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Résumé : 

La modification chimique des polymères consiste en une modification de la nature des groupements réactifs 
portés par une chaîne polymère. La modification peut avoir lieu sur les groupes fonctionnels ou 
les instaurations en bout de chaîne, sur les chaînes latérales ou au niveau du squelette principal des polymères. 

Dans le but d’une modification chimique des polymères synthétiques ou naturels le Poly (éthylène-co-alcool 
vinilique) PEVA et l’Hydroxy Propyle Méthyle Cellulose HPMC ont été utilisés afin d’obtenir des polymères 
hydrophobes et hydroxyles. 

Plusieurs voies de synthèses ont été réaliser en présence de molécules contenant des fonctions acides comme 
Céphalexine CF, Acide Fusidique AF, Acide carminique AC. 

La caractérisation des films obtenus par spectroscopie infrarouge à transformée de Fourrier a prouvé l’existence 
des groupements fonctionnels des matières premières dans le réseau macromoléculaire PEVA/PA. ET par 
spectroscopie Ultra- Violet comme étude de la libération. A la fin une conclusion générale  

Mots clés : Polymères naturels hydroxyles, polymères de synthèses hydroxyles, hydrophobisation, 

Libération prolongée, greffage. 

Abstrat: 

The chemical modification of the polymers consists of a modification of the nature of the reactive groups 
carried by a polymer chain. The modification can take place on the functional groups or the end-of-chain 
initiations, on the side chains or at the level of the main skeleton of the polymers. 

For the purpose of a chemical modification of synthetic or natural polymers PEVA Poly (ethylene-co-vinyl 
alcohol) and Hydroxy Propyl Methyl Cellulose HPMC have been used in order to obtain hydrophobic and 
hydroxyl polymers. 

Several synthetic routes have been carried out in the presence of molecules containing acidic functions such as 
cephalexin CF, AF fusidic acid, carminic acid AC. 

The characterization of the films obtained by Fourier transform infrared spectroscopy has proved the existence 
of the functional groups of the raw materials in the macromolecular network PEVA / PA. AND by ultraviolet 
spectroscopy as a study of the release. At the end a general conclusion 

Key words: Hydroxylated natural polymers, hydroxyl synthesized polymers, hydrophobization, Extended  
release, grafting. 
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Introduction générale 

 

Depuis le début du siècle dernier le développement de la science des polymères s’estaccompli 

grâce aux progrès de la chimie. La chimie apporte des fonctions nouvelles ouassemble 

différentes fonctions pour répondre aux nouveaux besoins de l’industrie dans lesapplications 

biomédicales, pharmaceutiques ou environnementales de traitement des effluentsindustriels. 

En effet, des traitements chimiques et physico-chimiques particuliers confèrentaux matériaux 

polymériques des performances originales telles que l’inertie chimique, lecaractère hydrophile 

ou hydrophobe. 

L’objectif de cette étude consiste aux remplacement de la fonction hydroxyle polaire par une 

autre fonction apolaire à savoir la fonction ester via une réaction d’hydrophobisation. 

Le mémoire est subdivisé en deux parties :  

� La première partie est consacrée à l’étude bibliographique dont le premier volet est 

consacré à la description de la modification chimique de polymère :modification des 

polymères synthétiques et naturels, puis étudie le greffageet libération prolongée. 

Tandis que le deuxième volet est consacré à la description des applications des 

polymères 

� La deuxième partie est composé du chapitre matériels et méthodes ou sont décrit les 

produits et les matériaux utilisés ainsi que la description des techniques 

expérimentales utilisées pour la caractérisation des différents produits obtenus, et d’un 

autre chapitre consacré à la discussion des résultats de la synthèse, la caractérisation 

des polymères préparés. 
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I. Introduction : 

Les polymères ont été employés pendant beaucoup d'années et dans différents domaines, entre 

autre plusieurs modifications chimiques ont été établies sur les polymères jouant ainsi un rôle 

de plus en plus important dans la fabrication de divers systèmes de libération prolongée et 

optimisation des médicaments. 

Le PEVA et HPMC sont utilisés pour la livraison du médicament vu leurs sensibilités au pH, 

ils ont la caractéristique de protéger le médicament de l'action des enzymes et de l'acide 

gastrique Fluides, qui sont en fait très acides [1,2]. 

La modification chimique permet de préparer des polymères dont le monomère n'existe pas et 

préparer une large gamme de produit à partir d'un seul polymère. Elle a été l'objet de 

nombreuses études, théoriquement toute réaction de la chimie organique peut être appliquée à 

un polymère ; les mécanismes et la cinétique peuvent cependant être très différents dans le cas 

de la petite molécule et du macromolécule (polymère). 

Dans la modification chimique, un polymère est transformé en un autre par réaction 

intermoléculaire ou par réaction avec lui-même ou avec d’autres composés. [3] 

I.1.Les principaux processus de modifications chimiques des polymères sont : 

• La cyclisation [4] : la cyclisation des polymères est une réaction chimique qui mène à 

: 

� La formation de cycles dans les chaînes polymères. La réaction de cyclisation aura 

lieu quand il y a deux unités voisines qui peuvent réagir ensemble pour former des 

cycles. 

� La transformation de tout le polymère en un seul cycle. La réaction de cyclisation aura 

lieu quand il y a deux unités en bout de chaîne qui peuvent réagir ensemble pour 

former un cycle. 

• La fonctionnalisation [5] : la fonctionnalisation des polymères est l'introduction de 

groupes chimiques dans des polymères pour créer un produit avec des propriétés 

spécifiques. 

• La copolymérisation : peut-être effectue par greffage ou par rayonnement. 

• La réticulation. 

• La dépolymérisation : processus de conversion d'un polymère en un monomère ou en 

un mélange de monomères. 
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• La coupure de chaîne : réaction chimique entraînant la rupture de liaisons du 

squelette [6]. 

Les polymères modifiés peuvent être naturels ou synthétiques. 

I.2. Modification des polymères synthétiques : 

La modulation des propriétés des polymères peut être réalisée par modifications physiques et 

/ou chimiques de leurs structures. Les voies chimiques, décrites par Ferruti [7] dès 1973, 

représentent des alternatives bien plus intéressantes. La première consiste en la 

copolymérisation de deux monomères dont l’un au moins possède la propriété ou la 

fonctionnalité souhaitée et dont les propriétés de base façonnent celles du nouveau matériau. 

La seconde réside dans la synthèse puis la polymérisation de nouveaux monomères. Cette 

méthode, qui semble simple, n’est pourtant pas toujours envisageable. En effet, la synthèse 

même des monomères fonctionnalisés n’est pas toujours possible et nécessite beaucoup de 

temps. En outre, les fonctions à intégrer peuvent interférer avec les mécanismes de 

polymérisation, ce qui nécessite donc de passer par des étapes de protection-déprotection 

souvent fastidieuses et pas toujours respectueuses des squelettes polymères (Fig.I.1). Il est 

alors envisageable de passer par des méthodes agissant sur le squelette d’un polymère 

préexistant. 

 

Figure I.1: Méthode générale d’obtention de nouveaux polymères fonctionnalisés et/ou 

protégés par polymérisation de monomères. 

1.3. Modification des polymères naturels : 

Parmi les polymères naturels les plus reconnus, la cellulose est la matière première organique 

la plus abondante dans la nature.  
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I.3.1. Modifications chimiques de la cellulose : 

Les modifications de cellulose les plus fréquemment rencontrées sont l'estérification et 

l'éthérification des groupements hydroxyles de la cellulose. De nombreux dérivés 

cellulosiques hydrosolubles ou solubles dans des solvants organiques sont préparés par ces 

méthodes chimiques de modification. Il existe cependant d'autres types de transformation, tels 

que la déoxyhalogénation et l'oxydation. 

La cellulose elle-même est un produit polymérique unique possédant plusieurs attributs 

comme par exemple sa capacité à absorber l'humidité, haute résistance, durabilité, haute 

stabilité thermique, bonne biocompatibilité, un coût relativement faible, une faible densité et 

bonnes propriétés mécaniques. Cependant, ce polymère possède certains inconvénients, il 

s'agit notamment de son caractère hydrophile élevé (non désirable pour certaines applications 

des composites), sa faible solubilité dans les solvants organiques, sa faible stabilité 

dimensionnelle, etc. Pour pallier à de tels inconvénients, une modification contrôlée physique 

et / ou chimique de la structure de la cellulose est nécessaire [8, 9].  

Les différents types de modification de la cellulose sont répertoriés sur la (figure I.2) [10]. Il 

est possible d'effectuer sur la cellulose toutes les modifications applicables aux alcools 

primaires (C-6) et secondaires (C-2, C3) aux liaisons cétal (C-2, C3), aux liaisons éthers 

(liaisons ᵦ (1-4)) et, à un moindre niveau, aux fonctions aldéhydes (extrémité réductrice du 

polymère). 
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Figure I.2 : Modifications chimiques les plus rencontrées en relation avec la structure du 

polymère [10]. 

Ces différentes réactions peuvent être classées en deux catégories, selon les modifications 

apportées au polymère : 

 

• Modification de squelette lui-même (oxydation de la liaison glycol, oxydation de la 

fonction alcool primaire).  

• Modifications des groupements hydroxyles. 

Cependant, dans presque tous les cas de transformations, la cellulose doit subir un traitement 

préalable en raison du nombre important de liaisons hydrogène. 

I.3.2. Greffage de polymères par activation des groupements hydroxyles : 

Cette technique permet d'attacher à la surface de la fibre de cellulose des polymères via une 

suite réactionnelle (Figure I.3). 
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Figure I.3 : schéma réactionnel pour activer les groupements hydroxyles. 

 
Dans un premier, le phénylisocyanate réagit avec un groupement hydroxyle du polymère, 

formant le produit l réagissant ensuite avec le 2,4 toluènediisocyanate afin de former l'entité 

produit II qui réagira sur les groupements hydroxyles de la cellulose [11, 12,13]. 

I.3.3. Les différentes l’approches de greffage : 

Ces méthodes sont généralement basées sur trois approches : « Grafting-to », «Grafting-from 

» et «Grafting-through». 

• Approche « Grafting to » 

Les premiers travaux relatifs à cette approche datent des années 70, son principe repose sur le 

greffage de chaînes polymères préformées porteuses de fonctionnalités réactives vis- à-vis des 

sites superficiels de la chaîne cellulosique (Figure 1.4) [14]. 
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Figure I.4 : Représentation schématique de l'approche «Grafting-to». 

• Approche « Grafting-through» 

L'approche « Grafting-through » constitue une alternative de l'approche « Grafting-to » dans 

le sens où elle permet de s'affranchir partiellement des problèmes de diffusion et 

d'encombrements stériques inhérents aux macromolécules. Cette approche repose sur 

l'introduction d'un groupement fonctionnel jouant le rôle de co-monomère à la surface de la 

chaîne cellulosique. De ce fait, il garantit un point d'ancrage via une liaison covalente entre 

les chaînes polymères et la chaîne cellulosique (Figure 1.5) [14]. 
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Figure I.5 : Réactions de greffage par la technique «Grafting-through». 
 

• Approche « Grafting-from » 

L'originalité de cette approche réside dans l'amorçage de la polymérisation via des 

groupements fonctionnels appropriés introduits à la chaîne cellulosique. En d'autres termes, 

son principe repose sur l'utilisation d'amorceurs supportés. La fonctionnalisation de la chaîne 

constitue donc l'étape primordiale de ce procédé. La restriction de la mobilité des sites 

amorceurs qu'engendre le greffage induit une diminution de leur accessibilité, provoquant une 

diffusion limitée, pouvant affecter le processus général de polymérisation et par conséquent, 

la densité de greffage. Néanmoins, cela est contrebalancé par la diffusion des monomères 

nettement moins limitative stériquement que celle des macromolécules. Généralement, les 

matériaux obtenus par cette approche présentent une densité de greffage supérieure à celle 

obtenue par les approches « Grafting-to » et « Grafting-through » [bionanocomposites based 

on] (Figure 1.6) [14]. 
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Figure I.6 : Représentation schématique de l'approche « Grafting-from ». 

 

I.4.Hydrophobisation : 

L 'hydrophobicité (du grec hydro = eau et ph6bos = peur) d'un composé se définit par sa 

capacité à repousser l'eau ou être repoussé par l'eau [15]. Ce composé est alors dit 

hydrophobe. Il a la particularité de ne pas pouvoir former de liaisons hydrogènes avec l'eau et 

est soluble dans des solvants organiques. Cette caractéristique peut être appréciée de manière 

qualitative grâce à la mesure de l'angle de contact. Il s'agit de l'angle mesuré entre une goutte 

d'eau et la surface du matériau sur lequel il repose [16]. La mesure de cet angle, S, s'effectue 

comme indiquer en (figure I.7). 

 

Figure I.7 : Caractérisation de la surface du matériau avec l'angle de contact. 
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Si l'angle est inférieur à 90°, la surface est dite hydrophile (la surface de contact entre l'eau et 

le matériau est alors élevée). Lorsque S est supérieur à 90°, la surface du matériau est dite 

hydrophobe (la surface de contact entre l'eau et le matériau est faible). Enfin, il existe le cas 

où l'angle dépasse les 150° : on parle dans ce cas de super hydrophobicité. 

La première méthode d’hydrophobisation est la réaction d’estérification avec le précurseur 

d’estérification 

I.4.1 Estérification : 

De manière générale, la réaction d'estérification consiste en la condensation d'un alcool sur un 

acide pour donner un ester et de l'eau. Cependant, cette réaction est réversible et correspond à 

un équilibre entre l'ester et l'acide (Figure 1.8), [17]. 

Les esters de cellulose peuvent être de différentes natures : 

• Les esters inorganiques de cellulose : Ils représentent une grande famille de dérivés de la 

cellulose. Ces esters de cellulose peuvent être synthétisés, par exemple, par réactions de 

phosphorylation [18] ou de sulfatation. Les produits obtenus sont des agents potentiellement 

anticoagulants ou ayant de bonnes propriétés filmogènes (ex : tosylcellulose). 

• Les esters organiques de cellulose qui font l'objet principal de ce paragraphe. 

 

Figure I.8 : Schéma général de la réaction d’estérification [17]. 

Pour former préférentiellement l'ester, la réaction est le plus souvent réalisée à partir de 

dérivés d'acide : anhydride d'acide, chlorure d'acide ou encore ester de cet acide. 
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                                  Figure I.9 : Synthèse d’esters à partir de dérives d’acide [17]. 

I.5. Le copolymère éthylène-alcool vinylique (PEVA) : 

I.5.1. Définition : 

Le copolymère éthylène-alcool vinylique ou PEVA est un copolymère thermoplastique 

souple, limpide et brillant présentant une excellente résistance à la fissuration par flexion et 

une très grande résistance aux hydrocarbures, aux huiles et aux solvants organiques.  

Le PEVA est un polymère formé à partir de la polymérisation de l’éthylène et de l’alcool 

polyvinylique. 

I.5.2. Les propriétés de PEVA :  

Le PEVA est un polymère hydrophile, Les différents types de PEVA sont utilisés avec des 

concentrations différentes en éthylène. Cela permet d’obtenir différentes propriétés barrière et 

mécaniques : plus la quantité d’éthylène est basse, plus les propriétés barrière de PEVA aux 

molécules volatiles sont élevées alors que Le PEVA contenant une plus haute quantité 

d’éthylène possède une température de fusion plus basse et est donc plus facile à extruder. Les 

PEVA standards contiennent entre 32% d’éthylène (température de fusion = 181°C, densité = 

1,19�/���) et 44% d’éthylène (température de fusion = 164°C, densité = 1,14 �/���). 
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Figure I.10 : structure moléculaire du PEVA. 

 

I.5.3. Les avantages de PEVA : 

Parmi les avantages de ce polymère, nous pouvons citer ses hautes propriétés barrière aux gaz 

en environnement sec, sa bonne protection générale aux arômes, sa tenue à la stérilisation et la 

pasteurisation, sa résistance aux micro-ondes et sa transparence. 

I.6. Définition d’hydroxy propyle méthyl cellulose (HPMC) : 

Le HPMC est obtenu par association du chlorure de méthyle et l’oxyde de propylène permet 

la substitution simultanée des groupements méthoxyle et hydroxy propyle [19].  
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Figure I.11: Structure de l’hydroxy propyle méthyle cellulose (HPMC) [19]. 
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I.7. Généralité sur les principes actifs : 

I.7.1.  Acide carminique : 

L'acide carminique est une tétrahydroxyanthraquinone, et un colorant naturel isolé de 

plusieurs insectes tels que cochenille. Il joue un rôle de métabolite animal et de colorant 

histologique. 

Il est utilisé comme colorant dans les aliments, les produits pharmaceutiques, les articles de 

toilette, etc. Il est également utilisé comme colorant microscopique et marqueur biologique. 

Le terme carmin désigne, par métonymie, une couleur d'un rouge profond. 

I.7.2. Acide fusidique : 

L'acide fusidique est un acide organique qui possède des propriétés antibiotiques 

bactériostatiques. Il est efficace principalement sur les bactéries à Gram positif. 

 L’acide fusidique est souvent utilisé par voie topique dans les crèmes et les gouttes pour les 

yeux, mais il est disponible dans les formulations systémiques, notamment les comprimés et 

les injections.  Il agit en inhibant la translocation pendant la synthèse des protéines. 

I.7.3. Céphalexine : 

La céphalexine est un antibiotique antibactérien de la famille des β- lactamines du groupe des 

céphalosporines de première génération. La céphalexine se lie aux protéines de liaison à la 

pénicilline (PBP) situées sur la membrane interne de la paroi cellulaire bactérienne et les 

inactive. Elle est plus active contre les organismes à Gram positif et moins active contre les 

organismes à Gram négatif. 

I.7.4. Acide acétylsalicylique (aspirine) : 

I.7.4.1. Synthèse chimique : 

L’Acide acétylsalicylique est un ester synthétisé à partir de l’aide salicylique : l’hydrogène 

du groupe hydroxyle – O-H, porté par le cycle benzénique est remplacé par un groupe acétyle 

–CO-CH3. L’estérification par l’acide acétique ne produit qu’un très faible rendement en 

ester, en emploie l’anhydride éthanoïque (ou acétique) en excès afin d’obtenir un rendement 

maximal.  
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Figure I.12 : la réaction d’estérification d’acide acétylsalicylique. 

 

I.8.La cinétique de libération de principe actif : 

Selon les interactions entre le principe actif et le milieu extérieur, deux types de 

microparticules peuvent être formés, celles qui ne doivent pas libérer leur contenu telles que 

les microparticules qui contiennent des enzymes ou des bactéries et celles qui sont formulées 

de façon à libérer le principe actif. Nous distinguons les systèmes à libération déclenchée et 

les systèmes à libération prolongée [20]. 

I.8.1. Les différents types de libération : 

• Les systèmes à libération déclenchée : sont généralement des microcapsules formées 

d’une membrane étanche, qui vont libérer brutalement leur contenu par éclatement, 

sous l’effet d’une pression (mécanique ou osmotique) ou par fusion sous l’effet de la 

température [21]. 

• Les systèmes à libération prolongée : ce sont des microsphères. Ce type de système 

est caractérisé par les mécanismes de libération mis en jeu (diffusion passive, 

dégradation/dissolution du matériau enrobant, échange d’ions...) au cours de la 

dissolution de la forme. 

La libération peut-être réaliser par deux processus : 

• Par de l’Encapsule (figure I.13) 

• Par la réaction chimique ‘entre le polymère et le principe actif ’, (figure I.14). 

Il s’ensuit que la libération dépendra des structures de ces systèmes (microcapsules ou 

microsphères) [22]. 
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Figure I.13 : Schéma représentant les différents types de libération. 
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Figure I.14 : Schéma représentant la libération entre PEVA et le principe actif. 

I.8.2. Libération d’acétylsalicylique (l’aspirine) par PEVA : 

Pr T.Aouak and al, ont mené une étude de la libération de l’aspirine par PEVA [23], à partir  

d’une réaction d’estérification a différent valeurs du pH et en utilisant des copolymères du 

PEVA de différents valeurs d’épaisseurs. 

Young et al ont utilisé le copolymère PEVA come support pour la libération de la 

doxorubicine [24]. 

I.9.Applications des polymères [25,26] 

Les applications des polymères selon European Plastics Demand by Resin (2009) ; 

*Domaine pharmaceutique 

*Emballage (34%)  

*Bâtiment et Construction (23%)  
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*Électricité et Électronique (9%) 

*Automobile (8%) 

*Sport et Loisirs (3%) 

*L'agriculture (2%)  

*Autres (21%) 

Ces six marchés représentent environ 80% des plastiques utilisés en Europe. Les 20%Restants 

sont dans de nombreux autres marchés, même si leur poids économique est faible ils sont des 

opportunités à forte valeur ajoutée potentielle comme le marché de la santé, comprenant 

notamment le boom du secteur biomédical. 

Selon EuPC, cinq familles de plastiques représentent 75% de tous les plastiques utilisés en 

Europe : PE (LDPE - PEHD) – PP – PVC - PS - polystyrène expansé – PET. 

I.9.1. Domaine pharmaceutique : 

La libération rapide et prolongée des différents principes actifs par le bée des polymères a été 

couronné de succès ces dernières années.  

I.9.2. Emballage : 

 L'emballage est le plus grand marché pour les matières plastiques. Les emballages 

Plastiques sont essentiels pour la santé humaine et la nutrition. 

Ce marché a de nombreux segments : de l’emballage de base pour des hamburgers au 

Techniques innovantes de protection pour les produits médicaux. Des technologies Novatrices 

dans tous les segments de ce marché sont aujourd'hui utilisées, contribuant à améliorer notre 

vie quotidienne. 

Les facteurs clés de ce segment de marché sont les questions environnementales. Ce secteur 

est fortement impacté par les développements des biomatériaux et de la Législation. Les 

nouveaux matériaux dégradables ou "compo stables" sont soumis à Discussion et débats. Les 

principales matières plastiques utilisées dans ce marché sont : PE, PP, PVC, PS et PET. 

Exemple : Bouteilles, pots de yaourt, boites aux lettres, problème thermique, gainage films 

vidéo. 

I.9.3. La construction : 

Bâtiment et construction sont le deuxième secteur le plus important, avec un volume de 

23%de tous les plastiques en Europe. Les plastiques sont adaptés à ce secteur en raison de 

leurs propriétés : isolation, production de masse, recyclabilité. 

Selon EuPC, les principales applications sont les suivantes : 
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-Pipes - Isolation - Revêtement mural et de sol - les châssis de fenêtre… 

Saviez-vous que les cadres de fenêtres en plastique représentent plus de 50% des systèmes de 

fenêtres en Europe Pour ce secteur, le PVC est l'un des principaux matériaux. La plupart des 

applications PVC ont de longues durées de vie dans le bâtiment et les marchés de la 

construction. 

I.9.4. Electrique et Electronique : 

L'utilisation de plastiques dans le secteur électrique est énorme, dans toutes les applications de 

la vie quotidienne comme dans l'ingénierie un. Pour ce marché, les plastiques apportent la 

sécurité et permettent la production de masse. 

Le secteur électronique est soumis à la miniaturisation et la complexité. 

Les polymères « classiques » comme les PE, PP, PVC, PS, ABS et PC, les mélanges sont 

utilisés. Mais de nouveaux matériaux aux propriétés nouvelles sont développés afin de 

répondre à la demande, comme les polymères conducteurs (poly anilines) et les polymères à 

cristaux liquides utilisés pour des applications en micro-moulage par injection. 

Exemple : Tension d’isolement, isolation, laveuses, ordinateurs et les caméras, Radio et 

télévision, téléphone. 

I.9.5. Automobile : 

Il Ya de nombreux plastiques utilisés pour les pièces automobiles (13 polymères différents), 

mais les trois principales familles sont : le PP (32%), le polyuréthane (17%) et le PVC (16%). 

Exemple : Système vitre claire, Tapie, carrosserie, optiques, planches de bord, habillage 

intérieur, Façades de téléviseurs, gainage de câbles. 

I.9.6. Loisir et Sport : 

L'utilisation du plastique dans le marché des loisirs et du sport a amélioré, depuis de 

nombreuses décennies, les performances athlétiques. 

De nombreuses propriétés des plastiques correspondent parfaitement au besoin de 

performances de ce secteur, le premier de ces besoins étant la légèreté. 

Ce secteur utilise de nombreux plastiques techniques ou très techniques ainsi que des 

composites (fibres de verre ou de carbone). 

Certaines parties des bâtiments, des avions et des bateaux, DVD, bandes magnétiques, Files 

de pêche et les cordons utilisés, piscines, coques de bateaux. 

I.9.7. Agriculture : 
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Le secteur agricole utilise principalement des thermoplastiques standards tels que le PE et le 

PVC. Le principal mode de transformation est l’extrusion, mais depuis plusieurs décennies ce 

secteur utilise des technologies innovantes contribuant à une amélioration des rendements et 

de qualité. 
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II. Introduction :  

Dans ce chapitre sont présentés le matériel ainsi que les produits utilises, les différentes 

méthodes de synthèse et mise en forme des films membranaires pour la conception des 

membranes ainsi que les techniques de caractérisation, ce chapitre est réparti en deux 

parties principales :  

• La présentation des matières premières utilisées pour l’élaboration des films 

membranaires.  

• La description des protocoles de préparation et les méthodes de caractérisation des 

films membranaires.  

II.1. Matières premières : 

II.1.1Produits utilisés pour la préparation des films : 

• L’Hydroxy Propyle Méthyle Cellulose (HPMC) : 

HPMC est un dérivé cellulosique non toxique appartenant à la classe éthers de propylène 

glycol de la méthyl cellulose possède des groupements Méthoxy (-OCH3) et 

Hydroxypropoxy (-OCH2 CHOHCH3) et des groupements hydroxy. 

Les substituants de la cellulose présentent des comportements antagonistes vis-à-vis de 

l’eau : les groupements hydroxypropoxy (HP) sont hydrophiles et favorisent la pénétration 

de l’eau. À l’inverse et dans une moindre mesure, les    groupements méthoxy (MeO) sont 

hydrophobes. 
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Figure II.1 : Structure chimique de l’HPMC [27]. 
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• Les excipients utilisés sont représentés dans le tableau suivant : 

Tableau II. 1 : Les produits utilises 

 Propriétés physico-

chimiques 

Rôle Structure chimique Fournisseur 

Poly(vinyl 

alcohol-co-

ethylene) 

(PEVA) 

PM = 114,14 g/mol 

��= 183°C 

Solubilité : soluble 

avec DMSO, l’eau 

et le phénol 

Plastifiant 

*
*

OH

*
m n  

ALORICH 

Ethylene 

32mol% 

Acide 

carminique 

PM = 492.4 g/mol 

�� = 136°C 

λ = 495 nm 

Solubilité :1300 

(Soluble dans l’eau) 

Colorant  

O

OH

OH

OH

HO

HO

OH

OH

HO

OH

O

O O

 

Panreac 

 

Acide 

fusidique 

PM=516,71 g/mol 

�� = 192,5°C 

λ = 235 nm 

Solubilité : sol dans 

les alcools, 

l'acétone, le CH3Cl  

Peu sol. Dans l'eau 

Anti-biotique 

HO

O

O

OH

O

 

saidal 

céphalexine PM = 347,39 g/mol 

��  = 326.8°C 

λ = 261 nm 

Anti-biotique 
H
N

NH2

N

S

OHO

O

O

 

Saidal 

N,N-

Diméthyle 

formamide 

PM=73,095 g/mol 

��= -61°C 

Solubilité : 

miscible/l’eau, 

l’éthanol, l’éthyle 

éther, l’acétone et  

le benzène 

Solvant OH

N
CH3H

CH3  

Panreac 
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Acide 

sulfurique 

PM= 98,08 g/mol 

���= 290°C 

��	 = 1-1,84 


/�� 

Catalyseur H2SO4 Biochem 

Sulfate de 

sodium 

��=884°C(anhydre) 

    32,38 °C 

(décahydrate) 

 

 

Catalyseur Na2SO4 Panreac 

 

chlorure de 

thionyle 

PM=118.97 g/mol 

��= -104.5°C  

Solubilité: dans 

l’eau , réaction 

réactif de 

chloration 

SOCl2 Biochem 

Acide 

chlorhydrique 

 

PM=36.461 g/mol 

��= -30°C 

���= 48°C 

 

 

 

Diminue PH HCl Biochem 

Hydroxyde de 

sodium 

 

��= 318°C Augment PH NaOH Panreac 

 

 

Chloroforme 

 

 

PM=119.38 g/mol 

 réactif de 

chloration, 

Préparation 

Phase mobile 

CCM 

HCl3 Biochem 

Acétate 

d’éthyle 

PM= 88,11g/mol Préparation 

Phase mobile 

CCM 

OCH3 CH3

O

 

Biochem 

Toluène PM=92.14 Préparation 

Phase mobile 

CCM 

CH 3

 

Fluka 



Chapitre II                                       [MATERIELS ET METHODES] 

 

 

21 

 

II.1.2Appareils de mesure : 

Tableau II. 2 : les appareils utilisés au cours du travail 

Appareils Marque  utilité 

pH mètre  Hanna HI 2210 Fixer le PH du milieu 

Spectrophotomètre UV visible  SHIMAGZU UV-1800 Déterminer des bandes de 

l’absorbants 

Spectrophotomètre IR JASCO FT/IR-4100 Détecter les déférents pics 

aux déférents fonctions 

organique   

II.1.3 Méthodes : 

II.1.4Greffage des acides sur le PEVA et cellulose (HPMC) : 

Une formulation des acides a été préparé par réaction d’estérification entre les acides 

(acide carminique, céphalexine, acide fusidique) et le polymère (PEVA) et cellulose 

(HPMC), pour obtenir un hydrogel, qui va se transformer en film après séchage. 

À partir de synthèse de membrane a été réaliser à part de 10% de polymère  

10g polymère             100g DMF 

 0.5g polymère            5g DMF 

Tableau II.3: Composition de composite PEVA / Acide carminique 

Composites F1 F2 F3 F4 

PEVA (g) 0,5 0,5 0,5 0,5 

DMF (g) 5 5 5 5 

Acide carminique (%) 5 

(0,026 g) 

10 

(0,055 g) 

15 

(0,088 g) 

20 

(0,125 g) 
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Tableau II.4: Composition de composite PEVA / Acide fusidique 

Composites F5 F6 F7 F8 

PEVA (g) 0,5 0,5 0,5 0,5 

DMF( g) 5 

 

5 

 

5 5 

 

Acide fusidique (%) 5 

(0,026 g) 

10 

(0,055 g) 

15 

(0,088 g) 

20 

(0,125 g) 

 

Tableau II.5: Composition de composite PEVA/ Céphalexine 

Composites F9 F10 F11 F12 

PEVA (g) 0,5 0,5 0,5 0,5 

DMF(g) 

 

5 

 

5 

 

5 

 

5 

 

Céphalexine (%) 5 

(0,026 g) 

10 

(0,055 g) 

15 

(0,088 g) 

20 

(0,125 g) 

 

Tableau II.6: Composition de composite cellulose (HPMC) / Acide carminique 

Composites F13 F14 F15 F16 

   cellulose (HPMC) (g) 0,5 0,5 0,5 0,5 

DMF(g) 

 

5 

 

5 5 

 

5 

 

Acide carminique (%) 5 

(0,026 g) 

10 

(0,055 g) 

15 

(0,088 g) 

20 

(0,125 g) 
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Calcule la masse d’acide (carminique, fusidique, Céphalexine) : (5%,10%,15%,20%) 

X(%) =
��

�����
 

 ma : la masse d’acide 

mp : la masse de polymère (PEVA ou cellulose HPMC) 

x (%) : pourcentage d’acide  

mp=0.5g, 5%=0.05 

5%=
��

�.�� ��
 0.05*(0.5+ma)=ma                       0.05*0.5=0.95ma 

ma=0.05*0.5/0.95 

ma=0.026g 

• Mode opératoire : 

1erméthode :  

� Dans un ballon de 100 ml, on introduit 0,5g du PEVA avec 4 g du solvant 

(DMF), établir un montage à reflux afin d’obtenir un mélange homogène et la 

dissolution complète du polymère.  

� L’utilisation d’un bain d’huile est nécessaire pour garder une température stable 

qui ne doit pas dépasser 90°C. L’élaboration a été rapportée par M. Krumova et 

al [28], le montage est maintenu sous agitation à l’aide d’un barreau 

magnétique pendant 2 heures sur une plaque Chauffante.  

� Dans un autre ballon, dissoudre 5%un acide de (AC, AF, CF) avec 1 g du DMF. 

� Ajouter la solution de l’acide (AC, AF, CF) à la solution du polymère après 

l’avoir refroidi a moins de 50°C, garder 3 heures. 

� Ajouter 3 goutes d’acide sulfurique concentré comme un catalyseur. 

� Garder la synthèse pendant 3 heures.  

� Les réactions d’estérification  
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                                Figure II.2: La réaction d’estérification de l’acide carminique 
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� On verse les mélanges dans des assiettes en inox. 

 

 

 

                   (a) (b)  (c) (d) 

FigureII.6: les mélanges: [(a)PEVA/AC, (b)PEVA/CF, (c)PEVA/AF, 

(d)cellulose(HPMC)/AC] 

� On sèche à l’étuve a 45°C pour évaporation du DMF, jusqu’à l’obtention d’un 

film (pendant 72h). 

 

                 (e)               (f)                           (g)                         (h) 

Figure II.7: les films Sans H2SO4 [(e)PEVA/AC, (f) PEVA/CF, (g)PEVA/AF, (h) 

cellulose (HPMC) /AC] 

Remarque : 

C’est la même méthode pour obtenir un film de cellulose, mais le temps de la solubilité de 

cellulose dans DMF est égal à 1 heure. 

II.1.5 Greffage des acides chlores sur le PEVA et cellulose (HPMC) : 

• Mode Opératoire: 

2ememéthode:  

� Dans un ballon, dissout 5% des acides (AC, AF, CF) avec 0.3 ml de 

chloroforme et ajoute 1 goute de chlorure de thionyle, à partir d’un montage a 
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reflux dans bain d’huile à une température 50°C sous agitation à l’aide d’un 

barreau magnétique pendant 3 heures dans un plaque Chauffante. 

� Vérifier le pH du mélange à l’aide d’un morceau de papier Congo.  

� Les réactions de chloration des acide AC, AF, CF. 
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  Figure II.8: la réaction de chloration de l’acide carminique. 
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Figure II.9 : la réaction de chloration de l’acide fusidique 
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           Figure II.10 : la réaction de chloration de la céphalexine. 
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� Dans un autre ballon de 100 ml, on introduit 0,5g du PEVA avec 5 ml du 

solvant (DMF), à partir d’un montage a reflux dans bain d’huile a une 

température qui ne doit pas dépasser 90°C en agitation à l’aide d’un barreau 

magnétique pendant 2 heures dans un plaque Chauffante, afin d’obtenir un 

mélange homogène et la dissolution complète du polymère.  

� Garder le mélange de chloration dans un bain d’huile à température à 90°C 

pendant 10 à 15 min.  

� Ajouter la solution du polymère à la solution chloration des acides (AC, AF, 

CF) après l’avoir refroidi a moins de 50°C, garder pendant 1heure. 

� Continue l’agitation jusqu’à obtention d’un mélange homogène, résultat d’une 

réaction d’estérification. 
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Figure II.11 : la réaction d’estérification de chloration de l’acide carminique 
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           Figure II.12 : la réaction d’estérification de chloration de l’acide fusidique 
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Figure II.13 : la réaction d’estérification de chloration de la céphalexine. 
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Figure II.14 : la réaction d’estérification cellulose (HPMC) de chloration de l’acide 

carminique 
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� On verse les mélanges dans des assiettes en verre. 

 

                (1)                              (2)                            (3)                                    (4) 

Figure II.15 :  les mélanges : [(1) PEVA / AC, (2) PEVA /CF, (3) PEVA /AF,                

(4) cellulose (HPMC)/AC] 

II.1.6 Réticulation des polymères PEVA et polymères cellulose (HPMC) : 

C’est le même du 2eme méthode, mais on ajoute 2 gouttes H2SO4 dans le mélange de 

polymère plus chloration acide  

II.1.7 Chromatographie sur couche mince : 

Principe :  

La chromatographie sur couche mince (CCM) repose principalement sur des phénomènes 

d'adsorption : la phase mobile est un solvant ou un mélange de solvants, qui progresse le 

long d'une phase stationnaire fixée sur une plaque de verre ou sur une feuille semi-rigide 

de matière plastique ou d'aluminium. Après que l'échantillon ait été déposé sur la phase 

stationnaire, les substances migrent à une vitesse qui dépend de leur nature et de celle du 

solvant. Généralement, en chromatographie sur couche mince, les substances de faible 

polarité migrent plus rapidement que les composants polaires. 

Mode opératoire :  

• Dans un ballon, dissout 5% AC avec 0.3 ml de chloroforme et ajoute 1 goute de 

chlorure de thionyle, à partir d’un montage, à une température 50°C en agitation à 

l’aide d’un barreau magnétique pendant 3 heures dans un plaque Chauffante. 
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•  Prenons une goutte de mélange de chloration AC chaque 30min et l’étaler sur le 

des plaques CCM puis l’introduire dans un bécher (250ml), ou la phase mobile est 

constitué de 4ml Acétate d’éthyle et 4ml toluène. 

• Pour cette séparation et identification nous avons utilisé des plaques CCM de 

2x10cm.  

� Choix de la phase mobile :  

Parmi plusieurs systèmes de solvants cités en bibliographie nous avons choisi de tester les systèmes 

cités dans le tableau II.7:  

               Tableau II. 7 : les systèmes utilisés en CCM  

systèmes   Phase mobile  

Système 01   Acétate d’éthyle/toluène (50 : 50)  

Système 02   Acétate d’éthyle/ toluène (75 : 50) 

Système 03   Acétate d’éthyle  / Chloroforme (50 : 50) 

Système 04   Méthanol / Acétate d’éthyle  (50 : 50) 

Système 05   Acétate d’éthyle/ toluène (50 : 75) 

 

II.1.8 Préparation de film de polymère avec catalyseur Na2SO4 : 

• Détermination du taux d'humidité Na2SO4 : 

Le taux d’humidité de Na2SO4, est mesuré (en % d’humidité) avec une 

masse de 5.10 g dans une étuve aux températures de 120°C, sous une 

pression atmosphérique pendant 1h, peser l'échantillon et répéter l'opération 

avec une heure d'intervalle entre chaque pesée jusqu'à l'obtention d'une 

masse pratiquement constante. Pour éviter toute reprise d'humidité, il 

convient de laisser l'échantillon refroidir dans un dessiccateur avant le peser 

. La teneur est calculée selon l’équation suivante : 

TH (%) = 
(�����)

��
× �		 

D’où : 

TH (%) : Représente le pourcentage du taux d’humidité. 

Mh : Représente le poids initial deNa2SO4. 

Ms : Représente le poids sec des Na2SO4 [29]. 
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TableauII.8 : Le taux d’humidité de sulfate de sodium 

t ( h) 1 2 3 4 5 18 
MS 5.08 5.07 5.04 5.02 5.01 4.99 

Calcule taux d’humidité 

Mh = 5.10,  Ms = 4.99 

TH(%)=
�.����.  

�.��
*100 

TH (%)= 2.15 

� On ajoute 1.11g de Na2SO4 dans le mélange (PEVA/AC) comme un catalyseur.  

II.1.9 Préparation le pourcentage des films de polymère avec amberlitte et Sans 

amberlitte : 

• On ajoute 0.4g d’amberlitte dans les mélanges, comme un catalyseur. 

 

PEVA + DMF 

2h        T= 90°C 

 

a)  solution de PEVA 

 

AC+amberlitte AF+amberlitte CF+amberlitte 

 

 

5%    10%      15%   20%                      5%    10%      15%   20%                 5%    10%     15%   20% 

                                                             

Schéma. I : représentation des pourcentages des mélanges avec amberlitte. 

PEVA + DMF 
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T= 2h à     T= 90°C 

 

b) solution de PEVA 

 

AC+H2SO4 AF+H2SO4 CF+H2SO4 

 

 

5%    10%      15%    20%                     5%    10%        15%   20%                 5%     10%     15%    20% 

Schéma. II : représentation des pourcentages des mélanges Sans amberlitte 

II.2 Caractérisation des films de polymère :  

II.2.1 Analyse par spectroscopie UV : 

On a préparé 2 échantillons pour l’analyse. Sachant que notre composé est soluble dans 

l’eau. 

• Mettre 10 mg d’AC dans 100 ml d’eau à PH = 1,2. 

• Mettre 10 mg d’AC dans 100 ml d’eau à PH = 6.8. 

Les spectres UV ont été obtenus à l’aide d’un spectrophotomètre UV-VIS. 

II.2.2 Analyse par spectroscopie infra-rouge (FTIR) : 

Le spectre IR a été obtenu à partir d’échantillon dans une pastille de KBr à l’aide d’un 

spectrophotomètre.  

II.2.3Préparation des milieux de libération : 

• Préparation de la solution de PH=1,2 : 

Dans un bécher, on introduit 100 ml d’eau distillé et on ajuste le pH à l’aide d’un 

pH mètre, avec une solution de HCL concentré. 

• Préparation de la solution de PH=6.8 : 
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C’est la même méthode de préparation de la solution de PH=1,2. Mais avec une 

solution de NaOH concentré.  

II.2.4 Solution de la libération des acides (AC /AF/ CF) : 

• Dans un milieu de PH=1,2 : 

Dans un bécher de capacité 250 ml, on introduit un morceau du film (2cm/2cm) de 

(PEVA /AC/ H2SO4) de 0.059g (masse avant libération), ajoute 100 ml du milieu de 

libération (milieu acide). Avec une température fixe 37°C et une agitation faible à 

l’aide d’un barreau magnétique. 

        Un prélèvement est effectué de la solution chaque 1h.  

• Dans un milieu de PH=6.8 : 

Dans un bécher de capacité 250 ml, on prendre un morceau du film (2cm/2cm) de         

(PEVA /AC/ H2SO4) de 0.115g (masse avant libération), et mettez-le dans 100 ml du 

milieu de libération. Avec une température fixe 37°C et sous agitation à l’aide d’un 

barreau magnétique et une plaque chauffante agitatrice. 

 

 

Figure II.16 : photo de libération de film. 

� On prélève 1ml de la solution chaque 1h. 

� Chaque échantillon des deux milieux de libération de PH=1,2 et PH=6.8 a été dosé 

par UV à l’aide d’un spectrophotomètre UV-VIS à 490 nm et 495nm 

respectivement pour déterminer les concentrations d’acide carminique en utilisant 

l’équation obtenu à partir de la droite d’étalonnage. La libération a été faite pendant 

72h. 
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Remarque : ces mêmes méthodes ont été utilisé pour les solutions de la libération des 

films (PEVA /AF/ H2SO4) et (PEVA /CF/ H2SO4) et (cellulose/AC/ H2SO4). 

II.3 Courbe étalonnage : 

II.3.1 Préparation de solution mère : 

Le dosage quantitatif d’acide carminique a été réalisé en utilisant une méthode 

spectromètre UV. En prenons10 mg d’acide carminique dans 2 fioles de 100 ml, et 

complète jusqu’au trait de jauge avec les solutions tampons de (PH=1.2 et PH=6.8) 

respectivement. 

• Calcule de la concentration des solutions mères. 

Cm =
��

���
  =0.1 mg/ml 

II.3.2 Préparation des solutions diluées 

Dans des fioles de 10 ml, mettre les volumes prélevés de la solution mère et les complète 

avec les solutions tampon jusqu'à trait de jauge pour obtenir des solutions de volumes 

1,3,5,7 ml. 

• Calcule des concentrations : 

CmVm = Ca Va 

Donc: Ca = 
!" #"  

 #$
 

Ca = 
�.�∗�

��
,              Ca  = 0.01 mg/ml 

Ca = 
�.�∗�

��
              ,  Ca = 0.03 mg/ml 

Ca = 
�.�∗�

��
              ,  Ca = 0.05 mg/ml 

Ca = 
�.�∗&

��
              , Ca = 0.07 mg/ml 
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III. Résultats et discussion de caractérisation des films : 

III .1 Interprétation des spectres UV : 

� L’acide carminique   

Les spectres UV de l’acide carminique par balayage entre 495nm. Dans le milieu acide 

à pH= 1.2 est représenté par la Figure III.1.

 

 

Figure III.1 : Les spectres UV de l’acide carminique dans un milieu de PH=1,2. 
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• Les spectres UV de l’acide carminique par balayage entre 519 nm. Dans le milieu 

neutre à pH=6.8 est représenté par la Figure III. 2.

 

Figure III.2 : Les spectres UV de l’acide carminique dans un milieu de PH=7. 

 

� L’acide fusidique :  

Les spectres UV de l’acide fusidique   par balayage entre235 nm. Dans le milieu acide 

à pH=1.2  est représenté par la Figure III.3. 

 

 

Figure III.3: Les spectres UV de l’acide fusidique. 

� La Céphalexine : 

Les spectres UV de céphalexine par balayage entre 262nm. Dans le milieu acide 
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à pH= 1.2 est milieu neutre à pH=6.8 représenté par la Figure III.4. 

 

FigureIII.4 : Les spectres UV de céphalexine. 

III .2 Interprétation des spectres IR : 

Dans le but d’avoir une certaine identité pour nos films, nous avons analysé l’acide 

carminique, acide fusidique et céphalexine, le polymère (PEVA) et cellulose (HPMC) et les 

films obtenus après la réaction d’estérification. 

 

FigureIII.5 : spectres IR du film PEVA après réaction AC. 
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• Interprétation de spectres IR PEVA d’acide carminique : 

Le spectre FTIR de la réaction d’estérification du polymère PEVA avec AC en présence 

d’acide comme catalyseur par la présence de plusieurs bondes est pic permet d’obtenir le 

spectre. Caractérisé par la présence de plusieurs bonds est pics  

La bande localisé3316cm-1larg et s’étend jusqu’ à 2500cm-1est attribuée à la vibration de la 

fonction OH de polymère  

La zone située entre 2943et 2884cm-1 est spécifique comme vibration des groupements 

méthyle (CH3) et éthyle (CH2). 

Un épaulement et visible teste au niveau du pic localise à 1717cm-1 de la fonction carbonyle 

C=O de la forme quinonique de l’acide carminique. Ces épaulements doivent être attribuée à 

la liaison C=Ode la fonction  

Le pic important situé au niveau du nombre d’onde 1663cm-1 spécifique à la déformation de 

l’acide carminique greffé sur le PEVA 

 

 

 

FigureIII.6 : spectres IR du film PEVA / céphalexine. 
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• Interprétation de spectres IR PEVA céphalexine : 

Le spectre FTIR de la réaction d’estérification Céphalexine avec le PEVA à révéler la 

présence d’une bonde de forme spéciale à la super position de la liaison OH localisée à 3431 

cm-1et les 2pics de la forme amine 

Les vibrations des liaisons C-H du groupement méthyles et méthyle nés sont situé à 2922cm-1 

et 2882cm-1aux autre pics de faible intensité spécifique la forme sont localisés à 2367cm-1 et 

2336cm-1 cependant, l’insertion de la céphalexine charment visible grâce l’appertisons de la 

vibration de la liaison C=O de la fonction ester. 

 

FigureIII.7 : spectres IR du film après réaction AF. 

• Interprétation de spectres IR PEVA acide fusidique: 

Le spectre FTIR de la réaction d’estérification du polymère PEVA avec AC en présence 

d’acide comme catalyseur par la présence de plusieurs bondes est pic permet d’obtenir le 

spectre. Caractérisé par la présence de plusieurs bonds est pics  

La bonde localisé 3443cm-1larg et s’étend jusqu’ à 2500cm-1est attribuée à la vibration de la 

fonction OH de polymère  

La zone située inter 2900cm-1 est spécifique comme vibration des groupements méthyle (CH3) 

et éthyle (CH2). 
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III. 3. Etude de la libération des acides : 

III. 3.1Courbe d’étalonnage : 

III. 3.1.a) Acide carminique :  

Les résultats obtenus après l’analyse en UV-VIS : 

 

Figure III.8 : courbe d’étalonnage d’AC à PH=1.2 (λ = 495nm) 

A partir de la courbe on a obtenu l’équation : y = 11,78x + 0,005 (R² = 0,998) pour déterminer 

les concentrations. 

 

Figure III.9: courbe d’étalonnage d’AC à PH=7 (λ = 519nm) 
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A partir de la courbe on a obtenu l’équation : y = 13,21x + 0,005 (R² = 0,997) pour déterminer 

les concentrations. 

III. 3.1.b) Acide fusidique : 

 

Figure III.10 : courbe d’étalonnage d’AF à PH=1.2 (λ = 235nm) 

A partir de la courbe on a obtenu l’équation : y = 0,007x - 0,004(R² = 0,962) pour déterminer 

les concentrations. 

III. 3.1.c) Céphalexine : 

 

FigureIII.11 : courbe d’étalonnage d’CF (λ = 261nm) 

0

0.01

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08

0 2 4 6 8 10

A
B

S

C mg/l

-0.1

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

1

0 10 20 30 40 50

A
B

S

Cmg/l



Chapitre III [Résultats et discussion] 

 

44 

 

A partir de la courbe on a obtenu l’équation : y = 0,021x - 0,003(R² = 0,999) pour déterminer 

les concentrations. 

III. 4.1. Cinétique de libération d’acide carminique : 

Les résultats obtenus après le calcul des concentrations par l’équation de la courbe 

d’étalonnage des figuresIII.13, nous permettent d’obtenir les variations de pourcentage en 

fonction du temps, 

.  

FigureIII.12 : profile de libération d’AC / H2SO4 à PH=1.2 (λ = 495 nm). 

 

Figure III.13: profile de libération d’AC / H2SO4 à PH=7 (λ = 519 nm). 
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Figure III.14: profile de libération de PEVA/AC/ amberlitte à PH=1.2 (λ = 495nm) 

 

Figure III.15: profile de libération de cellulose HPMC /AC/ H2SO4 à PH=7 (λ = 519 nm) 
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III. 4.2. Cinétique de libération d’acide fusidique : 

 

Figure III.16: profile de libération de PEVA /AF/ H2SO4 à PH=1.2 (λ = 235nm) 

III. 4.3. Cinétique de libération Céphalexine : 

 

Figure III.17: profile de libération de PEVA /CF/ H2SO4 à PH=1.2 (λ = 261nm) 
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 Figure III.18: profile de libération de PEVA /CF/ H2SO4 à PH=7 (λ = 261nm)  

 

Figure III.19: profile de libération de PEVA /CF/amberlitte à PH=7 (λ = 261nm). 

III. 2. Interprétation des profils de libération AC, AF, CF : 

La libération des acide (AC, AF, CF) à partir de film est influencée par les conditions 

d’essais, tel que l’appareil, la vitesse d’agitation, le volume, la composition et la température 

du milieu de libération.   

Le gonflement de polymère est activé par l’eau. Alors que, la libération des acides est 

contrôlée par l’interaction entre : l’eau, le polymère, le PA et la réaction inverse 

d’estérification (hydroxyle). 
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La cinétique de la libération d’acide dans un milieu de pH 1.2 et pH6.8 est identique. On 

remarque aussi que dans chaque cas des FiguresIII.12 et FiguresIII.13 (AC) présentent deux 

zones de différentes pentes, l’une de [1h à 40h] la linéarité et la stabilisation de la zone [40h à 

55h] et [58h à 72h]. Cependant, le pourcentage de concertation d’acide carminique restante 

ont été graduellement libéré pendant une durée de 2h. 

III.5. Résultats de Choix de la phase mobile : 

 

Système 01                                   Système 02                                 Système 03 

 

Système 04                         Système 05  

Figure III.21 : les photos Chromatogramme (CCM) de déférent système de la phase mobile. 

• La bonne résulta de la phase mobile est rapidement de migration des taches dans une 

plaque de CCM par rapport les mélange des phases mobile du système 01. 

Cinétique Chromatographie sur couche mince (CCM) par chloration AC, AF, CF : 
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Tableau III.1. Les calculs de rapport frontal de AC, AF, CF.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Les acides t(h) Rf 

 

AC 

1 0.28 

2 0.26 

3 0.60 

 

AF 

1 0.77 

2 0.87 

3 0.21 

 

CF 

1 0.62 

2 0.65 

3 0.55 



Conclusion générale 

L’objectif de ce travail consistait à modifier chimiquement de deux polymères par les 

différentes méthodes de synthèse et mise en forme des films membranaires pour la conception 

des membranes ainsi que les techniques de caractérisation, ce chapitre est réparti en deux 

parties principales d’estérification l’hydroxy propyl méthyl cellulose et polymère de PEVA 

par de greffage des acide (AC, CF, AF) comme catalyseur. 

 La comparaison des profils de libération se fait sur acide AC, AF, CF de synthèse tel que les 

tests et les analyses ont été effectué dans les mêmes conditions. L’analyse des résultats par 

des courbes représentant la cinétique de libération a montré que : 

• Que l’excipient est gastro-résistant, inattaquable par le pH acide de l’estomac, et au 

niveau dans l’intestin car le polymère soutient la molécule active pendant libération 

prolongée. En conclusion, nous avons développé avec succès des formes 

pharmaceutiques capable de retenir l’acide fusidique et la céphalexine tout en 

assurant une libération prolongée du principe actif. 
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