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Résumeé

Notre étude a porté sur le Screening phytochimique et la conception d’un anti-
inflammatoire a partir de deux éléments de la noix de pécan (Carya illinoinensis).

Aprés concassage des noix deux composant ont été retenu, la coquille et le Diviseur Boisé
Amer entre les deux Moitiés (DBAM) de la noix de pécan. Ces deux derniers ont été broyé
puis tamisé et fractionnée en trois lots (f1: diametre inférieure a 100um, f2 : diametre
supérieure a 100um et inférieure a 250um, 3 : diameétre compris entre 250um et 400um).
Pour I’extraction des polyphénols deux méthode ont été utilisée, a savoir I’extraction

assisté par ultrason et I’extraction par soxhlet.

Les fractions ayant un diametre inférieur a 100 um ont fournis des rendements meilleurs
par rapport aux autres fractions et I’extraction dans un bain ultrason a permis d’atteindre
des rendements quantitatifs de 25,78 et 8,07% respectivement pour les échantillons du

Diviseur Boise Amer entre les deux Moitiés (DBAM) et la coquille de la noix de pécan

Les résultats obtenus montrent que la coquille et le DBAM renferme des composés
phénoliques tels que les flavonoides, les tanins condensée et les polyphénols ayant une
activité anti inflammatoire

Le gel et I’émulgel formulés a partir des extraits méthanolique de la coquille et de DBAM
ont respectivement des nuances blanche et brun avec des pH de 5,8 et 6 en conformité
avec ceux des pharmacopées. Cependant les tests de centrifugations et 1’étude rhéologique

réalisée sur les gél et I’émulgel correspondants confirme la stabilité de ces dernier.

Les mots clé : carya illinoinensis, coquille, Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés ,

extraction, polyphénols, antioxydants, anti-inflammatoire, émulgel, gel.



Abstract

Our study focused on the phytochemical screening and design of an anti-inflammatory
from two components of the pecan nut (Carya illinoinensis).

After crushing the nuts, two components were retained, the shell and the Bitter Woody
Divider between the two halves (DBAM) of the pecan nut. These two last ones were
crushed then sifted and fractionated in three batches (f1: diameter lower than 100um, f2:
diameter higher than 100um and lower than 250um, f3: diameter included between 250um
and 400pm).

For the extraction of polyphenols two methods were used, namely the extraction assisted
by ultrasound and the extraction by soxhlet.

The fractions with a diameter lower than 100 um provided better yields compared to the
other fractions and the extraction in an ultrasonic bath allowed to reach quantitative yields
of 25.78 and 8.07% respectively for the samples of the Bitter Woody Divider between the
two halves (DBAM) and the pecan shell

The results obtained show that the shell and the DBAM contain phenolic compounds such
as flavonoids, condensed tannins and polyphenols with anti-inflammatory activity

The gel and the emulgel formulated from the methanolic extracts of the shell and DBAM
have respectively white and brown shades with pH of 5.8 and 6 in conformity with those of
the pharmacopoeias. However, the centrifugation tests and the rheological study carried
out on the corresponding gel and emulgel confirm the stability of the latter.

Key words: carya illinoinensis, shell, Bitter Woody Divider between the two halves,
extraction, polyphenols, antioxidants, anti-inflammatory, emulgel, gel.
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Liste des abréviations :
SOX : soxhlet

US : bain ultarson
DBAM : Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan

F1 DBAM SOX : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille inférieure de 100 um, extraire par la méthode d’extraction soxhlet .

F2 DBAM SOX : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille 100 um < F2m SOX < 250 pum, extraire par la méthode d’extraction soxhlet.

F3 DBAM SOX : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille 250 um < F2m SOX <400 pm, extraire par la méthode d’extraction soxhlet.

F1 DBAM US : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille inférieure de 100 um, extraire par la méthode d’extraction par bain ultrason.

F2 DBAM US : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille 100 um < F2m SOX < 250 um, extraire par bain ultrason.

F3 DBAM US : fraction Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de pécan
de taille 250 pm < F2m SOX < 400 um, extraire par bain ultrason.

F1C SOX : fraction coquille de taille inférieure de 100 um, extraire par la méthode
d’extraction soxhlet .

F2C SOX : fraction coquille de taille 100 um < F2m SOX < 250 pum, extraire soxhlet.
F3C SOX : fraction coquille de taille 250 pm < F2m SOX < 400 pum, extraire par soxhlet.
F1C US : fraction coquille de taille inférieure de 100 pum, extraire bain ultrason.

F2C US: fraction coquille de taille 100 pm < F2m SOX < 250 um, extraire par bain
ultrason.

F3C US : fraction coquille de taille 250 pm < F2m SOX < 400 pm, extraire par Bain
ultrason.

AINS: Anti-inflammatoire non stéroidiens
AIS: Anti-inflammatoire stéroidiens

pH: Potentielle Hydrogéne.
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Introduction

Actuellement, La majorité des médicaments utilisés pour le traitement de I’inflammation
chez ’homme, associée souvent a d’autres maladies telles que les affections de longue
durée sont incertains en raison des effets secondaire potentiels et du manque d’efficacité.
Plusieurs spécialistes ont passe en revue et considéré comme grave le probléeme des effets
secondaires des médicaments anti-inflammatoire puissants, en particulier a fortes doses et a

long terme [1].

Aujourd’hui, les produits naturels sont de plus en plus reconnus comme des sources
potentielles de nouvelles pistes médicamenteuses. Il est connu que certain aliment naturels
contenant des antis oxydants, des acides gras omega-3 et des composes phytochimique, ont

une activité anti inflammatoire dans 1’organisme [2].

Le régime méditerranéen est considéré comme anti inflammatoire en raison de la
disponibilité de fruits, 1égumes, grains entiers, noix et huile d’olive riches en nutriments et

en composés phytochimiques.

L’utilisation des plantes medicinales pour le contrdle des maladies remonte a tres loin.
De nos jours, la disponibilité et la facilit¢ d’accés aux informations de santé en ligne, la
demande de médicaments a base de plante a augmenté réguliérement a cause de leur effet

secondaire limité et surtout a leur cout réduit [3].

C’est dans ce contexte que s’inscrit notre étude qui consiste a identifier des substances
naturels a base de polyphénol capable de traiter I’inflammation, en poussant en revue les
utilisations traditionnelles, les caractéristique phytochimique et le potentiel thérapeutique

de deux parties de la noix de pecan.

Pour réaliser cet objectif, le mémoire a été structuré en 2 parties distinctes. Dans la
premiére partie théorique constituée de 2 chapitres. Dans le premier chapitre sont présentés
les plantes médicinales en générale, les plantes de noix de pécan étudiées et 1’activité anti-
inflammatoire. Cependant, le 2 €éme chapitre se concentre sur la formulation de 1’émulgel.
Par contre dans la partie pratique, un chapitre dédié aux materiels et méthodes ou sont
énumérés tous les produits, le matériel végétale et les appareils de mesure utilisés tandis
que le 2 éme chapitre de cette partie sont reproduits les résultats et discussions et enfin une

conclusion génerale avec des perspectives cloture ce travail.



CHAPITRE 1:

Generalités sur les plantes
medicinales et ’activite

anti-inflammatoire



1.1 Les plantes médicinales

111

Définition

Une plante médicinale est une plante utilisée pour ses propriétés thérapeutiques. Cela

signifie qu'au moins une de ses parties (feuille, tige, racine etc.) peut étre employée dans le

but de se soigner. Elles sont utilisées depuis au moins 7.000 ans avant notre ére par les

Hommes et sont a la base de la phytothérapie.[2]

1.1.2

Parties de plantes médicinales utilisées

Les différentes parties de la méme plante médicinale peuvent présenter des constituants

chimiques treés différents et qui n’ont pas la méme action thérapeutique. Les différentes

parties de plantes qui peuvent étre employées chez la plupart des populations sont ceux qui

ont été décrites par Gurib-Fakim [2]

Racine : Les racines peuvent étre fibreuses, solide ou charnues

Rhizome : Le rhizome est une tige ligneuse ou allongée charnue qui pousse
généralement horizontalement en dessous du sol, formant des feuilles au-dessus du
sol et des racines dans le sol.

Bulbe : Un bulbe est une pousse souterraine verticale disposant de feuilles
modifiées utilisées comme organe de stockage de nourriture par une plante a
dormance. Les bulbes les plus populaires en médecine traditionnelle sont lI'oignon
et l'ail.

Tubercule : Un tubercule est une structure charnue gonflée, généralement
souterraine, qui assure la survie des plantes pendant la saison d'hiver ou en période
de sécheresse.

Ecorce : L'écorce est la couche protectrice externe d'un tronc d'arbre, elle est
souvent riche en toxines (phénols) et principes amers (tanins) ce qui la rend plus
protectrice.

Bois : Le bois est la tige épaisse ou le bois lui-méme.

Feuilles : Les feuilles peuvent étre utilisées seules ou mélangées avec leur pétiole.
Gommes : les gommes sont des composés solides constituent d’un mélange de
Polysaccharides. lls sont solubles dans I'eau et partiellement digérés par les étres
humains.

Huiles essentielles : Exemple (Mentha x piperita; Cananga odorata).


https://www.futura-sciences.com/sante/questions-reponses/sommeil-phytotherapie-troubles-sommeil-1590/

e Les parties aériennes : Toutes les parties de la plante qui se trouvent au-dessus du
sol. Elles sont récoltées, tres souvent, lors de la floraison.

e Fleurs: Les fleurs sont trés utilisées dans la médecine traditionnelle.

e Fruits : Exemple (Punica granatum ; Citrus sp).

e Graines : Exemple (Ricinus communis; Foeniculum vulgare.

1.2 La phytothérapie
Cette médecine non conventionnelle est I'une des formes de traitement les plus anciennes
qui continue a jouer un role important en Afrique, en Asie et en Amérique latine par

I'usage de plantes médicinales [3]
Différents types de phytothérapie :

1.2.1 Aromathérapie :
L’aromathérapie c’est une thérapeutique qui utilise les extraits aromatiques de plantes, ce

sont des produits complexes a utiliser souvent a travers la peau.

1.2.2 Gemmothérapie :
Est une thérapeutique qui utilise les extraits alcooliques des tissus embryonnaires végétaux

en croissance tel que jeunes pousses, bourgeons et les radicelles.

1.2.3 Herboristerie :
Consiste dans la préparation et la commercialisation de plantes medicinales ou de

préparations dérivées.

1.2.4 Homéopathie :
Elle consiste a traiter une maladie par des substances susceptibles de produire des troubles

semblables a ceux déterminées par la maladie elle-méme

1.2.5 Phytothérapie pharmaceutique
Utilise des produits d'origines végétales obtenus par extraction et qui sont dilués dans de

I'alcool éthylique ou un autre solvant.
1.3 Meétabolite secondaire

1.3.1 Définition
Les plantes produisent un grand nombre de composé qui ne sont pas issus directement lors

de la photosynthése, mais résultent des réactions chimiques ultérieures, d’ou le nom des
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métabolites secondaire [4]. Ces derniers sont des molécules qui ne participent pas

directement au développement des plantes, contrairement aux métabolites primaires.

Ils sont des molécules organiques complexes synthétisées et accumulées en petites

quantités par les plantes autotrophes [5-6].

Ces molécules sont présentées en trés grand nombre et d’une variété structurale

extraordinaire, Elles ont de nombreuses applications pharmaceutiques [7].

1.3.2 ROle des metabolites secondaires

On sait que ces molécules jouent un role clé dans 1’adaptation des plantes a leur
environnement, mais elles constituent également une source importante des produits
pharmaceutiques efficaces [8].

Ces derniéres années, le role de certains métabolites secondaires comme conservateur des
produits alimentaires est devenu un domaine de plus en plus important de la recherche en
nutrition humaine [9].

Les métabolites secondaires sont des molécules ayant une répartition limitée dans
I'organisme de la plante. lls sont nécessaires a sa défense contre les agressions extérieures.
Cependant, ils ne sont pas toujours nécessaires a la survie de la plante [10].

Ils sont largement utilisés en thérapie comme vasculo-protecteurs, anti-inflammatoires,
inhibiteurs enzymatiques, antioxydants et anti-radicalaires. La pharmacie utilise encore une
forte proportion de médicaments d’origine végétale et la recherche trouve chez les plantes
des molécules actives nouvelles ou des matieres premiéres pour la hémisynthése de

composes actifs [10].

1.3.3 Principaux Composants du métabolisme secondaire
Ils sont divisés principalement en trois grandes familles:
e Les alcaloides, par exemple la morphine, la caféine, la nicotine, la cocaine et
’atropine.
e Les substances phénoliques (Composés aromatiques) comme les flavonoides, les
tanins, la lignine, les coumarines.
e Les terpenes, c’est la plus grande catégorie des métabolites secondaires avec plus
de 22000 molécules. Cette catégorie contient les hormones végétales, les pigments,

les stérols, les hétérosides et une grande partie d’huiles essentielles [5-6].



1.3.3.1 Les alcaloides

Ce sont des substances azotées, basiques, d’origine naturelle et de distribution restreinte,
les alcaloides ont une structure complexe. Leur atome d’azote est inclus dans un systéme
hétérocyclique et ils possedent une activité pharmacologique significative; pour certains

auteurs, ils sont issus du seul regne végétal [11].

1.3.3.2 Les composés phénoliques

1.3.3.2.1 Définition

Les composés phénoliques sont une famille des molécules organiques, largement présente
dans le régne végétal depuis les racines jusqu’aux fruits et caractérisée par la présence d’un
ou de plusieurs cycles aromatiques liés avec un ou plusieurs groupements hydroxyles,

libres ou engagés dans une autre fonction ; éther, ester, hétéroside [12-13].

Les polyphénols sont présents partout dans les racines, les tiges, les fleurs, les feuilles de
tous les vegétaux. Les principales sources alimentaires sont les fruits, les Iégumes, les

boissons, les céréales, les graines oléagineuses et les Iégumes secs [14].
1.3.3.2.2 Principaux classes des polyphénols

a) Les acides phénoliques

Les acides phénols (Figure 1.1) sont des dérivés de I’acide cinnamique, et 1’acide
benzoique. lls possedent des propriétés anti-inflammatoires, antiseptiques urinaires, anti

radicalaires, cholagogues, hépatoprotecteurs, Cholérétique, et immunostimulants [12].
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Figure 1.1:Structures chimique de quelques acides phénols.

b) Les coumarines

Elles sont issues du métabolisme de la phénylalanine via un acide cinnamique, I’acide P
coumarique (Figure 1.2). Les coumarines libres sont solubles dans les alcools et les
solvants organiques tels que I’éther ou les solvants chlorés dans lesquels ils sont
extractibles. Elles ont un spectre UV caracteéristique. Les coumarines présentent des effets
cytotoxiques, antivirales, immunostimulantes, tranquillisantes, vasodilatatrices,
anticoagulantes (au niveau du cceur), hypotensives, elles sont aussi bénéfiques en cas de

affections cutanées [17].

5 7
6 NO?
2
7
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Figure 1.2: Structure de base des coumarines.



c) Lestanins

Les tanins sont des polyphénols que I'on trouve dans de nombreux végétaux et surtout les
écorces d'arbre et les fruits (raisin, datte, café, cacao). Leur structure complexe est formée
d'unités répétitives monomeériques qui varient par leurs centres asymétriques (Figure 1.3),
leur degré d’oxydation [18].

Deux groupes de tanins différents aussi bien par leur structure que par leur origine
biogénétique sont distingués : les tanins hydrolysables et les tanins vrais (non
hydrolysables) [19].

—

HO. o~ O

e e

L -
.Q;'b‘?;-'"'; H“a-""f OH

Ei1=R:=H : Afzéléchol
E;=0H: B,=H: Catéchol
E,=R,=0H : Gallocatéchol

Figure 1.3: Structure de base de quelques tanins.

- Tanins hydrolysables

Les tanins hydrolysables sont des esters du glucose et d’acides phénols que sont I’acide
gallique (tanins galliques) et I’acide éllagique (tanins éllagiques). Leurs polymeres sont

appelés des tannoides. Ils sont caractéristiques des Angiospermes dicotylédones [19].

- Tanins non hydrolysables

Les tanins vrais, non hydrolysables sont des polyméres de flavonols (catéchols) et de
proanthocyanidols qui donnent par ébullition avec les acides minéraux dilués des
composés insolubles amorphes et de couleurs rouges appelés phlobaphénes ou rouge de
tanins [19].
d) Les flavonoides

Le terme flavonoide (la flavus « jaune » en latin) désigne une trés large gamme de
composés naturels appartenant a la famille des polyphénols. Ce sont des pigments
responsables de la coloration des fleurs, des fruits et des feuilles [20]. Ils constituent un

groupe de plus de 6000 composes naturels du regne vegétal [21].
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Ces substances sont accumulées dans différentes parties cellulaires et tissulaires de la

plante durant I'organogénese et sous l'influence de plusieurs facteurs stimulants [22].

Figure 1.4: Schéma simplifie des flavonoides.

1.3.3.2.3 Role antioxydant des polyphénols

Les polyphénols possédent des propriétés antioxydantes et sont capables de piéger les
radicaux libres générés en permanence par notre organisme ou formés en réponse a des
agressions de notre environnement tels que I’anion superoxide, le peroxyde d’hydrogene,
le radical hydroxyle et I’oxygéne singulet. Les polyphénols sont les antioxydants les plus
abondants dans nos régimes alimentaires. Ils renforcent nos défenses naturelles contre le
stress oxydant et préviendraient ainsi diverses maladies chroniques, telles que les cancers

et maladies cardio-vasculaires [27].

Les polyphénols peuvent agir selon divers mécanismes :

a) Inhibition enzymatique

L’inhibition de la production des ERO par les polyphénols, particulicrement les
flavonoides, peut procéder directement par formation de complexe inhibiteur-enzyme et/ou
par piégeage directe des ERO. Cette double action est bien illustrée par le cas de la
xanthine oxydase, cet enzyme est considéré comme une source biologique importante de

radical superoxyde [38].



b) Chélation des ions metalliques

La chélation des métaux tels que le fer ou le cuivre sert a empécher la réaction de Fenton
dans les milieux biologiques [29]. Les flavonoides abondants dans les plantes et dans

I’alimentation sont considérés comme de bons chélateurs des ions métalliques [30].

c) Piégeage des radicaux libres

Les composés phénoliques ont des propriétés antioxydantes en raison de leur capacité a
piéger les radicaux libres et les espéces réactives de lI'oxygene [31]. lls interferent avec
I'oxydation des lipides et d'autres molécules par la donation rapide d'un atome d'hydrogéne
aux radicaux libres selon un mécanisme proposé dés 1976 par Sherwin : 1’antioxydant céde
formellement un radical hydrogéne, qui peut étre un transfert d’électrons suivi, plus ou
moins rapidement, par un transfert de proton, pour donner un radical intermédiaire. Il est

stabilisé par ses structures mésomeres conjuguées [32].

Les radicaux intermédiaires sont relativement stables en raison de la résonance et donc une

nouvelle réaction en chaine n'est pas facile a initier [33].

Les composés phénoliques possedent une structure chimique idéale pour le piégeage des

radicaux libres, parce qu’ils possédent:

e Des groupes phénoliques hydroxyles qui sont susceptibles de donner un atome
d'’hydrogéne ou un électron au radical libre,

e Un systeme aromatique stabilisé par la résonance [33].

1.3.3.3 Terpénoides et les stéroides

1.3.3.3.1 Terpénoides

Les térpénoides représentent le groupe le plus important de composées secondaires [34].

Les terpenes (Terpénoides) sont des constituants habituels des cellules végétales, impliques
ou non dans des fonctions meétaboliques essentielles. L'étude de leur métabolisme connait
un regain d'intérét par suite du développement des méthodes analytiques auxquelles est
venu s'ajouter I'outil moléculaire [35]. Ce sont des métabolites secondaires résultant de la

condensation d’unités isopréniques a 5 atomes de carbone [12].



1.3.3.3.2 Stéroides

Les stéroides sont des triterpenes-tétracycliques, possédent moins de 30 atomes de
carbone, synthétisés a partir d'un triterpene acyclique. Chez toutes les plantes on trouve ces
composés liées avec un groupement alcool qu'ils nommeés les stérols ; prenant une forme
plane, glycosylée, analogues du cholestérol qui ne different de celui-ci que par leur chaine

latérale comme : B-Sitostérol, Stigmastérol [36].

O

Figure 1.5 : Structure chimique d'un stéroide.

1.3.3.3.3 Saponines :

Les saponines constituent une importante classe de métabolites secondaires d'origine
végétale, La structure chimique des saponines est constituée d’un groupe aglycone de
nature triterpénique ou stéroidique et d’une ou plusieurs chaines glycosidiques. Les
saponines doivent leur nom au mot latin « sapo » qui signifie mousse, au fait qu’elles
peuvent former une mousse stable dans des solutions aqueuses. Elles sont rencontrées chez
de nombreux végétaux sous forme d'hétérosides (saponosides). Les plantes a saponines ont

été recherchées pour leurs propriétés détergentes [38].

Ils ont également une action veinotrope et méme des propriétés analgésiques, anti-
inflammatoire et anti-cedémateuse ce qui justifie leur emploi dans les manifestations de
I’insuffisance veineuse, le traitement des signes fonctionnels de la crise hémorroidaire et

dans les troubles de la fragilité capillaire [39].
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1.4 Présentation de la plante Carya illinoinensis

Le pacanier « Carya illinoinensis » est I’arbre qui produit la noix de pécan nommée aussi
pacane ou noix d' hickory en référence au nom anglais du genre Carya ; le pacanier est
appelé aussi parfois noyer de pécan puisqu’il appartient a la méme famille que le noyer (

Juglans regia) ; celle des juglandacée.

La noix de pécan (Carya illinoinensis) appartient a la famille des Juglandacées et est lI'une
des noix les plus anciennes et les plus importantes aprés I'amandier et le noyer. [40] Le
genre Carya comprend plusieurs espéces et est cultivé commercialement en Amérique du

Nord et en Asie de I'Est depuis plus de 500 ans [41].

Figure 1.6 : Le pacanier « Carya illinoinensis »

1.4.1 Descriptions de carya illinoinensis

Le Pacanier est un arbre a feuilles caduques qui atteint 20, jusqu'a 40 et méme 50 m. de

hauteur, Le tronc massif a un diametre de 1 jusqu'a 1,8 m [42].

a) Feuille
Les feuilles sont composées impair-pennées, atteignent 20 jusqu'a 50 cm avec
généralement 7 a 17 folioles. Les folioles sont de forme lancéolée ou lancéolée oblongue,

courbées sur un c6té et grossierement dentelées le long de leurs marges. Les folioles ont
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des bases asymétriques et des extrémités allongées, leurs faces supérieures sont dense en
été et se colore de jaune en automne, avant la chute des feuilles, tandis que leurs faces

inférieures sont vert péle et glabres a Iégerement pubescentes [41-42].

Figure 1.7: Caractéristiques exomorphes des feuilles
de Carya illinoinensis.

b) Tronc
Le C. illinoensis a une écorce grise qui devient brun rougeatre avec I'dge et a texture

rugueuse. L'écorce des grosses branches ressemble a celle du tronc [41]. Elle est divisée en
sillons profonds, épais et accolés. Le bois est lourd, dur, peu résistant, brun clair [42].

Leur bois est également utilisé a produire des feuilles de placage [43].

Figure 1.8: Caractéristiques exomorphes de I'écorce du tronc
de Carya illinoinensis.

c) Fleur
Les fleurs sont monoiques, pollinisées par le vent, et les fleurs males et femelles sont sur le

méme arbre. Les fleurs sont incompletes et les deux sexes manquent de pétales et de

sépales [43]. Les males forment des chatons minces de 7 a 12 cm de long qui se
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développent des bourgeons formés a laisselle des feuilles de l'année précédente, les

femelles en épis terminaux se composent de petits groupes de 2 a 11. [42]

Les fleurs males et femelles sont de couleur verte, avec des fleurs individuelles d'environ

les chatons se développent rarement sur des tiges de la méme année [42].

Figure 1.9: Caractéristiques exomorphes des
fleurs de Carya illinoinensis.

d) Fruit
Le fruit est techniqguement une drupe, de couleur brun foncé et couverte d'écailles jaunes.

L'enveloppe est fine et cassante [41].

D’apres 1’étude de woorduf, le développement de la fleur jusqu’a la maturité des noix
apres fécondations, la noix serait composé de six régions distinctes qu’il a nommées : hull,
shell, middle, septum, ce sont des végétatives et packing tissue, seed coat et embryon, se

sont de nouvelles générations [42].

Figure 1.10: Caractéristiques exomorphes
des fruits de Carya illinoinensis.
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1.4.2 Historiques

Carya illinoinensis (noix de pécan) sont des noix originaires du sud des Etats-Unis et du
nord du Mexique [41]. Les aborigenes indiens des régions de I'Ohio et du Mississipi
connaissaient cet arbre depuis plusieurs siécles [42].mais également cultivées dans d'autres
régions du monde, telles que I'Amérique du Sud, I'Australie, I'Afrique du Nord, la
Palestine, la Chine, I'Inde, la France, I'Espagne et I'Afrique du Nord [41].

Le Carya illinoinensis était déja décrit et dénommé par Friedrich Adam Julius von
Wangenheim (1749-1800) mais fut reclassé dans la classification valable aujourd'hui par
Karl Heinrich Emil Koch (1809-1879) en 1869. Cet arbre fut introduit en Europe au X1Xe
siecle [43].

En 1894 deja, le Dr Trabut écrivait : « En ce moment, les colons américains plantent
beaucoup de Pacaniers au Texas, Missouri et Louisiane. La climatologie de ces états
présente avec celle des grandes plaines de I'Algérie une telle analogie que ce fait seul

devrait encourager les acclimateurs algériens a tenter la culture des Pacaniers » [42].

1.4.3 Systématique
Selon Crete (1965), le pacanier appartient a :

Tableau 1-1: Taxonomie de Carya illinoinensis.

Regne Plantae

Division Magnoliopsida

Classe Magnoliopsida
Ordre Juglandales

Famille Juglandaceas
Genre Carya
Espece Carya illinoinensis
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1.44 Nom commun
Tableau 1-1:Noms vernaculaires de Carya illinoinensis.

Langue Nom
En Francais noyer royal ; ganquier ; callotier et eclonnier arbre au sommeil, gland de
jupiter, gland divin.
En Arabe el jouza, djouz, souik ou souak.

En Anglais Common walnut, persian walnut, walnut.

1.45 Intéréts

Traditionnellement, il est utilisé pour le traitement de diverses affections telles que
I'inflammation, les rhumatismes, la jaunisse et le paludisme. Suite a diverses
revendications folkloriques pour guérir de nombreuses maladies, des efforts ont été faits
par des chercheurs pour vérifier I'efficacité de la plante grace a des dépistages biologiques
scientifiques. La plante contient des saponines, des alcaloides, des stéroides, des tanins, des
flavonoides et des triterpénoides qui sont les principaux phytoconstituants. Un examen
minutieux de la littérature a révélé certaines activités pharmacologiques notables telles que
les activités antidiabétiques, antitumorales, antioxydantes, antimicrobiennes et

antihyperlipidémiques [41].

1.4.5.1 Usages ethnobotaniques (noix de pécan)

C. illinoinensis était utilisé par les Comanches comme traitement contre la teigne. Ils
pulvérisent les feuilles et les frottaient sur la partie infectée de la teigne.Les Kiowa

consommaient une décoction a base d'écorce de noix de pécan pour la tuberculose [44].

C. illinoinensis est une excellente source de vitamine E, particuliérement riche en gamma
tocophérol ; prévoir environ 25 g pour 100 g. La vitamine E est un puissant antioxydant
soluble dans les lipides, nécessaire pour maintenir lI'intégrité de la membrane cellulaire des

muqueuses et de la peau en la protégeant des radicaux nocifs sans oxygéne.

Les noix sont des sources tres riches de plusieurs groupes importants de vitamines du
complexe B tels que la riboflavine, la niacine, la thiamine, 1’acide pantothénique, la
vitamine B-6 et les folates. Ensemble, ces vitamines agissent comme cofacteurs pour

I'enzyme métabolisme a I'intérieur du corps humain. Les noix sont également une riche
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source de minéraux comme le manganese, le potassium, le calcium, le fer, le magnésium,

le zinc et le sélénium [45-48].

1.45.2 Autres utilisations

Les arbres C. illinoinensis produisent des noix comestibles qui ont un pourcentage éleveé de

matiéres grasses et sont largement utilisées dans les bonbons et les biscuits [49-50].

Ces noix sont sucrees et delicieuses et sont souvent ajoutées au pain, aux gateaux et a la
créeme glacée. L'huile des noix rejetées est utilisée pour la cuisine et les cosmétiques. Le
lait peut étre fabriqué a partir de la graine et est utilise pour épaissir les soupes et

assaisonner les galettes de mais [51].

1.4.6 Composition biochimique

- C. illinoinensis sont riches en lipides insaturés et leur consommation réguliére peut

améliorer la lipidémie profil et le statut antioxydant [52].

- Dominguez-Avila et al., 2013 ont rapporté que la présence d'acides gras mono- et
polyinsaturés, phytostérols, tocophérols et autres micronutriments dans I'huile de C.

illinoinensis [53].

- Deux nouveaux éthers méthyliques de flavonol : caryatin-3™ sulfate (1) et caryatin-3°
methyl ether-7-O--D-glucoside (2) ont isolé la fraction n-butanol de [I'écorce de C.
illinoinensis ainsi que cing composés phénoliques connus de sa fraction acétate d'éthyle
[54].

- Dans une étude précédente, la présence d'une concentration élevée de composés bioactifs,
notamment I'acide ellagique (3), I'acide gallique (4), la catéchine (5), I' épicatéchine (6), les
tanins hydrolysables et condensés dans la fraction non lipidique de C. illinoinensis , a été
identifié [55].

- Dans une étude réalisée par Leon, 1964 et son groupe ont signalé la présence d'acides
caprique, laurique, myristique, palmitique, stéarique, arachidique, oléique, linoléique et
linolénique ainsi qu'une substance acide cristalline identifiée comme l'acide 3, 4-
dihydroxybenzoique dans les portions saponifiees d'extrait aqueux lyophilisé de C.

illinoinensis [56].



Figure 1.11: Structures de certains phytoconstituants sélectionnés précédemment isolés de

C. illinoinensis.

Sulfate de caryatine-3 (1) caryatin-3™ methyl ether-7-O--D-glucoside (2) acide gallique (3)
acide ellagique (4) catéchine (5) et épicatéchine (6).

1.4.7 Activités biologiques de carya illinoinensis

Carya illinoinensis connue sous le nom de noix de pecan est tres appréciée pour ces
activités biologique qui constates d’activités chimiques et thérapeutique et qui sont

énumérer comme suit :

e Activité anti-oxydante [107-109].
e Activité antimicrobienne [43].

e Activité anti-inflammatoire [109].
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e Activité antidiabétique [108].

e Activité anti hyperlipidémique [108].
e Activité anticancéreuse [112] .

e Activité antiviral [112] .

e Activité antifongique [112].

e Activité anticancéreux [109].

1.5 Activité anti-inflammatoire

1.5.1 L’inflammation

1.5.1.1 Définition

L’inflammation est une réaction de défense de l’organisme a diverses agressions qui
peuvent étre d’origine physique, chimique, biologique (réponse immunitaire) ou
infectieuse. Elle se caractérise par de la chaleur, de la rougeur, de la douleur et de la

tuméfaction [57].

La fonction principale de la réaction inflammatoire est d’éliminer 1’agent agresseur et de

permettre la répartition des tissus [58].

Le mécanisme inflammatoire fait intervenir un grand nombre de substances présentes dans
le sang notamment de nombreuses hormones comme les prostaglandines, 1’histamine et les

cytokines qui participent a I’inflammation [58].

La réponse inflammatoire se déroule en quatre étapes : la reconnaissance des signaux de
danger, le recrutement de cellules sur le site d’infection, I’élimination du pathogene et la
résolution de I’inflammation conduisant a un retour a I’homéostasie et a la cicatrisation du

tissu 1ésé [59].

1.5.1.2 Etiologies
Les causes de la réaction inflammatoire sont multiples :

e Agent infectieux : contamination par des micro-organismes (bactéries, virus,
parasites, champignons)

e Agents physiques : traumatisme, chaleur, froid, radiations

e Agents chimiques : caustiques, toxines, venins

e Corps étrangers : exogenes ou endogenes

18



e Défaut de vascularisation : réaction inflammatoire secondaire a une nécrose par
ischémie
e Agression dysimmunitaire (anomalie de la réponse immunitaire, allergies,

autoimmunité)

Steps of the
Inflammatory Response
The inflammatory response is a body's
second line of defense against invasion
by path Why is it imp that
clotting factors from the circulatory sys-
tem have access to the injured area?

EJ Phagocyies engulf
bacteria, dead cells,
and cellular debris.

Platelets move out of
the capillary to seal the
~  wounded area.

F2 Histamines canse capil
laries 1o leak, relcasing
phagocytes and ting
factors into the wound

Figure 1.12: Les principales étapes de la réaction inflammatoire.

1.5.2 Les Anti-inflammatoire
Le traitement actuel de 1’inflammation fait appel aux anti- inflammatoires steroidiens

(glucocorticoides) et non stéroidiens comme [’aspirine. Ces molécules bien qu’étant
efficaces presentent le plus souvent des effets indésirables qui peuvent géner leur

utilisation au long cours [60].

Les anti-inflammatoires stéroidiens en particulier les glucocorticoides présentent beaucoup

d’effets secondaires parmi lesquels :

e Des effets métaboliques a la suite de traitements prolongés : modification du
métabolisme calcique avec tendance a 1’ostéoporose, phénomeéne d’hypercortisme
cedeme.

e Une sensibilit¢ aux infections : 1’action dépressive sur le systeme lymphoide
entraine une diminution des réactions de defense immunitaire et favorise le

développement des infections bactériennes, virales et fongiques [61].
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Les dérivées salicylées comme 1’aspirine utilisée a dose prolongée peuvent provoquer des
saignements gastriques, de I’acidocétose et chez le diabétique. L’indométacine qui est
utilisée dans les affections rhumatismales, polyarthrite rhumatoides, spondylarthrites
ankylosantes, les inflammations des articulations, la goutte, est cependant contre indiqué

chez les ulcéreux, les colitiques, les allergiques, les femmes enceintes et les enfants [61].

1.5.3 Les anti-inflammatoires d’origine naturels

Dans les pays en voie de développement, les plantes possédant une activité anti-
inflammatoire pourraient constituer une alternative dans la thérapeutique anti-
inflammatoire du fait de leur meilleure accessibilité et de leur moindre toxicité en général,

comparativement aux anti- inflammatoires classiques [62].

Cette activité est due a la présence des molécules bioactives tels que les polyphénols et les
flavonoides [63].

Des études menées in vitro et in vivo ont démontré 1’effet anti-inflammatoire et
antioxydant d’un grand nombre de plantes utilisées en médecine traditionnelle ainsi que le
mécanisme d’action de plusieurs substances naturelles extraites de ces plantes. Ces
substances actives peuvent agir a plusieurs niveaux de la réaction inflammatoire en
inhibant par exemple I’activation des cellules inflammatoires, la synthése des cytokines

pro-inflammatoires [64].

e Capparis spinosa est une plante largement utilisée dans la région méditerranéenne pour
le soulagement des douleurs arthritiques, L'écorce des racines a un pouvoir
analgeésique, Il est employé aussi dans le traitement du mal de dents. Aichour et al
(2018). ont rapporté que le caprier possede un effet anti-inflammatoire, du fait que, la
richesse du plante en poly phénols, flavonoide, les alcaloides, stéroides et saponines a
inhibé considérablement 1’cedéme de la pate induit par la carragénine

e Curcuma longa contient des polyphénols qui inhibe la production de la prostaglandine
E2 et I’expression de la cyclooxygénase 2 (Madden et al., 2009). Ce polyphénol
inhibe aussi I’expression des génes de L’IL-6 et de L’IL-8 et diminue de maniére dose
dépendante la production du NO et I’expression de ’enzyme NO Synthéase (NOS)
inductible (Mathy et al., 2007).

e La noix de pécan est une riche source d'huile de qualité, de fibres alimentaires,

d'éléments minéraux et de plusieurs composants phytochimiques/antinutriments tels
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que les flavonoides, les composés phénoliques, les tanins, les saponines, les alcaloides,
I'acide phytique, parmi toutes les noix. Les caractéristiques de qualité de I'huile de noix
de pécan ont indiqué une bonne stabilité a l'oxydation. Tanwar, B., Modgil, R.,
&amp; Goyal, A. (2021).

Selon CY Huang, GL Riskowski , J Chang, CH Lin et..., 2020 Les noyaux de noix
de pécan ont une teneur élevée en composés phénoliques et les coquilles de noix de
pécan ont des concentrations phénoliques encore plus élevées que les noyaux. Des
teneurs élevées en composés phénoliques dans les matériaux biologiques ont été
associées a une activité antioxydante et antimicrobienne élevée. Les teneurs totales en
composés phénoliques, flavonoides et acides phénoliques ont été déterminées pour les
noix de pécan indigénes du centre du Texas. Les coquilles de noix de pécan
contenaient de I'acide gallique, vanillique et caféique.

La composition phénolique et I'activité antioxydante des amandes et coques de noix de
pécan cultivées dans trois régions de I'état de Chihuahua, au Mexique, ont été
analysées. Des concentrations élevées de composés phénoliques extractibles totaux, de
flavonoides, et des concentrations 5 a 20 fois plus €élevées ont été trouvées dans les
coquilles. Leurs concentrations ont été significativement affectées par la région de
culture. L'activité antioxydante était fortement corrélée avec les concentrations de

composés phénoliques. L. A., Alvarez-Parrilla; Shahidi, F. (2011).
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CHAPITRE 2:

|_es formes gélifiees



2.1 Lesgels

2.1.1 Généralite sur les gels

Les gels sont des réseaux tridimensionnels constitués par une faible quantité (0,1 & 10%)
d’une substance dans laquelle 1’eau ou un autre solvant est retenue. Ils peuvent ainsi étre

obtenus a I’aide de tensioactifs, d’émulsions, de suspensions ou de polyméres.

Selon les interactions qui existent au sein du milieu, on classe les réseaux de
macromolécules en deux principales catégories : les gels non permanents ou réversibles et
les gels permanents ou irréversibles [87].

2.1.2 Les types de gel

Selon la Pharmacopée européenne, « les gels sont des liquides gélifiés a I’aide d’agents
gélifiants » [88].

2.1.2.1 Les gels lipophiles

Les excipients sont habituellement la paraffine liquide additionnée de polyéthylene ou

d’huiles grasses gélifiées par de la silice colloidale ou des savons d’aluminium ou de zinc.

2.1.2.2 Les gels hydrophiles

L’excipient est habituellement de I’eau, du glycérol ou du polyéthyléneglycol gélifiés par
des poloxameres, de I’amidon, des dérivés de la cellulose, des carbomeéres ou des silicates

de magnésium-aluminium.

On parle d’hydrogels si la phase liquide est I’eau et d’oléogels si elle est huileuse.

2.2 Les émulsions

Une émulsion se définit comme la dispersion de deux phases liquides non miscibles. C’est
un mélange de solutions lipophile et hydrophile se caractérisant par la présence de deux
phases distinctes dont I’une est dispersée dans 1’autre (Figure 2.1). On appelle phase
dispersée ou phase discontinue, le liquide formant des gouttelettes, alors que I'on désigne le

second fluide comme étant la phase dispersante ou la phase continue [68].

Les émulsions peuvent étre utilisées par voie orale, topique ou parentérale, en fonction des

ingrédients de la formulation et de I'application prévue.

22



Phase dispersée

Phase dispersante

Emulsifiant

Figure 2.1: Schéma d’une émulsion.

2.2.1 Les différents systemes sous le terme « émulsion »

2.2.1.1 Les macroémulsions ou émulsions :

I1 s’agit de systémes dispersés hors équilibre comportant deux phases liquides non
miscibles. Les émulsions sont des systemes instables du point de vue thermodynamique,
car la séparation des deux phases conduit a une diminution de 1’énergie libre. Cependant, la
cinétique de grossissement de gouttes peut étre suffisamment retardée pour que I’émulsion
reste stable pendant une durée déterminée. Le diametre moyen de ces émulsions classiques
est supérieur ou égal au micrométre. Compte tenu de leur taille, et en fonction de la
viscosité de la phase continue, les gouttes des émulsions sédimentent (ou créement) sous
I’effet de la gravité [69].

2.2.1.2 Les nano/mini émulsions :

Ces deux termes sont utilisés pour nommer des systemes biphasiques, de taille de gouttes
comprises entre 20 et 200 nm [70]. En raison de la taille des gouttes, les nanoémulsions
sont transparentes ou translucides a I’ceil et sont stables a la sédimentation ou au crémage.
La préparation des nanoémulsions exige soit l’utilisation de méthodes hautement
énergétiques, comme la microfluidisation, ou bien I’utilisation de méthodes non
conventionnelles et complexes, mais de faible consommation énergétique, comme
I’inversion de phase [69]. L’avantage des miniémulsions est leur extraordinaire stabilité au

vieillissement et a la dilution [71].
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2.2.1.3 Les microémulsions :

Ce sont des émulsions simples dans lesquelles les particules dispersées sont si fines
qu'elles paraissent solubilisées dans la phase aqueuse. En effet, la taille des particules, qui
est comprise entre 10 et 100 nanomeétres (nm), confére une transparence aux préparations
et une pénétration plus favorable des substances actives a travers la couche cornée de la
peau [72].

Il convient de bien distinguer les émulsions de ces systémes particuliers que I’on appelle
microémulsions. L’une des principales caractéristiques qui différencie les émulsions des
microémulsions est que ces derniéres sont des systemes dispersés thermodynamiquement

stables (formation spontanée, sans apport d’énergie contrairement aux émulsions) [73].

2.2.2 Les différents types d'émulsions

Il existe plusieurs types d'émulsions. Les émulsions simples composées de deux phases
(hydrophile et lipophile) et les émulsions multiples constituées de deux phases lipophiles et
d'une phase hydrophile ou de deux phases hydrophiles et d'une phase lipophile. Etant

donné la complexité des émulsions multiples [74].

2.2.2.1 Les émulsions simples :
Une émulsion simple est une émulsion composée d'une phase hydrophile, d'une phase

lipophile et d'un émulsifiant [74].

Les émulsions simples sont appelées eau-dans-huile (E/H) quand des gouttelettes d’eau

sont dispersées dans la phase huileuse, et huile-dans-eau (H/E) pour I’inverse [69].
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Figure 2.2: Les différents types d’émulsion
simple.
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2.2.2.2 Les émulsions multiples :

Les émulsions multiples sont des systémes multiphasiques comprenant au moins deux
liquides non miscibles, a savoir, deux émulsions H/L et L/H siegent des tensio-actifs
hydrophiles et lipophiles qui sont utilisés pour stabiliser ces deux émulsions,
respectivement et dont I'un est dispersé sous forme de fines gouttelettes uniforme dans
l'autre , ainsi sont appelées «émulsions d'émulsions ». Le diamétre des gouttelettes dans les

émulsions multiples peut varier de 0,1 & 100 um [75].
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Figure 2.3: Schémas d'une émulsion multiple.

2.2.3 Instabilité des émulsions :

La stabilité d’une formulation revét plusieurs aspects : physiques, chimiques et
microbiologiques. Pour étre stable physiquement, I’émulsion ne doit pas montrer de
démixtion, qui peut étre provoquée soit par de la coalescence, soit par un phénomene de

crémage/sédimentation.

La stabilité physique inclut aussi une invariance du comportement rhéologique et de la
granulométrie. La stabilité chimique repose sur le fait qu’aucun des composants de
I’émulsion ne doit participer a une réaction chimique pouvant soit modifier de maniére
grave la stabilité physique, soit perturber les propriétés applicatives (aspect, couleur, odeur,

efficacité).

Enfin, la formulation, pour étre stable microbiologiquement, ne doit pas étre un milieu de

culture pour levures, moisissures, et germes bactériens [71].

Les émulsions étant thermodynamiquement instables, leurs propriétés vont se modifier

dans le temps [76].
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Les différentes formes d’instabilités sont les suivantes :

Tableau 2-1 : Phénomeénes et causes des instabilités des émulsions.

Phénomeénes Causes

Murissement d’Ostwald Solubilité de la phase dispersée dans la phase
Dispersante

Crémage et sedimentation Différence de densité entre les 2 phases

Floculation Répulsions insuffisantes entre les gouttelettes

Coalescence Rapprochement des gouttelettes et rupture du film
Interfaciale

Brusque changement du sens de I’émulsion: une
Inversion de phase émulsion L/H devient H/L et inversement. A cause

de la Température

Inversion de ph‘ay' Cl'élllm\swi'intation
Floculation Coalecence
\ 5 > /{'uphu'e de phase

Murissement d'Oswald

Figure 2.4: Processus de déstabilisation d'une émulsion.
2.2.4 Formulation des émulsions

Dans une émulsion pharmaceutique, aux trois éléments de base (huile, eau et

émulsionnant) viennent s’ajouter des constituants divers : principes actifs, épaississants,
aromatisants, colorants, conservateurs... Dans chaque cas, les trois constituants de base
doivent étre choisis avec beaucoup de soin pour avoir une émulsion aux caractéristiques

bien déterminées [77].
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2.2.4.1 Les matiéres premieres

Les matieres premiéres freqguemment rencontrées dans les formulations des émulsion sont
les solvants, les corps gras, les tensioactifs, les conservateurs antimicrobiens, les

antioxydants, les agents viscosifiants, les aromatisants et les colorants.

2.2.4.1.1 La phase lipophile

La phase huileuse, appelée également phase grasse, phase lipophile ou phase organique,
comporte des huiles, des cires et des graisses (respectivement liquides, solides ou semi-
solides a température ambiante) d’origine végétale, animale ou minérale. Des substances
synthétiques derivées ou non de substances naturelles sont aussi utilisées. La phase

huileuse d’une émulsion est généralement composée d’un mélange d’ingrédients [74].

2.2.4.1.2 La phase hydrophile

La phase aqueuse ou phase hydrophile contient 1’eau et divers composants hydrosolubles.
Les solutés de la phase aqueuse sont de nature diverse : ions minéraux, acides, bases,
vitamines, glucides, protéines, etc. En fonction du type d’émulsion (alimentaire,
cosmeétique, pharmaceutique) des substances peuvent étre ajoutées a 1’une ou 1’autre phase
pour conférer au produit diverses propriétés (augmentation de la durée de conservation,

modification du goft, de la texture, de 1’aspect, maintien de I’humidité, etc....)

Parmi les solvants rencontrés dans la formulation des cremes, I'eau est la plus utilisée a

cause de ces propriétés de solvatation, hydratantes et adoucissantes [78].

2.2.4.1.3 Les émulsionnants

Les émulsions conventionnelles sont des systemes thermodynamiquement instables qui se
séparent, plus ou moins rapidement, en deux phases. On parle de systémes hors équilibre.
En raison de cette instabilité, les émulsions industrielles comportent toujours des
émulsifiants, ou émulsionnants, formant un film interfacial, ou film mince, ou membrane

interfaciale, autour des globules de phase dispersée [79].

Les émulsionnants utilisés pour préparer des émulsions sont divisés en trois groupes dont

le plus important est celui des tensioactifs.
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> Tensioactifs:

Sont des substances naturelles ou synthétiques, amphiphiles, ont la propriété de s’adsorber
aux différentes interfaces et selon leur hydrophilie ce sont des tensioactifs, mouillants,
détergents, moussants, solubilisant, émulsionnants, etc...[79].Ce sont des substances qui
forment un « film interfacial » autour des gouttelettes se trouvant dans la phase dispersée.
En regle générale, un émulsifiant est d’autant plus efficace a stabiliser une émulsion, qu’il

diminue la tension interfaciale [80].

+— Téte
hydrophile

4— Queue
hydrophobe

Figure 2.5 : Schémas un tensioactif.

a) Classification

Quatre classes de tensioactif peuvent étre distinguées [82] :

e Les tensioactifs cationiques,
e Les tensioactifs anioniques,
e Les tensioactifs amphoteres,

e Les tensioactifs non ioniques.

b) Critéres de choix des tensioactifs
Pour stabiliser une émulsion, le tensioactif doit présenter une bonne affinité pour la phase
continue. C’est la régle de Bancroft : 1’obtention d’une émulsion huile-dans-eau nécessite
un tensioactif a caractere hydrophile prépondérant, et inversement une émulsion eau-dans-

huile fera appel a un tensioactif a caractére lipophile [83].
Notion d’ HLB :

Le HLB est étroitement lié¢ a la structure de la molécule du tensioactif. Sa valeur est

d’autant plus élevée que celui-ci est hydrophile. Les valeurs sont déterminées selon une
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échelle arbitraire allant de 0 a 20 dans laquelle on admet que les émulsionnants présentant
une valeur de HLB entre 0 et 8 sont lipophiles, ceux compris entre 8 et 12 sont dits
« intermédiaires » et ceux entre 12 et 20 hydrophiles. Cette détermination est importante
car elle simplifie le travail du formulation. Selon la valeur de leur HLB, on peut déterminer

les propriétés fonctionnelles des émulsifiants [84].

Tableau 2-2: Classification fonctionnelle des tensioactifs selon leur HLB.

Les émulsionnants Valeurs HLB
Emulsionnants H/L 3a6
Mouillants 7a9

Anti moussants

<8 (surtout1,5a3)

Emulsionnants L/H 8ail8
Détergents 13a15
Solubilisant 15a 18

Dans le cas d’émulsions de type eau dans 1’huile, on utilise des tensioactifs de faible HLB

(HLB < 7).

Pour des émulsions de type huile dans I’eau, on choisit des tensioactifs de plus forte HLB
(HLB > 8) [85].
2.2.4.2 Méthodes de formulation

Lors de la formulation des émulsions, le principal probléeme qui se pose est celui du choix
des émulsionnants et, pour faciliter ce dernier, plusieurs méthodes sont actuellement

utilisées:

e Méthode fondée sur les notions de HLB et HLB critique.

e Méthode fondée sur I’établissement des diagrammes ternaires eau-surfactif-huile.
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- Méthode basée sur le HLB et HLB critique

La balance hydrophile-lipophile d’un tensionactif ou HLB est un systéme de classification
des tensionactifs mis au point par Griffin, permet de formuler des émulsions stables. La
valeur du HLB d’une tension actif est une fonction directe de I’importance de la partie
hydrophile dans sa molécule. Elle est élevée lorsque la fraction hydrophile est

prédominante. Elle est faible si la molécule est plus lipophile qu”hydrophile [85].

Contrairement a la notion de HLB qui est une caractéristique des tensionactifs, la notion

de HLB critique est une caractéristique des phases huileuses.

D’aprés GRIFFIN Le HLB critique d’une phase huileuse ou HLB requise ou critique
correspond au HLB du mélange de tension actifs qui, dans des conditions opératoires bien
précises, permet avec cette phase huileuse et de I’eau, I’émulsion la plus stable. Il est

appelé HLB optimal ou requis [79].

La composition optimale du mélange est fixée par la valeur HLB déterminée a 1’équation

suivante [86] :
HLBm= (HLBa X X) + (HLBb x (1-X))
HLBm: valeur du HLB du mélange du tensioactif
HLBA, : valeur du HLB du tensioactif lipophile
HLBy : valeur du HLB du tensioactif hydrophile
X : pourcentage du tensioactif lipophile

L’HLBcritique (HLBc) est une caractéristique des phases lipophiles et il est indispensable
de connaitre ’HLB critique de I’huile ou du mélange d’huiles a émulsionner pour faire le

choix de I’émulsionnant ou, le plus souvent, du couplage des émulsionnants a utiliser

2.3 L’émulgel

Les émulgels sont la combinaison de gel et d'émulsion. Emulsion de type huile dans eau et
eau dans huile utilisée comme véhicule pour administrer divers médicaments a la peau. Ils
ont également une grande capacité a pénétrer dans la peau. La présence du gélifiant en
phase aqueuse transforme une emulsion classique en émulsion. L'émulgel a usage

dermatologique posséde plusieurs avantages comme la thixotropie, sans graisse, facile a
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étaler, facile a enlever émollient, ne laisse pas de taches, soluble dans I'eau, possede une

durée de conservation plus longue, respectueux de I’environnement, transparent et

agreable. [66-67]

2.3.1 Formulation d’un émulgel

La préparation des émulgels contient des étapes simples et courtes qui augmentent la
faisabilité de la production. Aucun instrument spécialisé n'est nécessaire pour la production
d'émulgels. De plus, les matériaux utilisés sont facilement disponibles et non codteux.
Tous ces éléments permettent de réduire le colt de production des émulgels. Les propriétés
rhéologiques et le comportement des gels remplis de gouttelettes d'émulsion peuvent étre
modifiés en changeant les interactions entre les gouttelettes d'huile et la matrice du gel, la
teneur en huile et la taille des gouttelettes d'huile [89].

Phase huileuse Phase Aqueuse
Agent
Emulsification gélifiant
|’-__---_T_---‘ |’ ------------ 1
i Emulsion | | Gel !

____________

Emulgel

Figure 2.6: Schéma de préparation de I’Emulgel.
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2.3.2

AR N N N N N N N N N NN

Les avantages d’émulgel :

Evitement du métabolisme de premier passage.
Eviter I'incompatibilité gastro-intestinale.
Plus sélectif pour un site spécifique.

Améliorer I'observance du patient.

Aptitude a l'automédication.

Possibilité de mettre fin facilement & la médication en cas de besoin.
Pratique et facile a appliquer.

Incorporation de médicaments hydrophobes

Meilleure capacité de chargement

Meilleure stabilité

Faisabilité de la production et faible co(t de préparation

Libération controlée

Pas de sonication intensive
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CHAPITRE 3:

Materiels et methodes



Introduction :

Ce chapitre est consacreé a la description des différents matériels et méthodes utilisés durant

la phase expérimentale.

L’expérimentation a été realisée en plusieurs étapes :

- Premier étape : consiste a récolter et concasser les fruits.

- Deuxiéme étape : séparation de la coquille et de la membrane.
-Troisiéme étape : broyage et tamisage des deux parties séparément.

-Quatrieme étape : extraction des polyphénols par les deux méthodes soxhlet et bain

ultrason.
-Cinquiéme étape : analyse qualitative et quantitative des principaux composés phénolique.
-Sixieme étape : vérification de I’activité thérapeutique des extraits obtenus.

- Septiéme étape : conception et caractérisation d’une forme galénique semi solide

(émulgel et gel)

3.1 Matériels

3.1.1 Le Matériel végétale

Notre étude a porté sur une espece, de plante de la famille de Juglandacées« carya
illinoinensis». L’organe végétal choisi pour la réalisation des expériences se compose de la
coquille de noix de pecan et le Diviseur Boisé Amer entre les deux Moitiés de la noix de
pécan (DBAM)).

Les noix de pacane (B) ont été récoltées durant les mois d’octobre et novembre 2021 a
partir de deux arbres (A) situés au niveau de la région de Blida (Bouaiba) . Aprés la récolte
des noix de pecan, aprés concassage manuelle les coquille (C) et le Diviseur Boisé Amer

entre les deux Moitiés de la noix de pécan (DBAM) (D) sont récupérer .
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Figure 3.1: (Photo original originale 2022).
[A]: Arbre

3.1.2 Produits chimiques

[B]: fruit

[C]: coquille [D]: DBAM.

Les différents produits chimiques utilisés durant notre expérimentation sont résumés dans

les tableaux suivants :

Tableau 3-1 : Solvants chimique.

Réactifs Marque Réle
Ether de pétrole (40-60) Sigma-Aldrich Ellmlnatlgglglﬁga phase a
Méthanol (99%) Chemopharma Extractions des polyphenols
Ethanol technique (96%) Chemopharma Preparat(lj(;n [;jlgplil solution
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Tableau 3-2: Matiéres premieéres.

Meéthode

Produit utilisée

Screening Phytochimique

- Chlorure Ferrique (Fecls)

- Chlorure d’aluminium(AICl3)

- Hydroxyde de sodium (NaOH )
- Carbonate de sodium (NazCQOs)
- Acide Acétique

- Acide Sulfurique

- Acide chlorhydrique

- Chloroforme

- Réactif de Wagner

- Réactif de Mayer

- Follin Ciocaltou

- Acide Gallique

- Quercétine

- Vanilline

- Catéchine

- Magnésium (Mg)

Test anti inflammatoire in Vitro

- Sérum Bovine Albumine (SBA)
- Diclofénac Sodique
- Trisaminométhane (tris)

- Vanilline

Formulation de gel et I’Emulgel

- Huile de paraffine

- Tween 20

- Span 20

- Carbopol

- Triéthanoleamine (TEA)

Evaluation de I'activité anti oxydante

- diphényle picryl-hydrazine (DPPH)
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3.1.3 Instruments utilisé

Les principaux instruments utilisés sont citée dans le tableau suivant :

Tableau 3-3 : Instruments utilisé.

Instruments Noms Descriptions
Spectrophotomeétre SHIMADZU UV | Un appareil qui nous permet de faire une
UV/Visible 1800 mesure spectrométrique entre 200-800 nm
Spectrophotométre | SHIMADZU FTIR- | Un appareil qui nous permet de faire est de
. mesurer la quantité de lumiere absorbée par
infra-rouge 8900 p :
un échantillon
Un instrument qui permet d'obtenir des
Cryothermostat HUBER Ministat temlperatyres cry_ogenl(']ues_ par IUtfl'Sat'.on
de I'inertie thermique d'un liquide tres froid.
240
Le principe de cet appareil est basé sur la
Evaporateur Rotatif HEIDOLPH d,'§t.'”a.1t'on S|r_nple sous vide, qui perr_ngt
d'éliminer rapidement de grandes quantités
de solvant
Un homogénéisateur est un appareil utilisé
Homogénisateur IKA pgur Ig réalisation de suspensions et
d'émulsions stables et homogenes et pour le
ULTRATURRAX | broyage fin de matiéres solides.
T25

Anton Paar MCR
102

Rhéomeétre

Un rhéomeétre est un appareil capable de
faire des mesures relatives a la rhéologie
d'un fluide en appliquant un cisaillement a
I'échantillon.

Microscope optique | Optika Microscope

Italy Series

Le microscope optique est un systéeme
optique a lentilles dont le but est d'obtenir
une image agrandie de I'objet observé.

3.2 Méthode
3.2.1 Préparation de matériel végétale

3.2.1.1 Séchages

Une fois les fruits récolté et déja séchés sur

I’arbre ont été nettoyés en supprimant les

feuilles séches, les débris végétaux et la poussiere sur place.
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3.2.1.2 Broyage

Une fois aux niveaux de laboratoire les coquilles et les DBAM sont broyées avec un

broyeur électrique, permettant d’obtenir des poudres trés fines.

3.2.1.3 Tamisage

Apres broyage, les poudres obtenues ont été tamisées a 1’aide de déférentes tamis (100,
250,400 um) de type AFNOR-ASTM (figure 3.2).

Les poudres ainsi obtenues ont été séparé en trois fractions selon le calibre du tamis :

o la premiére fraction : diametre inférieure a 100 pm
e deuxiéme fraction : 100pm<diamétre<250um

e Troisieme fraction : 250pm<diametre<400um
Remarque : la fraction supérieur de diamétre 400 pm n’a pas été retenue.

Le tamisage a été réalisé pour les deux constituent (coquille et DBAM) de la noix de pecan
séparément.
Les différentes fractions obtenues en été conservées dans des flacons en verre,

hermétiquement fermée et a I’abri de la lumiére.

Figure 3.2: Tamiseur (photo original 2022).
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3.2.2 Extractions des composées phénoliques

Plusieurs solvants organiques peuvent é&tre utilisés pour I’extraction des composés
phénoliques. Le méthanol s’avere le meilleur solvant, car il permet d’obtenir un meilleur

rendement d’extraction et il possede I’avantage d’étre plus facile a éliminer.

Deux méthodes d'extraction ont été utilisées, I'extraction par soxhlet et I’extraction par

bain ultrason. La premiere étape dans les deux méthodes d'extractions est la délipidation .

3.2.2.1 Extractions par soxhlet

Un extracteur Soxhlet est une piece de verrerie utilisée en chimie analytique et en chimie
organique qui permet de faire 1’extraction par solvant en continue d’un €lément chimique
contenue dans une cartouche solide. Cet appareil porte le nom de son inventeur : Franz
VVon Soxhlet.

Figure 3.3: L’extracteur Soxhlet (photo
original 2022).
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» Principe :

Le solvant d’extraction est porté a ébullition. Les vapeurs traversant le Soxhlet, sont
condensées au niveau du réfrigérant et s’écoulent au travers de 1’échantillon dans la
cartouche. Ce systeme de distillation-condensation assure au solvant une circulation en
continu dans 1’échantillon. Un siphon permet au solvant de s’écouler de la cartouche pour
retourner dans le ballon. Le solvant peut donc recommencer un nouveau cycle
d’évaporation condensation. Cette méthode est utilisée pour I’extraction des composés non

volatils et semi volatils.

» Délipidation :

De chaque fraction, 50g de poudre sont introduits dans la cartouche en papier filtre. Cette
derniere est placée dans le soxhlet surmonté d’un réfrigérant. Une quantité de 250 ml
d’Ether de Pétrole est versée dans un ballon. Le mélange est porté a ébullition. Le solvant
est vaporisé puis condensé tout en restant en contact avec la matiére végétale. La solution
collectée dans le ballon s’enrichit de plus en plus en soluté a chaque cycle d’extraction
(siphonage). Aprés un seule siphonage une récupération de solvant enrichi en substances
solubles est effectuée dans un ballon. L’éther de pétrole récupéré on le garde pour les tests.

Le but de cette étape est d'éliminer la fraction apolaire.

» Extraction des polyphénols :

La méme cartouche est ensuite traiter par le méthanol en suivant les mémes étapes utilisées
dans le protocole de la délipidation (Le nombre de siphonage cette fois est de 4 Cycles) le

but est de récupérer la fraction polaire.

3.2.2.2 Extractions assisté par ultrason

L’extraction dans un bain ultrason consiste a 1’application des ultrasons de moyen
fréquence sur le matériel végétale plongé dans un solvant ( méthanol) et plongé dans I’eau
distillé stocké dans le bain. Les ultrasons provoque un chauffage de I’eau contenu dans le
bain et éventuellement la libération des composée chimique contenue dans le matériel

vegétale dans le solvants.
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Figure 3.4: L’extracteur bain ultrason
(photo original 2022).

Les extraits méthanolique sont préparés par la méthode suivante :
» Délipidation

Dix grammes de poudre sont introduit dans un bécher avec 60 ml de éther de pétrole sous
agitation magnétique pendant 10 min, ensuite le mélange et filtré sous vide. Le dépdt
solide et récupérer pour I'extraction de polyphénols.

» Extraction des polyphénols

D'abord, en introduit la poudre déja dilapidée dans un bécher contenant 60 ml de méthanol
puis déposée dans le bain a ultrason en tenant compte des parametres optimisés
(température et durée).

Le temps d'extraction dans le bain ultrason est de 25 min avec une température de 80°C.
Apre refroidissement, le solvant méthanolique contenant les polyphénols et récupéres pour

I’étape suivante.

3.2.3 Elimination du solvant

Le méthanol des différents échantillons a été évaporées a 1’aide d’un évaporateur rotatif
(Figure 3.5).




Figure 3.5: Elimination du solvant « méthanol » par le rotavapeur.

Les extraits secs obtenue sont pulvérisées et conservés dans des tube en verre jusqu’a leur

utilisation pour les différents tests.

L’extrait apres Apres 48hde séchage Le broyage de
I’élimination de de l'extrait dans une I’extrait sec et
solvant (méthanol) T* ambiante obtenir des cristaux
par évaporateur (I’élimination solide trés fine et
rotatif. compléte de solvant). brillante.

Figure 3.6 : Etapes d’élimination totale de solvant.
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3.2.4 Déterminations des rendements d’extraction :

Le rendement des extraits méthanoliques est le rapport entre le poids de I'extrait sec et le
poids du végetale en poudre utilisée. Il est exprimé en pourcentage selon la formule

suivante :

Ps
R(%0) = P_p x 100

Ou:
Ps : Poids de I'extrait sec en gramme (g).
Pp : Poids de la poudre en gramme (Q).

3.2.5 Criblage phytochimique

Ces tests phytochimiques sont réalisés pour identifier les métabolites secondaires existant

dans la plante. Les tests sont effectués sur 1’extrait végétal (coquille et DBAM)

3.2.5.1 Analyses qualitatives

Les extraits méthanoliques ont été soumis a divers tests phytochimiques en vue de mettre
en évidence les grands groupes chimiques contenus dans ces extraits méthanoliques, en
utilisant la méthode standard basée sur des réactions de coloration et de précipitation. A cet

effet, plusieurs types de réactifs ont été utilisés [96].

3.25.1.1 Les polyphénoles

0.2 ml d’extrait méthanolique de coquille de noix de pacane sont ajoutés a 0.8 ml de la
solution de carbonate de sodium NaxCOs (7.5%) aprés agitation 1 ml de la solution de
folin-ciocalteu est ajoutée a I’ensemble dpre 20 min d’incubation a I'obscurité.

L’apparition de la couleur bleu confirme la présence des polyphénols [97].

3.25.1.2 Les flavonoides

A 1 ml de chaque extrait, on ajoute quelques gouttes d’acide chlorhydrique (HCI)
concentré et quelques milligrammes de magnésium (Mg). La présence des flavonoides est

confirmée par I’apparition de la couleur rouge ou orange [98].
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3.25.1.3 Les tanins

Pour détecter la présence des tanins, on ajoute a 2 ml de chaque extrait quelques gouttes de
FeClz a 1%. La couleur vire au bleu noir en présence de tanins galliques et au bleu verdatre

en présence de tanins catéchiques (tanins condensés) [99].

3.25.1.4 Les saponines

A 5ml de chaque extrait on ajoute 10 ml d'eau distillée, le tout est agité avec énergie en
position horizontale pendant 15 secondes. Puis, le mélange est laissé au repos pendant 15
min. La persistance de la mousse d’au moins 1 cm pendant 15 min indique la présence des

saponines [100].

3.25.1.5 Les quinones libres

Sur un volume de chaque extrait quelques gouttes de NaOH a 1% sont ajoutées.
L’apparition d’une couleur qui vire au jaune, rouge ou violet indique la présence des

quinones libres [101].

3.25.1.6 Les terpénoides

A 5 ml de chaque extrait on ajoute 2 ml de chloroforme et 3 ml d’acide sulfurique
concentré, la formation de deux phases et un couleur marron a I’interphase indique la

présence de terpénoides [102].

3.25.1.7 Les alcaloides

Pour chaque extrait on réalise la procédure suivante : on ajoute 5 ml d’HCI1 1% a Iml de
chaque extrait, le tout est chauffé au bain marie, puis on divise chaque extrait en deux
volumes €gaux. Un volume est traité par le réactif de Mayer, I'autre par le réactif de

Wagner. La formation d’un précipité blanc ou brun révéle la présence des alcaloides [103].

3.2.5.2 Analyses quantitatives

3.2.5.2.1 Dosages des polyphénols

Les polyphénols ont été determinés spectrophotométriquement par la méthode de Folin-
Ciocalteu [97].

0,2 ml de l'extrait méthanolique dilué (250 pg/ml) ont été additionnés avec 1,5 ml du

réactif de Folin-Ciocalteu (1/10). Le mélange est laissé reposer 5 minutes a I'obscurité. Par
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la suite, 1,5 ml de la solution Na;COs (7,5%) a €té ajouté a lI'ensemble. Apres 90 minutes

d'incubation a 23°C, I'absorbance a été mesurée a 750 nm contre un blanc sans extrait.

La quantification des polyphénols a été faite en fonction d'une courbe d'étalonnage linéaire
(Y = a X + b) réalisée par un extrait étalon, I'acide gallique, a différentes concentrations
dans les mémes conditions que I'échantillon. Les résultats sont exprimés en milligramme

équivalent acide gallique par gramme d’extrait brute (mg EAG/g EB).

3.2.5.2.2 Dosage des flavonoides

La méthode a I’AICI3 a été employée pour la détermination de la teneur des extraits en
flavonoides [103].

Un millimétre et demi (1,5ml) de I'extrait phénolique (2mg/ml) ont été ajoutés a un volume
¢gal d’une solution de 2% AICls. Le mélange a été vigoureusement agité, et I’absorbance a

été lue a 430 nm, apres 30 minutes d'incubation a température ambiante.

Une courbe d'étalonnage (Y = a X + b) réalisée par la quercétine a différentes
concentrations pratiquée dans les mémes conditions opératoires que les échantillons a
servis pour la quantification des flavonoides. La teneur en flavonoides a été exprimée en

milligramme équivalent quercétine par gramme d’extrait brute (mg EQ/g EB).

3.2.5.2.3 Dosage des tanins condensés

Nous avons adopté les méthodes de la vanilline avec ’HCL. Cette méthode dépend de la
réaction de la vanilline avec le groupement flavonoide terminal des tanins condensés et la
formation de complexes rouges, cela s’explique par la propriété des tanins a se transformer
en anthocyanidols de couleur rouge par réaction avec la vanilline. La teneur en tanin

condenseés a été déterminée par la méthode de vanilline décrite par [104].

Un volume de 50 pl de chaque extrait a été ajouté a 1500 pl de la solution
vanilline/méthanol a 4%. Puis mélanger vigoureusement. Ensuite, un volume de 750 pl de
I’acide chlorhydrique concentré (HCL) a ét¢ additionné. Le mélange obtenue est laissé
réagir a température ambiante pendant 20 min. 1’absorbance est mesurer a 550nm contre un
blanc. Différente concentrations compris entre 0 et 1000 pg/ml préparées a partir d’une

solution mére de la catéchine, permettront de tracer la courbe d’étalonnage.
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3.2.6 Activité antioxydante

« Activité antiradicalaire (DPPH)
a) Principe

Le DPPH est un radical libre stable violet en solution. Il présente une absorbance
caractéristique dans un intervalle compris entre 512 et 517 nm. Sa couleur disparait
rapidement lorsque le DPPH est réduit en diphényle picryl-hydrazine (jaune) par un
composé a proprieté antiradicalaire, entrainant ainsi une décoloration (Figure 20).
L’intensité de la couleur est inversement proportionnelle a la capacité des antioxydants

présents dans le milieu a donner des protons [105].

VIOLET JAUNE

Figure 3.7: Réaction d’un antioxydant avec le radical DPPH.

b) Mode opératoire

Pour réaliser I’analyse, 2,9 ml de la solution éthanolique de DPPH (0,025 g/l) est ajouté a
100 pl de la solution de chaque extrait a différentes concentrations (5, 10,25, 50, 100et 200
pg/ml). Le mélange est vigoureusement agité, puis les tubes sont incubés a température
ambiante et a I’obscurité pendant 30 minutes. La longueur d'onde d'absorption maximale a

été préalablement déterminée. Toutes les lectures sont effectuées a 515 nm.

L’activité anti-radicalaire est estimée selon 1’équation suivante :

(AT-AE)

100
AT

Activité antiradicalaire (%) =

Ou:

AT : Absorbance du témoin apreés 30 min d’incubation.

45



AE : Absorbance de I’échantillon aprés 30 min d’incubation.
c) Détermination de la concentration inhibitrice médiane (1C50)

L’IC50 est définie comme étant la quantité ou la concentration d’antioxydants (extrait ou
toute autre substance antioxydant) nécessaire pour inhiber ou faire disparaitre 50% des
radicaux. Les IC50 sont calculées graphiquement par des pourcentages d’inhibition en
fonction des différentes concentrations des extraits testés. une courbe de régression linéaire
(Y =a X +b) est établie afin de calculer I’IC50 qui permettra la caractérisation du pouvoir
antioxydant des extraits. Une faible valeur de I’IC50 indique une forte activité antioxydant
[106].

3.2.7 Activité anti-inflammatoire in-Vitro des extraits

L’activité Anti inflammatoire in vitro a été réalisée par deux méthodes :

3.2.7.1 Activité anti-inflammatoire in-Vitro par la méthode de dénaturation du
sérum bovine albumine

1 ml de chaque concentration d'extrait ou du standard +1 ml de solutions BSA 0,2%
préparé dans le Tris-HCL PH=6,6 incubation a 37 C° pendant 15 min. puis dans un bain
marie a 72°C pendant 5 min.
Apres refroidissement, la turbidité est mesurée a 660 nm dans un spectrophotométre a
cuve.

» Préparation du Tris-HCL 0,05M (pH : 6,6) :

1,29 est dissous dans 200 ml d'eau bi distillée. Le pH est par la suite ajusté a 6,6 avec
I’HCL.

» Préparation de standard :

Différentes concentrations de diclofénac sodique sont préparées dans I’eau distillée a partir
d’une solution mere de 500 ppm.

3.2.7.2 Activité anti-inflammatoire in-Vitro par la méthode de dénaturation
thermique du I’ovalbumine

Pour estimer ’activité anti inflammatoire des extraits de plantes, un test de 1’évaluation in
vitro de la capacité de ces extraits a inhiber la dénaturation thermique d’une protéine
globulaire soluble par turbidimétrie a été mise au point. En effet, La chaleur provoque la

perte réversible des structures tertiaires et méme secondaire des protéines qui se manifeste
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par la diminution de leurs solubilités. Pour évaluer ’activité des extraits pour leurs effets
anti-thermo dénaturant des protéines, I’ovalbumine extraite du blanc d’ceuf a été utilisée

comme modéle.

» Mode opératoire

Un volume de 250 pl de chaque extrait solubilisé dans 1’éthanol a des concentrations de
0,238mg/ml, 0,095mg/ml et 0,047mg/ml ont été melangés a 5 ml de la solution
d’ovalbumine dilué au 1/50 dans du tampon phosphate 0,1M, pH = 6,6.

Le mélange a été mis a incuber dans un bain marie a 70°C pendant 30min.

Les densités optiques ont été les a 660nm avant et apres incubation.

Le contrdle a été préparé dans les mémes conditions réactionnelles en remplagant I’extrait
par un méme volume d’eau.

» Expression des résultats :

Le taux d’inhibition de la dénaturation thermique de 1’ovalbumine a 70°C est exprimé par

I’expression suivante :

o AAbsC — AAbSE
Taux d'inhibition(%) = AADSC x 100

Ou:

AbsC: variation d’Absorbance a 660nm de 1’ovalbumine en absence d’extrait végétale

(contréle)
AbsE: variation d’absorbance a 660nm de I’ovalbumine en présence de 1’extrait (essai).

3.2.8 Analyse Infrarouge des extraits

La spectrophotométrie infrarouge c’est un moyen de caractérisation qui nous permet de
déterminer et d’identifier la nature des liaisons chimiques et des groupements fonctionnels

présents dans les polyphénols.

Le spectrophotometre infrarouge utilisé est le spectrophotometre de FOURIER FRIR-8900
de la marque SHIMADZU.

On prépare une pastille de KBr et de polyphénols qui sont ensuite placée dans la cartouche

est mise dans I’appareil @ mesure.
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3.2.9 Meéthode de formulation du gel anti-inflammatoire

a. préparation de la solution de principe actif

Dans un bécher, I'extrait brut (polyphénol) de la noix de pécan est solubilisé dans 1’eau
distillée (1g dans 20 ml d’eau distillée).

b. préparation de gel anti-inflammatoire

Il s’agit de disperser Dans un Bécher le Carbopol dans I’extrait aqueux a 1’aide d’un
agitateur meécanique de type (IKA RW 16) ensuite ajouter quelques gouttes de

Triéthanolamine sous homogénéisation jusqu'a la gélification de cette phase.

3.2.10 Méthode de formulation du I’emulgel anti-inflammatoire

La préparation d'une émulsion (E/H Ou H/E), suivie de I’introduction dans un gel c’est la
Formulation d’émulgel.

a. Préparation de la phase gel

Dans un Bécher disperser de Carbopol dans I’eau distillé a I’aide d’un agitateur mécanique
de type (IKA RW 16) ensuite ajouter quelques gouttes de Triéthanolamine (Trolamine)

sous homogénéisation jusqu'a la gélification de cette phase.

b. Préparation de la phase huileuse de I’émulsion

Dans un bécher solubiliser de Span 20 dans I’huile de paraffine a I’aide d’un agitateur
Magnétique.
c. Préparation de la solution principe actif

Dans un bécher solubiliser I'extrait brut (polyphénol) de la noix de pacane dans 1’eau

distillée.

d. Préparation de la phase aqueuse de I’émulsion

Solubiliser de Tween 20 dans I’eau distillée a I’aide d’un agitateur magnétique, ensuite
Ajouter la solution de principe actif dedans.

e. Préparation de I’émulsion

Verser la solution huileuse sur la solution Aqueuse sous homogénéisation pendant 20 min
(Sous une vitesse d’homogénéisation de 7000 tours /minutes) jusqu'a I’obtention d’une

Emulsion homogene.
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f. Préparation de I’émulgel

Un mélange a été effectué de phase d’émulsion dans la phase gel avec un rapport de 1/1

sous I’homogénéisation jusqu'a 1’obtention d’un émulgel.

3.2.11 Etude de stabilité de gel et d’émulgel anti-inflammatoire

La caractérisation de gel et I’émulgel consiste a étudier comme variable les caractéristiques

organoleptiques, le pH, le microscopique optique et le comportement rhéologique.
a. Mesure du pH

La mesure du pH a été réalisée avec un pH-métre HANNA INSTRUMENTS/ HI 2210

menu d’une électrode pour produits visqueux.
b. Centrifugation

Le produit est centrifugé a 3000 rpm pendant 10 minutes avec une centrifugeuse Pro-
Analytical by Centurion Scientific Ltd, pour veérifier la crémation ou la séparation des
phases. Ce test est utilisé pour évaluer la stabilité physique.

c. Test de rhéologie

Ce test se fait a I’aide d’un rhéometre Anton Paar MCR 302 / Julabo F12. I est capable de
prendre des mesures relatives a la rhéologie d'un fluide (la viscosité, la rigidité, dureté,
I’écoulement...), en appliquant un cisaillement & [I'échantillon. Les mesures du
comportement rhéologique sont importantes non seulement pour évaluer la stabilité
physique du produit, mais elles sont en méme temps des indicateurs des parametres de type

qualité du systeme.
d. Microscope Optique

NB : Ce test et réservé uniquement pour 1I’émulgel

La microscopie optique est une technique trés utile pour 1’étude des émulsions. Elle
constitue un excellent moyen pour suivre la stabilité de ces systemes lors du vieillissement.
Elle permet d’avoir une idée sur la taille des gouttelettes internes souvent de I’ordre du
micrometre. L’analyse microscopique de produit formulé a été effectuée a 1’aide d’un

microscope optique OPTIKA MICROSCOPES menu d’une caméra.
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CHAPITRE 4:

Reésultats et discussion



4.1 Analyse granulométrique

Les valeurs obtenues sont enregistres au niveau de (tableau 9)

Tableau 4-1 : Quantités des différentes fractions coquilles et DBAM.

Diametre
() 100 100-250 | 250-400 400 Total
Quantité
Coquille
17,61 564 3.82 72,63 99,70
DBAM
59,45 12,03 0.85 18,14 99,47

Parmi les fractions utilisées( les fractions ayant un diameétre inferieure a 400um) :

Le tamisage des coquille et des DBAM de la noix de pecan a permis de récupérer des
fractions importantes ayant un diametre inférieure a 100 pm (17,61 et 59,45 %

respectivement)

Nous remarquant aussi que pour la fraction non utilisée c’est a dire les particules ayant un

diametre supérieure a 400 um sont trés élevées surtout pour la partie coquille.

En générale et pour les trois fractions les quantités récupérées au niveau de la DBAM sont

nettement supérieures a celles de la coquille.

4.2 Rendement d'extraction

D’apreés les deux méthodes d’extraction sur ’ensemble des fractions de la coquille et de le

DBAM .

Les résultats obtenus regroupés dans le (tableau 4-2).
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Tableau 4-2 : rendement d'extraction de déferlante fraction coquille et membrane par deux

méthodes d’extraction soxhlet et bain ultrason

Echantillon Bain Ultrason Soxhlet
fIDBAM 25,78 4,30
f1C 8,07 3,96
f2DBAM 12,76 7,82
f2C 4,25 3,71
f3ADBAM 25,86 5,40
f3C 3,11 1,67

Selon les valeurs enregistrées au niveau du tableau, nous pouvons faire les remarques

suivantes :

En générale, pour I’ensemble des fractions issues de la coquille et de le DBAM de la noix
de pécan, les valeurs les plus élevées sont obtenues par la méthode d’extraction par bain

ultrason.

Pour la partie coquille nous remarquons que pour la méthode bain ultrasons, le rendement
le plus importante est enregistré au niveau de la premiere fraction (8,07%), Alors
cependant pour la méthode soxhlet les rendements de la premiére fraction et deuxiéme

fraction sont presque identique (3,96 et 3,71%).

Cependant, pour les deux constituent, les rendements les plus élevé sont ceux de la
premiére et troisieme fraction (25,78 et 25,83%), Alors que pour la méthode soxhlet, c’est
la deuxiéme fraction (f2 DBAM) qui a donné le meilleur rendement (7,82%).
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Une comparaison entre les résultats de la coquille et de le DBAM, nous indique clairement

que pour les deux méthodes les meilleurs rendements sont ceux de le DBAM pour
I’ensemble des fractions.

H Rendement SOX

Rendement US

25,78 25,86

30
L
f’\_, 20
c
g 15
[<B]
T 10 . 3,11
t% 5 "EGTr1"

0 el

FL  Fle F2  F F3  F3 _ Senliran
DBAM DBAM DBAM soxhlet

Echantillon

Figure 4.1 : Histogramme de rendement d’extraction par deux méthode soxhlet et bain

ultrason.
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4.3 Les résultats de criblage phytochimique

Les résultats de la mise en évidences de quelque métabolite secondaire dans les deux

extraits (méthanolique et éthérique), sont représentés dans I’histogramme ci-dessous :

+ + +
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° S 5 I 5 I ¢ g E*tr"" ¢ ,
& F N & I\ ¥ & ) 6 Tue
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Figure 4.2 : Screening phytochimique des deux extraits méthanolique et éthérique.

(-) : absence ; (+) : présence

Les résultats des tests phytochimiques realisés sur les deux parties de la plante (les
coquilles et les DBAM de noix de pacane) représentés dans I’histogramme Ci-dessus
indiguent la présence des trois groupes de composés bioactifs : les flavonoides, les tanins

et les polyphénols.
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» La presence des flavonoides de type flavones caractérisés par une couleur rose

orangé dans I’extrait méthanolique et I’absence dans 1’extrait éthérique (figure 4.3).

extrait extrait etherique
methanolique

Figure 4.3 : Screening phytochimique des deux extraits.

* L’apparition de la couleur vert noiratre refléte la présence des composes
phénoliques dans I'extrait méthanolique et son absence dans l'extrait éthérique
(figure 4.4).

extrait methanolique extrait etherique

Figure 4.4 : Screening phytochimique de flavonoide des deux extraits.

» Les tanins catéchique sont présents dans I'extrait methanolique et sont absents dans

I’extrait éthérique (figure 4.5).
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extrait extrait etherique
methanolique

Figure 4.5: Screening phytochimique des tanins dans les deux extraits.

* Ne avons remarqué I’absence des alcaloides dans les deux extrait méthanolique et

éthérique, ainsi que les quinones libres (figure 4.6).

! meyer e i N

Les quinones libras  les quinones libres extrait stheriqee extzait methanolique
extrait methanolijue extsait ethenque

Figure 4.6 : Screening phytochimique des alcaloide et des quinones libre dans les deux

extraits.

« D’autre part nous avons constaté I'absence des saponines et des terpénoides dans

I'extrait méthanolique. Par contre leur présence dans I'extrait éthérique (figure 4.7).
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saponine térpenoids
axtrait methanoliqus

térpenoida
extrait etherique

Figure 4.7 : Screening phytochimique des saponines et terpénoides

dans les deux extraits.

4.4 Dosage des polyphénols

L’analyse quantitatives des polyphénols est déterminée a partir de 1’équation de la
régression linéaire de la courbe d’étalonnage, tracée en utilisant l'acide gallique comme

standard (Figure 4.8). Les valeurs obtenues sont exprimées en mg EAG/g (Tableau 4-3).

Tableau 4-3 : Les concentrations de I’acide gallique

C
(ug/ml) 0 20 40 60 80 100
A 0 0,27 0,40 0,53 0,67 0,93

1
L 3
08 | y = 0,0091x
’ R? = 0,9892
Abs 3 765nm *
0.6 1
<
0.4 | .
0.2 -
0

0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

C pug/ml

Figure 4.8: Courbe d’étalonnage d'acide gallique.
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Les concentrations de polyphénols des quatre échantillons (tableau 4-4), Coquille et

DBAM par deux méthodes d’extraction (soxhlet et bain ultrason).

Tableau 4-4 : Concentration de polyphénols des quatre échantillons.

Echantillon F1C US F3 DBAM US | F2 DBAM SOX F3C SOX
A 0,53 0,75 0,67 0,95
T 175,05 249,46 223,51 314,83
(EAG/g)

Les teneurs en polyphénols des différents échantillons varient entre 175.05 et 314.83 mg
EAG/g. La concentration la plus élevée des polyphénols a été mesurée dans 1’échantillon
F3C SOX, avec une concentration de 314.83 mg EAG/g. Les coquilles de noix de pecan

sont assez riches en composés Phénoliques [107].

4.5 Dosage des flavonoides

Les taux des flavonoides des extraits ont été calculés a partir de la courbe d’étalonnage,
tracée en utilisant la quercétine comme standard (Figure 4.9). lls sont exprimés en termes
de mg EQ/qg extrait brut (Tableau 4-5).

Tableau 4-5 : Les concentrations de quercétine.

C
ug/ml 0 25 50 75 100
A 0 0,20 0,42 0,64 0,92
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1
L
0.9 y = 0,0089x
08 | R? = 0,9959
Abs 430 nm
0.7 1
*
0.6 1
< 05
0.4 1 M
0.3 1
0.2 1
0.1 1
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80 100 120
C (ug/ml)

Figure 4.9 : Courbe d’étalonnage de quercétine.

Les résultats présentés dans le (tableau 4-6) montrent que les teneurs en flavonoides

totaux ne varient pas considérablement entre les différents échantillons. Les mémes

résultats sont obtenus également par [108] concernent la teneur total en flavonoides des

noix de pecan.

Tableau 4-6 : Concentration des deux échantillons.

Echantillon F3 DBAM US F2 DBAM SOX
A 0,16 0,17
C 18,40 19,80
(EQ/9)

4.6 Dosage des tanins condensé

La teneur en tanins a été calculé a partir de la courbe d’étalonnage, tracée en utilisant la

catéchine comme standard. Les résultats ont été déterminés a partir de 1’équation de la

régression linéaire de la courbe d’étalonnage (Figure 4.10), et sont exprimés en mg EC/g

extrait brut (Tableau 4-7).
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Les concentrations :

Tableau 4-7 : concentration de catéchine

C 0 125 326 416 576
pg/ml
A 0 0,37 0,66 0,87 1.25
1.4
y = 0,0022x
1.2 4 R? = 0,986
Abs 550 nm
1 N
< 08
¢
0.6 |
0.4 1 .
0.2 |
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 100 200 300 400 500 600 700
C (pg/ml)

Figure 4.10 : Courbe d’étalonnage catéchine.

Les résultats des concentrations des échantillons dosées sont représentent dans le tableau

ce dessus :
Tableau 4-8 : Concentration des quatre échantillons.
Echantillon F1C US F3 DBAM US | F2 DBAM SOX F1C SOX
A 0,38 0,59 0,59 0,53
C
(EClg) 2381,28 3682,23 3675,85 3318,54

Ce dosage révéle que les DBAM de noix de pecan renferme la plus importante teneur en
tanins condenses (F2DBAM SOX) avec une valeur de 3675.85 mg EC/g extrait brut. En
revanche, les autres échantillons F1IC SOX, F3 DBAM US, F1C US ont enregistré des
teneurs moins élevé, leur concentrations ont atteint 3318,54 et 3682,23 ; 2381,28 mg EC/g
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respectivement. La présence des tanins suggere la capacité de notre plante a jouer un réle
majeur en tant qu’agent antioxydant [109].

4.7 Spectroscopie Infrarouge a Transformé de Fourrier (IRTF)

Deux échantillon le spectre rouge c’est 1’échantillon coquille et le spectre noir c’est
I’échantillon DBAM.

* Méthode d’extraction assistée par bain ultrason :

T (a,u,)

T T T
4000 3000 2000 1000

Nombre d'onde (cm™)

Figure 4.11 : Les spectres d’IRTF pour les deux échantillons par la Méthode bain ultrason.

+ Meéthode d’extraction par soxhlet :

w"“\//_\\//\f\—/_ﬂtf\/\‘ /\\\/’A’A‘ﬂ /V\\l/\/\,\,/‘

[T e

T T
2000 1000
Nombre d'onde (cm™)

T(au,)

T
4000 3000

Figure 4.12 : Les spectres d’IRTF de deux échantillons pour la Méthode soxhlet.
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Les spectres IRTF des échantillons constitués des coquilles et des séparateurs ameres
boisés extraits par le biais de bain ultrason et par soxhlet ont un profils identiques
seulement ’extraction des séparateurs ameres boisés avec du méthanol dans un bain
ultrason a permis d’obtenir un spectre IRTF avec des bandes et des pics beaucoup plus
important.. A cet effet, une bande large situé a 3520 cm™ spécifique a la vibration du
groupement hydroxyle OH lié entre eux avec des ponts d’hydrogéne synonyme de la
présence d’une structure poly-phénolique. Au niveau de la région de 2918-2850 cm™, un
ensemble de pic attribué a la vibration des liaisons C-H des groupements méthyles CHs et
méthylénes CH>. Une forme chélate est identifiée par la présence de 2 pics caractéristiques
localisés respectivement a 2362 et 2329 cm™ spécifique a 2 groupements hydroxyles OH
en position ortho. A 1733 cm™, un pic moyen attribué a la vibration de la fonction
carbonyle C=0.

4.8 Evaluation de I'activité antioxydant

La capacité anti-oxydante des extraits de coquille et DBAM de noix de pecan est mesurée
en termes de capacité de piégeage des radicaux libres en suivant la réduction de

I’absorbance d’une solution éthanolique de DPPH.

Les résultats obtenus lors du test de mesure de pourcentage d’inhibition du radicale DPPH

(2,2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl) sont présentés dans la (figure 4.13).

B Coquille de noix de
100 - pécan
B DBAM de noix de

90 -+ .
pécan

80 -

70 -

60 -

50 -

40 -

30

20

O,

1.25 2.5 5 10 25 50 100 200

C (ng/ml)

Pourcentage d'inhibition radicale DPPH

Figure 4.13 : Pourcentage d'inhibition radicale DPPH de coquille et DBAM de la noix de

pécan.
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Le pourcentage d’inhibition du radical libre augmente avec I’augmentation de la

concentration, soit pour la coquille ou la DBAM de la noix de pécan.

La variation du taux d’inhibition est sensiblement identique mais il est accrue pour les
diviseurs ameéres boisés de la noix de pécan DBAM et il faut signalé qu’un taux

d’inhibition de 95% est atteint pour une concentration de 200 pg/ml.
Détermination d’IC50

Les valeurs d’ICs, pour les deux échantillons sont représentées dans la (figure 4.14).

3.92 4

3.88 -
3.86
3.84
3.82

3,8
3.8 -

Concentration d'lc50

3.78

3.76 -

3.74 -

IC50 coquille IC50 DBAM

Figure 4.14 : Les valeurs d’ICsq pour les deux échantillons coquille et DBAM de la noix

de pécan.

L’activité antioxydante est liée a la présence des composés phénoliques dans les extraits
[110].

En effet, il a ét¢ démontré que les constituants responsables de 1’activité anti-oxydante des
extraits sont genéralement des composés oxygénés comme les phénols, les alcools et les

cétones.

Les extraits éthanoliques possedent des pourcentages d’inhibitions appreciables et tres
intéressants. En effet, la capacité anti radicalaire la plus élevé est trouvée pour I’extrait

éthanolique de la coquille qui varie de 15,75 a 95% ainsi pour le DBAM varie de 17 a 92%
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pour des concentrations allons de 1,25 a 200 pg/ml. Les extraits éthanoliques des deux
types d’échantillons utilisés ont montré des activités anti-oxydante fortes comparativement
avec ceux trouves dans la littérature [107-109].

4.9 Activité anti-inflammatoire in vitro

120

M diclofénac
100 - dénaturation BSA

dénaturation d’ovalbumine
80 |

60 -

95 96

taux d'inhibition %o

33
22

100 200
C (ug/ml)

Figure 4.15 : Taux d’inhibition de noix de pecan par rapport a la référence diclofénac sodique.

La valorisation pharmacologique des extrais méthanoliques de la coquille et des diviseurs
ameéres boisés de la noix de pécan a travers 1’évaluation de 1’activité anti-inflammatoire a
été réalisé respectivement in vitro par deux méthodes a savoir la dénaturation thermique de
I’albumine du sérum bovin et du de I’ovalbumine de I’ceuf. Le diclofénac a été choisi
comme anti-inflammatoire non stéroidiens AINS de référence a cause de I’analogie

structurale de la composition chimique des extraits méthanoliques étudiés.

Les deux échantillons ont exhibitent une activité anti-inflammatoire bien marquee pour des
concentrations comprises entre 100 et 200 pg/ml et des taux de réduction de
I’inflammation respective de 95 et 96% par contre ce taux de réduction de I’inflammation

est compris entre 51 et 83% pour les mémes concentrations.
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410 Gel anti-inflammatoire

4.10.1 Caractérisation organoleptique

La figure ci-dessous confirme que notre préparation possede un aspect opaque de couleur

brun sans odeur, caractérisé par une bonne homogénéite et un étalement facile.

Figure 4.16 : Gel a base de polyphénol.

4.10.2 Test de centrifugation

L’observation visuelle lors de la formulation indique que notre préparation est stable ( une
meilleur homogénéisation ) et donne la couleur préférable brun . pas de séparation de

phase comme est montré dans la figure si dessous.

Figure 4.17 : Résultats centrifugation de gel.

4.10.3 Mesure de pH

Le gel préparé a base de ’extrait Aqueux des coquille de noix du pécan possede un pH de
6 conformément aux normes établies par les recommandations relatives aux préparations
semi solides (pH = 5.5-6.5).
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4.11 L’émulgel anti-inflammatoire
4.11.1 Caractérisation organoleptique
L’émulgel anti-inflammatoire préparé a partir des coquilles de noix de pacane posséde une

texteur épaisse, un aspect opaque de couleur blanc sale caractérisé par une bonne

homogénéité et un étalement facile.

Figure 4.18 : Emulgel & base de polyphénol.

4.11.2 Test de centrifugation

L’observation visuelle lors de la formulation indique que notre préparation est stable
(une meilleure homogénéité des phases) pas de séparation de phases, comme est
montré dans la figure ci-dessous.

Figure 4.19 : Résultat de centrifugation de 1’émulgel.
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4.11.3 La mesure de pH

L’émulgel préparé a base de I’extrait méthanolique des coquille de noix du pecan
posséde un pH de 5.8 conforme aux normes établies par les recommandations

relatives aux préparations semi solides (pH = 5.5-6.5).

4.11.4 Microscope optique

L’analyse au microscope optique avec un grossissement x100 permet de déceler la
présence de gouttelettes de différentes tailles et formes. Les gouttelettes de forme
sphériques ont des tailles beaucoup plus petites par rapport a ceux ayant des formes plus ou

moins allongées.

Grossissement x 100

Figure 4.20 : Photo prise au microscope optique de 1’émulgel.

4.12 Résultats de I’analyse rhéologique de gel et I’émulgel

Les donnée rhéologiques des deux formulation ( gel et émulgel) mesurées a 20°C, ont
permis d’obtenir des rhéogrammes de viscosité (pa.s) en fonction de la vitesse de

cisaillements (1/s) des deux formulation (figure 4.21).
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Et aussi ont a obtenir des rhéogrammes de la viscoélasticité (Variation des modules de
conservation (élastique) G’ et des modules au repos (visqueux) G’’ en fonction de la
fréquence) de gel et I’émulgel (figure 4.22).

4.12.1 Test d’écoulement

La courbe d'écoulement de Gél et d'émulgel

100000
‘/o-o.'
10000 ¢ La 2¢m région
6001;, newtonienne
) La 1¢e région Por, N | —e—Viscosi .
< 1000 . (> [ > iscosity (Emulgél)
o newtonienne O’C‘o,
> —a— \/iscosity (Gél)
'z 100
2
B
10
1
0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000

Shear Rate (1/s)

Figure 4.21 : Variation de la viscosité(n) de gel et 1’émulgel en fonction du taux de

cisaillement(y).

D’aprés la (figure 4.21) ci-dessus, les deux rhéogrammes ont monté une diminution de la

viscosité au fur et &8 mesure de I’augmentation de la vitesse de cisaillement .

Aussi, a partir de 1’observation des modéles des rhéogrammes, les deux formulation
présentent un caractére rhéofluidifiant et de ce fait, sont classés comme fluides non
newtoniens. Dans ce méme contexte, a rapporté que le comportement rhéofluidifiant est

souvent associé a un bon étalement.
L’analyse des courbes d’écoulement, a fait ressortir trois régions définies :

e 1%région newtonienne.
e Le comportement rhéofluidifiant.

e 2°™Mrégion newtonienne.
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4.12.2 Test de viscoélasticité

Le résultat du test de la viscoélasticité de 1’émulgel et de gel est représenté dans la figure

suivante :
Comportement viscoélastique de L'émulge et Gél
1,000 ‘
z v‘\\\ point gel
E’.loo
) ,
1 —#&— G' Storage Modulus (émulgel)

—4— G" Loss Modulus (émulgel)
G' Strong Modulus (Gél)
G" Loss Modulus (Gél)

10

0.01 0.1 1 10 100 1000
Strain (%)

Figure 4.22 : Variation des modules de conservation (élastique) G’ et des modules au repos
(visqueux) G’ de gel et I’émulgel.

En ce qui concerne la variation du module de conservation et du module au repos en

fonction de la fréquence
G’ évolue en fonction du type de I’émulgel et de la vitesse de cisaillement.
D’apres I’observation de la courbe, on remarque qu’elle est divisée en trois parties :

- Tout d’abord, un régime solide ¢élastique (G’>G’’) pour les faibles déformations avec G’

plus ou moins constant. Le systeme adopte une structure de type gel et émulgel élastique.

Ensuite un régime de transition regime visco-élastique pour les déformations

intermédiaires ou G’ décroit rapidement pendant que G’’ atteint un maximum,

Et enfin, un régime liquide visqueux (G’’>G’) pour les plus grandes déformations. A cause
de trop grandes déformations imposées, 1’émulgel et le gel se deéséstructure et le réseau

disparait pour laisser place a des agrégats isolés (le systeme s’écoule).
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Conclusion

Notre theme consiste principalement au une étude bibliographique et expérimentale sur le
Screening phytochimique et la conception d’un anti-inflammatoire a partir de la coquille de

la noix de pécan.

Au terme de cette étude, les quelque résultats obtenus nous permettent de tirer les

conclusions suivantes :

« La coquille et le DBAM renferme des composés phénolique naturels tels que les
flavonoides, les tanins condensée et les polyphénols ayant une activité anti
inflammatoire comparable a celle des médicaments donc il est possible de
concevoir un anti-inflammatoire naturels similaire a celle de produit de référence
diclofénac Sodique.

» Les rendements d’extraction obtenus au niveau du DBAM sont nettement
supérieurs a ceux de la coquille pour les deux méthodes.

* Nous avons remarqué aussi que les meilleurs rendements obtenus au niveau du
DBAM et de la coquille sont ceux de la premiére fraction (diametre inferieure a
100 pum) ainsi que par la méthode par bain ultrason

* Le contréle du gel et I’émulgel formulés indique une bonne stabilité des deux
produits avec une bonne activité anti inflammatoire démontrée par le tests in vitro,
et ayant un aspect blanchatre pour 1’émulgel et brunatre pour le gel, avec un pH
dans la norme (5.8 et 6 respectivement).

» Le test rhéologique a prouvé le comportement rhéofluidifiant des deux formulations

assurant un bon étalement des deux produits sur la peau.

En perspective, nous souhaitons et nous proposons de reprendre cette étude en
approfondissant quelques analyses tels que I’extraction par ultrasons ainsi que le test
d’activité anti-inflammatoire in vivo afin de mieux mettre en évidence I’effet thérapeutique
des composé Phytochimique des plantes en générale et ceux des noix de Carya

illinoinensis en particulier.
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Annexe

» Analyse infra-rouge pour les deux échantillons par les deux méthodes

d’extraction :

T (a,u,)

T T T
3000 2000 1000

4000
Nombre d'onde (cm™)
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» Quelques variétés de pacaniers :

Les différentes variétés de pacanier varient en taille et produisent des noix distinctes.

Tableau: les différentes variétés de pacanier.

Variété de Description Végétation Fruits Qualités
Carya illinoinessis
Espéce type tres haute, Trés haut Productif entre Produit 80 %
environ 40 (40 m voir 10 et 12 ans d'age | réguliérement
m, large et plus), trés de beaux et chaque année
productive. large, d'un nombreux fruits
beau vert
franc.
Carya bien plus Plus bas que Gros fruits, un | produit 80 %
illinoinensis *Sumner’ petit, 15 m de | la moyenne, des plus chersa | regulierement
haut, dense et | 15 m. Forte I'achat. chaque année.
plus tardif. | densité Fructification
foliaire. tardive.
Carya grand Le plus haut | Tres bonne qualité | Tres résistant
illinoinensis 'Amling' hybride, 40 des hybrides, | de graine, aux maladies,
m de haut, plus de rendement trés bonne
courant, 40 m. Tres supérieur a 60 %. productivité. Le
résistant et beau plus utilisé pour
productif. feuillage la plantation
vert foncé. unique.
Carya illinoinensis Plus de 30 m | Belle dimensions Grande
‘gloria grand" : / de hauteur. | de noix délicieuses. | résistance aux
Feuilles vert | Production tres maladies. 60 %
fonce. réguliére. de productivité.
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Carya
illinoinensis "Elliot’

25 men
moyenne,
résistant,
supporte la
mi-ombre,
fruits plus
petits.

20230 mde
hauteur.
Feuilles vert
moyen &

foncé.

Petits, de bonnes
qualités, produites
de fagon réguliére

chaque année.

Noix
savoureuses,
résistant aux
maladies. 70 %
de production.
Supporte la mi-

ombre.
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» Analyse UV-visibles des échantillons :

%)
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nm,
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F3C SOX profile

Abs,
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