bouche, déodorants, dans les cremes de soin

pour le visage ou pour le corps, etc (Chauvel, 2018).

Elles se retrouvent méme dans des chaussures, des chaussettes, des tee-shirts anti-
transpirants, dans le linge de maison ou encore a la literie et elles sont intégrées aux lave-
linges, etc (Chauvel, 2018).

Elles sont retrouvées dans certaines boites de conservation alimentaire en plastique,
certains emballages de conservation des aliments , dans les compléments alimentaires, dans
les revétements d’ustensiles de cuisine (planche a découper, couteau), dans les biberons, les

tasses pour enfant, les objets a macher, etc (Chauvel, 2018).
1.4. Les nanoparticules de SnO,

1.4.1. Généralités

Le dioxyde d'étain est un matériau faisant partie de la famille des oxydes transparent
conducteur de type n, un oxyde de couleur variable de jaune au noir, on le trouver dans la
nature sous la forme cassitérite minérale. Cet oxyde est trés utilisé surtout dans la surveillance
de la pollution de l'aire et de la détection des gaz dangereux. Il posséde des caractéristiques
électroniques extrémement exceptionnelles liées a I'adsorption en surface (Tayeb, 2017);
(Haya et Halimi, 2018).

Le SnO, est un oxyde métallique, il se retrouve dans la nature sous la forme cassitérite
tetragonale rutile et dans cette forme cassitérite il contient un gap électrique direct a lI'ordre de
3.6 v axe au point de la bande de Brillouin (Roge, 2015); (Tayeb, 2017).

Le SnO, présente une transmission de l'ordre de 85% dans le domaine visible, une
robuste absorption dans le domaine ultraviolet et un reflet important de I'énergie solaire dans
le domaine infrarouge. Le SnO, non dopé est trés transparent dans le spectre visible lorsqu’il

présente une faible proportion de défauts (Haya et Halimi, 2018).

1.4.2. Applications desnanoparticules de SnO,

Les nanoparticules de SnO; sont utilisées pour rabais le p-nitrophénol en p-aminophénol
en milieu aqueux. Les NpSnO, peuvent également fonctionner comme un catalyseur efficace
pour la réduction du p-nitrophénol en présence de NaBH4 en facilitant le transfert d'ions vers

le p-nitrophénol (Gorai, 2018).
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Les nanoparticules SnO, ont été également utilisées comme photocatalyseur grace a leur
propriétés tel que leur taille de grain minuscule, la faible densité, la porosité élevée , la surface
specifique elevée et le grand rapport surface-volume, etc (Wang et al., 2012).

Anandan et Rajendran (2015) ont rapporté leurs recherches sur la dégradation
photocatalytique du colorant méthyl orange utilisant des nanoparticules de SnO, (Tayeb,
2017).

Les oxydes métalliques sont utilisés dans les cellules solaires pour séparer les électrons
des trous créés par le rayonnement, et ces oxydes agissent ensuite comme un conducteur
d'électrons vers les électrodes. Ces couches sont appelées des couches conductrices
transparentes car elles doivent avoir une transmission optique avec la plus grande conductivité

électrique possible afin d' étre utilisé dans ce genre d' application (Haya et Halimi, 2018).

1.4.3. Activité antibactérienne

Les nanoparticules de NpSnO,sont I'un des agents antimicrobiens sélectifs contre un large
éventail de micro-organismes de divers groupes, tels que les virus, les champignons et les
bactéries (Dheyab et al., 2022).

Plusieurs chercheurs ont étudié ’activité antimicrobienne des NpSnO,, dont Gowri et al
(2013) qui ont testé I'effetantimicrobienne des NpSnO, synthétisées a partir d'extrait de plante
d’Aloe vera et ils ont enregistré une activité antibactérienne contre S. aureus et E. coli. Dans
une autre étude des NpSnO, synthétisées a partir d'extrait de graines de Trigonella foenum
graecum ont également montré une activité vis-a-vis E. coli (Vidhu et Philip, 2015).

Le mode d'action précis des NpSnO, dans la lutte contre les souches microbiennes est
actuellement inconnu. Les nanoparticules d'oxyde métallique ont toutefois été associées a un
certain nombre de mécanismes antibactériens différents, notamment la décomposition des
nanoparticules, les interactions électrostatiques avec les parois cellulaires des micro-
organismes et la production d'espéces réactives de I'oxygene (ROS) en réponse aux radiations
lumineuses. L'accumulation de NpSnO; a la surface des membranes cellulaires bactériennes
est une explication potentielle de I'effet antibactérien de ces nanoparticules. Les ROS produits
par les NpSnO, interagissent avec la membrane de la cellule bactérienne, perturbant sa
perméabilité et son systéme de respiration, ce qui entraine finalement la mort de la cellule
(Figure 3) (Gebreslassie et Gebretnsae, 2021).
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Figure 3: lustration schématique des processus et mécanismes antibactériens des

nanoparticules d'oxyde métallique (Ren et al., 2020).

(A) Les nanoparticules adherent sélectivement a la paroi cellulaire et la pénétrent. (B) La
paroi et la membrane cellulaires ont été perturbées, ce qui a entrainé la libération de matériaux
intracellulaires. (C) L'équilibre homéostasique est rompu car le cytoplasme continue de fuir.
(D) Les mécanismes de dissolution des nanoparticules dans la membrane bactérienne, la
libération d'ions métalliques, d'espéces réactives de l'oxygéne (ROS) et la perturbation de

I'ADN ou d'autres substances bioactives.

1.4.4. Activité antioxydante

Les nanoparticules de SnO, auraient également une activité antioxydante. L'activité
antioxydante est associée a la réduction des quantités de 1,1-diphényl-2-picrylhydrazile
(DPPH) (Figure 04). Pour tester les NP synthétisées, une méthode de piégeage des radicaux
libres DPPH a été utilisée. Généralement, les électrons/protons échangés a partir des NpSnO,
piégent les radicaux libres DPPH (Dheyab et al., 2020).
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Figure 4 : Le mécanisme de réaction du DPPH avec I'antioxydant. R est un radical

antioxydant ; R:H est un piégeur de radicaux antioxydants.
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1. Matériel et méthodes

11.1. Matériel
11.1.1. Matériel végétal

Les feuilles de la plante Pistacia lentiscus ont été récoltées a partir de la région de Nador,

wilaya de Tipaza, pendant le mois d’Octobre 2022.

Les feuilles collectées ont été lavées avec du 1’eau courante puis de 1’eau distillée pour
éliminer toute les impuretés. Ensuite, ces feuilles ont été séchées a une température ambiante
et a ’abri du soleil pendant 7 a 10 jours. Une fois les feuilles sont séchées, elles ont été
broyeées a I'aide d'un broyeur électrique pour obtenir une poudre fine. Par la suite, cette poudre
a été conservée dans une boite en verre couverte par un papier aluminium (a I’abri de la
lumiére). Les étapes d’obtenir de la poudre fine a partir les feuilles de P. lentiscus sont

représentées dans la figure 5.

Arbuste de Pistacia Lentiscus.

Figure 4: Les étapes pour préparation d’une poudre fine a partir des feuilles de P.

lentiscus

11
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11.1.2. Materiel microbiologique

Cing souches bactériennes et quatre souches fongiques ont été sélectionnées pour notre

étude et sont représentées dans le tableau 1.

Tableau 1 : Les souches bactériennes et fongique testés.

Bactéries Référence
Escherichia coli ATCC 8739
Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027
Staphylococcus aureus ATCC 6538
Bacillus subtilis ATCC 6633
Listeria monocytogenes CIP 82110

Aspergillus flavus.
Champignons

Penicillium expansum.

Umbelopsis ramanniana.

Levure Candida albicans.

11.1.3. Matériel non biologique

Les milieux de culture, les produits chimiques et les réactifs nous ont été fournis par les
laboratoires pédagogiques de la Faculté des Sciences de la Nature et de la Vie et le laboratoire
de Biologie des Systemes Microbiens (LBSM) de I’Ecole Nationale Supérieure (ENS) de

Kouba Alger (voir annexe).
I1. 2. Méthodes
I1.2.1.Préparation de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus

20 g de poudre des feuilles de P. lentiscus ont été mélangées avec 200 ml du solvant
d’extraction (éthanol 70°). Aprés 24 h d’agitation a I’obscurité, le mélange a été filtré a I’aide
d’un papier Wattman N°1. L’extrait brut obtenu a été conservé a +4°C dans un flacon ombré

en verre jusqu’a son utilisation (figure 6).

12
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20 g de poudre

: Obtention de

Pextrait brute.

Figure 5: Schéma représentative des étapes de I’extraction hydroéthanolique des feuilles

de P. lentiscus.

I1.2.2.Screening phytochimique de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus

11.2.2.1. Dosage des polyphénols totaux

La quantification des composés phénoliques présentes dans I'extrait hydroéthanolique des
feuilles de P. lentiscus a été effectuée selon le protocole de Singleton et Rossi (1965) avec

quelque modification en utilisant le réactif folin-ciocalteu (Boizot and Charpentier, 2006).

Dans un premier temps, une série de dilution a été effectuée pour obtenir des solutions de
I’acide gallique de différentes concentrations (de 0,007 & 1 mg/l) et de [D’extrait
hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus (de 0,0312 a 4 mg/l).

Un volume de 200 pul de I’extrait hydroéthanolique ou de la solution de 1’acide gallique a
été mélangé avec 1 ml de folin-ciocalteu (dilué 10 fois), 4 minutes aprés 800 ul d’une solution
de carbonate de sodium (7,5 %) ont été ajoutés au mélange. A 1’aide d’un spectrophotométre,
I’absorbance a 760 nm du mélange réactionnel a été mesurée aprés 2h d’incubation a

I’obscurité.

13
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Les résultats obtenus avec les différentes concentrations d’acide gallique ont été
utilisés pour tracer une courbe d’étalonnage. Les résultats sont exprimés en milligramme
d’équivalent d’acide gallique par gramme d’extrait sec. Le protocole suivie pour déterminer le

taux des polyphénols est résumé dans la figure 7.

lthydmdhamllqnedesfeuilks Eﬂegaliqle(del 4 0.007mg/mi).
entiscus de (4 & 0.0312 mg/mi). » ‘

Ej‘)épmzoom d’extrait+1 ml de roh.l

lncuhation 4 min Tecubation \4 min

Ajouter 800 pl de la sohhndeurb.ntj Elmmmdeh snluhnndecaﬂmnalti
/
A @»
0‘, &l\nv spectmphotometg &

Figure 6 : Schéma représentative du protocole de dosage des polyphénols.

Emzoopld’ﬂlniﬂlnlde fhg

11.2.2.2. Dosage des flavonoides
La teneur en flavonoides des différents extraits est déterminée par la méthode du chloride

d’ Aluminum selon le protocole décrit par Bahorun et al (1996).

D’abord, une solution mere de la quercétine (I mg/ml) et celle de Dextrait
hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus(4 mg/ml) ont été préparées, puis une série de
dilution a été effectué pour obtenir des solutions de différentes concentrations allant de 0,007
jusqu’a Img/ml de quercétine et de 0,0312 jusqu’a 4 mg/ml d’extrait hydroéthanolique.
Ensuite, un volume de 0,5 ml d’AlCl;3 a été mélangé avec 0,5 ml de chaque solution. Apres
incubation a une température ambiante pendant 10 min, I’absorbance a 430 nm a été¢ mesurée

en utilisant un spectrophotometre.
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Les résultats obtenus avec les différentes concentrations de la quercétine ont été
utilisés pour tracer une courbe d’étalonnage. Les résultats sont exprimés en milligramme

d’équivalent de quercétine par gramme par d’extrait sec (figure 8).
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Figure 7 : Schéma représentative des étapes de dosage des flavonoides.

I1.2.3. Evaluation de I’activité antioxydante de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de
P. lentiscus

Blois (1958) a congu une méthode pour évaluer l'activité antioxydante d'une maniere
similaire en utilisant un radical libre stable, le diphényl--picrylhydrazyl (DPPH). Le test
repose sur la mesure de la capacité des antioxydants a piéger ce radical. L'électron impair d'un
atome d'azote dans le DPPH est diminué en recevant un atome d'hydrogéne des antioxydants
et en le convertissant en hydrazine (Kedare and Singh, 2011).

Dans un premier temps, nous avons préparé des dilutions d’extrait hydroéthanolique de
P. lentiscus (de 0,0156 jusqu’a 4 mg/ml) et d’acide ascorbique (de 0,007 jusqu’a 1mg/ml).
Une solution de DPPH a été également préparée par solubilisation de 6 mg de DPPH dans 100

ml d’éthanol et en agitant cette solution pendant 2 h a 1’obscurité (figure 9).
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Pour déterminer I'activité antioxydante, un volume de 200 pl de d’extrait a différentes
concentrations a été mélangé avec 800 pl de la solution DPPH et le mélange a été agité
pendant 30 min a D’obscurité. Aprés incubation, ’absorbance est mesurée a 517 nm en
utilisant le spectrophotometre. L'activité de piégeage du DPPH est évaluée par le calcul du

pourcentage d’inhibition a l'aide de I'équation suivante :
% | = [(DOc-DOe)/DOc] X 100

DOc : La densité optique du contrdle DPPH.

DOe : La densité optique de 1’échantillon.

La concentration inhibitrice a 50 % (ICsp) a été déterminée en utilisant la courbe de la
variation du taux d’inhibition (% 1) en fonction des différentes concentrations de 1’extrait

hydro-éthanoliques deP. lentiscus.

Préparationde
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Figure 8 : Schéma représentative des étapes de ’activité antioxydante.

11.2.4. Biosynthése des nanoparticules d’oxyde d’étain (NpSnO,)
Pour synthétiser les nanoparticules de SnO;, un volume de 250 ml de la solution de

SnCl,-2 H,0 d’une concentration 0,2 M a été mélangé avec 25 ml d’extrait hydroéthanolique
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des feuilles de P. lentiscus. Apres agitation pendant 1h, le mélange a été séché sous agitation
puis calciné a 400°C pendant 2 h. Les NpSnO, obtenues ont été broyées a 1’aide d’un mortier

jusqu’a I’obtention d’une poudre fine.

11.2.5. Evaluation des propriétés biologiques des nanoparticules d’oxyde d’étain
(NpSnO;)

11.2.5.1. Evaluation de I’activité antibactérienne des nanoparticules d’oxyde d’étain
(NpSnO;)

L’activité antibactérienne des NpSnO, synthétisées a partir des feuilles de P. lentiscus a
été examinée in vitropar la méthode de diffusion des puits vis-a-vis cinq bactéries :
Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, Listeria monocytogenes, Bacillus subtilis et
Staphylococcus aureus. L’activité a été évaluée par la mesure des zones d’inhibition au tour
des puits qui contiennent des solutions des nanoparticules de SnO, a différentes

concentrations.

Les bactéries testées ont été d’abord pré-incubées sur milieux Muller Hinton (a 37°C de
18 a 24h). Des suspensions bactériennes de 0,5 McFarland ont été préparées en ajoutant
quelques colonies bactériennes au bouillon Muller Hinton stérile jusqu’a I’obtention d’une
suspension a une absorbance comprise entre 0,08 et 0,13 a 625 nm. Des boites de Pétri
préalablement coulées avec du milieu Muller Hinton semi-solide ont été ensemenceées avec les
suspensions bactériennes par la méthode d’écouvillonnage puis des puits ont été créés a 1’aide
d’une pipette Pasteur stérile. Par la suite, les puits ont été remplispar 30 pl des différentes
concentrations de NpSnO; (de 3 jusqu'a 100 mg/ml). Le SnCl, (10 mg/ml) a été utilise comme
controle positif. Apres 24 heures d’incubation a 37°C, les diameétres des zones d'inhibition

autour des puits ont été mesurées (figure 10).
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Figure 9 : Etapes de I’activité antibactériennes des NpSnO,.

11.2.5.2. Evaluation de I’activité antifongique des nanoparticules d’oxyde d’étain
(NpSnO;)

L’activité antifongique des NpSnO, a été recherchée contre quatre souches fongiques.
L’activité a été évaluée in vitro par la méthode de diffusion des puits, et en mesurant les zones
d’inhibition au tour des puits qui contiennent des solutions de nanoparticules de SnO; a

différentes concentrations.

Dans un premier temps, les suspensions des souches de champignons de 0,5 MacFarland
ont été préparées en prenant quelques jeunes colonnes des souches a tester (48 h a 30 °C) et
les déposer dans des tubes a essais qui contiennent I’eau physiologique jusqu’a 1’obtention
d’une suspension a une absorbance comprise entre 0,15 et 0,17 & 530 nm. Un volume de 150
ul de chaque suspension de champignon a été ajouté a un volume de 100 ml de PDA semi
solide liquéfié (ensemencement en masse). Puis le mélange a été coulé dans des boites de
pétri. Apres création des puits en utilisant des pipettes Pasteur stérile, un volume de 30 ul des
différentes concentrations de NpSnO; (de 100 jusgu'a 3 mg/ml) ont été ajoutés. Le SnCl, (10
mg/ml) a été utilisé comme témoin. Apres 48 heures d’incubation a 30°, le diametre de la

zone d'inhibition autour des puits a été mesuré (figure 11).
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Figure 10 : Les étapes de I’activité antifongique des NpSnO,

I1.2.5.3.Evaluation de DPactivité antioxydante des nanoparticules d’oxyde d’étain

(NpSnO;)

L’évaluation de I’activité antioxydante des NpSnO, a été effectuée par le méme
protocole utilisé pour déterminer 1’activité antioxydante de 1’extrait hydroéthanolique de P.

lentiscus (Figure 12).

Pour cela, des dilutions des solutions de NpSnO,(de 100jusqu’a Img/ml ont été
préparées. Un volume de 200 pl de chaque solution de NpSnO; a différentes concentrations a
été ajouté a 800 ul de la solution DPPH. Aprés incubation du mélange pendant 30 min a
I’obscurité, ’absorbance a été mesurée a 517 nm en utilisant le spectrophotometre. L'activité

de pi¢geage du DPPH par le calcul du pourcentage d’inhibition et détermination de I’IC50.
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Figure 11 : Schéma représentative des étapes de I’activité antoxydante des NpSnO».
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Chapitre 111 :

Résultats et discussion



I11. Résultats et discussion

Dans cette étude un extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus a été préparé.
Cet extrait a servi comme agent réducteur dans la synthése des nanoparticules d’oxyde

d’étain. Les activités antimicrobienne et antioxydante de ces derniers ont été évaluées.

II1.1. Evaluation du rendement d’extraction

La mesure du rendement est une phase essentielle pour déterminer la quantité et le
pourcentage d'extrait obtenus par une extraction. Ce rendement est le rapport de la masse
d’extrait sec exprimé en g sur la masse végétale initiale exprimé en g (poudre); en le

calculant par la formule suivante :
R%-= (ME/M) x 100
R% : rendement d’extraction.
ME : masse d’extrait sec.
M : masse végetale.

Dans la présente étude, le rendement de 1’extraction hydroéthanolique des feuilles de P.
lentiscus est 26,122 %. Ce rendement est inférieur a celui trouvé par Djedaia., (2017) qui était
64,5 %, tandis qu’il est supérieur a celui rétrouvé par Cheurfa et Allem, (2015) qui était
15,88 %. Dans une autre étude réalisee par Hemma et al., (2018), le rendement d’extraction
des feuilles de la méme plante utilisant le méthanol comme solvant au lieu 1’éthanol était

36,03 %.

Ces variations de valeur du rendement pourraient étre dues aux variations de la méthode
et les conditions d'extraction, le choix de la partie du la plante étudiée, la saison et la région de

la récolte, le sexe de la plante, le solvant utilisé, etc.
I11.2. Screening phytochimique de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus

111.2.1. Evaluation de la teneur en polyphénols dans I’extrait hydroéthanolique des

feuilles de P. lentiscus

La teneur en polyphénols a été déterminée a 1’aide d’un spectrophotomeétre en utilisant le
Folin-Ciocalteu. L’acide gallique (AG) a été utilisé comme une molécule de référence. Le

taux des composés phénoliques de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus a été
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déterminé par I’équation de régression de la courbe d’étalonnage de I’'AG (y=14,41x + 0,234 ;

R?= 0,986) (voir annexe). Les résultats obtenus sont exprimés en mg d’AG par g d’extrait sec.

Aprés une incubation de 2h, un changement de la couleur du mélange réactionnel vers le
bleu a été observé (figure 13), I’intensité de coloration varie en fonction de la concentration

de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus en composés phénoliques (figure 13).

Figure 12: Résultats du dosage des polyphénols.

Les résultats obtenus montrent une forte teneur en polyphénols qui est de 432,56 mg
AG/g d’extrait sec. Cette valeur est supérieure a la valeur obtenue par Djedaia., (2017) qui a
trouvé une valeur de 154,3466 + 2,5 mg AG/ g MS.

Dans 1’étude menée par Hemma et al., (2018), le dosage de polyphénols totale des
extraits méthanoliques des feuilles et des fruits de P. lentiscus a révélé une teneur de
323,5+0,28 et de 318,99+1,02 mg GA/g d’extrait, respectivement.

Ces résultats variant en fonction des conditions du travail, les conditions climatiques, les
conditions environnementales, la méthode d'extraction, les solvants utilisés, I'origine de la

plante et la période de récolte (Bentahar et al., 2020).

11.2.2. Evaluation de la teneur en flavonoides dans I’extrait hydroéthanolique des feuilles

de P. lentiscus

La teneur de I’extrait hydroéthanolique en flavonoides a été déterminée grace a une
courbe d’étalonnage (voir annexe), utilisant la quercétine a différentes concentrations (y =
4,8027x + 0,0016 ; R? = 1). Les résultats sont exprimés en mg équivalent en quercétine par g

d’extrait sec (mg EQ/g d’extrait sec).
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Figure 14 : les dilutions de la quercétine aprés 10 min d’incubation.

Les résultats obtenus montrent une forte teneur en flavonoides qui est de 82,51 +
14,44mg d’EQ/g d’extrait sec.Dans des études précédentes menées par Hemmaet al., (2018)
et Djedaia., (2017), ils ont déterminé lateneur des extraits méthanoliques des feuilles en
flavonoides et ils ont obtenus desvaleurs de 46,75+0,01 mg EQ/ g d’extrait et de 12,93+1,69
mg catéchine/g MS, respectivement.

L'étude menée par Bentahar et al.,, (2020) a suggéré que les concentrations des
flavonoides dans 1’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus dépend des conditions
climatiques et environnementales, la méthode d'extraction, les solvant utilisés, I'origine de la
plante et la période de récolte, utilisation d'un étalon différent et d'une courbe d'étalonnage

différente.

I1.3. Evaluation de I’activité antioxydante de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P.

lentiscus

L'activité antioxydante de I'extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus a été
réalisée par la méthode de piégeage des radicaux libres de DPPH, et évaluée par mesure de
I’absorbance des différentes dilutions a 517 nm par un spectrophotomeétre. Apres avoir
calculer les pourcentages d’inhibition pour chaque concentration d'extrait, nous avons trace la
courbe de pourcentage d’inhibition en fonction des concentrations d’extrait, puis nous avons
déterminé la concentration inhibitrice a 50 %. L'acide ascorbique a été utilisé comme

molécule de référence.

Les résultats obtenus aprés 30 min d'agitation montrent que la couleur du DPPH a été

changé graduellement du violet foncé au jaune péle (figure 15) en présence d'extrait
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hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus. Le jaunissement des solutions augmente avec
I’augmentation des concentrations des solutions d’extrait ; ce qui indiquent l'action de

piégeage du radical libre et la transformation de DPPH en DPPH-H.

Figure 15 : Changement de couleur de DPPH en présence de ’extrait hydroéthanolique

des feuilles de P. lentiscus.
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Figure 16: Courbe de pourcentage d’inhibition en fonction des différentes

concentrations de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus .
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Figure 13: Courbe du pourcentage d’inhibition en fonction des différentes

concentrations de I’acide ascorbique.

Les résultats obtenus par ce test montrent que 1’extrait hydroéthanolique des feuilles de
P. lentiscus présente une forte activité antioxydante arrivant jusqu’a 94,95 % avec une
concentration inhibitrice 50 % (IC50) de 0,0568 mg/ml (figure 16) qui est supérieure a IC50
de I’acide ascorbique (0,0420 mg/ml) (figurel7).

Nos résultats s’accordent avec les résultats obtenus par Djedaia, (2017) dont la valeur
de I’activité antioxydante de I’extrait méthanolique des fruits de P. lentiscus était 91,80 %,
tandis que la valeur de I’IC50 était inférieure a notre valeur avec une valeur de 0,01475mg/1.
Dans une autre étude menée par Hemma et al., (2018), I’extrait méthanolique des feuilles a
présenté un piégeage de 92,61% a une concentration de 0,4 mg/ml avec une valeur de I’IC50
de 0,121 mg/ml. Tandis que la valeur de I’'IC50 de I’extrait hydroéthanolique des feuilles de la
méme plante était 4,23 pg/ml (Ferradji, 2018).

Les différences entre les résultats sont dues probablement a la teneur en substances
antioxydantes présentes dans les feuilles de P. lentiscus telles que les composés phénoliques.

Ces substance ont la capacité de piéger les espéces radicalaires (Ferradji, 2018).

111.4. Evaluation visuelle de la biosynthése des NpSnO,
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Dans la présente étude, la synthese des NpSnO, a été realisée avec succes en utilisant
I’extrait hydroéthanolique des feuilles de la plante P. lentiscus comme un agent réducteur de
SnCl,. Un changement de couleur du blanc au jaune péle est observé apres une agitation
pendant 1h a I’obscurité (Figure 18), confirmant la formation des NpSnO,. Notre résultat de
changement de couleur de la solution contenant les NP s’accorde avec les résultats observés

dans le travail mené par Sikader et al., (2023).

Par la suite, un séchage avec agitation a été réalisé et nous avons obtenu une poudre
noire, puis une calcination a 400 °C pendant 2h a été effectué dont nous avons obtenu des
NpSnO, d’une couleur grise trés claire (Figure 21), ce changement de couleur a ét¢ ¢galement
observé dans d’autre travaux de Elamin et al., (2023); Sikader et al., (2023). Les mémes
changements de couleur ont été observés par nombreux chercheurs (Elamin et al., 2023);
(Sikader et al., 2023).

e
Apreés Apres agitation et
1h ; séchage ‘

Figure 18 : Changement de coloration pendant les étapes de synthése des NpSnO,.

Apres

calcination

Selon Chauvel, (2018) et Berra, (2020) la synthese des nanoparticules a partir des
extraits des plantes est un procédé intéressant pour la création rapide des nanoparticules
métalliques. Ceci est grace a des composants organiques dans les plantes qui sont bioactif
comme : les polyphénols, les flavonoides, les protéines et les enzymes, qui jouent un role d’un

stabilisateur et/ou réducteur pour améliorer la synthese des nanoparticules.
111.5. Evaluation des propriétés biologiques des nanoparticules de SnO,

I11.5.1. Evaluation de ’activité antibactérienne des NpSnO,

L’activité antibactérienne des NpSnO2 biosynthétisées a [’aide de [D’extrait
hydroéthanolique de P. lentiscus a été évaluée par la méthode de diffusion des puits vis-a-vis
des bacteries pathogénes a Gram positif : B. subtilis, S. aureuset L. monocytogenes et a Gram

négatif : E. colietP. aeruginosa. Le SnCl, a eté utilisé comme un témoin.
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D’apres les résultats représentés dans le tableau 2, nous constatons que le pouvoir
antibactérien de ces NPs, varie selon les souches bactériennes testées et les concentrations des
NpSnO, testées. La plus grande sensibilité a ces NpSnO, est notée chez la souche B. subtilis
avec des zones d’inhibition de 8 a 14 mm a des concentrations des NpSnO, de 25 a 100
mg/ml, respectivement (figure 19 D). Alors que, cette sensibilité est un peu plus faible chez la
souche de E. coli avec des zones d’inhibition qui varient de 7 a 13 mm (figure 19 B) a des
fortes concentrations (de 50 a 100 mg/ml), respectivement. Les faibles concentrations n’ont
pas présentés des activités antibactériennes. Une faible activité antibactérienne du sel SnCl, a

été observée vis a vis E. coli (9 mm).

Une sensibilité a été également remarquée chez la souche P. aeruginosa donnant des

zones d’inhibition variables de 7 mm a 14 mm selon les concentrations des NP (figure 19 C).

Une résistance totale a été observée chez les souches S. aureus et L. monocytogens
(figure 19 A, E). Tandis que des zones d'inhibition de 10 mm et de 15 mm ont été observées

avec le sel de SnCl, vis-a-vis S. aureus et L. monocytogens, rsepectivement.
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Figure 19 : Effet des Nps SnO, sur la croissance les bacteéries.

Tableau 2: Les résultats de I’activité antibactérienne des Np SnOs.
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Diameétres des zones d’inhibition contre les bactéries

Gram positif Gram négatif
Concentrations
des NpSnO; en . . .
S. aureus L. B. subtilis  E. coli P.aeruginosa
mg/ml
monocytogenes
100 <6 <6 14 mm (R) 13 mm 7 mm
75 <6 <6 13 mm 12 mm 7 mm
50 <6 <6 11 mm 8 mm <6
25 <6 <6 8 mm 7 mm <6
12 <6 <6 <6 8 mm (R) 12 mm (R)
6 <6 <6 <6 <6 11 mm
3 <6 <6 <6 <6 14 mm (R)
Le témoin 10 mm 15 mm <6 9 mm 10mm

SnCl; (10 mg/ml)

Nous suggérons qu’il y’a probablement une relation proportionnelle entre la zone

d’inhibition et la concentration des NpSnO,.

Nous avons remarqué la sensibilité des souches bactériennes a Gram négatif testées (E.
coli et P. aeruginosa) et d’une seule souche a Gram positif (B. subtilis) aux NpSnO,. Nos
résultats sont en accord avec les résultats obtenus par Haq et al., (2018), qu’ils ont signalé
une forte activité antibactérienne des nanoparticules de SnO, contre des souches bactériennes
a gram négatif (E. coli et P. aeruginosa) par rapport aux souches bactériennes a gram positif
(S. aureus). Ces résultats s’expliquent par les difféerences dans la structure chimique de la
paroi des deux types de bactéries (Haq et al., 2018) .

Des résultats de 1’activité antibactérienne des NpSnO, synthétisées a base d'extrait aqueux
des feuilles de Morinda citrifolia ont montré une sensibilité des souches E. coli et S. aureus a

ces NpSnO, (Elamin et al., 2023). Dans une autre étude présentée par Kumari et Philip,
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(2015), des NpSnO, préparées par I’utilisation d’un extrait aqueux des graines de grenade ont
présenté une forte activité antibactérienne contre E. coli. Abirami et al., (2023) ont également
obtenu une activité antibactérienne des NpSnO, synthétisées a partir des feuilles de P.
lentiscus contre les souches bactériennes E. coli, P. aeruginosa et B. subtilis. Des NpSnO,
synthétisées a 1’aide d'argile montmorillonite activée par l'acide (AT-Mont.) ont montré

également des activites antibactériennes conte S. aureus et P. vulgaries (Phukan et al., 2017).

Nous suggérons que I’effet des NpSnO, varie selon la concentration utilisée et la souche
bactérienne testée. Selon Vidhu et Philip, 2015, les NpSnO; interagissent efficacement avec
la membrane cellulaire et détruisent les bactéries. L'action biocide de ces NpSnO, implique
une perturbation membranaire avec un taux élevé de production d'espéces réactives
d’oxygenes a la surface, ce qui conduit finalement a la mort de 1'agent pathogéne (Abirami et
al., 2023) . Cette action a également une relation avec la taille des NpSnOy, plus leur taille est
petite, plus leur activité antibactérienne augmente. La taille réduite des NPs leur permet de
traverser la paroi cellulaire puis détruire les structures internes des bactéries (Fatimah et al.,
2021).

I1.5.2. Evaluation de ’activité antifongique des NpSnO;

L’évaluation de D’activité antifongique des NpSnOjsynthétisées a 1’aide d’un extrait
hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus a eté réalisée par la méthode de diffusion des
puits sur un milieu PDA semi solide contre Candida albicans, Aspergillus flavus, Penicillium

expansum et Umbelopsis ramanniana).
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Figure 20 : Effet des NpSnO; sur la croissance des souches fongique.

Tableau 3 : Les résultats de I’activité antifongique des NpSnO,.

Diametres des zones d’inhibition contre les bactéries

[NpSNO,](mg/ml) A.flavus U. ramanniana P.expansum C. albicans

100 <6 <6 <6 <6
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75 <6 <6 <6 <6

50 <6 <6 <6 <6
25 <6 <6 <6 <6
12 <6 <6 <6 <6
6 <6 <6 <6 <6
3 <6 9 mm <6 <6
SnCl, <6 17 mm <6 <6

Les résultats de I’activité antifongique montrent que les NpSnO; n’ont présenté aucune
activité antifongique contre les champignons testés (figure 20 et tableau 3) a 1’exception de la
souche U. ramanniana qui a manifesté une sensibilité pour de ces NpSnO, a une

concentration de 3 mg/ml donnant une zone d’inhibition avec un diameétre de 9 mm.

Ces résultats sont différents aux résultats trouvé par Fakhri et al., (2015) et Dheyab et
al., (2022) qui ont trouvé une activité antifongique des Nps de SnO, vis-a-vis la souche
fongique C. albicins. Ces NpSnO, ont montré également une activité contre A. niger, A. flavus
et C. albicans dans d’autre travaux menés par Gebreslassie et Gebretnsae, 2021 et Haq et
al., 2022.

I11.5.3. Evaluation de ’activité antioxydante des NpSnO,

L'activité antioxydante des NpSnO, synthétisés a partir d’un extrait hydroéthanolique des

feuilles de P. lentiscus a été évaluée par la méthode de piégeage du radical libre de DPPH).

Apres une incubation de 30 min, la couleur de DPPH reste violette a la présence des
NpSnO; et méme a des fortes concentrations mais nous avons remarqué que |’intensité de la
couleur violet a diminué. Nos résultats sont différents a ceux trouvés par Gorai, (2018) qui a
observé un changement de couleur de DPPH du violet foncé au jaune péle en presences des
NpSnOs,.

La figure 21 représente une courbe des variations du pourcentage d’inhibition en fonction

des différentes concentrations des NpSnO,.
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Figure 21 : Variations du pourcentage d’inhibition en fonction des différentes

concentrations des NpSnO..

D’aprés les résultats représentés dans la figure 21, nous remarquons que ces NpSnO, ont
montré une activité antioxydante moyenne et atteint son maximum d’activité a 25 mg/ml avec
un pourcentage d’inhibition de 61,8 % et une IC50 de 5 mg/ml; nous remarquons également

que I’activité antioxydante augmente avec 1’augmentation de la concentration des NpSnO..

L’étude menée par Haq et al., (2021), a montré que les NpSnO, synthétisées en utilisant
la méthode de microémulsion se sont révélés étre de puissants inhibiteurs des radicaux libres
DPPH, avec une valeur de I’IC50 de 1,50 pg/ml. Dans une autre étude réalisée par Hong et
Jiang, 2017, les chercheurs ont constaté que ’activité antioxydante des NpSnO, préparés a
partir d'extrait de fruit de Litsea cubeba augmente avec I’augmentation de leur concentration
et que I’ IC50 était de 2257,4 pg/ml.

Selon Vidhu et Philip, 2015, les différences dans la puissance des NP a piéger des

radicaux dépend de divers facteurs telles que la taille des particules, la morphologie, etc.
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Conclusion



Conclusion

Dans ce mémoire nous avons élaboré des nanoparticules de dioxyde d’étain (NpSnO,) en
utilisant un procédé de synthése verte a base d’extrait hydroéthanolique des feuilles de P.
lentiscus. L’extrait hydroéthanolique de cette plante médicinale était riche en biomolécules
actives telles que les polyphénols et les flavonoides, ce qui explique sa forte activité
antioxydante avec une IC50 de 0,0568 mg/ml.

La synthese verte des nanoparticules de dioxyde d’étain a D’aide d’extrait
hydroéthanolique des feuilles de P. lentiscus a été réalisée avec succés ce qui confirme 1’effet

antioxydant de cet extrait.

L’activité antibactérienne des NPSnO, a été plus forte contre B. subtilis et contre les
souches bactériennes a gram négatif (P. aeruginos, E. coli) par rapport aux souches
bactériennes a gram positif (L. monocytogenes, S. aureus). L’effet antibactérien dépond de la
dose des NpSnO; et de la souche bactérienne ce qui nous laisse suggérer que le mode d’action
des nanoparticules dépond de la composition de la paroi cellulaire de ces bactéries. Les
NpSnO;, n’ont présenté aucune activité antifongique contre les souches fongiques testées
(Candida albicans Aspergillus flavus Penicillium expansum Umbelopsis ramanniana) a
I’exception de la souche U. ramannianaqui a manifesté une sensibilité a faible concentration.
Les NpSnO, ont présenté une activité antioxydante modérée, qui augmente avec

I’augmentation de la concentration des NpSnO».

D'aprés ces résultats, ces nanoparticules peuvent étre proposées pour étre utilisées comme
des agents antibactériens ou antioxydant dans les traitements, les détergents, les emballages,
etc.

Enfin, comme suite a ce travail, nous proposons de caractériser ces NP par l'analyse
spectrale UV-Visible, I'analyse de diffraction des rayons X, I’analyse FESEM et EDAX dans
le but de déterminer la taille, la structure et la morphologie de ces Nps et confirmer
expérimentalement les résultats trouves sur des modeles animaux, testée ces Nps contre autre

souches microbiennes et étudier I’activité anti-inflammatoire et anti biofilm de ces Nps .
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Tableau 4: tableau des matériels utilisés.

Milieux de culture

Produits chimiques

Muller Hinton liquide et semi solide,

PDA(potato dextrose agar) semi solide,

Ethanol 70%, Meéthanol, DMSO, acide

ascorbique, ACI;, DPPH, Acide gallique,

Sabouraud carbonate de sodium , quercétine, MTT,..etc.
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Figure 22 :Courbe d’étalonnage de I’acide gallique.
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Figure 23:courbe de I’absorbance de la quercétine en fonction de

concentrations.
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