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RESUME

La valorisation des ressources locales constitmeinopératif afin d'atteindre des objectifs de
développement durable. Cette étude a consisté aluedvles caractéristiques physiques, chimiques et
minéralogiques d'une argile provenant de MbodiéBénggal), I'attapulgite, comparativement avec un
médicament antidiarrhéique, constitué d’attapu)gitnommé Actapulgite®. L'échantillon d’attapulghieute
a été purifié avec une solution de HNOM. Une étude morphologique effectuée par visutdisaa la
Microscopie Electronique a Balayage a montré pas deux argiles étudiées, une structure fibreuse
caractéristique de la palygorskite, représentantiteéral dominant. L'analyse chimique par la spmuitrie a
fluorescence X a donné pour l'attapulgite purifidb,69% Si, 7,89% Al, 5,92% Fe, 17,90% Mg, 0,43%e€Ca
0,93% K contre respectivement 63,98 % Si, 12,92%18|32% Fe, 6,20% Mg, 2,48% Ca et 2,25% K pour
I’Actapulgite®. La diffraction aux rayons X a moatune présence de palygorskite, quartz et carbodates
les échantillons étudiés. L'étude des isothermasistirption a montré une surface spécifique netteples
élevée pour l'attapulgite purifiée, 138,96.¢1 contre 98,72 g’ pour I'Actapulgite®. Ces résultats ont
montré que I'attapulgite de Mbodiene pourrait &iisée comme antidiarrhéique orale apres lavalyeaa et
séchage.
© 2016 International Formulae Group. All rights ersed

Mots clés: Argile, attapulgite, antidiarrhéique, Sénégal.

© 2016 International Formulae Group. All rights exged. 2591-1IBCS
DOI : http://dx.doi.org/10.4314/ijbcs.v10i1.31



R. SYLLA GUEYE et al. / Int. J. Biol. Chem. Scf1}0412-421, 2016

Physico-chemical and mineralogical comparative studof attapulgites
Mbodiene (Senegal) and Mormoiron (France)

ABSTRACT

The development of local resources is imperativadiuieve sustainable development goals. This study
was to assess physical, chemical and mineralogiwacteristics of a clay from Mbodiéne (Seneganed
attapulgite, compared with Actapulgite® (antidiaahdrug), composed of attapulgite. A sample cfatlgite
from Mbodiéne was purified with a 1M HNGOsolution to remove impurities including carbonatds
morphological study using Scanning Electron Micogsc showed for both types of clay studied, a filsrou
structure characteristic of palygorskite which es@nt major mineral. Chemical analysis by XRF spewtoy
gave for purified attapulgite: 65.69% Si, 7.89% BI92% Fe, 17.90% Mg, 0.43% Ca and 0.93% K against
respectively 63.98% Si, 12.92% Al, 10.32% Fe, 6.20%; 2.48% Ca and 2.25% K for Actapulgite®. X-ray
diffraction showed the presence of palygorskitegrquand carbonates for both samples studied. iy ®f
adsorption isotherms showed a significantly higharface area for purified attapulgite, 138.96g versus
98.72 m.g* for Actapulgite®. These results have shown thabténe attapulgite compared to Actapulgite®,
could be used as an oral antidiarrheal after washith water and drying.
© 2016 International Formulae Group. All rights mrged.

Keywords: Clay, attapulgite, antidiarrheal, Senegal.

INTRODUCTION

Les argiles sont utlisées depuis
I'antiquité. Des poteries en céramiques datant
du paléolithique supérieur ont été retrouvées
au Japon (Christidis, 2013). Les argiles sont
I'objet de multiples applications notamment
comme matériau de construction, mais aussi
industrielles comme charges dans les
polyméres, les peintures, la fabrication de
papier, de céramiques, de caoutchoucs et
comme zéolites, catalyseurs ou supports de
catalyseurs (Rautureau, 2004 ; Bergaya et al.,
2013), comme agents purificateurs (Potgieter
et al.,, 2006) et méme dans des systemes de
refroidissement et de climatisation (Chen et

al., 2013).
Les argiles ont été également
employées en thérapeutique et en

cosmétologie depuis les temps préhistoriques
(Carretero et Pozp 2009 ; 2010) comme
excipients ou principes actifs (Rautureau et
al., 2004 ; Carretero et Pozo, 2009 ; 2010;
Silva etal.,2011; Rodrigues et al.,, 2013;
Bergaya et al., 2013), ainsi que dans la
fabrication de prothéses (Ekkehard et al.,
1996 ; Hannouche et.aR005 ; Boutin, 2014).
Ainsi, comme excipients en pharmacie,
les argiles peuvent servir de lubrifiants,
dessicants, désintégrants, diluants, liants,
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pigments et opacifiants, émulsifiants,
épaississants et antiadhérants, de correcteurs
de golt, de transporteurs et relargueurs de
principes actifs (Rautureau et al.,, 2004 ;
Langlois, 2005; Des Ylouses et al., 2007 ;
Lopez-Galindo et al., 2007 ; Carretero et
Pozo, 2009, 2010 ; Silva et al., 2011).

Dans les produits pharmaceutiques et
cosmétiques, les argiles peuvent étre des

principes actifs et utlisées dans des
formulations a usage oral, parentéral ou
topique. Ainsi, elles sont protecteurs

dermatologiques, solaires, gastrointestinaux,
antiacides, antidiarrhéiques, laxatifs
osmotiques, suppléments minéraux, agents
abrasifs et polissants, sels de bain,
antianémiques, émétiques, antiseptiques,
désinfectants, déodorants, hémostatiques,
kératolitiques, antiinflammatoires,
anesthésiques locaux (Carretero et Pozo,
2010 ; Cervini-Silva et al.,, 2015). Ces
minéraux argileux sont soumis cependant, a
des caractéristiques chimiques, physiques et
toxicologiques notamment  dans les
pharmacopées européenne et américaine
(Carretero et Poz@009).

Selon I'Organisation Mondiale de la
Santé, les maladies diarrhéiques sont la
deuxieme cause de mortalité infantile dans le
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monde, I'Asie du Sud et I'Afrique payant le
plus lourd tribut. Ainsi, cette étude a été
menée dans le but de I'élaboration d'une
poudre orale antidiarrhéique.

En effet, ce travail s'est intéressé a une
argile fibreuse de type attapulgite a base de
minéral argileux dit palygorskite dont le
Sénégal en est un pays exportateur et une
autre de méme type provenant de Mormoiron
(France). Cette derniére est un médicament
commercialisé et indiqué dans « le traitement
symptomatique des manifestations
fonctionnelles intestinales notamment avec
météorisme et diarrhée ».

MATERIEL ET METHODES
Matériel
Attapulgite de Mormoiron (France)

L'attapulgite de  Mormoiron est
commercialisée sous le nom d'Actapulgite ®
(numéro de lot H 05237, péremption 4/2017).
Elle s’est présentée sous forme de sachets en
poudre pour suspension buvable dosés a 3 g
d’attapulgite (forme adulte). Elle a été achetée
dans une officine a Dakar (Sénégal) et
conservée a la température ambiante de 25 °C.
Attapulgite de Mbodiéne (Sénégal)

L'échantillon brut a été obtenu a Sen-
Mines, une société privée exploitant
I'attapulgite sur ce site. L'attapulgite a été
ensuite purifiée par traitement avec de l'acide
nitrique HNG; 1M pour enlever les carbonates
et autres impuretés, puis séchée a 105 °C
pendant 1 h.

Réactifs et appareillage

Tous les réactifs utilisés ont été de pureté
pour analyses. Cette étude comparative a
nécessité les appareils suivants :

- microscope électronique a balayage
(MEB) Hitachi S4700 avec un canon a
émission de champ (FEG), équipé d'une
microanalyse EDS avec une
cathodoluminescence allant de I'ultra-violet a

l'infra-rouge ;
- diffractometre BRUKER D2
PHASER avec un rayonnement

monochromatique type raieokdu cuivre;
- spectromeétre a fluorescence X S2
RANGER BRUKER AXS avec une enceinte
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sous vide, un tube au Pd et un détecteur X
Flash 145 Ev a 100 000 coups avec des raies
Ko du Mn;

- appareil pour la détermination des
isothermes d’adsorption : MICROMETRICS
ASAP 2010 utilisant de l'azote et une
température de 77,35 K.

Méthodes

L'échantillon d’Actapulgite ® a été
lavé 2 fois avec de l'eau ultrapure afin
d’enlever d’éventuelles traces de sucre, et
séché a 105 °C. Il a été ensuite soumis a
différentes analyses.

L'échantillon d’attapulgite purifiée a
été obtenu a partir d'une prise d'essai de 20 g
d'attapulgite de Mbodiene, brute, sous forme
concassée, dissoute dans 150 ml d'eau
ultrapure afin d'éliminer les impuretés par
sédimentation. Le liquide a été recueilli puis
centrifugé (centrifugeuse Hetlich Rotina 35R,
2000 tours/mn, 15 mn). Une solution de
HNO; 1M a été ajoutée au culot recueilli, sous
agitation jusqu'au virage au rose du papier
pH. Le culot a été traité avec environ 180 ml
de HNG; 1M pour obtenir un pH de 5 (au
papier pH). Ensuite, le culot a été lavé avec de
'eau ultrapure jusqu'a I'obtention du pH
neutre du liquide de lavage (5 lavages
successifs avec 150 ml d’eau).
Microscopie électronique a balayage

Les 2 échantillons d'attapulgite ont

été directement déposés chacun sur une
pastille carbonée collante de 2 cm de diamétre
et métallisée a I'or (sous plasma d’argon).
Spectrométrie a fluorescence X

Les échantillons de poudre a analyser
ont été mélangés en quantités égales avec de
la cellulose (Sigmacell® type 20, Sigma
chemical, USA) puis compressés a laide

d'une presse mécanique. Les pastilles
obtenues ont été ensuite analysées.
Diffraction aux rayons X

Les échantillons sont tassés
minutieusement (pas de direction),

directement dans les porte-échantillons.
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Isothermes d’adsorption

Le dégazage des échantillons a été
effectué par l'azote durant 10 h a 60 °C. La
surface spécifique et la taille des pores ont été
déterminées en appliquant la méthode de
Brunauer, Emmet et Teller (BET) d'aprés la
théorie de Langmuir.
Capacité d’échange cationique

A une prise d’essai de 2 g d’attapulgite
ont été ajoutés 40 ml de solution de
cobaltihexamine (Sigma Aldrich, pureté pour
analyses, Suisse) 0,05 N, (qui correspond a 50
mEq / I) de couleur orange. Le mélange a été
agité pendant 2 h a la température ambiante.
L’ion cobaltihexamine a été ensuite dosé par
colorimétrie a l'aide d’'un spectrophotométre
UV- Visible JASCO V570 a 472 nm. Une
série de dilution a été effectuée afin de vérifier
la linéarité de I'absorbance de la solution de

cobaltihexamine en fonction de la
concentration.
La capacité déchange cationique

exprimée en mEq pour 100 g d’argile a été

donnée par la formule :

Absi —Absf __ v

Tann XS0X —X 100

ou:

Abs : I'absorbance initiale de la solution de
cobaltihexamine 0,05 N a 472 nm

Abs : I'absorbance finale de la solution de

cobaltihexamine mélangée avec I'échantillon

a analyser a 472 nm

vV () volume de

cobaltihexamine

m (g) : masse de I'échantillon a analyser

CEC =

la solution de

RESULTATS
Microscopie électronique a balayage

Les clichés MEB de l'attapulgite de
Mbodiéne purifiée, représentés par la Figure
1, ont montré la structure fibreuse de la
palygorskite. Cette méme structure a été notée
sur la Figures 2 représentant les clichés MEB
de I'Actapulgite®. Cette derniére a présenté
des particules plus fines dues au broyage plus
poussé.

Spectrométrie a fluorescence X
La composition chimique des deux
échantillons d'attapulgite étudiés, présentée
415

dans le Tableau 1, a montré pour
I’Actapulgite®, une teneur en silicium de
'ordre de 63,98% nettement supérieure a
celles des autres éléments constitutifs. Le
silicium, l'aluminium, le fer, le magnésium
ont été les éléments majoritaires. Une
présence de calcium et de potassium a été
également notée. L'échantillon d’attapulgite
purifiée a montré aussi une teneur en silicium
de 65,69% supérieure a celles des autres
éléments constitutifs. Comparativement a
I’Actapulgite®, les analyses chimiques de
I'attapulgite purifiée ont montré une teneur en
silicium presque similaire. Les éléments
majoritaires, constitués du silicium, de
I'aluminium, du fer et du magnésium ont été
les mémes dans les deux échantillons étudiés.
Toutefois, l'attapulgite de Mbodiéne purifiée
a eu une teneur en magnésium plus élevée, 17,
90% contre 6,20% pour I'Actapulgite®, et des
teneurs moins élevées en aluminium, 7,89%
contre 12,90% et en fer 5,92% contre 10,32%.
Par ailleurs, les teneurs en calcium, potassium
et titane ont été significativement plus
importantes avec respectivement 2,48%,
2,25% et 1,26% dans I'Actapulgite®, contre
0,43%, 0,93% et 0,61% dans l'attapulgite de
Mbodiéene purifiée.

Diffraction aux rayons X

L'analyse minéralogique des
échantillons d’attapulgite étudiés a été
répertorice a la Figure 3. Ainsi, le
diffractogramme de [I'attapulgite brute de
Mbodiene (T3) a montré des pics a 4,44 °,
8,16 °, 8,62 °, 11,54 °, 15,73 °, 16,39 °, 17,92
°, 18,38 °, 19,24 °, 21,10 °, 23,23 °, 25,25 ° et
27,94 ° tandis que le diffractogramme de
'attapulgite purifiée a donné des pics
significatifs seulement a 8,82 °, 11,69 ° et
13,67 °.

Le diffractogramme de I'Actapulgite®
a montré des picsa 3,58 °,5,5° 7,2°, 7,76 °,
10,59 °, 12,54 °, 13,27 °, 13,34 °, 14,33 °,
16,90 °, 17, 39 °, 18,38 °, 20,11 °, 22,16 °,
24,56 °.
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Isothermes d’adsorption
L'étude des isothermes d’'adsorption

par physortion de I'azote a permis d'obtenir
différents parameétres représentés dans le
Tableau 2. Ainsi, lattapulgite purifiée a

montré une surface spécifique nettement
supérieure a celle de I’Actapulgite® selon les
méthodes de Brunauer, Emmet et Teller
(BET) et de Langmuir. Les volumes des
meésopores ont été aussi significativement

S0 pm

1sz7 s I 3037

supérieurs en faveur de l'attapulgite purifiée.
Par contre, les volumes des micropores ont été
similaires.

Capacité d'échange cationique
Les capacités d'échanges cationiques

trouvées selon la méthode a Tlion
cobaltihexamine ont été de 50,80% pour
I’Actapulgite® contre 1,45% pour
I'attapulgite purifiée.

S0 pym

Figure 1. Les différents clichés microscopiques électroemjua balayage de I'échantillon

d’attapulgite purifiée.
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Figure 2: Les différents clichés microscopiques électroniq@eshalayage de [I'échantillon
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Figure 3. Diffractogrammes de I'Actapulgite® (atapulgite R@attapulgite brute de Mbodiéne
(T3) et I'attapulgite de Mbodiéne purifiée (ATB2).

Tableau I Composition chimique des deux échantillons dfaitgite étudiés.

Echantlllons Eléments chimiques (en %)
analysés

Si Al Fe Mg Ca K Ti S Cl \% Zr Cr
ggﬁggég'te 6569 7,89 592 1790 043 093 061 023 007 007- 001
Actapulgite® 63,98 12,92 1032 620 248 225 172622 008 - 006 -
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Tableau 2 Surfaces spécifiques et volume des

pores destitdrzs étudiés.

Echantillons analysés

Parametres étudiés Attapulgite purifiée  Actapulgit®
Surface spécifique (PgRM’.g") 138,96 98,72
Surface spécifique (BET) (ng?) 141,21 100,69
Surface spécifique (Langmuir) trg?) 195,23 139,63
Surface spécifique micropores{g') 35,84 26,27
Surface spécifique pores 8,5 < @ < 1500&.¢1) 114,46 71,44
Volume pores @< X A 358,25 421,57
Volume micropores 0,015 0,011
Volume pores 8,5 < @ < 1500A 0,41 0,13
Taille pore (BET) A 42,96 23,47
Taille pore (BJH) A 72,60 37,71
DISCUSSION plus magnésienne et moins riche en

Dans cette étude, [lattapulgite de
Mbodiene a été purifiéecar selon la
Pharmacopée Américaine qui en comporte
une monographie; I'attapulgite ne doit pas
contenir des carbonates (USP, 2011).

Les résultats des clichés MEB ont

confirmé la structure fibreuse de Ila
palygorskite qui est le minéral dominant dans
l'attapulgite (Robertson; Murray, 2000;

Rautureau et al., 2004; Sylla, 2015). Ceci a été
également confirmé par les diffractogrammes
obtenus aux rayons X. En effet, des pics
caractéristiques de la palygorskite ont été
retrouvés , de méme que quelques impuretés

notamment le quartz dans [I'échantillon
d’'attapulgite brute, des carbonates dans
I’échantillon d’'attapulgite brute et

I’Actapulgite® (Suarez et al., 2006; Al Futaisi
et al., 2007; Xi et al., 2010; Yan et al., 2012;
Xu et al., 2013; Liu et al., 2014). Cependant,
ces substances ont disparu dans I'échantillon
purifié au profit de la palygorskite.

L'étude de la composition chimique a
montré des résultats similaires pour les deux
échantillons étudiés, concernant la teneur en

silicium. Les teneurs en aluminium, fer,
calcium et potassium ont été plus
significatives dans I’Actapulgite®.

Cependant, la teneur en magnésium a été
nettement plus élevée dans [attapulgite
purifiée. L'attapulgite de Mbodiéne est ainsi
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aluminium et en fer que I'’Actapulgite®.

Des travaux effectués sur I'attapulgite
brute de Mbodiéne (Sylla, 2015) ont donné la
composition chimique suivante : Si: 42,90%,
Mg : 13,2%, Ca: 17,12%, Fe : 15,16%, Al :
6,97% confirmant sa teneur en magnésium
supérieure a celles de I'aluminium et du fer.

Les surfaces spécifiques et les volumes
des pores obtenus ont montré une nette
augmentation de ces paramétres ce qui montre
encore une réelle incidence du traitement
acide sur l'augmentation de la surface
spécifique avec notamment le volume des
mésopores (Huang et al., 2007; Frini-Srasra et
al., 2007; Frisni-Srasra et Srasr2008a,
2008b; Guan et al., 2015). Seuls les volumes
des micropores ont été similaires pour les
deux types d'échantillon.

Les résultats obtenus avec I'étude de la
capacité d'échange cationique montre une
nette diminution de ce paramétre lors du
traitement acide.

En effet, selon Sylla (2015), une
capacité d'échange cationique de 95 mEq /
100 g dargile séche a été trouvée sur un
échantillon d’attapulgite brute de Mbodiéene.
Ces capacités  déchange  cationique
relativement élevées s'expliquent par la
présence du calcium dans des échantillons de
la forme commercialisée de Ilattapulgite de
Mormoiron, I’Actapulgite® et d’attapulgite
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brute de Mbodiéne contrairement a
I'échantillon d’attapulgite de Mbodiéne
purifiée ou tout le calcium présent sous forme
de carbonates a été enlevé par le traitement
acide.

Cette méme étude (Sylla, 2015) a
trouvé des surfaces spécifiques de 96,32/m
Y (P/R, = 0,02), 136,25 fg* (BET) et 15,44
m?.g* (Langmuir), une surfaages micropores
de 96,28 mg’, une surface spécifique des
pores de diamétre compris entre 8,5 A et 1500
A égale & 0,21 fiig™, un volume des pores de
diametre inférieur & 403,157 A égal a 0,0062
cn.g! et un volume des micropores égal a
0,31 cmi.g®. Ces résultats sont presque
similaires a ceux de la forme commercialisée
de l'attapulgite de Mormoiron,
I'Actapulgite®.

Conclusion

Cette étude a été menée dans le but de
valoriser les ressources locales notamment
I'attapulgite de Mbodiéne en vue de son
utilisation comme une poudre orale préconisée
dans des troubles gastriques. Ainsi,
comparativement a un médicament
commercialisé, les résultats obtenus ont
montré que l'attapulgite de Sénégal pourrait
étre utilisée. L'étape de purification a I'acide
n'est nécessaire que dans le but de se
conformer a la Pharmacopée Américaine. En
effet, cette attapulgite locale pourrait présenter
les caractéristiques de ['Actapulgite® juste
apres lavage a I'eau puis séchage.
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