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Résumé

Ce travail est basé sur la synthése d'un argile anionique de type Mg_Al par la méthode
de co_précipitation , suivi par la caractirisation des argiles synthétisés par le DRX et UV .
I'adsorbtion du camphre par les differentes phases d'HDL est suivi par 'UV .
les resultats expirimentales montre que I'HDlorganophil est un bon adsorbant pour le comphre.
la preparation des pommades a base de : comphre , HDL et HDL+camphre et étudier I'ctivité
antiinflamatoire de ces derniers par la méthode de la dénaturation des aloumine d'euf nous a

montré que I'HDL presente une acitivité antiinflamtoire.

Abstract

This work is based on the synthesis of Mg_Al-type anionic clays by co-precipitation
method, followed by characterization of the synthesized clays by XRD and UV. Camphor
uptake by different stages of HDL is monitored by UV radiation. Experimental results showed
that HDlorganophil is a good adsorbent for compar. The preparation of ointments based on:
camphor, HDL and HDL + camphor and the study of the anti-inflammatory activity of the latter

by albumin denaturation method showed us that HDL has anti-inflammatory activity.
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Introduction générale

Introduction générale

Les argiles anioniques ou les hydrotalcites , connus aussi sous le nom d’hydroxydes
doubles lamellaires (HDLS), sont des matériaux rares dans la nature mais faciles et simples
a préparer au laboratoire.

Ces composées sont applicables actuellement dans le domaine pharmaceutique grace
a ces divers propriétés chimiques, d’échange anionique, d’adsorption et de porosité, qui
permettent d’envisager 1’intercalation d’une grande variété d’anions (organiques ou
inorganiques) et le piégeage ou I’immobilisation d’espéces diverses, conférant a ces
materiaux hybrides une réactivité particuliere.

Les HDLs sont souhaitables comme antiacides, adsorbants des toxines, pansements
gastriques et excipients dans les formulations pharmaceutiques pour éviter les propriétés
indésirables de certains medicaments (anti-inflammatoires, anti-dépresseurs, anti-
cancéreux, etc.) tels que la mauvaise odeur, le goQt, la volatilité, la décomposition et la
faible solubilité, etc.

L’objectif de notre travail consiste a intercaler une substance médicamenteuse
naturelle dans 1’espace inter-feuillettes des HDL de type (Mg-Al-HDL) par le phénomene
d’adsorption.

Pour cette étude, notre mémoire comportera les chapitres suivants :

Chapitre 1 : dans ce chapitre nous présentons la synthése bibliographie sur les hydroxyde
double lamellaire, le phénomene d’adsorption, les pommades et des généralités sur le
camphre.

Chapitre 2 : nous présentons dans ce chapitre :

La synthése et la caractérisation des HDLs de type (Mg-Al-HDL) ;

L’adsorption du camphre par la différente phase d’HDL {HDLcalcine et
HDLorganophiles}.

Evaluation de I’activité anti-inflammatoires du camphre et (HDL et HDL -camphre).
Préparation des pommades a effet anti-inflammatoires.

Chapitre 3 : ce chapitre est consacré les discussions des principaux résultats obtenus et les
perspectives de développement de ce travail, et enfin nous terminons par une conclusion

générale.
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1 Généralité sur les hydroxydes double lamellaire
1.1. Historique :

Les hydroxydes doubles lamellaires, également appelés argiles anioniques [1,2]
sont connus depuis plus de 160 ans avec la découverte de I’hydrotalcite en 1842 par le
minéralogiste Hochstetter [3], Elle se présente dans la nature avec une couleur blanche
nacrée sous la forme de plaques lamellaires et / ou de masses fibreuses. Le premier Solide
de la famille des HDL a été décrit pour la premiére fois en 1842 par le minéralogiste
Hochstetter [2], il se présente dans la nature sous forme de poudre de couleur blanche

nacrée (Fig. 1.1).

Figure.l.1: Hydrotalcite naturel [37]

La formule de I’hydrotalcite, [MgeAi2(OH) 16] [CO3.4H,0] a été correctement
déterminée pour la premiére fois en 1915 par Manasse [4] En 1942, Feitknecht a synthétisé
un grand nombre de composés a structure hydrotalcite, auxquels il donna le nom
de«doppelschichtstrukturen» (structures a double feuille), en attribuant alors la structure

suivante:

N
4 Mg(OH)2 AI(OH)3
N

Figure.l.2: la Structure d’ HDL.

L'idée de Feitknecht était que les composés synthétises étaient constitués par une
Couche d'hydroxyde d'un cation, intercalée avec une couche du second. [5] Cette
hypothese a été définitivement réfutée par Alhnann et Taylor au moyen de I'analyse des
rayons X des monocristaux. En fait, ils ont conclu que les deux cations sont localisés dans
la méme couche et seuls les ions carbonates et I'eau sont situés dans une couche

intermédiaire [6.7].
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1.2. Definition Des hydroxydes doubles lamellaires :

Les hydroxydes doubles lamellaires s’apparentent & 1’hydrotalcite naturelle, cette
dénomination exprime la présence de deux types des cations métalliques dans les feuillets
de ce composé, ils sont nommés aussi les argiles anioniques, en raison de la présence

d’anions entre les feuillets.

L’argile anionique est un matériau non toxique, facilement fabriquée au laboratoire
relativement peu codteu et leur abondance dans la nature est trés faible. Ce matériau
inorganique bidimensionnel suscite un grand intérét par les chercheurs grace a ses
propriétés. En effet, il est considéré comme un bon adsorbant et un bon échangeur
d’anions. Ces propriétés permettent ainsi d’envisager 1’intercalation d’une grande variété
d’anions (inorganiques et organiques) et le piégeage ou I’immobilisation d’espéces

toxiques ou moins toxiques ou d’ions a utilité particuliére, pharmaceutique par exemple.
1.3. Structure des HDLs :

Les HDLs se présentent comme des cristallites sous forme de plaquette s’ensuivre
d‘un empilement d‘un certain nombre de feuillets [8]. Leurs structures ont été reportées
dans plusieurs études [9,10,11,12,13] sur des phases naturelles. Elles dérivent de la
structure de brucite Mg(OH) 2 qui est constituée par un enchainement des octaedres dont
leur centre est occupé par un métal divalent Mg?* et leurs sommets par les groupements
hydroxyles (Figure 1.3) [14]. Chague octaédre partage leurs arrétes avec les octaédres
adjacents et forment ainsi une chaine infinie des feuillets neutres. Ces derniers sont empilés

les uns au-dessus des autres ou leur cohésion est assuré par les liaisons d‘hydrogeéne.

La formule générale d’un HDL ressemble a celle a I’hydrotalcite naturelle
MgsAl2(OH)16(CO3)-4H-0, dans laguelle des cations magnésium divalents sont substitues
par des cations aluminium trivalents.il peut s’écrire : [M"; -, L™, (OH), 1" [X" y/n
zH20] Sachant que :

v’ MU et L désignent les cations di et trivalents.

v/ X» l‘anion organique ou inorganique intercalé et qui porte une charge négative

égale an.
v' Z est le nombre des molécules d¢eau dans la distance inter-feuillets.

v' Lerapport: n M'"/n (M" + L") est le taux du métal trivalent.
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Feuillet M'fl_y L"0,

Figure. 1.3: représentation schématique de la structure d'un HDL [15]

La formule des HDLs montre clairement que leur structure est composée par
deux parties distinctes : le feuille et MY -, L, (OH), ] ¥* et l‘inter feuillet [X* y/n
zH20][16,17]. Une grande diversité de composés Hydroxydes Doubles Lamellaires peut

étre synthétisées en faisant varier :

1.3.1 Lacomposition chimique du feuillet :

La composition chimique d’HDL correspond a la nature des cations métalliques
qui forme les feuillets, de nombreux métaux divalents et trivalents peuvent former les
feuillets de HDL tel que :

e Métaux divalents: Zn?" | Ni?* , Cu?* , Co?* , Fe? |, Ca? .

e Meétauxtrivalents: Cr¥" |, Fe3' , Co% , Mn% | V3  Ga¥ .
Ainsi, le rapport M'/L"' est un élément important a considérer dans la composition
chimique de la phase HDL. Pour la plupart des systémes chimiques HDL [M"-L""] ce

rapport varie potentiellement entre 2 et 4 [18].

1.3.2 Composition Chimique de I'espace l'inter feuillet :

L’espace inter-feuillet est compose d’anions et de molécules d’eau. A priori, tous les
types d’anions peuvent tre intercalés dans la structure pour contrebalancer la charge
positive des feuillets. Cependant il faut que les anions soient stables dans les conditions
expérimentales et qu’il n’y ait pas de contraintes stériques ou géométriques.

Il existe plusieurs especes anioniques pouvant s’insérer dans 1’espace inter feuillet [19] :

e Oxo-anions non métalliques (BO3 3~ -,CO3 2~ -, NO3; ~, Si, O5 27 -,

HPO, ¥ -, SO, # -,CIO, =~ ,AsO, ¥ -, SeO, ¥ -,BrO, = ...).

e Halogénures(F ,CI" ;Br ,1").
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e Anions oxométallates (VO, 3, CrO, 2 ;MnO,; ~ ; V1 ¢ O, ¢, Cr, O, 27,
Mo; Oz 4 ¢ )

e Cyanocomplexes ([Fe(CN); 1* = ,[Co(CN)s 1* = ,[Mo(CN); ]* = )

e Anions organiques (CH, COO™ ,C;, H; COO™ ,C; ; H, ; COO ,C, O, =,
Cy¢ H; SO% ..)

e Polymere anioniques (polyacrylate, polystyréne sulfonates, brins d’ADN ...) [20].

«— Mg* or Zn*', Pd*, Al
= OH

:l:Espace interfeuillet
O o0

Figure. 1.4: Représentation schematique de I’espace inter-feuillet [21].

1.4. Propriétés des HDLs :

Pour définir un HDL de facon la plus compléte possible, il faut connaitre

plusieurs propriétés essentielles :

1.4.1 Capacité d’échange anionique (CEA) :
Cette capacité est définie comme étant le nombre total de la quantité d’anions
échangeable monovalents qu’il est possible de substituer aux anions compensateurs afin de
compenser la charge ¢€lectrique de100 grammes d’argile, elle est plus grande que dans les

argiles cationiques, et varie entre 2-5 mmole/g [22].

Il assure la neutralité et la stabilité de la structure, les feuillets présentent un exces de

charge positive.

1.4.2 Propriétés acido-basique :
La basicité des HDLs est principalement du a la présence de groupements —OH, -
O-et —O?. Elle est liée a la composition chimique en cations métalliques des feuillets, la

basicité diminuant avec I’effet polarisant du cation. En effet, Rousselot et al ont montré
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que les phases contenant les cations Mg?*, Ca?* et Ga®* ont un caractére basique plus fort,

[23].
1.4.3 Porosité et surface spécifique :

Les HDLs portent une surface spécifique importante qui varie entre 50 — 80 m?/ g
pour les (HDLs) non calcinés, alors qu’elles dépassent 200 m? /g pour les phases calcinées
[24].

1.4.4 Propriété de gonflement :

Le gonflement consiste en une séparation des feuillets jusqu’a une distance inter-
foliaire sous une pression donnée, cette derniére peut atteindre 100 °A pour certaines
montmorillonites sodiques. Les propriétés de gonflement sont dues au caractére hydrophile
de toute sa surface, en raison de la présence de cations hydratables dans les galeries inter-
foliaires [25], [26].

1.5. Methode de preparation des HDL :

1.5.1 Co-préparation des HDL :

C’est la méthode la plus utilise actuellement, elle consiste a précipiter de manicre
contrdlée une solution de sels des métaux qui contient des cations métalliques divalents et
trivalents par une solution basique (Bases de Bronsted : NaOH, LiOH, NH4 OH, KOH)

[27].

L’ajout simultané des deux réactifs permet de maintenir le pH constant, Lorsque
I’anion & intercaler est le chlorure, la réaction globale de cette synthése est donnée par :
(1-y) M X"on + yL" X310 + 2 NaOH + zH20—>M''1yL "'y (OH)2X"y/n zH20 + 2NaX"™

1/n

1.5.2 Echange anionique :
C’est une méthode de synthése de grande importance, elle consiste a utiliser I’une des
principales propriétés des HDL qu’est 1’échange ionique [16].
Le principe de cette méthode est de remplacer 1’espéce anionique intercalée par une autre
espece qui possede une affinité plus grande que celle de 1’anion de départ [28]. Un ordre
d’affinité décroissante pour les anions mono-et divalents est proposé par Vial (2005) :

e OH >F >CI" >Br >NO¥ >1I .

o CO3 2_>C10H4 Nz Og Sz -> 8042_.
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La synthese est réalisée par dispersion du précurseur dans la solution contenant 1’anion a

échanger en exceés avec une agitation sous température ambiante.

1.5.3 Reconstruction :

Cette méthode est réalisable en prenant compte la propriété de pouvoir « se
régenérer » de I’HDL apres calcination et formation d'oxydes mixtes. Si I'anion est détruit
dans le domaine de température de calcination, il peut étre remplacé par un autre anion.
Les oxydes mixtes obtenus aprés calcination des HDL, remis dans une solution contenant
I'anion a intercaler, sous atmosphére exempte de CO2, se recombinent pour former une
nouvelle phase HDL. Tout le probléme consiste a trouver les bonnes conditions de

calcination [29].
1.6. Technique de caractérisation de PHDL :

La caractérisation des HDLs est une mesure quantitative de leur propriété physique et
chimique Pour I’analyse des matériaux HDLs, plusieurs techniques ont été utilisées, on

peut citer [30].

1.6.1 Diffraction des rayons X :
C’est une technique d’étude de la structure des matériaux cristallins, on fait appel a
cette technique d’analyse le plus souvent pour déterminer la nature des HDL, pour Vérifier

la bonne cristallinité et mesurer la distance réticulaire séparant les feuillets [31].

1.6.2 Spectroscopie infrarouge (IRTF):

La spectroscopie infrarouge est considérée comme une technique complémentaire a
celle de la diffraction des RX pour I’étude de la structure des HDL. Le principe est basé sur
la connaissance de la position des bandes de vibration de certains groupements

caractéristiques et la présence de liaison chimique [32].

1.6.3 Microscopie électronique & balayage (MEB):

La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM pour scanning Electron
Microscopy en anglais) est une technique de microscopie électronique basee sur le principe
des interactions electrons-matiere, capable de produire des images de la surface d’un
échantillon. La caractérisation au MEB a été notamment pour examiner la morphologie des

supports étudiés [32].
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1.6.4 Point de charge nulle(PZC)
Pour déterminer les propriétés d’adsorption de nos argiles anioniques, il est
primordial de connaitre le point isoélectrique qui est défini comme étant le pH ou les

charges positives sont égales aux charges négatives [33].
Le pH au point zéro charge a été déterminé par la méthode d’addition de solide [34].

1.6.5 Analyse granulométrique
L'essai consiste & fractionner au moyen d'une série de tamis un matériau en plusieurs
classes granulaires de tailles decroissantes. Les masses des différents refus et tamisat sont
rapportées a la masse initiale du matériau. Les pourcentages ainsi obtenus sont exploités

sous forme graphique [35].

1.7. Application d’hydroxyde double lamellaire :

Les hydroxydes doubles lamellaires peuvent faire 1’objet de nombreuses applications
grace a leur composition variable, leur faible colt de synthése, leur faible toxicité et leur
surface spécifique élevée.

La figure 1.5 Donne un schéma synoptique des différents domaines d’application des
HDLs :
v’ Catalyse hétérogene et catalyse homogeéne sur support : catalyse acide, catalyse

basique, catalyse enzymatique.
v Techniques d'échange et de séparation, notamment des isomeres optiques.
v Conception de membranes éventuellement sélectives pour filtration et perméation

v Piégeage et restitution contr6lée pour des applications liées a l'agriculture, la pharmacie

et I'environnement.

v' Conception de matériaux et dépots électro-actifs, d'électrodes et de dispositifs

électroniques.
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CATALYSEURS SUPPORTS DE CATALYSE

- hydrogénation - Ziegler-Natta

- polymérisation - Complexes
- formation de CH, ﬁ ﬁ - No,

7o ) ‘
[j [‘\LDHS A [ﬁ> ABSORBANTS
\C -ﬂ )‘ - stabilisateur PVC

pieégeur d'halogéne

INDUSTRIE MEDECINE
- tamis moléculaire - antiacide
échangeurs d'ions - antipeptine

Figure. 1.5: divers domaine d’application des HDL [36]

1.7.1 Application dans le domaine pharmaceutique :

1. HDL comme antiacide :

Les HDLs sont utilisés comme antiacide grace a leur propriété basique et leur effet
tampon dans le traitement des sécrétions d’hyperacidité gastrique.
Ils ont une action anti-pepsinique, et ils peuvent ainsi agir contre les ulcéres gastriques
[37]. Grace a leurs propriétés acido-basiques, Par exemple I’hydrotalcite MgAICOs est
utilisée comme agent-antiacide, en ramenant le pH gastrique a une valeur optimale de 3 a 6
aprés une administration par voie orale.

2. Administration des médicaments :

La structure des phases d’HDLs et leur propriété d’échange anionique montrent
qu’ils peuvent encapsuler ou intercaler et protéger des molécules actives (vitamines,
médicaments) sensibles a I’environnement (lumiére, oxygene) en effet de modifier leur

libération et pour le stabiliser et permettre une diffus limiter des effets secondaires [38].

= DL’intercalation des vitamines A (acide rétinoique), C (acide ascorbique) et E
(tocophérol) dans des HDLs a base de Zn-Al [39], permet de protéger ces vitamines de

la lumiére, de la chaleur et de I'oxygéne.
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= Intercalations et stockage de (diclofénac, acide salicyliques naproxene, fenbuféne...)
dans les (HDLs) pourraient étre libérés progressivement dans le corps humain (effet
prolongé) afin de minimiser leurs effets secondaires dues a 1’acidité de ces derniers.

[40,41].

= L’adsorption de diclofénac-Na par ’'HDL non calciné pour maximiser leurs effets

thérapeutiques [42].

= L’encapsulation de la curcumine dans les HDLs de type Mg/Al=3 [43].

= Encapsulation des phosphates dans les fluides gastro—intestinaux dans le but

d’empécher une hyperphosphatémie causée par une insuffisance rénale [44].

= Intercalation des acides carboxyliques qui sont chargés négativement dans les HDLs

afin d’induire une libération contrélée [45].

2 Généralités sur adsorption:
2.1. Définition :

L’adsorption décrit un phénomene de modification des concentrations a I’interface de
deuxphases non miscibles. Cette interface est le plus souvent de type gaz-solide ou liquide-
solide [46]. L’adsorption peut étre définit comme étant le processus par lequel un
adsorbant solide peut attirer un composant dans I'eau a sa surface et former une fixation

via une liaison physique ou chimique, donc retirer le composant de la phase fluide [47].

(1) molécules adsorbables

(2) molecules adsorbées (adsorbat)
(3) solde (adsorbant)

27 nnteraction adsorbat/adsorbat
I nteraction adsorbat/adsorbant

Figure.l.6 : Représentation schématique du phénomeéne d’adsorption [47]
2.2. Types d’adsorption:

Il existe deux modes d’adsorption
2.2.1 Adsorption physique (physisorption) :
L'adsorption physique ou adsorption de van der Waals est un phénoméne réversible

qui Résulte des forces intermoléculaires d'attraction entre les molécules du solide et celle
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de la Substance adsorbée. Ce phénomeéne contrélé par la diffusion des molécules atteint

son équilibre rapidement (Quelques secondes a quelques minutes) mais peut se prolonger

sur des temps tres longs Pour les adsorbants microporeux en raison du ralentissement de la

diffusion de l'adsorbat Dans ses structures de dimensions voisines du diamétre des

molécules de I'adsorbant [48].

2.2.2 Adsorption chimique (chimisorption):

L'adsorption chimique ou adsorption activée résulte d'une interaction chimique qui

se Traduit par un transfert d'électrons entre le solide et I'adsorbat. Il y a alors formation

d'un Composé chimique a la surface de l'adsorbant. Ce type d'adsorption se développe a

haute Température et met en jeu une enthalpie de transformation élevée [48 -49].

Tableau I.1: Les différences entre la physisorption et la chimisorption[49]

Propriété

Adsorption physique

Adsorption chimique

Température de processus

Relativementbasse

Plus élevé

Chaleur d'absorption

5 k cal/mol environ

20 K cal/mol environ

Type de liaison Physique WAN  DER | Chimique

WAALS
Specifique Processus non spécifique Processusspécifique
Désorption Facile Difficile

¢ Nulle du soluté dans la solution. Ce phénomene se produit lorsque les interactions

entre les molécules adsorbées et la surface du solide sont trés fortes.

e Les isothermes de type C: sont sous forme de ligne droite, ce type de courbe est

obtenu lorsqu’il y a compétition entre le solvant et le soluté pour occuper les sites

de 1’adsorbant

2.3. Facteurs influencant le phénomeéne d’adsorption

L'équilibre d'adsorption dépend de nombreux facteurs dont les principaux sont:

2.3.1 PH:

Lors de I'adsorption, la valeur du pH joue souvent un réle important, I'adsorption est

Maximale au point isoélectrique, car les liaisons avec I'eau sont minimales. Une molécule
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neutre est mieux adsorbée qu'une autre molécule chargée[50].

2.3.2 Lamasse de I’adsorbant:
La capacite d’adsorption est d’autant plus grande que la masse de 1’adsorbant dans la
solution est importante. Du fait du colt des adsorbants, le choix d’un rapport liquide/solide

optimal est recommandé [48].

2.3.3 La temperature:
L’adsorption physique est un phénomene exothermique, elle s’effectue a basses
Températures, alors que 1’adsorption chimique demande des températures plus
Elevées, c’est un phénoméne endothermique. La température est donc un Paramétre &

prendre en compte pour 1’étude de la cinétique d’une adsorption. [51-52].

2.3.4 Lasurface spécifique:
Plus la surface spécifique est grande, plus on aura une meilleure adsorption, ceci a

été montré dans 1’étude d’adsorption de la tyrosine sur charbon actif. [48].

2.3.5 Nature de I'adsorbant:

L’adsorption d’une substance donnée croit avec la diminution de la taille des
particules de I’adsorbant, cela permet aux composés de la solution de pénétrer dans les
capillaires de la substance, donc la subdivision de la particule du solide influe directement
sur les pores de ce dernier ainsi que sur sa surface spécifique qui va étre développée.
Cependant, si les dimensions des pores sont inférieures, aux diamétres des molécules de
1I’un des composants de la solution, I’adsorption de ce composé ne se fait pas, méme si la

surface de I’adsorbant a une grande affinité pour ce compose. [53].

2.3.6 Nature de I'adsorbat:

Pour une bonne adsorption il faut d’abord une bonne affinité entre le solide et le
soluté. En regle générale, les solides polaires, adsorbent préférentiellement d’autres corps
polaires. Par contre les solides non polaires, adsorbent préférentiellement des substances
non polaires et 1’affinité pour le substrat augmente avec la masse moléculaire de I’adsorbat.
Ceci a été déja énoncé par la regle de traube et complété par Freundlich en écrivant que
I’adsorption de substance organique, a partir de solutions aqueuses, augmente fortement et
régulierement quand la longueur de la chaine croit & [Dintérieur d’une Ssérie

homologue..[53]
2.4. Application de I’adsorption:

L’adsorption est utilisée pour différentes applications [54] :
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e Le raffinage des produits pétroliers,

e Leséchage, la purification,

e La catalyse,

e Larécuperation de solvants et d’alcool dans le processus de fermentation,

e Ladécoloration des liquides,

e La chromatographie gazeuse (la méthode de fractionnement est basée sur les
différences de vitesse d’adsorption de substances différentes, sur un adsorbant

donné

3 Généralité sur le camphre
3.1. L’arbre de camphre

Selon la (Botineau et Pelt, 2010]) [55] L’arbre de camphre peut atteindre 15 a 40
métres de haut, bien qu’il ne dépasse rarement 20 meétres en Europe. Sa longeévité est de
I’ordre du millier d’années. Le tronc est ramifié a la base, et présente une écorce rugueuse
et gercée. La couronne de I’arbre est dense, de forme arrondie et étalée chez les sujets agés.
Les jeunes rameaux ont une section quadrangulaire. Les racines de 1’arbre, trés sensibles
aux perturbations, peuvent s’étendre loin du tronc de 1’arbre et sont reconnaissables par
leur odeur caractéristique (Conway, 2000)[56] Le camphrier parfumé, Cinnamomum
camphra (L.) J. Presl (Lauraceae), est naturellement présent dans les pays asiatiques,
notamment au Japon, a Taiwan et en Chine, mais a été naturalisé dans d'autres parties du
monde, I'arbre est grand avec une écorce brune péle, des feuilles vertes foncées a jaunatre
(figure .6) et de petites fleurs blanches suivies de petites baies pourpres. Toutes les parties
de la plante dégagent une odeur de camphoracéedistinctiveet facilement reconnaissable.
L'huile essentielle est distillée a partir du bois (figure .3), ce qui donne I'ingrédient active
(AR) - (+) - camphre, c'est-a-dire du camphre naturel (U.S. National Plant Germplasm
System, 2013) [57].

Figure 1.7 : Schéma représentant le camphrier (Trimen et Bentley, 1880).[57]
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A: arbre. B:Fruits a maturités fleurs. c : Jeunes feuilles
Figure. 1.8 : Photos d’arbre fruits et feuilles du Camphrier (Ritter et Reimer,

2015).[58]
3.2. Repartition géographique, écologie:

Le Camphre elle est naturellement distribué dans les régions subtropicales du sud de
la Chine ainsi que Taiwan, la Corée, le Vietnam (Chen et al., 2004)[6] et le Japon. Il a été
introduit dans de nombreux autres pays, notamment en Australie (Frizzo et al., 2007 ; U.S.
National PlantGermplasm System, 2013)[59] en Californie aux Etats-Unis, Argentine, Inde
(Huergo et Retamar, 1978)[60] Malaisie) et Sri Lanka, Egypt, Europe méridionale et iles
Canaries (Schenk, 2009)[61] Cinnamomumcamphora pousse sur des sols de preference
sablonneux, de pH variant de 4,3 8. Il croit dans des zones en plein soleil ou mi-ombre, il
tolere les sols salins et les vents salés. (Riviéere et al., 2005 ; Brickell, Zuk, 1997).[62] Avec
une altitude jusqu'a 1350-1800 m, temperature annuelle moyenne : 14-27 degrés C,
précipitations annuelles moyennes : 640-4030 mm, il support la secheresse mais pas les
sols engorgés d’eau. Il peut résister a de courtes periods de froid en dessous de 0°C

(Conway, 2000)[63].
3.3. Synthésechimique du camphre:

Le camphre est synthétisé a partir de I'essence de térébenthine comme matériau de
départ. La térébenthine est utilisée comme source d’a-pinene par un procédé de distillation.
L'a-pinéne est converti en camphene par la catalyse d'un acide fort avec I'acide acétique
comme solvant ; le campheéne subit ensuite un réarrangement de Wagner-Meerwein en le
cation isobornyle, qui est capturé par 1’acétate ; lI'acétate d'isobornyle formé par la suite est
hydrolysé en isobornéol, qui est finalement converti en camphre par déshydrogénation La
voie de synthese a partir d'a-pinéne produit un mélange racémique, c'est-a-dire un rapport
1: 1 de (-) et (+) — camphre (ReboundHealth.) [64].
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3.4. Extraction du camphre:

Le camphre est extrait des plantes matures d'environ 50 ans. Les arbres 4 metres de
circonférence fournissent environ 300 kg de camphre cristallisé. Pour extraire camphre
maniére non traditionnelle, mais industrielle, ils subissent les feuilles et le bois coupé pour
la distillation & la vapeur d'eau. Il obtient un pourcentage dell'1,2-1,5% camphrée et 0,5%
d'huile; les pourcentages varient entre I'été et I'hiver.

La premiére présente généralement camphrée beaucoup d'impuretés, telles que I'eau, le fer,
I'huile de camphre, le sable, le bois. L'eau et I'huile sont éliminés par pression ou par
centrifugation; I'eau peut également étre éliminée par la chlorure de calcium ou chaux vive.
D'autres impuretés sont eliminées par cristallisation ou sublimation. Le camphre est alors
mis sur le marché dans des blocs sphériques d'un poids de 1,5 a 4 kg, blanc, cristallin,
semi-transparents et élastiques. 1l peut également étre sous la forme de comprimés (USA),

boites 50-60 kg, des tonneaux en bois [65].
3.5. Les Propriétés chimiques :

Le camphre se présente comme un solide cristallin, blanc, translucide, onctueux au
toucher, rayé par I'ongle, d'odeur vive, de saveur amere et aromatique.
C'est une cétone de formule CioH160, a partir de laquelle on synthétise le Bornéo et le
camphéne. Quasi insoluble dans I'eau, il est soluble dans les solvants organiques. Sa
densité est de 0,992 a 10 °C. Il se sublime a la température ordinaire (a I'air libre) a cause
de sa pression de vapeur saturante non négligeable. Pur, il fond a 179,75 °C et bout a 204
°C. Il est soluble dans 840 parties d'eau, insoluble dans la glycérine, soluble dans 0,65
partie d'alcool & 95°, tres soluble dans I'éther, la benzine, I'acide acétique, les huiles et les
essences. Sa solution alcoolique est dextrogyre et le degré varie avec la concentration et la
provenance. Si le camphre extrait des laurinées dévie la lumiere polarisée a droite, il existe
un camphre lévogyre extrait de I'huile essentielle de matricaire. Le camphre synthétique,
quant a lui, est racémique.
Le camphre brdle a I'air avec une flamme fuligineuse. Bien que le camphre puisse étre
utilisé dans la fabrication d'explosifs, il n'est pas explosif lui-méme. Mais comme tout

produit combustible volatil, ses vapeurs mélangées a I'air peuvent exploser [66]
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Figure.l.9 : structure chimique du camphre
3.6. Les propriétés biologiques du Camphre:

Le camphre est utilisé comme stimulant circulatoire ou comme anti-inflammatoire.
Elle est aussi utilisée dans les états d’anxiété et de troubles nerveux et contre 1’insomnie.
En usage interne, elle permet de lutter contre les maladies infectieuses des voies digestives,

contre la dysenterie, le typhus ou le choléra (Cavalli, 2002)[67].

3.6.1 Antibactériennes Et Antifongiques:
De nombreuses études ont montré que diverses huiles essentielles de plusieurs
especes contenant du camphre, constituant le principal composant, manifestaient une

activité antimicrobienne (Kotan et al., 2008)[68].

3.6.2 Activité antitussive:

Selon les etudes de Burrow et al en sur les effets de la vapeur de camphre sur la
résistance nasale a I'écoulement dair et la sensation nasale d'écoulement d'air. Ils ont
remarqué que l'inhalation de camphre n'a eu aucun effet sur la résistance nasale a la
circulation d'air, mais une sensation de froid dans le nez accompagnée d'une sensation de
circulation d'air améliorée a été décrite. Les résultats ont montré que le camphre stimule les

récepteurs du froid dans le nez (Burrow et al., 1983) [69].

3.6.3 Activité anti-nociceptive:

Le camphre a une longue histoire d'utilisation dans les baumes comme analgésique
topique. ont découvert que le camphre était un irritant sensoriel relativement faible, ayant
un effet excitateur modeste sur les fibres cutanées thermosensibles (et peut-étre
nociceptives). (Xu et al., 2005) [70] ont également étudié le mécanisme de I'activité anti-
nociceptive du camphre et ont rapporté que celui-ci activait et désensibilisait le récepteur
de la capsaicine (TRPV1) tout en inhibant le récepteur de l'ail (TRPA1L).
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3.6.4 Activité Antimutagéne Et Anticancéreuse:

Peu d'études animales démontrant le potentiel du camphre dans le traitement du
cancer ont été menées, mais celles-ci comprenaient I'amélioration de la fonction
immunitaire (Ghanta et al., 1987) [71] I'amélioration de la dégradation enzymatique des
carcinogenes (Banerjee, 1995) [71]et la susceptibilité accrue des cellules cancéreuses aux
radiations(. Goel et al. 1989) [72] ont démontré que le camphre avait un effet radio

modifiant, une augmentation de la fréquence des échanges de chromatides soeurs (SCE).

3.6.5 Effets Cardiovasculaires

Le camphre est utilisé depuis des siécles pour stimuler le cceur et la circulation

périphérique. Osborne (Seyoum et al.,, 2003) [72] a rapporté que, dans les cas

d'insuffisancecardiaque et d'effondrements cardiaques caractérisés par une peau froide, un
pouls faible etun ceeur défaillant, I'injection sous-cutanée de camphre dans de I'huile stérile
provoquait unrougissement de la surface de la peau, une dilatation des vaisseaux sanguins
périphériques et une amélioration de la circulation entiere.

3.6.6 Le Camphre En Tant Qu'améliorant Potentiel De Pénétration

Cutanée:

L'efficacité de certains terpénes sur la perméation cutanée des catéchines et de la
théophylline de thé a été évaluée de maniére systémique a l'aide d'une série de méthodes in
vitro et in vivo (Fang et al., 2007) [73] Il a été constaté que tous les terpénes évalués
avaient des effets significatifs sur I'administration de la (+) -céchéchine par rapport au
témoin, le camphre et le fenchone présentaient la plus faible augmentation parmi les
monoterpeénes contenant de I’oxygeéne, ce qui peut €tre 1ié a leur structure bicyclique (Fang
et al., 2007)Par ailleurs, (Ramesh et al 2007) [74] ont rapporté que le flux de carvedilol
obtenu a partir de solutions contenant du camphre, et une autre étude a montré que la
molécule du camphre empéchait nettement la pénétration de benzocaine sur la peau tout en

favorisant I’accumulation cutanée par la suite (Li et Zou, 2001) [75].
3.7. Toxicité Du Camphre:

La toxicité du camphre a été bien documentée. L'ingestion de 3,5 g de camphre peut
entrainer la mort, tandis que 2,0 g ont des effets toxiques chez les adultes, entrainant une
congestion du tractus gastro-intestinal, des reins et du cerveau. L'effondrement immédiat
d'un nourrisson a été rapporté apres lI'application d'une petite dose aux narines Selon la
(Arena, 1979) [76] Chez I'hnomme, les symptdmes caractéristiques de l'intoxication au

camphre apres I'ingestion sont les suivants: nausée, vomissements, maux de téte, vertiges,
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excitabilité musculaire provoguant des tremblements et des contractions musculaires, des
convulsions et du délire, selon la posologie. Dans les cas de surdosage grave, un état de
mal épileptique persistant pendant plusieurs heures survient, provoquant finalement le
coma et la mort par asphyxie ou épuisement. (Love et al., 2003 ; International program on

chemical safety) [77].

4 Les Pommades:
4.1. Définition générale des préparations semi- solides destinées a la
Voie cutanée :
Selon la Pharmacopée Européenne 6 éme édition la définition des préparations semi-

solides, Est comme suite :

Elles sont destinées a étre appliquées sur la peau ou sur certaines mugqueuses afin
d’exercerUne action locale ou transdermique de principe actif » etutilisées pour leur
action émolliente ou protectrice ».

« Elles sont constituées d’un excipient simple ou composé, dans lequel sont habituellement
Dissous ou dispersée un ou plusieurs principes actifs ».
La préparation pouvant également contenir :

e Desantioxydants.

e Desagents stabilisants.

e Desagents émulsifiants ou des agents épaississants [78].

4.2. Les principaux types de préparations semi- solides pour
application cutanée :

——_—

Figure. 1.10 : Préparation semi solide pour la forme cutanée [79]
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4.3. Vois d’administrations :

En médecine et pharmacologie, les voies d’administrations désignent
I’ensemble desmoyens d’administration d’un médicament ou, plus généralement,
d’une substance chimique. Les voies d’administrations essentiellement sont en
fonctions de la formegalénique du médicament, et sont typiques divisées en trois
grandes catégories :

e Voie parentérale.

e Voie entérale.
e \oie cutanéo-mugueuse

4.3.1 Lapeau:
La peau est un organe composé de plusieurs couches de Tissus .elle est la premiére

barriere de protection de I’organisme des animaux vertébrés. Chez I’homme, elle est

I’organe le plus étendu et le plus lourd du corps au regard de sa Surface et de sa masse

[80].
La peau est constituée de trois couches superposées
COUPE DE LA PEAU
pores tige d'un follicule pileux (poil)

surface de la peau

pore de

épiderme
transpliration

capillaires —— =
muscle érecteur
du poil

glande sudoripare
exocring

derme
glande

sthacde

hypoderme

réseau veineux

réseau artériel — > = tissu conjonchf
cellules adipeuses lerminaison nerveuseceliules matricielles
(graisseuses) WA IRl 0V IZUALINI o

Figure. 1.11: Les différentes couches de la peau. [81]
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R/

% L’épiderme : assez imperméable, car la couche cornée est constituée de cellules
Kératinisées.
% Le derme : formé des tissus conjonctifs trés vascularisés, c’est la partie a atteindre

Lorsqu’on recherche une action systémique.

RY

% L’hypoderme : qui contient des cellules adipeuses. [79].
La voie cutanée consiste en I’application du médicament sur la peau, en vue d’une :
+¢+ action locale.

+¢+ action genérale.

L’action locale si les composants ne peuvent pas pénétrer a travers la peau.
Elle est générale si les composants peuvent traverser la barriére cutanée. Seule la peau
saine.
Est une barriere efficace entre les milieux intérieurs et extérieurs. Dans le cas contraire
(Lésions, braleurs, eczéma), tout médicament appliqué sur la peau sera résorber de fagon

Importante.
4.4. Généralités sur les pomades :

Les pommades sont des préparations de consistance molle, obtenues par le
mélange d’une substance médicamenteuse avec un excipient approprié ; elles sont
appliquées sur la peau soit dans le but d’administrer des médicaments par voie dermique,

ou pour obtenir une action locale superficielle [81].

4.5. Types des pommades :

4.5.1 Pommades hydrophobes ou lipophile :
Les pommades hydrophobes ne peuvent absorber que de petites quantités d’eau.
Les excipients les plus communément employés pour la formulation de telles pommades
sont la paraffine solide, la paraffine liquide, la paraffine liquide Iégére, les huiles végétales,
les graisses animales, les glycérides synthétiques, les cires et les poly alkyl siloxanes

liquides.
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4.5.2 Pommades absorbants l'eau:

Ces pommades peuvent absorber des quantités plus importantes d’eau et conduire
par conséquent a 1’obtention d’émulsions eau-dans-huile ou huile-dans-eau selon la nature
des agents émulsifiants. Des agents émulsifiants eau-dans-huile tels que des alcools de
graisse de laine, des esters de sorbitan, des mono glycérides, des alcools gras, ou des
agents emulsifiants huile-dans-eau tels que des alcools gras sulfatés, des polysorbates,
I’éther cétostéarylique de macrogol ou des esters d’acides gras et de macrogols peuvent

étre utilisés dans ce but. Les excipients utilisés sont ceux d’une pommade hydrophobe.

4.5.3 Pommades hydrophiles :
Les pommades hydrophiles sont des préparations dont 1’excipient est miscible a
I’eau. Cet excipient est habituellement constitué de mélanges de macrogols (polyéthylene

glycols) liquides et solides. Il peut contenir des quantités appropriées d’eau [81].

4.6. Intéréts thérapeutiques des pommades :

Les pommades en plus de leurs actions émollientes et protectrices sur la peau,
réglent le potentiel d’hydrogéne (pH) cutané a la normale. Elles ont une action générale par
voie cutanée sans passer par le foie. En plus de leur application dermique, elles peuvent

étre appliquees sur les muqueuses rectales, vaginales, conjonctivales [82].

4.7. Formulation :

Malgré leurs formes différentes (créme, pommade ...), les produits semi-solides ont

tous une composition a peu pres identique.

4.7.1 Principe actif:

Comme son nom I’indique c’est une substance qui détermine 1’activité de la
préparation, qui fait sa spécificité. Il pourrait étre des huiles animales ou végétales, des

extraits végétaux, ajouté a faible dose mais peut assurer ’efficacité de la préparation [83].

4.7.2 . Excipients:

On appelle excipient, toute substance sans activité thérapeutique spéciale permettant
I’incorporation des médicaments. Les excipients pour pommades peuvent étre d’origine
naturelle ou synthétique. Selon la nature de 1’excipient, la préparation peut avoir des
propriétés hydrophiles ou hydrophobes. Selon Le Hir et Legrand [84] Elle peut contenir
des additifs appropriés tels que les antimicrobiens, les agents stabilisants, Les émulsifiants,

les épaississant




CHAPITRE | : SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

4.8. Caractéristiques de quelques excipients :

4.8.1 Vaseline:

C’est une substance de consistance onctueuse, pateuse, de couleur blanchatre,
translucide en couche mince, insipide et sans odeur. Elle fond entre 38 et 42°C et sa densité
varie entre 0,830 et 0,900. C’est une dispersion d’hydrocarbures plus ou moins solides et
liquides. Elle est soluble dans les solvants organiques apolaires, mais insoluble dans I’eau
et I’alcool. Elle est inattaquable par les acides et les bases. C’est un solvant de I’iode, du
phosphore, des phénols. Inaltérable, la vaseline ne se laisse absorber ni par la peau ni par
les muqueuses. Ce qui limite son action aux pommades d’action superficielle. Pour
remédier a ces inconvénients, on peut I’incorporer des cires (parénols), du cholestérol

(euricerine), des alcools gras (vasenols) [85].

4.8.2 Paraffine:
Paraffine est un alcane (hydrocarbure) extrait a basse température a partir de résidus du
pétrole. On peut également I'extraire du lignite (roche composée de fossiles de plantes), de
schistes (roches feuilletées a base d'argiles) ou de la tourbe (matiére fossile végétale
saturée en eau). L'utilisation de la paraffine étant mondialement répandue, la paraffine
végétale (issue de lipides) tend & se développer. La paraffine se présente sous forme

d'un solide de couleur blanche, 1égerement translucide et inodore [86]

4.8.3 Beurre de karité :
Il est extrait a partir des noix de Vitellariaparadoxa (Sapotaceae), qui croit

spontanément dans plusieurs pays africains dont le Mali.
Comme excipient, le beurre de karité a toutes les propriétés qu’une substance
pharmaceutique et dermatologique peut nécessiter :
Parmi ces propriétés nous pouvons citer:
- agréable au tac eta la vue ;
- un trés bon émulsionnant et stabilisant ; ce qui le rend trés apprécier par les préparateurs
car cela empéche la séparation des préparations dermiques en phase grasse et aqueuse ;
- tres eudermique, beaucoup plus que lanoline et infiniment plus que les dérivés de pétrole
comme la vaseline ;
- il posséde en plus des propriétés anti-oxydantes et probablement aussi bactériostatiques ;
- ilaugmente donc I’efficacité des substances fonctionnelles dans le produit.
Toutes ces propriétés font du beurre de karité un bon excipient pour la formulation des

pommades, des cremes, des gels [86].
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4.8.4 Cire d’abeille:
C’est un corps chimiquement tres stable dont ses propriétés ne varient guére dans le
temps.
Elle résiste parfaitement a I’hydrolyse et a I’oxydation naturelle, totalement insoluble
dans I’eau.
La cire d’abeille est surtout réputée pour ses qualités filmogeénes, hydratantes,

protectrices, adoucissantes, et assainissantes sur la peau. C’est un stabilisant. Toutes ces

qualités font de la cire [87].
4.9. Controle de qualité des pommades :

Plusieurs méthodes sont utilisées pour le contrdle de qualité des pommades [88]..

Parmicelles-ci nous pouvons citer :

4.9.1 L’homogénéité:

Macroscopiquement, 1’homogénéité se vérifie par étalement en couche mince d’un
échantillon de la Préparation sur une surface plane a I’aide d’une spatule. Cet examen
macroscopique est souvent Complété par une observation microscopique de la pommade

étalée sur une lame.

4.9.2 Le potentiel Hydrogene (pH) :

La mesure du potentiel Hydrogene peut se faire en pesant environ 1 g de pommade
dans 100 ml D’éthanol 95° alcoolique. Il s’agit de prélever une goutte de cette solution et
de le déposer sur un Papier a pH multiples. Le pH peut étre obtenu aussi en étalant

directement en couche mince une prise de la préparation sur un papier a pH multiple.

4.9.3 La chromatographie sur couche mince (CCM):
Elle se fait par des méthodes chromatographiques et permet de mettre en évidence les

composés marqueurs dans chague pommade.




CHAPITRE Il : MATERIELESET
METHODES

25



CHAPITRE Il :MATERIELLES ET METHODE

1 Syntheése et caracterisation d’hydroxyde double lamellaire :

Nous présenterons dans cette partie la synthese et la caractérisation d’argile
anionique-HDL- de type : [Mg-Al-HDL].
Ce produit est synthétisé par la méthode de Coprécipitation qui consiste a précipiter deux
éléments métalliques dans une solution aqueuse, le premier métal est divalent et le
deuxieéme est trivalent est leur rapport molaire est égale 2. Le matériau obtenu d’’HDL est
calciné a 500°C nommé [Mg-Al-500], et le matériau HDL intercalé par le tensioactif SDS
est un HDL qrganophile NOmme par [Mg-Al-SDBS].
La caractérisation des produits est effectuée par la spectrophotométrie infra rouge et la
diffraction de rayon X (DRX).

1.1. Matériels :
1.1.1 Réactifs :

Tableau I1.1 : Tableau des réactifs.

Nome de produit Laformule Propriété chimique
Chlorure de magnésium | MgCl, M = 203 g/mol
Purté= 99%
Chlorure d’aluminium | AlICI; M= 241.33 g/mol
Purté = 98%
Hydroxyde de sodium | NaOH M =40 gmol
Purté = 98%
Carbonate de sodium Na, CO; M = 105.99 g/imol
Densité de 2.93 g/imol
Nitrate d’argent AgNOs M: 63,01 g/mol
Pureté : 70%
dodécylbenzenesulfonate | C; 3 H; 3 NaO; S M=348.5 g/mol
de sodium

1.1.2 Verreries :

e Ampoules a décanter de 500 ml.

e Ballon uni col de 1000 ml.
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Cristallisoir de 1000 ml.

Fiole 200 ml

Becher de 400 et 1000 ml

Barreaux mantiques

Spatule

1.1.3 Appareillage :

e Une balance

Un agitateur

Une plaque chauffante

Une étuve

Un mortier

Un thermocouple

Une centrifugeuse
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1.2. Protocole de la synthese d’HDL :

) Solution B :
Solution A : Na,CO;3; + NaOH

MgClzet AIClI3

1 9
T Ambiante Formation d’un gel dense

pH= 10 ‘

Mettez le mélange au bain marie pendant 18h a 60°C

agitation (1h)

—> Séchage (60°C) —>

X/
0‘0

R/
L %4
7
°
R/

L X4

$

Mg AL-HDL brute

Figure 11.1: Etapes de préparation de (Mg-Al-HDL)par la méthode de
Co-précipitation [27].

1.2.1 Lapréparation des solutions:
Avant la préparation des solutions, il faut calculer les quantités de tous leséléments

métalliques.

Lasolution A (les sels): ¢’est un mélange de deux solutions aqueuses (MgCl, 6H;, O
etAlICl; 9H; O).
Sachant que [M#" ]/[M*" ]1=2

On suppose que : [M?* ] =0.66 et [M]1=0.33

Alors : m (MgCl, ) = [M2* ].V.M (MgCl, ) = 0.66 * 200*10 3 * 203 = 26.86 ¢
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m (AICl; ) = [M** ].V.M (AICI; ) = 0.33 * 200 * 107%* 241.33 = 16 g

La solution B (les bases) : c’est un mélange de deux solutions aqueuses (Na, Co; H, O et
NaOHH, O).
Sachant que [M?" ]/[M* ]=2

s Onsuppose que:[M? ]=2 et [M]=1

Alors :m(Naz Coz ) = [M** ].V.M (Na, Coz )=1 *2 * 10 3* 105,99 =
21.20 gm (NaOH) = [MZ* ] V.M (NaOH)=2*2 *10 3*40 =16 ¢

1211 Préparation de la solution A :
e Dans une erlenmeyer bien sec, sont dissout 26.86 g de MgCl, (6H.0) dans de 200 ml

I’eau distillée.
e Dans une autre erlenmeyer on dissout 16 de AICIz (6H20) dans 200 ml d’eau distillée.

e On mélange les deux solutions ainsi préparées dans un bécher de 500 ml et on met le

mélange obtenu (solution A) sous agitation.

1.21.2 Préparation de la solution B
e Dans une erlenmeyer bien sec, sont dissout 16g de NaOH dans de 200 ml 1’eau

distillée.
¢ Dans une autre erlenmeyer on dissout 21.2g de Na2CO3 dans 200 ml d’eau distillée.

e On mélange les deux solutions ainsi préparées dans un bécher de 500 ml et on met le
mélange obtenu (solution B) sous agitation.

1.2.2 Laprécipitation des deux solutions :

v" On verse chaque solution dans une ampoule

v" On précipite les deux solutions goutte a goutte a un Ph constant est égale a10

pendant une heure.

v" Le mélange est ainsi obtenu et ajouté pendant une période du temps ; environ une

heure a température ambiante sous une forte agitation mécanique.
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Figure 11.2 : précipitation des deux solutions

1.2.3 Le montage areflux :
e On verse le gel obtenu dans un ballon mono-col.

e On met le ballon dans un bain d’huile pendant 18 heures a 60 °C

Figure 11.3 :le montage a reflux

1.2.4 Lavage de la solution obtenue:
e La solution obtenue est lavé 6 fois a 1’aide d’une centrifugeuse (T=22°, t=5

min ,Vitesse = 15000 toures ) jusqu’au la disparation compléte des ions de

chlorure.

e Onretenir le précipité obtenue (HDL).

E
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Figure 11.4: lavage des solutions par centrifugeuse.

1.2.5 Le séchage :

Les HDL obtenus est séché a 1’étuve pendant une nuit & T=65°.

Figure 11.5: HDL avant et apreés le séchage

1.2.6 Le broyage:

e On broyer les HDL obtenues jusqu’a d’une poudre Blache trés finesl’obtentio

Figure 11.6: broyage de I’HDL Figure 11.7:1° HDL brute

E
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1.2.7 Préparation de HDL calcinée :
e Lapoudre obtenue est soumise a un traitement thermique qui est réalisé dans un
four a 500°C avec une entrée d’air, pendant quatre heures, et une montée en

température de 5°C/min.

e Ce traitement conduit a la déshydratation de la poudre d’HDL puis a leur
déshydroxylation qui sert I’effondrement de la structure lamellaire qui provoque

1’¢élimination de I’ion compensateur ainsi que les molécules d’eau.

o Cette etape est réalisée pour certain échantillon.

1.2.8 HDL Organophile:

1.28.1 Le but de rendre (Mg-Al-HDL) organophile:

Les HDL; sont des matériaux charges positivement, peuvent adsorber des
substanceshydrophiles mais malheureusement incapable d’adsorber des substances
organiques hydrophobes.

A cause de cette anomalie, c’est nécessaire d’intercaler une molécule organique telle
que les tensions actifs (Exp : SDBS), pour modifier la surface hydrophile de ’HDL a une
surface hydrophobe.Ainsi, le matériau modifié peut fixer des substances organiques

hydrophobes.

1.2.8.2 Dodécyl sulfate (SDBS) :

Est un tensioactif anionique plus connus sous sa dénomination lauryl sulfate (LSS) est
un détergent suractifs ionique fort leur utilisation est basé sur leurs caractéres amphiphiles,
il est utilisé dans les produits ménageéres.

e Saformule brute :C12H25NaO4S

e Masse molaire : 288,379 + 0,018 g/mol

e Solubilité :dans I'eau est 100 g

e Masse volumique :1,01 g/cm

1.2.8.3 Préparation de HDL organophile :
L’HDL calciné (Mg-Al-HDL) est intercalé par le SDBS est préparé par échange
anionique entre le matériau de base HDL ou le matériau calcine (Mg-Al-500). A cet effet,

une quantité de tensioactif SDBS est mise en contact avec une quantité de matériau en
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Solution pendant 24 heures. Les matériaux sont récupérés par centrifugation, lavés et

séchés puis appliqués a I’adsorption du camphre. Ces matériaux sont notés (Mg-Al-SDBS).

2 Meéthodes et techniques de caractérisation :

L’hydroxyde double lamellaire (Mg-Al-HDL) a été caractérisé par la
spectroscopieinfrarouge a transformé de fourrier (IRTF), et par diffraction de rayon X
(DRX).

2.1. Diffraction des rayons X:

C’est une technique d’étude de la structure des matériaux cristallins, on fait appel a cette
technique d’analyse le plus souvent pour déterminer la nature des HDL, pour vérifier la

bonne cristallinité et mesurer la distance réticulaire separant les feuillets [44].
2.2. Spectroscopie infrarouge (IRTF) :

La spectroscopie infrarouge est considérée comme une technique complémentaire a celle
de la diffraction des RX pour 1’étude de la structure des HDL.
Le principe est basé sur la connaissance de la position des bandes de vibration de certains

groupements caractéristiques et la présence de liaison chimique [45].

3 Adsorption du camphre par les hydroxydes doubles lamellaires :

Dans cette partie, nous avons axé notre travail sur 1’adsorption du camphre par les
hydroxydes doubles lamellaires [Mg-Al-HDLs] calciné et organophile que nous avons
préparés au laboratoire.

L’adsorption du camphre dépend de plusieurs paramétres, a savoir: la concentration en
camphre, la cinétique d'adsorption, le pH des solutions, la masse de camphre et la
tempeérature ainsi il dépend aux modifications de I’HDL. Mais nous n’avons pas pu faire
cette partie.

Le suivi de I’adsorption du camphre dans ’HDL est effectué par UV/Visible 4280 nm
3.1. Matériel

3.1.1 Les Produits utilisés :

e Lecamphre

e HDL
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HDL calcine.
HDL organophile.
Ethanol.

L’eau distillee.

3.1.2 Verreries :
Becher 100 ml

3.1.3 Appareillage :

Balance.
Agitateur.
Centrifugeuse.

3.2. Protocole d’adsorption de camphre par HDL :

3.2.1 Courbe d’étalonnage du camphre :
e On prépare une solution mere, ou on dissoudre 1g de camphre dans 10 ml de

1’éthanol, aprés une légére agitation on ajoute de I’eau distillé jusqu'a 100 ml.

e On procéde a des dilutions successives, une série de solutions de concentrations

bien déterminées au méme pH.

e Le camphre est dosé par spectrophotomeétre UV visible a la longueur d’onde

appropriée A= 285nm.

e Nous avons établi la courbe d’étalonnage dans laquelle nous avons représenté la
densité optique représentant 1’absorbance en fonction de la concentration de la

solution du camphre.

3.2.2 Adsorption du camphre par le Mg-Al-HDL :
Diluer 1 g d’huile essentielle de camphre dans 10 mL de 1’ethanol dans un
flacon en verre.
Rajouter I’eau distillé jusqu’au 100 ml.
Rajouter 2 g d’HDL
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« Mettre le barreau magnétique, fermer hermétiquement les flacons et laissersous
agitation pendant 2 heures.

«  Centrifuger pendant 15 minutes a 3000 rpm.

« Ensuite, prélever 1 ml du surnageant et analyser par UV-Vis, répéterl’opération

trois fois pour avoir trois répétitions.

L’étude de la rétention d’adsorption considérée est obtenue en calculant cette relation :

ABS; — ABS;

R(%) = x 100

ABS;
Avec :

ABS; : absorbance initiale

ABSt: absorbance finale

3.2.3 Adsorption du camphre par le Mg-Al-HDL calciné et Mg-Al-HDL

organophile:

Dans le cadre de 1’étude de I’effet de calcination et 1’effet organophile sur I’adsorption,

nous avons suivi le méme protocole précédent, on change seulement le type d’HDL.

3.3. Etude de Pactivité anti-inflammatoire in vitro par la méthode

de dénaturation par I’albumine d’ceuf :

3.3.1 Etude de P’activité anti-inflammatoire de (Mg-Al-HDL) in vitro par la

méthode de dénaturation par I’albumine d’ceuf :
«  On prépare une solution mere on dissoudre 100mg de I’HDL dans 100 ml

de I’eau distillé.

- Apartir de cette solution on prépare, par dilutions successives, une série de

solutions filles de concentrations bien déterminées.

= On prépare une solution de 5ml, compose de 0.2 ml d’albumine d’ceuf, 2.8de
solution saline de tampon phosphate (PBS, pH=6.4) et 2 ml de chaque solution

fille qu’ont préparé probablement.

= Onutilise le diclofénac comme un médicament de référence.
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« Onincube les mélanges a 37° pendant 15 min puis chauffé & 70°C pendant5 min.
«  Apreésrefroidissement, les absorbances ont mesuré a 518,5 nm.

« Le % d’inhibition de la dénaturation des protéines est calculé on suivantcette

formule :
% d’inhibition = 100 * [Vt/Vc -1]
Sachant que :
Vt = absorbance de 1’échantillon
V¢ = absorbance de contréle

On réalise cette étude pour le camphre ainsi pour le produit d’adsorption

(HDL+Camphre) en suivant la méme méthode.

4 Préparation des pommades :
Cette partie est consacré a la description de la méthode de préparation des

pommades ainsi le matériel et les produit utilisés au cours de la réalisation de ce

travail.

4.1. Matériel

4.1.1 Les Produits utilisés :
e HDL
e Camphre

e (Mg-Al-SDBS+comphre)
e Vaseline
e Paraffine

4.1.2 Verriers
v Becher

v Spatule
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4.1.3 Matériels utilisés :
= Balance

= Plagque chauffante

4.2. Protocole de préparation des pommades :

On fait fondre la substance active dans la paraffine dans un bécher au bain marie 60°C.

Apres que le mélange fond, on rajoute la vaseline blanche progressivement au le bain On

retire la pommade et on mélange jusqu’ a refroidissement.

e Pommade a base de (Mg-Al-HDL) :

Cette pommade nécessite les ingrédients suivants :

(Mg-Al-HDL)... oo m= 1g
Le paraffine........cccocevveniniiiie e m=1g
Vaseline blanche.........c.cccocoovieeiinennn, m=18g

e Pommade a base de camphre :

Cette pommade nécessite les ingrédients suivants :

Camphre.......ccoooiiieieeeee m=2g
Le paraffine........cccocevviiviiieeiinnnnns m=1g
Vaseline blanche.........cccccoeiiiinnns m=17g

e Pommade a base de (Mg-Al-SDBS) - camphre :

Pour préparer cette pommade on est besoin des produits suivants :

(Mg-Al-SDBS) - Camphre ............. m= 29
Le paraffine........cccocvvveiiiiniinnnns m= 19
Vaseline blanche ...........ccccoiennee m=17g

5. Controles qualité des pommades :

Pour le contrdle de la qualité de nos pommades, nous avons procédé a I’observation des
caractéres macroscopiques (couleur, consistance, odeur) et a la vérification de

I’homogénéite.
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5.1 Caracteres macroscopiques :

L’observation des caractéres macroscopiques des pommades surtout la consistance, la cou-

leur, I’odeur et la stabilité ont été notés.
5.2 ’homogénéité :

La vérification de I’homogénéité ce fait par 1’étalement de la pommade sur une lame trés

mince et on 1’observe par le microscope optique.

Figure 111.8 : texture des pommades

E
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Dans ce chapitre, nous allons présenter et interpréter les résultats expérimentaux liés
aux caractérisations des hydroxydes doubles lamellaires (Mg-Al-HDL) synthétisés
(calcinés et organophiles) d’une part, et les résultats de 1’adsorption de camphre par notre
HDL d’autre part, ainsi que 1’efficacité de la préparation pharmaceutique sous forme

pommades a base de Camphre et d’HDL.

1 Caractérisation de (Mg-Al-HDL) :

1.1. Reésultats de spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
(IR) :

La spectroscopie infrarouge est une technique analytique simple et rapide
permettantde déterminer la présence de divers groupes fonctionnels.
Notre étude se fait sur un échantillon broyé, puis mélanger au bromure de potassium (KBr)

sous Forme de pastille.
Le spectre infrarouge d’échantillon de Mg-Al-HDL est représenté sur la figure suivante :

Figure 111.1: Spectre IR de I’échantillon (Mg-Al-HDL).

I Le spectre infrarouge montre les différentes bandes d’absorption caractéristiques
enregistrées entre 4000 et 400 cm™* de Mg-Al-HDL nous observons :

E
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Tableau I11.1: Principaux bandes de notre HDL dans le spectre IR

Vibration observé

Explication

Une large bande aux environs de 3600 cm”

Présence du groupement (OH-) liés aux

différents métaux

Petite bande de vibration observée au

voisinage de 2800 cm”

L’¢longation des molécules d’cau liées aux

anions carbonates (CO; ~ 2)

Bande de vibration observée au voisinage de
1300 cm”

Déformation des molécules d’eau intercalées.

Bande de vibration observée au voisinage de
1359.12 cm”

Présence des anions des carbonates (CO; ~ 2?)

dans I’espace inter lamellaire.

Bande de vibrations observée aux 1200 cm”

Mode de vibration M-O et O-M-O du feuillet
d’HDL (AI-Al-OH, Mg-Al-OH)

Ces résultats confirmés par A .Deroy en 1992

1.2. Résultats de diffraction des rayons X :

Cette technique permet d’avoir des renseignements sur le feuillet et sur I’espace inter

feuillet de notre HDL.

Nous présentons le diffractogramme de (Mg-Al-HDL) sur la figure 1.2 :

- —-
]

Camnla UNI

vvvv

Figure 111.2: Diffractogramme d’un échantillon de (Mg-Al-HDL).

Cette figure montre que 1’allure est bien cristalline du fait de la présence de plusieurs pics

caractérisant 1’hydroxyde double lamellaire. Ces résultats confirmés par A .Deroy en

1992

E
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Nous remarquons la présence de la raie (110) rencontrées dans ces composés a structure
lamellaire qui correspond que la distance inter réticulaire d (110) représentant la moitié de la
distance métal-métal dans les feuillets. Alors que la raie (003) qui correspond a la distance

inter réticulaire d (003) correspond a la distance inter feuillet est inexistante & cause de la

détection de I’appareil.

2 Etude de I’adsorption du camphre :

L’objectif de cette partie de notre etude est d’évaluer le capacité d’adsorption du

camphrepar notre produit (Mg-Al-HDL), avant et apres modification.

2.1. Courbe d’étalonnage de la solution du camphre :

| Abs (nm)
Ads
0.8
0.4
/
0.2 ———
0 T T T T T T 1
0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07

C (mol/ml)

Figure 111.3 : courbe d’étalonnage représente I’absorbance en fonction de la
concentration de la solution du camphre.

La courbe d’étalonnage c’est une droite qui passe par I’origine, leur équation est :
f(c)=ax, elle permet de déterminer la concentration inconnue des solutions .

Tableau 111.2: I’absorbance des trois phases d’HDL en fonction de la concentration.

S (Mg-Al-HDL) S (Mg-Al-500) S (Mg-Al-sDBS)
Absorbance(nm) 1.06 1.18 1.46
Concentration(mol/ | 1.11 1.14 1.18
ml)
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2.2. Etude de la rétention du camphre dans les différents HDL :

L’étude de la rétention du camphre dans les différents HDL nécessité la comparaison entre

le rendement d’adsorption de chaque phase d’HDLs.

e Sachantque: R (%)= Adsi=Ads 0,
Ads i

e Alorsona:

* R (mg-arHDL)(%0) = —1-061_8265 *100= 84.43 %

" Rmg-al-s00) (%0) = 1.18=0.165 *100= 86.01 %

1.18
"  Rmg-al-spes) (%0) = 1:46=0.165 *100= 89 %
1.46
Ces resultats sont présentés dans la figure suivante : [ A ¢ 1 - ratention du camphre par (Mg-
Al-HDL).
. Ads 2 : rétention du camphre par (Mg-
Serie 1 Al-500).
100 Ads 3 : rétention du camphre par (Mg-
Al-SDBS)
90
80
70
60
50
40
30
20
10
0
Ads1 Ads 2 Ads3
m Serie 1

Figure 111.4 : le pourcentage de rétention du camphre dans les déférentes phase
d’HDL.

«» Discussion :

Selon ces résultats on constate que les trois phase d’HDL ont permis une rétention de
plus que 80% ; dont la phase (Mg-Al-SDBS) présente le pouvoir adsorbant le plus élevé
avec unrendement égal a 89%, suivi par la phase (Mg-Al-500) avec un rendement pres de

85%, et en troisieme lieu arrive la phase (Mg-Al-HDL) par un rendement de 83 %.

E



CHAPITRE 111 : RESULTATS ET DISCUSSIONS

Le rendement de rétention relativement élevé de la phase (Mg-Al-SDBS) peut étre
expliqué par la forte capacité d’adsorbtion ou bien le bon piegeage de ce dernier qui

revienne aux modifications aux produit (Mg-Al-HDL).

2.3. Analyse par spectroscopie infrarouge :

Dans cette étude, on a utilisé le résidu d’adsorption pour les trois phases d’HD (Mg-Al-
HDL), (Mg-Al-500) et (Mg-Al-SDBS).

Les spectres obtenus sont présentés dans les figures ci-dessus :

Figure 111.5: Spectre infra-rouge (a) du (Mg-Al-HDL) — camphre.

Les Principaux bandes du (HDL+Camphre)obtunus par infra-rouge est representé dans le tableua suivant :

Tableau 111.3: Principaux bandes du HDL+Camphre

Vibrations observés Explications
Une large bande environ 3300 Présence des groupements hydroxydes (OH)
Une petite bande environ 2300 Déformation des molécules d'eau intercalées.
Une bandeenviron 1350 Présence d’anion de carbonate COz " le

domaine inter-foliaire.

Les autres bandes : 720, 600, 400. Déformation des laissons oxygéne métal (Al-
Al-OH, Mg-Al-OH)

E
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i 8

5

2400

8

450

]

a

&

3300

13500

L LU
750

E R R
1050

T
1350

L UL L LU L LU UL UL o o DO
3800 3800 3300 3000 2700 2400 2100 1950 1800 1850 1500 1200 200

Figure 111.6: Spectre infra-rouge (b) du (Mg-Al-500—- camphre).

Les Principaux bandes du (Mg-Al-500— camphre) obtenus par infrarouge est

représenté dans le tableau suivant :

Tableau 111.4: Principaux bandes du HDLcalcine+Camphre

Vibrations observés Explications

Une large bande environ 3300 Présence des groupements hydroxydes (OH)

Une petite bande environ 2300 Déformation des molécules d'eau intercalées.

Z UdIis

Une bandeenviron 1350 Présence d’anion de carbonate CO3 le

domaine inter-foliaire.

Les autres bandes : 720, 600, 450. Déformation des laissons oxygéne métal (Al-

Al-OH, Mg-Al-OH)

8

]

S

&

Figure 111.7: Spectre infra-rouge (c) du (Mg-Al-SDBS - Camphre).
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e LesPrincipaux bandes du (Mg-Al-SDBS - Camphre)obtenus par infrarouge est

représenté dans le tableau suivant :

Tableau I11.5: Principaux bandes du (Mg+AI+SDBS - Camphre)

Vibrations observés

Explications

Petites vibrations environ de 3600

Présence des groupements hydroxydes (OH)

Pic environ 2900

Presence des laissons de type C-H (présence

des alcane)

Pic environ 2300

Déformation des molécules d'eau intercalées.

Vibrations environ 1700

Présence des laissons de type C=0 (présence

des groupements carboxyles)

Vibration environ 1500

Présence des composés aromatiques

Vibration environ 600, 450

Déformation des laissons oxygene métal (Al-
Al-OH, Mg-Al-OH)

-

2.0
E |
1.5 \ N
£/
i | /’-‘%/R W
A {
1,0 — W/ . \
0.5 5 s ~
. > T S =
1 oo
0,0 -
-0,.S5 —
_1 -0 T T T T T T T T 1
o 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500

Figure 111.8: Exposition des trois spectres précédents.

La figure représente une exposition de trois spectres de 1’adsorption du camphre dans les

trois phase d’’HDL, selon cette figure on observe que :

Les spectre (a) et (b) en principe donne les mémes pics, ainsi les mémes bandes de

vibration.

Mai le spectre (c) présente des modifications liées a la présence de la molécule du camphre

environ de 2900, 1700 et 1500, sachant que ;

« Picenviron 2900 : Présence des laissons de type C-H (présence desalcanes)

« Picenviron 1700 : Présence des laissons de type C=0 (présence des

groupements carboxyles).

« Picenviron 1500 : Présence des composés aromatiques.

46
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En comparons les molécules apparaissons avec les molécules du camphre on peut dire

que le camphre est bien adsorbé par (Mg+Al+SDBS).
Etude de I’activité thérapeutique :
3.1. Activité anti-inflammatoire :

Les figures ci-dessus représentes 1’inhibition de la dénaturation de 1’albumine d’ceuf de
camphre, (Mg-Al-HDL) et (Mg-AL-SDBS — camphre) et de diclofénac :

100
90 y=22.85x-5.25
- R?=0.7162
'ﬁO y =7.23x + 38.75
= R2=0.9179
2o
[7)
0
E Declof
0
-§ %hdl seul
20
] Linear ( Declof)
30
= Linear (%hdl seul)
20
[=)
10
0
1 50 100 150
concontration mol/I

Figure 111.9: concentration et dénaturation (%) de I’albumine d’ceuf du (Mg-Al-
HDL) et de diclofénac

120

100 y =3.113x + 83.535
S RZ=0.9975
2 s0 R = 0 <
g P mmm Declof
(5]
P 60 s hdl+camphr
2 —— Linear ( Declof)
ﬁ 40 — Linear (hdl+camphr)
c
o
X 20

0

1 50 100 150

Figure 111.10 : concentration et dénaturation (%) de I’albumine d’ceuf du camphre et
de diclofénac
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c 120
2 y =3.113x + 83.535
£ 100 R? =0.9975
=y
§ y =22.85x - 5.25
80 2 _
‘?‘: we DEIGP7162
T
2 60 s hdl+camphr
o .
._E » —— Linear ( Declof)
a —— Linear (hdl+camphr)
X
20
0

1 50 100 150

Figure I11. 11 : concentration et dénaturation (%) de I’albumine d’ceuf de (Mg-AL-
SDBS - camphre) et de diclofénac.

< Discussion:

Le but de cette étude est d’évaluer I’activité anti-inflammatoire du camphre et de (Mg-
Al-SDBS) seul et on associant avec le camphre (Mg-AL-SDBS — camphre) par la méthode
de dénaturation de I’albumine d’ceuf.

D’apreés les résultats obtenus on constate que :

% Le camphre a la concentration 150ug/ml était plus que 70 % d’inhibition de la
dénaturation de 1’albumine d’ceufs alors que le diclofénac présentait un

pourcentage d’inhibition de la dénaturation de 1’albumine d’ceufs de 80 % a une

concentration de 150 ug/ml.

Aussi on note que le camphre a des concentrations de 1, 10, 100 et150 g/ml présente
une activité anti-dénaturante de I’albumine d’ceufs de 1'ordre respectif 57, 61,67 , 68 %,
donc 1’évolution du degré d'inhibition de la dénaturation des protéines d’albumine d’ceufs
augmente avec 1I’augmentation de la concentration du camphre.

En effet, on peut dire que le camphre montre une efficacité dans I'inhibition de la

dénaturation du SAB et de l'albumine d'ceuf alors & une activité anti-inflammatoire .

+«»+ Aussi le matériau (Mg-AL-SDBS) a des concentrations de 1, 10, 100 et150 g/ml
présente une activité anti-dénaturante de I’albumine d’ceufs de 1'ordre respectif 48,6,
50,59, 69.7%, donc I’évolution du degré d'inhibition de la dénaturation des proteines

d’albumine d’ceufs augmente avec 1’augmentation de la concentration du

E
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(Mg-AL-SDBS), cette augmentation exprime la présence de I’activité anti-

inflammatoire de ’HDL.

% Le produit (Mg-AL-SDBS — camphre) présente une parfaite dénaturation (%) de

I’albumine d’ceuf dans les déférents concentrations.

Le (Mg-AL-SDBS — camphre) ) a des concentrations de 1, 10, 100 et150 g/ml
présente une activité anti-dénaturante de 1’albumine d’ceufs de I'ordre respectif
86.8, 89, 93,96 %, alors I’évolution du degré d'inhibition de la dénaturation des
protéines d’albumine d’ceufs augmente avec 1’augmentation de la concentration du
(Mg-AL-SDBS -camphre) , cette augmentation exprime le présence de I’activité

anti-inflammatoire de (Mg-AL-SDBS — camphre).

e Résultat :

D’aprés cette expérience on note que I’HDL seul présent une activité anti
inflammatoire ainsi en associant avec le camphrer.
Cette analyse nous permis de confirmer 1’utilisation de notre préparation sous forme

pommade comme une pommade anti-inflammatoire.
4. Résultats de Controles qualité des pommades :
4.1 Caractéres macroscopiques :

4.1.1 Laconsistance :

Nos pommades ont une consistance en mol, et sa revienne a 1’utilisation de la vaseline

blanche dans la formulation des pommades.
4.1.2 Odeur et couleur :

Les pommades préparées a base du camphre et du (Mg-Al-SDBS) — camphre ont une cou-

leur blanche et une odeur forte et fraiche ressemble a celle du camphre.

La pommade préparée a base de (Mg-Al-HDL) a une couleur blanche et n’a aucune odeur.

4.1.3 Stabilités :

Les pommades préparées ont conservé a la température du laboratoire sont toutes stables,

mais a une température supérieure a 30°C, elles commencent a fondre.




CHAPITRE 111 : RESULTATS ET DISCUSSIONS

4.2 Homogénéité :

La pommade préparée a base de (Mg-Al-SDBS) — camphre présente une bonne homoge-

néité apres étalement d’un échantillon sur une couche mince.

Par contre celles préparées a base du camphre et du (Mg-Al-HDL) présentent une mau-

vaise homogénéité.
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Conclusion :

Dans ce travail nous nous sommes intéress€s a la synthése et la caractérisation d’une
argile anionique de type (Mg-Al-HDL), et ceci dans but d’étudier 1’adsorptions du
camphre par ces HDLs préparés avant et apres subir des modifications (calcination et
rendre orga- nophile ) , suivi par la formulation des pommades a base d’HDL et du

camphre afin d’étudier leur activité anti-inflammatoire.

La synthese était faite par la méthode de la Co précipitation a pH constant, qui con-
siste & précipiter ou moins deux éléments métalliques 1’un est trivalent et I’autre est diva-

lent & un ph constant est égale 10.

Apres la synthése, nous avons caractérisés notre (Mg-Al-HDL) par la spectroscopie
infrarouge (FTIR) qui nous a montré la bande de vibration 1360cm et qui nous a permi de
détecter la présence d’anions carbonates (COs3), Les spectres infrarouges ont été réalisés

dans le domaine situé entre 4000-400 cm™ .

La caractérisation par DRX diffraction des rayons X nous a donné des renseigne-
ments sur le feuillet et sur I’espace inter feuillet et la présence de la raie 110 nous a montré

que I’allure est bien cristalline.

Les résultats des techniques de caractérisations ont permis de confirmer que les so-

lides synthétisés correspondent bien aux hydroxydes doubles lamellaires.

Avant de commencer la préparation des pommades une étude de I’activité anti-

inflammatoire a était réaliser.

En fin on peut conclure que les HDLs synthétisée présentent un pouvoir adsorbant

ainsi que 1I’activité anti-inflammatoire.
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