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Résumé

Zizyphus lotus) et Glycyrrhiza glabra sont des plantes médicinales utilisées depuis I’antiquité
en médecine traditionnelle. Elles possedent de multiples effets thérapeutiques et une variété
d’activités biologiques. Sur cette base nous nous sommes intéressés a 1’évaluation de leurs
propriétés antioxydantes. Les extraits ont été obtenus par infusion et décoction ainsi que par
macération dans I’huile d’olive. Des essais d’extraction des huiles essentielles des plantes
étudiées ont été réalisés au moyen d’un appareil clevenger. La caractérisation des extraits
obtenus a été effectuée par la détermination de la teneur en polyphénols totaux et flavonoides.
En effet la teneur totale en composés phénoliques a été déterminée en utilisant le réactif Folin-
Ciocalteu. L’acide gallique a €té utilisé comme phénol standards tandis que les flavonoides ont
été quantifiés par le dosage direct par le chlorure d’aluminium dont la quercetine a été utilisée
comme standard. L’activité antioxydante ou pouvoir antiradicalaire des différents extraits a été
réalisée par le dosage au DPPH et la détermination de 1C50,

Mots clés:

Méthodes d’extractions, Ifusion, Décoction, Macération, Polyphénols, Flavonoides, Activité
antioxidante, Zizyphs lotus, Glycyrrhiza glabra

Abstrat
Zizyphus lotus and Glycyrrhiza glabra are medicinal plants that have been used in traditional
medicine since antiquity. On this basis, we were interested in assessing their antioxidant
properties.
Extracts were obtained by infusion, decoction and maceration in olive oil. The essential oils of
the plants studied were extracted using a clevenger apparatus. The extracts obtained were
characterized by determining their total polyphenol and flavonoid content. Total phenolic
content was determined using the Folin-Ciocalteu reagent. Gallic acid was used as the
standard phenol, while flavonoids were quantified by direct determination with aluminum
chloride, using quercetin as the standard. The antioxidant or free radical scavenging activity of
the various extracts is determined by DPPH assay and IC 50,
Key words:

Extraction methods, Ifusion, Decoction, Maceration, Polyphenols, Flavonoids,
Antioxidant activities, Zizyphs lotus, Glycyrrhiza glabra
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Introduction

Introduction

Depuis longtemps I'utilisation des plantes médicinales était connue pour améliorer et guérir la
santé¢ de I’homme, aujourd’hui elles sont exploitées a tous les niveaux, notamment au niveau
thérapeutique.

Les recherches scientifiques n’ont fait que confirmer le bien-fondé des vertus thérapeutiques
de la plupart des plantes médicinales utilisées de facon empirique depuis des millénaires. De
nos jours, malgré le développement de la chimie de synthése, 1’utilisation des plantes
médicinales a conservé une large place du fait de leur efficacité dans diverses procédures
thérapeutiques. Elles constituent un groupe numérique vaste et contiennent des composants
actifs utilisés dans le traitement de diverses maladies. Outre leur utilisation comme reméde

direct, on les emploie aussi dans 1’industrie pharmaceutique et cosmétique [1].

L'utilisation des plantes a des fins thérapeutiques est décrite dans la littérature arabe,
chinoise, égyptienne, grecque et romaine. Le pouvoir thérapeutique des plantes était connu
empiriquement de nos ancétres [2]. La grande majorité des pays utilisent des plantes
médicinales a des fins médicales et pour le traitement de la douleur [3]. Dans de nombreux
pays moins développés, les plantes et leurs composants sont les principales sources de
remeédes [4]. Dans la région africaine, les connaissances et les pratiques en matiére de
médecine traditionnelle ont été transmises d'une génération a l'autre comme tradition orale. La
médecine traditionnelle est bien développée en Algérie, mais l'utilisation de la médecine

conventionnelle a conduit a négliger ces pratiques ancestrales, qui risquent d'étre oubliées [5].

Par son action en douceur et en profondeur, la phytothérapie apparait comme la
réponse idéale aux "maladies du siecle™ qui caractérisent nos sociétés, comme le stress, la
perte du sommeil, la prise de poids, les maladies digestives et les maladies dermatologiques
[6].

L’¢tude de la chimie des plantes est toujours d’une brilante actualit¢ malgré son
ancienneté. Cette matiére végétale contient un grand nombre de molécules qui ont des intéréts
multiples mis a profit dans I’industrie alimentaire, en cosmétologie et en pharmacie. Parmi ces
composés on retrouve les polyphénols, les tannins, les flavonoides et les alcaloides [7,8].
Cependant, I’évaluation des propriétés anti oxydantes et antimicrobienne demeure une tache
trés intéressante et utile, en particulier pour les plantes d’une utilisation rare ou moins

fréquente [9,10].



Introduction

L’objectif de ce travail de recherche est d’effectuer une ¢tude comparative entre les
extraits de deux plantes medicinales obtenus par infusion et décoction en évaluant leurs effets
antioxydants. Ces propriétés montrent les effets thérapeutiques de ces plantes médicinales
importantes.

Le choix de ces deux plantes réside dans le fait qu’elles sont utilisées en médecine
traditionnelle pour le traitement des maladies gastriques et dermatologiques.

Sur cette base nous nous somme intéressé a extraire leurs composes lipophiles par macération
dans I’huile d’olive et préparer, a partir de leurs extraits et huiles, quelques produits

cosmeétiques (savons et gels de douche) et alimentaires (jus et biscuits).

Notre mémoire est organisé en trois chapitres :

Le premier chapitre présente une synthése bibliographique regroupant les différentes
définitions, les méthodes d’extractions ainsi qu’une présentation des différentes plantes
utilisées dans ce travail, leur description botanique et leur composition chimique ainsi que
leurs propriétés pharmacologiques correspondantes.

Le deuxieme chapitre regroupe les différents modes opératoires et matériels utilisés pour
nos expériences.

Le troisieme chapitre présente les résultats obtenus et leurs interprétations.
Enfin, nous terminons avec une conclusion présentant les différents résultats obtenus

ainsi que les perspectives envisagees.
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I-1. Les plantes médicinales

Les plantes médicinales sont des espéces naturelles que I’on peut cueillir ou cultiver. On les

trouve presque a toutes les altitudes dans les habitats les plus variés [1].

En fait il s’agit de plantes utilisées pour prévenir, soigner ou soulager divers maux. Les plantes

médicinales sont des drogues végetales dont au moins une partie posséde des propriétés

médicamenteuses. Des milliers d’espéces de plantes sont employées par le monde a des fins

médicinales, ce qui constitue le plus large éventail de biodiversité utilisé par les étres humains.

Les plantes médicinales continuent de répondre a des besoins importants malgré I’influence

croissante du systeme sanitaire moderne [2]. La phytothérapie est utilisée en médecine

traditionnelle depuis des siécles. Son efficacité et son innocuité restent toujours discutées [3]
1.2. La phytothérapie
1.2. 1. Définition

Etymologiquement, le terme “phytothérapie” est formé de deux racines grecques : “phuton” et

“therapeia”, qui signifient respectivement “plante” ou “végétale” et “traitement”, qui signifie

“Soigner par les plantes” [7]

La phytothérapie est une discipline a la fois antique et contemporaine [7], qui se référe a une

méthode thérapeutique qui utilise entiérement des plantes médicinales pour leurs vertus

thérapeutiques [8]. Il s’agit donc d’une méthode de traitement qui se sert des plantes afin de

combattre les causes et les symptémes de différentes maladies [9]. Elle peut étre définie

comme une médecine allopathique qui vise a prévenir et a traiter certains problémes

fonctionnels et/ou états pathologiques en utilisant des plantes, des parties de plantes ou des

dérives végétaux [10].

1.2.2. Quelques termes scientifiques concernant la phytothérapie traditionnelle et

moderne

v' Aromathérapie: C’est I’art et la science d’utiliser les essences des plantes ou les huiles
Essentielles qui mettent les ardmes et les bienfaits des plantes au service de la santé et la
Beauté [11].

v' La gemmothérapie: consiste a utiliser des bourgeons végétaux et d’autres tissus
embryonnaires vivants sous forme buvable, dans le but de favoriser un drainage profond
de I’organisme [12] .

v Herboristerie: C’est la méthode la plus ancienne de phytothérapie. Selon Besangon
(Iherboristerie utilise des plantes fraiches ou séchées, qu’elles soient entiéres ou en partie

(écorce, fruits, fleurs) [13].
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v' La phytothérapie pharmaceutique: consiste a utiliser des produits provenant de plantes
extraites et diluées dans de 1’alcool éthylique ou un autre solvant. Ces extraits sont dosés
en quantités adéquates afin d’obtenir une actions continue et rapide. On les trouve sous
différentes formes telles que le sirop, les gouttes, les gélules, les lyophilisats, etc. [14].

1.2.3. Les avantages de la phytothérapie

Bien que la médecine moderne ait accompli d’énormes avancées, la phytothérapie présente de

nombreux bénéfices.

v De nos jours, les traitements a base de plantes sont de nouveau en vogue, car leur efficacité
est reconnue.

v Les médicaments présentent des effets indésirables. Les utilisateurs sont préoccupés par
les effets secondaires causés par les médicaments [15].

v Le principal atout de la phytothérapie réside dans la capacité des plantes a étre bien
tolérées lorsque celles-ci sont employées a des doses appropriées.

v En général, on connait mieux les effets secondaires que les molécules de synthése [16].

En regle générale, les plantes médicinales couramment utilisées ont peux d’effets
indésirables, en plus de leur utilisation simple et a domicile, et leur effet recherché est presque
immediat [17].

I .2. 4. Les inconvénients et les risques de la phytothérapie

Certains végétaux peuvent étre dangereux (jusqu’a causer la mort), mais ils ne seront jamais

recommandés, méme a de faibles doses. Parmi les dangers liés a cette discipline, on peut

mentionner:

Surdosage ;

Allergie ;

Contaminations par des toxiques divers (métaux lourds, micro-organismes) ;

Présence d’une substance allopathique dans la préparation ;

Interaction avec d’autres plantes ou traitements en particuliers allopathique ;

AN N NS

Modification des doses absorbées [18].

1.3. Domaines d’utilisation des plantes médicinales

1.3.1. Domaine médicinal

Des milliers d’especes de plantes, a travers le monde, sont actuellement reconnues comme
étant plantes medicinales. Les médicaments a base de plantes sont mentionnés dans une
publication médicale réglementaire, ce qui ouvre de grandes opportunités pour trouver un

nouveau médicament a 1’avenir.
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Le marché mondial des plantes médicinales connait une croissance constante en raison de
I’intérét grandissant pour la médecine naturelle.On les emploie en phytothérapie, en
homéopathie, en aromathérapie, en herboristerie et en compléments alimentaires [30].

Les différentes formes de préparation et d’absorption des médicaments a base de plantes
permettent de choisir la bonne. Il existe de nombreuses préparations traditionnelles et tres
anciennes, comme les infusions et les teintures, qui ne requiérent aucun équipement spécifique
d’une part. Contemporaines et qui utilisent différentes méthodes et solvants. Ces extraits se
présentent principalement sous forme de comprimés, de gélules ou de capsules, de tisanes, de
jus, de poudres, de teintures, de crémes, de pommades et d’huiles [30].

1.3.2. Domaine agro-alimentaires

Les épices étaient considérées comme un medicament, un conservateur et un arbme
alimentaire au XVIllle siécle [30].

Certaines huiles essentielles (HE) provenant des PAM telles que la cannelle, le clou de
girofle, I’origan, le romarin, la sauge et le thym ont un impact sur la durée de conservation des
aliments. Les échanges mondiaux de plantes aromatiques et épices sont estimés a 1,5 million
de tonnes.

Le marché mondial des plantes séches devrait atteindre une valeur de 4,16 milliards $US a la
fin de 2026, avec un taux de croissance annuel moyen (TCAM) de 4,7 % [30].

1.3.3. Domaine de la cosmétique

L’usage des plantes est aussi ancien que I’existence de I’humanité et dans un avenir proche, de
nombreux produits a base d’huiles et d’herbes naturelles sont disponibles sur le marché.

Avant que des techniques de synthése de substances aux propriétés similaires ne soient
découvertes, les plantes étaient considérées comme la principale source et la base de tous les
cosmétiques.

D’apres 1’association Cosmébio, les ventes mondiales de cosmétiques naturels étaient
inférieures a un milliard de dollars dans les années 1990. Elles génerent un chiffre d’affaires
de prés de 11 milliards US$ en 2018, soit 12,63 milliards €. Ils représentent 6 % du marché
mondial, avec une estimation de 223 milliards € [30]. A I’heure actuelle les ventes de produits
cosmétiques naturels dépassent ces valeurs.

1.3.4. Domaine de bio pesticide

Les produits chimiques non fertilisants utilises pour améliorer et proteéger les plantes
provenant de la phytopharmacie semblent faciliter la préservation des cultures. Nous n’avions
qu’a connaitre les ravageurs et la fagon dont ces produits seront utilisés. Cependant, 1’emploi

répété de ces composés synthétiques a engendré des effets toxiques sur ’homme et des

5
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résistances chez les parasites au contraire, la lutte biologique repose sur 1I’emploi d’organismes
vivants tels que les plantes, les champignons, les nématodes, les bactéries et les insectes afin
de réduire les populations de parasites et de bioagresseurs, afin de réduire les dommages aux
cultures [30].

Naturellement, les plantes possedent des médiateurs chimiques qui facilitent la communication
entre les especes et ont différents effets. De nombreuses molécules présentes dans ces
composés jouent un role essentiel dans la protection des plantes contre les ravageurs [30].

Des milliers d’espéces de plantes possedent des propriétés de lutte antiparasitaire des
propriétés insecticides,, des propriétés anti-appétissantes, des propriétés répulsives et des
propriétés de stimulateurs de croissance [30].

1.4. Métabolites secondaires

Les métabolites secondaires ne participent pas directement a I’assimilation des nutriments et
donc dans le développement des plantes mais plutét interviennent dans les relations avec les
stress biotiques et abiotiques [31].

Les composés secondaires sont répartis en différents groupes: les composés phénoliques, les
terpénes et les alcaloides [32]. Chaque catégorie comprend une variété tres étendue de
composés qui ont une vaste gamme d’activités en biologie humaine [33].

1.4.1 Les composés phénoliques

a) Les polyphénols

Les polyphénols, également appelés composés phénoliques, sont 1’une des plus grandes
familles de molécules organiques trés répandues dans le regne végétal, avec plus de 8000
structures phénoliques identifiées. Les polyphénols ont été introduits en 1980 pour remplacer
un ancien nom de tanin végétal. Il s’agit d’éléments secondaires des végétaux qui se trouvent
dans toutes les parties de la plante [34].

La couleur et I’ardme, ou I’astringence des plantes dépendent de la concentration et des
transformations des phénols. Les polyphénols jouent un role essentiel dans divers processus
cellulaires tels que la photosynthese, la respiration, la croissance, la résistance aux maladies et
les infections [34].

Ces molécules constituent la base des principes actifs trouvées au niveau des plantes
médicinales. lls possedent un effet antioxydant, antibactérien et antifongique et ils sont
des protecteurs contre 1’apparition de certains cancers [35, 36].

Une alimentation équilibrée permet a I’homme de consommer environ un gramme de
polyphénols par jour, ce qui représente dix fois plus que la vitamine C et 100 fois plus que les

caroténoides ou la vitamine E [37].



Chapitre | Synthese bibliographigue

Les polyphénols peuvent étre classés en deux catégories principales : les non flavonoides, qui
comprennent principalement des acides phénoliques, des stilbénes, des lignanes, des lignines
et des coumarines [38], et les flavonoides, qui comprennent principalement des flavones, des
flavanones, des flavonols, des isoflavonones, des anthocyanines, des proanthocyanidines et
des flavanols [39].

Les polyphénols regroupent un vaste ensemble de substances chimiques

Comprenant au moins un noyau aromatique (benzénique), auquel est directement lié a

Moins un groupe hydroxyle, libre ou engagé avec d’autres fonctions, éther, ester, ou

Hétéroside (Figure 1.1) [40].
OH OH

ou

Figure 1.1: Structure chimigue de base des polyphénols

b) Les flavonoides

Plus de 4000 flavonoides sont caractérisés jusqu’a aujourd’hui chez les végétaux. Ce sont des
pigments quasiment universels des vegétaux. lls interviennent aussi dans les processus de
défense contre le rayonnement UV, les herbivores et les attaques microbiennes.

Les flavonoides sont des polyphénols complexes dont la structure est basée principalement
sur un squelette de 15 atomes de carbone arrangés en une configuration C6-C3-C6 (Figure 1.2)
Als sont constitué de deux noyaux aromatiques, deux cycle en C6 (noyaux A et B) et sont

reliés entre eux par une chaine en C3 formant ainsi un hétérocycle oxygéné central C [4].

Figure 1.2: Structure chimique de base des flavonoides [4]
Les propriétés des flavonoides sont aujourd’hui largement étudiées dans le domaine
médical (activité antivirale, anti tumorale, anti inflammatoire, anti allergique et

anticancéreuse [41], antioxydants d’ou leur wusage pour le maintien d’une bonne
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circulation, veinotrope et protecteur s capillaires, :hepatoprotecteurs et antithrombiques
[42,43]. Il existe plusieurs classes de flavonoides, réparties : Flavonoides au sens strict
qui regroupent sept classes : les flavones, flavonols, flavanols ou dihydroflavonols,

flavanones, aurones, chalcones et dihydrochalcones [44]

Tableau 1. 1: Principales classes de flavonoides [45]

Flavonoides Exemple

Flavonols Quercetine, Kaempférol , myricétine
Flavones Utéoline,Apigénine , chrysine

Flavanones Genisteine, daidzeine , naringénine
Flavan3-ols Catéchine ,epicatéchine ,epigallocatéchine
Anthocyanidines Cyanidine ,delphénidine , cyanidol

c) Les acides phénoliques

Les acides phénoliques sont des composés organiques aromatiques possédant au moins une
fonction carboxylique et un hydroxyle phénolique. Ils sont représentés par deux classes ;
les dérivés de I’acide hydroxybenzoique (C6-C1) et de 1’acide hydroxycinnamique
(C6-C3) [46].

Les acides phénoliques jouent différents roles dans la plante. Ces substrats jouent un role
préliminaire dans les voies de biosynthése des flavonoides et des lignines et participent a des
processus physiologiques tels que la germination, la floraison ou la croissance [47, 48],
ainsi qu’a la régulation de la voie de biosynthese des composés phénoliques [49].
Leur réle antioxydant est attribué a la régulation de la sénescence cellulaire en neutralisant les

radicaux libres de 1’organisme [50, 51].

(A) OH (B) O

N
0 OH

HO OH

Figure 1. 3: Structure chimique de I’acides phénolique, A: I’acide hydroxybenzoique et B:
I’acide hydroxycinnamique [52]
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d) Les tanins:
Ce sont des oligomeéres hydrosolubles, riches en groupes phénoliques, capables de se
lier ou de précipiter des protéines solubles dans I’eau. Le régne végétal est trés riche en
tanins, mais ils sont particulierement nombreux dans certaines familles telles que les
Conifeéres, les Fagacée et les Rosacee [53, 54], On les trouve principalement dans les tissus
ligneux, les feuilles, les fleurs et les graines [55]. Les tissus végétaux riches en tanins ont
un goQt tres amer et sont évités par la plupart des animaux [56].
Par voie externe, ils imperméabilisent les couches les plus externes de la peau et des
mugqueuses, protégeant ainsi les couches sous-jacentes elles ont également un effet
vasoconstricteur sur les petits vaisseaux superficiels. En limitant la perte en fluides et en
empéchant les agressions extérieures, les tanins favorisent la régénération des tissus en cas de
blessure superficielle ou de brilures. lls présentent plusieurs propriétés : antiseptique, anti
diarrhéique, antimicrobienne, antifongique, antivirale...Ils ont aussi une activité antioxydant
(les tanins hydrolysables) en inhibent la peroxydation des lipides induite par I’ADP et 1’acide
ascorbique sur les mitochondries hépatiques du rat [57].
1.4.2. Les terpénoides :
Sont des hydrocarbures naturels de structure cyclique ou de chaine ouverte (Figure 1.4).
Leur particularité structurale est la présence dans leur squelette d’unités isoprénique a 5
atomes de carbone (C5 H8) dérivées du 2-méthylbutadiéne [58]
Les terpénoides ont plusieurs fonctions, telles que la gibbérelline et 1’acide abscisique en tant
qu’hormones, les stérols sont présents dans les membranes végétales [59]
et les caroténoides
Sont des précurseurs de 1’acide abscisique, qui régulent la croissance et les réponses au stress
[60].

CH,

C Hy
a4

HC
: H

Figure 1. 4: Structure de I’unité isoprénique [61]

1.4.3. Les alcaloides :
Un alcaloide est un composé organique d’origine naturelle (le plus souvent végétale),

azoté, plus ou moins basique, doué de propriétés pharmacologiques marquées .
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Les alcaloides sont essentiellement présents chez les Angiospermes, et plus
particulierement les dicotylédones. Certains alcaloides sont présents dans plusieurs
genres appartenant a des familles trés différentes (caféine), ou bien sont restreints a une
seule espéce (morphine) . Les alcaloides se rencontrent dans toutes les parties de la
plante, mais peuvent prédominer dans les feuilles, les graines, I’écorce . Ils se
conservent généralement bien dans les plantes séchées et sont responsables de la toxicité
de certaines drogues. Ils sont aussi utilisés comme apéritifs , antalgiques, antitussifs et
laxatifs [62] . Ils sont classés en trois groupes :

v’ Alcaloides typiques ayant un cycle hétérocyclique avec un atome d’azote et sont

dérivés d’acides aminés.

v Amines biologiques qui sont non hétérocycliques.

v Alcaloides stéroidiens ayant un hétérocycle avec un atome d’azote mais non dérivé

d’acides aminés [63] .

1.4.4. Les saponines:

Ce sont des molécules de forme hétérosidique. lls se divisent en saponosides a génine
triterpenique et stéroidique. Les saponosides (saponines) doivent leur nom au fait que
comme le savon, elles produisent de la mousse en contact avec I’eau .

Les saponines stéroidiques ont une structure chimique similaire a celle de nombreuses
hormones humaines (cortisol et Tstrogene) et conferent aux plantes qui les contiennent
une activité hormonale, comme la réglisse (Glycyrrhiza glabra) [64]

1.4.5. Les huiles essentielles :

Les huiles essentielles sont définies comme des produits parfumés, généralement de
composition complexe, obtenus a partir d’une matiere premicre végétale botaniquement
définie, que ce soit par ’utilisation d’une vapeur d’eau, une distillation séche ou un procédé
mécanique approprié¢ sans chauffage [65]. La plupart du temps, I’huile essentielle est séparée
de la phase aqueuse par un procéde physique qui ne modifie pas significativement sa
composition. Les huiles essentielles sont des produits issus de plantes aromatiques par le biais
de la méthode de I’hydro-distillation. Ces produits ont une base aromatique, mais
principalement composés de composés terpéniques, volatils de texture huileuse et trés
concentrés en principes actifs..., ils sont fréquemment utilisés par I’homme dans ses pratiques
pour se parfumer, aromatiser la nourriture et se soigner. Elles ont de multiples propriéetés
biologiques qui les rendent efficaces en tant qu’antiseptiques et antimicrobiens dans

différentes infections [66-70].
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1.5. Méthodes d’extraction des plantes médicinales

1.5.1. Méthodes d’extraction traditionnelles

L'extraction veut dire la séparation des parties actives de tissus vegétaux ou animaux des
composants inactifs ou inertes a I'aide de solvants sélectifs, traditionnellement 1’eau, les huiles
végétales ou les graisses animales. Les produits ainsi obtenus sont relativement impures sous
forme de liquides, semi-solides ou poudres exclusivement destinés a un usage oral ou externe.
Il s'agit de préparations connues comme les tisanes et les huiles médicinales [47].

La tisane, que ce soit infusion, décoction ou macération, est un procédé¢ d’extraction de
constituants actifs des plantes medicinales. Le mot tisane vient du grec ptisané qui désignait
orge monde, puis tisane d’orge. L’utilisation de la plante en tisane est retrouvée parmi les
méthodes les plus anciennes a c6té des fumigations, des inhalations de vapeur, de I’application

d’une solution sur le corps. L’eau chaude permet ainsi de récupérer certains constituants actifs

hydrosolubles [48].

a) L’infusion

I1 s’agit de la technique la plus couramment employée, notamment pour les parties molles de
la plante (feuille, fleurs, sommités...).

L’infusion implique de verser de I’eau potable bouillante sur la substance et de laisser
refroidir. L’infusion est adaptée aux drogues fragiles et aux drogues riches en huiles
essentielles. Ainsi, elle implique de faire bouillir de ’eau la drogue fragmentée. Il est
recommandé de laisser infuser pendant 5 & 10 minutes dans un récipient couvert, ce qui

améliore la performance de 1’extraction [52].

b) La décoction

Il s’agit d’une technique employée pour les parties dures de la plante (tige, €corce, racines,
rameaux...). Il convient d’employer des ustensiles et des contenants en verre.

La décoction implique de faire bouillir la drogue avec de I’eau potable pendant 15 & 30
minutes (figure 1.5).

La préparation et la consommation de 1’infusion se font le jour méme, tandis que la décoction

peut étre consommée 48 heures plus tard et peut étre consommeée chaude ou gelée [52]

11
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Figure 1.5: La décoction
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c¢) La macération

Les substances solides sont macérées en plongeant directement dans un liquide. En genéral,
ces derniéres sont déposées pendant une période qui varie de quelques heures a quelques jours.
En effet, la macération est une extraction « a froid », ce qui ne veut pas dire qu’elle soit
accompagnée d’un refroidissement, mais simplement qu’elle se fait a température ambiante
sans profiter d’'une augmentation de température qui accélére la plupart des phénoménes

chimiques [52] (figure 1.6).

papier-filtre

entonnoir

salade : ! — support

varte

\
wh

broyage _ macération filtration
dans un mortier dans l'alcool et recueil du filtrat

«—erlenmeyer

beécher

Figure 1.6: La macération
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d) La percolation :

Elle consiste a laisser couler un solvant (généralement tres chaud) sur un lit de solides
finement divisés. Elle est plus rapide et donne une meilleur qualité de substances aromatique
mais charge les huiles essentielles en substances non volatiles ; on parle alors d’essence de

percolation. La préparation du café reléve de cette opération [49].

e) La distillation :

C’est une pratique trés ancienne utilisant la vapeur d’eau pour récupérer les principes actifs
volatiles (Figure 1.7). Développée par Jabir Ibn Hayyan (Geber 721-815) qui a rajouté
I’alambic a I’ancien appareil de distillation pour la réfrigération, mais utilisée par Al Kindi
(Alchindius 805-873) et Ibn Sina (Avicenne 980-1037) pour la préparation des parfums. Les
eaux distillées ou hydrolats, sont obtenues par distillation de la plante (feuilles, tiges...), alors

que les eaux florales sont obtenues de la méme maniere mais a partir des fleurs [51].

~ Thermométre
7
Potence —» “
i Réfrigérant
Colonne —_ O / Sox
de Vigreux \, gL ]
’ R = Erlenmeyer
- N

N

Chauffe-
ballon
Support—
eélévateur

Figure 1.7: La Distillation
1.5.2. Méthodes d’extraction alternatives (nouvelles)
a) Extraction par solvants volatils
Actuellement, 1’extraction par solvant organique est largement utilisée. Elle consiste a
épuiser la matiere végeétale en produits odorants par un solvant puis a éliminer ce
dernier de [I’extrait par évaporation. Le choix du solvant est influencé par des
parameétres techniques et économiques: sélectivité, stabilité, inertie chimique, toxicité et

température d’ébullition pas trop é€levée pour permettre son ¢élimination totale .
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Néanmoins, en raison du cout élevé des solvants, cette technique est réservée aux
produits que 1’on ne peut extraire par un autre procédé et au traitement de produits a
trés haute valeur ajoutée. De ce fait, ['utilisation de solvants organiques reste la
solution alternative pour le traitement des plantes aromatiques [49] .

b) Extraction par fluide a I’état supercritique

L’originalité¢ de la technique d’extraction par fluide supercritique, dite SFE, provient de
L’utilisation de solvants dans leur état supercritique, c’est-a-dire dans des conditions de
températures et de pressions ou le solvant se trouve dans un état intermediaire aux phases
liguide et gazeuse et présente des propriétés physico-chimiques différentes, notamment un
pouvoir de solvatation accru. Si, en pratique, de nombreux solvants peuvent étre employés,
90% des SFE sont réalisées avec le dioxyde de carbone (CO3), principalement pour des raisons
pratiques. En plus de sa facilité d’obtention due a ses pression et température critiques
relativement basses, le CO> est relativement non toxique, disponible a haute pureté et a faible
prix, et il posséde I’avantage d’étre éliminé aisément de I’extrait.

La SFE est une technique dite « verte » utilisant pas ou peu de solvant organique et présentant
I’avantage d’étre bien plus rapide que les méthodes traditionnelles. Les compositions
chimiques des HE ainsi obtenues peuvent présenter des différences, qualitatives et
quantitatives, avec celles issues de I’hydrodistillation [50].

c) Extraction assistée par micro-ondes:

L’avantage de ce procédé est de réduire considérablement la durée de distillation et
incrémenter le rendement. La distillation assistée par micro-ondes fait aujourd’hui 1’objet de
beaucoup d’études et ne cesse d’étre améliorée parce qu’elle présente beaucoup d’avantages :
technologie verte, économie d’énergie et de temps, investissement initial réduit et dégradations
thermiques et hydrolytiques minimiseées.

L’emploi des micro-ondes constitue, par ailleurs, une méthode d’extraction a part entiere en
plein développement. A titre d’exemple, La SFME (Solvent Free Microwave Exatrction) est
une combinaison originale des techniques de chauffage par micro-ondes et de distillation
séche. Elle consiste a placer le matériel végétal dans un réacteur au sein d’un four micro-ondes
sans ajout d’eau ou de solvant. Le chauffage interne de I’eau contenue dans la plante permet
d’en dilater ses cellules et conduit a la rupture des glandes et des récipients oléiféeres (figure

1.8). L’HE ainsi libérée est évaporée avec 1’eau de la plante [50].
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Figure 1.8 : Extraction assisté par micro-onde
d) Extraction assistée par ultrasons :
L’extraction assistée par ultrasons est une technologie émergente utilisée pour l'extraction des
composés naturels. Ces composeés sont souvent extraits par la méthode conventionnelle qui
dure de nombreuses heures. L’utilisation des ultrasons permet d’effectuer des extractions en
quelques minutes avec une reproductibilité élevée, ce qui simplifie ’opération et donne une
plus grande pureté au produit final [50], Les ultrasons interagissent avec le matériel végétal et
modifient ses propriétés physiques et chimiques. Un effet de cavitation est crée, ce qui facilite
la libération des composes extractibles et améliore le transfert de matiére en perturbant les
parois cellulaires des plantes [50]. Le choix approprié du solvant et de la température permet
une meilleure extraction des composés phénoliques. De plus, I'optimisation des parameétres
d’extraction assistée par ultrasons tels que la fréquence, la puissance des ultrasons, le temps
d’extraction ainsi que la distribution d'ondes ultrasonores permet aussi d’augmenter le
rendement d’extraction [51],
1.6. Description des plantes étudiées
I-6-1. Zizyphus lotus:
1.6.1.1.Etymologie
Le mot « Zizyphus » dérive du nom grec «Ziziphon» , alors que les Berbeére utilisent
I’appellation «Zizoufou Zuzaifo» . Cette appellation est reliée a 1’ancien nom Persique
« Zizfum ou Zizafun» , et communément appelé en Algérie « Sedra, azuggwar »

C’est le Sedra des Arabes, le Tazoura des Berbéres. Le jujubie, de I’arabe Zizouf. Le
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nom latin du jujubier est Zizyphus : désignant 1’arbre et son fruit. Lotus: désigne des

plantes de la famille des légumineuses [4].

Figure 1-9 Zizyphus lotus

» Nom vernaculaires
Nom arabe: Zizouf/ sedra, 3 /sidr, s
Nom anglais: African jujube, Lotus tree, lotus jujube.
Nom francais: Jujubier sauvage, Jujubier de Berbérie, Jujubier des Lotophages
Nom allemand: Wilde Jujube [4].
I-6-1-2.Classification botanique du Zizyphus lotus:
Le Zizyphus lotus (jujubier) est un arbuste fruitier, épineux appartenant a la famille des
Rhamnacées [41]. Communément appelé en Afrique du Nord "Sedra” [42].
Il forme des touffes de quelques metres de diamétres pouvant atteindre 2m de haut.
Ses feuilles sont courtement pétiolées, glabres, caduques alternées et ovales a marges
entieres. Chaque feuille porte a sa base deux stipules transformées en épine inégale et
vulnérable. Les fleurs sont jaunes, pentamétres et groupées en inflorescence cymeuses.
Les fruits sont des drupes a noyaux soudés, I’endocarpe mucilagineux appelé "Nbeg”

(Figure 1.9) [41] .

Figure 1.10: (A et B) Fruits (C) Feuilles et (D) Fleurs de Zizyphus lotus [32]
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D’aprés la classification phylogénétique, le Zizyphus lotus répond a la systématique suivante
(Tableau 1.2)
Tableau 1.2: Classification botanique de Zizyphus lotus (L.) [32]

Régne Vegetal

Division Magnoliophyta (Phanérogames)
Classe Magnoliopsida (Dicotylédones)
Ordre Rhamnales

Famille Rhamnaceae

Espece Zizyphus lotus (L.).

1.6.1.3. Distribution géographique

Zizyphus .lotus L. est une espéce steppique. Elle présente une vaste répartition
géographique, depuis le sud de I’Europe (Espagne, Portugal, Sicile, Gréce) jusqu’aux
steppes d’Asie, a travers I’Afrique du nord, (La Tunisie, le Maroc et I’Algérie).Cette
espéce est d’origine méditerranéenne [4].

L’aire de répartition geographique du genre la nomination du Zizyphus vient du grec «
Zizyphos » mais le mot viendrait du nom arabe Zizouf.

L’aire de répartition naturelle des especes du genre est vaste, elle se localise entre 20° et 30°
de latitude, zone caractérisée par des climats chauds et secs, recouvrant les plus grands déserts
du globe, du continent asiatique, au bassin méditerranéen et méme au continent américain. Les
espéces fruitieres du genre Zizyphus, possedent une grande importance du point de vue
environnemental et socio-économique, grace a leur capacité de résistance a la sécheresse, leurs
mécanismes physiologique et morphologique d’adaptation et leurs usages multiples dans les

zones arides et semi-arides, voir méme, désertiques [32].

1.6.1.4. Importance de I’espece et ses utilisations

a) Activités biologiques et thérapeutiques du Zizyphus lotus
Zizyphus lotus est une plante médicinale par excellence. Riche en polyphénols, alcaloides,
cyclopeptides, saponines de dammarane, vitamines, minéraux, acides aminés et acides gras
polyinsaturés. Comme toutes les especes de son genre, Z. Lotus est utilisée dans la
phytothérapie traditionnelle de nombreux pays comme sédatif, analgésique, tonique et anti-
inflammatoire. Les recherches faites sur ses activités pharmacologiques ont ressorti plusieurs

effets de grande importance pour la médecine moderne.
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La composition chimique des différents organes du Zizyphus.lotus représente une source
importante de substances naturelles bioactives qui peuvent étre appliquées dans 1’industrie
agro-alimentaire et pharmaceutique.

Zizyphus.lotus est utilisée dans le traitement de diverses maladies comme les troubles
digestifs, la faiblesse, les affections hépatiques, 1’obésité, les troubles urinaires, le diabéte, les
infections cutanées, la fi¢vre, la diarrhée, I’insomnie et 1’anxiété.

Il est connu pour son contenu en molécules biologiquement actives tels que les polyphénols
(flavonoides, tanins), les triterpenes, les antrachinones, les lipopolysaccharides, les alcaloides
(cyclopeptides et isoquinolides), les saponosides et les hydroquinones dans les feuilles et les
fruits) ont mis en évidence la présence de I’acide bétulinique qui appartient au groupe des
triterpénes dans les graines de Zizyphus.lotus [32].

b) Activités anti-inflammatoires et analgésiques
Des études menées sur 1’écorce des racines du Zizyphus.lotus, riche en flavonoides et les
saponines, ont montré une activité anti-inflammatoires significative Zizyphus.lotus inhibe la
production du monoxyde d’azote (NO), cette activité apparait potentiellement avec I’extrait
méthanolique de 1’écorce des racines qui est la source possible de 1’agent anti-inflammatoire
dans la réaction de I’hypersensibilité retardée induite paroxazolone indiquent que les racines
peuvent étre une importante source d’antioxydants naturels. Les feuilles possedent des effets
analgeésiques attribués a leur contenu en principes actifs [32].

Toutes ces activités confirment ’usage traditionnel de cette plante dans le traitement de
certaines maladies inflammatoires et douloureuses [42].

c) Activités antibactérienne et antifongiques
De nombreuses études confirment le spectre large de 1’activité antimicrobienne des différentes
parties végétales du Ziziphus lotus Les différents extraits (éthéré, chloroformique, extrait
d’acétate d’éthyle et méthanolique) de Zizyphus.lotus se sont avérés trés actifs in-vitro vis-a-
vis de neuves souches de champignons pathogenes et ont mis en évidence I’activité
antimicrobienne de 1’huile essentielle du fruit [32] .

d). Activités anti-ulcérogéniques
Les feuilles et 1’écorce des racines du jujubier possédent une importante activité anti-
ulcérogénique attribuée a la présence des tanins et des flavonoides connus par leurs effets
gastro-protecteurs [32].

e) Utilisations en médecine traditionnelle
En médecine traditionnelle, I’espéce est trés utilisée pour traiter le diabéte sucré, notamment,

chez la population Algérienne.
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Elle est également utilisée pour soigner le tube digestif et le foie. Les feuilles en infusion sont

utilisées dans les cas de diarrhée et d’insuffisance cardiaque. Les feuilles séchées, humectées
avec de I’eau, sont appliquées en cataplasme contre les furoncles et les abcés. Elles sont
utilisées aussi contre les piqures des vipéres au Sahara. De méme, la poudre des feuilles seches
et des fruits est appliquée dans le traitement des furoncles.
Les fruits riches en vitamine C et A, sont décrits comme adoucissants, ils se consomment frais
0u secs, peuvent étre transformés en pates, confits, conserves ou en confitures.
Les fruits frais sont consommés en cas de vomissements et de troubles digestifs, d’infection de
la peau et entrent dans le traitement de la gorge et les irritations broncho-pulmonaires, de
diarrhée et pour regler le taux de sucre dans le sang. Ils sont utilisés aussi contre les calculs
rénaux. L’écorce des racines est utilisée aussi dans le traitement du diabéte, c’est exactement
le décocté des racines qui est utilisé comme hypoglycémiant. La racine écrasée, laisse couler
un jus tres efficace dans les cas de leucomes, elle est utilisée aussi pour les affections
pulmonaires et pour soigner I’ictére [32].
) Utilisations en cosmétique
Le noyau de jujube broy¢ fournit une huile de qualité utilisée en cosmétique, C’est une huile
prodigieuse car elle convient a tous les types de peaux. En effet, elle régénére les peaux séches
tandis qu’elle régule les peaux grasses. Cette huile est aussi efficace en prévention des rides et
rend la peau du visage plus lumineuse et éclatante. L huile de jujube est aussi prescrite pour
traiter différentes maladies de la peau, telles que le psoriasis, L’eczéma, les furoncles, 1’acné et
les boutons [45].
Zizyphus.lotus est utilisé pour les soins des cheveux car il est riche en saponosides et en
mucilages, c’est un ingrédient de choix dans les champoings végétaux en pate car il lave les
cheveux et le cuir chevelu grace a ses actifs permettant d’éliminer les gras et saletés.
Zizyphus.lotus est trés riche en mucilages astringente, cette poudre est également utilisée dans
les soins des cuirs chevelus inconfortables et pour lutter contre les pellicules. Ces mucilages
lui conférent des vertus adoucissantes et apaisantes qui peuvent étre utilisés comme masque
sur peaux agressées, eczéma, boutons et acné [45].

1.6.2. Glycyrrhiza glabra
Glycyrrhiza glabra ou Réglisse est une plante herbacée, vivace de 1 a 1,5 m de hauteur.
Originaire du sud de I’Europe et de 1’Asie, elle est jaune a I’intérieur et possede un gotit sucré

et amer. Elle donne des gousses avec 3 ou 4 graines brunes [21].
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Figure 1.11. Glycyrrhiza glabra

1.6.2.1.Etymologie Le nom provient du grec : « Glycys » qui signifie doux, sucré « Rhiza »
qui signifie «Racine ».
Le nom du genre « glabra », vient du mot latin glaber qui signifie « glabre » et se rapporte a la
gousse imberbe.
La lettre « L » un hommage au botaniste suédois Linné, qui a décrit cette espéce, Elle a été
nommee ainsi en raison de la douceur du bois.
Le mot « réglisse » est apparu a la suite d’évolution linguistique. Le mot réglisse, vient de ses
noms latins « Radix dulcis » et « liquiritia » qui est lui-méme une adaptation courante du nom
Grec liquor [22].

» Nomenclature:
Nom scientifique: Glycyrrhiza glabra
Nom en arabe : arqessous sl G3_e
Nom francais: Réglisse

Nom anglais: Liquorice root [23].

1.6.2.2.Classification botanique

Tableau 1.2: Classification botanique de Glycyrrhiza glabra [24]

Régne Vegétal

Division | Magnoliophyta

Classe Magnoliopsuda

Ordre Fabales

Famille | fabacées/ Leguminoseae

Espece | Glycyrrhiza glabra
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1.6.2.3.Description botanique

Les fleurs: En général, les fleurs sont bleues, mais elles peuvent étre plus ou moins violettes.
Les fleurs sont assez petites, mesurant entre 10 et 13 mm de long, et elles regroupent 20 a 30
fleurs en grappes allongeées, Les feuilles sont plus courtes que les rameaux floraux [25].

Les feuilles : Elles sont assez grandes (2 a 5 cm de long sur 1 & 2,5 cm de large), ovales,
obtuses et alternes, a folioles impaires (4-7 paires), d’un vert foncé et assez visqueuses a
I’intérieur [26, 27].

Figure 1.12: Les feuilles fleurs de Glycyrrhiza glabra

Les fruits: Les fruits se présentent sous la forme de gousses tres plates avec des graines
bosselées, qui deviennent brun a 1’age adulte. En général, les gousses renferment entre 1 et 7

graines brunes [25].

Figure 1.13: Gousses et graines de Glycyrrhiza glabra

1.6.2.4.Distribution géographique

Originaire de la Mésopotamie et de I’Iran, glycyrrhiza s’est répandue en Chine et fut cultivée
avec succés en Espagne et en France au XIX®™ siécle. De nos jours, la Turquie, la Russie,
I’Irak, la Chine et le Pakistan importent des « racines », avec des proportions variables selon

les années. De plus, elle importe des extraits de réglisse provenant de Chine, des Etats-Unis et
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d’Irak. Glycyrrhiza est principalement produite en Russie, en Chine, en Turquie, en Bulgarie,

en Italie, en Irak et en Iran [71].

Figure 1.14: Distribution géographique de glycyrrhiza glabra [72]

1.6.2.5. Principaux constituants de la plante de Glycyrrhiza glabra :

a- Les saponosides triterpéniques :

Principalement la glycyrrhizine dénommé aussi (acide glycyrrhizique) est un mélange de
sels de potassium et de calcium [72].

b- Les flavonoides :

Représente environ 0.65 a 2%, dont plus de 30 ont été identifiés [65]. Les flavonoides isolés
peuvent étre utilisés dans un adjuvant des ulcéres gastriques ou plus simplement pour
calmer les douleurs de I’estomac [66] .

c- Les coumarines:

C’est des omblelliférone herniarine et posés prénylés comme la glycycoumarine, licopyrano -
coumarine [67].

d - Les composés volatils aromatiques :

Dans plus de 40 constituants ont été identifiés: anéthole, estragole, acide aliphatiques,
cétones, alcools et hydrocarbures [67].

e- Les saccharides:

Parmi les saccharides identifiés on cite le maltose, le saccharose, le fructose et le glucose [68].
f-Les huiles essentielles :

Les huiles essentielles sont des substances huileuses volatiles et odorantes, présentes dans les
plantes aromatiques et localisées dans les fleurs, les feuilles, les fruits, les graines, 1’écorce et

les racines [68].
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1.6.2.6.Utilisation et effets de Glycyrrhiza glabra

v" Glycyrrhiza glabra a été employée depuis longtemps a des fins culinaires et médicales.
Elle est utilisée pour aromatiser les bonbons et comme un édulcorant médical, mais elle
posséde également des effets puissants, notamment pour les ulceres et les problemes
rénaux.

v" Elle servait a apaiser la soif, a réduire la fievre et la douleur, & soulager la toux et les
troubles respiratoires. Elle était aussi percue comme un remede traditionnel pour soulager
les douleurs abdominales.

v Elle a également des propriétés anti-inflammatoires, anti-spasmodiques et antitussives.
Glycyrrhiza est employée dans le traitement des insuffisances rénales. Elle est efficace
pour le traitement des ulceres [69].

v 1l existe plusieurs mécanismes qui contribuent aux avantages de Glycyrrhiza. Il a été
démontré que 1’acide glycyrrhizique inhibe la croissance et la cytopathologie de nombreux
virus ARN et ADN, tels que I’hépatite A et C, le zona, le VIH, I’herpées simplex et le CMV
[69].

Le syndrome de pseudo-aldostérone est bien documenté car la glycyrrhizine et ses
métabolites entravent le métabolisme hépatique de I’aldostérone et suppriment la 5-f3
réductase. L’activité minéralocorticoides et glucocorticoide de I’acide glycyrrhétique est
illustrée par la similitude des structures des hormones sécrétées par le cortex surrénalien.
Ces composants ont également une action anti-inflammatoire stéroidienne qui ressemble a
celle de I’hydrocortisone. Ceci est dii, en partie, a I’inhibition de Dactivit¢ de la
phospholipase A2, une enzyme essentielle & de nombreux processus inflammatoires. Des
recherches in vitro ont également démontré que 1’acide glycyrrhizique inhibe le
cyclooxygénase et formation de prostaglandines (en particulier la prostaglandine E2), ainsi
qu’indirectement inhibant 1’agrégation plaquettaire, tous les facteurs du processus

inflammatoire [6].
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11-1.But de I’étude

Ce travail de recherche a été réalisé au laboratoire de chimie de I’université de Médéa.
Son objectif est 1’étude de quelques propriétés chimiques d’extraits de plantes (zizyphus lotus
L et glycyrrhza glabra) et d’effectuer une étude comparative entre leurs effets antioxydants.

Notre travail a consisté, dans un premier temps, a I’extraction des constituants des
plantes: par infusion, décoction et macération dans I’huile d’olive, ensuite & caractériser les
extraits obtenus par différentes méthodes d’analyses. Des essais d’extraction des huiles
essentielles par hydrodistillation ont été aussi effectués.

Le choix de ces deux plantes réside dans le fait qu’elles sont utilisées en médecine
traditionnelle pour le traitement des maladies gastriques et dermatologiques. L’activité
antioxydante, qui représente une étude in vitro refléte le pouvoir des antioxydants, contenus
dans les extraits, a bloquer les radicaux libres dans le corps humain. C’est une propriété
importante pour la comparaison entre les effets thérapeutiques des plantes étudiées.

A partir des extraits de plantes et leurs huiles, quelques produits cosmétiques (savons,

gels de douches) et alimentaires (jus, biscuits) ont été préparés.

11-2.Le matériel végétal
La matiére végétale utilisée dans cette étude comporte les feuilles et les fruits de Ziziphus lotus
et laracine de Glycyrrhiza glabra. Ces plantes, achetées a Médéa, ont été broyées a 1’aide de

broyeur électrique et stockées soigneusement dans un endroit sec.

11-3. Matériel et produits utilisés:
Le matériel et produits utilisés pour nos expériences sont regroupés sur les tableaux I1.1 et
1.2.

Tableau 1.1 Réactifs utilisés

Réactifs Formule brute Fournisseur
Carbonate de sodium Na.COs Sigma-Aldrich
Réactif de Folin Ciocalteux Mélange de HsPW12040 et H3PM012040 Scharlau
Chlorure d’ Aluminium AlICl3 Feralco
Acide gallique C7HeOs Biochem
Méthanol C27H30016 Eden Labo
DPPH Ci8H12N506 Sigma-Aldrich
Quercetine CsH1007 Sigma-Aldrich
Ethanol C2HsOH Eden Labo
Bétaine CsH1NO2 Biochem
Glycérine C3HsO3 Biochem
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Tableau 11.2 Matériel utilisés

Matériel Marque
Balance électrique SARTORIUS
Rotavapeur STUART
Etuve MEMMERT
Agitateur mecanique STUART
Spectrophotométre infrarouge a transformée deFourier (FTIR) | MEMMERT
Spectrophotometre UV-Visible SHIMADZU
PH-métre Pl
Viscosimetre Infitek

11-4. Procédés d’extraction
L’extraction par solvant a été réalisée selon le travail d’Albayar et al [24] par infusion

et décoction, avec quelques modifications, comme suit:

11.4.1 Extraction par infusion

Une masse de plante, réduite en poudre, a été introduite dans un volume d’cau bouillante a
température ambiante pendant 45 min sous agitation magnétique. Ensuite la solution a été
filtrée, centrifugée et concentrée sur rotavapeur a 65°C. L’extrait aqueux obtenu a été séché a
I’étuve a 40 °C.

11.4.2. Extraction par décoction:

Une masse de plante, réduite en poudre, a été introduite dans un volume d’eau bouillante et
portée a température de 60 °C pendant 45 mn sous agitation magnétique. Ensuite la solution a
été filtrée, centrifugée et concentrée sur rotavapeur a 65°C. L’extrait aqueux obtenu a été
séché a I’étuve a 40 °C. La température de chauffage utilisée (60°C) est inferieure a la
température d’ébullition de 1’eau pour éviter la perte les huiles essentielles de la plante qui
sont volatiles,

Des masses de 3g, 6 g et 9g de plantes ont éte utilisées pour 1’extraction par infusion et
décoction dans un volume de 100ml d’eau distillée ce qui correspond a un rapport m/v= 0.03,
0.06 et 0.09.

Des masses de 30g et 40g de plantes ont été également utilisées pour I’extraction par
décoction dans un volume de 300ml d’eau distillée ce qui correspond a un rapport m/v= 0.1 et

0.134
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Figure 1.1 : Différentes étapes d’extraction : A : La plante, B : La pesée des plantes, C: Agitation puis filtration,
D : Centrifugation de la solution, E: Evaporation sur rotavapeur, F : Séchage des extraits

11.4.3. Extraction par hydrodistillation
Des essais d’extraction des huiles essentielles des plantes ont été effectués en utilisant un
montage d’hydrodistillation clevenger ; I’expérience a été réalisée comme suit :

- Dans un ballon de distillation, une masse de plante a été introduite avec quelques

pierres ponces dans un volume d’eau distillée, comme indiqué sur le tableau II-3.

- Laplante a été bien immergée dans I’eau.

- Leballon a été ensuite chauffé pour faire bouillir I’eau.
En principe la vapeur d’eau chargée d’huiles essentielles passe a travers le réfrigérant, ou elle se
condense en eau et huile essentielle. L’huile essentielle, étant moins dense que 1’eau, flotte a la surface

du récipient collecteur et peut ensuite étre séparée de I’cau.

Figure 11.2 : Clevenger utilisé pour nos extractions
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Tableau 11.3. Masses et volumes utilisés lors de I’hydrodistillation des feuilles de Z

Masse (g) Plante (Feuilles de J) | Veau (ml) | La durée (h)
30 470 5
50 500 5
100 500 5

Pour la plante G et les fruits de Z, Une masse de 50g de plante a été introduite dans 500 ml

d’eau pendant Sh.

11.4.4. Extraction dans I’huile d’olive:
L’extraction dans 1’huile d’olive a été réalisée en introduisant une masse de plantes dans un
volume de ce solvant organique non toxique. L’extraction a été réalisée a chaud et a

température ambiante comme suit :

11.4.4.1. Extraction a chaud:

L’extraction a chaud a été effectuée sous chauffage a bain marie (figure 11.3)

Figure 11.3 : Extraction par macération dans 1’huile d’olive a chaud

11.4.4.2. Extraction a tp ambiante

Le méme procédé d’extraction est réalisé a température ambiante

11-5-7.Préparation de savons naturels a base de plantes
La reaction de saponification est une réaction entre I'ion hydroxyde HO" issu des bases NaOH

ou KOH et un ester. Elle donne un alcool et un ion carboxylate:
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Les savons sont obtenus par réaction de saponification de triesters appelés corps gras ou
triglycérides:
La réaction de saponification des triesters est lente mais totale a température ambiante: on
I'accélere en la réalisant a chaud [73,74].

Le glycérol ou glycérine est un émollient ; il adoucit, assouplit et lisse la peau et les

cheveux [75]. Sa formule développée est présentée sur la figure 11.4.

Figure 11.4 Glyceérol ou glycérine (propan-1,2,3-triol)

11.4.6. Préparation de gels de douche a base de plantes
Les gels de douche on été préparés en mélangeant plusieurs éléments, de caractéres hydratant
et moussant, sous agitation pendant 30 mn jusqu’a obtention d’un mélange homogene. Les

gels de douche obtenus ont été gardés a 4°C.

Figure11.5: A, Gelde G, B:Geldez

La glycérine a été ajoutée pour son caractere hydratant pour la peau avec ses vertus
adoucissantes. C’est un agent humectant trés bien toléré par la peau, c’est aussi un excellent

conservateur en concentration élevée [73].

11.4.7. Préparation de shampoing naturel des feuilles de Z

Une formulation de shampoing naturel a été aussi préparée en utilisant les feuilles de Z. La
préparation a été réalisée en utilisant la bétaine qui est un composé végétal extrait de la
betterave sucriére. Elle a été ajoutée a la formulation pour son pouvoir émulsifiant. La

structure chimique de la bétaine est présentée sur la figure 11.6.
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HeC O

Figure 11.6 Structure chimique de la bétaine [73]

11.4.8. Préparation de produits alimentaires a base de plantes

a) Préparation de jusde R
Nous avons choisi de préparer ce jus selon la méthode traditionnelle (Figure 11.7).

Figure 11.7 : Etapes de préparation du jus de R

b) Préparation de biscuits a base de fruits de Z
Vu la valeur nutritionnel des fruits de Z [73] nous avons aimé préparer un biscuit a base de

ces fruits.

Pour I’obtention du biscuit nous avons mélangé du fruit de Z moulu, avec d’autres ingrédients

(figure 1. 8)
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Figure 11.8 : Etapes de préparation du biscuit de fruits de Z

11-5. Caractérisation des extraits et produits préparés

11-5-1. Détermination du rendement d’extraction
Le rendement, est défini comme étant le rapport entre la masse de I’extrait sec obtenue par
macération ou décoction (Me) et la masse de la matiere végétale utilisée (Mv). Il est donné par
la formule suivante:

R% = (Me / Mv) * 100

R%: Rendement en %.
Me :Masse ’extrait sec

Mv : Masse de la matiere végétale utilisée pour 1’extraction.

11-5-2. Analyse infrarouge a transformée de Fourier FTIR

Les spectres infrarouges ont été obtenus grace a un spectrophotomeétre FTIR- 8400 (figure
11.9), & partir de pastilles de KBr anhydre renfermant environ 1% en masse de poudres
d’échantillons constituées de poudre de plantes (G, feuilles de Z et fruits de Z).

Dans un premier temps, la préparation de I’échantillon en pastille a été effectuée.
L’échantillon en poudre a été incorporé a un support qui n’absorbe pas dans I’IR moyen, C’est
le bromure de potassium KBr. Un mélange homogene a I'état 1% de poudre de plante / poudre
KBr a été préparé puis déposé dans un moule qui a été soumis a une tres forte pression dans
une presse hydraulique. Le mélange a été ensuite extrait du moule sous forme d'une pastille.
La pastille a été placée dans le compartiment de mesure du spectre. Le signal enregistré par le

détecteur a donné le spectre IR de 1’échantillon.
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Figure 11.9 : A : Appareil IR utilisé pour nos analyses
B : Presse utilisée pour la préparation de la pastille d’échantillon dans KBr

11.5.3. Mesure du pH

La mesure du pH a été réalisée apres étalonnage du pH-metre illustré sur la figure 11.10.

Les électrodes combinées du pH-métre ont été plongées dans la solution et laissées pendant
quelques instants jusqu’a obtention d’une valeur stable. Ensuite, la valeur affichée sur 1’écran

du pH-meétre a été notée.

Figure 11.10 : pH-metre utilisé pour nos expériences

11.5.4. Mesure de la viscosité

La raison fréquente justifiant des mesures de propriétés rhéologiques peut étre trouvée dans le
contrble de qualité des produits liquides qui se doivent d'étre uniformes et cohérents d'un lot a
un autre. Pour cela, la mesure de la viscosité s'avére étre une mesure indirecte du niveau
d'homogénéité et de la qualité du produit, car elle conditionne 1’écoulement des fluides. Elle
permet de mesurer directement ou indirectement certaines caractéristiques des produits
(texture...etc), Elle conditionne le bon fonctionnement des processus [76].

Les conditions de mesure pendant la détermination de la viscosité peuvent avoir un effet
considérable sur les résultats de cette mesure. Par conséquent, il est important de contrbler

I’environnement ainsi que les conditions des échantillons a analyser. Certaines variables a ’instar
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le type de viscosimétre, la combinaison mobile/vitesse, le moyen de mesure (bécher), I’absence ou
la présence de protecteurs des mobiles, la température de 1’échantillon, les techniques de
préparation...etc. peuvent affecter non seulement la précision de la lecture, mais également la
valeur finale de la viscosité [76].
» Mode opératoire :

Les mesures ont été effectuées a température ambiante en utilisant un viscosimetre rotatif de la
figure 11.11. Les valeurs de viscosité ont été enregistrées a différentes vitesses de cisaillement :
6, 12, 30 et 60.

La viscosité représente la capacité d'un fluide a s'écouler et a s’accrocher a son support a une
température donnée. Plus un fluide est visqueux, moins il coulera vite et plus il sera "gluant".
Par ailleurs, La mesure de viscosité permet de caractériser indirectement la texture de la

formulation.

Figure I1.11. Viscosimétre utilisé pour nos analyses

[1.5.5. Détermination de la masse volumique des huiles
La détermination de la masse volumique a été réalisée pour les huiles : HG et HZ obtenus a
chaud ainsi que HO. Pour cela un volume d’huile a été pesé et la masse volumique de chaque

huile a été calculée par I’équation suivante : p=m/v
11.5.6. Détermination du pouvoir moussant

Cette méthode permet de déterminer le degré d’aptitude a former de la mousse, caractérisé par

la hauteur initiale de la mousse qui reste constante pendant une période plus ou moins longue
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» Mode d’opératoire

Le mode opératoire comprend les étapes suivantes :
1. Préparation des solutions savonneuses en dissolvant une masse de (savon, gel de douche)
dans un volume d'eau distillée.;
2. Agitation du mélange jusqu'a formation de la mousse ;
3- Mesure de la hauteur de la mousse ainsi que la hauteur totale (solution + mousse)
4- Mesure du temps écoulé jusqu’a la disparition totale de la mousse.
Le pouvoir moussant a été calculé par I’équation suivante :

P = (hauteur de la mousse/hauteur totale) x 100

11.5.7. Détermination du pouvoir détergent
Ce paramétre a été réalisé selon le protocole de Patel et al [77]

Le pouvoir détergent a été calculé par 1’équation suivante

Pd % = [1-(masse de graisse restante/masse de graisse initiale)] x100

11.5.8.Dosage des polyphénols totaux PPT

Le dosage des polyphénols totaux dans les différents extraits a été réalisé par la
méthode de Folin-Ciocalteu [78].

» Principe

Le réactif de Folin-Ciocalteu est un acide de couleur jaune, constitué de
polyheterocycles acides contenant un mélange d’acide phosphotungstique (HsPW12040) et
phosphomolybdique (H3PMo01204), il est réduit par les phénols en un mélange d’oxydes bleus
de tungsteéne (WgO23) et de molybdéne (MogO23). Cette coloration bleue dont I’intensité est
proportionnelle aux taux de composés phénoliques présents dans le milieu donne un maximum

d’absorption a 750 nm.

» Mode opératoire :

1g d’extrait sec a été dissout dans 100ml d’eau. 2 ml de cette solution mere on été préleve et
mélangeé a 2 ml de réactif de Folin-Ciocalteu a 10% (V/V) ainsi que 2 ml de carbonate de
sodium (Na2COs) a 7.5%. (m/V) (Figure 11. 12).
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I 2ml de Iaiulutiun mére
I +2 ml de Folin-Ciocalteu a 10% [V/V)

+ 2 ml de carbonate de sodium a 7.5% (w/v)

Agitation penrnt 10 secondes

I Incubation a I'obscurité pendant 1H 30min
I Lecture a 750 nm

Figure 11.12: Dosage des phénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu

Les concentrations des polyphénols totaux contenus dans les extraits ont été calculées en se
référant a la droite d’étalonnage (y= ax+b) obtenue en utilisant 1’acide gallique, comme
standard, & différentes concentrations dans les mémes conditions que les échantillons. La
lecture des absorbances a été effectuée en utilisant un spectrometre UV-Visible (Figure I1. 13)

"
&\\\\}}\\HW‘%?@
W

b sape | —

Figure 1. 13. Spectrométre UV-Visible utilisé pour nos expériences

Les résultats ont été exprimés en mg équivalent en acide gallique/ g d’extrait sec en appliquant

la formule suivante :
(C=(cxFxV)/m)[78]
C : La teneur en phénols totaux (mg d’acide galliqu g d’extrait sec).

C : La concentration de ’acide gallique établie a partir de la droite d’étalonnage (mg/ml).
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F : Facteur de dilution (2 ml de la solution mére ont été prélevés auxquels les réactifs ont été
ajoutés jusqu’a un volume total de 6 ml, donc F = 6/2 = 3. Dilution 3 fois)
V : Volume de I’extrait aqueux (en ml)
m : Le poids de I’extrait sec (en g).
(Le blanc a été représenté par I’cau additionné du Folin-Ciocalteu et de carbonate de
sodium).
» L’acide gallique
Voici la structure chimique de I’acide gallique, qui est un acide phénolique antioxydant, utilisé

dans nos expériences comme standard pour la détermination de la teneur en PPT.

O~_OH

HO OH
OH

Figure 11.14.Structure chimique de 1’acide gallique [70]

11.5.9.Dosage des flavonoides

Les teneurs en flavonoides des extraits ont ét¢ mesurées a 1’aide d’une méthode colorimétrique
en utilisant le chlorure d’aluminium [78]. Un volume de 2 ml de solution d’extrait a été
mélangé avec 2 ml de chlorure d’aluminium (2%). Apres incubation a température ambiante

pendant 10 minutes, 1’absorbance a été mesurée a 430 nm (Figure I1. 15).

2 ml d’extrait

-2 ml de solution AICl;a 2%

10 minutes d'incubation

Lecture a 430nm

Figure 11.15.Dosage des flavonoides totaux
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Les résultats ont été exprimés en mg équivalent de quercetine par gramme d’extrait sec en se

référant a la courbe d’étalonnage de la quercetine en appliquant la formule suivante :
(C=(cxFxV)/m)[78]

C : La teneur en flavonoides

c : La concentration de la quercetine établie a partir de la droite d’étalonnage (mg/ml).

F : Facteur de dilution (2 ml de la solution mére a été prélevée auxquels 2 ml de AICIs ont éte

ajouté. Le volume total = 4 ml, donc F = 4/2 = 2. Dilution 2 fois)

V : Volume de I’extrait aqueux (en ml)

m : Le poids de I’extrait sec (en g).

(Le blanc a été représenté par 1’eau additionné du chlorure d’aluminium).

» Quercetine

La quercetine est un flavonoide de la sous-classe des flavonols, auxquels il confére de
fortes propriétés antioxydante.

La formule chimique de la quercetine est la suivante :

OH O

Figure 11.16.Structure chimique de la quercetine [78]

11-5-7 .Activité antioxydante

Dans notre étude la mise en évidence de I’activité antioxydante in vitro de nos extraits a été
réalisée par le test du piégeage du radical libre 2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl DPPH°. Le
DPPH?® représente 1’un des premiers radicaux libres utilisés pour étudier la relation structure-
activité antioxydante.
» Principe

Le test DPPH permet de mesurer le pouvoir antiradicalaire de molécules pures ou d’extraits
vegétaux dans un systeme modele (solvant organique, température ambiante). Il mesure la
capacité d’un antioxydant (AH, composés phénoliques généralement) a réduire le radical
chimique DPPH?® par transfert d’un hydrogéne. Le DPPH?®, initialement violet, se transforme

en DPPH-H, jaune pale.
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NO, NO,
' H
O:N N—N + A-H—> O,N N—N + A"
NO, NO,
VIOLET JAUNE

La réduction du DPPH® est facilement mesurée par spectrophotométrie a 517 nm (A max
DPPH°®). La réaction sera plus ou moins rapide selon la nature de I’antioxydant, et la quantité

de DPPH-H formée dépendra de la concentration en antioxydants.

» Mode opératoire
Le pouvoir antiradicalaire a été testé en utilisant le protocole employé par Bouaziz et al
[79] avec quelques modifications. Cette méthode comprend les étapes suivantes :

- Une solution méthanolique de DPPH" a été préparée en dissolvant 4 mg de ce produit
dans 100 ml de méthanol.

- Ensuite 2 ml de cette solution de DPPH ont été ajoutés a Iml de solution d’extrait a
différentes concentrations

- Aprés agitation au vortex, les tubes ont été laissés dans I'obscurité et a température
ambiante pendant 30 minutes.

- La lecture des absorbances a été réalisée a 1’aide d’un spectrophotométre UV-visible a
la longueur d’onde A=517nm (longueur d’onde d’absorption du DPPH®).

- Le blanc a été représenté par les solvants et le controle a été préparé en melangeant
Iml de solvant de I’extrait et 2ml de solution de DPPH.

- L’acide gallique qui est un antioxydant de référence, a été utilisé comme témoin
positif.

- L’activité antioxydante d’un extrait est caractérisée par la valeur de 1'IC50

(concentration permettant d’obtenir 50% d’inhibition) ; une faible valeur de 1’'IC50
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correspond a une forte activité antioxydante. La valeur du pourcentage d’inhibition est

donnée par la formule suivante :

A%= (Abs control —Abs échantillon) / Abs control x 100

A% : Pourcentage d’inhibition

Abs control : L’absorbance du control

Abs échantillon : L’absorbance de 1’échantillon.

IC50 : Concentration en antioxydant nécessaire pour réduire 50% du DPPH initial

Plus la valeur d’IC50 est basse, plus 1'activité antioxydante d'un composé est grande.

Figure 11.17 : Préparation des étalons (solution d’extrait + solution de DPPH®
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Chapitre 111 Résultats et interprétations

111-1. Rendement de I'extraction

Les rendements obtenus avec les différents extraits sont compris entre 5.43 et 43.81%. Cette

variation est liée a la nature de la plante donc a sa composition chimique.

La décoction a donné des rendements plus élevée que I’infusion. La décoction est réalisée a

60°C. Cela permet de constater que la température influe sur le rendement d’extraction.

Le rendement d’extraction dépend donc du mode d’extraction ainsi que la nature de la plante
étudiée. La figure II.1 montre I’influence de la méthode d’extraction sur le rendement. Cette
figure illustre, d’une maniére plus claire, que 1’extraction par décoction donne des valeurs de
rendements plus importants que I’infusion.

Rd %
50

® Infusion
45

B Décoction
40

35
30

25

20

15

10 -

Feuilles Z G Fruits Z

Figure 111-1: Comparaison des valeurs des rendements des 2 méthodes d’extraction pour le

méme rapport m/v = 0.03 (Fruits de Z)
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Rd %

W Fruits de Z

o
o
l

mG

1 Feuilles de Z

m/v =0,03 m/v = 0,06 m/v =0,09

Figure 111.2 : Valeurs des rendements d’extraction par infusion en fonction du rapport m/v

Le rendement d’extraction par infusion décroit en fonction du rapport m/v cela est bien illustré
sur les figures 111-2, Les masses d’extraits récupérées augmentent en fonction de la masse de
plante utilisée pour 1’extraction mais cette augmentation n’est pas importante ce qui influe sur

le rendement. Ce résultat se reproduit pour I’extraction par décoction (Figures I11-3 et 111-4).

Rd %

45

40 W Fruitsde Z
3 mG

M Feuilles de Z

30

25

20

15

10

m/v=0,03 m/v = 0,06 m/v =0,09

Figure 111.3 : Valeurs des rendements d’extraction par décoction en fonction
du rapport m/v (Volume du solvant d’extraction 100ml)
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Rd %
a0
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™ Fruits de Z
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mG
60

Feuilles de Z
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10 -

m/v=0,1 m/v=0,134

Figure 111.4 : Valeurs des rendements d’extraction par décoction
en fonction du rapport m/v (Volume d’extraction 300ml)

Pour un volume d’extraction de 300 ml (figure 111-4) avec des masses de plantes de 30 et 40 g
(m/v = 0.1 et 0.134), les rendements sont plus importants. Le volume du solvant joue un role
primordial sur le rendement.

Le choix d'un solvant pour l'extraction de la matiere végétale, doit répondre a un certains
nombres de critéres dont la faible toxicité et la facilit¢ de I’évaporation a basse température.
L’eau représente un solvant polaire et non toxique.

Plusieurs travaux de recherches utilisent le méthanol. Le méthanol est fréqguemment employé
pour I’extraction des composés phénoliques. L’extraction par un mélange de solvants peut
conduire a des extraits de bonne qualité riches en antioxydants : le méthanol/ eau est deux fois
plus efficace que le méthanol pur pour 1’extraction des composeés phénoliques [78].

Les solvants de polarité faible sont de bons solvants pour l'extraction des composés actifs
biologiques non polaires [79]

On constate que le rendement d’extraction varie en fonction de I’espéce végétale, I’organe
utilisé dans I’extraction, le contenu de chaque espéce en métabolites, la température et de la

nature du solvant utilisé dans I’extraction ainsi que son volume.

111-2.Résultats de ’extraction des huiles sur clevenger

L’expérience a montré I’apparition de gouttelettes d’huile essentielles a la surface de
I’hydrolat. Nous n’avons pas pu séparer ces gouttelettes vu qu’elles représentaient une fraction

trés faible et cela pour toutes les plantes étudiées.
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Figure 111.5. Gouttelettes d’huiles essentielles a la surface de 1’hydrolat

Mais la remarque qu’on avait tirée, et qui nous a poussé a préparer des produits cosmétiques a
base de ces plantes, est le fort pouvoir moussant des plantes lors du chauffage du ballon. Ce
dernier est lié a la présence des saponines. La mousse produite avec les feuilles de zizyphus

lotus a été trés abondante (Figure 111.6). Nous avons considéré cette expérience comme un test

des saponines.

Feuilles de Z Fruits de Z

Figure 111.6. Test d’identification des saponines

111-3.Résultats de P’extraction dans ’huile d’olive

Vu que nous n’avions pas pu extraire les huiles par hydrodistillation, nous avons procédé a
leur extraction dans 1’huile d’olive qui est un solvant non toxique. Pour cela nous avons utilisé
la méthode traditionnelle en introduisant une quantité de plante broyée dans une quantité
d’huile d’olive. L’opération a été réalisée a chaud et a température ambiante. Les

caractéristiques morphologiques des huiles sont regroupées dans le tableau I11.1.
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Tableau 111.1 Caractéristiques morphologiques des huiles

Caractéristiques | HZ aChaud | HZatpamb | HG achaud |HGatpamb | HO

morphologiques

Couleur Jaune verdatre | Jaune Maron Jaune Jaune

Homogénéité Homogéne Homogéne Homogéne Homogéne Homogéne

Consistance a 4°C | Fluide Solide Fluide solide Solide

(48h)

Odeur Caractéristique | Caractéristique | Caractéristique | Caractéristique | Caractéristique
des FZ de G de HO

Gout Amere Amere Amere Amere Amere

Apres 48h toutes les huiles sont passées a 1’état solide, a I’exception de HG ainsi que les huiles

commerciales (de G et des feuilles de Z) qui gardaient la consistance liquide a 4°C.

HG a gardé la consistance liquide a froid, cela confirme I’extraction de la matiére lipophile

extraite de nos plantes.

Les huiles provenant des plantes G et feuilles de Z, possedent plusieurs effets thérapeutiques

notamment pour le systeme digestif et dermiques comme c’est indiqué dans la partie théorique

de ce manuscrit.

Les mélanges d’huiles (figure 111.7) possédent des propriétés différentes de celles de 1’huile

d’olive seul. L odeur est caractéristique et le gout est influencé par la composition en huile de

plante. La couleur et la consistance, qui différent de celle de HO, confirment 1’extraction de la

matiére lipophile ainsi que les huiles essentielles de nos plantes.

Figure 111.7. Les huiles HG (a chaud), HZ (a chaud) et HO
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D’autres propriétés sont également différentes de celles de I’huile d’olive tel que : la viscosité,
le pH ainsi que I’effet de piégeage des radicaux libres comme c’est indiqué dans ce qui suit.
Pour I’activité antioxydante nous avons considéré, uniquement, les mélanges d’huiles obtenus
a chaud.

111-4. Les savons

Une quantité du mélange d’huile obtenu lors de I’extraction, a chaud, dans 1’huile d’olive est
utilisé pour la préparation des savons vu les effets thérapeutiques dermiques cités dans la
bibliographie [4,22]. Les propriétés des savons obtenus (pH, viscosité, pouvoir moussant et
pouvoir détergent) sont différentes comme c’est montré dans ce qui suit. Ces propriétés
dépendent de la composition chimique des plantes utilisées.

Sur la figure 111.8 sont représentés les savons SZ et SG obtenus par réaction de saponification

a froid.

Figure 111.8. Savons obtenus par saponification a froid, A : Savon G, B : Savon Z

Sur le tableau I11.2 sont présentées quelques caractéristiques morphologiques des savons
préparés.
Tableau I11.2 Caractéristiques morphologiques des savons préparés

Caractéristiques morphologiques | Savon Z Savon G
Couleur Verdatre Maron
Homogénéité Homogéne Homogene
Consistance Solide Solide

Odeur Caracteristique | Caractéristique
Poids moyen en g 55,57 56

La consistance solide des savons préparés est due a I’utilisation de I’hydroxyde de sodium lors
de la réaction de saponification. Pour 1’obtention d’un savon liquide on utilise I’hydroxyde de

potassium [77].
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111-5. Les gels de douche

Les caractéristiques morphologiques des gels de douche préparés sont illustrées sur le tableau
I11.3. Ce tableau montre I’effet des extraits aqueux sur les caractéristiques morphologiques

des gels de douche prépareés.

Tableau 111.3 Caractéristiques morphologiques des gels de douche préparés

Caractéristiques morphologiques | Gel Z Gel G

Couleur Beige Maron foncé

Homogénéité Présence de bulles d’air | Présence de bulles d’air

Consistance Liquide Liquide

Odeur Caractéristique Caractéristique de G
des feuilles de Z

Ces effets sont liés a la composition chimique de nos plantes. Les bienfaits de ces plantes sur

la peau sont cités dans la bibliographie

Sur la figure 111.9 sont présentés les gels de douche préparés.

Figure 111.9. Gels de douche préparés, A: Gel Z, B :Gel G
(Gel Z obtenu avec I’extrait des feuilles de Z et Gel G obtenu avec I’extrait de G)
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» Shampoing HZ

Concernant le shampoing a base d’extrait des feuilles de Z, les analyses ont été réalisées sur
I’extrait aqueux. Ces analyses concernent le pouvoir moussant, le pouvoir déetergent, le pH, la

viscosité, la teneur en PPT et flavonoides ainsi que 1’activité antioxydante. Les résultats

d’analyses sont présentés dans ce qui suit.

111.6.Mesure du pouvoir moussant

Le pouvoir moussant est le degré d’aptitude d’un tensioactif a pouvoir former une mousse

stable et persistante. Les valeurs des pouvoirs moussants sont présentées sur le tableau I11.4.

Tableau I11.4. Résultats de mesure du pouvoir moussant

Hauteur totale Hauteur de la mousse P % Durée
(cm) (cm)
Extrait de feuilles de Z 7.5 45 60 Plus 15 h
Extrait de G 9 4 44.45 | Plus de 8h
Savon Z 7 6 85,71 | 3h 17min
Savon G 7 5 77,14 | 3h 19 min
GelZ 9.8 8.2 83.67 | Plus de 8h
Gel G 9 75 83.33 | Plus de 8h

Sur les figures 111.10 et 111.11 sont présentés les extraits de G et feuilles de Z avec la durée de

la mousse.

Audébut Aprés8h

Figure 111.10 Pouvoir moussant de I’extrait aqueux de G
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Au début Aprés15h

Figure I111.11 Pouvoir moussant de I’extrait aqueux des feuilles de Z

La mousse est plus abondante avec le gel de douche parce qu’il contient, en plus, un agent

moussant (figure 111.12).

Figure 111.12 Pouvoir moussant: A:SZ, B:SG, C:GelZ, D: Gel G

111-7. Pouvoir détergent

Le pouvoir détergent des solutions d’extraits a m/v =0.1 sont présentées sur la figure II1.13.
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Pd%

E de feuilles de Z E de fruitde Z Extrait de G

Figure 111.13. Pouvoir détergent des extraits de plantes

L’extrait de feuilles de Z présente un pouvoir détergent supérieur a celui des fruits de Z et de

G. Cet extrait produit une mousse abondante lors d’une agitation de la solution. Le pouvoir

moussant influe sur le pouvoir détergent. La production de mousse facilite la séparation de la

salissure.

100

pd %

Gelde G GeldeZ SG SZ

Figure 111.14. Pouvoirs détergents des gels de douche et savons

Le savon et le gel de feuilles de Z présentent des pouvoirs détergents supérieurs au savon et

gel de G.
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Le pouvoir détergent des formulations dépend de la concentration des solutions d’extraits
utilisés pour la préparation de ces produits cosmétiques ainsi que de leur composition
chimique.

L’ajout d’un agent moussant et hydratant dans les gels de douches a fait augmenter le P% par

rapport aux P% des extraits.

Le pouvoir detergent est influencé aussi par le pouvoir mouillant, la tension
superficielle et interfaciale, la charge ionique, le pouvoir émulsifiant ainsi que

le pouvoir dispersant [77].

111-8. Résultats de mesure du pH

Sur le tableau I11.5 sont présentées les valeurs de pH des extraits des plantes. Ces valeurs sont
comprises entre 5.93 et 6.95. Le pH de G est plus proche de celui de la peau.

Les extraits aqueux de plantes des feuilles de Z et G (m/v = 0.1) ont été utilisés pour la
préparation des gels de douche. L’extrait des feuilles de Z est également utilisé pour la

préparation du shampoing naturel.

Tableau I11.5 Valeurs des pH des extraits de plantes :
Extrait | Feuillesde Z | Fruitsde Z | G

PH 6.95 6.03 5.93

Concernant les gels de douche, selon la norme, le pH doit se trouver dans I’intervalle 5.5 a 7.

Nos résultats sont bien dans I’intervalle des normes (Tableaux 111.6 et 111.7).

Tableau I11.6. Valeurs des pH des solutions savonneuses a différentes concentrations

Concentration (mg/ml) 100 50 20
pH (SG) 10,44 10,35 10,34
pH (S2) 10,41 10,37 10,31

Tableau I11.7. Valeurs des pH des gels de douche

Formulation | Gel G Gel Z Gel C
pH 6,85 6,09 5,53
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Le tableau 111.8 regroupe les valeurs des pH des huiles ; ces valeurs sont inférieures a celle de
I’huile d’olive. Les valeurs sont comprises entre 5,3 & 7,56

Tableau 111.8. Valeurs des pH des huiles

Huile

HO

HZ HG HZa | HGatp HZC HGC
achaud | achaud |tpamb | amb
pH 7,56 6.25 6,81 7,21 5.3 6,58 6,75

111-9.Résultats de mesure des viscosités

La viscosité est une propriété importante des fluides qui décrit la résistance des fluides a
I’écoulement et qui est liée au frottement interne qui a lieu dans le fluide
Les viscosités des solutions d’extraits a m/v=0.1, utilisés pour les préparations cosmétiques,

sont présentes sur la figure 111.15. Ces courbes montrent une allure décroissante en fonction de
la vitesse de cisaillement.
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vitesse de cisaillement (S1)

Figure I111-15. Variation de la viscosité des extraits aqueux de G et des feuilles de Z en
fonction de la vitesse de cisaillement

Cette décroissance traduit une diminution de la résistance interne a I’écoulement en fonction

de la vitesse de cisaillement. Ce résultat se reproduit pour les huiles (figure 111.16).
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Figure 111-16. Variation de la viscosité des macérat de HZ et HG dans HO a chaud en

fonction de la vitesse de cisaillement

Les trois courbes des huiles présentent un profil similaire. Le HO présente une viscosité de

départ plus élevée que HZ et HG.

Les macérat HZ et HG sont comparés aux huiles commerciales HZC et HGC, cette

comparaison est illustrée sur les figures 111.17 et 111.18.
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Figure 111-17. Variation de la viscosité de I’huile commerciale HZC et du macéréat de HZ

dans HO a chaud en fonction de la vitesse de cisaillement
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Figure 111-18. Variation de la viscosité de I’huile commerciale HGC et du macérat de HG

dans HO a chaud en fonction de la vitesse de cisaillement

Les courbes de viscosité de HZ et HZC présentent une allure similaire tandis que HG présente
une viscosité inférieure a celle de HGC.

Les courbes de viscosité des savons a différentes concentrations sont présentées sur les figures

111.19 et 111.20.
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Figure 111-19. Variation de la viscosité du savon SG a différentes concentrations

en fonction de la vitesse de cisaillement
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Figure 111-20. Variation de la viscosité du savon SZ a différentes concentrations en fonction
de la vitesse de cisaillement
Il apparait clairement que la viscosité est influencée par la concentration des fluides. Plus la
solution est concentrée plus la résistance du fluide a I’écoulement est élevée et plus la viscosité

est élevée.

Les courbes de viscosité des gels de douches préparés, comparés au gel de douche
commercial, sont présentées sur la figure 111.21.
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Figure 111-21. Variation de la viscosité des gels de douche en fonction de la vitesse de

cisaillement
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La présence de bulles d’air dans le gel de Z était plus importante que dans le gel de G la
courbe du gel Z présente une partie constante (Figure 111.21) reflétant un comportement
newtonien di, probablement, a la présence des bulles d’air dans le fluide.

Pour un fluide newtonien, la viscosité reste constante quels que soient les changements de taux
de cisaillement ou d’agitation [76]. Ce type de fluide obéit a la loi de Newton.

Les autres courbes présentent un profil décroissant reflétant un comportement non newtonien
qui se traduit par une diminution de la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement. Ces
fluides sont appelés fluides pseudo-plastiques. La structure de ces systéemes est decomposée en
raison de la force externe [76]

La courbe de viscosité du gel G présente une allure semblable a celle du gel commercial alors
que le gel de Z présente une allure inférieure. Cela est peut étre due a une température

différente lors des mesures qui ont été effectuées séparément.

111-10. Détermination des masses volumiques des huiles :

Les résultats de la détermination de la masse volumique sont regroupés dans le tableau
suivant :

Tableau 111.9. Valeurs des masses volumiques des huiles

Huile HG | HZ | HO
peng/ml [ 0,838 0,79 | 0,776

Les huiles HG et HZ présentent des masses volumiques supérieures a celle de I’huile d’olive.
Cela est logique puisque le HO représente le solvant d’extraction. L’augmentation de la masse
volumique confirme I’extraction de la matiere lipophile de nos plantes. L huile d’olive est un
bon solvant d’extraction de la mati¢re organique vu qu’il n’est pas toxique et qu’il représente
un excellent agent de conservation des aliments.

Les résultats du tableau 111.9 sont exploités pour le calcul de la concentration
inhibitrice IC 50.

111-11. Dosage des polyphénols totaux

Les concentrations des polyphénols totaux contenus dans les extraits sont calculées en
se référant a la droite d’étalonnage (y= ax+b) obtenue en utilisant ’acide gallique comme

standard a différentes concentrations.
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a) Courbe d’étalonnage de I’acide gallique
La détermination de la teneur en polyphénols totaux des différents extraits a été
réalisée selon la méthode utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu. La droite montre une linéarité
de I’absorbance en fonction des concentrations. Les quantités des polyphénols correspondantes
de chaque extrait sont déterminé par 1’équation de type: A = 30,4 C sachant que R? = 0.995
(Figure 111. 22)
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0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025

Concentration en mg/ml

Figure 111.22: Courbe d’étalonnage de I’acide gallique

b) Résultats
Les valeurs obtenues sont exprimées en mg équivalent d’acide gallique par gramme d’extrait
sec (mg EAG/g ES), I’échantillon analysé est celui correspondant a m/v = 0.03 obtenu par

décoction. La teneur de nos extraits en polyphénols est présentée sur la figure 111.23.
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Figure 111.23. Teneurs en polyphénols totaux pour m/v=0.03

D’aprés les résultats de la figure 111.23, il apparait clairement que ’extrait des fruits de Z
contient plus de polyphénols que les extraits des feuilles de Z et de G. Ce résultat est lié a la
nature de chaque plante et a sa composition chimique.

Une plante riche en polyphénols et flavonoides posséde de multiples effets thérapeutiques.

111-12.Dosage des flavonoides

Les flavonoides représentent une partie des composés phénoliques. Leur quantification a été
effectuée par une méthode basée sur la formation d’un complexe trés stable, entre le chlorure
d’aluminium et les atomes d’oxygéne présent sur les carbones des flavonoides [36].

Les résultats sont exprimés en mg équivalent quercetine / g d’extrait sec en se référant a la
courbe d’étalonnage de la quercetine. A = 4,606 C et R?= 0.991 (figure 111.24).

57



Chapitre 111 Résultats et interprétations

0,12
A =4,606C
01 R?=0,991 *

0,08
g 0,06 //
4]
2
2 | o004 *
<

0,02 &

0 / : . : : .
0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025

Concentration en mg/ml

Figure 111.24: Courbe d’étalonnage de la quercetine

Sur la figure I11.25 sont présentées les teneurs en flavonoides des différents extraits. Cette figure
montre la richesse de la plante G en flavonoides par rapport aux feuilles et fruits de Z
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Figure 111.25. Teneurs en flavonoides pour m/v=0.03

Les flavonoides et les saponosides triterpéniques sont abondants dans les rhizomes et les
racines de la plante G [23,57].
Les échantillons dosés sont ceux obtenus par décoction correspondant @ m/v= 0.03. Il est de

méme pour I’activité antioxydante.
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111-13. Activité antioxydante

Le test antioxydant a été réalisé en utilisant la méthode de DPPH.

L’évaluation de I’activité antioxydante par le test au DPPH a montré que les différents
extraits présentent une grande capacité de pieger le radical de DPPH

A partir de la courbe de variation du pourcentage d’inhibition du DPPH en fonction de
la concentration en extraits des plantes illustrée, on tire les valeurs de I’inhibition de 50% du
DPPH

L’activité antioxydante de feuilles Z, fruits de Z et de G avec des IC50 de 25.3 de
24,78 et de 84.82 pg/ml respectivement montre des activités antioxydantes inférieures a celle

de I’acide gallique (6,5 pg/ml). Cette comparaison est bien illustrée sur la figure 111.26.
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Figure 111.26. Valeurs des IC50 des extraits de plantes comparé a I’acide gallique
Une alimentation riche en antioxydants protége la personne de plusieurs maladies liées aux
radicaux libres tel que: le cancer, D’arthrite, 1’athérosclérose, le diabete, les maladies

gastriques et les maladies hépatiques [39, 42].

HG présente un IC50 inférieurs aux autres huiles. Ce macérat montre une capacité du piégeage
du radical libre DPPH supérieure a celle de HZ et HO.

59



Chapitre 111 Résultats et interprétations

Les valeurs des IC50 des huiles sont comparées a celle de 1’acide gallique. Le résultat est

présenté sur la figure 111.27.
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Figure 111.27 Valeurs des IC50 des huiles comparées a I’acide gallique

Le macerat de HG présente un IC50 inférieur a celui de 1’acide gallique. Le pouvoir inhibiteur
du DPPH, avec ce mélange d’huile, est supérieur a celui de 1’acide gallique.

Il parait que I’extraction de G dans I’huile d’olive a bien réussi par rapport a celle de Z.

La poudre de plante G, obtenue par broyage, possede une granulométrie trés fine en
comparaison a celle des feuilles de Z. Le rapport masse / volume ainsi que la surface de
contact des particules avec le solvant d’extraction sont plus élevés. Ces parametres influent

considérablement sur I’extraction des composés bioactifs.

111-14. Analyse infrarouge

L’objectif de la spectrométrie infrarouge est I’identification des fonctions chimiques présentes
dans un produit. Le principe de cette méthode se base sur les liaisons, entre les atomes
composant une molécule et qui possédent des fréquences de vibration propre. Ces liaisons
absorbent les rayons électromagnétiques d’énergie correspondante. Ainsi, la molécule absorbe
les rayonnements infrarouges différemment a diverses fréquences, chacune est caractéristique
d’une fonction chimique.

Les spectres FTIR correspondants aux différents extraits de plantes ainsi que les

spectres des plantes sont représentés sur les figures suivantes en superposition
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Figure 111-28 Spectre IRde G P : plante ; E : Extrait de plante
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Figure 111-30 Spectre IR de Fruitde Z P :plante; E: Extrait de plante

A partir des résultats d’analyse par infrarouge des différentes fractions des extraits, il ressort
que les différentes plantes se caractérisent par plusieurs liaisons a fonctions variables.

En comparant les spectres des plantes et celles des extraits, on remarque 1’apparition de la
majorité des pics des plantes sur celles des extraits cela confirme I’extraction de tout type de
métabolites existants au sein de nos plantes.

En effet, les bandes larges autour de 3400 cm™ sont associées a la vibration d’¢élongation de la
liaison OH. Les bandes étroites autour de 2924 a 2926 cm™ correspondent a la vibration de
d’élongation de la liaison CH hybridé sp3. Les bandes fortes autour de 1620 a 1635 cm™
correspondent a la vibration d’¢longation de la liaison C=C (fonction alcéne). Enfin, les
bandes autour de 1050 cm™ sont attribuées & la vibration d’élongation de la liaison C-O
(fonction ester) [80]

Tableau 111.10 : Bandes caractéristiques du spectre FTIR des plantes et extraits [80]

Nombre d’onde (¢cm-1) | Liaison
3400 v (O-H)
2924 42926 v (C-H) alcane
1620 a 1635 v C=C
1050 v C-0
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Figure 111.32 Spectre infrarouge du savon SG
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Sur les figures 111.34. et 111.35 sont présentés les spectres IR des savons SG et SZ. Ces

spectres montrent des absorptions au alentour de 2900 cm™ correspondant a la
vibration d’¢longation de la liaison C-H des alcanes. Une bande d’absorption
forte a 1700 cm™ attribuée a la vibration de valence du carbonyle C=0 du
groupement carboxylate du savon. Une autre bande apparait entre 1050 a 1250
cm attribuée a la vibration de valence de la liaison C-O correspondant a 1’ion

carboxylate [80].

Tableau I11.11 : Bandes caractéristiques du spectre FTIR des savons [80]

Nombre d’onde (¢cm™) Liaison
2900 v (C-H) alcane
1700 v (C=0)
1620 a 1635 v C=C
1050 a 1250 v C-0

111.16. Les produits alimentaires

a) Caractéristiques du jus de G
Le jus a été préparé selon la méthode traditionnelle. Le tableau suivant donne les
caractéristiques du jus de G préparé
Tableau I11.12. Caractéristiques du jus de G

Gout | Couleur | Odeur Consistance | pH | Effets ressentit

Sucré | Noir Agréable | Liquide 5,6 | Grand soulagement du tube digestif

L’extrait de G a été analysé et les interprétations ont été présentées,

L’extrait de G possede des effets thérapeutiques multiples, le plus prononcé est le
soulagement du systeme gastriqgue mais son contenu en glucide doit étre pris en
considération pour les diabétiques.

La plante G doit étre utilisée avec précaution chez les personnes qui souffrent
d'hypertension, de maladies cardiovasculaires, d'insuffisance cardiaque et
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b)

d'insuffisance rénale. Elle est déconseillée pour les personnes qui prennent des
anticoagulants oraux, des antiplaquettaires ou des anti-inflammatoires [22, 23].

Caractéristiques du biscuit de fruits de Z

Le fruit de Z est présent en abondance dans la région de Médéa sur les hauteurs [4].
Les fruits sont brun foncés a maturité et présentent une pulpe a texture croguante, une
flaveur spécifique et un gout sucré. Ces propriétés leurs conférent la possibilité d’étre
conservés pour de longues durées. De ce fait, il est donc possible de les incorporer dans
les différents produits alimentaires comme les biscuits.

Les fruits de Z contiennent des quantités appréciables de nutriments, des minéraux et
des polyphénols. Leur addition dans le biscuit permet d’obtenir des biscuits enrichis
en minéraux, en protéines, en solides totaux et en polyphénols [4]

Les fruits de Z sont riches en substances nutritives (tableau 111.14) cela permet de juger
que les biscuits préparés sont meilleurs pour la santé.

Malheureusement, nous n’avons pas pu effectuer le controle de qualité des biscuits

pour mieux confirmer leurs valeurs nutritives ainsi que leurs bienfaits pour la santé.

Tableau 111.13 Valeurs nutritionnelles de Z [4]

Composant Le fruit | La graine | La feuille
Les glucides % 63,8 21,8 25,8
Protéines % 3,1 29,6 6,8
Graisse % 2,2 3,9 3,3
Calcium mg/100g 177 154 1270
Fer mg /100g 0,6 4,4 7,2
Phosphore mg/100g | 135 1090 85,4
Soufre mg/100g 94,5 1180 195
Potassium mg/100g | 1910 1130 673
Magnésium mg/100g | 56,3 301 169
Zinc mg/100g 0,8 9,2 1,5
Cuivre mg/100g 0,6 1,6 0,3
Manganése mg/100g | 0,4 3,5 3,5
Sodium mg/100g 9 14,1 22

65



Conclusion



Conclusion

Conclusion

Les plantes medicinales représentent une source essentielle de substances naturelles
bioactives d’intérét thérapeutique. Ces molécules suscitent actuellement I’intérét de plusieurs
chercheurs en raison des bénéfices sur la santé humaine. Cet intérét vient d’une
part du fait que les plantes médicinales représentent une source inépuisable de substances
bioactives, et d’autre part les effets secondaires induits par les médicaments inquictent les

utilisateurs qui se retournent vers les traitements par les plantes médicinales.

Le principal objectif de ce travail de recherche est d’effectuer une étude comparative
entre deux plantes utilisées en médecine traditionnelle pour le traitement des maladies

gastriques et dermatologiques : Glycyrrhiza glabra et Zizyphus lotus.

Dans ce travail de recherche trois procédés d’extraction sont utilisés: 1’infusion, la
décoction et la macération dans I’huile d’olive. Les principaux résultats obtenus sont les
suivants:

» L’extraction par décoction a donné des rendements plus €élevés que I’infusion.

» Les macérat d’huiles obtenus par extraction dans HO possédent des propriétes
différentes de celles de I’huile d’olive seul ce qui confirme 1’extraction de la maticre
lipophile de nos plantes

» Le rendement d’extraction dépend du mode d’extraction, de la nature de la plante
étudiée, du volume du solvant d’extraction ainsi que la température utilisée.

» Les courbes de viscosité montrent une allure décroissante en fonction de la vitesse de
cisaillement Cette décroissance traduit une diminution de la résistance interne a
I’écoulement

» Les savons et gels de douche préparés possédent des pouvoirs détergents et moussants
importants. Leurs valeurs de pH sont dans les normes.

» Nos plantes sont riches en polyphénols Les fruits de Z contiennent plus de PP que les
autres plantes

» Glycyrrhiza est riche en flavonoides par rapport aux feuilles et fruits de Z

» Les différents extraits présentent une grande capacité de piéger le radical DPPH®°.
Leurs activités antioxydantes sont inférieures a celle de I’acide gallique

» HG présente un IC50 inférieur aux autres huiles; il posséde une activité antioxydante

supérieure a celles de HZ , HO et ’acide gallique
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» La spectroscopie IR a montré la présence des bandes caractéristiques de plusieurs
fonctions qui existent au sein de nos plantes. Les spectres des extraits présentent la
majorité des pics des plantes. Cela confirme I’extraction de différents métabolites
existants dans nos plantes. Les spectres IR des savons illustrent I’apparition de

plusieurs bandes d’absorption caractéristiques du groupement carboxylate du savon.

Perspectives
En perspectives, dans le but de compléter cette étude, on propose :

» d’utiliser les méthodes d’extraction nouvelles de la chimie verte

» de tester et d’exploiter d’autres systémes de solvants pour améliorer I'extraction de
certains constituants de ces plantes.

»  de déterminer la composition chimique des plantes par HPLC

»  d'évaluer I’activité cytotoxique et antibactérienne

» de réaliser le contrdle de qualité des produits alimentaires
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