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Introduction

Introduction

Les relations entre les plantes et I’homme existent depuis 1’antiquité [1], elles ont été
utilisés pour soulager les douleurs, guérir les maux et panser les blessures [2]. En effet les
grandes civilisations (chinoise, égyptienne, babylonienne, grecque, romaine, etc.) ont eu
recours aux plantes médicinales en raison de leurs propriétés thérapeutiques, cosmétiques,
chimiques, diététiques, pharmaceutiques, agro-alimentaires et industrielles [3].

Malgré le progres de la pharmacologie, 1’'usage thérapeutique des plantes médicinales
est tres présent dans certains pays du monde et surtout les pays en voie de développement [2].
Notamment 1’Algérie est I'un des pays qui regorge des plantes médicinales vue ses milliers
d’hectares de forét et de paturage, mais, elles restent encore méconnues .En effet, ['utilisation
de ces plantes dans 1’industrie cosmétique et pharmaceutique, ainsi que pour la production
alimentaire, reste une perspective en Algeérie [4].

De plus, ces plantes constituent des ressources inépuisables de substances actives pour
I’industrie pharmaceutique[1]. Il existe environ 500.000 espéces de plantes sur terre, dont
80.000 possédent des proprietés médicinales [2], parmi eux nous avons étudié Inula viscosa et
Taraxacum officinale ,deux plantes tres répandues en médecine traditionnelle Algérienne.
appartenant a la famille des Asteraceae, une famille tres répandues dans le monde entier et
plus communément dans les régions arides et semi-arides [5].

C’est 1’une des plus grandes familles dans le régne végétal avec environ 25 000
espéces [6]. Plus de 5 000 espéces sont considérées comme des plantes médicinales ayant des
applications thérapeutiques [5] ,dont environ 7 000 constituants ont été isolés et identifiés
(exemples :les flavonoides, les polyphénols et les lactones sesquiterpéniques) [6].

A fin de pouvoir récupérer les principaux constituants des ces plantes plusieurs
méthodes d’extractions ont été mis en évidence. Des méthodes conventionnelle (la
maceération, I’infusion, la décoction et le soxhlet) des méthodes faciles a réalisées et largement
utilisées dans les différentes études scientifique, et des méthodes alternatives (I’extraction
assistée par micro-onde et I’extraction assistée par ultrason) qui sont généralement utilisées
pour améliorer les rendements et de réduire le temps d’extraction.

Dans le présent travail nous nous sommes intéressées a I’utilisation de trois méthodes
d’extractions : la macération et le soxhlet et 1’extraction assistée par ultrason dans le but de
réaliser 1’optimisation et la modélisation de quelques paramétres affectant 1’extraction en se

référant a un plan d’expérience du second degré (un plan composite centré).

-



Introduction

Le plan composite centré permet une modélisation quadratique de la réponse en

fonction des paramétres étudiés et la détermination de ’interaction entre ces derniers [7].
Le travail présenté dans ce mémoire comporte 3 chapitres :

Dans le premier chapitre, nous avons présenté, quelques genéralités sur les plantes
médicinales étudiées, une étude bibliographique sur les polyphénols et les flavonoides ainsi
que les principales techniques d’extraction.

Le deuxiéme chapitre qui représente ’essentielle de notre travail est consacré au
matériels et méthodes pour la réalisation de ce travail.

Enfin, dans le troisieme chapitre, nous présentons les différents résultats obtenus et
leurs discussions, et nous terminons par une conclusion générale qui résume 1’ensemble de
ces résultats.




Chapitre | :
Synthese bibliographique
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I.1. les plantes medicinales

Les plantes médicinales sont des drogues végétales a propriétés médicamenteuses
présentent au moins au niveau dans une partie de la plante [8], et ils sont moins toxiques et
doux par rapport aux médicaments pharmaceutiques [9]. D’ou vient le terme phytothérapie
qui correspond & I’utilisation des plantes dans le but de traiter ou prévenir les maladies [10].
Elles sont donc utilisées comme reméde pour traiter plusieurs affections et maladies dans les
différentes sociétes et culture [11].

Selon I’OMS plus de 80% de la population mondiale s'est référée vers la pharmacopée
traditionnelle pour prévenir et traiter leurs divers problémes de santé et 25% des médicaments
prescrits provient des extraits de plantes ou des principes actifs préparés a partir des plantes
et plus de 119 substances chimiques distinctes, dérivées de 91 espéces de plantes sont
considérés comme medicaments [8].

Actuellement, la médecine traditionnelles, connait un regain d’intérét grace au
développement humaine et aux études scientifiques basées sur les méthodes analytiques et les
nouvelles expérimentations, et que le monde médical découvre de plus en plus, de nouvelles

molécules nécessaire a la mise au point de futurs medicaments [3].

I.2.Généralité sur les plantes étudiées

1.2.1.1nula viscosa

Inula viscosa L ou Dittrichia viscosa L est une plante herbacée vivace. Elle est tres
résistante aux conditions défavorables et se produit dans des environnements dégradés, elle
possede des caractéristiques qui lui permettent de devenir une adventice envahissante [12].
Elle pousse le long des routes, des pistes et dans les champs non cultivés [13]. C'est une
espece qui peut étre utilisée pour la phytoremédiation, en tant que bio-accumulateur ou bio-
indicateur, et elle pourrait étre utilisée dans la lutte antiparasitaire intégrée dans I'écosysteme
méditerranéen en raison de son caractére entomophile [12].

C'est une source de métabolites secondaires qui joue un rble écologique important vue
que ces extraits ont montré une activité phytotoxique sur plusieurs processus physiologiques
d'espéces différentes [14].

Son nom viendrait du grec dont Inéo qui veut dire je purge (allusion a une propriété

therapeutique de la plante) et viscosa : qui signifie visqueuse [15].

-
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En Algérie (kabyle et ’est d’Algérie), cette plante est nommée « Amagraman » : qui
vient de magar : rencontrer, amane : eau [16], kokarot en Turquie [17] et Stichky fleabane en
Anglais [18] .

1.2.1.1.Description botanique et répartition géographique

Inula viscosa (figure 1) est une plante a fleurs vivaces a feuilles persistantes
appartenant a la famille des Asteraceae. Généralement elle est bien connue pour sa forte
odeur, Les jeunes tiges et les feuilles sont couvertes de poils glandulaires qui exsudent une
huile collante et odorante [12]

C’est une espece a tiges droites qui renferme de nombreuses branches, étalées, a angle
irrégulier. La canopée est tres dense. Il atteint 150 cm de hauteur [12].

Les feuilles sont collantes, d'ou le nom de «viscosa», avec une forme pubescentes est
allongée, les bordures serrulées a denticulées [12]

Dittrichia viscosa est commun dans tout le bassin méditerranéen. Son aire de
répartition comprend les cotes du sud de I’Europe (France, Espagne, Grece, Italie, Bulgarie) et
la Turquie, le Moyen-Orient (Israél, la Jordanie et la Syrie) ainsi que 1’Afrique du Nord
(Algérie, Egypte, Libye) [15].

Figure 1: photographie d’Inula viscosa
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1.2.1.2. Classification botanique

La classification d’inule est la suivante [18]
Embranchement : Spermaphyte
Sous embranchement : Angiospermes
Classe : Dicotylédones
Sous classe : Astérides
Ordre : Astérales
Famille : Astéracées
Genre : Inula

Espeéce : Inula viscosa L

1.2.1.3.Composition chimique

Cette plante médicinale contient des composés pharmacologiquement actifs

notamment des lactones, des flavonoides [17] ,et des huiles essentielles [19].

Tableau 1: Noms et localisation du quelque composant d’Inula viscosa

Composition Exemple Partie étudiée Références
Composés -Orcinol ferulate glucoside Feuilles
phénoliques -Malonate d'apigénine glucoside Fleure [20]
-7-méthyléther d'aromadendrine plante entiere
Sesquiterpenes -Acide isocostique P. aérienne [21]
-Acide ilicique
Flavonoides Népétin, -Quercétine, -Hispiduline plante entire [22]

-Sakuranetin

) p. aérienne [23]
-7-O-Methylaromadendrin
-3-Acetyl-7-O-methylaromadendrin
Autres composés Alcools, -cétones -esters P. Aérienne [24, 25]

-acides gras,- alcanes

v
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1.2.1.4.Utilisations pharmacologique

Inula viscosa est une plante herbacée connue pour ses propriétés antiseptiques et son
efficacité contre les inflammations cutanées [26]. Elle est utilisé en médecine traditionnelle
dans la région méditerranéenne pour traiter les blessures, les entorses et les contusions, ainsi
pour lutter contre les troubles intestinaux et la jaunisse [27]. Le (tableau 2) résume les

difféerentes activités biologiques d’Inula viscosa.

Tableau 2: Les activités biologique d 'Inula viscosa

Partie Activité Mode d’étude Références
Feuilles anti-implantation In vivo [28]
Cytotoxicité In vitro [29]
Antibactérienne In vitro [28]
Anti hypertensive In vivo [30]
Cytotoxicité et génotoxicité In vitro [28]
Partie aérienne hypoglycémie et In vivo [31]
hypolypidimique
Anti herpétique In vitro [32]
Fleures Cytotoxicité In vitro [33]

1.2.2. Taraxacum officinale

Le Pissenlit (Taraxacum officinale )a largement été utilisé a des fins médicinales en
raison de ses activités cholérétiques, diurétiques et anti-inflammatoires [34]. En plus d'étre
utilisé comme un produit pharmaceutique, les feuilles et les racines sont transformés en
différents produits alimentaires [35], car il s'agit d'une riche source de micronutriments
comme les minéraux et les vitamines [36] .Les jeunes feuilles d'espéces cultivées ou
sauvages sont consommees fraiches comme salade, tandis que les racines sont torrefiées et

utilisées comme un café substitué [35]. En outre, les extraits ontété utilisés dans la

-
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préparation du fromage en raison de sa propriété protéolytique de coagulation du lait [37].
Ainsi que comme composants de saveur dans divers produits alimentaires, y compris les
boissons alcoolisées et les boissons gazeuses, les desserts laitiers congelés, les bonbons,
les patisseries, les gélatines et les puddings [35].

Taraxacum officinale est un bon indicateur de la pollution de I'environnement et est
souvent utilisé comme un biomoniteur parce que c’est une plante abondante, largement
répartie, et ces feuilles et racines accumulent des métaux, y compris As, BR, CD,Co, Cu,
CR, Hg, MN, Pb, SB, se et Zn [37].

Le nom du genre du pissenlit, Taraxacum, dérive ~ des  mots grec  “taraxe",
une maladie oculaire, "tarassen” ou "tarasos" signifiant trouble, «trogimon» signifiant
comestible et «akeomai» ou «Akos» signifiant guérir ou remédier  [37].

Le nom de I'espéce, officinale, signifie qu’il est utilis¢é comme médicament. Les noms
communs utilisés : blowball, verrue chancre,[38] horloge de fée, dent de lion, pisse-a lit,
endive blanc, endive sauvage; pissenlit (France)[39], autre appellation Dumble-Dor (a Terre
Neuve), salade de taupe, florin d’or, laitue de chien [40].

Taraxacum officinale est une plante qui se rencontre dans toute 1’Algérie
septentrionale, également appelée Thoughmasth temgharth en kabyle, (sbxidl), ou (Tifaf) en
arabe Algérien [41].

11.2.2.1.Description botanique et répartition géographique

Le pissenlit est une plante herbacée trés abondante ,ses feuilles sont découpées en
segments triangulaires forment une rosette basale qui portent de longues tiges creuses se
terminant en capitules (fleur jaune) de2a5cm de diamétre [37] , qui se transforme en
sphére cotonneuse qui s’éclatera en graines flottantes a sa maturité (figure 2) [36].

Taraxacum officinale est largement distribués dans les zones tempérées les plus
chaudes de I'némisphere Nord [42] , dans les régions tropicaux, dans les hautes terres
fraiches (1200-1500 m  d'altitude) [36], dansles paturages, les pelouses, les
déchets de terre, le sable, les roches, méme les fissures dans le béton [39]. Elle peut
tolérer a des conditions climatiques extrémes car elle est résistante a la sécheresse, présente
une grande adaptabilité a la lumiere, vue qu’elle est capable de croitre vigoureusement en
plein soleil. Le pissenlit peut croitre dans une large gamme de sols mais il s'adapte mieux

dans des sols humides [37].

-
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Figure 2: Photographie de Taraxacum officinale

1.2.1.2. Classification botanique

La classification est comme suit [39] :
Régne : Plantae
Embranchement : Spermatophyta
Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Sous classe : Asteridae
Ordre : Asterales
Famille : Asteraceae
Genre : Taraxacum

Espece : Taraxacum officinale

1.2.2.3. Composition chimique

Plusieurs substances phytochimiques ont été identifiées dans les différentes parties du
pissenlit (tableau 3), elles se trouvent a la fois dans les racines et les feuilles, ces racines
contiennent des sesquiterpenes, plusieurs composés phénoliques ainsi que des coumarines.
Outre les métabolites secondaires, les racines de pissenlit constituent une riche source de

polysaccharides [43].
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Tableau 3: Noms et localisation du quelque composant du Taraxacum officinale

Composition Exemple Partie références
Acide phenolique -Acide caféique Racines [44]
-Acide coumarique
-Acide caféique feuilles [45]
-Acide chlorogénique
Flavonoides -Lutéoline libre
- 7-glucoside de lutéoline
-acide p-hydroxyphénylacétique  -Feuilles
Sesquiterpénes - b-sitosteérol -Racines [46]
- eudesmanolide
- guaianolide
-germacranolide dérivés
-Saponines -Feuilles
Autres composés -Polysaccharides -Racines [43]

-Coumarins

1.2.2.4. Utilisation pharmacologique

Le pissenlit a été largement utilisé comme un remede traditionnelle en vue de sa

richesse en composés bioactifs qui présentent divers propriétés (tableau 4) [36].

Cependant il a été utilisé comme agent de désintoxication pour nettoyer de facon

holistique le corps en éliminant les polluants chimiques et les substances nocives et

toxiques accumulées au fil du temps [39].

-
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Tableau 4: Les activités biologiques du Taraxacum officinale

Partie utilisée Activité Mode d’étude Références
Feuilles Anti-inflammatoire In vitro [47]
Racines hépatoprotecteur In vitro [48]

In vivo
Fleure Anti-oxydante In vitro [45]
Fleures, feuilles et Anti- cancéreuse In vitro [49]
raciness
Plante entiére Anti- mutagene In vivo [50]
Feuilles et racines Hyolipidémique In vitro [51]

1.3.Les substances bioactifs des plantes étudiées

Les plantes produisent un grand nombre de composés qui ne sont pas issus
directement lors de la photosynthese, mais résultent des réactions chimiques ultérieures. Ces
composes sont dits métabolites secondaires qui sont utilisés en médecine moderne et

traditionnel [52] , qui sont généralement les polyphénols et les flavonoides

1.3.1.Les polyphénols

Les composés phénoliques (polyphénols) sont des métabolites secondaires caractérisés
par la présence d’un cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés
avec un glucide. lls sont présents dans toutes les parties des végétaux supérieurs (racines,
tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bois) [53]. lls jouent un réle majeur au niveau
de la croissance des végétaux et dans la lutte contre des agents pathogénes et des infections
[38]. De plus ils sont impliqués dans de nombreux processus physiologiques comme la
croissance cellulaire, la rhizogenése, la germination des graines ou la maturation des fruits
[54]. En effet beaucoup d'entre eux montrent des activités biologiques liées a leurs propriétes
antioxydantes et antiradicalaires [55]. Comme ils permettent de prévenir de nombreuses

pathologies telle que le cancer, les maladies dégénératives et cardio-vasculaires [38].

0
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1.3.2.Les flavonoides

Les flavonoides représentent le groupe le plus représentatif des composés
phénoliques. Ils ont des structures chimiques variées et des caractéristiques propres [56],
largement répandues dans les différents organes des végétaux [57]. Ils constituent des
pigments responsables des colorations jaune, orange et rouge de différents organes végétaux
[58]. lls peuvent également empécher les dommages oxydatifs et de jouer un réle tres
important dans le traitement du diabéte, de la goutte, des inflammations, des hépatites, des
tumeurs, de I’hypertension, des thromboses, des allergies et des affections bactériennes et

viraux [56].

I.4. Méthodes d’extraction des composées phénoliques

1.4.1 Les méthodes conventionnelles

1.4.1.1. Macération

La macération est la méthode d’extraction solide-liquide la plus simple qui consiste a
mettre en contacte prolongé le matériel végétale avec un solvant, pour permettre aux
constituants actifs de bien diffuser. C’est une extraction qui se fait a température ambiante

afin de préserver les substances thermosensibles [38].

1.4.1.2. Soxhlet

C’est une est une méthode simple et convenable qui consiste a placé le matériel
végétal dans une cartouche placée dans un extracteur contenant le solvant. Lorsque le liquide
est amené a 1’ébullition, les vapeurs du solvant passent par le tube de distillation et rentrent
dans le réfrigérant pour étre liquéfiées. Ensuite, le condensat retombe dans le corps de
I'extracteur sur la cartouche, faisant ainsi macérer le solide dans le solvant. Lorsque le solvant
condensé atteint le sommet du tube-siphon, il retourne dans le ballon de distillation,
transportant les substances extraites. Le solvant continue alors de s'évaporer, tandis que les
substances extraites restent dans le ballon. L'opération est répétée jusqu'a ce que I'extraction

soit compléte [59].
1.4.2. Extraction assistée par ultrasons (UAE)

Les ondes sonores (> a 20 kHz) sont des vibrations mécaniques pouvant se propager

dans un solide, un liquide et un gaz. Lorsqu’elles sont transmise a travers un milieu liquide

0
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elles impliquent des cycles d'expansion (basse pression) et de compression (haute pression)
[60]. Cette différence de pression génére des mouvements moléculaires au sein du milieu
aboutissant a la formation des bulles de cavitations [61]. Les bulles formées, grossissent et
implosent prés d’une surface solide, I’implosion de la cavité est asymétrique et produit des
jets de liquide a grande vitesse ce qui perturbe les parois des cellules biologiques, facilitant

ainsi la libération du contenu [60]. La (figure 3) représente le phénomene de cavitation [61].
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Figure 3: Phénomene de cavitation

(a) : la croissance et de 1‘implosion d‘une bulle de cavitation, (b) : Evolution d‘une bulle de

cavitation a proximité d‘une surface solide
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Les métabolites secondaires sont des composés phytochimiques produits par les
plantes.qui sont généralement une source importante de molécules bioactives.

En effet, ces derniéres années, ces molécules bioactives devient le point de départ de
toutes les études scientifiques, et I‘obtention de ces dernieres nécessite de nombreuses étapes
souvent longues et couteuses, telles que 1‘extraction [61], pour cela plusieurs technigues ont
été mis en évidence pour les extraire.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés plus particuliérement a 1’utilisation de
plusieurs techniques d’extraction (la macération, soxhlet et I'ultrason), a fin d’extraire certains
composés phénoliques ainsi qu’au dosage des polyphénols totaux et les flavonoides en

utilisant le réactif du Folin-Ciocalteu et le trichlorure d’aluminium respectivement.

|. Réactifs utilisés

Dans ce présent travail, nous avons utilisé : 1’éthanol(C,HsOH), I’eau distillée, folin
ciocalteu, chlorure d’aluminium (AlICl3-6H,0), carbonate de sodium (Na,COs3), la quércitine
et I’acide qallique (Annexe 01).

I1. Récolte, séchage et broyage

Les plantes ont été récoltées pendant une période allant du mois de mars au mois
d’avril dans deux endroits différent Tiks-Ighiden (Chorfa Bouira) et Ait Toudert (Tizi Ouzou)

pour Inula viscosa et Taraxacum officinale respectivement (tableau 5).

<
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Tableau 5: Dates et coordonnées géographiques des lieux de récoltes des plantes étudiées

Plantes Lieu de la Coordonnés Date dela
récolte géographiques récolte

Tiks-Ighiden Latitude : 36° 23' Du 30 Mars

(Chorfa 58.405" N 2019 au 21

Bouira) Longitude : Avril 2019
4°18'27.796" E

Ait Toudert Latitude : 36° 31' 30 Mars

(Tizi Ouzou) 34.378" N 2019 au 10
Longitude : 4° 9" Avril 2019
41.81"E

— a

Taraxacum officinale

Les feuilles de chaque plantes, ont été nettoyées et débarrassées de la poussiere et
d’autre impuretés, puis ont été séchées a 1’étuve a 40°C, jusqu'a la stabilisation du leurs poids.
A I’aide d’un broyeur électrique, les feuilles ont été broyées, et les poudres obtenues ont été
conservées, a 1’abri de la lumiere et de I’humidité, dans des boites opaque jusqu’a leur

utilisation (figure 4).
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Figure 4:Poudre des plantes broyées
I11. Plan d’expérience
Dans le cadre de notre étude , notre choix s’est porté sur l’utilisation du plan

composite centré afin de réaliser une procédure d’optimisation assistée par ultrason en

utilisant le logiciel Mini Tab pour analyser les réponses obtenues .

I11.1. plan composite centré (CCD)

La méthodologie de surface de réponse est un ensemble de techniques statistiques et
mathématiques utiles au développement, a I'amélioration et a I'optimisation des processus. La
RSM la plus populaire est basée sur un plan composé centré (CCD) [62].

Ce dernier est en fait un plan factoriel de type 2% (éventuellement factoriel

fractionnaire 2% ) auquel on a ajouté des points dits en étoile et des points au centre. [63]

Dans ce plan, toutes les variables de processus sont étudiées a cing niveaux (-a, -1, 0,
+1, +a)); chacune de ces valeurs est un code pour une valeur de variable d'origine [62].
Le nombre d’expérience dans un CCD est donné par la relation suivante [64]
N=2%+2k+n.... (01)
N : nombre totale des essais.
K : nombre de facteurs étudiés.

No - nombre de répétions au centre de domaine.
L’utilisation de la (CCD) permit une modélisation quadratique de la réponse en
fonction des parameétres ainsi que la détermination de I’interrelation entre chaque paramétre

évoluant simultanément [7].
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111.1.1. Préparation de plan expérimental

111.1.1.1. Description de protocole

Dans cette étude , nous avons utilisé le plan composite centré (CCD) pour identifier
les parameétres qui ont un effet significatif sur I’extraction des composés phénoliques par
ultrason en se basant sur 1’é¢tude de 1’effet du pourcentage de solvant , temps d’extraction et
la température d’extraction sur Inula viscosa. Chaque parametre est codé de X1 a X3et

examiné par deux niveaux -1 (faible niveau) et +1(niveau éleve).

111.1.1.2. Réponses

Dans ce travail, le plan composite centré a été utilisé pour optimiser les effets de 3
facteurs indépendants sur le rendement d’extraction, la teneur totale en composés phénolique
(TTP) et la teneur totale en flavonoides (TTF).

111.1.1.3. Objectif du protocole

Nous avons utilisé le plan composite centré afin d’optimiser les facteurs principaux :
temps (min), concentration en solvant (%), température (° C), influencant le rendement

d’extraction par la méthode assistée par ultrasons.

111.1.1.4.Facteurs et niveaux

L’influence de divers paramétres d’extraction tels que X1: solvant (%), X2 : temps
(min), X3: température (°C), avec deux niveaux de chaque variable (-1, +1), des points au

centre de domaine (0) et des points complémentaire (points en étoile a) pour I'extraction par

ultrasons.
Tableau 6: Facteurs et niveaux définies pour le CCD
Niveaux -a, -1 0 +1 +a
Facteurs (-1.633) (+1.633)
Solvant (%) 47.7526 40 60 80 72.2474
Temps (min) 13.8763 10 20 30 26.1237
Temperature (°C)  35.8145 30 45 60 54.1855
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111.1.1.5. Le choix de plan expérimental

Dans cette étude, le plan composite centré comprend 20 essais pour 3 variables, codés
de X1 a X3 et examinés a des niveaux élevés (+) ou faibles (-) comme le montre le (tableau
07).

Tableau 7: Matrice du CCD avec les valeurs codées des variables X1 (% Solvant), X2 (temps), X3

(température)
acteurs X1 X, X3
Solvant Temps Température
Essai (%) (min) (°C)

1 -1.633 +1.633 -1.633
2 -1.633 -1.633 +1.633
3 -1.633 +1.633 +1.633
4 0 0 0

5 +1.633 +1.633 -1.633
6 0 0 0

7 0 0 0

8 +1.633 -1.633 +1.633
9 -1.633 -1.633 -1.633
10 +1.633 +1.633 +1.633
11 +1.633 -1.633 -1.633
12 0 0 0

13 0 0 +1
14 0 0 0
15 +1 -1 0
16 0 +1 0
17 0 0 -1
18 0 -1 0
19 -1 0 0
20 0 0 0
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IV. Méthodes d’extraction des principes actifs

Dans le présent travail, plusicurs techniques d’extraction ont été réalisées a partir des
plantes étudiées dans le but de libérer leur principe actif.

IV.1. Extraction des composés phénoliques

IV.1.1. Extraction assistée par ultrason (UAE)

La poudre des feuilles séchées a été extraite dans un appareil a ultrason dont un
¢chantillon de 1g de la poudre d’Inula viscosa a été extrait avec 30ml d’un mélange hydro-
¢thanolique. Trois paramétres d’extraction ont été examinés dans 1’ordre suivant : solvant (40-
80%0), temps d’extraction (10-30min) et la température d’extraction (30-60°C). L’extrait a été

filtré a ’aide d’un papier filtre, séché a I’aide d’un étuve a 40°C, puis conservé a 4°C.

i T

Figure 5: Bain a ultrason

1VV.1.2. Macération

Une quantité de 20 g de chaque plante séche et finement broyée est macérée dans 200

ml éthanol-eau dans une proportion de (70:30) en volume sous agitation magnétique, pendant
24H (figure 6) [65].
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Figure 6: La macération

Les extraits éthanoliques ainsi obtenues sont filtrées sur papier filtre, puis évaporées a
sec sous vide a I’aide d’un rotavapeur a 45°C, Comme le montre la (figure 7).

Ensuite les extraits ont été séchés a 1’étuve a 40°C et conservés a 4°C.

Figure 7: Appareille d'un rotavapeure

1VV.1.3. Soxhlet

L'extraction au Soxhlet a été réalisée en suivant le protocole de Vongsak et al,(2013)
avec quelque modification [66].

Le protocole d’extraction est effectué comme suit 15 g de la poudre de la plante est
introduite dans une cartouche en cellulose qui sera placée dans le corps de I’extracteur et 250
ml du solvant (mélange hydro-éthanolique a une proportion de 70 :30) est placé dans un
ballon (figure 8). En chauffant, I’éthanol s’évapore entrainant le lit de solide. En passant
dans un réfrigérant, les vapeurs se condensent tout en restant en contact avec le matériel
végétal. La solution collectée dans le ballon s’enrichit de plus en plus en soluté a chaque cycle
d’extraction et le matériel végétal est toujours en contact avec le solvant. L’extraction est

terminée lorsque le solvant d’extraction devient de plus en plus clair. Aprés les extraits sont
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évaporées a sec sous vide a 1’aide d’un rotavapeure a 45°C. Ensuite ils ont été séchés a 1’étuve

a 40°C et conservés a 4°C.

Figure 8: Photo de I'extracteur Soxhlet

Rendement d’extraction

Le rendement en pourcentage (%), est défini comme étant le rapport entre la masse

d’extrait et celle de la plante séche en poudre. Il est calculé par la formule suivante :
Rendement = (PB/PA) x 100...(02)

PB : poids d’extrait brut

PA : poids de la plante seche en poudre

V. Dosage des polyphénols totaux et flavonoides
V.1. Dosage des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux dans les extraits des feuilles des deux plantes
étudiées, est effectué selon la méthode de Folin Ciocalteu décrite par Georgé et al (2005). Le

réactif est constitué par un mélange d’acide phosphotungstique (H3PW12040) et d’acide
phosphomolybdique (H3PM01204O) de couleur jaune. Il est réduit, lors de I’oxydation des

phénols, en un mélange d’oxydes bleus dont le maximum d’absorption est a 760 nm. Pour
réaliser le dosage, 125 ul de chaque extrait dilué, est ajouté a 625u 1 du réactif de Folin
Ciocalteu (dilué¢ 10 fois dans de I’eau distillée). Aprés 2 min d’incubation a température
ambiante, 500ul de Na,CO3 (7.5%) dilué également dans ’eau distillée, sont additionnés au

mélange. L’ensemble préalablement agité est incubé a I’abri de la lumiére pendant 15 min a

20
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50°C. L’absorbance est ensuite lue a 760 mm par un spectrophotometre UV/visible. La
concentration en TTP a été calculée a partir d'une courbe d'étalonnage de , en utilisant I'acide
gallique comme standard et les résultats ont été exprimés en mg d'équivalent acide gallique
par g de matiére seche (EAG / g MS) (Annexe 02) [67].

V.2. Dosage des flavonoides

Le dosage des flavonoides totaux est basé sur un test colorimétrique utilisant le
trichlorure d’aluminium AICI3 avec lequel ils forment des complexes aluminium-flavonoides
[38].

La méthode adoptée pour le dosage des flavonoides est celle décrite par Bahorun et al
(1996). Un volume 1ml de chaque extrait convenablement dilué dans un mélange éthanol-eau
est ajouté a 1ml de chlorure daluminium (AICI3) a 2% (p / v). Ensuite, la solution est bien
homogénéisée et l'absorbance a été mesurée immédiatement a 430 nm a 1’aide d’un
spectrophotometre UV/visible. Le TTF était exprimé en mg d'équivalent quercétine en mg par
100 g de matiere seche (QE / 100 g de MS) (Annexe 03) [68].
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Ce chapitre est consacré a la présentation des résultats des extractions faites sur Inula

viscosa et Taraxacum officinale par différentes techniques d’extraction.

I. Plan composite centré

L'analyse statistique des données a été réalisée a l'aide d'une analyse de variance. Les
valeurs P et R %ont été obtenues a l'aide de logiciel Minitab 17 en analysant la variance. La
valeur p mesure la probabilité de signification d'une valeur F donnée, ce qui est inférieur a p
<0,05 et indique que le facteur mesuré est significatif[69]. La valeur R 2 mesure la qualité de
I'ajustement du modéle de régression.

Les coefficients de détermination et les valeurs —p (p-value) sont résumés dans le
tableau 08. Le rendement d’extraction, la teneur en polyphénols ainsi celle des flavonoides

sont présentés dans le tableau 09.

Tableau 8: Analyse de la variance du modele

P-value R’ R’ ajusté
rendement 0.007 86.69 71.89
TTP 0.010 85.49 69.37
TTF 0.130 70.68 37.09

.
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Tableau 9: Plan composite centré de 20 essais pour 3 variables avec les 3 réponses obtenus

cteurs  X1(éthanol%o) X2(min) X3(°C)  Rendement TTP TTF
\t\ (%) (mg EAG/g) (Mg EQ/q)
Essais
01 -1.633 +1.633 +1.633 14 536 73,5641227
02 -1.633 -1.633 +1.633 13 416,081 77,498033
03 -1.633 +1.633 +1.633 15 564,163 92,9714136
04 0 0 0 21 501,478 89,8242853
05 +1.633 +1.633 -1.633 16 557,804 50,5366253
06 0 0 0 17 410,630 95,0694991
07 0 0 0 19 450,603 96,3808025
08 +1.633 -1.633 +1.633 15 600,502387 106,87123
09 -1.633 -1.633 -1.633 11 586,8752527 86,9394178
10 +1.633 +1.633 +1.633 18 641,3837901 102,412798
11 +1.633 -1.633 -1.633 17 436,9767748 84,8413323
12 0 0 0 17 434,251348 96,9053239
13 0 0 +1 14 488,7598854 101,626016
14 0 0 0 15 470,5903729 85,6281143
15 +1 0 0 13 580,5159233 113,690008
16 0 +1 0 17 284,3528701 100,576974
17 0 0 -1 12 446,9700067 100,839234
18 0 -1 0 15 289,8037238 95,3317598
19 -1 0 0 10 639,5668388 83,2677682
20 0 0 0 17 350,6715906 95,0694991

TTP: (Teneur totale en polyphénols), TTF :(Teneur totale en flavonoides)

<



Partie expérimentale Résultats et Discussion

|. 1.L’effet des différents facteurs d’extraction sur le rendement

En termes de rendement d'extraction, une description compléete du comportement du
processus a eté obtenue en ajustant un modéle cubique réduit (figure 11). L’équation au
dessous montre la relation entre le rendement d’extraction d’Inula viscosa et les différents

facteurs d’extraction :

Y1(%) =-81,5 + 1,860 X1 - 0,01250 X1*X1 - 0,01556 X3*X3 ...(03)

Ou Y est le rendement de I’inule visqueuse (%) et X1, X2 et X3 sont les facteurs codés
représentant la concentration en éthanol, le temps d'extraction et la température d'extraction
respectivement. La signification de chaque coefficient a été déterminée.

L’analyse de ce tableau montre 1’analyse du rendement d’extraction de I’inule
visqueuse en utilisant le CCD par le logiciel Minitab17. On a constaté a partir de tableau 08
que les données expérimentales avaient un coefficient de détermination (R?) de 86.69%, et
que p-value de ce model est 0.007(p-value <0.05) ce qui indique que ce modele est

significatif.

Tableau 10: Les valeurs-P du rendement d'extraction d'inule visqueuse

facteur P-value
X1 0.008
Termes linéaires X2 0.083
X3 0.264
X1*X1 0.001
Termes quadratiques X2*X2 0.647
X3*X3 0.009
X1*X2 0.480
Interactions globales X1*X3 0.480
X2*X3 0.480

On a observé a partir de I’équation (03) et les valeurs P (tableaul0), que le rendement
d'extraction est affect¢ par le terme linéaire d’un seul paramétre étudié (le pourcentage
d’éthanol X1), ainsi les carrés X1*X1 et X3*X3.cependant tous les facteurs d’interaction

sont non significatifs.

<
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Figure 9: Surface de réponse montrant I'effet du pourcentage d'éthanol (%) et la température
d'extraction (°C) sur le rendement des extraits d' Inula viscosa obtenus par ultrason (=20 min)

D’aprés le graphique de la surface en réponse illustré dans la (figure9), on peut
constater qu’a des températures inférieures a 54°C le rendement s’améliore avec
I’augmentation du pourcentage d’éthanol de 40% a 72%. Cependant a des températures
superieures a 54°C on observe une diminution du rendement d’extraction avec 1’augmentation
du pourcentage d’éthanol de 72% a 80%. Par conséquent on remarque que les rendements
d’extractions les plus grand ont obtenus a des pourcentages élevé d’eau dans le mélange eau-
¢éthanol, qui pourrait étre due a la meilleur diffusivité de 1’eau ou a une solubilité plus élevé

des composés végétaux dans I’eau [62].

1.2. Effets des différents paramétres sur la teneur en polyphénols

L’équation au dessous montre la relation entre le rendement d’extraction d’Inula

viscosa et les différents facteurs d’extraction :

Y2 =4224 + 0,565 X1*X1 - 0,969 X2*X2 + 0,433 X1*X3 .....(04)

-
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Tableau 11: Les valeurs P de la teneur en polyphénols totaux de I'inule visqueuse

Facteur P-value
X1 0.865
Termes linéaires X2 0.270
X3 0.437
X1*X1 0.000
Termes quadratiques X2*X2 0.049
X3*X3 0.081
X1*X2 0.704
Interactions globales X1*X3 0.042
X2*X3 0.488

On a observé a partir de cette équation (04) et les valeurs P (tableau 11), que la teneur
en polyphénols n’est pas affectée par le terme linéaire de tous les parametres étudiés, ainsi le
terme quadratique X3*X3 et les interactions entre les facteurs X1*X2 et X2*X3 sont non
significatifs.

Cependant, elle est seulement affectée par les deux termes quadratiques : X1*X1,
X2*X2 ainsi par un seul facteur d’interaction X1*X3.

Ainsi a partir de tableau 08, on a constaté que les données expérimentales avaient un
coefficient de détermination (R?) de 85.89%, et que P-value de ce model est 0.01, donc ce

model est significatif.

1.2. 1. Effet de pourcentage d’éthanol et la température sur la teneur en polyphénols
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Figure 10: Surface de réponse montrant I'effet du pourcentage d'éthanol (%) et la température
d'extraction (°C) sur la teneur en polyphénols totaux d'Inula viscosa obtenus par ultrason ( t= 20 min)
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La figure 10 montre qu’a des haute températures (supérieur a 30°C), les teneurs en
TTP ont diminués avec I’augmentation du pourcentage d’éthanol de 40% a 72%, mais au-
dessus de 72% les teneurs en TTP commence a s’améliorer légérement. Dans ce cas on
remarque que les grandes teneures en TTP ont été obtenue avec un pourcentage plus élevé
d’éthanol (supérieure a 72%) a haute température (supérieur a 30° C).

Ce qui nous a permet de conclure que I’utilisation du mélange éthanol-eau a des
hautes températures permet d’améliorer le rendement en TTP avec des pourcentage un peut
¢levés d’éthanol ,étant donné que les solvants organiques déstabilisent les membranes
cellulaires et permettent de solubiliser les polyphénols non- polaires et 1’utilisation de 1’eau
permet la solubilisation des polyphénols polaires ainsi que le gonflement de la matrice
végétale permettant au solvant de pénétrer plus facilement dans la matrice et améliorant donc

I’extraction des polyphénols [70].

1.2.2.Effet de la température et temps d’extraction sur la teneur de polyphénols
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Figure 11: Surface de réponse montrant I'effet de la température °C) et le temps d'extraction (min)
sur la teneur en polyphénols totaux d'Inula viscosa obtenus par ultrason (éthanol=60 %)

La figure 11 montre que dans la gamme de 10 a 26 min la teneur en TTP augmente
avec I’augmentation de la température (de 30 °C a 60 °C). Mais la teneur des polyphénols
commence a se diminuer lors de la prolongation du temps d’extraction au-dessus de 26 min.

Une température élevée pourrait augmenter le rendement en TTP vu qu’elle améliore
I’accessibilité du solvant aux polyphénols en réduisant sa viscosité ce qui engendre une
solubilité plus élevée de ces derniers. Puisque la chaleur rend les parois cellulaires
perméables. Néanmoins, des températures surélevées ont toujours dégradé les composés

phénoliques, entrainant une réduction des antioxydants [71][71].

.
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1.2.3. Effet de pourcentage d’éthanol et le temps d’extraction sur la teneur en
polyphénols
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Figure 12: Surface de réponse montrant I'effet du pourcentage d'éthanol (%) et le temps d'extraction
(min) sur la teneur en polyphénols totaux d'Inula viscosa obtenus par ultrason (T= 45°C)

Selon la figure 12 & un pourcentage d’éthanol trés élevé (supérieur a 72 %), une
augmentation des teneurs en TTP a été observé lorsque le temps d’extraction augmente
jusqu’a 26 min . cependant a des temps prolongés (supérieur a 26 min) la teneur en TTP
diminue avec un pourcentage d’éthanol de 40% a 72% . On peut dire que le temps de
contacte entre la matrice et le solvant est un parameétre important pour 1’extraction des
polyphénols ,mais un temps d'extraction plus long augmentent les risques d'oxydation et

polymérisation des composés phénoliques la diminution du rendement [71].

1.3. Effet des différents facteurs sur la teneur en flavonoides

Le tableau au dessous montre les valeurs-P de la teneur en flavonoides des trois
parameétres étudiés.

\J
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Tableau 12: Les valeurs-P des flavonoides d'Inule visqueuse

Facteur P-value
X1 0.143
Termes linéaires X2 0.494
X3 0.059
X1*X1 0.607
Termes quadratiques X2*X2 0.564
X3*X3 0.857
X1*X2 0.214
Interactions globales X1*X3 0.066
X2*X3 0.087

A partir des résultats du tableau 12, on constate que la teneur en flavonoides n’est
pas affectée par les trois parametres étudiés, ni par les termes quadratiques, ni par les
interactions globales de tous ces facteurs .Donc ces parameétres sont non significatifs.

A partir de tableau 08, Il a été constaté que les données expérimentales avaient un
coefficient de détermination (R%) de 70.68%, et que P-value de ce modeéle est 0.130 (P-
value>0.05) donc ce modele n’est pas significatif.

Vue que notre travail est basé sur de la recherche bibliographique des études
précedentes, on n’a pas réalisé la premiére étape de la modalisation (étude préliminaire), qui
est la sélection des gammes appropriés des différentes parametres étudiés.

I.4. Optimisation des conditions

La derniére étape de tout ce plan d’expérience consiste a prédire la réponse dans les
conditions optimales. En utilisant les modéles CCD obtenus, les graphiques de réponse de
surface sont utilisés pour trouver les valeurs de variable optimales pour les objectifs définis.

Dans cette étude, 1’objectif principal est de trouver les conditions optimales pour
I’extraction de composés phénoliques a I’aide de la méthode UAE en utilisant le logiciel
minitab17.

Les conditions optimales d’UAE de TTP ont été obtenues en utilisant les valeurs
critiques suivantes: un pourcentage d’éthanol a 72%, température 54°C, temps 26 min pour le

rendement des TTP et un pourcentage d’éthanol a ,80%température 45 °C, temps 20 min pour

-
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le rendement des TTF. Les rendements d’extraction obtenus pour les TTP et les TTF étaient
641,3837901(mg EAG/g), 113,690008 (mg EQ/g) respectivement.

D’aprés Chen .Les parametres tels que la concentration en éthanol, la température et le
temps d'extraction ont eu un impact significatif sur I'extraction des composés phenoliques.

Selon la littérature I'eau et I'éthanol sont préférés en tant que solvant dans Il'industrie
alimentaire et recommandé par I’US Food and Drug Administration a des fins d'extraction. Il
a été rapporté qu'une température élevée favorise l'extraction, augmentant a la fois le
coefficient de diffusion et la solubilité du soluté. Cependant, a des temperatures élevées et les

composés phénoliques peuvent étre dénaturés [72].

1. Teneures en polyphénols et en flavonoides extraient par les méthodes classiques

Les concentrations totales en polyphénols et en flavonoides sont estimées a partir des
courbes d’étalonnage établies avec 1’acide gallique et la quercétine. Les résultats obtenus par
les deux méthodes d’extraction (macération et soxhlet), sont présentées dans le (tableau 13).

Tableau 13: Teneur en polyphénols totaux et en flavonoides des extraits de Taraxacum officinale et
d’Inula viscosa obtenus par macération et par soxhlet

Inula viscosa Taraxacum officinale
Type
d’extraction
TTP (mg TTF (mg EQ/Q) TTP(mg EAG/Q) TTF (mg EQ/Q)
EAG/g)
Macération 156,030+0,009 68,751+0,014 65,864 +0,005 58,969 +0,008
Soxhlet 184,874+0,011 39,902+0,003 72,450 +0,000 48,373 +0,011

TTP: teneur totale en polyphénols ; TTF : teneur total en flavonoides

I1.1. Teneur en polyphénols totaux

Dans le but d’évaluer les teneurs en molécules actives des extraits préparés a partir des
feuilles d’Inula viscosa, et Taraxacum officinale, un dosage des phénols totaux et des
flavonoides a été effectué.

Toutefois, la technique du soxhlet semble étre la meilleure méthode d’extraction des
polyphénols totaux de deux plantes étudiées Inula viscosa et Taraxacum officinale soit de
184,874+ 0,011(mg EAG/g) et 72,450 +0,000 (mg EAG/g) respectivement par contre
156,030+ 0,009(mg EAG/g) et 65,864 £0,005 (mg EAG/g) pour la macération (figure 13).
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Cela pourrait étre du a la capacité d’extraction exhaustive du soxhlet [72]. Car c’est une
méthode convenable permettant de répéter infiniment le cycle d’extraction avec le solvant
jusqu'a épuisement complet du soluté dans la matrice végétale d’ou vient son efficacité ¢élevée
[59],concernant les résultats obtenus par la macération le rendement des polyphénols est peut
étre affecté par le degré d’agitation mécanique des particules dans le solvant ,du fait que la
vitesse d’agitation peut influencer la mise en suspension des particules solides .si elle est
maintenue durant une longue période ,elle favorise des chocs entre les différentes particules et
permettre ainsi 1’éclatement de certains cellules qui vont libérer leur contenu cellulaire dans le
milieu [73].
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Figure 13: Résultats du dosage des polyphénols totaux et des flavonoides des extraits de plantes
obtenus par macération et par soxhlet

D’apres 1’étude réalisée par Lee sur les feuilles de Taraxacum officinale , il a rapporté
pour des teneurs en composés phénoliques d’un extrait éthanolique obtenu par macération de
130+ 1,53 (mg/ 100g MS) qui est une teneur supérieur a celle retrouvée dans la présente
étude [74].

Par contre, pour les extraits éthanoliques d’Inula viscosa , Chahmi a trouvé une
teneur de 274.39+6.94) mg EAG/g en TTP, et ceci est supérieur de la valeur obtenue dans
notre étude [75].

Des études effectuees par Sengul et Mohan sur Taraxacum officinale et Inula viscosa
respectivement, la teneur en polyphénols totaux trouvées dans 1’extrait méthanolique de

Taraxacum officinale obtenus par soxhlet est de 15,50 (mg EAG/g MS) [76].




Partie expérimentale Résultats et Discussion

Par ailleurs, dans 1’extrait hydro- éthanolique d’Inula racemosa ( une espece de la
méme famille que Inula) une teneur de 17.729 +0.843 mg EAG/g en TTP [77] , ces résultats
sont plus inférieures que les résultats obtenus dans notre étude [77].

D’apres les résultats obtenus par Mahmoudi, 1’éthanol en combinaison avec 1’cau
permet une meilleure extraction des polyphénols totaux, et pour obtenir des fractions riches en
polyphénols, il est préférable d’employer des mélanges du solvant organique appropri¢ avec
de I’eau [78].

L’addition de I’eau aux solvants organiques augmente la solubilité¢ des polyphénols
par modulation de la polarité du solvant organique, qui peut étre due a I'affaiblissement des
liaisons d'hydrogene dans les solutions aqueuses[78]. Elle joue un réle important dans le
gonflement de la matiére végétale, tandis que 1’éthanol est responsable de perturber la liaison
entre les solutés et la matrice végétale et permettre aussi un meilleur transfert de masse des

composeés [79].

11.2. Teneur en flavonoides

Les résultats de la teneur en flavonoides obtenus par macération et par soxhlet
(tableau 11 ) montrent que la macération a donnée les meilleurs teneurs en flavonoides pour
les deux plantes Inula viscosa et Taraxacum officinale avec des teneurs de 68,751+0,014(mg
EQ/g) et de 58,969 +0,008 (mg EQ/g) respectivement .Quant a 39,902+0,003(mg EQ/g) et
48,373 £0,011(mg EQ/qg) pour la technique du soxhlet figure 13. Cela est probablement due a
I’effet de la température, car Il a été observé que le principal probléme de la technique du
soxhlet est son application aux composés thermolabiles, en raison qu’elle nécessite des
températures relativement élevées ,les échantillons sont généralement extraits au point
d’¢ébullition du solvant pendant une longue période ce qui augmente le risque d’une
décomposition thermique des composés cibles [80], dont les flavonoides qui sont susceptibles
de se dégrader a haute température [81].

Les résultats de Brighente, ont montrés chez Baccharis illinita espéce de la méme
famille que Taraxacum officinale une teneur en flavonoides de 61.82 _ 0.02 (mg QE /g dry
extract) dans un extrait éthanolique obtenus par macération qui est une teneur proche a celle
de nos résultats [82]

D’autre part, d’aprées Chahmi, la teneur totale en flavonoides est de 44.70+0.16 mg
EQ/ug de I’extrait sec [75].

L’étude d’Ara Jahan, sur ’extrait éthanolique de Stevia rebaudiana, espéce de la

méme famille que Taraxacum officinale obtenus par soxhlet enregistre une teneur en

-
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flavonoides de 125.64 £1.07 (mg QE /mg dry extract) qui est un taux plus élevé par rapport
aux résultats trouvé dans le présent travail. Ce qui peut étre due a une courte durée
d’extraction [83].

par contre 1’é¢tude de Mohan a montré une teneur 66.026£35 mg EQ/ug en
flavonoides dans 1’extrait hydro-éthanolique obtenu a partir des racines de Inula racemosa ,
espéce de la méme famille que Inula viscosa [77].

Nous remarquons que les mélanges éthanol-eau sont plus efficaces pour I'extraction
des composés phénoliques que I'eau pure et 1'éthanol pur puisqu’ils sont considérés comme
des solvants de qualité alimentaires, abondants, et peut couteux par rapport a d’autres solvants
comme le méthanol [70].

D’aprés les résultats obtenus par Mahmoudi, quel que soit le mode d’extraction,

I’éthanol reste le meilleur extracteur des flavonoides [78].

Il .4. Comparaison entre I'extraction assistée par ultrasons et celle des méthodes
classiques

L'efficacité de I'extraction par ultrasons a été comparée a celle d'autres méthodes
classiques, la figure 14 montre que l'extrait obtenu par ultrason a donnée le rendement le plus

élevé en TTP et en TTF que les méthodes classiques.
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Figure 14: Résultats du dosage des polyphénols totaux et des flavonoides d'Inula viscosa obtenus par
ultrason, macération et soxhlet

On remarque que la teneur totale en polyphénols obtenus par ultrason est la plus
élevée 641,3837901(mg EAG/Qg), que celle du soxhlet 184,874 (mg EAG/g) et macération
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156,0030 (mg EAG/g). Ainsi, la teneur en TTF obtenus par ultrason est la plus élevée
113,690008(mg EQ/g) que celle obtenu par maceération 68,751 (mg EQ/g) et soxhlet 39,902
(mg EQ/9).

Selon la littérature, la sonication a simultanément amélioré le processus d'hydratation
et de gonflement, tout en facilitant le transfert de masse des constituants solubles vers le
solvant d'extraction [72].Ce qui nous a permet de conclure que les EAU permettent
d'améliorer les processus d'extraction existants en raison des avantages qu’ils offrent dont un
temps d’extraction plus court, une température d’extraction modérée ce qui est un bénéfice

pour les composés sensibles a la chaleurs [70].
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Conclusion générale

Dans ce travail, trois techniques d’extraction ont été utilisées pour 1’extraction des
polyphénols et des flavonoides de deux plantes medicinales Inula viscosa et Taraxacum
officinale, la macération, la méthode du soxhlet I’extraction assistée par ultrason .I'UAE a été
utilisée pour I’optimisation a 1’aide d’une analyse CCD, dont trois facteurs d’extraction ont
été évalués (le pourcentage d’éthanol, temps d’extraction et température d’extraction).

Les résultats obtenus durant ce travail montrent que la méthode du soxhlet est la
meilleure technique conventionnelle pour I’extraction des polyphénols totaux : 184,874mg
EAG/g et 72,450 mg EAG/g respectivement a partir de 1’inule visqueuse et de pissenlit, par
contre la macération, semble a étre la meilleure technique pour I’extraction des flavonoides,
avec une teneur de 68,751 mg EQ/g pour les extraits éthanoliques d’Inula viscosa et de
58,969 mg EQ/g pour celui de Taraxacum officinale.

Concernant ’optimisation par ultrason des polyphénols et des flavonoides d’Inula
viscosa. Les résultats ont indiqués que les conditions optimales d’'UAE de TTP ont été
obtenues en utilisant les valeurs critiques suivantes: un pourcentage d’éthanol a 72%,
température 54°C, temps 26 min pour le rendement des TTP. Par contre, un pourcentage
d’éthanol a 80%, température a 45 °C, temps a 20 min pour le rendement des TTF. Les
rendements d’extraction obtenus pour les TTP et les TTF étaient 641,3837901 mg EAG/qg,
113,690008 mg EQ/g respectivement, et en comparent ses résultats avec ceux obtenus par les
méthodes précédentes on conclue que I’ultrason est la meilleure technique qui a donnée les
meilleurs teneurs en TTP et en TTF pour I’inule visqueuse.

En perspective, ce modeste travail n’est qu’une démarche qui s’inscrit dans le cadre de
la recherche de nouvelles approches y compris I'optimisation et la modélisation des processus
d'extraction assistée par micro-ondes et conventionnelles permettant une bonne extraction des
polyphénols et des flavonoides vue que plusieurs études ont rapporté leurs utilisation
pharmacologique. Il est donc intéressant de poursuivre ces travaux en mettant en évidence

I’intérét biologique de Taraxacume officinale et d’Inula viscosa.

.
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Annexe 01

: réactifs et matériels utilisés

|. Réactifs utilisés

Réactifs Pureté Fournisseur
Extraction Macération Ethanol 96% Honeywell.
Soxhlet Glace - -
ultrason
Dosage TTP Folin ciocalteu - Sigma
TTF Chlorure d’aluminium 97-102% BIOCHEM,
(AICI) Chemopharma.
Carbonate de sodium 69.9% BIOCHEM,
(Na,CO3) Chemopharma.
Il. Matériels et appareillages utilisés
Matériels Appareillages
Extraction spatule Balance électrique
Cartouche Plaque agitatrice
Erlenmeyer Appareil de soxhlet
Coton Rotavapeur
Papier aluminium Reéfrigérateur
Entonnoir Bac a ultrason
Papier filtre
Flacons en verre
Dosage Tubes a essais Spectrophotometre
Porte tubes Bain marie

Eprouvettes graduées (10ml
et 100ml)
Béchers
Cuves
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Annexe 02 : Courbe d'étalonnage de I’acide gallique
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Annexe 03 : Courbe d'étalonnage de la quercétine




Résumeé

Résumé

La présente étude porte sur I’extraction des composés phénoliques d’Inula viscosa et
Taraxacum officinale en utilisant la macération, le soxhlet et ’UAE comme méthodes d’extraction.

Premiérement on s’est intéressées a 1’extraction par macération et soxhlet a fin de faire une
comparaison entre ces deux méthodes conventionnelles ,dont les résultats ont montrés que la méthode
du soxhlet est la meilleure technique conventionnelle pour I’extraction des polyphénols totaux :
184,874mg EAG/g et 72,450 mg EAG/g respectivement a partir de I’inule visqueuse et de pissenlit,
par contre la macération, semble a étre la meilleure technique pour 1’extraction des flavonoides, avec
une teneur de 68,751 mg EQ/g pour les extraits éthanoliques d’Inula viscosa et de 58,969 mg EQ/g
pour celui de Taraxacum officinale.En deuxiéme lieu on s’est intéressées a réaliser un plan
d’expérience a I’aide du plan composite centré, en utilisant le logiciel minitab 17 afin d’optimiser les
conditions optimales de 1’extraction d’inule visqueuse par ultrason et de comparer les résultats par
celle obtenus par les deux techniques précédentes (macération et soxhlet). Les résultats ont suggérés
gue les rendements d’extraction obtenus pour les TTP et les TTF étaient 641,3837901 mg EAG/g,
113,690008 mg EQ/g respectivement. Enfin, en comparant UAE par rapport aux méthodes
d'extraction conventionnelle, la techniqgue UAE montre un rendement d'extraction plus élevé.
Mots clés : Polyphénols totaux, flavonoides, Inula viscosa, Taraxacum officinale, macération,
soxhlet, UAE, plan composite centré.

Abstract

This study concerns the extraction of phenolic compounds from Inula viscosa and
Taraxacum officinale using maceration, soxhlet and UAE as extraction methods.

First, maceration and soxhlet extraction were used to compare these two conventional
methods, where the results showed that the soxhlet method is the best conventional technique for
extracting total polyphenols: 184,874mg EAG / g and 72,450 mg EAG / g respectively from the
viscous inula and dandelion, however maceration, seems to be the best technique for the extraction of
flavonoids, with a content of 68,751 mg EQ / g for the ethanolic extracts of Inula viscosa and 58.969
mg EQ / g for that of Taraxacum officinale. Secondly, an experimental design was carried out using
the centeral composite design, using the minitab 17 software to optimize the optimal conditions of
the ultrasonic of Inula viscosa’s  extraction and compare results by those obtained by the two
previous techniques (maceration and soxhlet). The results suggested that the extraction yields obtained
for TTPs and TTFs were 641.3837901 mg EAG / g, 113.69008 mg EQ / g respectively. Finally,
comparing UAE with conventional extraction methods, the UAE technique shows a higher efficiency
extraction
Key words: Total polyphénols, flavonoids, Inula viscosa, Taraxacum officinale, maceration,
soxhlet,UAE, central composite design.
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