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RESUME

L’objectif de cette étude est de développer un nouveau matériau biodégradable ayant un effet
antibactérien a utiliser comme emballage alimentaire. Ce matériau a été préparé a partir d’un
biopolymeére a savoir le chitosane mélangé au polyvinyle alcool (PVA) auquel on a jouté un

plastifiant (le glycérol).

Plusieurs formulations ont été préparées en faisant varier les proportions de chitosane, de
PVA et de glycérol. Ces films ont ensuite été caractérisés par des tests physico-chimiques
(gonflement, solubilité), biologiques (activité antimicrobienne contre diverses souches
bactériennes et fongiques) et environnementaux (biodégradation dans différents substrats :

sol, compost, boue d'épuration).

Les résultats ont montré que toutes les formulations présentaient une bonne capacité
d’absorption d’eau, en particulier les films riches en PVA. L’évaluation de l'activité
antimicrobienne a mis en évidence un effet inhibiteur notable, notamment contre
Enterobacter aerogenes, Klebsiella pneumoniae et Candida auris, particuliérement pour les

films contenant 25 % de PVA, 75 % de chitosane et 0,15 g de glycérol.

Concernant la biodégradabilité, plusieurs films ont montré un début de dégradation dans les
substrats mixtes (sol/compost ou sol/boue), en particulier ceux ayant une forte teneur en

chitosane et glycérol.

La formulation la plus intéressante, combinant une activité antimicrobienne €levée et une
bonne aptitude a la biodégradation, est celle constituée de 35 % de PVA, 65 % de chitosane et
0,15 g de glycérol. Cette étude confirme le potentiel des films a base de chitosane/PVA

comme matériaux d’emballage alimentaire biodégradables et actifs.

Mots clés : Films actifs, biodégradabilité, emballage alimentaire.



ABSTRACT

The objective of this study is to develop a new biodegradable material with antibacterial
properties, intended for use as active food packaging. This material was prepared from a
biopolymer, namely chitosan, blended with polyvinyl alcohol (PVA), and plasticized with
glycerol.

Several formulations were prepared by varying the proportions of chitosan, PVA, and
glycerol. These films were then characterized using physicochemical tests (swelling,
solubility), biological evaluations (antimicrobial activity against various bacterial and fungal
strains), and environmental assessments (biodegradation in different substrates: soil, compost,

and sewage sludge).

The results showed that all formulations exhibited good water absorption capacity,
particularly those rich in PVA. Antimicrobial testing revealed notable inhibitory effects,
especially against Enterobacter aerogenes, Klebsiella pneumoniae, and Candida auris,

particularly for films containing 25% PV A, 75% chitosan, and 0.15 g of glycerol.

Regarding biodegradability, several films showed initial signs of degradation in mixed
substrates (soil/compost or soil/sludge), particularly those with higher chitosan and glycerol

content.

The most promising formulation, combining strong antimicrobial activity and good
biodegradability, consisted of 35% PVA, 65% chitosan, and 0.15 g of glycerol. This study
confirms the potential of chitosan/PVA-based films as effective biodegradable and active

materials for food packaging.

Keywords: Active films, biodegradability, food packaging.
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INTRODUCTION GENERALE

Un emballage alimentaire est un matériau qui assure la protection des aliments contre toutes
contaminations (poussieres, microorganismes, substances chimiques) et contre 1’oxygéne en garantissant

une bonne préservation de la qualité de I’aliment.

Les plastiques d'origine pétrochimique peuvent altérer la qualité des aliments lorsqu’ils interagissent avec
eux, et ont un impact environnemental négatif et ce en raison de leur faible biodégradabilité et leur
accumulation croissante dans les décharges [1]. Toutefois, I’un des enjeux majeurs liés a ’utilisation de ces
matériaux réside dans la migration potentielle de monomeres résiduels ou d’adjuvants, susceptibles d’étre

libérés par I’emballage et de contaminer les denrées alimentaires [2].

Récemment, un intérét considérable s'est porté¢ sur le développement et la valorisation de polymeéres
naturels et biosourcés comprenant des polysaccharides tels que la cellulose, 1’amidon, la chitine, le
chitosane et bien d’autres [3]. Ces matériaux offrent des propriétés diversifiées dans la mesure ou ils sont

biodégradables, biocompatibles, parfois comestibles et surtout non toxiques [4].

La chitine et le chitosane sont des polymeres naturels présents notamment dans les plumes de calmars, une
ressource encore peu valorisée a ce jour, ou encore dans les carapaces de crustacés (crevettes et crabes). La
chitine est considérée comme le deuxieéme composé organique le plus abondant sur terre, dont une grande
partie est généralement éliminée sous forme de déchets [S][6]. Ainsi, le chitosane, obtenu par modification
chimique de la chitine, représente une ressource naturelle particulierement intéressante, tant sur le plan

économique qu’environnemental, en permettant la valorisation de déchets biologiques.

Le polyvinyle alcool, principalement obtenu par hydrolyse de I’acétate de polyvinyle, est un polymére a
structure partiellement cristalline, soluble dans ’eau et facilement dégradable par les organismes
biologiques [7]. En raison de sa compatibilité¢ structurale et de ses propriétés hydrophiles, le PVA est
couramment utilis¢ en association avec d'autres polymeéres, notamment des biopolyméres ou des composés
hydrophiles. Il est largement employé dans diverses applications industrielles, notamment pour renforcer

les propriétés mécaniques des films [8].

Dans le cadre de cette étude, nous avons donc entrepris 1’¢laboration de films actifs a base de chitosane et
de polyvinyle alcool (PVA), en y incorporant du glycérol comme plastifiant, afin d’optimiser la flexibilité
des matériaux obtenus. Plusieurs formulations ont été préparées en variant les proportions de ces trois

composants, puis soumises a une série de tests expérimentaux.
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CHAPITRE 1
REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1. Polymeéres biodégradables

1.1.1. Définition :

Selon la Norme Européenne (EN) 13-432, la biodégradation est un processus qui doit impérativement
inclure trois étapes essentielles, pouvant étre successives ou simultanées : la fragmentation, la bio-
assimilation et la minéralisation. La premiere phase, la fragmentation, se manifeste par des changements
observables physico-chimiques : le matériau se désintégre progressivement, en raison notamment de la
réduction de la longueur des chaines polymeéres. Cette dégradation résulte principalement de deux
mécanismes : I’hydrolyse ou 1’oxydation. Il est généralement admis que la désintégration correspond a la
rupture du matériau en particules de petite taille, dont 90 % en masse présentent une granulométrie

inférieure a 2 mm, conformément a la norme EN 13-432. [9]

La deuxieme étape, la bio-assimilation, est plus complexe car elle implique I’intervention d’organismes
vivants. Des micro-organismes, qu’ils soient d’origine animale ou végétale, utilisent les fragments du
matériau comme source de nutriments, qu’ils intégrent par des processus métaboliques. Pour étre
assimilables, les produits issus de la dégradation des polymeres doivent présenter une masse moléculaire
faible et une structure suffisamment fonctionnalisée [9]. La minéralisation correspond a I’étape finale du
processus de biodégradation, au cours de laquelle les composés organiques assimilés par les micro-
organismes sont entiérement convertis en substances inorganiques simples. En conditions aérobies, ce
processus aboutit principalement a la formation de dioxyde de carbone (COz2) et d’eau (H20). En revanche,
en conditions anaérobies, c’est-a-dire en absence d’oxygene, les produits finaux sont majoritairement du

méthane (CH4) et de I’eau [10].

En résumé, les matériaux biodégradables sont des matériaux capables de se décomposer, sous 1’action
enzymatique de micro-organismes, en dioxyde de carbone (COz), méthane (CHa4), eau (H20), composés
inorganiques ou biomasse. Ce processus de dégradation biologique implique l'assimilation et la
transformation progressive des constituants organiques du matériau par des micro-organismes présents

dans I’environnement.

1.1.2. Classification des polymeéres biodégradables :

Il existe une vaste diversité¢ de polymeres ayant la capacité de se biodégrader. Selon la classification des

polymeres biodégradables proposée par Averous [11], quatre grandes familles peuvent étre distinguées :

e Les agro polymeres, des matériaux d’origine naturelle extraits directement de la biomasse
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e Les polymeres d’origine microbienne, obtenus par des procédés de fermentation, et comprend

principalement les poly(hydroxyalcanoates)

e Les polyméres synthétisés chimiquement a partir de ressources renouvelables dont le représentant le

plus connu est le poly(acide lactique)

e Les polyesters synthétiques d’origine pétrochimique comme le polycaprolactone

{Polyméres biodégradables
|

l. T
 Agropolyméres |

Dxrc('tenfent roduits par des A ‘,le Issus de la
extrait g X monoméres 2 R
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Figure 1.1 : Classification des polymeres biodégradables [11].
1.2. Le chitosane

1.2.1. Définition :

Le chitosane est un polysaccharide naturel cationique, obtenu par désacétylation partielle de la chitine [12].
I1 est constitué d’unités de D-glucosamine et de N-acétyl-D-glucosamine, reliées entre elles par des liaisons
B(1—4). Le terme « chitosane » ne désigne pas une structure chimique unique, mais une famille de
copolymeres linéaires a répartition aléatoire de ces deux unités monomeériques, dans des proportions
variables. Cette structure confére au chitosane d’excellentes propriétés filmogenes. On le retrouve
naturellement dans la paroi cellulaire de certains champignons ainsi que dans les exosquelettes de crustacés

et d’insectes [13].
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1.2.2. Structure chimique :

Le chitosane possede trois types de groupes fonctionnels : un groupe amine en position C, ainsi que deux
groupes hydroxyles situés aux positions C3 et Cs. Grace a ses groupes amines libres, ce biopolymere
présente des propriétés remarquables. Contrairement a la majorité des polysaccharides qui sont
généralement chargés négativement, le chitosane, soluble dans les acides faibles, porte une charge positive

[14].

Le degré de désacétylation (DDA) correspond a la proportion d’unités D-glucosamine (avec groupement
amine) par rapport au nombre total d’unités glycosidiques. Dans les produits commerciaux, le chitosane
présente généralement un DDA supérieur a 60 %. Ce paramétre joue un role essentiel dans la solubilité du
polymeére dans les solutions acides diluées (pH compris entre 2 et 6). Le DDA est un indicateur structural
clé qui influence non seulement les propriétés physico-chimiques (comme la solubilité, la charge globale et
la réactivité), mais aussi les propriétés mécaniques (telles que la résistance a la traction, I'¢longation a la
rupture et I’efficacité barriére). Il conditionne également les propriétés biologiques du chitosane,
notamment sa biocompatibilité, sa biodégradabilité, ainsi que ses activités biostimulantes et

anticholestérolémiantes [15].

%

- o l;_‘:Yl Ha -
NH
0

l ~ 0OH
4 b _ | X
L0\ HO 0 A HO s
HO 0 HO 0 -
- NHy NH, 0
OH d

L OH n

Figure 1.2 : Structure du chitosane

1.2.3. Source du chitosane :

Le chitosane est principalement issu des crevettes et des crabes, qui constituent les deux sources naturelles
les plus  abondantes. Il s’agit donc  d’'un  produit  d’origine  animale [16].
Etant donné qu’il est rare le chitosane n'est que dans certains exosquelettes d’insectes (notamment dans la
paroi abdominale des reines de termites) ainsi que dans la paroi cellulaire de certains micro-organismes tels
que les zygomycetes, certaines bactéries et levures. Il n'existe donc pas de source primaire directement

exploitable ; sa production repose essentiellement sur la transformation de déchets issus de la péche [17]
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1.2.4. Propriétés physico-chimiques du chitosane :

Les propriétés physico-chimiques du chitosane sont principalement déterminées par son degré de

désacétylation, sa masse moléculaire, sa viscosité et sa solubilité [18].

1.2.4.1. Degré de désacétylation (DDA) :

Le chitosane, en devenant riche en groupements amine hautement réactifs, voit son degré de désacétylation
devenir un paramétre structural clé. Ce dernier influence de maniére significative ses propriétés physico-
chimiques, ses propriétés mécaniques (résistance a la traction, élongation a la rupture) ainsi que ses
propriétés barri¢re. Par ailleurs, il impacte également les propriétés biologiques du polymere, déterminant

ainsi ses domaines d’application [19].

I1 existe quatre principales méthodes d’analyse permettant de déterminer le degré de désacétylation (DDA)
[20] :la spectrophotométrie UV, la spectroscopie FTIR, le dosage conductimétrique et le dosage pH-
métrique. De maniére générale, une seule méthode analytique ou spectroscopique ne suffit pas a
caractériser de maniere compléte les biopolymeres tels que la chitine et le chitosane. Le degré de
désacétylation du Chitosane peut varier entre 60% et 100%, en fonction des conditions de traitement

appliquées lors de la désacétylation[21].

1.2.4.2. Masse moléculaire :

Le poids moléculaire du chitosane dépend de la source de la matiére et des méthodes de traitements
utilisées. Généralement les conditions extrémes comme des températures ¢levées, la présence d’oxygeéne
dissous ou des traitements agressifs peuvent provoquer la dégradation du chitosane entrainant ainsi une

diminution du poids moléculaire de celui-ci [22].
1.2.4.3. Viscosité :

La viscosité du chitosane est étroitement liée a son degré de désacétylation (DDA). En effet, plus le
chitosane est désacétylé, plus il posséde de groupements amines libres, ce qui améliore sa solubilité et
augmente logiquement sa viscosité. Cette derniere varie aussi en fonction de plusieurs autres facteurs : elle
augmente avec la concentration du polymere, diminue avec 1’¢lévation de la température, croit avec le
poids moléculaire (car la viscosité intrinséque est proportionnelle a ce dernier), et dépend également du pH,

avec des valeurs plus ¢levées a pH acide [23]. L’ INTERVALLE DU PH ET EXPLICATION
1.2.4.4. Solubilité :

Le chitosane est pratiquement insoluble dans 1’eau pure ainsi que dans les solutions alcalines, qu’elles
soient concentrées ou diluées. En revanche, il présente une bonne solubilité dans plusieurs solvants aqueux

légeérement acides, ainsi que dans certains solvants organiques. L’acide acétique dilué est le plus
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couramment utilis€ pour préparer une solution de chitosane. De maniére générale, le chitosane devient
totalement soluble a un pH avoisinant 4. Cette solubilité s’explique par la protonation des groupes aminés a

partir d’un pH de 3, ce qui confére au polymére une charge positive favorisant sa dissolution [24].

Par ailleurs, le chitosane est également soluble dans des mélanges aqueux contenant entre 50% et 60% de
méthanol ou environ 40% d’acétone. Ses propriétés intrinséques, telles que son hydratation, sa structure
tridimensionnelle, sa viscosité, sa capacité a établir des interactions ioniques ou a se lier a des molécules
organiques et des ions de métaux lourds, influencent fortement sa solubilité en milieu aqueux. En outre, sa
structure chimique le rend apte a subir diverses modifications, ouvrant la voie a la synthése de nombreux

dérivés dotés de propriétés physico-chimiques et biologiques variées [24].

1.2.5. Propriétés biologiques :

1.2.5.1. Innocuité/ toxicité :

Le chitosane est largement reconnu pour son innocuité, soutenue par de nombreuses études cliniques, tant
in vitro qu’in vivo chez 1’animal comme chez ’homme, qui ont mis en évidence sa faible cytotoxicité.
Cette caractéristique essentielle permet son intégration dans de multiples domaines d’application, allant de
I’alimentaire au pharmaceutique, en passant par le biomédical, ce qui témoigne de la grande polyvalence de
ce biopolymere. Des recherches ont démontré son innocuité chez I’homme, méme apres une exposition
prolongée par voie orale sur une période de 12 semaines, avec pour seuls effets secondaires observés de
légers troubles digestifs (diarrhées ou constipations) chez une minorité de participants [25]. Son profil
toxicologique est influencé par certains facteurs tels que le degré de pureté du chitosane, son degré de
désacétylation (DDA), son poids moléculaire (PM), ainsi que les traitements chimiques de modification ou
de substitution [26] [27]. D’ou la nécessité¢ de garantir la qualit¢ du chitosane utilis¢é dans chaque

application.

1.2.5.2. Biocompatibilité :

Le chitosane est reconnu pour sa biocompatibilité, en raison de ses interactions avec les tissus et cellules
des organismes vivants qui induisent trés peu de réactions inflammatoires ou de rejets. Il est également
biorésorbable, avec une cinétique de dégradation contrdlable [28]. Les études disponibles a ce jour
confirment son innocuité pour la sant¢ humaine. Toutefois, son utilisation est contre-indiquée chez les

personnes allergiques aux fruits de mer [29].

1.2.5.3. Biodégradabilité :

La biodégradation du chitosane est principalement assurée par des enzymes, notamment les lysozymes
présents chez ’homme et les mammiféres. Ces enzymes hydrolysent les liaisons glycosidiques B-(1—4)

entre les unités de N-acétylglucosamine, produisant des résidus de N-acétylglucosamine et de D-
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glucosamine qui sont ensuite métabolisés par 1’organisme. Ainsi, un chitosane avec un degré de
désacétylation (DDA) de 50 % est facilement dégradé in vivo, sans accumulation dans les tissus ou le sang

[30].

La vitesse de dégradation du chitosane dépend de plusieurs facteurs, notamment son origine, son DDA et
sa masse molaire [31]. Des études ont montré que la susceptibilité enzymatique augmente initialement
lorsque le DDA est inférieur a 50 %, puis continue d’augmenter avec le DDA, jusqu’a une absence de
dégradation observée pour un chitosane avec un DDA de 97% [32]. Cette influence du DDA sur la
dégradation a été constatée tant in vitro, lors de tests avec des lysozymes, qu’in vivo, lors d’implantations

sous-cutanées [33]. Un chitosane avec un DDA de 50 % semble donc offrir une dégradation optimale.

1.2.5.4. Activité antimicrobienne du chitosane :

Le chitosane se distingue par sa puissante activité antimicrobienne a 1’encontre d’un large spectre de micro-
organismes, incluant des bactéries, des champignons, des levures, des virus ainsi que des spores [4]. Cette
activité est modulée par plusieurs facteurs, notamment les caractéristiques propres aux micro-organismes
(telles que le type de souche et 1’age cellulaire), les propriétés intrinseéques du chitosane (densité des
charges positives, poids moléculaire, degré de désacétylation, concentration, caractére hydrophile ou
hydrophobe, et capacité a former des complexes), ainsi que sa forme physique (film, fibre, sphére ou
hydrogel). De plus, I’efficacité du chitosane dépend des conditions environnementales telles que le pH, la

température, le temps de contact et la présence éventuelle de cations métalliques [20].

1.2.6. Domaines d’applications du chitosane :

Les propriétés biologiques singulieres du chitosane, combinées a son origine naturelle, sa
multifonctionnalité, sa disponibilité et la diversité¢ des formes physiques qu’il peut adopter grace a des
procédés technologiques adaptés, expliquent la variété de ses domaines d’application [34] [35]. De maniére
générale, les usages les plus répandus du chitosane concernent I’administration et la libération contrdlée de
principes actifs en pharmacie [35] [36], la fabrication d’échafaudages pour la culture cellulaire en
ingénierie tissulaire [37], ainsi que la conception de pansements a propriétés antibactériennes dans le
secteur biomédical [38]. Il est également utilis¢ dans le traitement des eaux [39], ’industrie cosmétique
[40] [41], Pagriculture [42] [43], 1’agroalimentaire [44] [45], et plus récemment dans 1’emballage

alimentaire [46] [47]. Plusieurs de ces usages sont recensés dans le tableau 1.1.
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Tableau 1.1 : Quelques applications du chitosane dans différents domaines. [48].

Applications Exemples

Piggeage d'ions métalliques
Floculant/coagulant :

- protéines

- colorants

- acides aminés
Filtration
Traitement de surface
Industrie des pates et papiers Papier photographique
Papier pour copies, sans carbone
Bandages, éponges
Vailsseaux sanguins artificiels
Controle du cholestérol sanguin
Inhibition des tumeurs
Membranes
Inhibition de la plaque dentaire
Peaux artificielles
Lentilles de contact
Libération controlée de médicaments
Traitements d’affections osseuses
Poudre de maquillage
Vernis a ongles
Cosmeétique Crémes hydratantes
Dentifrice
Soins capillaires
Immobilisation d’enzymes
Séparation de protéines
Chromatographie d’affinité
Immuobilisation de cellules
Enrobage de graines

Traitement de 1’eau

Domaine médical

Biotechnologies

Agriculture Enrobages de feuilles

Engrais

Piggeage de colorants, d'acides
Alimentaire Conservateur

Complément d alimentation animale
Osmose inverse

Membranes Controle de perméabilité

Séparation de solvants

1.3. Le polyvinyle alcool (PVA) :

1.3.1. Définition et structure :

L’alcool polyvinylique est un polymere dérivé de I’alcool vinylique, dont la formule moléculaire est
(C2H30R)n, ou R peut correspondre a un atome d’hydrogéne (H) ou a un groupe acétyle (COCH3). En
raison de I’instabilité de 1’alcool vinylique a I’état libre, sa synthése ne s’effectue pas directement a
partir de ce composé. Elle passe par la polymérisation de I’acétate de vinyle, menant a la formation de
I’acétate de polyvinyle. Ce dernier est ensuite soumis a une hydrolyse, généralement en présence
d’hydroxyde de sodium (NaOH), ce qui permet de remplacer I’acétate par des groupes hydroxyle (OH),
aboutissant ainsi a la formation de 1’alcool polyvinylique. Ce polymere est principalement constitué¢ de

séquences de diols en liaison 1,3 du type [-CH2-CH(OH)-CH>-CH(OH)-] [24].

L’alcool polyvinylique est reconnu pour sa capacit¢ a former des films présentant des propriétés
émulsifiantes et adhésives, ainsi qu’une bonne résistance aux contraintes mécaniques. Souple,
hygroscopique et hautement soluble dans I’eau, ses propriétés physico-chimiques dépendent fortement

de son degré d’hydratation.
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Figure 1.3 : (a) La structure de 1'alcool vinylique ; (b) Le PVA est synthétisé par hydrolyse d'acétate de
polyvinyle [49].

1.3.2. Applications du polyvinyle alcool :

Le polyvinyle alcool (PVOH) est un polymeére hydrophile caractérisé par des groupes hydroxyles
capables de former des liaisons hydrogeéne intra- et intermoléculaires. Cette structure lui confére de
bonnes propriétés de barriére contre les huiles, les graisses et les solvants organiques, ainsi qu’une
faible perméabilit¢é a 1’oxygéne et a la vapeur d’eau. Bien que d’origine pétrochimique, sa

biodégradabilité est assurée par la présence de groupements hydroxyles [50].

Sous forme réticulée, le PVOH présente une stabilité chimique, thermique et mécanique renforcée, ce
qui le rend adapté aux membranes utilisées dans les procédés de traitement de 1’eau (MF, UF, NF, RO).
Sa polarité limite le fouling et favorise la séparation de composé€s organiques par pervaporation. Dans
le domaine biomédical, il est employé pour la fabrication de dispositifs tels que les pancréas ou reins
artificiels, les membranes d’immuno-isolement, les lentilles de contact et les systémes de libération de
médicaments. Pour certaines applications, des modifications comme la réticulation ou I’irradiation sont

nécessaires pour améliorer sa stabilité en milieu aqueux [50].
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1.3.3. Intérét de ’association avec le chitosane :

L’association du PVA avec le chitosane permet d’obtenir un matériau plus résistant, souple et
biodégradable. Le PVA apporte la solidité et la flexibilité, tandis que le chitosane ajoute des propriétés

antimicrobiennes. Ensemble, ils sont utiles pour faire des films pour emballer les aliments.

1.4 Films actifs :

Les films actifs sont des matériaux d'emballages innovants congus pour interagir avec les aliments
qu'ils recouvrent. Contrairement aux emballages traditionnels, ces films ne se contentent pas de servir
de barriére physique mais contribuent activement a la conservation, a la qualité et a la sécurisation des

aliments.

1.4.1. Types d’agents actifs :

Les agents actifs intégrés dans les films sont généralement sélectionnés pour leurs propriétés

fonctionnelles ciblées. Ils peuvent étre classés comme suit :

% Agents antimicrobiens : utilisés pour inhiber ou retarder la croissance de micro-organismes
pathogenes ou altérants. Exemples :
- Huiles essentielles (origan, thym, clou de girofle)
- Acide lactique, nisine, chitosane
- Nanoparticules d’argent ou d’oxyde de zinc [S1] [52]
s Agents antioxydants : empéchent I’oxydation des lipides et retardent le rancissement ou la
dégradation des nutriments sensibles a 1’oxygene.
- Vitamine E (a-tocophérol), acide ascorbique
- Extraits naturels (thé vert, romarin, grenade) [53]
¢ Agents absorbeurs ou relargueurs spécifiques :
- Absorbeurs : d’oxygene, d’humidité, d’éthyléne

- Relargueurs : de CO> ou d’ardmes [54]

1.4.2. Mécanismes d’action :

Les mécanismes d’action des films actifs dépendent de la nature de 1’agent actif et de son mode

d’intégration dans la matrice du film :

¢ Diffusion controlée : Les agents actifs sont relargués lentement depuis le film vers 1’aliment ou
son environnement (migration controlée). Ce mode est courant pour les antimicrobiens ou
antioxydants [55].

¢ Interaction sans migration : Certains agents (comme les nanoparticules métalliques ou le

chitosane) agissent sans migrer, via un contact direct avec la surface de 1’aliment [56].
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« Absorption sélective : Certains films intégrent des composés capables d’absorber 1’humidité,

les gaz (02, CO»), ou des composés volatils, prolongeant ainsi la durée de conservation [57].

1.4.3. Applications :

Les films actifs trouvent des applications variées, notamment dans :

% L’emballage de produits carnés : Pour réduire la croissance microbienne et ralentir
I’oxydation des graisses. Exemple : film chitosane-huile essentielle pour la viande hachée [S8].

¢ Les produits de la mer : Controle des odeurs et inhibition des bactéries spécifiques (ex. :
Listeria, Vibrio) [59].

s Les fruits et légumes frais : Films enrichis en antioxydants ou agents antifongiques pour
ralentir le marissement et les moisissures [60].

¢ Les fromages : Emballages antimicrobiens pour réduire les levures et moisissures tout en

préservant I’ardme [61].
1.5. Plastifiants :

Les plastifiants sont des composés organiques de faible masse moléculaire et généralement non volatils,
largement utilisés comme additifs dans ’industrie des polymeéres [62]. Leur role principal consiste a
améliorer la flexibilit¢ et de faciliter la transformation du polymére en réduisant la température de

transition vitreuse (Tg).

Selon la définition de 'IUPAC (Union internationale de chimie pure et appliquée), un plastifiant est « une
substance ou un matériau incorporé dans une matrice polymere (généralement plastique ou élastomere)
dans le but d’accroitre sa flexibilité et sa malléabilité ». Ces substances contribuent également a réduire la
dureté, la densité, la viscosité, la tension de déformation et les charges électrostatiques du polymere, tout en
améliorant la flexibilité des chaines moléculaires, la résistance a la rupture et la constante dié¢lectrique [63].
Elles peuvent aussi influencer d’autres propriétés importantes telles que le taux de cristallinité ou la

résistance a la biodégradation [64].

Dans le cas des films polymériques, les plastifiants sont ajoutés pour accroitre la souplesse, réduire la
fragilité, et prévenir le retrait ou la déformation du matériau durant sa manipulation ou son stockage [65—

66].
Un plastifiant idéal devrait présenter plusieurs qualités :
o Une bonne compatibilité avec la matrice polymeére pour éviter le phénomene de migration ;

o Une faible volatilité, pour limiter les pertes par évaporation et garantir une action durable ;
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e Une résistance a I’extraction par les liquides (eau, solvants, etc.) en contact avec le matériau

plastifié ;

e Une efficacité¢ sur les propriétés recherchées : souplesse, résistance thermique et chimique,

résistance aux chocs et au froid, stabilité électrique, etc. ;

e Une innocuité : il doit étre non toxique, inodore, incolore, peu coliteux, et adapté aux usages

alimentaires [67].

La quantité¢ de plastifiant ajoutée a un polymeére varie selon l'effet désiré. Une petite addition de
plastifiant peut étre faite pour améliorer la transformabilité du polymere a I’état fondu. Ceci différe de
grandes additions faites avec l'intention spécifique de transformer complétement les propriétés du

produit [68].
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CHAPITRE II : MATERIELS ET METHODES
Introduction :

Lors de nos travaux au niveau du laboratoire, nous avons appliqué un certain nombre de protocoles
expérimentaux, qui ont permis notamment en la préparation de différentes formulations de membranes a
base de mélange des Polymeéres (Chitosane, PVA, Glycérol), ensuite différents tests ont été appliqués a ces
membranes (test de gonflement, de dilution, de biodégradation, effet anti microbien), ainsi que des tests de
caractérisation du Chitosane utilis¢é (FTIR), nous donnons dans ce qui suit une description des différents

protocoles que nous avons appliqué ainsi que le matériel et les produits chimiques utilisés.

2.1. Produits et matériels utilisés :

2.1.1. Produits :
» Eau distillée ;
» Polyvinyle alcool PVA (-C2H4O)» (Biochem Chemopharma) ;
» Acide acétique glacial CH3COOH ( Applichem Panreac) ;
» Glycérol C3HgOs (Biochem Chemopharma) ;
» Chitine (Biochem Chemopharma) ;
» Milieu de culture Mueller Hinton ;
» Milieu de culture Sabouraud ;

» Souches bactériennes (Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Klebsiella pneumoniae,

Enterobacter aérogenes) ;
» Souches de Champignons (Candida auris, Candida albicans) ;
» Compost (commercial) ;
» Terre végétale ;
» Boues de stations d’épurations.
2.1.2. Matériels :
» Béchers ;
» Barreaux magnétiques ;
» Plaque chauffante et agitateur magnétique ;

» Etuve (Marque MERMMET) ;
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» Balance analytique ;

» Spectrophotométre Infrarouge ;
» Boites de pétris ;

» Eprouvette graduée ;

» Pipettes pasteurs ;

» Bec Bunsen ;

» Compteur de Colonies ;

» Pots horticoles.

2.2. Méthodes expérimentales :

2.2.1. Préparation du Chitosane :

Le chitosane a été préparé a partir de chitine commerciale (Biochem Chemopharma) par dissolution de
cette derniére dans une solution de NaOH a 50%, puis chauffage a 100°C pendant 02 Heures. (Ce
traitement de désacétylation de la chitine a été effectué par une équipe de recherche qui nous a remis le

chitosane prét a I’emploi).

2.2.2. La solubilisation du Chitosane :

Le chitosane est solubilis¢ dans une solution d’acide acétique a 1%, (dans une proportion de lgr dans
100ml de solution), étant donné que ce dernier est insoluble en milieu neutre ou basique. [69], la solution

préparée est agitée jusqu'a dissolution totale et formation d’un gel.

2.2.3. Caractérisation du Chitosane :

2.2.3.1. Détermination du Degré de Désacétylation :

Pour déterminer le degré de désacétylation, un échantillon du chitosane utilisé a été analysé au moyen de la
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) qui est une technique d’analyse qui permet de
caractériser la structure chimique du chitosane. Elle repose sur D’interaction entre un faisceau de
rayonnement infrarouge et les liaisons covalentes présentes dans la molécule. Lorsque la fréquence du
rayonnement correspond a la fréquence de vibration d’une liaison chimique, cette derniére absorbe
I’énergie et entre en vibration. Chaque type de liaison (O—H, N-H, C=0, etc.) présente ainsi une signature

spectrale spécifique.

Cette méthode permet non seulement d’identifier les principaux groupes fonctionnels présents dans le

polymere, mais également d’estimer son degré de désacétylation. Cette estimation repose sur 1’analyse de
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certaines bandes d’absorption caractéristiques dans le spectre, notamment celles liées aux liaisons amides

et hydroxyles.[70]

La formule utilisée pour calculer le degré de désacétylation (DDA) a partir du spectre FTIR est la suivante

[71]
DDA %= 100- [(1320/1420) -0,3822] /0,03233

2.2.4. Evaluation de ’activité antibactérienne du Chitosane :

L’activité antibactérienne du chitosane a été évaluée in vitro a 1’aide de la méthode des puits en gélose :
une technique simple pour mesurer 1’effet inhibiteur d’un composé sur la croissance bactérienne.
Différentes boites de Petri contenant un milieu nutritif solide (une gélose Mueller-Hinton) ont été
ensemencées en surface avec des suspensions bactériennes différentes a savoir Escherichia coli (Gram-),
Staphylococcus aureus (Gram+), Klebsiella pneumoniae (Gram-), et Enterobacter aérogenes (Gram-). Des
puits circulaires ont ensuite été creusés dans la gélose a I’aide d’une pipette pasteur stérile, puis remplis de
solutions de chitosane. Apres que les boites de pétri aient été conservés pendant deux (2) heures pour une

bonne diffusion a température ambiante, elles sont incubées a 37 °C pendant 24 heures.

Apres incubation, I’efficacité du chitosane a été déterminée en mesurant le diametre des zones d’inhibition
autour des puits. Une grande zone d’inhibition indique une forte activité antibactérienne. Ce protocole
permet une évaluation comparative rapide de ’efficacité du chitosane selon la concentration et le type de

bactérie testée.

2.2.5. Evaluation de ’activité antifongique du Chitosane :

Deux souches fongiques (Candida auris et Candida albicans) ont été utilisées pour déterminer 1’activité en
utilisant la méthode des puits en gélose avec le milieu de culture Sabouraud qui consiste a ensemencer les
souches a la surface des boites de pétri préalablement préparées. Des puits circulaires ont ensuite été

creusés dans la gélose a I’aide d’une pipette pasteur stérile, puis remplis de solutions de Chitosane.

L’activité antifongique a €té estimée par mesure du diameétre de la zone d’inhibition de la croissance (en

millimetres) autour des puits.

2.2.6. Préparation des films :

2.2.6.1. Préparation des films de Chitosane pur :

Les films de chitosane pur ont été €laborées selon la technique suivante : une masse de 1 g de chitosane a
¢été dissout dans 100 mL d’une solution d’acide acétique a 1% (v/v) sous une agitation magnétique a
température ambiante pendant 1heure. 10 mL de la solution obtenue est coulé dans une boite de pétrie et
séchée dans une étuve a 50°C pendant 24 heures. Le film qui est formé et démoulé est appelé film de

chitosane pur.
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Figure 2.1 : Le gel de Chitosane

2.2.6.2. Préparation des films de PVA pur :

Une masse de 5 g de PVA a été solubilisée dans 100 mL d’eau distillée chauffée a 70°C pendant 40-45min,
sous agitation magnétique. 10mL de la solution obtenue est coulé dans une boite de pétri et séchée a 50°C

dans une étuve pendant 24 heures. Le film formé est démoulé est appelé film de PVA pur.

Figure 2.2 : Le gel de PVA

2.2.6.3. Préparation des films de mélange de PVA/Chitosane :

Des mélanges de PVA/Chitosane a différents pourcentages ont été ¢laborés a partir des solutions
filmogenes respectives de chaque polymere préalablement préparé. Les solutions sont mélangées et

maintenues sous une agitation magnétique pendant 2 minutes afin d’assurer une bonne homogénéisation.
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Une quantité de 10 mL du mélange obtenu est coulé dans des boites de pétrie puis séchés dans une étuve a

50°C pendant 24 heures.

L’association de ces deux polymeres vise a bénéficier a la fois des qualités du PVA et de celle du

Chitosane.

Les pourcentages des différents mélanges sont illustrés dans le tableau suivant :

Tableau 2.1 : Différents formulations des mélanges réalisés.

Cs/PVA (%) PVA/Cs (%)
100/0 100/0
90/10 90/10
80/20 80/20
70/30 70/30
60/40 60/40
50/50 50/50

2.2.6.4. Préparation des films de mélange de Chitosane/PVA/glycérol :

Des films de différentes formules de PV A/chitosane/glycérol ont été €laborés avec un volume total de

10mL auquel on ajoute la masse du glycérol. Plusieurs formulations ont été testées et nous n’avons retenu

que celles qui présentaient des membranes intéressantes au point de vue structural, (I’ensemble des

formulations préparées est donné dans le tableau en annexe A)

Nous donnons dans les tableaux suivants les différentes formulations retenues.
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Tableau 2.2 : Les différentes formulations retenues (PVA/Chitosane/glycérol)

0,05 g de Glycérol 0,1 g de Glycérol 0,15 g de Glycérol
Chitosane% PVA% PVA% Chitosane% PVA% Chitosane%
65 35 35 65 35 65

25 75

2.2.7. Techniques de caractérisations des films préparés :

2.2.7.1. Test de gonflement :

Le test de gonflement permet d’évaluer la capacité des films a absorber I’humidité, compte tenu de leur
utilisation dans I’emballage alimentaire. Il simule les conditions d'utilisation des films en présence
d’aliments riches en eau et permet d’évaluer leur aptitude a absorber I’humidité sans compromettre leur
intégrité structurelle. Pour réaliser ce test des échantillons de films d’environ 2 cm x 2 cm ont été
découpés, pesés a sec (masse initiale W) et immergés dans de I’eau distillée a température ambiante.
Chaque 3 minutes les échantillons sont retirés et délicatement essuyés avec du papier absorbant afin

d’¢liminer 1’eau en surface sans exercer de pression et sont immédiatement pes€s (masse finale Wy).
L’indice de gonflement a été calculé par cette formule :[72]
Indice de gonflement (%) = (W1 - Wo) / Wo) x 100

2.2.7.2. Test de solubilité :

La solubilité des films préparés a été déterminés selon la procédure suivante :

Les échantillons préalablement découpés en 2 cm x 2 cm sont séchés a 110°C pendant 6 heures pour
¢liminer toute humidité résiduelle, puis pesés (masse initiale Wy). Les échantillons ont ensuite été
immergés dans 50 mL d’eau distillée a température ambiante pendant 24 heures. Aprés immersion, les
résidus non dissous ont été récupérés, puis séchés a nouveau a 110 °C pendant 6 heures avant d’étre pesés

(masse finale W1).[73]
Le pourcentage de solubilité a été calculée selon la formule suivante :
Solubilité (%) = (Wo — W1) / Wo) x 100

Permettant de vérifier la présence du Chitosane, grace a ses bandes d’absorption caractéristiques (liens N—
H, C=0, etc.), elle permet é¢galement de détecter les interactions chimiques entre le Chitosane et les autres
constituants du film (plastifiants, agents actifs...), et de comparer les structures chimiques des films

formulés différemment, afin d’évaluer I’impact des modifications sur leurs propriétés.
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2.2.7. 3. Activité antimicrobienne des films :

L’activité antimicrobienne des films a été évaluée par la méthode de puits en gélose (Agar Well Diffusion
Test — AWDT). Des boites de pétrie contenant de la gélose Muller-Hinton ont été préparés et ensemencés
avec une suspension bactérienne a la surface qui a été repartie uniformément a 1’aide d’une pipette pasteur.
Une fois la surface de la gélose séchée, des puits cylindriques sont creusés et sont remplies des échantillons
liquides a tester contre quatre (4) souches bactériennes a avoir : Escherichia coli (Gram-), Staphylococcus
aureus (Gram+), Klebsiella pneumoniae (Gram-), Enterobacter aérogenes (Gram-) et deux (2)

champignons qui sont : Candida auris et Candida albicans.

A T’issu d’une incubation a 37°C pendant 24heures, 1’activité antimicrobienne est déterminée en mesurant

le diametre de la zone d’inhibition en millimétre autour des puits. [74]

2.2.7.4 Le test de biodégradation :

Différents substrats ont été utilisé pour évaluer la biodégradabilité des films préparés, a savoir :
- Substrat constitué de boue issue de la station d’épuration des eaux usées de Beni Mered.
- Substrat constitué de compost commercial.
- Substrat constitué de sol agricole.
- Substrat constitué de 50% Sol agricole et 50% de Compost (Photo).
- Substrat constitué de 50% Sol et de 50% Boues d’épuration.

Les échantillons de film ont été découpés en morceaux de 25 x 25 mm?. Chaque échantillon, préalablement
enveloppé dans un petit filet de grillage en plastique (pour faciliter la manutention), puis enfoui dans le
substrat contenu dans de pots horticoles (photo) a une profondeur d'environ 10 a 20 mm Les échantillons
ont été conservés a température ambiante et arrosés quotidiennement pour maintenir I'humidité., les
observations ont été effectuées le 3°™ jour, le 7™ j, le 14 ™ j, le 25 ™ j, et le 31 ™ jour, lors de ces

observations les échantillons ont été soigneusement prélevés et photographiés.

Le processus de désintégration a été suivi par inspection visuelle. Un film issu d'une source fossile a été

utilisé comme témoin.[75]



Figure 2.3 : Pots horticoles utilisés dans le test de biodégradation

Figure 2.4 : Conditionnement de la membrane enterrée
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CHAPITRE 111 : RESULTATS ET DISCUSSION

3.1 Méthode de caractérisation du chitosane :

3.1.1. Détermination du degré de désacétylation par spectroscopie infrarouge IR :
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Le degré de désacétylation du Chitosane a été déterminé par spectroscopie infrarouge le spectre obtenu est

donné dans la figure suivante :
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Figure 3.1 : Spectre IR du chitosane

Le degré de désacétylation du chitosane est déterminé a partir de la formule suivante :

DDA %= 100- [(A1320/A1420) -0,3822] /0,

Ainsi le résultat obtenu est :
DDA=83,70%

3.2. Caractérisation des films :

3.2.1. Aspect des films retenus :

Les quatre formulations retenues sont données dans le tableau suivant :

03233



Tableau 3.1 : Aspect des films retenus

Formules

Aspect

35%PVA+65%+0,05g Glycérol

35%PVA+65%+0,1g Glycérol

35%PVA+65%+0,15g Glycérol

25%PVA+75%+0,15g Glycérol

Observations

- Légérement jaunatre
- Lisse

- Souple

- Lisse
- Souple

- Transparente

- Lisse
- Transparente

- Souple

- Lisse
- Transparente

- Souple

3.2.2. Test de gonflement :

Le taux de gonflement des films a été déterminé a partir de la formule suivante :

Taux de gonflement (%) = (W1 - W0) / WO) x 100




Tableau 3.2 : Taux de gonflement des différents films.

Films Taux de gonflement (%)
Chitosane pur 300
PVA pur 745
35%PVA+65%Cs 760
0.05 g de glycérol
35%PVA+65%Cs 640
0,1 g de glycérol
35%PVA+65%Cs 120
0,15 g de glycérol
35%PVA+65%Cs 62,5
25%PVA+75%Cs 116,6
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Les taux de gonflement des films traduisent une capacité d’absorption d’eau trés importante. Ces valeurs

¢levées s’expliquent par la nature hydrophile des polymeres utilisés, notamment le chitosane et le PVA, qui

possédent de nombreux groupes fonctionnels (amines et hydroxyles) capables de former des liaisons

hydrogeéne avec les molécules d’eau. De plus, la structure poreuse et la faible masse initiale des films

peuvent accentuer ces absorptions, conduisant & un pourcentage de gonflement trés élevé. Ce

comportement peut étre bénéfique pour certaines applications d’emballage, notamment lorsque 1’humidité

de I’aliment doit étre partiellement régulée.

3.2.3. Test de solubilité :

Le taux de solubilité des films a été calculée a partir de la formule suivante :

Solubilité (%) = (Wo — W1) / Wo) x 100



Tableau 3.3 : Taux de solubilité des différents films.

Films Taux de solubilité (%)

Chitosane pur 10

PVA pur 15

35%PVA+65%Cs 5
0.05 g de glycérol

35%PVA+65%Cs 0
0,1 g de glycérol

35%PVA+65%Cs 30
0,15 g de glycérol

35%PVA+65%Cs 84

25%PVA+75%Cs 80
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Les résultats du test de solubilité montrent que toutes les membranes préparées ont un taux de solubilité

mis a part la membrane constituée de 35%PVA+65%Cs avec 0,05 g de glycérol, la membrane constituée

de 35%PVA+65%Cs avec 0,15 gr de glycérol est la plus soluble de toutes avec un taux de solubilité de

84%, suivi de la membrane constituée de 25%PVA+75%Cs avec 0,15 g avec un taux de solubilit¢ de 80%.
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3.2.4. L’activité antimicrobienne des films :

Tableau 3.4 : L’activité antimicrobienne des films

Identification de 1 2 3 4 5 6 7 8
I’échantillon
Les diametres (mm)
\Bacteéries
Escherichia
_Coli 0 7 0 10 0 0 0 0
Klebsiella
0 6 18 0 0 5 15 0
Staphylococcus 0 0 0 0 18 0 0 0
aureus
\Enterobacter 12 0 0 17 0 0 0 0
aerogenes
Champignons
Candida auris 10 0 19 19 20 0 17 18
Candida albicans 0 0 0 0 0 0 0 0
% 1:35%PVA+65%Cs+0,05g de Glycérol
% 2:35%PVA+65%Cs+0,1g de Glycérol
% 3:35%PVA+65%Cs+0,15g de Glycérol
% 4:25%PVA+75%Cs+0,15 g de Glycérol
% 5: Chitosane pur
% 6:PVApur
7 :35%PVA+65%Cs
% 8: Glycérol

Remargque : Les pourcentages de PVA et Glycérol sont considérés dans les mélanges d’un volume total de

10 ml.
D’aprés les résultats obtenus et indiqués sur le tableau 3.4 on constate ce qui suit :

L’échantillon 1 constitué¢ de 35%PVA+65%Cs+0,05g de glycérol, a un effet inhibiteur sur la bactérie

Enterobacter aerogenese et un effet inhibiteur sur le champignon Candida auris.
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L’échantillon 2 constitué¢ de 35%PVA+65%Cs+0,1g de Glycérol, a un effet inhibiteur pratiquement
identique sur les bactéries Escherichia. Coli et Klebsiella, et un effet inhibiteur plus important sur le

champignon Candida auris.

L’échantillon 3 constitué de 35%PVA+65%Cs+0,15g de Glycérol, a un effet inhibiteur assez significatif

sur la bactérie Klebsiella, ainsi que sur le champignon Candida auris.

L’échantillon 4 constitué de 25%PVA+75%Cs+0,15g de Glycérol, a un effet inhibiteur assez important sur
les bactéries Escherichia. Coli et Enterobacter aerogenese , Klebsiella, ainsi que sur le champignon

Candida auris.

L’échantillon 5 constitu¢ de Chitosane pur a un effet inhibiteur assez important sur la bactérie

Staphylococcus aureus, ainsi que sur le champignon Candida auris.
L’¢échantillon 6 constitué de PVA pur a un effet inhibiteur seulement sur la bactérie Klebsiella.

L’échantillon 7 constitué¢ de 35%PVA+65%Cs a un effet inhibiteur assez important sur la bactérie

Klebsiella ainsi que sur le champignon Candida auris.

L’échantillon 8 constitu¢ de glycérol a un effet inhibiteur assez important uniquement sur le champignon

Candida auris.

Ces résultats confirment 1’effet anti microbien du Chitosane pur, par ailleurs parmi les mélanges élaborés le
mélange 4 constitu¢ de 25%PVA+75%Cs+0,15g a I’effet anti microbien le plus important, suivi par le
mélange 3 constitué de 35%PVA+65%Cs+0,15g, puis vient le mélange 1 constitué par
35%PVA+65%Cs+0,05g, et enfin le mélange avec I’effet antimicrobien le moins important est le mélange

2 constitué par 35%PVA+65%Cs+0,1g de Glycérol.

A noter un effet antimicrobien modéré du PVA pur qui n’a d’effet que sur la bactérie Klebsiella, alors que

le Glycérol pur n’a d’effet que sur le champignon Candida auris.

A noter que I’échantillon 7 constitué de 35%PVA+65%Cs, a un effet inhibiteur sur la bactérie Klebsiella

ainsi que sur le Champignon Candida auris.

Ainsi le mélange des composés pris séparément peut engendrer un cumul des effets inhibiteurs tel

qu’illustré par I’échantillon 4.

3.2.5. Le test de biodégradation :

Les différents films ont été observés au microscope photonique de grossissement X100 au bout de 31 jour
pour visualiser leur aspect avant et apres le test de biodégradation. Un emballage commercial a également

¢été soumis au test de biodégradation dans les mémes conditions.



Emballage Emballage commercial

commercial avant le apres le test

Figure 3.2 : Aspect au microscope de I’emballage commercial avant et apres le test de biodégradation

Pour les tests effectués dans le sol :

Les résultats obtenus montrent un début de dégradation au niveau de 1’échantillon 1(film 1).

Témoin film 1




Témoin film 3

Figure 3.3 : Test de dégradation dans le Sol
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Pour les tests effectués dans le sol (suite) :

Film 2

Témoin film 2

Témoin film 4

Figure 3.4 : Test de dégradation dans le Sol (suite)
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Pour les tests effectués dans le Compost :

Les résultats obtenus ne montrent aucune dégradation au niveau des 4 échantillons

Témoin film

Témoin film 3

Figure 3.5 : Test de dégradation dans le substrat Compost
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Pour les tests effectués dans le Compost (suite) :

Témoin film 2

Témoin film 4

Film 2

Film 4

Test de dégradation dans le substrat Compost (suite)

.
.

Figure 3.6
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Pour les tests effectués dans les boues issues de la station d’épuration de Beni Mered :

Les résultats obtenus ne montrent aucun début de dégradation apparent au niveau des 4

échantillons.

Témoin film 1

Témoin film 3

Figure 3.7: Test de dégradation dans le substrat Boue de station d’épuration
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Pour les tests effectués dans les boues issues de la station d’épuration (suite) :

Témoin film 2

Témoin film 4

Figure 3.8: Test de dégradation dans le substrat Boue de Station d’épuration (suite)
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Pour les tests effectués dans le 50% Compost + 50% Sol :

Les résultats obtenus montrent un début de dégradation apparent au niveau de 1’échantillon 3.

Témoin film 1

Témoin film 3

Figure 3.9: Test de dégradation dans le substrat Sol /Compost (50%50%)




Pour les tests effectués dans le S0% Compost + 50% Sol (suite) :
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Témoin film 2

Témoin film 4

Figure 3.10: Test de dégradation dans le substrat Sol /Compost (50%50%) (suite)
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Pour les tests effectués dans le 50% Boues + 50% Sol :

Les résultats obtenus montrent un début de dégradation apparent au niveau de I’échantillon 3

Témoin film 1

Témoin film 3

Figure 3.11 : Test de dégradation dans le substrat Sol /Boue (50%50%)
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Pour les tests effectués dans le 50% Boues + 50% Sol (suite) :

Témoin film 2

Témoin film 4

Figure 3.12 : Test de dégradation dans le substrat Sol /Boue (50%50%) (suite)




L’ensemble des résultats du test de dégradation montre un début de dégradation de certains

échantillons testés dans les différents substrats :
Pour le sol c’est les échantillons 1.
Pour le mélange Boue + sol c’est 1’échantillon 3.

Pour le mélange Compost + sol c¢’est 1’échantillon 3.
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CONCLUSION GENERALE

Dans le cadre de ce travail que nous avons réalis¢ pour 1’¢laboration d’un emballage
alimentaire ayant des caractéristiques avantageuse pour la conservation des aliments ainsi que
pour la protection de 1’environnement, nous avons ¢élabor¢ plusieurs formulations d’emballage
a base d’un mélange de Chitosane , de PVA et de glycérol, nous avons par la suite retenu 4
formulations qui présentent les meilleures qualités structurales et nous les avons soumises a
des tests de gonflement (absorption de I’eau), d’effet anti bactérien pour ce qui est de 1’effet
sur la conservation des aliments et de solubilisation et de biodégradation dans différents

substrats pour ce qui est de I’effet sur la protection de 1’environnement.

Les résultats obtenus sont encourageant et ont démontré que I’ensemble des quatre matériaux
testés ont présenté des caractéristiques intéressantes néanmoins le matériau le plus intéressant
est la formulation composée d’un mélange de 35% de PVA+65% de Chitosane +0,15g de
glycérol qui a une meilleure aptitude a la biodégradation ainsi qu’un effet anti bactérien

intéressant.
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ANNEXE A : Différentes
formulations réalisées avec le

PV A/Chitosane/Glycérol
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TABLEAU DES FORMULATIONS REALISEES AVEC
PVA/CHITOSANE/GLYCEROL ( volume préparé 10mL)

PVA CHITOSANE GLYCEROL
20% 80% 0,05¢
20% 80% 0,lg
20% 80% 0,15¢
25% 75% 0,05 g
25% 75% 0,lg
25% 75% 0,15g
30% 70% 0,05g
30% 70% 0,lg
30% 70% 0,15g
35% 65% 0,05g
35% 65% 0,lg
35% 65% 0,15g
40% 60% 0,05g
40% 60% 0,lg
40% 60% 0,15g
40% 60% 0,2 ¢




50% 50% 0,05¢
50% 50% 0,lg
50% 50% 0,15g
50% 50% 0,2 g
80% 20% 0,5 ¢

63



ANNEXE B : Résultats des tests
antimicrobiens
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65

Test effet sur enterobacter par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,05¢g de Glycérol



Test effet sur enterobacter par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,15¢g de Glycérol
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Test effet sur Escherichia. Coli par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,1g de Glycérol



68

Test effet sur Escherichia. Coli par le mélange de 25%PVA+75%Cs+0,15g de Glycérol
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Test effet sur Klebsiella pneumoniae par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,1g de

Glycérol



70

Test effet sur Klebsiella pneumoniae par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,15g

de Glycérol



Test effet sur Klebsiella pneumoniae par le chitosane pur
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Test effet sur Klebsiella pneumoniae par le mélange de 35%PVA+65%Cs
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Test effet sur Staphylococcus aureus par le chitosane pur
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Test effet sur Candida auris par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,05g de Glycérol



75

Test effet sur Candida auris par le mélange de 35%PVA+65%Cs+0,15g de Glycérol
(noté 3) et le mélange de 25%PVA+75%Cs+0,15g de Glycérol (noté 4)



