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Résumés

Ce travail est consacré a la modification chimique de la gomme xanthane par une
amidation dans deux milieux : hétérogene et homogéne et en présence de NaOH.
L’amidation de la gomme xanthane a été realisee en introduisant trois amines qui sont le
diéthylamine, le triéthylamine et I’octylamine. L’amidation a été réalisée sous I’influence
de différents parametres : rapport massique xanthane /amine (1/2, 1/5 et 1/10), le temps
entre (24h, 48h et 72h). Les dérivés de xanthane obtenus ont été soumis aux différents tests
physicochimiques (FTIR, test de solubilité, pouvoir émulsifiant...... ). Les résultats obtenus
ont montré que I’amidation dans un milieu homogéne en présence de NaOH est meilleure
comparée a celle réalisée dans un milieu hétérogene. Les mesures de la tension de surface
ont montré que les dérivés de xanthane amidés sont dotés de propriétes tensioactives avec
valeur de la tension de surface de 49.9 dyn/cm enregistrée pour le dérivé du xanthane
GXhna-css-72. Ainsi 'utilisation de ces dérivés amidés dans la formulation des émulsions
de type huile dans eau a permis d’améliorer I’activité émulsifiante de 66.66% pour
xanthane natif a 96.72% pour le dérivé du xanthane GXhna-cs-s-72. De plus, la conductivité
électriques des dérivés de xanthane est meilleure par rapport a celle enregistrée pour le
xanthane natif.

Mots Clés : xanthane, amidation, caractérisation, tension de surface, propriétés

émulsifiantes.



Abstract

This work is devoted to the chemical modification of xanthan by two method namely
amidation by operating in heterogeneous, homogeneous and presence of NaOH media.
Amidation of xanthan was achieved by introducing three amines which are diethylamine,
triethylamine and octylamine. The amidation of xanthan was carried out under the
influence of the xanthan / amine mass ratio (1/2, 1/5 and 1/10) and the time between ( 24h,
48 h and 72 h). The xanthan derivatives obtained were subjected to the various
physicochemical tests (characterization by FTIR, determination of degree of solubility,
emulsifying power, etc.). The results obtained showed that the amidation in a
homogeneous in the presence of NaOH medium is better compared to that carried out in a
heterogeneous medium. Measurements of the surface tension have shown that the amidated
xanthan have surfactant properties with a surface tension of 49.9 dyn / cm, recorded for
GXhna-css-72 derivative. Thus, the use of these amidated derivatives in the formulation of
oil-in-water emulsions allowed to improve the emulsifying activity from 66.66 for native
xanthan to 96.72% for the xanthan derivative GXhna.css-72. In addition, the electric
conductivity of xanthan derivatives is better than that recorded for native xanthan.

Key words: xanthan, amidation, characterization, surface tension, emulsifying properties



Remerciements

Tout d’abord, Je me dois de remercier Allah pour la volonté et le courage qu’il

m’a donné pour l’achévement de ce travai

Nous remercions Dr.Zouambia.Y Pour son soutien, ses conseils et ses explications

Jjudicieuses, durant l’élaboration, de notre projet de fin d’étude.

Merci a Dr.Maachou.H et a la doctorante M™® Youcef Ettoumi Selma ,pour ces

conseils avisés a la réalisation de ce travail .

Nous remercions vivement les membres de jury de nous avoir fait [ ’honneur d’accepté

de juger ce modeste travail.

Nos remerciements a tous les membres du département de la chimie

macromoléculaire.

Nous exprimons nos gratitudes a toute personne ayant contribuée a la réalisation de ce

travail de loin ou de prés.



Dédisace

A mes panents..
i mes rénes : Ramel, Méjtak, Rhated. ..
& mes swewns : Souad, Fatika et Imane ...
d Tous mes amis, et swtout mon binime Saloua . ..
a Youte ma jamille. . .
Wenci désormacs chacan & lewr facon.

HAROUS RANDA



Dédicaces

Je dedie ce modeste travail d toute la famille SFLAMA.

Aux plus precieux que mes yeux : a ma belle, ma grande mere lalatioum
Fl khounia et mon frerve All paix ses dmes, d ma mere qui m a arrosee de

tendresse qui m a bente par ses prierves et d mon pere qui m a ardee
m a supportee, et ma dirigee vers la gloire.
A mes chers freves . Mountadher Mohamed F{ zaidi

A mes cheres swurs : Tourkia ,CHaima, Nadjet , Radhia et enfin ma puce
Nour.

A ma petite fille Amant Tasnim qu elle m a manguee rop.
A mon freve de sang Bilal pour sa présence et aussi mes oncles Afimed et
solatmene pour ses encouragements
A mes cheres copines d amour randa,charma, Bateul ,monira,samia,tefafia
,manel , Maryam, Lola et Soumia.
A toutes mes camarades de la promotion 2021.

A tous mes professeurs de ma vie scolatre.

SLAMA SALOUA



Sommaire
Résumeé
Remerciements
Dédicace
Sommaire
Liste des figures
Liste des tableaux

Introduction géneérale. ... ... ..o 1

Chapitre I : Revue bibliographique

I.1. Généralités sur les bIopolymeres. .........oovviiiiiii i e, 3
[.1.1. Définition des blopolymeres. .........oouiiiiiiiii i s e 3
[.1.2. Les type des BIopOlymMETres. .....oouvieniii i e e e 3
[.1.2.1. Biopolymeres issus de la pétrochimie................ccoviiiiiiiiiiii e, 4
1.1.2.2. Biopolyméres issus de ressources renouvelables.....................ocooiiiiiin... 4
1.1.3. Propriétes des biopolYMEres. ... ..c.oviniini i 6
1.1.3.1. Biodégrabilité des bioplymeres. ... .. ..., 6
1.1.3.2. Permeéabilité a la vapeur d’eau des biopolymeéres................coiiiiiiiiiiiiininn, 6
1.1.3.3. Biocompatibilité et biorésourbabilité................ooiiiiiiiiiiiiiii i, 7
L.1.3.4. Propri€tés ChImMIQUES. ........uiieteitte ittt et e e e e et eaaeearae e 7
[.1.4. Application des bIOpOLYMEIes. ........ouuiuiiniitii i 9
[.1.4.1. Applications medicales............coeiiuiiiiiiii e 9
[.1.4.2. Applications agriColes. .. .....o.oiuiinii i 10
L1433 Emballage ......oniiniiii e 10

1.2, GOmMmME XANTRANE. .. ..ottt e 10



[.2.1. Définition de la gomme xanthane ..ot 11

1.2.2. Origine de 1a gomme Xanthane ...........cccooeiiriiniie e s 11
1.2.3. Structure de la gomme xanthane ................cooiiiiiiii i, 12
1.2.4. Mode de fabrication de la gomme xanthane ............... .....cooiiiiiiiiiiiiiiin... 13
1.2.5. Propriétés de la gomme Xanthane ...............ooooiiiiiiiiiiiii e 13
1.2.6. Applications de la gomme Xanthane..................oooiiiiii i, 14
[.2.6.1. Domaine agroalimentaire .............o.vee ceiuiiiiien ceeiteeiee e eee e ireeees 14
[.2.6.2. Domaine pharmac@ULIQUE. ..........ovuuienietentt ettt e e eaeeenee e erreeeneens 15
[.3. Modification chimique des pOlymeres. .........oovveiiniiiiiiiiiii i, 16
1.3.1. Buts des modifications des polymeres............ooevviiiiiiiiiiiiiiii i e, 16
1.3.2. Fondements de la réaction des polymeres..........coooviiiiiiiiiiiiii e 16
1.3.3. Grandes classes des réactions sur les polymeres............c.cooviiiiiiiiii e, 17

[.3.3.1. Réaction d’addition. ... .. ..ot 17
[.3.3.2. Réaction de sUbStIULION. . .....ueuuitt it 17
[.3.3.3. Réaction d’€limination. .............oiuiiuiiniii i 17

[.3.4. DErivés amphiphiles. .......oouviiiiii i e e e 17

L.3.4. 1. DEINIEION. ... neet ettt e 17
1.3.4.2. Auto-arrangements des dérivés amphiphiles en milieu aqueuX........................ 18
[.3.5. Modification chimique de la gomme xanthane....................oooiiiiiiiin 19
1.3.6. Avantages et inconvénients de la modification chimique ........................coe. 20

Chapitre 11 : Etude expérimentale
L0 8 6515 (0T L o1 5T s D PP 21

11.2. Produits et matériels UtISES. . ...ttt et e 21
TL.2.1. Produits UtIISES. . oottt e e e et 2]

11.2.2. MAEETIELS ULIIISES. . .. v e ettt e e e e e e 22



I1.3. Caractérisations physicochimiques de xanthane natif.......................oooiiin. 23

[1.3.1. ASpect GENETal ... 23
[1.3.2. HUMIAILE ..o et e sttt et e s e s e eneas 23
11.3.3. Détermination du point de charge nulle.................oiiiiii i 24

I1.4. Modification chimique de xanthane par amidation................c.cccoviiiiiiiiinenn 25

I1.4.1. Modification par amidation dans un milieu hétérogeéne.........................cvueen.. 27
11.4.2. Modification par amidation dans un milieu homogene.............cccoeveiriinninic e 28
I1.4.3. Modification par amidation dans un milieu homogene en présence de NaOH....... 29
[1.5. Caractérisation physicochimique des dérivés du xanthane synthétisés.................. 31
IL5.1. Aspect @ENral........c.oiiiiii i e 31
I1.5.2. Test de SOIUDIIILE. . ...t e 31
I1.5.3. Caractérisation par spectroscopie INfrarouge............ovvveerieirieniieieeneennnnns 32
11.5.3.1. Cas d’amidation dans un milieu hétérogene.................covviiiiiiiiiiiiiiininn, 33
I1.5.3.2. Cas d’amidation dans un milieu homogene .................ccccoiiiiiiiiiiiiiennn, 34
I1.5.3.3. Cas d’amidation dans un milieu homogene en présence de NaOH................... 35
I1.5.4. Tension SUperfiCiClle. ........oiirii e 37
I1.5.6. Mesure de conductiVite. ..........oiuiiiiniii i e e e 38
I1.5.7. Activité €mulsSifiante. ...........oouiiiiii i e e e 40
COoNCIUSION GENETAIE. ... 43

Références bibliographiques



LISTES DES FIGURES

Chapitre | : Revue bibliographique

Figure 1.1 : Grandes familles des biopolymEres. ... ........ovuiiviiniiiiiiiieie e 5
Figure 1.2 : Structure de lagomme Xanthane ..............ccoooviiiiiiiiiiiiiiiieene, 12
Figure 1.3 : Différents types des dérivés amphiphiles. Anionique : A : Dodécylsulfate de
Sodium (SDS) ; Cationique : B : Cétyltriméthylammoniumbromide (CTAB) ; Neutre : C :
Poly(éthyleneoxide)-block-poly(caprolactone ) ; Amphotére : D : 1,2-Dipalmitoyl-sn-
glycéro-3-phospho-éthanolaming ... 18

Figure 1.4: Auto-assemblage des dérivés amphiphiles..................c.oooviiiiiiiin... 19

Chapitre 11 : Etude expérimentale
Figure 1.1 : Poudre de la gomme xanthane utilisee...................coocoiiiiiiiiiinnn... 23
Figure 11.2 : Courbe de determination du PHpzc .......oevvneniiiiiiiiiiiii 24
Figure 11.3 : Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu
TS 13 {0 Y (<3 0 T P 27
Figure 11.4 : Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu
10 001005 4 U 29
Figure 11.5 : Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu homogéne en
présence de NaOH. ... ... i 30

Figure 11.6: Poudres des xanthanes modifiés. A : en milieu hétérogene B : milieu

homogeéne, C : milieu homogene en présence de NaOH....................coooiiiiin.. 31
Figure 11.7: Spectrophotométre tensor IT (Bruker) ...........ccoooiviiiiiiiiiiiiiiiiennn, 33
Figure 11.8: Spectres FTIR du Xanthane (GX) et ses dérivés GXpea1o-72, GXtea-10-72
# e eeeeeteeeeuteeeseeesesesesseeessesesteessseeesteessteeanteeeenteteantetat e st eeas et et eeneeeeREeeateeaeeeaREeeaEee e e nreenneeanteenreeeneen 34

Figure 11.9: Spectres FTIR du xanthane et ses dérivés obtenus dans un milieu

POMOGENE. ... e 35



Figure 11.10 : Spectres FTIR du xanthane et ses dérivés obtenus dans un milieu homogéne

enprésence de NaOH. ... ..o e 36
Figure 11.11: Tensiométre a arrachement d’anneau..............c.cooevviiiiiiininniieaninnnn.. 37
Figure 11.12: Tension de surface du xanthane et ses dérivés................cooevevniinnnn... 38
Figure 11.13 : ConduCtimetre UtiliS€. . ... ....oviuiieinit i 39
Figure 11.14 : Emulsion Huile/Eau...........cooiiiiiiii e 41

Figure 11.15 : Emulsions formulées a base du xanthane et ses dérivés amidés aprés 24h de



LISTE DES TABLEAUX

Chapitre | : Revue bibliographique

Tableau 1.1 : Grandes classes des biopolymeres issus du monde végétal..................... )

Tableau 1.2 :

attendues ......

Tableau I1.1 ;

Tableau I11.2 ;

Tableau 11.3 :

Tableau 11.4 :

Tableau I1.5 :

Tableau 11.6 :

Propriétés spécifiques de quelques biopolymeres et les applications

.......................................................................................... 8
Chapitre 11 : Etude expérimentale

Produits et réactifs chimiques Utilisés ... 22

Matériels utilisés dans la partie expérimentale....................ccoeeeeeenn. 22

Notation du xanthane et ses derives ............cooieiiiiiiiiiiiiiiiiiinann. 26

Résultats du test de solubilité ... 32

Résultats de la conductivite ... 40

Résultats des activités émulsifiantes du xanthane et ses dérivés ............. 42



Ordre alphabétique

Symbole Signification

GX Xanthane natif

EA Activité émulsifiante

ES Stabilité d’émulsion

FTIR Fourier Transformed Infra Redspectroscopy
H(%) Teneur en humidité

pH Potentiel Hydrogéne

TS Tension superficielle

Dyn/cm Unité de tension superficielle (Ldyn/cm=1mN/m)
PHA Polyéthyléne téréphtalate

PHA Polyhydroxyalcanoates

PHB Polyhydroxybutyrates

PLA Acide polylactique

SDS Dodécylsulfate de Sodium

CTAB Cétyltriméthylammoniumbromide

DEA Diéthylamine

TEA Triéthylamine

C8 Octylamine

S Solubilité

ps/cm Unité de conductivité



Introduction générale

Introduction générale

Depuis plus d’un siécle, la synthése des polymeéres a connu un essor particulier.
Plusieurs matériaux polymeéres ont vu le jour, suite & une demande grandissante dans divers

domaines.

Les biopolymeres sont des polymeres issus exclusivement d’organismes vivant ou des
polymeéres synthétisés a partir des ressources renouvelables. Ces polymeres connaissent
depuis quelques annees un réel essor du fait de leurs origines biologiques et surtout de leur
caractere biodégradable. Leurs utilisations en substitution ou méme en mélange a d’autres
polymeres synthétisés a partir d’hydrocarbures offrent donc des applications intéressantes.
En effet, dans un monde ou les matériaux recyclables ou biodégradables prennent peu a

peu plus de place, les biopolymeres sont de plus en plus valoriseés.

La modification chimique de ces polyméres hydrophiles par fixation de groupements
hydrophobes leur apporte un caractere amphiphile qui leur confére de nouvelles propriétés

physicochimiques.

Les polymeéres amphiphiles sont des macromolécules constituées d’une partie
hydrophile et d’une partie hydrophobe, qui appartiennent a la classe des polymeres
associatifs. Ils possédent la capacité de pouvoir s’autoorganiser en solution aqueuse via des
interactions intra et/ou intermoléculaires attractives entre les chainons hydrophobes. Ils se
caractérisent par une organisation en solution de leurs chaines tres différentes de leurs
homologues non modifiés. Cette particularité est a 1’origine de leurs propriétés
viscosifiantes et épaississantes supérieures, ce qui explique leurs nombreuses applications
industrielles dans des domaines tres variés : formulation de peinture, cosmétique,

agroalimentaire, récupération assistée du pétrole, etc.

Dans ce cadre et pour une stratégie de développement durable de I’environnement, nous
sommes intéressés a la valorisation d’un biopolymere, qui est le xanthane trés largement

utilisé comme matiére premiére dans les domaines agroalimentaires et pharmaceutiques.



Introduction générale

C’est un polyoside extracellulaire produit par fermentation de Xanthomonas Campestris

sur substrat glucidique et dans des conditions de milieu bien déterminées.

L’objectif générale de ce travail est la synthése et la caractérisation physico-chimique
des dérivés amphiphiles a base de ce biopolymeére. La modification de la gomme xanthane
a été réalisée par I'introduction des groupements hydrophobes de type amines, par une
amidation dans un milieu hétérogéne et un milieu homogene. L’activation des sites

impliqués dans la substitution avec NaOH a été également réalisée.

Pour répondre a notre objectif, une méthodologie de recherche a été adoptée en

permettant d’organiser le mémoire comme suit :
% Premiére partie consacrée a une synthese bibliographique sur :
1- Les biopolyméres (Définition, Classification, Propriétés...) ;
2- La gomme xanthane (définition, structure, propriétés, applications...) ;
3- La modification chimique des biopolymeres (voies de modification, champs
d’application...).
%+ Deuxieme partie dédiée a I’étude expérimentale qui regroupe :

1- Les différentes méthodes et techniques utilisées pour la fonctionnalisation

de la gomme xanthane et leur éventuelle caractérisation physicochimique.

2- Les principaux résultats relatifs d’une part a la caractérisation
physicochimique du xanthane natif, et d’autre part a la modification chimique

de ce dernier.

¢+ Une conclusion générale et quelques perspectives.
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I.1. Généralités sur les biopolymeres
1.1.1. Définition des biopolyméres

Le mot polymeére vient du grec « poly », plusieurs et de « meros », parties ou unités. Ce
terme désigne des macromolécules constituées de longues chaines dont les unités de
répétition (monomeres) peuvent étre identiques (homopolyméres) ou différentes
(copolymeres) [1]. Le nombre moyen de ces unités dans les macromolécules est le degré
de polymeérisation ; si ce degré est élevé on parle de haut polymere, lorsqu’il est faible, le
polymeére est dit oligomere.

Les monomeéres sont composés d’un petit nombre d’atomes légers, parmi lesquels, on
trouve toujours le carbone et I’hydrogéne, souvent 1’0xygéne et I’azote et parfois le

chlorure et certains autres éléments. [2,3]

Les biopolymeéres sont des polymeres présents dans des organismes vivants (plantes,

algues, animaux) ou sont synthétise par ceux-ci. [4]
Ces polymeres sont regroupés en trois familles principales :

e La famille la plus importante est celle des polysaccarides comme I’amidon dont les
sources principales sont le mais, le blé et la pomme de terre, la pectine (fruit,
légumes), la cellulose (papier), la lignine (bois) ou le chitosane (chitine des
crustacées). [5]

e Une autre famille est constituée par les protéines qui sont issue des plantes
oléagineuses (colza, tournesol, soja), des protéagineux (pois, féveroles), du son des
céréales (gluten du blé), de tissus animaux (collagéne, gélatine) ou de produits
animaux (caséine). [5]

e En fin, les élastoméres hydrocarbonés produit par les plantes (caoutchouc naturel).

[5]

1.1.2. Type de biopolymeres
Les biopolymeres sont soit issu de la pétrochimie, soit totalement dérivés de ressources

renouvelables. [4]
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1.1.2.1. Biopolymeres issus de la pétrochimie

Ce sont soit des polymeéres issus de la pétrochimie associés a un composé naturel
(amidon, cellulose,) soit des polymeéres biodégradables de syntheése. Dans le cas des
premiers on parlera plutot de dégradabilité, d’autant qu’ils peuvent étre considérés comme
biodégradables, et c’est le cas notamment des: polyesters aliphatique, copolyesters
aliphatique, polyéthyléne téréphtalate (PET) modifiés.... [4]

1.1.2.2. Biopolymeéres issus de ressources renouvelables
Ils sont fabriqués a partir de polyméres naturels d’origine agricole, microbienne ou
synthétique (Tableau 1.1) [4] :

> Polyméres d’origine agricole sont synthétises par des organismes vivants :
végétaux, animaux et micro-organismes, ils proviennent principalement de :
lignine ou cellulose, amidon, chitine [4].

» Polyméres d’origine microbienne s’accumulent dans le cytoplasme de bactéries
en état de la fermentation, qui utilisent le sucre ou ’amidon pour produire des
polyesters. On distingue principalement : Les polyhydroxybutyrates (PHB), les
polyhydroxyalcanoates (PHA) [4].

» Polymeres synthétiques sont également obtenus par fermentation, mais ici le
résultat est un monomeére, qu’il faut chauffer pour le transformer en polymere.
C’est de I’acide lactique, obtenu a partir de la fermentation de sucre (betterave...),
qui une fois polymérisé donne de I’acide polylactique (PLA) [4].

La figure 1.1 regroupe les différentes familles des biopolymeéres [4]
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Tableau 1.1 : Grandes classes des biopolymeéres issus du monde végétal

Classe des biopolymeres

Exemples

Polysaccarides (plantes\algues)

Amidon, cellulose, agar, pectine, alginate,

gommes, konjac, carraghénane ...

bactérienne)

Polysaccarides (par fermentation

Xanthane, dextrane, gellane, curdlan, pullulane,...

Protéines Zéine, gluten, polyacide aminés
Polyphénols Lignines, tannins, acides humiques
Polyesters Polyméres d’acides lactiques (PLA)

Polyhydroxyalcanoates (PHA)

Autre polymeres

Polymeéres synthétisés a partir d’huile (nylon)

Polyisoprenes : caoutchouc

Biopolymeres

Polymeres synthétiques

v

Polymeres de biomasse

Polymeéres biodegradables

¥

.

flore

Biopolymérisation
de la faune et de la

Biopolymeéres
produits par
polymeérisation
chimique

Biopolymeérisation
produits par des
micro-organismes

Amidon, cellulose

Protéine, chitosane

Figure 1.1 : Grandes familles des biopolymeres [4]

PLA(acide polylactiqgue) PHA polyhydroscyalkanoates)
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1.1.3. Propriétés des biopolymeéres

De par leur structure chimique, les biopolyméres présentent des propriétés particulieres
et incessantes utilisés dans des domaines trés variés tel que I’emballage, I’agriculture, la
construction, 1’automobile, le textile...etc. lls sont également employés pour des

applications a forte valeur ajoutée dans le domaine médical... [6].

1.1.3.1. Biodégradabilité des biopolyméres

La biodégradabilité de la plupart des biopolymeres est due a la présence de la liaison
facilement clivable come les liaisons esters ou amides conduisant a la formation de
molécules simples et de fragments de plus petite taille, ces derniers sont assimilables par

les microorganismes pour leur biosynthése en libérant du CO; et de H>O... [6].

Le terme « biodégradabilité » suscite beaucoup de discussions. La définition de la
biodégradabilité émergeante, proposee par de nombreux auteurs, se traduit par une
dégradation du matériau par les micro-organismes comme les bactéries, les champignons et

les algues... [6].

Autrement dit, c’est une dégradation biotique qui met en jeu l’action des micro-
organismes par exemple par voie enzymatique conduisant a une décomposition au niveau
moléculaire et chimique. Il en résulte alors la formation du CO., H.O en présence
d’oxygene (ou la formation du CH4, CO2, H20 en absence d’O2) et une nouvelle biomasse.
La dégradation des matériaux par les enzymes peut étre le résultat d’un mécanisme
radicalaire (oxydation biologique) ou d’un changement chimique (hydrolyse biologique).
Dans le cas de l’oxydation biologique, les enzymes réagissent directement avec 1’02
comme les cytochromosides qui sont des enzymes actives avec dans la chaine respiratoire,
la plupart du temps, 1’oxygene est incorporé directement au substrat. Parfois, il joue le role

d’un accepteur d’hydrogéne... [6].

1.1.3.2. Perméabilité a la vapeur d’eau des biopolyméres

La plupart des biopolymeres comme I’amidon, la cellulose et les protéines sont
hydrophiles ce qui leur confere des propriétés de perméabilité a la vapeur d’eau, ces

propriétés sont dues notamment a la présence de fonction polaire hydroxyle et amine qui

6
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ont une forte réactivité avec 1’eau par formation de ponts hydrogene, ce qui leur confére

aussi une propriété antistatique.

La permeabilit¢ a la vapeur d’eau pourrait étre un inconvénient dans certaine
application, notamment pour les emballages alimentaires, par exemple : les viennoiseries
ne peuvent pas se trouver dans un endroit trop humide pour conserver leur fraicheur, par
contre, pour certain type d’emballage, elle est avantageuse. En effet, en évitant la

condensation, la durée de conservation des produits frais est allongée. [6]

1.1.3.3. Biocompatibilité et biorésorbabilité

Un matériau biocompatible est un matériau qui est capable d’assurer une fonction avec
une réponse appropriee et sans effets indésirables sur ’environnement biologique dans
lequel il est appelé a fonctionner [6]. La réponse biologique d’un matériau dépond des
facteurs : ses propriétés, les caracteristiques de I’hote et la demande fonctionnelle pour le

matériau.

Les biopolyméres par origine naturelle remplissent logiquement cette fonction et les
implants médicaux en matériau inerte comme les céramiques ont de plus en plus remplacés

par des polyméres d’origine naturelle. [6]

En plus de la biocompatibilité, la biorésorbabilité d’un matériau est recherchée. Pour
une application meédicale spécifique des matériaux biorésorables peuvent se décomposer

tout naturellement dans 1’organisme humain pour étre replacés aprés par un tissu vivant
[6].

Les biopolyméres sont dégradés naturellement dans 1’organisme humain par hydrolyse

(enzymatique) et libérant des molécules assimilables et non toxique.

1.1.3.4. Propriétés chimiques

La présence des fonctions chimiques sur les molécules leur attribue des propriétés
particulieres et des facilites a réagir avec d’autres molécules, leur réactivité est due a la
présence des fonctions alcool, acide, amine ou aldéhyde qui réagissent facilement gréace a

leur site électrophile. La présence de certaines insaturations et des groupements hydroxyles
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sur les chaines alkyles des triglycérides permet leur fonctionnalisation et conduit a la

formation de polyuréthanes, polyamides ou polyesters [6].

Une autre particularité des biopolymeéres est 1’existence de stéréo-isomeres due a la

présence de carbone asymétrique sur certains bio-monoméres comme I’acide lactique [6].

Cette propriété influence les propriétés physiques des polymeres [6]. Le tableau 1.2 donne

quelques propriétés spécifiques des biopolymeres et leurs applications.

Tableau 1.2 : Propriétés spécifiques de quelques biopolyméres et les applications

attendues [7]

Biopolymeres Propriétés particulieres Applications ciblées
Polymeres a base | Antistatiques, Anti | Emballage, sacs, films de
d’amidon condensations, toucher naturel | paillage
Polyméres a base de | Transparences, Fibres
cellulose Antistatiques Epaississant
Polymeres a base de | Comestibles Galénique
protéine Perméabilité sélective aux gaz | Emballage alimentaire
Polyméres de synthése | Anti-condensation Emballage
(PLA) Brillance Fibres textile
Antibactériens

Polyesters bactériens | Piézoélectriques Médical

(PHA) Antioxydants Matériau ostésynthétique
Insolubilité dans 1’eau

Polymeres a base d’huile | Siccativités Peinture, vernis
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1.1.4. Applications des biopolymeres

Les applications des biopolymeres reposent sur leur principale propriété qui consiste en
leur caractére biodégradable, en plus ne sont pas polluants, ils peuvent méme étre

compostes et donc servir a favoriser la croissance d’autres végétaux [8].

Le plus souvent, un bon nombre de ces biopolymeres sont utilisés en tant que
biomatériaux dans le domaine médical, en agriculture, en sport et aussi dans 1’emballage
alimentaire. Ces biopolymeéres sont aussi utilisés comme mousses et chips d’emballage,
vétements textiles jetables ou dans le traitement des eaux polluées dans le cas de la chitine

et du chitosane [9].
En général, les trois grands domaines d’application des biopolyméres sont [9] :
v'Le domaine médical ;
v'Le domaine agricole ;

v'L’emballage ;

1.1.4.1. Applications médicales

Des applications médicales des biopolymeres ont été développées comme [8] :
+ Systémes a libération contrdlée de substances actives.
+ Implants en chirurgie vasculaire et cardiovasculaire.
+ Matrice pour faire de la libération contrélée de médicaments.
+ Fils chirurgicaux résorbables.

Les biomatériaux polymériques trouvent également des applications [8] :
+ Pour remplacer certains tissus malades ou non fonctionnels.
+ Pour assurer la réparation de tissus.
* Pour remplacer tout ou une partie de la fonction d’un organe (dialyse : le

Rein).
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1.1.4.2. Applications agricoles

Depuis I’introduction de films plastiques en 1930-1940 comme films agricoles (les
serres agricole), I'utilisation de polyméres en agriculture n’a cessé¢ d’augmenter. Les

différentes applications sont [9]:

+ Libération contrdlée de pesticides et de nutriments.
Conditionnement de sols.
Protection de graines.
Protection de plantes.
Plastiques dégradables présentant un intérét pour le compost.
Films de paillage agricoles.

Libération contrdlée de produits chimiques pour I’agriculture.

- + £ £ + ¥+ ¥

Godets pour plantes

1.1.4.3. Emballage

Les propriétés physiques requises d’un emballage dépendent aussi bien de ce qui est

emballé que ses conditions de stockage.

Les matériaux d’origine biologique sont des matériaux dérivés de ressources

renouvelables et sont utilisés pour des applications dans le domaine alimentaire.
+ Emballage alimentaire.

+ Emballages industriels [8, 9].

1.2. Gomme Xanthane

La gomme xanthane a été découverte par Allene Rosalind Jeanes du département
américain de I’agriculture, lors de la recherche sur les biopolymeres et leurs utilisations

potentielles. [10]

Ce biopolymére hydrosoluble posséde des propriétés rhéologiques exceptionnelles et

trouve des applications industrielles nombreuses et variées, principalement dans le secteur

10
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alimentaire, mais aussi dans le secteur de la pétrochimie, des cosmétiques et des
détergents.[11]

L’utilisation de la gomme xanthane est particulierement développée aux Etats-Unis et a
un degré moindre en Europe. La croissance économique, ’américanisation des modes
d’alimentation en Europe et I’innovation en grande distribution sont les principaux acteurs
du développement de la gomme xanthane. Dans ce contexte, la société Rhodia représente
20% de la production mondiale. [11]

La gomme xanthane n’est pas un produit nouveau dans le monde des biotechnologies.
Sa commercialisation a commencé dans les années 60. Depuis, la démarche visant a

I’amélioration du procédé de fabrication est essentiellement basée sur ’empirisme.[11]

1.2.1. Définition de la gomme xanthane

La gomme xanthane est un exopolysaccharide hydrosoluble d’une espece bactérienne
Gram négatif Xanthomonas Campestris (Pseudomonaceae) produite industriellement par
fermentation a partir d’une source de carbone. La gomme xanthane est completement
soluble dans I’eau chaude ou froide, s’hydrate rapidement une fois dispersée et facilite la
rétention d’eau en produisant des solutions trés visqueuses a faible concentration [10]. Elle
est largement utilisée comme agent épaississant dans ’alimentation et a été nouvellement
ajoutée a la liste des systémes matriciels hydrophiles [12]. Elle est utilisé comme additif
alimentaire sous le code de E415 pour ses propriétés épaississantes et gélifiantes afin de

modifier la consistance des aliments et améliorer leur stabilité.[13]

1.2.2. Origine de la gomme xanthane

Le xanthane est un polysaccharide exocellulaire produit par une bactérie appelée «
Xanthomonas Campestris » [14], intervenant dans le métabolisme de certains végétaux. Il a
été découvert en 1940 par des scientifiques américains cherchant la cause d’une maladie
affectant les végétaux : un produit visqueux (le xanthane), secrété par la dite bactérie,

obstruait les pores respiratoires de ces plantes.[15]

11
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1.2.3. Structure de la gomme xanthane

La composition chimique de référence a été établie par Jansson et al., en 1975 et
confirmé par Melton et al.,1976 [16]. Il existe de multiples travaux antérieurs mais
I’ensemble des références les plus récentes semble s’accorder sur le motif décrit par

Jansson représenté sur la figure 1.2 [17].

0.94 nm (along axis)

..............................................

Glc Glc
H,OH CH,OH
o KoH o o
OH OH ™

Acetate — CH,OAc
o,
Pyruvate QH a-Man
H
i OO- Na* S
O,
X o
Na 'OOC>( O, OH GlcA
e L AGH © <
H

B-Man

Figure 1.2. Structure de la gomme xanthane [17]

La structure primaire de la gomme xanthane, consiste en une chaine principale de
cellulose, c’est-a-dire de monoméres B-D-glucose liés entre eux par des liaisons O-
glycosidique (1-4). Cette chaine porte un branchement latéral tri-osidique tous les deux
glucoses. Ce branchement est constitué d’un a-D-mannose lié a la chaine principale par
liaison osidique (1-3), d’un acide B-D-glucuronique lié au premier mannose par liaison
osidique (1-2) et d’un B-D-mannose li¢ a I’acide glucuronique par liaison osidique (1-4).
Le premier mannose est le plus souvent acétylé en position 6, et le deuxiéme mannose peut

étre pyruvilé par liaison cétalique en position 4 et 6.
Trois fonctions apparaissent sur les cycles de la chaine latérale du motif [16] :
» Un groupement acétate sur le cycle le plus proche du squelette principal
» Un acide glucuronique sur le cycle intermédiaire

» Un acide pyruvique sur le cycle terminal.

12
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1.2.4. Mode de fabrication de la gomme xanthane

L’obtention du xanthane suit un processus complexe que 1’on n’évoquera que

sommairement ici.

La premiére étape consiste a mettre en fermentation le milieu bactérien. A I’issue de
cette fermentation, un mout brut est récupéré, il est stérilisé quelques dizaines de minutes a
110°C, puis purifié par filtration et précipitation dans I’isopropanol (les petites molécules
restent dissoutes mais certains débris cellulaires doivent étre adsorbés sur argile) [15].
Apres séchage, le résidu est broyé de fagon a obtenir une poudre.

Ces différentes étapes et leur mise en ceuvre conditionnent les propriétés finales du
polymére : composition finale de la poudre, masse moléculaire de la macromolécule,
composition chimique de motif, rhéologie, etc. Comme chaque fournisseur adopte des
conditions de fabrication spécifique, il est trés approximatif de considérer que I’ensemble
des poudres commerciales puissent étre représentées par une seule macromolécule

générique sous la dénomination « Xanthane ».[15]

1.2.5. Propriétés de la gomme xanthane

Les solutions de gomme xanthane sont trés pseudo-plastiques et ne présentent
quasiment pas d’hystérésis. Cette pseudo-plasticité améliore les caracteristiques
sensorielles (sensation en bouche, libération de saveur, etc.) du produit final et assure un

haut degré de mélange, de pompage et d’écoulement [17].

La viscosité de la solution aqueuse de gomme xanthane est pratiquement indépendante
de la température sur une fourchette assez large, la viscosité d’une solution de gomme
xanthane ne se voit pratiguement pas affectée par la température depuis le point de
congélation jusqu’au point d’ébullition de I’eau, par conséquent, les propriétés
rhéologiques des produits finaux restent stables indépendamment de s’ils sont stockés sous

réfrigération, a température ambiante ou dans des endroits chauds [17].

Les solutions de gomme xanthane sont trés stables aux changements de pH. Entre un pH
de 1 a 13, la viscosité d’une solution de xanthane est pratiquement constante. A un pH de 9
ou supeérieur, le xanthane se désacétyle progressivement, mais cela a peu d’effet sur les

propriétés de la solution [17].

13
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La gomme xanthane est résistante a la dégradation enzymatique par déverses enzymes,
y compris la protéase, la cellulase, I’hémicellulase, la pectinase et ’amylase. En plus de
tout cela le xanthane est un supplément diététique utile car elle facilite le transit intestinal
sans effets secondaires. La consommation de la gomme xanthane augmente I’apport

quotidien en fibre en améliorant la fonctionnalité du systeme digestif.

La gomme xanthane interagit de maniére synergique avec les galactomannanes tels que
la gomme de guar et la gomme de caroube, produisant une augmentation de la viscosité de
la solution, la viscosité observée est a la somme des viscosités de chacune des deux
gommes. Dans le cas de la gomme de caroube, on observe une augmentation importante de
la viscosité a de faibles concentrations et a mesure qu’augmente la concentration de
gomme, un gel thermoréversible se forme. Cette synergie facilite 1'utilisation de la gomme
xanthane dans de nombreuses applications telles que dans la créeme glacée, le fromage a la
creme pasteurisée, et aux produits a étaler, ainsi que dans une variété de desserts congelés
[17].

1.2.6. Applications de la gomme xanthane

Le principal domaine d’application du xanthane est I’agroalimentaire. Cette gomme est
autorisée dans I’industrie alimentaire aux Etats-Unis depuis 1969, en France depuis 1974 et
en Europe depuis 1982 (additif E415). Il est présent notamment dans les assaisonnements
de salade, les boissons, ou encore pour améliorer la texture et I’apparence du produit final.
Le xanthane est également employé dans de nombreux autres domaines, tels que 1’industrie

pétroliére, les produits cosmétiques et pharmaceutiques [18].

1.2.6.1. Domaine agroalimentaire

Dans le domaine agroalimentaire, la gomme xanthane assure essentiellement un rdle
stabilisant ou dispersant, ou il est utilisé seul ou en mélange avec d’autres polyméres tels
que la gomme guar ou les dérivés cellulosiques. La gomme xanthane combinée avec de la
méthylcellulose et de la carboxyméthylcellulose fonctionne bien dans les produits laitiers
congelés et en combinaison avec de la carboxyméthylcellulose pour yaourts préparés par

acidification directe [18].

14
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De par les propriétés rhéologiques que cette gomme possede, les assaisonnements
peuvent étre facilement pompés pendant I’opération de remplissage et facilite par la suite
le flux de la bouteille pendant I’utilisation. La gomme xanthane est largement utilisée dans
les sauces pour salade (seule ou en combinaison avec du propyléne glycol, alginate ou
pectines), en raison de sa haute pseudo-plasticité qui permet aussi de garder

’assaisonnement sur la partie supérieure de la salade [18].

Les excellentes propriétés de solutions a base de gomme xanthane permettent son
utilisation dans les sirops, garnitures, condiments et sauces. Les cremes au beurre et
revétements de chocolat contenant la gomme xanthane ont d’excellentes propriétés en
raison de leur haute viscosité au repos. La gomme xanthane est un excellent épaississant
pour ces produits en raison de sa grande stabilité dans les milieux acides et pour ses

propriétés d’écoulement pseudo plastiques [18].

La viscosité élevee au repos assure que la pénétration des condiments et des sauces dans
les petits pains est minimisée, en fournissant au consommateur des aliments

esthétiqguement plus attrayant [18].

1.2.6.2. Domaine pharmaceutique

La gomme xanthane est largement employée en pharmaceutique en tant qu’excipient
entrant dans la formulation de différentes formes galéniques. Dans les formes orales, la
gomme xanthane a été utilisée comme agent de suspension dans une suspension a
libération prolongée [19] et dans les matrices a libération prolongée [20]. Dans les formes
ophtalmiques le xanthane a permis de prolonger la libération de molécules actives,
permettant ainsi d’améliorer leur efficacité thérapeutique [21], en prolongeant le temps de

rétention de ces formes sur la muqueuse cornéenne [22].

La gomme xanthane peut étre également utilisee dans les formes vaginales [23] ou
topiques [24] afin d’améliorer le pouvoir de bio adhésion ou encore en tant qu’un agent

cryoprotecteur dans les procédés de lyophilisation [25].
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1.3. Modification chimique des polymeéres

Il existe dans la littérature plusieurs exemples de modifications chimiques du xanthane
via le greffage d’espéces chimiques sur son squelette. La plupart des modifications sont
réalisées pour des objectifs d’applications médicales et pharmaceutiques. L’obtention
d’hydrogels chimiques de xanthane s’inscrit, par exemple, dans cette perspective. Bien
qu’intéressant, ce type de systéme n’entre cependant pas dans le cadre de nos travaux, mais
nous allons nous intéresser a la modification chimique du xanthane dont I’objectif est

d’obtenir des dérivés amphiphiles dotées de nouvelles propriétés physicochimiques.

1.3.1. Buts des modifications des polymeéres
Les principaux buts des modifications chimiques des polymeres sont [26] :
v’ Créer des polymeres avec des propriétés spécifiques.

v’ Fabriquer des polyméres dont les monoméres n'existent pas ou sont peu

stables.

1.3.2. Fondements de la réaction des polymeéres

Il existe essentiellement deux types de réactions qui se différencient par leur cinétique

réactionnelle [26] :

— La polymérisation en chaine appelée aussi polyaddition, dans laquelle les unités
monomeres sont additionnées une a une a un centre actif. La majorité des
polymeres tels que le polyéthylene, le polypropylene, le polybutadiene, le

polychlorure de vinyle...etc. se produisent par la polymérisation en chaine.

— La polymérisation par étape connue aussi sous le nhom de polycondensation, au
cours de laquelle des especes réactives comportant des groupements fonctionnels
réagissent entre elles de maniére aléatoire. Les polycondensats fournissent un

ensemble de molécules dotées de propriétés nouvelles et a grande valeur ajoutée.
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1.3.3. Grandes classes des réactions sur les polymeéres

Il existe trois catégories principales de réactions : substitution, addition et élimination.

1.3.3.1. Réaction d’addition

Beaucoup de réactions d'addition sur les polymeéres sont identiques a celles mise en jeux
sur les modeéles organiques correspondants ; elles sont souvent accompagnées par des
réactions secondaires. Dans ce type de réaction, on distingue trois cas selon les

meécanismes des réactions :
% Additions par mécanisme radicalaire
% Addition par mécanisme ionique

++ Addition par mécanisme concerté

1.3.3.2. Réaction de substitution

On cite principalement : Chloration, Estérification, Oxydation sélective et Amination.
Dans ce cas, il peut y avoir une substitution entre un groupement du polymere et un agent

chimique approprié [27].

1.3.3.3. Réaction d’élimination

Différentes réactions d’¢limination sont susceptibles de modifier la structure primaire
du polymere et d’apporter de nouvelles fonctionnalités. Citons par exemple les réactions de

Déshydrochloruration, Déshydratation ......etc. [28].

1.3.4. Dérivés amphiphiles
1.3.4.1. Définition

Les dérives amphiphiles sont des molécules possédant une chaine hydrophobe liée a un
groupement hydrophile. La partie hydrophobe est généralement constituée d’une chaine
hydrocarbonée, tandis que la partie hydrophile est plus variable et permet de classer les

amphiphiles en fonction de leur nature : anionique, comme le dodécylsulfate de sodium
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(Figure 1.3, A), cationique, comme le bromure d’hexadécyltriméthylammonium (Figure
1.3, B), neutre, comme le copolymeére bloc Polyéthyleneoxide-block-polycaprolactone
(PEO-b-PCL) (Figure 1.3, C) ou amphotére, comme les phospholipides (Figure 1.3, D)
[29].
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Figure 1.3 : Différents types des dérivés amphiphiles. Anionique : A : Dodécylsulfate de
Sodium (SDS) ; Cationique : B : Cétyltriméthylammoniumbromide (CTAB) ;

Neutre : C : Poly(éthyleneoxide)-block-poly(caprolactone ) ; Amphotere : D : 1,2-
Dipalmitoyl-sn-glycéro-3-phospho-éthanolamine [29].

La structure moléculaire des dérivés amphiphiles leur confere des propriétés de
tensioactif, ¢’est-a-dire qu’ils ont la propriété de modifier la tension superficielle a une
interface, comme I’interface air/eau. Dans ce cas, la partie hydrophile est localisée dans la

phase aqueuse tandis que la partie hydrophobe est tournée vers I’air.

1.3.4.2. Auto-arrangements des dérivés amphiphiles en milieu aqueux

Lorsqu’ils sont solubilisés en milieu aqueux, les dérivés amphiphiles s’auto-arrangent
pour former différentes structures qui dépendent de facteurs liés au milieu, comme la
température, la concentration ou le pH, et de facteurs liés a la géométrie du dérivé
amphiphile lui-méme. Ainsi, de nombreux types d’auto-arrangements peuvent étre obtenus
: des micelles sphériques aux bicouches, en passant par les micelles cylindriques (Figure
1.4) [30].
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Micelle sphérique Micelle Cylindrique Bicouches sphériques

Bicouches planes Micelle sphérique inverse

Figure 1.4 : Auto-assemblage des dérivés amphiphiles [30]

1.3.5. Modification chimique de la gomme xanthane

Le xanthane a fait ’objet de plusieurs études visant a ameliorer ses propriétés en
solution ou a lui en conférer de nouvelles afin d’élargir sa gamme d’application. Les
stratégies employées pour atteindre ces objectifs consistent a mélanger le xanthane avec
d’autres composés, notamment des polyméres, ou bien a modifier chimiquement les
chaines de ce polysaccharide. Ces modifications peuvent consister a faire varier les taux
d’acétate et /ou pyruvate [31-32], 6ter des sous-unités de la chaine latérale [33], ou encore
greffer des composes sur les fonctions hydroxyles [33, 34] ou acide carboxylique [35, 36]

du polymere.

A ce jour, la plupart des travaux réalisés sur la modification chimique du xanthane
ciblent comme site de greffage les fonctions hydroxyle de ce polymere. Les objectifs visés
sont majoritairement la mise au point de dérivés pouvant piéger des polluants organiques
[37] ou des métaux [38, 39], ou bien 1I’¢laboration d’un polymeére a application médicale et
pharmaceutique [40- 41]. Parmi ces études, on peut citer celle de Dumitriu et al., [42], et
Mendes et al., [43]. Les premiers s’intéressent a la mise au point d’une matrice de rétention
de molécules thérapeutiques. Dans leur cas, ils greffent le principe actif, a savoir I’acide
nalidixique (agent antiseptique et désinfectant) sur le xanthane via une réaction

d’estérification dans le diméthylsulfoxyde. Cet acide peut étre par la suite facilement libéré
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par hydrolyse acide, dans des conditions de pH compatibles avec celles de 1’estomac.
Mendes et al., [43] parviennent & synthétiser un xanthane amphiphile via le greffage de
I’acide palmitique, un acide gras comportant 16 carbones, sur les fonctions alcool du
xanthane. En solution, dans des conditions de pH et de force ionique physiologique, ce
polysaccharide posséde la particularité de s’autoassembler et former des microcapsules
capables d’emprisonner des cellules de cartilage, tout en assurant leur survie et leur

prolifération.

1.3.6. Avantages et inconvénients de la modification chimique

Pouvoir modifier chimiquement un polymere pour lui conférer de nouvelles propriétés
en fonction d’une application donnée, peut présenter un intérét capital pour son
développement. Cependant, cette voie associée a une simplicité apparente assure un
produit avec une bonne forme physique. Cette derniere est attachée a un certain nombre

d’avantages mais aussi d’inconvénients qui peuvent s’illustrer comme suit [44] :
+ Difficulté de la purification du polymeére apres la modification.

+ Les réactions peuvent étre quantitatives et effectuées dans des conditions modérées
parce que chaque groupement indésirable qui est constitué par une réaction

secondaire deviendra une partie de la chaine du polymere.

+ |l faut prouver que la dégradation du polymere (éventuellement sensible) ne se

produit pas pendant la réaction de modification.

+ La distribution des groupements fonctionnels dans les polyméres modifiés n’est pas

toujours uniforme.

+ Les réactions secondaires indésirables conduisent a un changement de la nature

chimique et des propriétés physiques du polymeére initial. [45, 46]
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I1.1. Introduction

Notre recherche a été réalisée au niveau du laboratoire de biologie de la faculté des

sciences de 'université de Médéa.

L’objectif principal de cette présente étude est la fonctionnalisation par voie chimique
de la gomme xanthane par introduction des groupements hydrophobes afin d’obtenir des

dérivés amphiphiles dotés de nouvelles propriétés. Afin d’aboutir a notre but, une série
d’expériences a été faite.

Dans ce chapitre nous allons présenter, le matériel, les produits, les différentes

méthodes expérimentales utilisées et les principaux résultats et discussion soulevés.
Cette partie est divisée en trois étapes essentielles :
» Caracterisation physico-chimique de la gomme xanthane
» Modification chimique de la gomme xanthane

» Caracterisation physico-chimique des dérivés synthétises (Xanthane modifié)

11.2. Produits et matériels utilisés

11.2.1. Produits utilisés

Le tableau 1.1 regroupe 1’ensemble des produits chimiques utilisés pour les différentes

expériences reéalisees.
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Tableau 11.1 : Produits et réactifs chimiques utilisés

Réactifs M (g /mol) Pureté (%)
Acide chlorhydrique (HCI) 36 .5 33
Hydroxyde de sodium (NaOH) 40 .00 98-100
Chlorure de sodium (NacCl) 58 .44 99.5
Diéthylamine (CsH11N) 73 .14 -
Triéthylamine(CeH1sN) 101 .19 -
Acétone (C3HsO) 58 .08 99 .5
Ethanol (C2HsO) 46 .07 96
Acide acetique (CH 3COOH) 60 .05 99.80
Octylamine (CgH19N) 129 .24 -
Xanthane - -
Huile d’olive - -

11.2.2. Matériels utilisés
Le tableau 11.2 regroupe les différents appareils utilisés dans la partie expérimentale.

Tableau 11.2 : Matériels utilisés dans la partie expérimentale

Appareillage

Balance analytique : Précision 10g

Agitateur magnétique : type KmoZ2electronic

Agitateur mécanique : type KmoZ2electronic

Etuve : type Memmert pH meétre : type inolab

Spectrophotométre infrarouge : type tensor Il (Bruker)

Conductimetre : type inolab ( cond - level 1)

Vortex : type Vortex— Germany

Tensiomeétre : type CSC Du Nouy 70545 a anneau en platine
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11.3. Caractérisation physico-chimique du xanthane natif

11.3.1. Aspect général

La gomme xanthane se présente sous forme d’une poudre trés fine de couleur blanche
ou blanc-jaune. Elle est soluble dans I’eau en donnant une solution trés visqueuse. La

figure 11.1 représente un échantillon de cette gomme.

Figure 11.1 : Poudre de la gomme xanthane utilisée

11.3.2. Humidité

L’humidité est définie comme étant le pourcentage en eau contenu dans la masse totale
d’un élément solide. Afin de la déterminer, un échantillon de 1g de xanthane est chauffé
dans une étuve a 105°C pendant 4h. Le taux d’humidité exprimé en pourcentage est calculé

par I’équation suivante :

H(%)= =™ % 100 (11.1)

mi
Avec :
Mo : masse initiale du xanthane en g ;

my : masse finale du xanthane en g ;

Le taux d’humidité calculé est de ’ordre de 12%. Ce niveau d’humidité montre que le
xanthane a un caractere hygroscopique, raison pour laquelle il faut stocker ce biopolymeére

dans des flacons hermétiquement fermés et dans des endroits secs.
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11.3.3. Détermination du point de charge nulle

Le point de charge zéro (pHpzc) est géneralement décrit comme le pH auquel la charge
nette de la surface totale des particules est égale a zéro, c’est-a-dire le nombre de charges
positives est égal a celui des charges négatives. La détermination du pHpzc de la gomme
xanthane a été realisée en utilisant la procédure décrite par M. Khormaei et al., (2007)

résumee comme suit :
- Placer 50 ml de NaCl 0.01M dans un erlenmeyer (6 solutions)

- Ajuster le pH (pHinitia) de chaque solution a 2, 4, 6, 8, 10 et 12 par HCI (0.1M) ou
NaOH (0.1M)

- Ajouter 0.15 g de gomme de xanthane dans chaque solution
- Mettre sous agitation pendant 48h a la température ambiante

- Mesurer le pH final (pHfinal)

Le pHpzc est mesuré comme étant le point ou la courbe représentant pHrinai €n fonction
de pHinitiar intercepte la ligne représentant pHsinal €gale a pHinitiar COmme le montre la figure
1.2.

pHs

12

T T T T T pHi_

Figure 11.2 : Courbe de détermination du pHpzc
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D’apres la figure 11.2, la valeur de pHpzc obtenue est de I’ordre de 3.3. A cette valeur de
pH, la charge globale du xanthane est nulle.

I1.4. Modification chimique de xanthane par amidation

Dans cette partie nous avons procédé a la modification chimique de la gomme xanthane
en introduisant des groupements hydrophobes. Les différents agents hydrophobes utilisés
pour la modification sont les amines suivantes : diéthylamine (DEA), le triéthylamine
(TEA) et ’octylamine (C8).

Dans cette partie nous avons utilisé trois protocoles expérimentaux pour la modification
de la gomme xanthane qui sont :

1- Modification par amidation dans un milieu hétérogéene
2- Modification par amidation dans un milieu homogéne

3- Modification par amidation dans un milieu homogéne en présence de NaOH

Les xanthanes modifiés ont été notés selon leur modification. Les notations données

pour les différents dérivés de xanthane sont illustrées dans le tableau 11.3.
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Tableau 11.3 : Notation du xanthane et ses dérivés

Notation Signification

GX4 Xanthane natif

GXpEea-2-24 Xanthane modifié par DEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXbea-2-48 Xanthane modifié par DEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXpea-2-72 Xanthane modifié par DEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXpea-5-24 Xanthane modifié par DEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXpeas-48 Xanthane modifié par DEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXpeas-72 Xanthane modifié par DEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXbea-10-24 Xanthane modifié par DEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXbea-10-48 Xanthane modifié par DEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXbpea-1072 Xanthane modifié par DEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXrea2-24 Xanthane modifié par TEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXteA-2-48 Xanthane modifié par TEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXteaz72 Xanthane modifié par TEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/2

GXteas24 Xanthane modifié par TEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXteas48 Xanthane modifié par TEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXteas72 Xanthane modifié par TEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5

GXtEA-10-24 Xanthane modifié par TEA pendant 24h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXteA-10-48 Xanthane modifié par TEA pendant 48h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXtea-10-72 Xanthane modifié par TEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/10

GXhpeas-72 Xanthane modifié par DEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5
dans un milieu homogéne

GXhreas72 Xanthane modifié par TEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5
dans un milieu homogéne

GXhcgs.72 Xanthane modifié par C8 pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5
dans un milieu homogéne

GXhna-peas-72 | Xanthane modifié par DEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5
avec NaOH dans un milieu homogéne

GXhnaTeas72 | Xanthane modifié par TEA pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5
avec NaOH dans un milieu homogéne

GXhnacss-72 | Xanthane modifié par C8 pendant 72h avec un rapport xanthane/amine 1/5

avec NaOH dans un milieu homogéne
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11.4.1. Modification par amidation dans un milieu hétérogéne

L’amidation de la gomme xanthane dans un milieu hétérogéne a été réalisée selon les
différentes étapes données sur ’organigramme de la figure 11.3. Brievement, une quantité
de gomme de xanthane est mis en suspension avec un volume approprié d’amine sous les

conditions suivantes :
- Un rapport massique xanthane/ amine : 1/2, 1/5 et 1/10
- Un temps de réaction 24h, 48h et 72h
- Température ambiante sous agitation continue
- A l’abride la lumicre

A la fin de chaque réaction une filtration est effectuée a 1’aide d’un papier filtre suivi

par plusieurs lavages a I’acétone et enfin le xanthane modifié est séche a 50°C.

Il est a noter que cette modification a été réalisée par deux amines seulement : DEA et
TEA.

Suspension du xanthane dans 1’amine

Agitation continue a 1’abri de la lumiére

, { 4

Filtration a I’aide d’un papier filtre
~
Lavage avec I’acétone
l J
f Séchage a 50°C

Figure 11.3 : Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu hétérogéne
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11.4.2. Modification par amidation dans un milieu homogeéne

Dans ce cas la modification de la gomme xanthane s’est déroulée en suivant les étapes

suivantes (Figure 11.4) :
v’ Préparation d’une solution de xanthane a 1% (24 h sous agitation).

v' Maintenir la solution de xanthane sous agitation magnétique et ajouter un volume

approprié d’amine.

Les différents modes opératoires ont été réalisés avec les trois amines (DEA, TEA et

C8) dans les conditions suivantes :
- Un rapport massique xanthane/amine : 1/5
- Un temps de réaction de 72h
- Température ambiante sous agitation continue
- A l’abride la lumicre

A la fin de chaque réaction le xanthane modifié a été précipité par 1’éthanol avec un
rapport 1:2, le meélange est maintenu sous agitation pendant 1h, suivi par filtration.
Ensuite, plusieurs lavages avec I’acétone ont été réalisés. Enfin le xanthane modifié est

séché a 50°C puis broye et conservé dans un flacon en verre jusqu’a utilisation.
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f
Solution de xanthane a 1%
-
-~
Ajouter un volume d’amine sous agitation continue
-’
Précipitation avec 1’éthanol
.
Filtration a I’aide du papier filtre
— -’
( Séchage a 50°C J
[ Broyage et stockage J

Figure 11.4: Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu homogéne

11.4.3. Modification par amidation dans un milieu homogene en présence de NaOH

Les différentes étapes impliquées dans la modification de la gomme xanthane par

amidation apres traitement avec le NaOH sont énumérées comme suit (Figure 11.5) :
1- Préparer une solution de xanthane a 1% (24h sous agitation).

2- Ajouter a la solution du xanthane 5 ml de NaOH (16N) peu a peu (1ml chaque

15min) sous agitation continue.

3- Ajouter un volume approprié d’amine

Les difféerents modes opératoires ont été réalisés avec les trois amines (DEA, TEA et

C8) dans les conditions suivantes :

- Un rapport massique xanthane/ amine : 1/5
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- Un temps de réaction de 72h
- Température ambiante sous agitation continue

- A I’abri de la lumiére

A la fin de chaque réaction, le mélange réactionnel a été neutralisé avec 1’acide
acétique, puis le xanthane modifié a été précipité par 1’éthanol avec un rapport : 1/2, le
mélange est maintenu sous agitation pendant 1h, puis suivi par filtration. Ensuite, plusieurs
lavages avec 1’acétone ont été réalisés. Enfin le xanthane modifié est séché¢ a 50°C puis

broyé et conservé dans un flacon en verre jusqu’a utilisation.

—~

Solution de xanthane a 1% J

C Ajouter 5 ml de NaOH (16N) sous agitation 5min

[ Ajouter un volume d’amine sous agitation continue
[ Neutralisation avec 1’acide acétique

S — \

J

Séchage a 50°C

Broyage et stockage

Précipitation avec 1’éthanol
C Filtration a I’aide du papier filtre

-

Figure 11.5 : Protocole expérimental d’amidation de xanthane dans un milieu homogéne en
présence de NaOH
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I1.5. Caractérisation physicochimique des dérivés du xanthane synthétises

11.5.1. Aspect général

Le xanthane modifié se présente sous forme de poudre fine de couleur jaune et blanche.
La figure 11.6 représente I’aspect des poudres des dérivés du xanthane obtenues apres le
Broyage. Nous remarquons un petit changement de couleur du xanthane modifié par

rapport a celle du xanthane natif et ceci pour tous les dérivés synthétisés.

e
)
v

Figure 11.6 : Poudres des xanthanes modifiés. A : en milieu hétérogéne

B : milieu homogéne, C : milieu homogéne en présence de NaOH

11.5.2. Test de solubilité

Le test de solubilité est effectué sur le xanthane modifié en suivant les étapes décrites
ci-apres :
- Mettre une quantité (mo = 0.02 g) de xanthane modifié dans un petit bécher contenant

10 ml d’eau distillée.

- Maintenir la solution de xanthane sous agitation magnétiqgue pendant 1 heure a

température ambiante.
- Filtrer la solution en utilisant un papier filtre, préalablement pesé (mj).

- Sécher le papier filtre et le repeser (my).

La solubilité, exprimée en pourcentage, est calculée en utilisant 1’équation (1I.2)

S(%) = (Mo — m¢)/mo X 100 (11.2)

31



Chapitre Il : Etude expérimentale

Les résultats relatifs au test de solubilité sont présentés dans le tableau I1.4.

Tableau 11.4 : Résultats du test de solubilité

Echantillon Solubilité (%)
GX 100
GXhpeas-72 100
GXhreas-72 100
GXhcs-5-72 100
GXhna-DEA5-72 100
GXhna-TEAS-72 100
GXhna-cs-5-72 100

D’apres ces résultats, nous remarquons que tous les dérivés de la gomme xanthane ainsi
synthétisés présentent une bonne solubilité dans 1’eau malgré le greffage de groupements
hydrophobes sur la chaine macromoléculaire. Ceci est vraissmblablement da d’un coté a la
longueur de la chaine alkyle des amines utilisés (courtes chaines) et d’un autre c6té au

degré de substitution.

11.5.3. Caractérisation par spectroscopie infrarouge

La spectroscopie infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR : Fourier Transformed
Infra Red spectroscopy) est basée sur I’absorption d’un rayonnement infrarouge par le
matériau analysé. Elle permet de déterminer la nature des liaisons chimiques présentes
dans un échantillon et d’en caractériser les groupements moléculaires afin d’obtenir de
nombreuses informations sur la conformation et les éventuelles interactions. L’analyse par
FTIR de nos échantillons a été effectuée par la mise de I’échantillon considéré dans le
porte échantillon et les spectres d’absorption infrarouge ont été enregistrés dans la gamme
de nombres d’onde comprise entre 4000 et 400 cm™, avec une résolution de 8 cm™ et un
nombre de scans égale a 20. Le spectrophotomeétre utilisé est de type tensor Il (Bruker)

donné sur la figure 11.7.
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Figure 11.7. Spectrophotométre tensor 11 (Bruker)

I1.5.3.1. Cas d’amidation dans un milieu hétérogéne

Les spectres FTIR du xanthane natif (GX) et ses dérivés (GXpea-10-72, GXtea10-72) Obtenus
avec amidation dans un milieu hétérogéne sont regroupés sur la figure 11.8. Nous
remarquons que les trois spectres sont superposables, ceci montre que I’amidation dans un

milieu hétérogéne n’a pas aboutit a une modification du xanthane.
Les mémes résultats ont été obtenus pour tous les autres dérivés dans les conditions :
- Rapport xanthane/ amine : 1/2, 1/5

- Temps de contact : 24h et 48h
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Figure 11.8 : Spectres FTIR du Xanthane (GX) et ses dérivés GXpea-10-72, GXtea-10-72

11.5.3.2. Cas d’amidation dans un milieu homogene

L’analyse de la figure I1.9 indique que la modification dans un milieu homogene est
réussie. L’apparition de nouveaux pics dans la région entre 1350 cm™ et 1650 cm™ relatifs
a la présence des liaisons NH et CONR. De plus, I’intensité du pic a 1400 cm™ est

considérablement augmenté ce qui justifié¢ bien I’introduction des groupements CHo.
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Figure 11.9 : Spectres FTIR du xanthane et ses dérivés obtenus dans un milieu homogene

11.5.3.3. Cas d’amidation dans un milieu homogéne en présence de NaOH

Les principaux résultats de 1’amidation du xanthane dans un milieu homogéne en
présence de NaOH sont illustrés sur la figure 11.10. L’analyse de cette derniere nous a

permis de tirer les points suivants :
- L’apparition de nouveau pic a 1450 cm™ qui peut étre attribué a la liaison CH.

- L’apparition de nouveau pic a 1650 cm™ qui peut étre attribué a la liaison amide
secondaire CONR.
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Figure 11.10 : Spectres FTIR du xanthane et ses dérivés obtenus dans un milieu homogéne
en présence de NaOH
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11.5.4. Tension superficielle

La tension superficielle est un phénoméne physico-chimique lié aux interactions
moléculaires d'un fluide. Elle résulte de l'augmentation de I'énergie a l'interface entre deux
fluides. Le systeme tend vers un équilibre qui correspond a la configuration de plus basse
énergie, il modifie donc sa géométrie pour diminuer l'aire de cette interface. La force qui
maintient le systeme dans cette configuration est la tension superficielle [47]. La tension
superficielle permet aussi la caractérisation des matieres ayant des propriétés tensioactives.

Les mesures de tensions de surfaces ont été réalisées grace a un tensiometre CSC de
type Du Nouy (Du Nouy 70545) (Figure 11.11) en utilisant la technique d’arrachement de
I’anneau et en opérant a la température ambiante. Pour ce faire, nous avons suivis le mode

opératoire décrit ci-dessous :

- Préparer une solution mére de xanthane natif (GX) et de xanthane modifié (GXhna-
peas-72, GXhna-Teas.72, GXhna.css-72) @ une concentration de 2.5 g/l et la laisser

reposer 24 h au réfrigérateur.
- Apartir de la solution mére ; préparer des dilutions de 1/10.

- Mesurer la tension superficielle de I’eau distillée et celle de chaque dilution.

e ———————

Figure 11.11 : Tensiomeétre a arrachement d’anneau
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Les reésultats des mesures de la tension superficielle du xanthane et ses dérivés sont
illustrés sur la figure 11.12. L’analyse des résultats obtenus nous a permis de tirer les points

suivants :

— Le xanthane natif méne a une diminution de la tension de surface avec une valeur
de 60.4 dyn/cm en comparaison avec celle d’eau distillée qui est de I’ordre de 70

dyn/cm.

— Tous les dérivés du xanthane testés provoquent une diminution de la tension de

surface en comparaison avec celle trouvée pour le xanthane natif.

— La meilleure tension de surface est enregistrée pour le dérivé obtenu par amidation
en milieu homogéne en présence de NaOH avec ’amine C8 et qui est de ’ordre de
49.9 dyn/cm. Ces résultats montrent que les dérivés amphiphiles du xanthane

synthétisés possedent un caractére tensioactif acceptable.

70

&0
5
40
3
i
1
o

E au distillée GEbNaDEA-5TI GABNaTEASTI CGAhNaCB&5T1

=

TS {dyn/cm)
[=]

=

=

Figure 11.12 : Tension de surface du xanthane et ses dérivés

11.5.6. Mesure de conductivité

Dans une solution, la conductivité electrique est assurée par la présence d’ions qui sont
les porteurs de charge mobiles et non par les électrons. La conductivité d’une solution

exprime donc la capacité des ions a transporter le courant électrique. Ce passage du
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courant électrique s’effectue par la migration des ions dans un champ électrique produit
par un courant alternatif. La conductivité dépend de tous les ions en solution, plus un ion
est gros moins il est conducteur [48].

En vue de connaitre I’effet de la modification du xanthane sur ses propriétés
conductrices, nous avons mesuré la conductivité électrique des solutions de xanthane natif
et modifié en utilisant un conductimétre type INOLAB (Figure 11.13). Pour ce faire les
étapes suivantes ont été réalisées :

- Préparer une solution mére de xanthane natif (GX) et de xanthane modifié
(GXhreas-72, GXhpeas-72, GXhcs-5-72, GXhna-TeA5-72, GXhNa-DEA5-72, GXNNa-c8-5-72)
a une concentration de 2.5 g/l.

- Mesurer la conductivité électrique des solutions préparées a 1’aide d’un

conductimetre.

- Lire trois mesures pour chaque échantillon

Figure 11.13. Conductimeétre utilisé

Les résultats de la conductivité obtenus sont consignés dans le tableau 11.5.
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Tableau 11.5 : Résultats de la conductivité

Echantillon Conductivité (us/cm)
GX 350
GXhreas72 1130
GXhpeas-72 549
GXhcs-5-72 508
GXhna-TEAS-72 5850
GXhna-DEA5-72 5420
GXhna-cs-5-72 4800

La conductivité de tous les dérivés du xanthane synthétisés est supérieure a celle du
xanthane natif. Ceci est justifiée par I’existence de nouveaux ions dans les solutions des

dérivés du xanthane suite a I’amidation.

De plus, I’amidation dans un milieu homogeéne en présence de NaOH augmente
d’avantage la conductivité des solutions de xanthane de 350 (ps/cm) pour GX aux 5850,
5420 et 4800 (us/cm) enregistrées pour les dérivés GXhna-tea-s-72, GXhna-pEA-5-72 €1 GXhna-
ce5-72 respectivement. Cette augmentation est vraisemblablement due a la présence des

ions de sodium Na* qui sont tres conducteurs.

11.5.7. Activité émulsifiante

Le pouvoir émulsifiant permet d’évaluer la capacité des nouveaux composés synthétisés
a stabiliser une émulsion. Pour ce faire, une série d’émulsions a été préparée en utilisant
I’huile d’olive comme phase huileuse et une solution aqueuse de xanthane modifié (2.5 g/l)
comme phase aqueuse. Ainsi, un volume de 3 ml d’huile d’olive a été ajouté un volume
égal (3 ml) de solution de xanthane dans des tubes gradués de 15ml. Les solutions ont été
homogénéisées vigoureusement a 1’aide d’un secoueur type vortex en mode continu a la
vitesse maximale et pendant 2min. Le volume total (Vt) et le volume de la couche
d’émulsion (Ve) ont été mesurés aprés 2 min (figure 11.14). L’activité émulsifiante (EA) a

été calculée en utilisant la relation 11.3.
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EA (%)= Ve/Vt x 100 (11.3)

Ve
Vi

Figure 11.14 : Emulsion Huile/Eau

Pour une évaluation macroscopique de la stabilité des différentes émulsions formulées,
les émulsions ont été stockées a la température ambiante pendant 24h (figure 11.15).

Figure 11.15 : Emulsions formulées a base du xanthane et ses dérivés amidés

apres 24h de repos
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La figure montre clairement une séparation de phases de toutes les émulsions formulées
que ce soit par le xanthane natif ou bien par les dérivés amidés. Donc les émulsions

préparées ne sont pas stables. Ceci peut étre expliqué soit par :

+ Les proportions des deux phases (huileuse et aqueuse) de 1’émulsion qui sont

égales : 50% pour chacune.
+ La nature de la phase huileuse utilisée (huile d’olive),
+ Le faible pouvoir émulsifiant des dérivés du xanthane synthétisés.

L’analyse des résultats présentés dans le Tableau I1.6 montre que I’amidation du
xanthane en milieu homogéne en présence de NaOH méne a une amélioration de son
activité émulsifiante. Nous constatons ainsi que 1’activité émulsifiante est augmentée de
66.66% pour le xanthane natif jusqu’a 96.72% comme valeur maximale enregistrée pour le
dérivé du xanthane GXhnaces72. Ces résultats nous permettent de conclure que
I’amidation du xanthane en présence de NaOH meéne a la synthése des derivés dotés de

propriétés d’émulsification appréciables.

Tableau 11.6 : Résultats des activités émulsifiantes du xanthane et ses dérivés

Echantillons EAsmin (%0)
GX 66.66
GXhrtea-5-72 63.93
GXhpga-5-72 41.93
GXhcg-5.72 45.16
GXhna-TEA-5-72 91.8
GXhna-DEA-5-72 88.52
GXhna-cs-5-72 96,72
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Conclusion générale

Ce présent travail a pour objectif la synthése des dérivés amphiphiles par modification
chimique d’un biopolymeére d’origine bactérienne. Il s’agit d’un polysaccharide qui est la

gomme xanthane. La fonctionnalisation a été réalisée par amidation.
Pour ce faire, notre travail a été subdivisé en trois étapes :

1. La premiere consiste en une caractérisation physicochimique de la gomme
xanthane native (Taux d’humidité, pH, FTIR,...). Les résultats obtenus montrent
que la gomme de xanthane utilisée a un caractere hygroscopique avec une teneur en
humidité égale a 12%. De plus, la valeur du pH de charge nulle (pHpzc) est de
I’ordre de 3,4, a cette valeur la charge globale de xanthane est nulle. La
caracterisation par la spectroscopie FTIR confire la présencedes groupements
caractéristiques de la gomme de xanthane plus particulierement COOH et OH.

2. La deuxiéme partie est consacrée a la fonctionnalisation de la gomme
xanthane par voie chimique dans deux milieux a savoir le milieu homogeéne et le
milieu hétérogeéne. L’amidation de la gomme xanthane a été réalisée par
I’introdution de trois amines qui sont le diéthylamine (DEA), le triéthylamine

(TEA) et ’octylamine (C8) sous différentes conditions :
- Rapport massique xanthane / amine : 1/2, 1/5, 1/10
- Temps de réaction : 24h, 48h et 72h
- Température ambiante
- en présence ou en absence de NaOH

3. Enfin, dans la troisieme partie, nous avons opté pour la mise au point de
nouvelles propriétés des différents dériveés ainsi synthétisés. Les principaux
résultats obtenus sont énumérés comme suit :

v L’amidation du xanthane n’a pas affecté sa solubilité.
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v La tensiométrie révele que la meilleure valeur de la tension superficielle est
enregistrée pour le dérivé obtenu par amidation en milieu homogéne en présence de
NaOH avec I’amine C8 et qui est de ’ordre de 49,9 dyn/cm.

v L’étude des propriétés émulsifiantes des dérivés amidés de xanthane réalisé par la
mesure du pouvoir emulsifiant montre que les dérivés obtenus dans un milieu
homogene en présence de NaOH meénent a une amélioration de Iactivité
émulsifiante du xanthane de 66.66% & 96.72%.

v Les mesures conductimétriques montrent que I’amidation dans un milieu homogéne
en présence de NaOH augmente d’avantage la conductivité des solutions de
xanthane de 350 (us/cm) pour GX aux 5850, 5420 et 4800 (us/cm) enregistrées

pour les dérivés GXhna-teas.72, GXhna-pEas-72 € GXhna-cs-5-72 respectivement.

Cependant, il faut signaler que ce travail est loin d’étre achevé, et, il serait intéressant

de poursuivre cette recherche en :

» Etudiant la modification dans un milieu monophasique sous I’influence de
d’autres parametres comme la nature du solvant, la température ........

» Utilisant les moyens de caractérisations les plus appropriées surtout en ce qui
concerne la détermination des degrés de substitution (degré d’amidation...).

» Utilisation d’autres agents hydrophobes de longues chaines alkyles.
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