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Résumé

Résumé :

Ce travail a deux principales contributions, la premiere est la détermination de
I’activité anti-oxydante des huiles essentielles récupérées de la plante myrtus
comminus, qui a été récoltée dans deux régions différentes, la région de Blida et la
région de Tipaza et la deuxieme vise a l'encapsulation des huiles extraites avec des
granules d'alginate, de la gélatineet de xanthane
La récupération des huiles essentielles a été effectuée en utilisant le montage de clevenger.
En utilisant le test DPPH [D’activité antioxydante a ¢été évaluée pour les huiles
essentielles. Les résultats obtenus montrent que I'huile essentielle de la plante de
Tipasa a une activité anti- oxydante trés importante 1C50=2.98mg/ml par rapport a
celle de I'huile essentielle récupérée de la plante de Blida 1C50=5.14mg/ml.

Nous avons également étudié les caractéristiques organoleptiques habituelles (aspect,
couleur,odeur, indicateurs de peroxyde, d'acidité, de saponification, d'ester).

Outre les propriétés physico-chimiques, les indices de réfraction, la mesure du pH et
divers parametres qui sont précisés pour décrire I'huile extraite, leur suivi dans le temps
a montré quel'huile extraite n'est pas suffisamment stable a I'état libre et normal.

La deuxiéme contribution traite le procédé d’encapsulation de I'huile essentielle en
utilisant des polymeéres purs, des mélanges binaires et ternaires d'alginate, gélatine et du
xanthane dans différentes proportions afin d'augmenter sa stabilité. Ainsi qu’une étude

de sensibilité des parametres opératoires a été effectuée afin de performer le procédé.

Mots clés :

Activité anti-oxydante, Clevenger, IC50, DPPH, Polymere, Encapsulation, Propriétés

physico-chimique



Résumé

Abstract

This work has two main contributions; the first is to determine the antioxidant activity of oil
extracted from the myrtus comminus plant, which was harvested from two different regions,
(Blida and Tipaza). The second contribution subjects to the encapsulation step with alginate
granules, gelatin and xanthan.

The essential oils are extracted from Myrtus comminus plant using a Clevenger
device. Using the DPPH test, the antioxidant activity of essential oils was evaluated. The
results show that Tipasa essential oil has a very important antioxidant activity
IC50=2.98mg/ml compared with the antioxidant activity of the essential oil of Bilda
IC50=5.14mg/ml. Also, the usual organoleptic characteristics (appearance, color, and odor)
indicators of peroxide, acidity, saponification, and ester have been evaluated for the different
extracts. In addition to the physicochemical properties, refractive indices, pH measurement,
and various parameters that are specified for describing the extracted oil. Their follow-up over

time has shown that the extracted oil is not sufficiently stable in the free and normal state.

The second contribution explains in details the encapsulation process od essential oils using
pur, binary and ternary mixtures of We alginate, gelatin and xanthan with different
proportions in order to increase its stability. Also a sensitive study of operatory conditions has

been carried out in order to perform the process.

Keywords:

Antioxidant activity, Clevenger, IC50, DPPH, polymer, Encapsulation, Physical-chemical

properties
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Introduction géneérale :

Les plantes sont des usines biologiques naturelles. Elles produisent des substances
biochimiques actives : huiles essentielles (HE), phénols,...et les mettent a la disposition de
I’homme qui peut en faire usage pour sa santé et satisfaire ses besoins vitaux (1). Dans
I’antiquité, certaines plantes étaient révérées pour des vertus qu’on leur avait reconnues.
Aucun ne cherchait a savoir pourquoi et comment elles agissaient, mais c¢’était un fait
incontesté et qui paraissait magique. Actuellement la recherche sur les bienfaits des plantes
aromatiques et médicinales voit son développement s’accroitre, notamment avec les HE dont
les domaines d’application sont nombreux aussi bien en médecine, en pharmacie ainsi que
dans d’autres domaines tels que 1’agroalimentaire, les industries chimiques, etc.

Les effets bioactifs des HE et des extraits se sont largement avérés étre liés a leurs grande
richesse en composés terpéniques et aromatiques dont les structures chimiques sont tres
diversifiées. (1)

L'Algérie de par son climat (méditerranéen, aride) et la nature de ses sols, posséde une
flore particulierement riche en plantes médicinales et aromatiques dont la plupart existe a
I'état spontané. C’est pourquoi, nous nous sommes intéressés a étudier certaines plantes,
poussant a 1’état spontané dans le nord algérien. Au cours de ce travail, notre choix s’est porté
sur I’étude une plantes aromatiques. Il s’agit de Myrtus communis L de la famille des
myrtacées utilisées depuis longtemps et considérée comme interchangeable thérapeutique, les
échantillons de cette espéce sont récoltés de régions du nord algérien (Blida et Tipaza).

De nos jours, les antioxydants de syntheses sont critiqués en raison des problemes
qu’ils peuvent engendrer sur la santé du consommateur.
Le but de ce travail est d’explorer I’activité¢ anti-oxydante d’huile essentielle de la plante
myrtes communis, Une plante largement utilisée pour traiter certaines douleurs chez nous en
Algérie.

Les myrtus communis, est un arbuste typique du pourtour méditerranéen qui est bien
ancré dans la culture et les croyances des peuples qui bordent la grande bleue. Le myrte
appartient a la famille des myrtacées, comme 1’eucalyptus, le giroflier, le niaouli, et ’arbre a
the. Ces espéeces sont largement décrites comme possedant des propriétés pharmacologiques,
et il n’est donc pas surprenant que I’on ait prété au myrte tant de vertus.

Les huiles essentielles sont des composés volatils utilisés dans de nombreux domaines comme
le secteur agro-alimentaire, la parfumerie, la cosmétique, l'aromathérapie ou encore la

phytopathologie(2) et généralement les huiles trés sensibles aux réactions d'oxydation tels que

-1-
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les huiles essentielles peuvent étre protégées de I'oxydation par la technique de
I'encapsulation.

Ceux-ci sont alors protégés physiquement de la lumiére, de I'oxygene et des autres initiateurs
de l'oxydation (les métaux, enzyme...) (3)

L’encapsulation est un procéde trés utilisé a plusieurs secteurs d’activités partant de la
chimie a I’agro-alimentaires en passant par les secteurs pharmaceutiques, cosmétiques,
I’agriculture, les textiles ou encore la peinture (4). C’est un procédé qui vise en premier lieu a
protéger les matieres sensibles connues par leurs effets thérapeutiques et en deuxieme lieu a
controler son libération dans les sites d’actions.

Dans ce contexte ou s'inscrit notre travail, nous avons tenté d'atteindre I'objectif, qui
consiste a appliquer le procédé de gélification ionotropique, pour former des capsules
comportant d’huile essentielle. La gélification ionotropique est une technigue innovante
utilisée pour la production de polymeéres a unités multiples. Ils sont généralement de forme
sphérique et sont caractérisés par un diamétre pouvant varier de quelques um a quelques mm.

Notre travail est décompose en trois chapitres:

Le premier chapitre est consacré aux fondements et considérations théoriques découlant
des procédés conventionnels et innovants d’extraction des huiles essentiels ainsi qu’une
I’étude de ’activité anti-oxydante des huiles essentielles récupérées a partir d’une plante
endémique.

Le deuxieme chapitre donne une description de procédé de I'encapsulation, les

principaux avantages et inconvénients

Le troisieme chapitre concerne la partie expérimentale de ce travail ou il comporte

deux contributions :

- La premicre détaille le processus adopté pour 1’extraction des huiles essentielles de
la plante Myrtus communis L ainsi que 1’évaluation de ’activité antioxydante.

- La deuxiéme contribution donne 1’étude de sensibilité des parametres opératoires
influencant le procédé d’encapsulation des huiles essentielles et afin d’assurer la
protection, la compatibilité et la stabilisation d’une matiére active dans une
formulation une tentative d’encapsuler les huiles a partir des mélanges des
polyméres est effectuée en étudiant I’influence des paramétres opératoires

(agitation, température...).
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Introduction :

Les huiles essentielles constituent des produits a forte valeur ajoutée qui peuvent étre
valorisés dans différents secteurs d’activités: pharmacie, cosmétique ou agroalimentaire. Ces
mélanges complexes peuvent renfermer une centaine (et parfois plus) de constituants. La
valorisation de ces substances naturelles passe préalablement par une étape de caractérisation
de leur composition chimique, permettant de les caractériser d’en controler la qualité et de
mettre en évidence une éventuelle spécificité. Cependant, 1’identification et la quantification
des constituants d’un mélange naturel demeurent toujours une opération délicate nécessitant
I’utilisation de techniques complémentaires. De ce fait, la démarche analytique utilisée doit
présenter une grande fiabilité et nécessite 1’association de plusieurs techniques.

L’objectif général de ce travail est d’¢tudier la composition chimique et les propriétés
antibactériennes et anti-oxydantes des huiles essentielles de quatre plantes issues de la
médecine traditionnelle ivoirienne. (1)

Pour atteindre cet objectif, les objectifs spécifiques suivant ont été dégagés:

e Evaluer les propriétés anti-oxydantes de ces huiles essentielles.

e Evaluer les caracteres chimiques par différentes indices.

En vue de rendre compte de la démarche scientifique adoptée, ce manuscrit comportera deux
parties :

Dans une premiére partie, une revue bibliographique sera présentée sur les plantes en santé
humaine, les huiles essentielles, la description des espéces végétales utilisées dans ce travail.
La problématique de la résistance aux antibiotiques sera également présentée dans cette partie.
La deuxiéme partie du manuscrit présentera le matériel et les méthodes utilisés, notamment
I’extraction des huiles essentielles ainsi que 1’analyse de leur composition chimique et

I’évaluation de I’activité anti-oxydante terminera cette deuxieme partie.



Chapitre | Description de la plante Myrtus communis L

I.1. Les plante en médecine :

Les plantes ont de tout temps été employées pendant des siécles comme remedes pour les
maladies humaines parce qu’elles contiennent des composants de valeur thérapeutiques. Le
pouvoir de guérison des plantes provient des effets de leurs métabolites secondaires. Ces
métabolites interviennent dans la défense contre les parasites pathogenes. On distingue
plusieurs groupes métabolites notamment les phénols (simples phénols, acides phénoliques,
quinones, flavonoides, flavones, flavonols, tannins et les coumarines), les alcaloides, les
terpénoides et polypeptides.

Quelques-uns de ces composés sont décrits a la figure 1.1 (2)

Depuis la préhistoire, plus d’une centaine ou milliers de plantes ont été utilisées dans le
monde entier sous forme de cataplasme ou d’infusion. En Céte d'Ivoire, de nombreux travaux
ont été réalisés sur les plantes médicinales on peut citer ceux (3) Ces données sur les plantes
médicinales ont permis d’une part d’expliquer leur action thérapeutique et d’autre part de
confirmer leurs utilisations en médicine traditionnelle.

La majorité de la population mondiale (75%) représentant la tranche vivant sous le seuil
de la pauvreté, utilise les plantes pour subvenir aux besoins de santé primaire, malgré
I’existence des médicaments synthétiques (4). Comme dans beaucoup d’autres pays d’Afrique
subtropicale, plus de 75 % des ivoiriens se soignent par les plantes (5).

Cette ruée vers la médecine par les plantes peut s’expliquer par le fait que les plantes sont
accessibles et abondantes, rendant ainsi la médecine par le traitement des plantes, abordable
surtout dans les pays en voie de développement (6). De plus, les effets secondaires causés par
les plantes sont minimes voire absents, au contraire des médicaments semi-synthétiques ou
synthétiques (7).

1.2. Situation géographique et Bioclimat des stations de récolte :

Notre étude a été menée dans 19 stations de récolte, qui s’étendent du Nord jusqu’au sud
de I’Algérie, appartenant a différents étages bioclimatiques.

Le climat est de type méditerranéen sur toute la frange Nord qui englobe le littoral et
I’Atlas tellien (étés chauds et secs, hivers humides et frais), semi-aride sur les hauts plateaux
au centre du pays, et désertique des que I’on franchit la chaine de I’ Atlas Saharien.

On distingue dans la partie Nord, deux grands ensembles 1’ Atlas Tellien et les zones littorales.
Le systeme Tellien est un ensemble constitué par une succession de massifs montagneux

cotiers et sublittoraux et de plaines.
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Le premier groupe de stations de recolte comprend les sites des stations littorales qui
s’étendent dans le climagramme d’Emberger dans 1’étage bioclimatique sub-humide, situées
au Nord- Est d’Algérie: Jijel(J), Skikda, Khannguet Aoun (Wilaya d’El Tarf), Zitouna
(Wilaya d’El Tarf) et Seraidi (Wilaya d’Annaba)(AN). Le deuxiéme groupe comprend les
stations de 1’Atlas tellien situées a 1’Est algérien: Bouhadjar (Wilaya de El Tarf),
Mechroha(Wilaya de Souk Ahras), Bouchegouf (Wilaya de Guelma), dans le Centre soit a
I’Est d’Alger: Tadmait (Wilaya de Tizi Ouzou), Adekar (Wilaya de Bejaia )(A), Bouira
(Wilaya de Bouira), Tazemalt (Wilaya de Béjaia (TZ)),Mansoura (Wilaya de Bordj Bou
Arreridj), soit a I’ouest d’Alger: Saoula (Wilaya d’Alger), Mouzaia (Wilaya de Blida) (MO),
Bainem (Wilaya d’Alger), Hommam Righa (Wilaya de Ain Defla) et a ’Ouest d’Algérie dans
précipitations annuelles, la température moyenne. Les données ont été fournies de la base de
donnéesClimate—Data (1). La figure 1.1 est divisée en quatre parties (I, II, 111 et 1V), sur la
base du taux des précipitations annuelles classées par ordre décroissant. Le type climatique est
mentionné pour chaque station selon la classification de Képpen Geiger. Cette classification
est fondée sur les précipitations et les températures. Chaque climat est repéré par un code de

trois lettres précisé pour chaque station de récolte.
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Figure 1.1:localisation de Myrtus commun L.1

1.3- Myrtus communis L:
e Position systématique :
Le myrte commun est connu sous différentes denominations selon les pays (8)
e Francais : Myrte commun.
e Anglais : Common myrtle, Greek myrtle, myrtle, sweet myrtle.
e Arabe: arrayan, 4 as, rihan ctas ol
e Berbére: Tarihant.

e Corse: morta, mortula
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e Espagnol: arrayan, mirto, mortella, mortin.
La classification APGIII (2009) ou classification phylogénétique inclut Myrtus communis L.
au sein des clades suivants :
Famille : Myrtaceae
Genre : Myrtus

Cette classification, est précisée dans la base de données Américaine NCBI-Taxonomy.

Myrtus commanis feadlle

Figure 1.2:Myrtus communis L.

1.4. Caractéristiques histologiques :

Le myrtus est une plante aromatique, caractérisée par la présence de glandes ou structures
sécrétrices dans les feuilles, les fleurs et les fruits (9)L’accumulation de I’huile essentielle
dans des cavités sécrétrices du type schizogéne, est une caractéristique de la famille des
Myrtacées. Récemment, la structure anatomique et le développement des cavités sécrétrices
des différentes parties végétatives de M. communis ont été décrites. La poche sécrétrice est
localisée sous I’épiderme foliaire et présentée dans la figure 03 ; elle est constituée d’un
espace intracellulaire, qui est entouré¢ par un épithélium de cellules sécrétrices d’huile

essentielle. (10)
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Figure 1.3:Micrographie de la poche sécrétrice type «schizogene» de la feuille de Myrtus
communis L. observée au microscope électronique.

A: Cavité sécrétrice, B: cellules sécrétrices, C: sécrétion des gouttelettes d’huiles essentielles. (9)

1.5. Utilisations traditionnelles et indications :

Le myrtus communis occupe une place importante dans 1’histoire, il était réputé pour son
action antiseptique. Hippocrate (médecin grec, vers 377 av. J.C.) utilisait ses baies contre les
métrorragies. Dioscoride et Pline (médecins latins du ler siecle ap. JC) indiquaient de

nombreuses applications médicales. Ainsi, les feuilles écrasées s’appliquaient sur les ulceres.

La poudre de feuilles est utilisée pour préparer, un cérat contre les panaris et les maladies
des ongles, et administrée contre les pertes séminales et les sueurs cardiaques. Les fleurs sont
utilisées pour faire noircir les cheveux. Les fruits verts ou desséchés s’employaient contre les
hémorragies; bouillis dans le vin comme vulnéraire et astringent externe. Le suc des baies
était utilisé comme stomachique et diurétique. Les graines sont employées contre les
affections osseuses. (10)

En Algérie, les feuilles de Myrtus communis L. sont utilisées comme remede contre les
affections des voies respiratoires. Les préparations a base de plantes sont préconisées contre
les bronchites, les sinusites, les otites, les diarrhées et les hémorroides. Les fruits constituent
un remede contre la dysenterie, ’entérite et les hémorragies (13). Le myrtus est connunis L en
Algérie pour ses propriétés anti-inflammatoires et hypoglycémiantes. (14)

L’huile essentielle de Myrtus communise L. entre dans diverses spécialités pharmaceutiques telles que
Myrtus inhalant® solution pour inhalation par fumigation ou Nazinette du docteur Gilbert®, pommade
nasale. (15)
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l. Introduction :

Les huiles essentielles constituent des produits a forte valeur ajoutée qui peuvent étre
valorisés dans différents secteurs d’activités: pharmacie, cosmétique ou agroalimentaire. Ces
mélanges complexes peuvent renfermer une centaine (et parfois plus) de constituants. La
valorisation de ces substances naturelles passe préalablement par une étape de caractérisation
de leur composition chimique, permettant de les caractériser d’en controler la qualité et de
mettre en évidence une éventuelle spécificité. Cependant, 1’identification et la quantification
des constituants d’un mélange naturel demeurent toujours une opération délicate nécessitant
I’utilisation de techniques complémentaires. De ce fait, la démarche analytique utilisée doit
présenter une grande fiabilité et nécessite 1’association de plusieurs techniques.

L’objectif général de ce travail est d’¢tudier la composition chimique et les propriétés
antibactériennes et anti-oxydantes des huiles essentielles de quatre plantes issues de la
médecine traditionnelle ivoirienne. (1)

Pour atteindre cet objectif, les objectifs spécifiques suivant ont été dégagés:

e Evaluer les propriétés anti-oxydantes de ces huiles essentielles.

e Evaluer les caracteres chimiques par différentes indices.

En vue de rendre compte de la démarche scientifique adoptée, ce manuscrit comportera deux
parties :

Dans une premiére partie, une revue bibliographique sera présentée sur les plantes en santé
humaine, les huiles essentielles, la description des espéces végétales utilisées dans ce travail.
La problématique de la résistance aux antibiotiques sera également présentée dans cette partie.
La deuxiéme partie du manuscrit présentera le matériel et les méthodes utilisés, notamment
I’extraction des huiles essentielles ainsi que 1’analyse de leur composition chimique et

I’évaluation de I’activité anti-oxydante terminera cette deuxieme partie.
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I.1. Les plante en médecine :

Les plantes ont de tout temps été employées pendant des siécles comme remedes pour les
maladies humaines parce qu’elles contiennent des composants de valeur thérapeutiques. Le
pouvoir de guérison des plantes provient des effets de leurs métabolites secondaires. Ces
métabolites interviennent dans la défense contre les parasites pathogenes. On distingue
plusieurs groupes métabolites notamment les phénols (simples phénols, acides phénoliques,
quinones, flavonoides, flavones, flavonols, tannins et les coumarines), les alcaloides, les
terpénoides et polypeptides.

Quelques-uns de ces composés sont décrits a la figure 1.1 (2)

Depuis la préhistoire, plus d’une centaine ou milliers de plantes ont été utilisées dans le
monde entier sous forme de cataplasme ou d’infusion. En Céte d'Ivoire, de nombreux travaux
ont été réalisés sur les plantes médicinales on peut citer ceux (3) Ces données sur les plantes
médicinales ont permis d’une part d’expliquer leur action thérapeutique et d’autre part de
confirmer leurs utilisations en médicine traditionnelle.

La majorité de la population mondiale (75%) représentant la tranche vivant sous le seuil
de la pauvreté, utilise les plantes pour subvenir aux besoins de santé primaire, malgré
I’existence des médicaments synthétiques (4). Comme dans beaucoup d’autres pays d’Afrique
subtropicale, plus de 75 % des ivoiriens se soignent par les plantes (5).

Cette ruée vers la médecine par les plantes peut s’expliquer par le fait que les plantes sont
accessibles et abondantes, rendant ainsi la médecine par le traitement des plantes, abordable
surtout dans les pays en voie de développement (6). De plus, les effets secondaires causés par
les plantes sont minimes voire absents, au contraire des médicaments semi-synthétiques ou
synthétiques (7).

1.2. Situation géographique et Bioclimat des stations de récolte :

Notre étude a été menée dans 19 stations de récolte, qui s’étendent du Nord jusqu’au sud
de I’Algérie, appartenant a différents étages bioclimatiques.

Le climat est de type méditerranéen sur toute la frange Nord qui englobe le littoral et
I’Atlas tellien (étés chauds et secs, hivers humides et frais), semi-aride sur les hauts plateaux
au centre du pays, et désertique des que I’on franchit la chaine de I’ Atlas Saharien.

On distingue dans la partie Nord, deux grands ensembles 1’ Atlas Tellien et les zones littorales.
Le systeme Tellien est un ensemble constitué par une succession de massifs montagneux

cotiers et sublittoraux et de plaines.
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Le premier groupe de stations de recolte comprend les sites des stations littorales qui
s’étendent dans le climagramme d’Emberger dans 1’étage bioclimatique sub-humide, situées
au Nord- Est d’Algérie: Jijel(J), Skikda, Khannguet Aoun (Wilaya d’El Tarf), Zitouna
(Wilaya d’El Tarf) et Seraidi (Wilaya d’Annaba)(AN). Le deuxiéme groupe comprend les
stations de 1’Atlas tellien situées a 1’Est algérien: Bouhadjar (Wilaya de El Tarf),
Mechroha(Wilaya de Souk Ahras), Bouchegouf (Wilaya de Guelma), dans le Centre soit a
I’Est d’Alger: Tadmait (Wilaya de Tizi Ouzou), Adekar (Wilaya de Bejaia )(A), Bouira
(Wilaya de Bouira), Tazemalt (Wilaya de Béjaia (TZ)),Mansoura (Wilaya de Bordj Bou
Arreridj), soit a I’ouest d’Alger: Saoula (Wilaya d’Alger), Mouzaia (Wilaya de Blida) (MO),
Bainem (Wilaya d’Alger), Hommam Righa (Wilaya de Ain Defla) et a ’Ouest d’Algérie dans
précipitations annuelles, la température moyenne. Les données ont été fournies de la base de
donnéesClimate—Data (1). La figure 1.1 est divisée en quatre parties (I, II, 111 et 1V), sur la
base du taux des précipitations annuelles classées par ordre décroissant. Le type climatique est
mentionné pour chaque station selon la classification de Képpen Geiger. Cette classification
est fondée sur les précipitations et les températures. Chaque climat est repéré par un code de

trois lettres précisé pour chaque station de récolte.
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Figure 1.1:localisation de Myrtus commun L.1

1.3. Myrtus communis L:
e Position systématique :
Le myrte commun est connu sous différentes denominations selon les pays (8)
e Francais : Myrte commun.
e Anglais : Common myrtle, Greek myrtle, myrtle, sweet myrtle.
e Arabe: arrayan, 4 as, rihan ctas ol
e Berbére: Tarihant.

e Corse: morta, mortula
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e Espagnol: arrayan, mirto, mortella, mortin.
La classification APGIII (2009) ou classification phylogénétique inclut Myrtus communis L.
au sein des clades suivants :
Famille : Myrtaceae
Genre : Myrtus

Cette classification, est précisée dans la base de données Américaine NCBI-Taxonomy.

Myrtus commanis feadlle

Figure 1.2:Myrtus communis L.

1.4. Caractéristiques histologiques :

Le myrtus est une plante aromatique, caractérisée par la présence de glandes ou structures
sécrétrices dans les feuilles, les fleurs et les fruits (9)L’accumulation de I’huile essentielle
dans des cavités sécrétrices du type schizogéne, est une caractéristique de la famille des
Myrtacées. Récemment, la structure anatomique et le développement des cavités sécrétrices
des différentes parties végétatives de M. communis ont été décrites. La poche sécrétrice est
localisée sous I’épiderme foliaire et présentée dans la figure 03 ; elle est constituée d’un
espace intracellulaire, qui est entouré¢ par un épithélium de cellules sécrétrices d’huile

essentielle. (10)
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Figure 1.3:Micrographie de la poche sécrétrice type «schizogene» de la feuille de Myrtus
communis L. observée au microscope électronique.

A: Cavité sécrétrice, B: cellules sécrétrices, C: sécrétion des gouttelettes d’huiles essentielles. (9)

1.5. Utilisations traditionnelles et indications :

Le myrtus communis occupe une place importante dans 1’histoire, il était réputé pour son
action antiseptique. Hippocrate (médecin grec, vers 377 av. J.C.) utilisait ses baies contre les
métrorragies. Dioscoride et Pline (médecins latins du ler siecle ap. JC) indiquaient de

nombreuses applications médicales. Ainsi, les feuilles écrasées s’appliquaient sur les ulceres.

La poudre de feuilles est utilisée pour préparer, un cérat contre les panaris et les maladies
des ongles, et administrée contre les pertes séminales et les sueurs cardiaques. Les fleurs sont
utilisées pour faire noircir les cheveux. Les fruits verts ou desséchés s’employaient contre les
hémorragies; bouillis dans le vin comme vulnéraire et astringent externe. Le suc des baies
était utilisé comme stomachique et diurétique. Les graines sont employées contre les
affections osseuses. (10)

En Algérie, les feuilles de Myrtus communis L. sont utilisées comme remede contre les
affections des voies respiratoires. Les préparations a base de plantes sont préconisées contre
les bronchites, les sinusites, les otites, les diarrhées et les hémorroides. Les fruits constituent
un remede contre la dysenterie, ’entérite et les hémorragies (13). Le myrtus est connunis L en
Algérie pour ses propriétés anti-inflammatoires et hypoglycémiantes. (14)

L’huile essentielle de Myrtus communise L. entre dans diverses spécialités pharmaceutiques telles que
Myrtus inhalant® solution pour inhalation par fumigation ou Nazinette du docteur Gilbert®, pommade
nasale. (15)
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I1.1. Les huiles essentielles :
Les huiles essentielles (HE) sont des produits végétaux naturels trés intéressants et

possedent entre autres qualités diverses propriétes biologiques. Le terme « biologique »
comprend toutes les activités que ces mélanges de composés volatils (principalement les
mono et sesquiterpénoides, les benzénoides, les phénylpropanoides, etc.) exercent sur les

humains, les animaux et d'autres plantes. (1)

11.1.1. Historique :
En médecine traditionnelle, les huiles essentielles ont permis la réalisation de soins. A

partir du XIXe siécle, plusieurs principes actifs odorants des huiles essentielles furent isolés,
d’ou leur utilisation spécifique. C’est dans les années 1930 que le chimiste francais René
Maurice Gatte fosse utilisa le terme d’ « aromathérapie » pour désigner les pratiques
médicales utilisant les huiles essentielles. Faisant des recherches en parfumerie, il constata sur
lui-méme, aprés un accident de laboratoire, que I’huile essentielle de lavande avait des

propriétés antiseptiques et cicatrisantes. (2)

11.1.2. Deéfinition :
Les huiles essentielles, appelées aussi essences, sont des mélanges de substances

aromatiques produites par de nombreuses plantes et présentes sous forme de minuscules
gouttelettes dans les feuilles, la peau des fruits, la résine, les branches, les bois. Elles sont
présentes en petites quantités par rapport a la masse du végétal : elles sont odorantes et trés

volatiles, ¢’est-a-dire qu’elles s’évaporent rapidement dans 1’air. (3)

11.1.3. Localisation dans les plantes :
Les huiles essentielles se trouvent dans toutes les parties du végétal : dans les poils

sécréteurs des feuilles ou pétales, les cellules du parenchyme les poches a essences, le bois .la

teneur en huiles essentielles d’une plante est trés faible : de I’ordre de 1 %o a 1 %. (4)

11.1.4. Caractéristiques physico-chimiques des huiles essentielles :
Malgré la différence de constituants des huiles essentielles, ils possédent en commun un

certain nombre de propriétés physiques :

* Elles sont généralement liquides a la température ordinaire.
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* Elles sont volatiles et entrainables a la vapeur d’eau.

* Elles sont généralement incolores ou jaune pale lorsqu’elles viennent d’étre préparées.
* Leur densité est généralement inférieure a 1.

* Elles sont peu solubles dans I’eau mais lui communiquent leur odeur.

* Elles sont solubles dans la plupart des solvants organiques et dans les huiles fixes.

» Elles sont sensibles a I’oxydation et donc de conservation limitée.

Figure 11.1:L’extraie des huiles essentielles.

A partir de ces propriétés que I’on prend des précautions de conservation, dans des flacons de

petites tailles, bien bouchés, colorés ou en aluminium et si possible a basse température. (5)

(6)

11.1.5. Utilisation des huiles essentielles :
Suite au recensement agricole de 2000, ’ONIPPAM a pu déterminer que 2/3 des

productions cultivées de plantes a parfum, aromatiques et médicinales sont destinées a
I’extraction des huiles essentielles.
Les huiles Essentielles sont, principalement, utilisées en raison de leurs propriétés odorantes
d’une part, et de leurs propriétés médicinales.

e Utilisation pour leurs propriétés odorantes :
Les huiles essentielles sont employées dans le secteur de la cosmétique, notamment pour la
fabrication des parfums ; dans les compositions parfumantes des détergents et des produits de
parfumerie fonctionnelle ; mais aussi dans le domaine alimentaire. L’utilisation des huiles
essentielles pour 1’¢laboration des parfums est évidente. Dans le secteur de la parfumerie
fonctionnelle, les huiles essentielles sont sélectionnées pour renforcer I’impression de
propreté ; de méme, dans le domaine alimentaire, les huiles essentielles ont pour objectif de

développer les arémes, le plus souvent dans des plats préparés.
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e Utilisation pour leurs propriétés médicinales :
L’utilisation historique des plantes en raison de leurs propriétés thérapeutiques, avec les
avancées techniques et scientifiques, mené a I’isolation de principes actifs. Il faut alors
distinguer phytothérapie et aromathérapie : la phytothérapie est la médecine par les plantes,
utilisés en partie ou en totalité, sous différentes formes (teintures meres, extraits fluides ou
secs, poudres, infusions, décoctions, ...) ; I’aromathérapie n’utilise que les principes actifs
d’une partie de la plante, ou ils sont extrémement concentrés. D’apres, ces deux types de
médecines sont complémentaires. Les huiles essentielles sont employées en aromathérapie

pour les cas aigus, alors que la phytothérapie est plus adaptée aux cas chroniques.

11.1.6. Emplois :
Actuellement, pres de 3000 huiles essentielles sont décrites, parmi lesquelles environ 300

présentent une importance commerciale dans le cadre d’applications pharmaceutiques,
cosmeétiques, alimentaires, agronomiques ou dans le domaine de la parfumerie. (7)

A- En thérapeutique: les huiles essentielles sont utilisées en aromathérapie, une branche de la
phytothérapie qui utilise les huiles essentielles pour traiter un certain nombre de maladies.
Beaucoup d’ouvrages décrivent des préparations a base d’huiles essentielles diverses prescrites
pour le traitement de plusieurs maladies. Cependant, ces prescriptions ne possédent pas de bases
scientifiques rigoureuses car elles sont souvent tirées de pratiques empiriques. Les huiles
essentielles sont également utilisées en médecine dentaire, 1’exemple le plus couramment utilisée
est la listerine: inventée au XIXeme siecle, comme un puissant antiseptique chirurgical utilisée
également sous forme de bain de bouche pour le soin de santé bucco-dentaire. (8)

L’eugénol est utilisé en dentisterie pour ses propriétés antiseptiques et analgésiques. (9)

B- En industrie: les huiles essentielles sont utilisées dans le domaine de la cosmétique, afin de
donner une odeur agréable au produit, masquage de 1’odeur des principes actifs, meilleure
régularité dans I’utilisation du produit du fait de la sensation agréable apportée, mais aussi comme
conservateurs, du fait des propriétés antimicrobiennes fréquemment rencontrées (10).Dans le
domaine de la parfumerie, méme si les produits naturels ont pu connaitre un déclin lors de 1’essor
de la chimie de synthése, les huiles essentielles jouent toujours un rdle fondamental. A titre
d’exemple, I’huile essentielle de Aniba rosaeodora Ducke, composee en trés grande majorité de
70 a 90 % de linalol posséde cependant une plus grande richesse olfactive que la molécule pure,
du fait de la présence des constituants minoritaires. (11)

Les huiles essentielles sont utilisées aussi bien en thérapeutique qu’en industrie. La valorisation

ou la commercialisation de ces mélanges naturels, qu’elle soit la propriété biologique exercée
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ainsi que leur emploi, est en général précédée d’une étape de caractérisation de leur composition
chimique qui inclut I’identification et la quantification des constituants. Ce travail délicat
nécessite de disposer des outils analytiques rapides et fiables. Pour cela, nous allons décrire les
méthodes d’identification des constituants des mélanges naturels.

11.1.7.Analyse des huiles essentielles :

Selon la Pharmacopée frangaise et européenne, le contrble des huiles essentielles
s’effectue par différents essais, comme la miscibilit¢ a 1’éthanol et certaines mesures
physiques : indice de réfraction, pouvoir rotatoire et densité relative. La couleur et 1’odeur
sont aussi des parameétres importants (12). La meilleure carte d’identité quantitative et
qualitative d’une huile essentielle reste cependant le profil chromatographique en phase
gazeuse. Il permet de connaitre trés exactement la composition chimique et de rechercher
d’éventuelles traces de produits indésirables tels des pesticides ou des produits chimiques
ajoutés.
11.1.8.Composition chimique de I’huile essentielle de M. communis L :
11.1.8.1. Composition chimique :

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes, contenant de trés nombreuses espéces
chimiques, identifiables par chromatographie. Il s’agit d’espéces organiques : des terpéniques et
des aromatiques (aldéhydes, esters, alcools...) ; I’espéce majoritaire est appelée principe actif. En
Principe, toutes les parties d’une plante contiennent ces huiles essentielles, mais elles sont souvent
majoritairement dans ’une d’elles. La teneur des plantes en huile essentielle est faible de 1 & 3%.
Les composés volatils ont la propriété de se solubiliser dans les huiles et les graisses et par la
méme ont recu empiriquement le non d’huile. Le terme « huile » soulignant le caractére visqueux
et hydrophobe de ces substances, le terme « essentiel » se comprenant comme la caractéristique
principale de la plante.

On regroupe ’huile essentielle en 11 familles de substances chimiques :

—Les esters. — Les phénols. —Les lactones et coumarines.
—Les cétones. —Les acides. —Les aldéhydes aromatiques.
—Les oxydes. —Les alcools. —Les aldéhydes aliphatiques.
—Les sesquiterpenes. —Les mono terpénes (13)

11.1.8.2. Conservation des huiles essentielles :
Les huiles essentielles de bonne qualité peuvent se conserver plusieurs années sous

certaines conditions, jusque cing ans pour les H.E.C.T par exemple. Seules les essences de

Citrus se gardent un peu moins longtemps (trois ans).
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Les huiles essentielles sont volatiles, il ne faut donc pas oublier de bien fermer les flacons.
Il est préférable de les conserver dans un flacon en aluminium ou en verre teinté (brun, vert,
ou bleu) et de les garder a I’abri de la lumiére a une température ambiante jusque vingt
degrés.

Il existe des normes spécifiques sur I’emballage, le conditionnement et le stockage des

huiles essentielles ainsi que sur le marquage des récipients contenant des HE. (14)

11.1.9.Procédés d’obtention :

e Techniques de I’hydro distillation/I’entrainement a la vapeur :
La distillation est un procédé de séparation basé sur un équilibre L (liquide) «— V (vapeur).
Par chauffage, le liquide entre en ébullition et la vapeur en équilibre avec le liquide sera plus
riche en constituant les plus volatils. La technique implique la condensation de la vapeur et la
récupération
Des fractions liquides résultantes. Nous avons utilis¢ la technique d’extraction de référence:
I’hydrodistillation en utilisant I’appareil de Clevenger (15).
L’hydrodistillation consiste a immerger directement le matériel végétal a traiter (intact ou
¢ventuellement broy¢) dans un réacteur rempli d’eau qui est ensuite portée a ébullition. Les
vapeurs hétérogenes sont condensées sur une surface froide et 1’huile essentielle se sépare par
différence de densité. On récupere un surnageant nommeé huile essentielle. La distillation
s’effectue avec recyclage d’eau (cohobation).
Les huiles essentielles des espéces du genre Myrtus (Myrtus communis L., Myrtus nivellei
Batt. & Trab.) Ont été préparées par hydro distillation avec un appareil de type Clevenger
(ballon de 1L ou 2L) pendant une durée de trois heures a partir d’une masse de végétal de 100
g. Les rendements sont calculés par rapport a la masse du vegétal sec. Les huiles essentielles

sont conservées dans des piluliers a 4 °C a I’abri de la lumiéere (verre ombr¢).
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Figure 11.2:L’hydro distillation en utilisant I’appareil de Clevenger.

11.1.9.1.Méthode d’extraction :
Depuis des milliers d'années, les médecines naturelles ont une grande importance. Les

produits naturels sont des sources importantes pour les industries pharmaceutiques. Il existe
une grande variété de produits naturels avec une large gamme d'applications et est considéré
Comme une aubaine pour I'étude ayurvédique. De nos jours, l'utilisation de produits naturels
important de développer une méthode efficace d'extraction de produits naturels. (16)

Les huiles essentielles ou les essences végeétales sont ce que les plantes précieux les plus
précieux.

Il existe déférente méthodes d’obtention de I’huile essentielle parmi ces méthodes nous
citrons trois principales méthodes :

* Expression.

* Extraction par solvant.

* Distillation.

Pour chaque méthode, il peut y avoir de nombreuses variations et raffinements et I'extraction
peut étre effectuée sous pression réduite (vide), pression ambiante ou surpression. Le choix de
la Méthode d'extraction dépendra de la nature du matériau, de la stabilité des composants

chimiques et de la spécification du produit. (17)
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Maroc; 0,10%
Indonésie; 1,90% _— Soude d'afrique;
1%

Hongrie; 0,10%

Inde; 25,80%

Viét-nam ; 0,10%

France;
1%

Brésil; 28,60%

Argentine;

4,90%
Egypte; 0,10%

Australie; 0,60%

Figure 11.3:Les pays qui produire I'huile essentielle dans le monde (2008). (Adapté de
Parfumer & Flavourist, 2009. Un rapport préliminaire sur la production mondiale de certaines
huiles essentielles dans certains pays. (18)

11.2. Activité pharmacologique du myrte d’Algérie :

11.2.1. Activité anti-oxydante
Les antioxydants sont définis comme étant des substances qui peuvent retarder ou

empécher I’oxydation des substrats biologiques, ce sont des composés qui réagissent avec les
radicaux libres et les rendent ainsi inoffensifs. Plusieurs substances pouvant agir en tant
qu'antioxydants in vivo ont été proposeées, elles incluent le béta-caroténe, I'albumine, I'acide
urique, les oestrogenes, les polyamines, les flavonoides, I'acide ascorbique, les composes
phénoliques, la vitamine E, etc. ...

Elles peuvent stabiliser les membranes en diminuant leur perméabilité et elles ont également

une capacité de lier les acides gras libres.

11.2.2. Méthodes de détermination de I’activité anti-oxydante :

Il existe une grande diversité de méthodes physico-chimiques pour évaluer I’activité
antioxydants des extraits naturels. Plusieurs méthodes s’intéressent a 1’analyse des étapes
distinctes du processus d’oxydation comme par exemple la mesure :

a) Affaiblissement du substrat, et /ou la consommation de 1’oxygéne au cours de 1’oxydation.

b) La formation des produits d’oxydation.
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c) La capacité a piéger les Radicaux libres en différentes phases.
Citons quelques méthodes connues :

e Détermination de I’indice de peroxyde (IP).

e Meéthode par résonnance paramagnétique électronique (RPE) (19).
Compte tenu de la complexité des processus d’oxydation et la nature diversifiée des
antioxydants, avec des composants a la fois hydrophiles et hydrophobes, il n’y a pas une
méthode universelle par laquelle ’activité antioxydant peut étre mesurée quantitativement
d’une fagon bien précise. Le plus souvent il faut combiner les réponses de tests différents et
complémentaires pour avoir une indication sur la capacité antioxydant de I’échantillon a tester
[ (20)- (21)- (22)].
De point de vue méthodologique, le test au radical libre DPPHe est recommandé pour des
composés contenant SH-, NH- et OH- groupes. Il s’effectue a température ambiante, ceci
permettant d’éliminer tout risque de dégradation thermique des molécules thermolabiles.
Le test est largement utilisé¢ au niveau de 1’évolution des extraits hydrophiles en provenance
de thé vert, des jus de fruits et de raisins, pépins et pulpes, tres riches en composés
phénoliques. (23)
Le potentiel anti radicalaire d'une substance peut étre évalué a 1’aide d’une méthode
colorimétrique en utilisant des radicaux de substitution tels que le radical 1,1-diphényl-2-
picrylhydrazyl appelé DPPH.
En effet, a température ambiante et en solution, le radical DPPHe présente une coloration
violette intense. Son passage a la forme non radicalaire, aprés saturation de ses couches
électroniques s’accompagne d’une disparition de la coloration violette.

» Test DPPH (1,1-Diphényl-2-picrylhydrazyll)

=y =W

+Antioxydant-OH NH +Antioxydant-O

N
N —_—
O,N i NO, O5N. t NO,

DPPH (jaune)
DPPH(violet)

Figure I11.4:Réaction d’un antioxydant avec le radical DPPH.

Par cette méthode, on considére que l'activité antioxydant n'est autre que la capacité des

antioxydants d’agir comme piégeurs des radicaux libres. Ils agissent en transférant un atome
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d'’hydrogéne ce qui conduit a la réduction du DPPH au cours de la reaction et a un
changement de coloration dans la solution initiale qui devient jaune péale. L'avancement de la

réaction est suivi par spectrophotométrie a 517 nm.

11.2.3. Evaluation de I’activité anti-oxydante :
Pour I’évaluation de I’activité anti-oxydante, deux approches sont appliquées : d’une part,

la détermination de la réduction relative du radical DPPHe a un temps de référence ou la
détermination de la quantité d’antioxydant nécessaire pour réduire 50 % de DPPHe et d’autre
part, le suivi de la cinétique de la réduction.

Dans la premicre approche, I’activité est définie par I’indice de la réduction de I’activité
anti-radicalaire en pourcentage %RSA (Radical Scavenger Activity), ou 1’absorbance du
mélange réactionnel qui contient le radical libre et 1’échantillon de 1’antioxydant est reli¢e
avec ’absorbance du mélange sans aucun antioxydant (solution témoin ou contrdle) a un
tempst:

Inhibition du DPPH (%) = (Abs contrdle — Abs t) /Abs contréle x 100%

Comme il n’existe pas de mesure absolue de la capacité anti-oxydante d’un composé, les
résultats sont souvent portés par rapport a un antioxydant de référence, comme 1’acide
ascorbique (vitamine C), les antioxydants synthétiques BHT (butyl-hydroxy-toluene) ou le
Trolox® (acide-6-hydroxy-2, 5, 7,8-tetramethylchroman-2-carboxylique), dont la structure
moléculaire cyclique est similaire a celle de la (vitamine E).

A. Les vitamines :

A.l. Lavitamine C :

C'est la vitamine la plus connue mais elle est aussi un antioxydant de premier plan qui
intervient pour retarder, voire empécher certaines maladies liées au vieillissement. C'est aussi
la premiere vitamine a réagir avec les radicaux libres et & les neutraliser pour éviter les effets
toxiques. On peut la trouver dans la plupart des fruits. Dans certains cas (personnes agees,
fumeurs, sportifs ou femmes enceintes) I'alimentation n‘apporte pas assez de vitamine C il faut
donc augmenter sa consommation ou tout simplement prendre des suppléments. (24)
A.2.vitamine E :

Joue un rdle essentiel dans la protection de la membrane de toutes les cellules de I’organisme.
Elle est anti-oxydante, c’est-a-dire qu’elle contribue a la neutralisation des radicaux libres
dans I’organisme. De plus, elle empéche ou réduit 1’oxydation des lipoprotéines de faible
densité¢ (LDL). Cette oxydation des LDL est associée a 1’apparition de 1’athérosclérose et

donc aux maladies cardiovasculaires. (24)
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A.3. Caroténoides :

Les caroténoides sont une grande famille qui regroupe plus de 600 molécules Le plus
important et le plus connu des caroténoides est le B-carotene. Il a longtemps été étudié pour
son activité de provitamine A. Cependant, tous les caroténoides ne peuvent pas étre convertit
en vitamine A. lls intéressent de plus en plus les chercheurs pour leur pouvoir antioxydant que
n’a pas la vitamine A. Leur fonction dans I’organisme leur est propre et est indépendante de

cette conversion. (24)

11.2.4. Types d’anti-oxydantes :

Les tissus végétaux contiennent un réseau de composés qui contrlent le niveau d'especes
réactives d’oxygene (25).L’effet oxydatif de ces derniéres peut étre minimisé par 1'utilisation
d’antioxydants. Il existe deux sources d'antioxydants :

» Sources synthétiques: Ils constituent une source importante d’antioxydants comme

I'nydroxytoluene butylé (BHT) et I'hydroxyanisole butylé (BHA). (26)

» Sources enzymatiques: Les antioxydants d’origine alimentaire sont nombreux,
certains sont liposolubles comme le tocophérol; B caroténe; lycopéne, d’autres sont
hydrosolubles comme [’acide ascorbique; et d’autre sont plus hydrosolubles que
liposolubles comme les polyphénols. (25)

Les antioxydants synthétiques sont nocifs et cancérogenes; pour cette raison, I'application
d'extraits de plantes naturelles comme antioxydants enzymatiques dans I'industrie alimentaire
de En outre, il a été rapporté que l'utilisation d'antioxydants naturels peut protéger les effets
nocifs des radicaux libres induits chez le corps humain (27).Dans ce contexte, les huiles
essentielles et leurs composants ont été intensément criblés pour leurs activités anti-oxydantes
dans les industries alimentaires, en raison de leur état de sécurité relative et de leur large

acceptation par les consommateurs (28).vient de plus en plus importante. (29)

11.2.5. Classification des antioxydants
» Division des antioxydants par rapport a leur mécanisme d’action :

» Groupe | : Plusieurs noms ont été attribués a ce groupe par exemple, antioxydants
primaires, chain-breaking, piégeur des radicaux libres. Ce genre d’antioxydants peut
inhiber la réaction d’initiation et la propagation de 1’oxydation en participant au
processus d’oxydation et en Convertissant les radicaux libres vers leurs formes

inactives. Les antioxydants primaires sont généralement des composes phénoliques
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(AH) capables de donner un atome d’hydrogéne au radical libre et le convertir en un
composé stable non radicalaire. (30)

» Groupe Il: Les composés de ce groupe sont catalogués comme préventifs ou
antioxydants secondaires. lls englobent une large gamme de différentes substances
chimiques qui inhibent 1’oxydation des lipides par différents mécanismes et ne
transferent pas le radical libre sous sa forme non-radicalaire. Avec quelques
exceptions, les antioxydants secondaires sont généralement reliés a 1’inhibition de
facteurs initiant 1’oxydation. Le groupe II inclut : des chélateurs de métaux pro-
oxydatifs, des désactivateurs de I’oxygéne singulet, des piégeurs de la molécule
d’oxygeéne, inhibiteurs des enzymes pro-oxydative, enzymes anti-oxydantes et
destructeurs des hydroperoxides. Parfois, quelques antioxydants peuvent exercer
plusieurs fonctions anti-oxydatives, par exemple, 1’acide ascorbique peut étre un
piégeur du radical libre, désactivateur des oxygenes singulets dans une solution
aqueuse et effectivement régénérer du tocophérol. Plusieurs flavonoides sont des
piégeurs de radicaux libres et chélateurs de métaux. (31)

> Division des antioxydants suivant la nature chimique (naturelle et synthétique)
Dans I’alimentation, les antioxydants les plus utilisés sont des composés phénoliques
(chainbreaking). Plusieurs antioxydants synthétiques (BHT, BHA), hydroquinone de
butyle tertiaire (TBHQ) et gallate de propyle (PG) (figure 2 :1, 2, 3, 4) et quelques
composés naturels (tocophérol, acide ascorbique, Béta-caroténe) ; (sont officiellement

autorisés pour 'utilisation dans 1’alimentation.

OH OH OH OM
(CH 3)C .~ CH 3)y . \]/thn i | . ~C{CH 3); HO ~/i\\\ oH
2 L N j
C
CH , OCH OH COOC 3H3
2.8-di-test-Butyl-p-hydroxytoluene 2.tert.Butyl-p.mathoxyanisole tert-Butylhydroquinone Propy! gatiate
(BHT) (1) (BHA) (2) (TBHQ) (3) (PG)(q)

Figure 11.5:Structures chimiques de quatre antioxydants synthétiques. (32)

Cependant, des études toxicologiques ont jugé certains antioxydants synthétiques comme
sources de danger (33). La recherche de nouveaux antioxydants naturels est 1’objectif de
nombreux industriels et scientifiques. Quelques produits naturels sont deja exploités dans le
marché (34).Par exemple I’acide ascorbique, le tocophérol, I’huile de sésame, 1’huile d’olive
(35).Des recherches intensives sur plusieurs plantes ont été entreprises, plusieurs composés

actifs ont été isolés et évalués comme étant des antioxydants. Dans la majorité des cas le

-18-



Chapitre II Les huiles essentielles et les méthodes d’encapsulation

Composé actif est un composé phénolique. La propriété anti-oxydante des composés
phénoliques est déterminée par sa richesse en électrons libres, ce qui implique une libération
facile de cet électron suivie de la déportation de son groupe (36).L’utilisation des extraits de
plantes ou de fractions enrichies est devenue aujourd’hui une fagon trés attractive pour
préserver les aliments. De plus, il a été démontré que plusieurs produits naturels
(antioxydants) avaient des propriétés médicinales, p Cependant il faut controler le fait que le
produit « naturel » soit inoffensif. Par exemple, on a démontré in vitro que quelques
flavonoides peuvent étre mutagénes (37).Tout organisme vivant possede un systéeme
d’antioxydants et d’enzymes qui agissent ensemble pour empécher 1I’endommagement des
composants des cellules comme I’ADN, les lipides et les protéines. Par exemple, notre
organisme est capable de produire, a partir de I’acide aminé cystéine, un antioxydant puissant,
I’acide alpha-lipoique, conduisant aux sels encore appelés lipoates. Les fruits et les légumes
sont bien connus pour étre riches en antioxydants. Les fruits notamment ceux dits rouges, tels
les airelles, du fait de la présence conjuguée de vitamine C et de polyphénols, et pour les
légumes ayant la plus forte concentration en antioxydants ; on trouve la tomate, le cresson,
I’ail, le chou vert, I’épinard, la betterave...Il faut savoir que lors de la cuisson de ces aliments,
certains antioxydants tels que la vitamine C sont inactivés, alors que d’autres se transforment
pour devenir plus actifs ou plus facilement absorbables par le systeme digestif.ar exemple :
anti cancérigene, anti-inflammatoire (38).

11.2.6. Les stress oxydatif inflammations :

11.2.6.1. Le stress oxydatif :
Le stress oxydatif est un état au cours duquel des substances oxydantes interviennent sur

la capacité de défense anti-oxydative de la cellule (39).Conséquemment il peut s’ensuivre un
déséquilibre induit non seulement par une production excessive de radicaux libres mais aussi
par une diminution des défenses anti-oxydantes; on parle alors de stress oxydant a 1’origine
bien souvent d’altérations moléculaires source d’une physiopathologie incluant
I’athérosclérose, 1’inflammation, la fibrose, la dégénérescence neuronale (40).Les especes
réactives de 1’oxygeéne (ROS) sont des dérivés de I’oxygene hautement réactifs et instables
induisant un vieillissement des protéines, une peroxydation lipidique et un endommagement
de ’ADN ( (40); (39)).
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Pro-oxidants Anti-oxidants

Figure 11.6:Mod¢le d’équilibre entre les pro-oxydants et les antioxydants.

11.2.6.2. Les radicaux libres :
Les radicaux libres sont omniprésents dans notre corps et sont générés par des processus

physiologiques normaux y compris le métabolisme aérobie et de réponses inflammatoires,
pour éliminer les microorganismes pathogenes envahisseurs. Les radicaux libres sont des
especes trés réactives compte tenue de I’existence d’au moins un électron libre sur leur
orbitale électronique externe (41).Parce que les radicaux libres peuvent également causer des
dommages cellulaires, plusieurs moyens de défense ont évolué pour protéger nos cellules
contre les radicaux et pour réparer les dommages de I'ADN (42).

Dans les conditions normales, les antioxydants doivent étre plus importants que les pro-
oxydants, mais en conditions d'oxydation, les pro-oxydants emportent sur les antioxydants,

Qui peuvent conduire a de nombreuses maladies inflammatoires (43).

Il. Conclusion :
Le myrte est donc un arbrisseau qui mesure entre 1 et 3 métres. Son feuillage est

persistant et ses fleurs sont blanches, elles donneront des baies bleu-noiratres. A partir de ces
baies. Le myrte posséde également un grand nombre de structures sécrétoires qui renferment
son huile essentielle. (44)

Dans la présente étude, 1’objectif principal était d’évaluer 1’activité anti-oxydante et anti-
inflammatoire des huiles essentielles de la plantes connues dans la médecine traditionnelle
Myrtus communis L. Ces espéces ont étaient explorées d’avantages, soit en termes de
productivité en HE, soit en termes d’études de leurs activités biologiques. (44)

L'extraction de la partie aérienne de la plante a permis d'obtenir des rendements qui différent
cela est due a la période de récolte, la méthode d’extraction, le sol et les conditions qui

renferment son huile essentielle. (44)
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I1 est facile de constater que les domaines d’application de 1’encapsulation sont trés larges et
diversifiés. Chaque procédé d’encapsulation répond a des critéres bien définis. Ainsi le choix
d’une technique se fera en fonction de la nature de I’actif a encapsuler, de la taille de particule
souhaitée, de [P’application envisagée (cosmétique, pharmaceutique, agroalimentaire,
peinture...), de la vitesse et des conditions de libération prévues, des rendements

d’encapsulation nécessaires, mais également des contraintes de fabrication et de codt. (45)

11.3. Techniques de Micro-encapsulation de I’huile essentielle:
De nombreuses techniques ont été utilisées, notamment pour encapsuler les huiles

marines, végétales et essentielles.

L’objectif peut étre de protéger les propriétés de certains actifs particulierement sensibles
telles que certaines huiles essentielles durant toute la période de stockage du produit fini.
Chaque procédé d’encapsulation répond a des critéres bien définis. Ainsi le choix d’une
technique se fera en fonction de la nature de I’actif a encapsuler, de la taille de particule
souhaitée, de [D’application envisagée (cosmétique, pharmaceutique, agroalimentaire,
peinture...), de la vitesse et des conditions de libération prévues, des rendements
d’encapsulation nécessaires, mais également des contraintes de fabrication et de cotit
1. Procédés physico-chimiques:

Les procédés physico-chimique sont donnés en détaille dans le tableau 2 (annexe).

2. Procédés mécaniques:

Les techniques mécaniques de I'encapsulation appliquées aux huiles essentielles sont donnés
en détaille dans le tableau 3 (annexe).

3. Procédés chimiques:

Tableau I1.4:procédés chimiques d’encapsulation appliqués aux huiles essentielles.

Techniques Avantages Inconvénients Rendement Nature du produit | Réf.
d’encapsulation | encapsulé
- Controle de la | - Interaction de certains (Yeo et
Polymérisation | porosité et actifs dans la réaction de | Variable (15- Membrane al.,
Interfaciale de I’épaisseur polymérisation 100 %) polymérique 2001)
de la paroi - Nombreux lavages (Kerdu
en fonction des | nécessaires do
polymeres - Sous-produits etal.,
interagissant avec les 2015)
actifs
Dendrimeres Aucune étude n’a encore été réalisée
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11.3.1. Les formes galéniques obtenues:
Les propriétés des produits encapsulés dépendent en grande partie de la taille de la

capsule, des matériaux d’enrobage, des ingrédients actifs et des techniques de production. En
tant que tel, un meilleur produit encapsulé est destiné pour la livraison nutraceutique par
exemple, peut étre avec les petites capsules, composées d'un matériau enrobant de qualité
alimentaire et préparé en utilisant une technique qui n'affecte pas le composé actif. Cette
information révéle la valeur qualitative du produit encapsulé.

De facon globale, les particules consistent en un matériau de noyau, qui est appelé phase
interne ou remplissage et une paroi appelée revétement, enveloppe ou membrane. Le matériau
de mur détermine la stabilité des microparticules, I'efficacité du processus et le degré de
protection du noyau. Les matériaux de mur couramment utilisés pour 1’encapsulation des
huiles comprennent les polymeres synthétiques et les biomatériaux naturels (habituellement

les glucides et les protéines).

COUCHE D'ENROBAGE

PRINCIPE ACTIF

Figure 11.7:Structure du matériau encapsulé (huile) et encapsulant.

La taille et la forme des particules formées dépendent spécifiquement des matériaux de la
paroi et des méthodes utilisées pour les préparer. De plus, les techniques de composition de
paroi et d‘encapsulation peuvent également déterminer les propriétés fonctionnelles et les
applications potentielles des composants encapsulés. Les ‘structures’ créées par encapsulation
(particules, capsules, billes...) ayant un effet bien défini, sont capables de transporter une
charge avec un mécanisme programmé de relargage dans un environnement donné. A
I’intérieur de ces structures, la substance encapsulée peut rester en forme.

De solution, de suspension ou d’une émulsion. Elle peut correspondre a des molécules
simples ou a des structures plus complexes comme des cellules. Dans le domaine de la santé,
la fonctionnalité est un des éléments clés du développement des systemes de délivrance des

molécules avec une activité thérapeutique (46).
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11.3.2. Méthode de gélification ionotropique :

11.3.2.1. Principe:
Plusieurs matériaux (polysaccharides, protéines, polymeéres synthétiques, lipides) en

solution peuvent former des gels au contact de certains ions chélateurs. (47) Le procédé
consiste a extruder a travers une aiguille ou une buse de seringue une solution polymere
aqueuse dans laquelle la matiére active est dissoute, dispersée ou émulsionnée. Les
gouttelettes formées sont regues dans une phase liquide dispersante pour se transformer en
particules de gel sphérique récupérées par filtration et séchées. C'est le cas de la congélation
de l'alginate en présence de chlorure de calcium ou de chitosane dans une solution réceptrice
alcalin (48) (49). Cette technique est la plus simple et la plus largement utilisée dans la
fabrication de microparticules. (50)
Elle présente les avantages suivants (47) :
o La possibilité d'obtenir une distribution granulométrique des particules trés étroites
o Lorsque les polyméres hydrosolubles sont utilisés (par exemple, I'alginate de sodium),
I'encapsulation peut étre réalisée a des températures égales ou inférieures a la
température ambiante, ce qui est intéressant lorsque la matiére a encapsuler est
particulierement fragile ou volatile comment les huiles essentielles.
Cependant, elle présente des inconvénients tels que:
o La nécessité de gélifier a bain, ce qui prend du temps.
o Faible reproductibilité lors de la transposition d'échelle.

11.3.2.2. Polymeres naturels utilisés dans la méthode de gélification ionotropique :

11.3.2.2.1. Les alginates:
L'alginate est un polysaccharide naturel non toxique et biodégradable obtenu a partir

d'algues marines brunes, certaines especes de bactéries.

L'alginate est le polysaccharide le plus abondant de ces organismes, constituant plus de leur
poids sec, couramment utilisé dans des applications biologiques notamment dans le domaine
de I'encapsulation cellulaire et de la délivrance contrélée de molécules a I'effet thérapeutique.
Ce succés et di notamment & son mode de gélification et a sa biocompatibilité largement

démontrée dans la littérature (51).
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11.3.2.2.1.1. La structure moléculaire d’alginate:
L'alginate de sodium est un sel de sodium de l'acide alginique, un polysaccharide naturel

et un polymeére linéaire composé de résidus d'acide f-D-mannuronique (M) et d'acide a-D-
gluronique (G) liés en 1,4 dans des proportions et des arrangements variables. L'alginate de
sodium est soluble dans I'eau et forme une structure réticulée qui peut étre réticulée avec des
cations divalents ou polyvalents pour former un maillage insoluble. Des cations de calcium et
de zinc ont été rapportés pour la réticulation des groupes acides de l'alginate (51) (52).

Coor

Cog

(1-4) a-L-guluronate (G) (1-4) B-D-mannuronate (M)

Figure 11.8:structure des monomeéres a-L-guluronate (G) et f-D-mannuronate (M). (53)

11.3.2.2.2. La gélatine:
La gélatine est une protéine d’origine animale, obtenu par hydrolyse partielle de

collagene contenue dans les os et la peau des animaux. Elle est constituée de 84% a 90% de
protéines et de 1% environ de sels minéraux, le reste étant de 1’eau.

La gélatine est vitreuse, fragile, Iégérement jaunatre ou blanchétre et quasiment sans go(t
et sans odeur. Elle est fournie sous différentes formes: gros granulés, poudre fine ou feuilles.
Les liaisons moléculaires entre les fibres de collagene sont alors rompues. Lorsqu'elle est
mélangée a de l'eau, la gélatine forme un gel colloidal semi-solide thermo-réversible (elle
fond lorsqu'elle est chauffée et recouvre son aspect gélatineux lorsqu'elle est refroidie).Sous
forme déshydratée, par contre, la gélatine n'a pas de point de fusion et devient friable ou brile
lorsqu'elle est chauffée a une température trop élevée.

La gélatine est aujourd’hui devenue un produit industriel aux multiples utilisations. Elle
est tres utilisée pour ses applications culinaires, pharmaceutiques, photographiques, et
techniques, mais ¢’est aussi un ingrédient primordial dans I’industrie agro-alimentaire. (54)
11.3.2.2.2.1. La structure moléculaire de la gélatine :

La gélatine est le molécule de collagéne denature, dont sa formule générale est: -(NH-
CHR-CO),- ou R contenir entre 300 et 4000 unités d’acides aminés. La séquence de ces
derniers se présente de la maniére suivante: -Alg-Gly-Glu-4Hyp-Gly-Pro- comme le

représente le schéma suivant (55):
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Figure 11.9:representation chimique de la structure typique de la gélatine.

11.3.2.2.3. Le xanthane:
Le xanthane est un hétéropolysaccharide microbien obtenu par fermentation de sucre en

présence de la bactérie Xanthomonas campestris. Cette gomme fut découverte a la fin des
années 1950 par les scientifiques du département américain de 1’Agriculture, lors d’un
criblage visant a identifier des micro-organismes capables de produire des polymeres

hydrosolubles d’intérét commercial (56) (57).

11.3.2.2.3.1. La structure moléculaire du xanthane:
Le xanthane est un hétéropolysaccharide anionique constitu¢ d’un squelette cellulosique

linéaire de B-D-glucoses dont une unité sur deux est substituée en C3 par une chaine latérale
trisaccharidique. Cette derniére comporte un a-D-mannose, un acide f-D-glucuronique et un

-D-mannose terminal (58).
CH

HO HO 7™ 0H
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Figure 11.10:structure chimique du xanthane.

Le xanthane comporte également des groupements acétate et pyruvate, situés
respectivement sur le carbone 6 du mannose interne et sur les carbones 4 et 6 du mannose

terminal. La proportion de ces groupements varie d’une gomme xanthane a une autre selon la
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nature de la souche bactérienne utilisée (59) (60) les conditions de fermentation (61) (62)
(63), ou encore les traitements post fermentation. (64)

Les propriétés anioniques du xanthane s’expliquent par la présence, le long de la chaine
latérale, de une a deux fonctions acide carboxylique par unité de répétition, suivant le degré
de substitution en pyruvate. Dans la majorité des échantillons de xanthane commerciaux, ces
fonctions sont sous forme carboxylate, et saponifiées par des ions Na*, K* ou encore Ca?*. Le
PKa de ces fonctions acides est compris entre 2, 6 et 4, suivant la température et la force

ionique du milieu (65).

11.4. Micro-encapsulation des huiles essentielles

11.4.1. Introduction:
Les huiles essentielles sont des composés volatils utilisés dans de nombreux domaines

comme le secteur agro-alimentaire, la parfumerie, la cosmetique, I'aromathérapie ou encore la
phytopathologie (46) et généralement les huiles trés sensibles aux réactions d'oxydation tels
que les huiles essentielles peuvent étre protégées de l'oxydation par la technique de
I'encapsulation.

Ceux-ci sont alors protégés physiquement de la lumiére, de I'oxygene et des autres initiateurs
de l'oxydation (les métaux, enzyme...) (66).

L’encapsulation a pour but d’assurer la protection, la compatibilité et la stabilisation
d’une matiere active dans une formulation. Elle permet d’améliorer la présentation d’un
produit ou encore de masquer une odeur ou un godt. (67)

La micro encapsulation regroupe I’ensemble des technologies qui permettent la
préparation de microparticules individualisées, constituées d’un matériau enrobant contenant
une matiere active. Les microparticules présentent une taille comprise entre 1 pm et 1 mm et
contiennent typiquement entre 5 et 90 % (en masse) de matiére active (68).

L'encapsulation des huiles peut étre définie comme un processus dans lequel les
gouttelettes de 1'huile bioactive sont entourées d'un matériau d’enrobage, ou noyées dans une
matrice homogéne ou héterogéne, pour donner de petites capsules ayant de nombreuses
propriétés utiles (69).

Les microcapsules présentant un trés large champ d'applications puisqu'il va du domaine
pharmaceutique au domaine alimentaire en passant par la cosmétique, la parfumer, les

produites phytosanitaire, la chimie, le domaine biomédicale. (66).
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11.4.2. La micro-encapsulation:

11.4.2.1. Historique:
Les premiéres publications sur la micro-encapsulation et ses applications dans le domaine

pharmaceutique remontent aux années 30 (70). En 1931, les deux chimistes Bungenburg de
Jong et Kass ont découvert la coacervation, un phénoméne physique permettant de réaliser
des systéemes colloidaux. Ceux-ci ont permis d’effectuer les premiers essais d’encapsulation
mais le développement de cette technique de I’échelle du laboratoire a la production
industrielle a duré une vingtaine d’années (71).

C’est dans les années 50 que les premiers produits encapsulés ont vu le jour, avec la
fabrication du papier copie sans carbone, sur lequel étaient fixées des microcapsules contenant
de I’encre (45) .L’idée était d’insérer de 1’encre dans de petites particules qui exploseraient
lors d’une petite pression de stylo (72). Le principe repose sur la préparation d’une dispersion
De microcapsules, ou la matiére encapsulée est composée d’un agent colorant qui couvre le
recto des feuilles de papier. Le contenu des capsules se libére grice a I’action mécanique
d’une machine a écrire, il change de couleur quand il réagit avec la colle acide qui couvre
’autre face du papier. Dans les années 60, 1'encapsulation de cristaux liquides par la gélatine
et la gomme d’acacia pour la production de matériaux pour écrans thermosensibles, a été
décrite par Ferguson. Cette méthode d'encapsulation a permis le développement des écrans a
cristaux liquides utilisés pour les structures aérospatiales (73). Au cours des derniéres années,
la micro-encapsulation s’est considérablement développée a 1’échelle industrielle et les

microparticules ont actuellement des applications trés variées.

11.4.2.2. Définition :
L'encapsulation est définie comme un processus visant a piéger une substance (un agent

actif) dans une autre substance (matériau de la paroi). La substance encapsulée, a I'exception
de l'agent actif, peut étre appelée le noyau, le fil, la phase active, interne ou la charge utile. La
substance qui encapsule est souvent appelée le revétement, la membrane, I’enveloppe, la
capsule, le matériau de support, la phase externe ou la matrice.

C’est une technologie spécifiquement adaptée a fournir des composés a haute valeur
ajoutée, capable de stabiliser et de controler la libération de composes extraits a partir des
fruits, des légumes ou des déchets (c'est-a-dire des composés bioactifs antioxydants, des

vitamines, des acidulant, des parfums, des arbmes, des enzymes, des huiles, des cellules
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microbiennes et autres). C'est une pratique courante dans la conservation ou I’amélioration de

la bioactive des extraits naturels (46).

11.4.2.3. Intérét de I'Encapsulation :
L’objectif de I’encapsulation est de préserver la stabilité des composés bioactifs pendant

le traitement et le stockage, d’empécher les interactions indésirables avec la matrice
alimentaire, et de ralentir les processus de dégradation (par ex. I’oxydation ou I’hydrolyse)
jusqu'a ce que le produit soit libéré aux sites désirés (74) ,ces ingrédients alimentaires et
surtout les huiles étant trés sensibles a I'environnement, au traitement et / ou les conditions
gastro-intestinales .
Et peuvent résumer le objectifs de I’encapsulation résumé comme suit (75):

= Garantir une bonne protection de la substance encapsulée.

= Contrdle de la libération du contenu encapsulé.

= Faciliter I’utilisation des produits liquides.

= Assurer la protection, la stabilisation d’ une matiére active dans une formulation et

¢viter I’incompatibilité entre les médicaments.
= Réduire la toxicité ainsi que la sensibilité des personnes vis a vis des matieres et

produits toxiques (76).

11.4.2.4. Domaine d’application :
L’encapsulation est trés nombreuses et généralisées a plusieurs secteurs d’activités

partant de la chimie a I’agro-alimentaires en passant par les secteurs pharmaceutiques,
cosmétiques, I’agriculture, les textiles ou encore la peinture. Suivant les domaines et les
applications.

Le tableau 1(annexe) reprend les domaines d’application de I’encapsulation et permet de

mieux comprendre les objectifs recherchés, notamment dans le domaine des cosmétiques.
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Chapitre III : Partie expérimentale

Partie | :

I1.1. MATERIELS ET METHODES :
111.1.1. Objectifs de travail :

Le présent travail contribue a la valorisation d'une plante aromatique et médicinale
endéemique anciennement utilisée en médecine traditionnelle "Myrtus communis”. Afin de

réaliser cette étude, les objectifs suivants ont été fixés :
— La caractérisation physicochimique de I’huile essentielle extraite de M. communis L.
— L'évaluation de I’activité antioxydante de I’huile essentielle de M. communis L.

La caractérisation physicochimique ainsi que I'étude préliminaire de l'activité
antioxydante de I'huile essentielle extraite des feuilles du myrte de la forét de Elafroune a
Blida et de Ain Tagourait a Tipaza ont été effectuées aux laboratoires de sciences de la

matiére de 1’université de "Blida 1".

111.1.2. Matériel végétal :
L’huile essentielle étudiée est extraite a partir des feuilles seches de Le myrtus communis L

des deux régions «Blida» et «Tipaza».

111.1.3. Récolte du matériel végétal :

Myrtus Communis L est un arbuste a feuilles entieres opposées, 2 a 3 fois plus longues
que larges, a nervures plumeuses. Aussi appelé "Rayhan" et "Mersin".

Pour ce travail, cette plante a été récolte en février 2021 (avant floraison), dans la région
« Blida » et dans la région « Tipasa ».
I11.1.4. Prétraitement de la plante :

Les feuilles de la plante étudie ont subi dans une étape préliminaire certains opérations
avant I’étape principale d’extraction.

» Séchage :

Les feuilles de la plante récoltées, sont séchées a I’ombre dans un endroit sec et aéré

pendant environ 10 jours.
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Figure 111.1:Feuilles de la plante aprés séchage

» Broyage:
Les feuilles séchées ont été¢ broyées afin d’avoir une surface de contacte tres

importante avec le solvant.

Figure 111.2:Etape de broyage.

II1.2. Le protocole d’extractions par le montage de Clevenger:

Afin d’extraire les huiles essentielles de la plante étudié un mode opératoire efficace est

suivi :
A. Matériel :
- Balance
- Broyeur
- Ballonde2L
- Clevanger

- Chauffe ballon
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- Bécher, les tubes vaillent (verre ombré)

B. Produits chimiques :
- MgSO,

- Pier pence
C. Méthodes d’extractions :

La récupération des huiles essentielles a partir de la plante est réalisée par la méthode
d’hydro-distillation en utilisant le montage de Clevenger.

Afin de récupérer les huiles essentielles on suit le mode de travail ci- dessous :

Séparation de I’huile
essentielle par
différence de densité

Figure 111.3:Appareil de Clevenger pour la détermination des huiles essentielles dans les

drogues végétales. (13)

M+E : le matériel végétal (M) est mis en contact direct avec I’eau (E) qui est porté a

¢bullition, la distillation s’effectue avec recyclage d’eau appelé : cohobation.

e On pese des échantillons de 100 g des feuilles partiellement broyées.
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Figure I11. 4:La pesé de la matiere végétal.

¢ On introduits dans un ballon de deux litre rempli d’eau jusqu’a deux tiers (2/3) de son
volume et de petite quantité de pierre ponce.
e Apres installation et fermeture du montage ce dernier est ensuite mis a ébullition

pendant 3 heures.

Figure I11.5:Préparation de montage.

e Le ballon ainsi chauffé produit de la vapeur chargée des substances volatiles, la vapeur
chargée de I’huile essentielle se condense dans le serpentin de 1’alambic avant d’étre
récupérée dans un essencier.

e L’huile essentielle se sépare de 1’eau de condensation en raison de sa plus faible
densité et se place au-dessus de celle-ci.

e Les deux phases eau et huile.
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Figure 111.6:Les deux phases eau et huile.

e L’huile récupéré est séché par du sulfate de magnésium pour éliminer le maximum de

I’eau puis récupérée et conservée dans un flacon.

Figure 111.7:L’huile récupéré est séché par du sulfate de magnésium.

e d’auto échantillonneur et bouchons et stockés dans un endroit frais (4°C) a 1’abri de la

lumiére.

Figure I111.8:Récupération de I’huile.

Figure 111.9:Hydro distillation a I’aide d’un systéme de type Clevenger.
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@@
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P

Figure 111.10:Protocole d’étude expérimentale.
111.3. Evaluation de quelques indices physico chimique d’HE :
II1.3.1. Rendement de I’extraction :

Le rendement en HE est défini comme étant le rapport entre la masse de I’huile récupérée
a la masse de la matiére végétale séchée a I’air libre, exprimées dans la méme unité de masse.
Dans notre étude nous avons exprimé les rendements en millilitre pour 100gde la matiere

végétale fraiche comme suit :

R % = m /100 grammes de la matiére végétale seche

Avec :
R%: Rendement en HE en pourcentage ou en mi/100g de MF
m: Masse d’huile essentielle récupéré (g)

111.3.2. Les caracteres chimiques :

II1.3.2.1. Pindice d’acide:

L’indice d’acide IA exprime le nombre de milligrammes (mg) de potasse nécessaire pour

neutraliser les acides libres dans 1,00 gramme (g) d’huile essentielle selon la réaction :
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RCOOH + KOH —> RCOOK + H,0 (réaction a température ambiante)

Mode opératoire:
e On pé¢se 1g de I’HE, et on I’introduit dans un bécher en verre.
e On ajoute 5 ml d’éthanol a 96% et 5 gouttes de phénophtaléine (PP)
e On neutralise en ajoutant grace a une burette la solution éthanolique de KOH (0,1N)

jusqu'a obtention d’une couleur rose.

R T

e

Figure I111.11:Dosage de solution huileuse.

e On note le volume de la solution éthanolique de KOH ajoutée.

L’indice d’acide est exprimé par la formule :
1A= (5,61xV)/m

5.61 : Correspond a 0,1 mol/l de KOH
V : Volume en ml de la solution éthanoique de KOH utilisée pour le titrage.

m : Masse en grammes de I’huile essentielle

111.3.2.2. P’indice d’ester :(AFNOR T60 206)
L’indice d’ester est le nombre de milligramme de KOH nécessaire pour neutraliser les

acides libres par I’hydrolyse des esters contenus dans un gramme d’huile fixe.
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Mode opératoire:

e Onpese 0.5g de I’HE et on I’introduit dans un ballon en verre.

e On ajoute grace a une burette 12.5ml de la solution éthanolique de KOH (0,5 mol/l).

e On adapte le réfrigérant et on place le ballon sur la chauffe ballon et on laisse chauffe
pendant une heure.

e On laisse refroidir puis on ajoute 10ml d’eau distillée et 3 gouttes de PP.

e Enfin, on titre ’exces de KOH avec la solution d’acide chlorhydrique HCI a 0,5 mol/l
jusqu’a la disparition de la couleur rose.

e Parallelement a 1’opération citée, on effectue un essai a blanc dans les mémes

conditions et avec les mémes réactifs.

Apres le titrage

ﬁ

Essai de blanc :

Apres le titrage

—_—

Figure 111.12:Estérification de la solution huileuse et solution de blanc par dosage.

Le calcul de I’IE est donne par la formule :

2805
| E_T (Vo-Vl)- 1A
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m: masse en gramme de la prise d’essai.
VO : Volume en ml de la solution d’HCI (0,5 mol/l) utilise pour 1’essai a blanc.

V1 : Volume en ml de la solution d’HCI (0,5 mol/l) utilise pour la détermination de I’IE de

I’huile fixe.
111.3.2.3. Indice de peroxyde :
L’indice de peroxyde est le nombre de microgrammes actifs du peroxyde contenu dans un

gramme de produits et oxydant 1’iodure de potassium avec libération d’iode dans les

conditions de la méthode décrite (Lion, 1955).

Mode opératoire:

e Onpese 0.5g de I’HE dans un bicher, ajouter 2.5 ml de chloroforme et agiter.

e On ajoute 3.75 ml d’acide acétique CH2COOH, puis 0.25 ml de la solution aqueuse
saturée de Kl, on bouche aussitdt, on agite et nous abandonne le bicher pendant 5 min
a I’abri de la lumiere. Ajoute 18.75ml d’eau distillée.

e On faire la titration soigneusement en présence d’empois d’amidon, 1’iode libéré avec

la solution Na2S203 (0,01N) jusqu'a décoloration totale de la solution.

Figure 111.13:Dosage de la solution huileuse.

Le calcul de I’IP est donne par la formule :

IP=VxNx1000/m
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m : est la masse en kilogramme de la prise d’essais.
V : est le volume de la solution de thiosulfate N/100.
N : normalité de la solution de thiosulfate utilisé.
111.3.2.4. Indice de saponifications :
L'indice de saponification (IS) d'un corps gras est le poids en milligramme de potasse
(KOH) nécessaire pour saponifier les esters d'acides gras et neutraliser les acides gras non

estérifiés dans un gramme de matiére grasse.

Mode opératoire:

e Dans un bécher, peser 0,25 g d'huile essentielle et ajouter 5 ml d'éthanol et remuer
pour dissoudre I'huile.

e Dans une bécher a part, verser 5 ml de la solution huileuse et 5 ml d'une solution
alcoolique de potasse de concentration 0,1 mol/I.

o Ajouter 5 ml d'éthanol pour éviter I'évaporation de I'éthanol de la solution huileuse.

e Porter ensuite le mélange a ébullition pendant 30min, puis laisser refroidir a
température ambiante pendant 10min.

e Puis divisé le volume obtenu par deux volumes égaux, on ajoute 2 gouttes de
phénolphtaléine pour chaque volume.

e La solution savonneuse est titrée avec de l'acide chlorhydrique HCL a une
concentration de 0,5 mol/l jusqu'a disparition de la couleur rose.

e en paralléle, un essai a blanc a été réalisé dans les mémes conditions.

e Noter les volumes d'HCI versés pour chacun des deux tests.

Figure 111.14:Saponification de la solution huileuse avec dosage.

L’indice de saponification est donné par la formule suivant :
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_NwO0-v)
p

Is

Vo : Volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique pour I’essai a blanc.
V : Volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisé pour la prise d’essai.
N : normalité exacte de la solution chlorhydrique

P : poids en gramme la prise d’essai.

111.3.3. Les caractéres physiques :

111.3.3.1. Indice de réfraction:

L’indice de réfraction (changement de direction de la lumiére au passage d’un milieu a un
autre) d’une huile essentielle est le rapport entre le sinus de I’angle d’incidence et le sinus de
I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée, passant de ’air a

I’huile essentielle maintenue a une température constante.
Mode opératoire:

e Cet indice est mesuré a l'aide d'un réfractometre conventionnel, permettant une lecture
directe des indices de réfraction entre 1.3000 et 1.7000 avec une précision de *
0,0002.

e Le prisme secondaire est ouvert puis 2 ou 3 gouttes de I'échantillon liquide sont
déposées sur la partie centrale du prisme principal.

e Ensuite, le prisme secondaire est doucement fermé. L'échantillon est étalé entre le
prisme principal et le prisme secondaire en un film mince.

e Latempérature est laissée a attendre jusqu'a ce que la mesure soit stable. La valeur de
mesure pour un échantillon liquide étant modifiée en fonction du changement de
température.

e lire l'indicateur de température pour connaitre le degré de mesure réel, et le joindre

sans faute a la valeur mesurée.

111.3.3.2. Mesure de pH:

Le pH (hydrogéne potentiel) mesure l'activité chimique des ions hydrogéne (H+) en
solution et est mesuré a l'aide d'un pH-metre et d'un papier pH.
Apreés avoir mis quelques gouttes d’HE sur un morceau de papier pH, la couleur du papier a

changé, et il a été comparé a une gamme de couleurs qui variait en fonction du pH.
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I11.4. Evaluation de P’activité anti radicalaire :
111.4.1. Méthode de réduction du radical libre DPPH
111.4.2. Principe

Le 1,1-dipheényl-2-picryl-hydrazyle (DPPH) est un radical libre, stable & température
ambiante, qui produit une solution violette dans I'éthanol. 1l est réduit en présence d'une
molécule anti-oxydante, donnant lieu a des solutions d'éthanol jaune dont l'intensité de la
couleur est inversement proportionnelle a la capacité des antioxydants présents dans le milieu

a donner des protons. L'utilisation de DPPH fournit un moyen facile et rapide d'évaluer les

Ny MOy
S DY
UgN P A —!::;N NDg A

Figure 111.15:Réaction d’un donneur d’hydrogéne avec le radical DPPH.

antioxydants.

A. Matériel :
— Spectroscopie UV-visible
— Agitateur magnétique
— Les tubes a essais
— Les micropipettes
B. Produit chimique :
— Ethanol
— DPPH
C. Mode opératoire :

1. Préparation de la solution de DPPH :

Nous avons pes¢ 4mg de DPPH et on dissous dans 100ml d’éthanol, sous agitation pendant 30

minutes a température ambiante, puis on mesure 1’absorbance initial de cette solution AbsO a

517 nm.
2. Préparation de la solution mere :

On prend 50l de notre HE est mélangée avec 990 ul d’éthanol.

3. Préparation des solutions filles :
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— Nous allons préparer des solutions diluées a partir de la solution mére a différentes
concentrations : 10, 30, 40, 70 et 150,200ul,ces dernicres seront complété par 1’éthanol
jusqu’a 1000 pl, puis ajouté a chaque solution 1000 pl de la solution de DPPH.

— On mesure I’absorbance a 517 nm de chaque solution.

Le pourcentage d’activité antioxydant (1%) est calculé selon la formule suivante :

1(%) = [(Abs blanc- Abs éch) / Abs blanc] x 100
Abs blanc : est I’absorbance du DPPH au temps zéro avant I’addition de 1’échantillon.

Abs éch: est ’absorbance de 1’échantillon teste aprés 20 mn d’incubation.

Les concentrations en huile essentielle en fonction des pourcentages du DPPH inhibés, ont été
tracées a la fin de la réaction afin d'obtenir I'index 1C50. Ce paramétre est défini comme la

concentration d'antioxydant requise pour diminuer la concentration du DPPHe initiale de 50%.

\ “\,, _

A) B)
Figure 111.16:Evaluation de I’activité anti-oxydante d’H : A) I’activité d’HE de Tipaza,

B) I’activité¢ d’HE de Blida.
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Partie Il :

I11.1. Elaboration du produit d’encapsulation :

111.1.1. Introduction :

L’objectif de I’encapsulation par la méthode de gélification ionotropique est pour but
d’étudier la possibilité d’absorptions d’huile par les capsules et de les protéger pour éviter la

dégradation et de préserver la stabilité des composés.
11.1.2. L’intérét de I’encapsulation :

» L’augmentation de la stabilité des ingrédients sensible (protection de la matiere
encapsuler contre des effets de milieu ambiante tel que la température, 1’humidité)

» Ladiminution de la vitesse d’évaporation du composé volatile dans 1’huile essentielle
111.1.3. Le protocole de gélification ionotropique :

A) Matériel :

— Balance

— Agitateur magnétique

— Seringue de 5 ml et 10 ml
— Thermométre

— Bicher

— Fiole

— Entonnoir

B) Réactifs :
— Alginate de sodium

— Chlorure de calcium

C) Mode opératoire :
1. Préparation des capsules :
1.1.Préparation des solutions :
— Solutionl : pesé 2g de polymére et en dissoudre dans I’eau distillée (V1=100ml)
sous agitation jusqu’a la formation d’un gel.
— Solution 2 : pesé 5g de chlorure de calcium et en dissoudre dans 1’eau distillée

(Vr=100ml)
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Figure 111.17:gel polymérique. Figure 111.18:1a solution de chlorure de calcium.

1.2. Encapsulation :
Nous avons fait 46 essais de mélange polymérique par trois produits : L’ Alginate, Gélatine

et Xanthane.

o Polymere pure (100%).
o Meélange binaire 50% ,65% ,70%,75%,80% ,90%.
o Mélange ternaire (34%33%33%),(50%25%25%),(45%45%10%),(40%30%30%).

On a fait I’encapsulation a température ambiante et a T=30-40°C, T=50-70°C, T=90-100°C.

A température ambiante :
» En injecte le gel polymérique dans la solution de CaCl; par une seringue de 5 ml et 10

ml avec douce agitation manuelle.
A température défirent :

» En injecte le gel polymérique dans la solution de CaCl; par une seringue de 5 ml et 10 ml
sous agitation et avec contrdle de température.
1.3.Filtration et séchage :

— Apres la formation des capsules filtrée puis laisse pour sécher a I’air libre.
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Figure 111.19:1a filtration des capsules. Figure 111.20:les capsules apres séchage.

2. Effet des parametres sur la formation des capsules :
e Latempérature : joue un réle important sur la taille des capsules formées.
e [’agitation : plus I’agitation est modéré en évite la déformation des capsules.
e L’humidité : plus I’humidité est basse en évite la formation des moisissures.
3. ’immergement des capsules dans 1'huile essentielle :

— Nous pesons les capsule préparer (seringue de 5ml et 10ml), puis en mette dans

des tube a essai et apres en immerge les capsules avec I'huile essentielle de les

deux régions.

Laissez agir pendant 10-15 jours pour absorber I'huile essentielle et avec controle de masse

chaque jour.

a) L’HE de Blida. b) L’HE de Tipaza.

Figure 111.21:1’immergérent des capsules dans 1'huile essentiel.

4. Caractérisation des capsules :

A. Calcul du rendement d’encapsulation (%)
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La formule du rendement d’encapsulation en termes de la masse d’huile est présentée ci-
dessous :
Rendement d’encapsulation R % = (ME/MAE) x 100
Avec :
ME = masse encapsulée de 1’huile

MAE= Masse a encapsuler ou initiale

B. Taux de gonflement :

La formule du Taux de gonflement en termes de la masse des capsules :

Le taux de gonflement TG%=(M¢m;/m; )x100

Avec :
ms=masse finale de capsule.

m;= masse initiale de capsule.

C. Taux d’humidité :

Pour déterminer le taux d’humidité des billes de polymere, des échantillons de billes
humides ont été pesés et mis a 1’étuve a 105 °C jusqu’a ce que leur masse soit stable. Le taux

d’humidité est déterminé selon la formule suivante :
TH (%) = (mh—ms)/ mh)x100

mh: masse initiale des billes humides en g.
ms: masse finale des billes séches en g.
I11. Conclusion :

Dans ce chapitre deux principales contributions ont été détaillées, la premiére concerne
I’extraction des huiles essentielles a partir de la plante Myrtus communis récoltée de deux
zones différentes (Blida et Tipaza) ou les étapes de prétraitement de la plante et le mode
d’extraction ont bien détaillées. La deuxieme contribution a donné le procédé d’encapsulation
des huiles essentielles dans des mélanges binaires et ternaires des polymeres ainsi que

I’optimisation des paramétres opératoires en vue d’obtenir un rendement max.
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Chapitre IV Résultats et discussion

Partie | :

IV.1. Evaluation de quelques indices physico chimique d’HE:

IVV.1.1.Calculer de rendement:

Le rendement "R™ de I'extraction de notre huile essentielle, par le dispositif cleavenger, a été
calculée par I’équation suivante :

R % = VHE / 100 grammes de la matiére végétale séche

Exprimé en pourcentage de masse d'extrait par rapport a la masse de la plante séchée, le
rendement le plus élevé a été observé avec I'échantillon récupéré de la plante de la région de
Blida (0,52%), suivi de la plante Tipaza (0,36%).

On remargue que les rendements sont généralement faibles qui sont récoltés a I’hiver (février)

c'est la période avec un rendement élevé par rapport a la période de printemps (mai).

Rendement
0,60% / | :
0,40% / A

/ m Rendement

0,20% -

A >
0,00% -+ . v

Tipaza Blida

Figure 1V.1:1a valeur de rendement de I'extraction de I'huile essentielle de myrtes communis
L de deux régions.

Le rendement d'huile essentielle de la région de Tipaza a été faible par rapport a Blida.
Il semble donc que le rendement d'huile essentielle de myrtus communis L varie suivant la

saison de récolte, I'origine de la plante, et du climat.

IV.1.2. Les caractéres chimiques :
Tableau 1V.1: Les caractéres chimiques de myrtus communis L.

Les indices Acide ester Peroxyde saponification
Régions

Blida 6.73 453.29 30 1.4

Tipaza 8.98 518.36 24 2.2

- 46-



Chapitre IV Résultats et discussion

v' La connaissance d’indice d’acide d’un corps gras, nous permet de connaitre la
présence d’acide gras libre ou liée. Il s’agit d’un critére chimique de pureté, de
fraicheur et de qualité de I’huile. C’est un moyen aussi de nous renseigner sur 1’aspect
d’altération, de dégradation et d’oxydation de I’huile dans le temps, 1’indice d’acide de
notre huile essentielle myrtus communis L de Blida elle est inferieure a celle de
Tipaza.

v La connaissance de I’indice de saponification d’un corps gras nous renseigne sur la
longueur de la chaine carbonée des acides constituant ce corps gras. L’indice de
saponification d’un corps gras est d’autant plus élevé que la chaine carbonée des
acides gras est courte (Lion, 1955). L'indice de saponification de notre I'huile
essentielle de myrtus communis L de Blida elle est inferieur a celui de Tipaza.

v" La valeur de I’indice d’ester de I’huile de myrtus communis L, est plus forte que son
indice de saponification des deux régions. Ce qui veut dire que cette huile contient une
quantité faible d’acides gras libres.

v" Les huiles peuvent s’oxyder en présence d’oxygéne et de certains facteurs (UV, eau,
chaleur, trace de métaux,...) (Judde, 2004). Cette oxydation appelée auto oxydation ou
rancissement aldéhydique conduit dans un premier temps a la formation de peroxydes
ou (hydro peroxydes) par fixation d’une mole d’oxygeéne sur le carbone situe en
position o par rapport a une liaison éthylénique des acides gras insaturés constitutifs
des glycérides (Choe et Min, 2006).

IVV.1.3. Les caracteres physiques :
Les propriétés organoleptiques de nos huiles essentielles de Blida et Tipaza les informations

sont résumées dans les tableaux suivant :

Figure IV 2:L’HE de Tipaza. Figure IV.3:L’HE de Blida.

Tableau 1V.2:Caractéristiques organoleptiques de I’'HE de myrtus communis L.
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myrtus communis L Blida Tipaza
Aspect liquide limpide liquide limpide
Couleur Jaune péle Jaune blond
Odeur Forte Forte
Godt Amer Amer
Tableau 1V.3:les résultats de caractéristique physique d’HE.
L’indice Réfraction pH
Blida 1.4715 5
Tipaza 1.4700 5

v" Le pH obtenu indique que notre huile extraite est acide
v" L'indice de réfraction mesuré est : 1,4715. Cet indice dépend de la composition
chimique qui augmente en fonction des longueurs des chaines acides, de leurs degrés
d'établissement et de la température, il varie principalement avec la teneur en mono
terpenes et dérivés oxygénés. Une teneur élevée en mono terpénes donnera un indice
éleve.
IV.2. Evaluation de I’activité anti radicalaire :
Dans notre travail nous avons étudié 1’activité antioxydant de la plante myrtus communs dans
deux régions différentes (Blida et Tipaza) ainsi la synergie entre ces plantes, les valeurs
obtenus ont permis de tracer des courbes représentées ci-dessous.
IV.2.1. Calcule de pourcentage d’inhibition I % d’huile essentielle de Blida
» Essaiel:

Tableau 1V.4: les valeurs de taux d’inhibition pour chaque solution.

vV () C (mg/ml) | %
10 0.3 14.11
40 1.2 33.75
70 2.1 425
150 45 51.79
200 6 54.46
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Pourcentage d'inhibition %
100 -

90 - —t
80
70
60
50
40
30
20
10

1%

15 20 25
C(mg.ml?1)

Figure 1V.4:Pourcentage d’inhibition de I’HE Blida en fonction de différentes concentrations
de I’essai 1.

> [Essaie 2:

Tableau IV.5: les valeurs de taux d’inhibition pour chaque solution.

V. (uh C (mg/ml) | %
10 0.3 13.04
40 1.2 28.04
70 2.1 33.04
150 4.5 40.89
200 6 55.18
Pourcentage d'inhibition %
195 100 -
90 - —
80
70
60
50
40
30
20
10
0 . . .
15 20 25
C(mg.ml?)

Figure 1V.5:Pourcentage d’inhibition de I’HE Blida en fonction de différentes concentrations
de I’essaie 2.
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» Moyenne

Tableau 1V.6:Valeurs moyenne de taux d’inhibition pour chaque solution.

V (ul) C (mg/ml) I %
0 0.0 0
10 0.3 13.58
40 1.2 30.90
70 2.1 37.77
150 4.5 46.34
200 6 54.82
1%
60 - 1%
50
40 -
30 -
20 -
10 -
0 T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7
C(mg.ml?)

Figure 1V 6:Moyenne de pourcentage d’inhibition de I’HE Blida en fonction de différentes
concentrations.

La figure ci-dessus représente la variation du pourcentage d’inhibition de I’huile essentielle
en fonction de la concentration de myrtus communis L récoltée de la région de Blida.

Ce graphe montre que les valeurs sont directement proportionnelles a la variation de
concentration, ou le pourcentage d’inhibition augmente de 0 jusqu’a 46.34
proportionnellement a I’augmentation de concentration (0 jusqu’a 4.5) avant qu’il se stabilise
a partir de valeur 54.82 qui correspond a la concentration de 6 mg/ml.

Cette figure aussi montre la concentration inhibitrice médiane IC50 de 1’huile essentielle de la
région de Blida qui correspond a la valeur (5.14).

IV.2.2. Calcule de pourcentage d’inhibition I % d’huile essentielle de Tipaza :

On suit la méme méthodologie d’évaluation et d’analyse effectuée dans la premicre partie
pour le calcul de pourcentage d’inhibition I (%) de I’huile essentielle récupérée de la plante
myrtus communis de Tipaza. trois essais ont été effectues et puis la valeur moyenne est

évaluée.
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Tableau 1V.7:les valeurs de taux d’inhibition pour chaque solution.

V () C (mg/ml) I %
10 15 26.27
30 4.5 75.23
40 6 84.62
70 10.5 87.80
150 22.5 88.93
200 30 90.06
19% 100 Pourcentage d'inhibition %

e —
15 20 25 30 35
C(mg.ml?)

Figure 1V.7:Pourcentage d’inhibition de I’HE Tipaza en fonction de différentes
concentrations de I’essaie 1.

> Essaie 2:

Tableau 1V.8:les valeurs de taux d’inhibition pour chaque solution.

V (ul) C (mg/ml) I %
10 1.5 32.27
30 4.5 58.35
40 6 74.11
70 10.5 86.30

150 22.5 88.56
200 30 92.31
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1%

100

90
80
70
60
50
40
30
20
10

Pourcentage d'inhibition %

B

20

30 C(mg.ml'l)40

Figure 1V.8:Pourcentage d’inhibition de I’HE Tipaza en fonction de différentes

> Essaie 3:;

concentrations de ’essai 2.

Tableau 1V.9:les valeurs de taux d’inhibition pour chaque solution.

V (ul) C (mg/ml) | %
10 15 33.96
30 4.5 74.48
40 6 78.80
70 10.5 84.05
150 225 87.62
200 30 89.12

1% 100 - Pourcentage d'inhibition %

90 - . —

80

70

60

50

40

30

20

10

0 . . .
20 30 40

C(mg.ml?)
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Figure 1V.9:Pourcentage d’inhibition de I’HE Tipaza en fonction de différentes
concentrations de 1’essaie 3.

» Moyenne

Tableau 1V.10:Valeurs moyenne de taux d’inhibition pour chaque solution.

V (ul) C (mg/ml) I %
0 0.0 0
10 15 30.83
30 4.5 69.35
40 6 79.18
70 10.5 86.05
150 22.5 88.37
200 30 90.50
100 - Pourcentage d'inhibition %
1%
90 - —— —
80 -
70 -
60 -
50
40 -
30 -
20 -
10 -
O T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35

Figure 1V.10:Moyenne de pourcentage d’inhibition de I’HE Tipaza en fonction de différentes
concentrations.

La figure ci-dessus représente la variation du pourcentage d’inhibition de 1’huile essentielle
en fonction de la concentration de myrtus communis récoltée de la région de Tipaza.

Ce graphe permet de déterminer le pourcentage d’inhibition obtenu en fonction des
concentrations utilisées ainsi que la valeur d’IC50 de Myrtus communis de Tipaza.

Les pourcentages d’inhibition du notre plante augmentent de maniere proportionnelle avec la
concentration jusqu’a atteindre un plateau ou le pourcentage 1% présente une valeur maximale

égale a 90.50%
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IV.2.3. Calcule de pourcentage d’inhibition I % d’Acide ascorbique

Afin d’établir une comparaison de référence des valeurs obtenues des parametres calculés des

huiles essentielles, le taux d’inhibition en fonction de concentrations et le pourcentage

d’activité antioxydant de vitamine C sont évalués.

Tableau IV.11: Les valeurs de taux d’inhibition en fonction de la concentration pour chaque

solution fille d’acide ascorbique.

V (ul) C (mg/ml) 1 %
0 0 0
5 0.0005 16
10 0.001 34

40 0.004 93
50 0.005 94
60 0.006 95
80 0.008 95
10 0.01 95
200 0.02 95
300 0.03 95
400 0.04 95
120
1%
100
& &  J
80
60
40
20
0 T T T 1
0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
C(mg.ml?)

Figure 1V.11:La variation du pourcentage d’activité antioxydant (A%) d’Acide ascorbique en

fonction de la concentration.

La variation du pourcentage d'activité antioxydant d'Acide ascorbique en fonction de la

concentration est représentée dans la figure 08 ou la valeur 1C50 est égale a 0.0015 mg/ml.

IV.2.4. Détermination d’1C50 de I’huile essentielle de myrtus communis L:

Tableau I1V.12:1C50 de I’huile essentielle de notre plantes.

Myrtus communis L

Blida

Tipaza

Acide ascorbique

IC50

5.14

2.98

0.0018
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IC50
6
5
4
3
2
1
10,0018
’ Blida | Tipaza | Acide ascorbique |

Figure 1V 12:histogramme des valeurs 1C50 des différents HE en g/ml.

Les resultats des tests DPPH, montrent que I’huile essentielle de myrtus communis L de
Tipaza présentent un 1C50 le plus faible 2.98 mg/ml suivit par HE de Blida 5.14 mg.ml™.

En comparaison avec 1’Acide ascorbique, nous pouvons constater que I’'HE de myrtus
communis L de Tipaza est celui qui posséde 1’activité antioxydant la plus €levé car il a I’'IC50
la plus faible (2.98 mg .ml™).

Les huiles essentielles du myrtus de Tipaza ont montré un pouvoir de piégeage du radical
DPPH supérieur a celui enregistré avec I’HE de Blida. Cet écart est expliqué par la différence
dans la composition chimique entre les deux huiles testées.

Des études montrent que pour une activité antioxydant plus élevée il fallait une présence des

composés phénoliques plus élevé.
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Parti 11

IV.1. La caracteéristique des capsules :

a. Taux d’humidité :

Tous les fractions des capsules elle a un bon taux d’humidité le seule qui contient un faible

taux d'humidité est la capsule formé par 65% d’alginate 35% gélatine. Tableau (annexe)
b. Taux de gonflement :

Le taux de gonflement "TG" des capsules remplie par notre huile essentielle, par le procédée

de I’encapsulation ionotropique, a été calculée par 1’équation suivante :

Le taux de gonflement TG%=(mgm;/m; )x100
ms=masse finale de capsule

m;= masse initiale de capsule
Blida :

Taux De Gonflement
40,00%

35,00%

30,00%

25,00%

20,00%

15,00%

10,00%

5,00%

0,00%

HT1 mT3 mT5 WMT6 mMT10 mT12 mT13 mT15

Figure 1V.13:Résultat de taux de gonflement de les capsules remplié par Myrtes communis L
pour zone de Blida.
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On remarque que la capsule qui formé par 100% d’alginate absorbé et rejeter I’HE et elle a un bon
taux de gonflement dans le 4éme et 6éme et 9éme jour par contre la capsule qui formé par 70%

d’alginate et 30% de gélatine qui contient un mouvais taux de gonflement.

Tipaza :

Taux De Gonflement

50,00%
45,00%

40,00%
35,00%

30,00%

25,00% -
20,00% -
15,00% -
10,00% -
5,00% -

0,00% -

HT2 WMT4 mT7 mT8 WMT9 mT11l mT16 mT18

Figure 1V.14:Résultat de taux de gonflement de les capsules remplié par Myrtes communis L

pour zone de Tipaza.

On remarque que le capsule qui formé par 1’alginate 100% et la capsule formé par un mélange binaire
de 90% d’alginate et 10% d’xanthane presque gardé la méme quantité d’huile absorbée pondant les 9
jours par contre les capsules formé par 75% d’alginate et 25% de gélatine et les capsules formé par

90% d’alginate et 10% de gélatine absorbe une faible quantité d’huile pondant tous les jours.

c. Calcul du Taux d’encapsulation (%)

La formule du rendement d’encapsulation en termes de la masse d’huile est présentée ci-
dessous :
Taux d’encapsulation R % = (ME/MAE) x 100
ME = masse encapsulée de 1’huile

MAE= Masse a encapsuler ou initiale
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La masse initial de huile ajouté est m;= 3 mg dans tous les tubes

Blida :

La masse en mg d’huile remplie dans les capsules pondant les 9 jours

60,00%

50,00%

40,00%

30,00%

20,00%

10,00% -

0,00% -

i1 i2 i3 i4 is i6 i7 j8 i9

ET1l WmT3 mT5 W76 mT10 mT12 mT13 mT15

Figure 1V.15:Résultat de rendement d’encapsulation de 1’huile essentielle de Myrtes

communis L pour zone de Blida.

On remarque que les rendements d’encapsulation sont généralement faibles par des valeurs ne
dépasse pas le 30% dans tout les types des mélange des capsules formés pondant tout les
jours, le seule qui est contient un rendement d’encapsulation supérieure a d’autre c’est la

capsule formé par 75% d’alginate et 25% xanthane dans la 6éme jour.
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Tipaza:
La quantité d’huile absorbée par les capsules pour les 9 jours

50,00%

45,00%

40,00%

35,00%

30,00%

25,00%
20,00%
15,00%
10,00%

5,00%

0,00%

HT2 WMT4 mT7 mT8 WMT9 mT11l mT16 mT18

Figure 1V.16:Résultat de rendement d’encapsulation de 1’huile essentielle de Myrtes

communis L pour zone de Blida.

On remarque que les rendements d’encapsulation sont généralement marqué par des valeurs
ne dépasse pas le 40% dans tout les types des mélange des capsules formés pondant tout les
jours, le seule qui est contient un rendement d’encapsulation supérieure a d’autre c’est la

capsule formé par 75% d’alginate et 25% xanthane dans la 3éme jour.
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Conclusion générale

Conclusion générale :

La flore Algérienne est riche en plantes aromatiques et médicinales et bon nombre d’entres
elles sont des espéces endémiques pouvant étre en tant que source de produit a forte valeur ajoutée.
Ces plantes par leur grande diversité, représentent un réservoir important de produits, notamment
des huiles essentielles, ayant des activités diverses et par conséquent, pouvant avoir de multiples
applications commerciales, tant dans la parfumerie et 1’industrie alimentaire que dans les domaines
pharmaceutiques et biomédicaux. (memoire2019)

Le procédé d’encapsulation par une gélification ionotropique est connu depuis des années,
mais il reste de nombreuses questions ouvertes a propos des étapes du procédé conduisant a la
formation des microcapsules. 1l est donc nécessaire de mettre en évidence les points importants qui
doivent étre pris en compte lors de la mise au point de ce type de formulation. (Manuscrit final)

Le travail de recherche entrepris entre dans le cadre de I’encapsulation de I’huile essentielle
de myrtus communis L. Dans ce contexte, nous nous sommes intéressés a 1’étude les
caractéristiques physicochimique et I’activité antioxydant des huiles essentielles extraites des
feuilles de plante Myrtus communis L récoltée de deux régions (Blida et Tipaza) puis la protection
de I’huile dans les microcapsules appropriée. Notre travail, nous a permis de conclure que :

Le rendement en HE des feuilles du myrte récoltées de la forét d’El afroune a Blida 0.52% et les
¢échantillons de la station d’Ain tagourait a Tipaza présentent un rendement relativement faible
0.36%.

La caractérisation physico-chimique des huiles est une étape essentielle pour déterminer la
qualité.

En effet, pour satisfaire les exigences du consommateur, des criteres organoleptiques (godt,
odeur, couleur...) sont également a considérer. Cet aspect indispensable a la commercialisation
réussie des produits alimentaires est inclus depuis longtemps pour 1’évaluation des huiles végétaux.

L’¢tude de I’activité anti-radicalaire du DPPH a montré que I’huile essentielle de la Myrtus
communis L de Tipaza présente un IC50 le plus faible 2.98 mg/ml suivi par I’huile essentielle (HE)
de Blida 5.14 mg/ml. Les huiles essentielles du myrtus de Tipaza ont montré un pouvoir de piégeage

du radical DPPH supérieur a celui enregistré avec I’HE de Blida.
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En perspectives

Nous envisageons en perspective :

e d’évaluer d’autres activités caractéristiques de I’huile essentielle telle

quel’activité anti inflammatoire.

e Procéder a effectuer des extractions des huiles a partir des plantes en

utilisantd’autres méthodes d’extraction.

e Evaluer I’activité anti-oxydante en utilisant d’autres méthodes.
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ANnnexe :



Tableau 1:Exemples d’applications pour I’encapsulation

Domain d’application

Objectifs

Exemple

Cosmétique

Visuel et marketing avec une libération
de I’actif a I’utilisation (milli capsules)
Libération retardée et activité
optimisée de I’actif encapsulé
(microcapsules).

Optimisation de la solubilité des actifs.
Protection d’actifs sensibles.
(température air, incompatibilité avec

d’autre actif).

Encapsulation des vitamines

sensibles a I’oxydation

Pharmaceutique

Libération contrblée et cibles des
principes actifs.

Protection du principe actif instable e
libération ciblée.

Amélioration de la biodisponibilité.

- Encapsulation de la
morphine pour réduire sa
concentration locale et
prolonger son 1’action

- Encapsulation de la
aspirine pour masquée le
goute et libérée I’actif dans
I’environnement

intestinale

Peinture

Amélioration des propriétés des
peintures (propriétés adhésives,
luminescence des pigments).
Augmentation de la durée de vie des

peintures.

- Encapsulation de biocide
pour prolonger la durée de

vie des peintures.

Agroalimentaire

Encapsulation d’ingrédients se libérant

au cours de la consummation

Encapsulation d’aromes dans les
chewing-gums, protection du sel et

du sucre contre I’humidité

Textile - L’encapsulation d’actifs se libérant lors | Encapsulation de répulsifs contre
de frottements entre le vétement et la les insectes, d’actifs amincissants
peau

Agrochimie - Améliorations du dépdt et/ou la Encapsulation des pesticides et des

pénétration des actifs sur les éléments
cibles
Protection des actifs contre une

dégradation prématurée

insecticides




Tableau 2: les techniques physicochimique de I'encapsulation appliquées aux huiles essentielle.

Rendement )
Techniques Avantages Inconvénients d’encapsulation | Nature du produit | Réf,
Evaporation/ - Encapsulation de petites molécules - Utilisation de solvants (Kerdudo
extraction - Possibilité de contrdle de la cinétique de relargage grace au organiques toxigues Variable Microsphére gtozlig)
de solvant PLGA - Présence de solvants
Résiduels
- Utilisation de polymeres biodégradables et biocompatibles
Coacervation o ) ) ) o
simple - Distribution de taille étroite _ Agglomération, utilisation Variable (6- microcapsules (Kerdudo
pour I’ajout de non-solvant : absence de contact entre la phase continue et | de solvant dans certains cas 90 % etal.,
Pactif ) 2015)

] - Distribution de taille étroite - Agents réticulant Environ 80 % | Microcapsules (Kerdudo
Coacervation - Hauts rendements d’encapsulation toxiques : glutaraldéyde etal.
Complexe - Conditions douces (absence ou formaldéhyde 2015)

De solvants organique et température - Gamme de pH limitée
ambiante)

) - Absence de solvants organiques Risque de dégradation des Variable Gouttelettes (Kerdudo
Emulsions - Possibilité d’encapsuler des actifs hydrophiles et hydrophobes actifs sensibles a la chaleur d’émulsion ;toal.,
Doubles/multipl | en simultané car nécessité de chauffer les phases a 15)
es émulsionner (dans la plupart des cas)

- Utilisation de solvants (Gouin,

) - Encapsulation simultanée d’actifs hydrophiles et hydrophobes organiques 2004)
Liposomes - Augmente I’efficacité des principes actifs - ’Falble rendements ) Liposomes
- Utilisation de molécules constituantes de la structure cutanée d"encapsulation des actifs hydrophiles
- Incompatibilité avec
certains tensioactifs.
(Kerdudo

Vésicules multi | - Encapsulation simultanée - Instabilité Vésicules etal.,
lamellaires d’actifs hydrophiles et hydrophobes thermodynamique en Variable multi lamellaires 2015)

type oignons

- Augmente I’efficacité des principes actifs
- Utilisation de molécules constituantes de la structure cutanée
- Hauts rendements d’encapsulation

phase aqueuse
- Incompatibilité avec
certains tensioactifs.

type oignons




Tableau 3:les techniques mécanique de I'encapsulation appliquées aux huiles essentielle

Techniques Avantages Inconvénients Rendement Nature du produit | Réf.
d’encapsulation Encapsulé
- Perte importante d’actifs par adhérence aux (Gouin,
Séchage par Simple, rapide, économique parois de la chambre de séchage Jusque 40-50 % Poudre 2004)
atomisation - Non applicable a des systémes de viscosité trop (Yeo et
(spray drying) élevée al., 2001)
- Consommation d’énergie importante en raison (Giunche
de I’évaporation de I’eau dietal.,,
1995)
Gélification - Particules non poreuses et - Températures des procédés (Kerdudo
/congélation de denses pouvant affecter les actifs Jusque 40-60 % Microsphére etal.,
gouttes (spray - Absence de solvant - Agglomération cireuse 2015)
cooling) - Durée courte des procédés
- Contréle précis de la forme - Taille des particules (Gouin,
Extrusion et de la taille des capsules importante : 200-1000 um Jusque 40 % Microsphére 2004)
- Degré éleve de stabilité des - Non applicable pour les (Kerdudo
capsules en milieu formulé actifs trop sensibles a etal.,
I’ oxydation. 2015)
RESS (Yeo et
(Rapid Expansion | Absence de solvants organiques | Limité aux polymeres de faibles Variable Microsphére al., 2001),
of et de poids moléculaires (Gouin,
Supercritical tensioactifs 2004)
Solutions)
ASES (Yeo et
(Aerosol Solvent | Absence de solvants organiques | Agglomération des polymeéres de Variable (5- Microsphére al., 2001)
Extraction et de faible transition vitreuse 80 %) (Kreitz et
System)) tensioactifs al., 1997)

'Rendement d’encapsulation = (Masse du produit actif encapsulé / Masse de produit actif 2 encapsuler) x 10




Tableau 01

: Résumé des différentes méthodes d'extraction des produits naturels (32)

Meéthode Solvant Température Pression Temps Volume de | Polarité des produits
solvant naturels extraits
organique
consommé
Macération Eau, solvant Température Atmosphérique | Long Large Dépend de
aqueux et non ambiante I'extraction du solvant
agqueux
Percolation Eau, solvant Température Atmosphérique Long Large Dépend de
aqueux et non ambiante, I'extraction du solvant
aqueux parfois sous
chaleur
Décoction Eau Sous la chaleur | Atmosphérique Modérer | Aucun Composés polaires
Extraction de reflux | Solvants aqueux et | Sous la chaleur | Atmosphérique Modérer | Modérer Dépend de
non agueux I'extraction du solvant
Extraction de Soxhlet | Solvants Sous la chaleur | Atmosphérique Court Modérer Dépend de

organiques

|'extraction du solvant




Extraction de liquide | Eau, solvants Sous la chaleur | Haut Court Petit Dépend de
Sous pression aqueux et non I'extraction du solvant
aqueux
Extraction de fluide Fluide Température Haut Court Aucun ou Composés polaires
supercritique supercritique ambiante petit non polaires a
(généralement S- | proche modeérés
C02), parfois avec
modificateur
Extraction assistée Eau, solvant Température Atmosphérique Court Modérer Dépend de
par ultrasons aqueux et non ambiante ou I'extraction du solvant
aqueux sous chaleur
Extraction assistée par | Eau, solvant Température Atmosphérique Court Aucun ou Dépend de I'extraction
micro-ondes aqueux et non ambiante modérer du solvant
aqueux
Extraction de champ | Eau, solvant Température Atmosphérique Court Modérer Dépend de I'extraction
électrique pulsé agueux et non ambiante ou du solvant
aqueux sous chaleur
Extraction assistée par | Eau, solvant Température Atmosphérique Modérer | Modérer Dépend de I'extraction




enzyme

aqueux et non

aqueux

ambiante ou
chaleur apres
traitement

enzymatique

du solvant

Les capsules d’Alginate Gélatine Xanthane dans défirent mélange binaire et ternaire :

Tableaux I1.01. : Les capsules d’alginate, gélatine et xanthane dans défirent pourcentages et mélanges




Produits Alginate Gélatine Xanthane Seringue Seringue
(5ml) (20ml) Qualité
Mélanges
50%
50% 50% Parfait
50% 50% Mal
déformée
50% 50% Mauvaise
65% 65% 35% Parfait
35% 65% Mauvaise
65% 35% Parfait
35% 65% Homogéne Homogéne Mauvaise
65% 35% Homogéne Homogéne Mauvaise




35% 65% Homogéne Homogéne Mauvaise

70% 70% 30% Parfait
30% 70% Mauvaise

70% 30% Mal

déformée
30% 70% Homogéne Homogéne Mauvaise
70% 30% Homogéne Homogéne Mauvaise
30% 70% Homogéne Homogéne Mauvaise

75% 75% 25% Parfait
25% 75% Homogéne Homogéne Mauvaise




75% 25% Parfait
25% 75% Homogéne Homogéne Mauvaise
75% 25% Homogene Homogene Mauvaise
25% 75% Homogene Homogene Mauvaise

80% 80% 20% Parfait
20% 80% Mauvaise

80% 20% Mal

déformée
20% 80% Homogéne Homogéne Mauvaise
80% 20% Homogéne Homogéne Mauvaise
20% 80% Homogéne Homogéne Mauvaise




90% 10% Parfait
10% 90% Mauvaise
Mal
déformée
90% 10%
90%
10% 90% Homogéne Homogéne Mauvaise
90% 10% Homogéne Homogéne Mauvaise
10% 90% Homogéne Homogéne Mauvaise
349%33%33% 34% 33% 33% Homogene Homogéne Mauvaise
40%30%30% 40% 30% 30% Homogene Homogéne Mauvaise
45%45%10% 45% 45% 10% Mal
déformée
50%25%25% 50% 25% 25% Mal

déformée




100%

100% Parfait
«
100% Homogéne Homogéne Mauvaise
100% Homogéne Homogéne Mal
déformée

L’effet de température et ’agitation sur la formation des capsules :

v Plus la température est basse ,plus la taille des capsules est uniforme.

v" Plus ’agitation est douce plus en évite la déformation des capsules.




Tableaux 02. : L’encapsulation des mélanges binaire et ternaire a températures et vitesse d’agitation défirent.

Produits
Alginat | Gélatine Xanthane 30-40°C 30-40°C 50-70 °C 50-70 °C 90-100 °C 90-100 °C
e Faible Forte Faible Forte Faible Forte
Mélange
50% 50%
50%0
50% 50%
50% 50%
65% 35%
65%0
35% 65%




65% 35%

35% 65% H
65% 35% H
35% 65% H

70% 30%

70%

30% 70% H

70% 30% —

30% 70% H H
70% 30% H H
30% 70% H H




75% 25%
75%
25% 75%
75% 25%
25% 75%
75% 25%
25% 75%
80% 20%
80%
20% 80%




80% 20%
20% 80%
80% 20%
20% 80%
90% 10%
90%
10% 90%
90% 10%
. /
10% 90% H H H H H H
90% 10% H H H H H H
10% 90% H H H H H H
34%033%33% 34% 33% 33% H H H H H H
40%30%30% 40% 30% 30%
H H H H H H




%

45%045%10% 45% 45% 10% i
50%25%25 50% 25% 25%
% C
45%45%10 45% 45% 10%
% i
50%25%25 50% 25% 25% C




Tableau 3 : Les capsules qu’est moisi.

Mélange

Seringue (5ml)

Seringue (10ml)

Alginate+Xanthane
(25%+75%)

Alginate+Xanthane
(20%+80%)

Alginate+Xanthane
(50%+50%)




Alginate+Xanthane
(80%+20%)

Alginate+Xanthane
(30%+70%)

Alginate+Xanthane +Gélatine
(34%+33%+33%)

Caractérisation des capsules :

Tableaux 04 : Les résultats de taux d’humidités des capsules pour chaque mélange.



Produits Alginate Gélatine Xanthane my(Q) mg(Q) Tw Th
5@ | 1o | 5 | toguy | S deGmb | Sde (10mi)
Meélanges
50% 50% 3.76 4.02 0.15 0.21 96.01% 94.78%
50% 50% 50% 5.01 5.56 0.90 1.06 82.04% 80.93%
50% 50% H H H H -
65% 35% 181 2.07 1.76 | 2.02 2.76% 2.41%
35% 65% H H H H - -
65% 65% 35% 5.90 6.16 0.07 0.25 98.81% 95.94
35% 65% H H H H - -
65% 35% H H H H - -
35% 65% H H H H - -
70% 30% 3.91 4.17 0.10 0.22 97.44% 94.72%
30% 70% H H H H - -
70% 70% 30% 4.35 4.61 0.14 0.26 96.78% 94.36%
30% 70% H H H H - -
70% 30% H H H -
30% 70% H H H H - -
75% 25% 4.16 3.09 0.09 0.12 97.84% 96.92%
25% 75% H H H H - -
75% 75% 25% 4.23 4.49 0.14 0.17 96.69% 96.21%
25% 75% H H H H - -
75% 25% H H H H - -




25% 75% H H H H - -
80% 20% 3.35 3.62 0.10 0.16 97.01% 95.59%
20% 80% H H H H - -
80% 80% 20% 4.73 5.01 0.17 0.19 96.40% 96.20%
20% 80% H H H H - -
80% 20% H H H H - -
20% 80% H H H H - -
90% 10% 4.12 4.38 0.12 0.15 97.09% 96.58%
10% 90% H H H H - -
90% 10% 4.06 4.32 0.14 0.18 96.55% 95.83%
90% 10% 90% H H H H - -
90% 10% H H H H - -
10% 90% H H H H - -
34%33%33% 34% 33% 33% H H H H - -
40%30%30% 40% 30% 30% 2.06 2.32 0.08 0.11 96.12% 95.26
45%045%10% 45% 45% 10% 4.14 441 0.10 0.12 97.58% 97.28%
50%25%025% 50% 25% 25% 3.40 3.66 0.15 0.19 95.58% 94.81%




e L’immergemment de L’huile essentielle (Myrtes communis L) dans les capsules :

Phase intérieures :

Les résultats de phase intérieurs sont présentés dans les tableaux suivants :

Tableaux 05 : Résultats (masse des tube + masse des capsules et masse d’huile pour les zone El affroune et Tipaza).

La zone El Affroune Tipaza
Numéro de 1 3 5 6 10 12 13 15 2 4 7 8 9 11 16 18
tube
Masse de tube | 3.87 3.74 3.84 3.61 3.66 3.83 3.79 3.65 3.94 3.86 3.84 | 3.81 3.74 3.83 3.87 3.78
vide(g)
Masse d’huile 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.3 0.03 0.03
de Myrtus
communis L
Masse de 4.2 3.3 2.2 2.0 3.0 3.2 2.0 1.4 3.2 2.0 2.9 4.1 2.0 2.3 2.8 1.6
capsule
Tyedes | A+ | A+X | A+X | A+G | A+G | A+G | A+G | A A+X | A+X| A+ |A+G | A+G | A+G | A+G | A+G
|
PRI X | (75% | (90%) | (75 [ (80 | (70 | (90 | (00 |(70%)| (75 | X | (75 |(80 | (70 | (70 |(90%
(70%) %) (%) |%) |%) |%) 6) (@0 %) %) | %) %) |)
%)




Tableaux 06 : Résultats des capsules rempliée par ’'HEpour différent zone (EI-Affroune et Tipaza).

jours/Milieu Jourl Jour2 Jour3 Jour4 Jours Jour6 Jour7 Jour8 Jour9
Tc (9) Cr T¢ Cr T¢ Cr T¢ Cr T Cr |Tc(Q) | Cgr T¢ Cr | Tc(9) | Cg T Cr
(mg) | (@ |(mg)| (@ |(mag) | (@ | (mg) | (9) [ (mg) (mg) | (9) | (mg) (mg) | (9) | (mg)
Zone/tubes

T, 2251 | 46 |[2250| 4.7 | 2247 | 50 |2245| 52 |[2249| 48 |2245| 51 |2249| 48 | 2247 | 50 | 2249 | 48

Blida Ts 2236 | 35 |[2234| 3.7 | 2231 | 40 | 2230 | 41 |2234| 3.6 | 2230 | 48 | 2234 | 44 | 2232 | 46 |2234 | 44

Ts 2246 | 24 | 2245 25 | 2243 | 27 | 2241 | 29 |2244 | 27 | 2242 | 3.0 | 2244 | 27 |22.43| 28 |2245| 2.6

Ty 2223 | 22 | 2223 | 22 | 2220 | 25 | 2219 | 26 |2221| 26 |2219 | 23 |2221| 25 | 2220 | 26 |2221| 25

Tio 2230 | 3.2 [2223| 39 | 2223 | 39 |2223| 39 |[2227| 3.0 |2225| 40 |2227| 39 | 2228 | 38 |2228| 3.8

Ty 2227 | 34 |[2225| 36 |2225| 36 |2221| 38 |[2225| 3.2 |2222| 33 |2225| 33 | 2221 | 3.7 |2225| 3.3

Ti3 2242 | 2.0 | 2241 | 21 | 2239 | 22 | 2237 | 24 |2240| 21 |2238 | 22 |2241| 21 | 2237 | 23 |2240| 2.0

Tis 22.30 16 2223 | 23 2226 | 20 |2224| 22 |2226| 20 | 2224 | 22 |2226| 20 | 2226 | 2.0 | 2228 | 2.2

Tipaza T, 2257 | 33 |[2253| 3.7 | 2250 | 40 | 2251 | 39 |[2250| 3.9 |2248 | 41 |2250| 4.0 | 2248 | 38 |2252| 4.1

T, 2250 | 2.7 [2244 | 33 | 2243 | 34 | 2245 | 32 |2244| 3.1 |2243 | 3.2 |2244| 3.1 | 2243 | 3.2 |2245| 3.0

T, 2246 | 3.0 | 2243 | 31 | 2239 | 33 | 2241 | 31 | 2241 | 30 |2238 | 32 |2241| 3.0 | 2239 | 32 |2242| 30

Tg 2246 | 46 | 2242 | 50 | 2241 | 51 | 2240 52 |2239| 51 |2237 | 52 |2239| 51 | 2237 | 52 |2239| 51

T 22.39 22 (2234 27 | 2238 | 23 | 2232 | 29 |2234| 25 |2231| 28 [2234| 24 | 2232 | 26 |2234 | 24

Ti1 2248 | 25 | 2244 | 29 | 2240 | 33 | 2241 | 32 |2242| 31 | 2239 | 33 |2242| 32 | 2240 | 34 |2242| 3.2

Ti6 2250 | 29 | 2247 | 29 | 2243 | 33 |2245| 30 |2244 | 3.0 | 2242 | 32 |2244| 30 | 2243 | 31 |2245| 3.0

Tis 22.42 16 | 2237 | 21 | 2234 | 24 |2235| 23 |2235| 25 | 2232 | 28 |2235| 23 | 2233 | 25 |2235| 2.3




Tableaux 07 : Résultat de taux de gonflement de les capsules remplié par Myrtes communis L pour zone (Blida et Tipaza)

Jours Jourl Jour2 Jour3 Jourd Jourb Jour6 Jour7 Jour8 Jour9

Zones

Ty 8.70% 10.64% 16.00% 19.23% 12.5% 17.65% 12.50 16.00% 12.50%

T3 5.71% 10.81% 17.50% 19.51% 8.33 31.25% 25.00% 28.26% 25.00%

Ts 8.33% 12.00% 18.52% 24.14% 18.52% 26.67% 18.52% 21.43% 15.38%

T 9.09% 9.09% 20.00% 23.08% 23.08% 13.04% 20.00% 23.08% 20.00%

Blida T1o 6.67% 23.08% 23.08% 23.08% 0.00% 25.00% 23.08% 21.05% 21.05%

Ty, 5.88% 11.11% 11.11% 15.79% 0.00% 3.03% 3.03% 10.81% 3.03%

Ti3 0.00% 5.00% 9.09% 16.67% 5.00% 9.09% 5.00% 13.04% 0.00%

Tys 12.50% 3.91% 20.00% 36.36% 20.00% 36.36% 20.00% 20.00% 36.36%

T, 3.03 13.51% 20.00% 17.95% 17.95% 21.95% 20.00% 15.79% 21.95%

T, 25.92% 39.39% 41.18% 37.50% 35.48% 37.50% 35.48% 37.50% 33.33%

Ti T, 3.33% 6.45% 12.12% 6.45% 3.33% 9.38% 3.33% 9.38% 3.33%

Ipaza

P Tg 10.87% 18.00% 19.61% 26.83% 19.61% 26.83% 19.61% 26.83% 19.61%

Ty 9.09% 25.93% 13.04% 31.03% 20.00% 28.57% 16.67% 23.08% 16.67%

T11 8.00% 20.69% 30.30% 28.13% 25.81% 30.30% 28.13% 32.35% 28.13%

Ti6 3.45% 3.45% 15.15% 6.66% 6.66% 12.50% 3.45% 9.68% 3.45%

Tig 0.00% 23.81% 33.33% 30.43% 36.00% 42.86% 30 .43% 36.00% 30.43%




	CHAPITRE VI: RESULTATS ET DISCUSSION

