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Introduction générale

L'impact économique et social des maladies d'origine alimentaire ne cesse de croitre, faisant de
plus en plus de victimes chaque année. Cette problématique a conduit les récentes politiques de santé
publique a s'appuyer sur I'analyse et le ciblage des risques de pollution. Les sources de contamination sont
de réels risques pour la santé. Chacun de ces dangers doit étre considéré en termes de fréquence ou de
probabilité d'occurrence. Des points de contrdle critiques doivent étre appliqués a tous les ingrédients
alimentaires, qu'ils soient collectés, transformés, stockés ou préparés a la maison. Le secteur de la
recherche agronomique santé doit s'inventer davantage et jouer son réle vital de santé publique et surtout
ne plus dépendre des facteurs économiques. Des problemes tels que la contamination microbienne doit

étre contr6lés en mettant en ceuvre des approches sectorielles plutét que des généralisations.

Selon les statistique Canada, le nombre de maladies d'origine alimentaire associées a
Salmonella, Staphylococcus aureus, Shigella, Listeria monocytogenes, Campylobacterjejuni et
Escherichia coli est estimé a 630 000 et 100 000, 19 000, 2800, 16 000 et 13 000 cas/an respectivement.
Les colts médicaux, la perte de productivité et les déces dus a une intoxication alimentaire sont estimés a
6,9 milliards de dollars par an aux Etats-Unis et & 500 millions de dollars par an au Canada. Certaines
bactéries pathogenes telles que Clostridium perfringens, Escherichia coli, Shigella, Campylobacter,
Vibrio sont économiquement importantes pour les services de santé publique et leur pathogénicité peut

provoquer des intoxications alimentaires et la détérioration des aliments.

Les films antimicrobiens biodégradables présentent un intérét particulier en raison de leur
potentiel a retarder la croissance microbienne dans les aliments et a réduire le risque de contamination de
surface par des micro-organismes pathogenes. Les films bio-nanocomposite sont considérés comme
d'excellents supports pour divers additifs, tels que les antioxydants, les antifongiques et les agents
antibactériens. Ces matériaux biodégradables ont donc un effet positif sur I'amélioration et la
prolongation de la qualité des aliments dans I'emballage et le stockage des produits ainsi que sur la durée

de conservation et sur le faite de minimiser la croissance microbienne du produit.

Dans ce contexte, les filmscomestibles et biodégradables a base de polysaccharides naturelstel
que le chitosane et I’amidon sont utilisés comme emballage alimentaire pour répondre aux
préoccupations environnementales tout en prolongeant la durée de conservation des produits alimentaires.
Ces emballages comestibles/biodégradables peuvent étre consommes avec de la nourriture, fournissant
une nutrition supplémentaire. L'utilisation de films comestibles contenant des agents antimicrobiens est

un moyen de prévenir la contamination par des agents pathogéenes sur les surfaces des aliments.
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Introduction générale

En plus d'étre biodégradables, le chitosane et ses dérivés ont un large éventail d'activites
antibactériennes. Cette propriété offre un potentiel intéressant pour I'utilisation de matériaux a base de
chitosane comme agents antimicrobiens pour revétir differentes surfaces afin de prévenir et/ou d'éliminer
les infections microbiennes. Lorsqu'il est dissous dans des solvants faiblement acides, le chitosane
posséde une densité de charge positive significative due a la protonation de ses groupes amines. Cette
caractéristique lui confére un certain nombre de propriétés tres intéressantes qui peuvent étre appliquées
dans divers domaines. Une des caractéristique, les plus développées du chitosane est sa large activité
antimicrobienne contre diverses bactéries, levures et moisissures. Cette propriété fait du chitosane un

candidat idéal pour le domaine biomédical et méme pour I'emballage alimentaire.

Un autre polysaccharide, 1’amidon, peut étre utilisé dans ce domaine .11 est produit a grande
échelle et a faible cout. Les matériaux a base de ce polysaccharide peuvent réduire I'utilisation de

ressources non renouvelables. De plus, I'amidon est I'un des bio-polymeéres naturels les plus abondants.

L’activité antibactérienne des films a base de polysaccharide peut étre améliorée par
I’incorporation d’agent additif naturel. Dans ce contexte 1’utilisation des huiles essentielles comme un

agent antibactérien est tres importante.

L'objectif de cette étude est de préparer des films composites a partir d'amidon-chitosane,

incorporés a I'huile essentielle de cannelle, et d'évaluer leurs propriétés antibactériennes.
Ce mémoire est reparti en 3 chapitres :

Le premier chapitre est consacré a une description générale de I’amidon et du chitosane :
composition chimique, structure, propriétés et applications .Enfin un apercu général sera donné sur les

huiles essentielles, avec un regard particulier sur leur activité antibactérienne.

Dans le second chapitre on présentera les réactifs, les produits et le matériel utilisé. La
méthode de préparation des films et leurs techniques de caractérisation seront également mises en

évidence.
Le dernier chapitre illustre les résultats obtenus, avec leurs interprétations et discussions.

Finalement, nous terminons notre travail par une conclusion générale ou nos principaux

résultats obtenus lors de cette étude seront presentés.
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1.2

121

Chapitre 1 : Partie bibliographique

Les polysaccharides

Les polysaccharides sont des matieres premieres intéressantes en raison de leur
abondance naturelle. Les polysaccharides utilisés dans les formulations de films sont
principalement les mémes que ceux utilisés comme émulsifiants, épaississants et gélifiants. La
séquence principale (unité) des polysaccharides est relativement simple par rapport aux
protéines composees de 20 acides aminés. Mais, la conformation structurelle des
polysaccharides peut étre plus complexe et imprévisible que celle des protéines. En plus, ils
présentent généralement une masse moléculaire supérieure a celui des protéines. Les films a
base de polysaccharides sont typiquement hydrophiles avec de bonnes propriétés de barriere
pour '02 et le CO2s0us certaines conditions ™ 2 ®1 mais les propriétés barriéres a la vapeur
d'eau sont limitées. Parmi les polysaccharides filmogénes couramment utilisés, on peut citer

I'amidon et ses dérivés, la chitine et le chitosane [,
L’amidon

L’amidon est une molécule de polysaccharide naturelle, biodégradable, disponible en
abondance. Les grains de céréales, comme le mais, le blé, et les racines, comme la pomme de
terre, le tapioca, etc., sont quelques-unes des sources commerciales d'amidon pour
I'exploitation industrielle. Il se constitue d'unités de glucose (CsH100s) n avec "n" allant de 300
a 1000. L'amidon est composé d'un mélange de deux polymeres appelés amylose et

amylopectine ©!.
Organisation morphologique des grains d'amidon

L'amidon se présente sous forme de granulés, a I'état natif. Les modifications
structurels et les propriétés de I'amidon (taille, formes : sphérique, elliptique, lenticulaire, en
I'amylose et I'amylopectine) sont liés aux différentes espéces, aux conditions de croissance, a

I'environnement et aux mutations génétiques des plantes .

La morphologie des granulés d'amidon provenant de certaines sources végeétales est

illustrée a la figure 1 ci-dessous et montre une variation significative de taille et de forme [,
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Chapitre 1 : Partie bibliographique

Pomme de terre Manioc Pois

Figure 1 : Grains de différents amidons observés en microscope électronique a balayage (MEB)
(Grossissement x 280)

1.2.2 Lacomposition moléculaire d’amidon

L’amidon est constitué majoritairement d’une fraction glucidique (98 a 99%) et
d’une fraction non glucidique mineure (1 a 2%). Cette derniére, malgré sa présence en faible
quantité, ne doit pas étre négligée, car elle modifie les propriétés fonctionnelles, en particulier
la présence des lipides. L’amidon est un homopolymere d’unit¢é D-glucose, dont la
conformation chaise est la plus stable. Les unités D-glucoses sont liées majoritairement (95 a
96 %) par des liaisons de type (1,4) et dans une moindre mesure (4 a 5 %) par des liaisons de
type (1,6). Ce dernier est composé de deux polymeres de structure primaire différente :

I’amylose, molécule essentiellement linéaire et I’amylopectine, molécule ramifiée.

O

O~ <//”
HO-N 2 OH
Eﬁ“(, (:)lﬁ%
(E; 4&;{/‘" Fc 3 H

O —— O IO = 1

,M 3 -~ OH
O

Figure 2: structures de I'amylopectine (a gauche) et de I'amylose (a droite) et représentation

schématique du motif de ramification.
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Chapitre 1 : Partie bibliographique

1.2.3 Amylose

L'amylose(figure3) est de 20% & 30% d'amidon, sa source est une macromolécule de
nature polysaccharidique, non ramifiée constituée de résidus de D-glucopyranose liés par des
liaisons (1-4). Cependant, 1'amylose peut contenir 1 % de branches a (1-6). L'amylose a deux
fonctions différentes, en position C4 se trouve I'extrémité non réductrice et en position C1 se

trouve Pextrémité réductrice qui est due a la fonction hémiacétal de I'alcool terminal !,

L'amylose naturelle contient 500 a 6000 unités de glucose, selon la source végétale,

en plusieurs chaines avec un degré de polymérisation (DP) de ’ordre de 500,

e OH
/o\. ’ O /OH ﬁ N
> \ r ‘ o \> OH
HO HO- OH \% = l = Rty ( e)
“Ho * oTho "OH OH
L a-14 _‘ n

Figure 3: structure d’amylose ™.

1.2.4 Amylopectine

L'amylopectine est un polymére composé de molécules de glucose liées en a (1-4),
avec des liaisons o (1-6) pour fournir des ramifications toutes les 20 unités de glucose. La
masse molaire de l'amylopectine est d'environ 106 & 108 g.mol™, il y a généralement deux
chaines dans I'amylopectine : chaines courtes (degré de polymeérisation environ 15) et des
chaines plus longues (degré de polymérisation environ 45) 9.
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1.25

1251

1252

o I OH -
‘ 3
| \_-© w OH

HO OH K\ _ \/'_‘ L
R i W N L}
a-1.4 l Y wo OH v——-\-\.,
L , HC O HO OH TOH

-

Figure 4: structure d’amylopectine!™’.

Propriétés de ’amidon
Hydrothermie

Pour retrouver I’amidon natif dans des applications dans 1’industrie on doit utiliser
des traitements hydrothermiques ou thermomécaniques pour détruire sa structure granuleuse.
A température ambiante 1’amidon est insoluble dans 1’eau. A des températures plus élevées,
les granulés d’amidon subissent différents états caractéristiques. A des températures
ambiantes, ’humidité relative de ’air affecte la cristallinité, ce qui indique la perméabilité du
grain par rapporta ’eau (phénomened’adsorption). Le phénomene d’empesage se produit a des
températures supérieures a 60°C. Enfin, en retournant a une température ambiante, une

gélification de rétrodégradation de I’amidon se produit .

Hydrolyse?

L'hydrolyse est le chemin inverse du retour a I'élément de base (le D-Glucose) selon les
étapes suivantes. La premiere étape est la séparation des granules d’amidon ou transformation
en farine. La seconde consiste a solubiliser les molécules d’amidon par gélatinisation. La
derniére étape implique la dépolymeérisation ou I'hydrolyse des chaines d'amidon. L'hydrolyse
de l'amidon peut étre réalisée par deux méthodes : hydrolyse chimique et hydrolyse

enzymatique.
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Chapitre 1 : Partie bibliographique

» Hydrolyse chimique :

Fécule

Mise en solution a la température
ambiante +agitation permanente

!

Solubilisation avec agitation permanente
pression =1latm, Température=100 °C, t=10 a
15 min

!

Obtention d’une solution visqueuse
d’amidon

!

Transformation en solution de glucose dans
I’autoclave (Température=140 C, Pression=4bar,
catalyseur : H,SO4 & 0,4 % PH acide, t=1h

|

Neutralisation de 1’acide avec Ca(OH); a
pH neutre

!

Séparation de la solution de glucose et de
CaSO4 filtration a I’aide d’un filtre a poche

|

Evaporation sous vide (température=60 a
70 C pression=0,7 bar). Obtention d’une
solution concentre a 20% d4eau.

|

Sirop de glucose

Schéma 1: Diagramme représentatif d’hydrolyse chimique d’amidon.
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» Hydrolyse enzymatique

1.2.6

1.2.7

L'alpha-amylase agit de maniere aléatoire sur les chaines macromoléculaires et existe
chez les animaux et les plantes. La salive humaine est riche en amylase, également sécrétée par
le pancréas. La béta-amylase agit a partir de I'extrémité non réductrice de la chaine pour
décomposer I'amidon en unités de maltose, un disaccharide. Ce processus est également utilisé
pour le brassage. gamma-amylase (ou amyloglucosidase ou glucoamylase) crée la derniere
liaison alpha-glycosidique a I'extrémité non réductrice et donne le monosaccharide glucose. La

gamma-amylase clive également les liaisons alpha 1,6.

Le domaine d’utilisation d’amidon

Les débouchés industriels de 1’amidon sont :
. I’agroalimentaire & travers I’industrie des boissons, confiseries et boulangeries ™.
. I’industrie chimique qui exploite dans les procédés de fermentation pour
I’¢laboration de bioéthanol, les traitements de surface, la formulation de colles, I’encapsulation
de produits pharmaceutiques, les cosmétiques, la papeterie et les matieres plastiques
biodégradables™.

« le compostage industriel 4.
Principaux acteurs sur le marché

Les principaux fabricants d’amidon sont repris dans le tableau 11*%],

Tableau 1: Fabricants d’amidon et de produits a base d’amidon

Produit Société Marque
Produits & base d’amidon Polychim (Italie) Ecopolym
granulaire Archer Daniels Midland Polyclean
(Etats-Unis)
Amylum (ltalie) Amyplast
Produits & base d’amidon Rodenburg (Pays-Bas) Solanyl
de pomme de terre Roquette (France) Cremalys, Pregeflo,
Clearam, Nutriose

21
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1.3

13.1

1311

Produit a base d’amidon National Starch (Etats- Ecofram
déstructure Unis)
Produit a base d’amidon Avebe (Pays-Bas) Paragon

thermoplastique

Bioplastiques a base Avebe (Pays-Bas) Mater-Bi

d’amidon de mais

Chitosane

Le chitosane est un biopolymere semi cristallin non toxique, biocompatible, bioactif
et surtout biodégradable obtenu a partir d’un polysaccharide tres répandu dans le milieu
naturel : la chitine. Cette derniere est en effet considérée comme le polysaccharide le plus
abondant aprés la cellulose avec laquelle elle partage un caractére insoluble. Le faible taux
d’acétylation du chitosane lui confére une caractéristique unique dans la grande famille des

polysaccharides %),
Source et structure du chitosane

Source du chitosane 2

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

chitosane est expliquée dans la figure suivante.
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iy Carapaces de crustacés et de mnl]usquas‘
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Figure 5: Procédé de la fabrication de la chitine et du chitosane ¢,
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1.3.1.2 Structure du chitosane

La chitine et le chitosane ont une structure chimique pareil, ils sont formés de chaines
linéaires des groupes acétyles glucosamines, la seule différence est dans le nombre de

groupements acétyles qui est inférieur pour le chitosane 7.

|"‘___‘_ d_|'--|l - __.:'|_~
L‘:-H T ] HH 3
MNH
‘;_,-1.‘\.. ff?" ’Lﬂ-Ah 7
HO \;-\ HD —0 .
e, CiH n
O TCHA
(a)
{H
e N i NH NI--I«
. L -
[’ - HO— gy m HO
“M——U\;\ _.:l ] ?_hh -
3 MH- 1 o
H COH n
(b)

Figure 6: Structure chimique de la chitine (a) et du chitosane (b) ™.

1.3.2 Propriétes du chitosane

Suite au procédé de désacétylation, le chitosane devient riche en groupements amines
hautement réactifs, ceci fait du degré de désacétylation un parameétre important vu qu’il affecte

les propriétés physicochimiques, et donc détermine les applications du chitosane ™8,
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1.3.2.1 Solubilité

Le chitosane peut se solubiliser dans des solutions acides (pH < 6,0 car il a un
pKa=6,3), dans les acides dilués tels que I’acide acétique. Les solutions d’acides concentrées a
haute température peuvent le dépolymériser . En revanche le chitosane est insoluble dans

[20]

I’eau, les solvants organiques et les bases aqueuses . La solubilité est par contre contrdlée

par le degré de désacétylation et il est estimé que le degré de désacétylation soit au moins de

85% pour pouvoir atteindre la solubilité désirée.

Tableau 2: corrélation entre les valeurs DDA et la solubilité du chitosane dans les acides a pH 6 24

DDA Solubilité du chitosane
>75 Parfaite
=50 Moyen
<40 Faible
1.3.2.2 Masse moléculaire

1.3.2.3

Le chitosane commercial a une masse moléculaire variant entre 100.000 et 1.200.000
g/mol 221 En général, a une température €levée, de I’oxygene dissout et sous la contrainte de
cisaillement peuvent dégrader le chitosane. Par exemple, au-dela de 280°C, il y une
dégradation thermique du chitosane, les chaines de polymeéres se rompent ce qui réduit la
masse moléculaire 8. En revanche Les masses moléculaires de chitosane dépendent, du type

d'application désirée.
Viscosité

La viscosité est une caractéristique importante du chitosane concernant son
comportement en solution. Cette caractéristique est liée a la conformation des chaines
macromoléculaires en solution. La viscosité dépend, non seulement du DDA, du MM, mais
aussi du pH car ces paramétres déterminent la densité de charge sur la chaine de polymére 1%/,
Plus le pH est bas, plus la viscosité est donc forte. La viscosité augmente également avec le
DDA car plus le polymére est désacétylé, plus la proportion de groupements amine libres est

importante et plus il est soluble. La viscosité augmente également avec la concentration et elle
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est fonction de la MM des chaines macromoléculaires. Comme pour les autres

polysaccharides, la viscosité chute lorsque la température augmente 231,

Flexibilité

Une caractéristique générale des polysaccharides est la flexibilité limitée des
chaines. En raison de I'encombrement stérique des liaisons glycosidiques. Le chitosane est
souvent considéré comme un copolymere cationique, linéaire et flexible. La flexibilité diminue
avec le DDA. En effet, les chaines de chitosane dont le DDA est égal a 85 % sont flexibles

seulement pour des pH supérieurs a 3 %!,

Propriétés antibactériennes du chitosane

Le chitosane est un matériau important dans le domaine de I’emballage alimentaire
grace a ses propriétés antibactériennes, sa biodégradabilité et sa non-toxicité. Des études ont
démontré que le chitosane a un effet antibactérien sur plusieurs bactéries, champignons ou
levures P41 [ activité antibactérienne du chitosane est affectée par plusieurs facteurs :
I’aspect microbien (type de bactéries, dge des cellules), le chitosane lui-méme (densité de
charges positives, le poids moléculaire, le degré de désacétylation, la concentration, le
caractere hydrophile ou hydrophobe ou la capacité de former des complexes), 1’état physique
(film, fibre, sphere ou hydrogel) et les facteurs environnementaux (le pH, la température, le

temps ou la présence de cations métalliques) 2°.
Aspects microbiens

Le chitosane n’influe pas de la méme fagon sur les champignons, les bactéries
Gram-positif ou sur les bactéries Gram-négatif. La structure cellulaire de ces deux bactéries est
différente. Plusieurs etudes ont été effectuées a ce sujet sans apporter d’informations précises.
Des études ont conclu que I’effet du chitosane est plus important sur les Gram-négatif que sur
les Gram-positif ?M?8] d>autres ont conclu le contraire ¥, ou qu’il n’y avait pas de différence

entre les deux B,
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1.3.3.2

1.3.3.3

1.3.34

Influence du chitosane

Plus le degré de désacétylation (DDA) du chitosane est élevé plus la densité des charges
positives di au degré de protonation est élevée BY. La densité de charge positive élevée
confére au chitosane une forte activité antibactérienne *%.Une étude a montré que le chitosane
avec un DDA élevé, et donc une densité de charges positives élevée, était particulierement
efficace contre les bactéries Staphylococcus aureus, suggérant que I’activité antibactérienne
augmente avec I’augmentation du DDA du chitosane B¥.Le masse moléculaire du chitosane a
également une influence sur son effet antibactérien. Cependant les résultats des différentes
¢tudes sont assez contradictoires, certaines montre que I’augmentation du poids moléculaire
diminuera DI’effet antibactérien du chitosane, d’autres montre le contraire" Puisque le
chitosane est un agent chélateur puissant, ses complexes formés avec des ions métalliques
chargés positivement améliorent 1activité antibactérienne P%.Un complexe formé avec des

ions Ag+ augmente jusqu’a 20 fois la capacité antibactérienne du chitosane!®®

,et un complexe
formé avec des ions Zn2+ permet d’augmenter cette derniére jusqu’a 16 fois [#”).Cette
augmentation de 1’activité antibactérienne du chitosane dépendra de sa capacité a former des

complexes avec les ions métalliques 271,

Etat physique

Une série de réactions entre les molécules de chitosane et la paroi cellulaire des bactéries
cause 1’activité antibactérienne du chitosane. La forme physique du chitosane aura un impact
sur cette série de réactions. A 1’état liquide, 1’activité antibactérienne du chitosane est affectée
par sa solubilité, elle-méme dépendante du masse moléculaire, du DDA et du pH®Y.L activité
antibactérienne du chitosane sera meilleure lorsque sa solubilité est optimisée ¥ A Iétat
solide, I’interface entre le chitosane et les bactéries est différente. Elle se situe a la surface des

fibres, films, membranes, microsphéres, hydrogels ou encore des nanoparticules 2%,
Facteurs environnementaux

Le premier facteur environnemental sur 1’activité antibactérienne est le pH
BU L efficacité du chitosane pour I’inhibition des bactéries est élevée lorsque le pH est faible
321 e temps est aussi un paramétre & considérer. En effet il a été montré que lactivité
antibactérienne de la solution de chitosane aprés 15 jours de stockage était inférieure a
I’activité antibactérienne le jour de dissolution du chitosane P°.Enfin, la température joue

également un rdle. Le chitosane est plus efficace contre les bactéries a 37 °C qu’a 4 °C BY. La
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structure cellulaire en surface est modifiée a basse température et le nombre de sites de fixation

en surface est réduit %,
Applications

Considérant sa structure chimique et profitant de ses diverses propriétés spécifiques,
le chitosane trouve une application importante dans plusieurs domaines alimentaires,

cosmétiques et médicaux (1.
Dans le secteur agroalimentaire

Deux principales applications du chitosane sont exploitées. En premier lieu, de par
ses propriétés floculantes, il permet de séparer les particules colloidales dispersées dans les
résidus des industries de transformation. En second lieu, il est utilisé comme matrice pour

I’immobilisation d’enzymes ou de cellules microbiennes, animales et végétales .

Application dans le traitement des eaux

Les potentiels environnementaux du chitosane ont généré un grand nombre la
recherche dans le domaine du traitement de I'eau, dans la réduction de la turbidité et dans la
stabilisation des hydrocarbures. Le chitosane permet le traitement de I'eau (rincage ou résidus)
chargés en métaux lourds et/ou métaux précieux de provenances diverses, conduisant a une

réduction globale des coits d'exploitation de I'industrie ¥,

Le tableau suivant résume les différentes applications du chitosane.

Tableau 3: Différentes application du chitosane “2.

Domaine d’exploitation Applications

Alimentaire Stabilisateur
Conservateur

Traitement des eaux Diminution de la turbidité

Diminution de I’odeur

Agriculture Stimule la croissance des plantes

Libérateur de fertilisant et de nutriments

Cosmétique Traitement de 1’acné

28



Chapitre 1 : Partie bibliographique

Formulation de shampoing

Biopharmaceutique Immunostimulant

Anticoagulant

Potentiel biomédical Implant dentaire
Reconstitution osseuse

Hypocholesteromiant

1.4

141

1.4.2

Huiles essentielles
Définition

Les HE sont des produits odorants, volatils, produits par le métabolisme secondaire
des plantes aromatiques, généralement formées dans des cellules ou des groupes cellulaires
spécialisés. Néanmoins, il est encore difficile d'attribuer une définition unique au terme « huile
essentielle car il en existe plusieurs types. L'HE est le résultat de la distillation a la vapeur de
plantes ou d'arbres aromatiques pour en extraire leur essence. L’HE est donc une essence
distillée. Cependant dans la terminologie courante "essence" est souvent utilisé pour parler
d’HE. Mais l'inverse du terme peut indiquer que les huiles essentielles ne contiennent pas de
corps gras comme les huiles végétales obtenues par pressage (tournesol, mais, amande douce,
etc.). L’association francaise de normalisation(AFNOR) définit 'HE comme un produit obtenu
a partir de matiéres végetales, soit par entrainement a la vapeur d'eau, ou par traitement
mécanique, a partir de I'écorce des agrumes, soit par distillation séche. L’HE est ensuite
séparée de la phase aqueuse par un procédé physique (AFNOR, 2000). Cette définition est
restrictive car elle exclut les produits extraits & I'aide de solvants et les produits obtenus par

toute autre méthode %!,

Composition chimique d’huile essentielle de cannelle

L’huile de fleur de cinnamomum zeylanicum contient de 1’acétate de cinnamyle et les
feuilles contiennent de 1’eugénol. L’écorce et les racines contiennent du cinnamalédhyde et du
camphre. L’Huile de cannelle commerciale contient des terpenes hydrocarbonés tels que
linalol, carvone, cinnamalédhyde et des composés phénoliques tels que 1’eugénol présents dans

les aliments. Ce dernier est le principal ingrédient actif dans 1’odeur et le goQt caractéristique
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de cette épice. Ce composé lui confére une bonne activité antibactérienne contre les bactéries
Gram-positives et Gram-négatives. De plus, il posséde de fortes propriétés antifongiques,

antimicrobiennes, larvicides et insecticides 41,

1.4.3 L’extraction d’huile essentielle de cannelle 13

Les principales méthodes d’extraction d’HE de cannelle sont résumées dans ce schéma :

Distillation a i
Extraction par
vapeur
' solvant
Les méthodes
d’extraction
— L’extraction

Expressmn a de Soxhlet
froid

Schéma 2: principales méthodes d’extraction d’HE de cannelle.

1.4.4 Propriétés physicochimiques d’huile essentielle de cannelle

Les propriétés physicochimiques sont résumées dans le tableau suivant “°.
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Tableau 4: propriétés physicochimiques de I’huile essentielle de cannelle

propriété physicochimique Valeur

La densite (a 20 °C) 1,061 g/ mi

L’indice de réfraction 1,6073

L’activité optique [a] 20de 12,5° (C=0,02 g/ ml)
L’indice d'acide 14,87 mg de KOH / g d'huile

Effet antibactérien de I’huile essentielle de cannelle

L’huile essentielle de cannelle a une activité antibactérienne contre les bactéries qui
causent des maladies infectieuses chez I'nhnomme. L’huile essentielle d'écorce de cannelle
obtenue par hydro distillation a montré une excellente activité antibactérienne (exprimée en
CMI) (concentration minimale inhibitrice) contre plusieurs souches bactériennes pathogénes
(Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Klebsiella pneumoniae), et analysée par
chromatographie sur couche mince (CCM)et chromatographie en phase gazeuse avec
spectrométrie de masse (GC-MS) montrant la présence det-cinnamaldéhyde ™".Des études
supplémentaires ont montré que I’huiles essentielle de cannelle est active contre le
Streptococcus mutans et a conclu que I'utilisation de cannelle est un bon substitut aux autres
composés antibactériens responsables des infections buccales. Les auteurs attribuent cette
activité antibactérienne a la présence de composés phénoliques tels que le cinnamaldéhyde et
I'eugénol, et a conclu que ces extraits de cannelle pourraient étre utilisés pour développer de
nouvelles formulations pour le traitement de I'acnél*”.11 y a une bonne activité antibactériennes
de I'huile essentielle d'écorce de cannelle obtenue par distillation a la vapeur contre les
bactéries Gram-négatives(Escherichia, et Klebsiella pneumoniae) a une valeur CMI trés
faiblel*®). D'autres études ont montré que le cinnamaldéhyde et I'eugénol présents dans les
huiles essentielles de cannelle réduit la formation de biofilm dans Escherichia coli

entérohémorragique 1.
Application de cannelle dans les industries alimentaires

Les maladies d'origine alimentaire ne se limitent pas aux pays en développement, et les
conservateurs qui inhibent la dégradation bactérienne des aliments sont d'une grande

importance pour le maintien et I'amélioration de la santé publique. L’activité antibactérienne
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de I'huile essentielle de cannelle de Ceylan atteint une autre dimension et apporte un grand
espoir a l'industrie alimentaire. L'huile essentielle de cannelle de Ceylan semble étre
particulierement efficace contre les champignons tels que Aspergillus flavus et Aspergillus
Niger qui se développent pendant le stockage de nombreuses ceréales, telles que le mais, le riz,
les lentilles et les arachides 1,
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2.1 Introduction
Dans cette partie nous allons discuter les points suivants :

e Matériel et produits.
e Méthode de préparation des films
> la préparation d’une solution du chitosane.
» la préparation d’une solution d’amidon.
» La préparation du mélange (Amidon + Chitosane).
» Elaboration des films.
o Caractérisation et techniques expérimentales
» FTIR
» UV-Visible
» Microscope optique

e Activité antibactérienne
2.2 Matériel et produits

2.2.1 Matériel

= Balance analytique : toutes les pesées ont été réalisées a 1’aide d’une balance analytique

de marque OHAUS de précision 10™g.

OIS
i
ﬁ\ =5 _“',-—::—:—

Figure 7: Balance analytique
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= Bain ultrasons : marque BRANSON, utilisé pour le dégazer toutes les solutions avant les

verser dans des boites de pétris.

Figure 8: Bain ultrasons

Etuve sous vide : marque memmert, utilisé pour le séchage des films.

Figure 9: Etuve sous vide
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2.2.2 Produits

Les principaux polyméres utilisés dans notre travail sont :

e Chitosane en poudre produit par SIGMA-ALDRICH [2-Amino-2-deoxy-(1,4)-p-D-
glucopyranan Poly-(1,4-B-D-glucopyranosamine), a partir de la carapace de la crevette,>75%
(déacétylation)] de Lot#061M0046V .

Le tableau suivant présente les principales caractéristiques du chitosane utilisé ™.

Tableau 5: principales caractéristiques du chitosane utilis.

Propriété

Spécification

Apparence (couleur, odeur)

Poudre blanche inodore

Chimique Polymere linéaire, réactivité des
groupements amino, réactivité des
groupements hydroxyle.

Biologique Biodégradable, non-toxique

Solubilité Insoluble au milieu aqueux ou organique

e Amidon (CsH100s), en poudre produit par BIOCHEM Chemopharma .

Le tableau suivant représente les principales caractéristiques de 1’amidon 2.

Tableau 6: principales caractéristiques de ’amidon.

Apparence (couleur, odeur)

Blanche inodore

Chimique polymére naturel
Biologique Comestible
Solubilite Insoluble dans I’eau & température

ambiante
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e L’huile essentielle de cannelle
Fournisseur : PURIFLORE
Code PHE 14
Origine : Chine
Couleur : jaune & marron rougeétre
Propriétés: antibactérienne, antifongique, anti-infectieuse et antiparasitaire majeur

e Tween 80 :(lot#BCBJ8430V).
Le Tween 80,liquide visqueux également connu sous le nom de polysorbate 80, est
couramment utilisé comme tensioactif pour disperser les particules hydrophobes dans des
solutions aqueuses et comme détergent non ionique pour I'extraction sélective des protéines et

l'isolement des noyaux des cellules de mammiféres &,

Le tableau suivant représente les principales propriétés de tween 80 &,

Tableau 7: principales propriétés de tween 80.

Caractéristiques
Propriétés
Structure H{OCH,CH,),0 O(CH,CH,0)H
of > CHO[CH.CHO)H
whereath+c+d=20, and CHQO(CHECHEO)dR
Ris CH,(CH,);,CH=CH{CH,};,CO
Masse volumique 1,06 g/lcm®
Solubilite e Dans I’cau : soluble.
e Dans huile essentielle : variable.
Poids moléculaire 1310 g/mol
Biologiques stabilisant et émulsifiant dans les produits
cosmétiques, pharmaceutiques et alimentaires.
Chimique Biodégradable
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e Glycérol™ (1,2,3-propanetriol glycerin ca 87% ; lot# SZBB080OV , Sigma-Aldrich)
Le glycérol est I’un des plastifiants les plus utilisés pour améliorer les propriétés mécaniques
des membranes.

Le tableau suivant représente les principales propriétés de glycérol :

Tableau 8: principales propriétés de glycérol.

Propriétés Caractéristique
Formule brute C3Hs(OH)3
Apparence Liquide inodore incolore et visqueux
Masse molaire 92,09382 g/mol
Masse volumique 1,261 g/cm—3
Densité 1,261
Viscosité 1,5Pa.S
Point de fusion 18,2 °C
Point d’ébullition 290 °C

2.3 Meéthode de préparation des films
2.3.1 Préparation de la solution du chitosane

Une solution de chitosane (2%p/p) est préparée en dissolvant 2g de chitosane en poudre
dans 98¢ de solution d’acide acétique glacial (1% v/v) (1ml d’acide acétique glacial dans 99ml
d’eau distillée). Le mélange est mis sous agitation pendant 3ha 50 °C, puis laissé sous agitation
pendant 24h.

2.3.2 Préparation de la solution d’amidon

Une solution d’amidon (3,5% p/p) est préparé en dissolvant 3,5g d’amidon dans 96,59
d’eau distillée, le mélange est mis sous agitation a 95 'C pendant 30min, on baisse la température &
40 °C en laissant I’agitation durant 1h.On arréte le chauffage et on laisse le mélange sous agitation

pendant toute la nuit.

2.3.3 Préparation du mélange (Ch/Am)

100 g de solution du chitosane avec 100 g de solution d’amidon sont mis dans un bécher

sous agitation modérée. 1,659 de glycérol (30% des solides) est ensuite ajouté sous agitation.
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Enfin ’huile essentielle de cannelle(1%, 1,5%,2% par rapport au mélange), précédemment

mélangée au tween 80 (0,25¢/g d’huile essentielle), est incorporée dans la solution(Ch/Am)
La composition de quatre formulations préparées B1 a B4 est représenté dans le tableau suivant :

Tableau 9: composition de quatre formulations préparées B1 a B4.

Expérience Quantité solution Quantité
Ch/Am HEC %
(9)
Bl 15 0
B2 15 1
B3 15 1.5
B4 15 2

Chaque mélange préparé est homogénéisé a 3000rmp pendant 3min et dégazé pendant
30min. Finalement la solution filmogene est coulée dans des boites de pétri de 9cm de diametre et
séchée pendant 24h a température ambiante, puis mise dans une étuve sous vide a 40 C pendant
24h.

2.4 Meéthodes de caractérisation

2.4.1 Spectrophotometrie FTIR (ATR)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR) est basée sur 1’absorption
d’un rayonnement infrarouge par le matériau analysé. Les analyses sont réalisées au laboratoire de
recherche sur les macromolécules et leurs applications « LRM » de TLEMCEN. Elle permet
d’effectuer I’analyse des fonctions chimiques présentes dans la molécule étudiée par la détection

des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques. L’analyse se fait a I’aide d’un spectrométre
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a Transformée de Fourier qui envoie un rayonnement infrarouge sur notre échantillon et mesure

les longueurs d’ondes absorbées par la molécule et les intensités de I’absorption P!, L’appareil

utilisé est un spectrometre Agilent Cary FTIR Séries 600.

V

Figure 10: Spectrométre FTIR.

2.4.2 Spectrophotométrie Uv-vis

La spectroscopie ultraviolet-visible est une méthode de spectroscopie photonique dont les
longueurs d'onde se situent dans le domaine UV lointain (10-200 nm), proche UV (200-400 nm) et
visible (400-800 nm). Cette spectroscopie fait partie des méthodes de spectroscopie électronique.
Elle est basée sur la propriété des molécules a absorber le rayonnement lumineux d'une certaine
longueur d'onde. Dans une molécule, les transitions électroniques ont lieu dans les domaines de
l'ultraviolet et du visible. La spectroscopie UV-visible est réalisée a l'aide d'un spectrophotometre.
Lorsque la cuve contenant la solution est placée sur le spectrophotometre, il recgoit un
rayonnement d'une intensité de 15 lo. Une partie de cette lumiére incidente, étiquetée lo, est
absorbée par le milieu, et le reste, étiqueté I, est transmis. L'intensité (I) du rayonnement du

réservoir est donc inférieure & I'intensité du rayonnement initial (1) ™.
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Figure 11: Spectrométre Uv-visible.

Cette technique a été utilisé pour mesurée la transparence des films et leurs opacité.

Cette derniére est donneée par la loi :

Abs 600
Y

Opacité =
Y : I’épaisseur du film (mm)
2.4.3 Microscopie optique MOP
L’étude morphologique des films a été examinée par microscopie optique. Elle permet de
visualiser I’homogénéité de la surface de ces films avant et apres 1’incorporation de 1’huile

essentielle a différentes concentrations. Les observations ont été réalisées a 1’aide d’un microscope

optique Olympus équipé d’une caméra numérique permettant I’acquisition des images obtenues '),
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Figure 12: Microscope optique.

2.4.4 Epaisseur du film

L’épaisseur du film a été mesurée al’aide d’un micrométre électronique de sensibilité
0,00lmm. Quatre mesures d’épaisseur ont été prises pour chaque échantillon dans différentes

zones du film. La valeur utilisée pour déterminer 1’épaisseur du film est la moyenne de ces

mesures 1,

Figure 13: Micrometre électronique.
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2.5 L’activité antibactérienne

Le but de ce test est d’étudié I’effet d’incorporation de I’HE de cannelle sur les propriétés

antibactériennes des films Ch/Am et évaluer ce potentiel par rapport a 3 bactéries.

2.5.1 Matériaux utilisés

2.5.1.1 Origine et choix des bactéries

Nous avons choisis les bactéries suivantes a cause de leur implication dans les contaminations et

I’infection alimentaire rencontre dans le domaine médical.

%+ Bacteéries : Gram positif (Staphylococcus aureus ATCC : 25923) ; Gram négatif
(Escherichia coli ATCC : 25922 ; Klebsiella pneumonea ATCC : 13883)

2.5.1.2 Milieu de culture

+» Gélose de Hektoen

Le milieu de culture Hektoen est milieu d’isolement sélectif des bactéries a Gram négatif.

% Gélose de Chapman

Le milieu de culture Chapman est un milieu de sélectif semi synthétique utilisé pour la sélection

des bactéries halophiles. 1l est utilisé particulierement pour I’isolement des Staphylococcus.

2.5.2 Protocol expérimental

2.5.2.1 Méthode de diffusion sur disque

Le principe de cette méthode est basé sur la diffusion du composé antibactérien dans un milieu
solide a l'intérieur d'une boite de pétri. L'effet du produit antibactérien sur le microorganisme ciblé
est évalué par la mesure d'une zone d'inhibition. Cette méthode permet de qualifier la sensibilité

ou la résistance de ces bactéries par rapport a I'huile essentielle de cannelle.

25 ml de milieu de culture gélosé sont coulés aseptiqguement dans une boite de pétri .Apres

solidification du milieu de culture, un volume de 100 ul de suspension microbienne a tester est
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étale sur toute la surface de la gélose, afin d'obtenir la quantité la plus homogeéne de bactéries en

surface. On laisse sécher de 10 a 15 minutes.

On préleve les 3 disques/boite et on les déposent dans la boite, a I’aide d’une pince stérile, ensuite

trempé par 10ul de solution (Ch/Am/HEC) dans chaque disque. Les boites de pétris sont fermees

et laissées diffuser pendant 15min puis mises dans 1’étuve pendant 24h.

> Expression des résultats

Ces résultats sont lus par la mesure de diamétre de la zone d’inhibition. Les zones doivent

étre uniformément circulaire ©®! .Les zone d’inhibition qui exprime activité

antimicrobienne sont comme suite 1 :

Diametre supérieur a 15 mm: activité antibactérienne forte,
Diametre de 12 a 15 mm : activités antibactérienne élevée,
Diametre de 10 a 11,9 mm : activité antibactérienne modeste,
Diametre de 7 a 9,9 mm : activité antibactérienne faible,

Diamétre inférieur a 7 mm : activité antibactérienne nulle.
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3.1 Aspect des membranes

Les matériaux élaborés se présentent macroscopiquement sous forme de films lisses et

homogeénes. Les membranes de (Ch/Am/HEC) sont souples, flexibles de couleur jaunatre tres

claire.

Figure 14: a) membrane (Ch/Am/1% HEC), b) membrane (Ch/Am/1,5% HEC), c) membrane (Ch/Am/2%
HEC)

La qualité de la surface des films a été analysée par la microscopie optique et la dispersion
des différentes concentrations d’huile essentielle (1%, 1,5% et 2%) dans les membranes est
présentée sur la figure 15 (1),(2),(3) et (4), les gouttelettes d’HEC sont dispersées uniformément
sur la surface du film et ne présente pas d’agglomération significative. Cette observation nous

ameénerait a conclure a la bonne miscibilité de HEC dans la matrice.

51



Chapitre 3 Résultats et discussion

(1) : témoin (Am/Ch) (2) : (Am/Ch/1%Cannelle)

(3) : (Am/Ch/1,5%cannelle) (4) : (Am/Ch/2%cannelle)

Figure 15: Morphologie des membranes (1),(2),(3)et(4).
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3.2 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

La figure 16, illustre les résultats de 1’analyse qualitative par FTIR du film témoin (Am/Ch)
et du film (Am/Ch/1%cannelle).
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Figure 16: Spectre IR du film témoin (Am/Ch) et du film (Am/Ch/1%cannelle).

La figure 16, présente les spectres FTIR des films Ch/Am (témoin) et (Ch/Am/1%

cannelle).

Comme la montre la figure 16, le spectre de film témoin présente un pic & 1002 cm™ attribué
au CO des alcools primaires. Un pic & 1159 cm™ attribué au CN. Le pic & 1421 cm™ correspond &
la déformation des groupes CHj et le faible pic a 1565 cm-1 provient des groupes NH des amines
primaires. Les pics a 1650, 2900 et 3293 cm-1correspondent respectivement au groupe CO des

amides, des CH hybridé sp® et les élongations des groupes NH et OH.

Dans le cas de spectre de (Ch/Am/1%cannelle), un pic & 1028cm™ représente 1’élongation
des groupes CO des alcools primaires. Un pic 1349 cm™ attribué & la déformation des groupes

CHs et & 1637 cm™ un pic qui correspond au CO des amides.
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Les pics 1728, 2849, 2933 et 3365 présentent respectivement 1’élongation des groupes C=C
de type benzylique, 1’élongation des groupes CH, les CH hybridé en sp® et 1’élongation des
groupe NH et OH.

En comparant les 2 spectres IR des films Ch/Am et Ch/Am/1%de cannelle nous constatons
qu’il y a des interactions entre les groupes de Ch/Am et ceux de I’huile essentielle de cannelle, par
exemple il y a disparition des pics 1159 et 1565 cm™, un déplacement des pics 1002 & 1028 ;
1421 41349 ; 1650 & 1637 ;2900 & 2933 et 3293 & 3365 cm™, et I’apparition de nouveaux pics qui
correspondent a I’huile essentielle de cannelle comme 1728 cm-1 et 2849 cm™.

Les 3 spectres de FTIR pour les différentes concentrations d’HE de cannelle (1 ; 1,5 et 2%)

sont similaires.

3.3 Epaisseur et valeurs d’opacité des films

Les films obtenus sont épais, et deviennent de plus en plus opaque quand on ajoute de

I’huile essentielle.
Le tableau suivant résume les épaisseurs, 1’absorbance a 600nm et les valeurs d’opacité.

Tableau 10: les épaisseurs, I’absorbance a 600 et I’opacité.

Film Epaisseur Absorbance Opacite
(mm)
Temoin 0,0600 0,0475 1,26
1% cannelle 0,3990 0,1217 3,28
1,5% 0,5489 0,157 3,50
cannelle
2% cannelle 0,5492 0,200 2,75

Nos films sont souples et flexibles .ils deviennent plus épais avec 1’ajout de I’HEC, on pense
que les constituants de I’huile essentielle, de faible masse moléculaire, s’integrent dans les chaine

des polymeres chitosane et amidon, ce qui conduit a une épaisseur croissante du film.
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La valeur de I’opacité du film témoin calculer est de 1,26, alors que lors de 1’ajout de HE
I’opacité augmente jusqu’a 3,5. On conclue que les films sans HE sont plus transparents que leur

homologue avec HE.

3.4 Spectrophotométrie UV-visible
La transmittance de la lumiere UV-visible des films Ch/Am contenant diverse

concentrations de I’huile essentielle de cannelle dans I’intervalle de longueur 375-800 nm est

illustré dans la figure 17.
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Figure 17: Spectres UV-visible des films a base de mélange Ch/Am/HEC avec des différentes concentrations
(1%, 1,5%,2%).

Les films contenant de I’HE sont capable d’arréter le rayonnement ultraviolet dans la région
de 200-375 nm. Une diminution de la transmittance de 1% a 2% de I’huile essentielle de cannelle
est probablement due a la diffusion de la lumiére a la surface des gouttelettes de 1’huile essentielle

dans la matrice du film.
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3.5 Activité antibactérienne

On a utilisé la méthode de diffusion des disques qui nous permet de mettre en évidence le
pouvoir antibactérien des différents films avec des différentes concentrations d’HE de cannelle
dans la membrane vis-a-vis de 3 bactéries (Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Klebsiella

pneumonea).

Les résultats antibactériens des films montrent qu’il n y a aucune activité antibactérienne
dans les 4 films (0% ; 1% ; 1,5% et 2%de HEC) et avec les 3 bactéries, dans les figures 18,19 et
20.

Figure 18: Activité antibactérienne des films de Ch/Am/HE de cannelle Staphylococcus aureus
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Figure 19: Activité antibactérienne des films de Ch/Am/HE de cannelle Escherichia coli

Figure 20: Activité antibactérienne des films de Ch/Am/HE de cannelle klebsiellapneumonea
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L’objectif principal de cette étude était de tester 1’activité antibactérienne des films a base de

chitosane/amidon et I’huile essentielle de cannelle.

Les résultats ont montré que les bactéries choisies ne sont pas sensibles aux films préparés. En

effet ces matériaux n’ont présenté aucune activité antibactérienne.

Il est bien connu dans la littérature que I’huile essentielle de cannelle posséde des propriétés
antimicrobiennes (voir partie bibliographique). La seule explication plausible, & notre avis, de
nos résultats est la trés faible ou I’absence d’incorporation de I’huile essentielle de cannelle

dans la matrice chitosane/amidon.
Cela pourrait étre d0 a deux parametres :

a) Le rapport de la quantité de tween 80/HEC. En effet d’apres la littérature a chaque huile
essentielle correspond un rapport tween 80/HEC.
b) Le rapport chitosane/amidon pourrait peut-étre avoir une influence sur I’incorporation de

I’huile dans la matrice.
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59



Conclusion générale

Le but de notre travail était d’élaborer des matériaux, possédant une activité antibactérienne, a

base des polysaccharides et d’additifs naturels.

Pour arriver a cette fin, nous avons élaborés développeé des films a base du chitosane et d’amidon
et dans lesquels est incorporée 1’huile essentielle de cannelle, connue pour ses propriétés

antibactériennes et antifongiques.

Les matériaux développés se présentent macroscopiquement sous forme de films lisses, souples et
flexibles. La microscopie optique montre une bonne dispersion de I’huile essentielle de cannelle
sur la surface des films. En effet les gouttelettes huileuses sont réparties uniformément et ne
présentent pas d’agglomération significative. Cette observation nous aménerait a conclure a la

bonne miscibilité de I’huile essentielle dans la matrice.

L’analyse par spectrophotométrie infrarouge transformée de Fourier montre la présence des pics
caractéristiques des différents constituants des films (amidon, chitosane et 1’huile essentielle de
cannelle). Les spectres FTIR montrent également qu’il y a effectivement interaction entre

chitosane/amidon et I’huile essentielle de cannelle.

Les résultats des mesures de la spectrophotométrie Uv-visible montrent que ’opacité augmente
avec la concentration de I’huile essentielle. L’effet de cette derniére sur la transparence des films

peut étre lié a sa coloration.

Les trois films élaborés contenant I’huile essentielle de cannelle sont capables d’arréter le
rayonnement ultraviolet dans la région de 200-375 nm. lls possédent donc des propriétés barrieres
contre les radiations Uv et peuvent par conséquent retarder 1’oxydation par la lumiere des lipides

présents dans les aliments.

L’objectif principal de cette étude était de tester 1’activité antibactérienne des films & base de

chitosane/amidon et I’huile essentielle de cannelle.

Les résultats ont montré que les bactéries choisies ne sont pas sensibles aux films préparés. En

effet ces matériaux n’ont présenté aucune activité antibactérienne.
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Conclusion générale

Il est bien connu dans la littérature que I’huile essentielle de cannelle posséde des propriétés
antimicrobiennes (voir partie bibliographique). La seule explication plausible, a notre avis, de nos
résultats est la trés faible ou ’absence d’incorporation de 1’huile essentielle de cannelle dans la

matrice chitosane/amidon.

Cela pourrait étre d0 a deux parametres :

1. Le rapport de la quantité de tween 80/HEC. En effet d’apres la littérature a chaque huile
essentielle correspond un rapport tween 80/HEC.
2. Le rapport chitosane/amidon pourrait peut-étre avoir une influence sur I’incorporation de

I’huile dans la matrice.
Ces deux facteurs pourraient faire I’objet d’une étude a part.

Comme autres perspectives nous envisageons, d’étudier d’autres caractéristiques de nos films
telles que : les propriétés mécaniques (viscosité, rhéologie,...), les propriétés thermique (ATG,
DSC,...), la caractérisation peut étre complétée par microscopie électronique a transmission.
Cette technique offre une résolution jusqu’a 0,2nm. Une étude qui permettrait I’amélioration
de la résistance a I’eau et la perméabilité a la vapeur d’eau est trés importante notamment dans

les applications des films pour les emballages alimentaires.
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Résumé

Le but de cette étude est d'évaluer les propriétés antibactériennes de films a base d'amidon et de chitosane dans lesquels est
incorporée I'huile essentielle de cannelle a différentes concentrations (1% ; 1,5% ; 2%). Les films préparés ont été caractérisé par
FTIR, microscopie optique et Uv-visible. Les résultats confirment l'interaction entre I'huile essentielle de cannelle et le mélange
chitosane/amidon. La structure et les propriétés optiques ont été caractérisées par microscopie optique et par spectrophotométrie
Uv-visible.

L’activité antibactérienne des films a été évaluée par la méthode de diffusion en disque.

Les résultats ont montré que les bactéries choisies ne sont pas sensibles aux films préparés. En effet ces matériaux n’ont présenté
aucune activité antibactérienne.. La cause n’est pas encore claire, car I’huile essentielle de cannelle est bien connue pour ses
propriétés antimicrobiennes.

Cela pourrait étre d0 a deux parametres :

1. Le rapport de la quantité de tween 80/HEC. En effet d’apreés la littérature a chaque huile essentielle correspond un rapport
tween 80/HEC.
2. Lerapport chitosane/amidon pourrait peut-étre avoir une influence sur I’incorporation de I’huile dans la matrice.

Mots clés : Chitosane, amidon, huile essentielle de cannelle, activité antibactérienne, film antibactérien.

Summary

The aim of this study is to evaluate the antibacterial properties of films based on starch and chitosan in which cinnamon essential
oil is incorporated at different concentrations (1%; 1.5%; 2%). The prepared films were characterized by FTIR, optical
microscopyand UV-visible. The results confirm the interaction between the essential oil of cinnamon and the chitosan/starch
mixture. The structure and the optical properties were characterized by optical microscopy and UV-visible spectrophotometry. The
antibacterial activity of the films was evaluated by the disc diffusion method. The results showed that the selected bacteria are not
sensitive to the prepared films. Indeed these materials did not show any antibacterial activity. The cause is not yet clear, as
cinnamon essential oil is well known for its antimicrobial properties.

This could be due to two parameters:
1. The ratio of the amount of tween 80/HEC. Indeed, according to the literature, each essential oil corresponds to a
tween 80/CET ratio.
2. The chitosan/starch ratio could perhaps have an influence on the incorporation of oil into the matrix.

Key words: Chitosan, starch, cinnamon essential oil, antibacterial activity, antibacterial film.
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