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UTILISATION DU PLASMA N2/12 COMME BIOCIDE.

La présente invention se rapporte a un procédé de dé-
sinfection et/ou de décontamination d'un élément, compre-
nant une étape de mise en contact dudit élément avec un
plasma généré par une décharge électrique dans un mé-
lange gazeux comprenant (i) du diazote et (ii} du diiode, du
dichlore et/ou du pentaméthyléne.
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Méthode de désinfection a I’aide d’un plasma N»/I,

N

La présente invention se rapporte a un procédé de décontamination d’un élément,
comprenant une étape de mise en contact dudit élément avec un plasma généré par une
décharge €lectrique dans un mélange gazeux comprenant (i) du diazote et (i1) du diiode,

du dichlore et/ou du pentaméthylene.

La décontamination d’un élément est classiquement effectuée a 'aide d’une large
gamme de moyens, en fonction de I’élément a décontaminer. Par exemple, lorsque
I’élément est un instrument chirurgical, on peut utiliser un autoclave qui chauffe ledit
instrument a une température €levée (supérieure a 120°C). Cette technique présente
cependant quelques limites : elle peut €&tre dommageable pour les instruments
thermosensibles (endoscopes notamment), et génere un fort pouvoir oxydant,
préjudiciable au long cours (Coudert Antoine, Technique de stérilisation par les plasmas

froids, 2007).

Une autre technique consiste en I'utilisation de plasmas froids. Les plasmas peuvent étre
considérés comme étant le quatricme €tat de la maticre, en suivant par ordre croissant
d’énergie les états solides, liquides et gazeux. Ce quatrieme état est a proprement parler
un milieu de faible densité, globalement neutre, composé d’atomes, de molécules,
d’ions et d’électrons libres.

Les plasmas fabriqués par ’homme sont le plus souvent issus d’un gaz ou d’un mélange
de gaz (Ar, He, air, O2, N2,...) soumis a un champ électrique (entre deux électrodes).
La zone ol le gaz est soumis au champ électrique est appelée zone de « décharge-
électrique », le flux plasma €manant de cette décharge se trouvant dans la zone « de
post-décharge ». Cependant, aucun de ces plasmas n’est suffisamment efficace a ’heure

actuelle, sans détruire le matériau traité.

Il existe donc un besoin de disposer d’un procédé de décontamination efficace, et qui

soit sans danger pour les matériaux a décontaminer.
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La présente invention permet de décontaminer de maniere efficace des instruments,
surfaces et matériels. Elle est en outre utilisée dans des conditions compatibles avec la
sensibilité de certains appareils. Elle permet de décontaminer efficacement les éléments

contaminés par les bactéries Staphylococcus aureus et Enterococcus hirae.

La présente invention se rapporte donc a un procédé de décontamination d’un élément,
comprenant une étape de mise en contact dudit élément avec un plasma généré par une
décharge €lectrique dans un mélange gazeux comprenant (i) du diazote et (i1) du diiode,
du dichlore et/ou du pentaméthylene. De préférence, la présente invention se rapporte a
un procédé de désinfection d’un élément, comprenant une étape de mise en contact
dudit élément avec un plasma généré par une décharge électrique dans un mélange

gazeux comprenant (i) du diazote et (ii) du diiode, du dichlore et/ou du pentaméthylene.

La présente invention se rapporte également a 1’utilisation d’un plasma généré par une
décharge électrique dans un mélange gazeux comprenant i) du diazote et (ii) du diiode,
du dichlore et/ou du pentaméthylene pour décontaminer ou désinfecter un élément. De

préférence, les étapes d’obtention dudit plasma sont décrites ci-apres.

Par « décontamination » ou « décontaminer » un élément, on entend le nettoyage dudit
élément pour enlever les contaminants constitu€s par les micro-organismes (bactéries,

protozoaires et virus) pathogenes, les agents chimiques et les agents radioactifs.

Par « désinfection » ou « désinfecter » un élément, on entend 1’opération d'élimination
volontaire et momentanée de certains germes, de maniere a stopper ou prévenir une
infection ou le risque d'infection ou surinfection par des micro-organismes (bactéries,
protozoaires ou virus) pathogeénes et/ou indésirables. La désinfection est distincte de la
stérilisation, qui consiste en 1’élimination définitive de certains germes.

La désinfection implique de tuer ou inactiver les micro-organismes pathogeénes des
éléments contaminés, en altérant leur structure ou en inhibant leur métabolisme ou
certaines de leurs fonctions vitales.

La désinfection est donc un mode particulier de décontamination, i.e. ciblé sur les

micro-organismes (bactéries, protozoaires et virus) pathogeénes.
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Par «¢élément », on entend tout élément inerte. Un élément peut donc Etre, selon
I’invention, une surface, un matériel médical ou un objet €lectronique. La surface peut
étre un sol, un mur, un lit, une conduite d’eau, un sicge, une poignée de porte, un
brancard, un intérieur d’ambulance. Le matériel médical peut €tre un instrument
chirurgical (endoscope, stéthoscope, fibroscope), une aiguille, un cathéter, un bistouri

ou tout objet médical destiné a €étre en contact avec les champs stériles ou avec le

systeme vasculaire. Enfin, I’objet électronique peut €tre un téléphone portable.

Le plasma selon I’invention est généré par une décharge électrique dans un mélange
gazeux comprenant (i) du diazote et (ii) du diiode, du dichlore et/ou du pentaméthylene.
Il peut donc étre généré par une décharge électrique dans un mélange gazeux
comprenant (i) du diazote et (ii) du diiode ou du dichlore ou (i) du diazote et (ii) du
pentaméthyleéne. De préférence, il est généré par une décharge électrique dans un

mélange de diazote et de diiode (No/).

Classiquement, le plasma est généré par une décharge électrique (au moyen d’un champ
électrique établi entre deux électrodes) dans un flux de gaz ou d’un mélange gazeux
initialement inerte. On distingue deux zones de plasma : la zone de décharge et la zone
de post-décharge. Dans la zone de décharge, on peut trouver des €électrons, des ions, des
atomes et des molécules dans différents états énergétiques. Dans la zone de post-
décharge, les especes actives retrouvées sont plutot des atomes et des molécules neutres,

qui se trouvent dans des €tats excités ou métastables.

De préférence, le plasma utilisé selon I’invention est un plasma froid obtenu en zone de
post-décharge. De préférence, il est précisément obtenu en soumettant le flux de
mélange gazeux (1) diazote et (ii) diiode, dichlore et/ou pentaméthyléne a un champ
électrique impulsionnel établi entre deux ou quatre électrodes en forme de pointes. Le
champ électrique est créé par un générateur d’impulsions nanosecondes de haute tension
(kV).

De préférence, le mélange gazeux (i) diazote et (ii) diiode est créé en amont de son

introduction dans le générateur en réunissant un flux de diazote d’un débit d’environ 10
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a 50 L/min, de préférence a une pression de 1 — 2 bar, et un flux de diazote d’un débit
d’environ 0,1 a 1 L/min, qui a traversé le sublimateur d’iode en récupérant de la vapeur
d’iode. De préférence, 1’iode est chauffé a une température entre 40°C et 70°C en
fonction de la concentration d’iode souhaitée.

La régulation du débit des flux gazeux est effectuée a I’aide d’appareils disponibles

dans le commerce, tel que le régulateur de débit Bronkhorst Mass-view.

De préférence, le plasma utilisé€ selon 1’invention est généré comme suit :

Le mélange gazeux (i) diazote et (ii) diiode introduit dans le générateur traverse une
chambre de décharge (réacteur) constituée d’un matériau isolant thermique résistant et
stable a de tres fortes températures (i.e. supérieures a 900°C, de préférence aux
alentours de 1000°C). De préférence, le matériau isolant thermique résistant et stable a
de tres fortes températures est un mélange de céramique/verre, par exemple le matériau
Macor commercialisé par Corning Inc. Un canal avec un diametre variable, i.e. de
I’ordre de quelques mm, percé a I’intérieur d’un cube en matériau isolant thermique
résistant et stable a de tres fortes températures, de préférence en Macor, sert pour le
passage de gaz. Un ou deux canaux avec un diametre de 1 mm sont percés
perpendiculairement par rapport au canal du flux gazeux. Les électrodes en tungstene
pur et en forme de pointes sont insérées dans ces canaux et scellées. La distance entre
les pointes des €lectrodes est de quelques mm.

Une fois que le flux de mélange gazeux (i) diazote et (ii) diiode est établi dans le
réacteur, on peut démarrer le générateur d’impulsions nanosecondes de haute tension.
La haute tension (1 — 10 kV) créée par le générateur est utilisée pour établir un champ
électrique entre les €lectrodes dans le réacteur, avec une fréquence comprise entre 10 et
100 kHz, de préférence comprise entre 30 et 80 kHz. La tension entre les électrodes
augmente et une fois que la tension d’amorcage entre les €lectrodes est atteinte, la
décharge se produit dans le réacteur. Lors de I’amorcage, la tension entre les électrodes
chute tres rapidement et le courant de décharge obtient la forme d’un pic d’une largeur a
mi-hauteur de ’ordre de 10 ns. Le plasma créé lors de cette décharge est d’une
température autour de 300-340 K (i.e. 26.85-66.85°C) et il se propage sur quelques

metres dans des tubes d’un diametre intérieur de 1 mm a 4 mm.
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De préférence, le plasma selon l'invention est obtenu et utilisé a la pression
atmosphérique. De préférence, le plasma est ainsi obtenu par une décharge éElectrique
dans un flux de mélange gazeux (i) diazote et (ii) diiode, dichlore et/ou pentaméthylene

a la pression atmosphérique.

Plus préférentiellement, le plasma généré par une décharge électrique dans un mélange
gazeux comprenant un mélange de diazote et de diiode selon I’invention est obtenu par
le procédé suivant :

a) sublimation de diiode dans une enceinte chauffée a une température comprise
entre 40 et 70°C, pendant une durée comprise entre 20 min et 1 h (en fonction du
systeme de chauffage), a pression atmosphérique ;

b) passage d’un flux de diazote, ayant un débit d’environ 0,1 & 1L/min, dans
I’enceinte comprenant le diiode sublimé de I’étape a) ;

¢) mélange du flux obtenu en b) avec un flux de diazote ayant un débit d’environ
10 a 50L/min ; puis

d) soumission du mélange obtenu en c¢) a une décharge électrique.

De préférence, afin de mesurer ou contrdler la température de la vapeur d’iode dans

I’étape a), une sonde de température est insérée dans I’enceinte de sublimation.

De préférence, le diiode ou le dichlore est présent dans le plasma selon 1’invention en
une concentration comprise entre 200 et 1500 ppm, de préférence en une concentration
comprise entre 300 et 600 ppm.

De préférence, le pentaméthyléne est présent dans le plasma selon I’invention en une
concentration allant jusqu’a 500 ppm, de préférence en une concentration comprise

entre 100 et 400 ppm.

Le procédé selon I’invention comprend la mise en contact de 1’élément a décontaminer
ou a désinfecter avec le plasma.
De préférence, la mise en contact se fait lorsque le plasma a une température comprise

entre 20 et 80°C, de préférence une température comprise entre 30 et 50°C.
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De préférence, la mise en contact de I’élément avec le plasma se fait pendant une tres
courte durée, i.e. inférieure a 10 minutes. Plus préférenticllement, cette durée est

comprise entre 3 et 5 minutes.
De préférence, le procédé selon l'invention permet ainsi d’éliminer les bactéries
Staphylococcus aureus et Enterococcus hirae présentes sur tout Elément inerte

(surfaces, matériels médicaux et objets électroniques).

L’invention va maintenant €tre exemplifiée a 1’aide des exemples qui suivent, qui ne

sont pas limitatifs.

Exemple 1: Tests microbiologiques

1) Protocole :

A — Matériel
1 souche de microorganismes est utilisée, selon la norme NF EN 14561 :

- Staphylococcus aureus ATCC 6538

Préparation de la solution d’essai:
- Solution d’essai dérivée de la norme NF EN 14561 utilisée pour le test sur les tubes:
La norme précise une solution d’essai a une concentration entre 1.5x10° UFC/ml et

5x10° UFC/ml. Ici la solution d’essai est réalisée 2 une concentration entre 10° et 10’

UFC/ml.

B — Inoculation des tubes test

- Inoculation de la solution d’essai dans des tubes préalablement stérilisés, selon la
norme NF EN 14561 :
e [La solution d’essai est mise en contact avec les tubes pendant une durée (temps
de contact liquide-tube) de 10 minutes.
e La solution d’essai est ensuite évacuée par aspiration (seringue stérile) puis

soufflage de 50 mL d’air afin d’éliminer 1’excédent de solution.
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e Enfin, on observe un temps de repos de 30 minutes.

C — Traitement avec le plasma

e Les tubes sont inoculés avec la solution d’essai (étape B ci-dessus).

e Pour les tubes tests et les tubes témoins (sans traitement et avec un traitement au
plasma d’azote), il y a 2 répétitions techniques par test.

e Un plasma diazote/diiode est obtenu par le procéd€ suivant :

a) sublimation de diiode dans une enceinte chauffée a une température de 50°C ou

de 60°C, pendant une durée comprise entre 20 min et 1 h, a pression atmosphérique.

La température de la vapeur d’iode dans I’enceinte est mesurée au moyen d’une

sonde de température ;

b) passage d’un flux de diazote, ayant un débit d’environ 0,1 & 1L/min, dans
I’enceinte comprenant le diiode sublimé de I’étape a) ; puis

¢) mélange du flux obtenu en b) avec un flux de diazote ayant un débit d’environ
10 a 50L/min ;

d) soumission du flux obtenu en c) a un champ électrique impulsionnel établi entre
deux ou quatre électrodes en forme de pointes. Le champ électrique est créé par
un générateur d’impulsions nanosecondes de haute tension (kV).

Le diiode est ainsi présent dans le plasma en une concentration comprise entre 300 et

1000 ppm.

Un plasma d’azote est €galement obtenu en soumettant le flux de diazote a un champ
électrique impulsionnel établi entre deux ou quatre électrodes en forme de pointes. Le
champ électrique est créé par un générateur d’impulsions nanosecondes de haute tension

kV).

Chaque lot de tubes est traité par le plasma N/l obtenu a 50°C, le plasma N,/I, obtenu

a 60°C, ou par le plasma N seul (tubes témoins plasma azote).

o Les tubes tests et témoins sont traités comme suit :
o Nettoyage de I’extrémité du tube a 1’alcool 70° ;

o Connexion du tube au générateur ;
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o Connexion de l'autre extrémité au tube d’évacuation de diametre
supérieur afin d’éviter toute perte de charge ;
o Soufflage d’azote 5 secondes avant allumage du plasma ;
o Allumage du plasma et déclenchement de la minuterie.
e Les microorganismes sont ensuite décrochés par passage de 100 ml de 2.,4-
dinitrophénol (DNP) puis soufflage de 50 ml d’air pour récupérer le maximum

de liquide.

D — Dénombrements

e Les dénombrements sont effectués par dilutions successives et €étalements ou
filtration.

o Les dénombrements se font a 24h et 48h d’incubation, sur boites de Pétri
gélosées de 90-100mm de diametre. La norme européenne NF 14561 accepte un
écart de 10% dans le dénombrement, soit entre 14 et 330 UFC par boite.

e Enfin, les réductions logarithmiques sont calculées.

E — Expression des résultats

Le calcul de base de la réduction logarithmique se fait selon la formule :
Logio (Reduction) = Logg (N/Ny)
Avec N le nombre d’UFC par tube traité et Ny le nombre d”UFC par tube Témoin

2) Résultats :

Les résultats obtenus sont les suivants :
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Réduction par rapport
T° du plasma N2I2
Longueur du|Temps [|aux témoins non traités
[Microorganisme Jet
tube (cm) (min) |(log) / aux témoins
T° du sublimateur
plasma N2
IN212 40°C, 12 50°C S 5.7/1,8
60
IN212 40°C, 12 60°C S 7/3,1
5 5.3/1,8
S. aureus N212 40°C 12 50°C
ATCC 6538 3 5.4 /-
200
IN212 40°C, 12 60°C S 4.8/1,3
3 5717122

On observe donc, avec le plasma selon 1'invention, de tres fortes réductions de la
quantité de S.aureus, jusqu’a 7 log en 5 minutes.

En outre, des temps de traitement tres courts, de I'ordre de 3 minutes, suffisent pour
décontaminer efficacement les surfaces.

Les résultats obtenus sont supérieurs de 1,3 a 3,1 log a ceux obtenus avec le plasma

d’azote classique.
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10

REVENDICATIONS

1. Procédé de décontamination d’un élément, comprenant une étape de mise en contact
dudit élément avec un plasma généré par une décharge électrique dans un mélange

gazeux comprenant (i) du diazote et (ii) du diiode, du dichlore et/ou du pentaméthylene.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que ledit élément est choisi parmi

une surface, un matériel médical et un objet électronique.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le plasma est obtenu par

I’activation par un champ électrique, a pression atmosphérique, du mélange gazeux.

4. Procédé selon I’une des revendications 1 a 3, caractérisé en ce que le plasma est un

plasma froid obtenu en zone de post-décharge.

5. Procédé selon I'une des revendications 1 a 4, caractéris€ en ce que le plasma est
généré par une décharge é€lectrique dans un mélange gazeux comprenant (i) du diazote
et (i1) du diiode, et est obtenu par les étapes suivantes :

a) sublimation de diiode dans une enceinte chauffée a une température comprise
entre 40 et 70°C, pendant une durée comprise entre 20 min et 1h, a pression
atmosphérique ;

b) passage d’un flux de diazote, ayant un débit d’environ 0,1 & 1L/min, dans
I’enceinte comprenant le diiode sublimé de I’étape a) ;

¢) mélange du flux obtenu en b) avec un flux de diazote ayant un débit d’environ
10 a S0L/min ; puis

d) soumission du mélange obtenu en c¢) a une décharge électrique.

6. Procédé selon ’'une des revendications 1 a 5, caractérisé en ce que le diiode ou le
dichlore est présent dans le plasma en une concentration comprise entre 200 et 1500

ppm, de préférence en une concentration comprise entre 300 et 600 ppm.
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7. Procédé selon I'une des revendications 1 a 6, caractérisé en ce que le plasma est
utilisé a une température comprise entre 20 et 80°C, de préférence a une température

comprise entre 30 et 50°C.

8. Procédé selon I'une des revendications 1 a 7, caractérisé en ce que la mise en contact

de I’élément avec le plasma se fait pendant une durée de 3 a 5 minutes.

9. Procédé selon 'une des revendications 1 a 8, caractéris€ en ce qu’il permet la

désinfection de I’élément.

10. Utilisation d’un plasma généré par une décharge électrique dans un mélange gazeux
comprenant (1) du diazote et (ii) du diiode, du dichlore et/ou du pentaméthylene, pour

désinfecter ou décontaminer un €lément.
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