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RESUME

Ce mémoire de fin d'études a pour objectif de contribuer a la valorisation du mucilage
de Malva sylvestris L, une plante sauvage spontanée, en vue de trouver des solutions
alternatives durables et écologiques aux produits chimiques synthétiques utilisés dans les
formulations alimentaires, cosmétiques et pharmaceutiques. Le mucilage a été extrait des
feuilles de Malva sylvestris L par différentes méthodes (conventionnelle, ultrasons, micro-
ondes) avec des rendements respectifs de 7.5%, 5.5% et 8.5%.

L'analyse qualitative par spectroscopie IR-TF a permis d'identifier les groupements
fonctionnels du mucilage et d'évaluer l'influence des méthodes d'extraction sur sa
composition chimique. Cette analyse a également permis de prédire la teneur en mucilage
dans la plante Malva sylvestris L. sans traitement préalable de 1’échantillon et ce, en
exploitant la zone spectrale spécifique comprise entre 1292 et 1187 cm™.

Le mucilage de Malva sylvestris L contient environ 35% de sucres totaux et 20% de
proteines, indiquant une valeur nutritionnelle élevee. L'analyse par chromatographie sur
couche mince (CCM) a confirmé la présence des polysaccharides tels que le galactose,
’arabinose et le rhamnose.

Une analyse approfondie des propriétes physico-chimiques, biologiques et
fonctionnelles du mucilage ont été évaluées, telles que le pH (6.52 + 0.06), la masse
volumique (805 x 107 + 6 x 107 g/cm?®), I'numidité (10.7%), la matiére séche (89.3%), les
cendres (20.0%) et la matiére organique (80.0%). Les proprietes fonctionnelles, comme la
capacité d'émulsion, la stabilité de I'émulsion, la capacité de mousse et la stabilité de la
mousse, ont montré une augmentation avec des concentrations croissantes du mucilage. Bien
que, le mucilage a présenté une activité antioxydante avec une Clso de 1.45 mg/mL aucune
activité antibactérienne n’a été enregistrée. Cependant, le contréle microbiologique du
mucilage a montré des résultats satisfaisants confirmant ’absence de micro-organisme
pathogenes.

Une application cosmétique a été évaluée, incluant le mucilage de Malva sylvestris L
comme émulsifiant dans la formulation d'une créme hydratante. Le suivi de la créeme
hydratante par des tests de stabilité a montré des résultats satisfaisants.

Mots-clés :

Malva sylvestris L, mucilage, extraction, spectroscopie IR-TF, les propriétés

fonctionnelles, créeme hydratante.



ABSTRACT

This dissertation aimed to contribute to the valorization of the mucilage from Malva
sylvestris L., a wild spontaneous plant, as part of the search for sustainable and ecological

alternatives to synthetic chemicals used in the food, cosmetic, and pharmaceutical industries.

Mucilage was extracted from Malva sylvestris L. leaves using different methods
(conventional, ultrasound, microwave), yielding 7.5%, 5.5%, and 8.46% respectively.
Qualitative analysis via IRTF spectroscopy identified functional groups of the mucilage and
assessed the extraction methods' influence on its chemical composition. This analysis also
predicted the mucilage content in untreated Malva sylvestris L. plants in the spectral range
between (1292 and 1187 cm™).

The mucilage of Malva sylvestris L. contains approximately 35% total sugars and 20%
proteins, indicating high nutritional value. Thin-layer chromatography (TLC) analysis
revealed the presence of characteristic functional groups of polysaccharides such as

galactose, arabinose, and rhamnose.

An in-depth analysis of the physicochemical, biological, and functional properties of
the mucilage from Malva sylvestris L. has been conducted. The mucilage exhibits a pH of
(6.52 + 0.06), a density of (805.30 x 102 + 6.18 x 10 g/cm?), moisture content of (10.7%),
and dry matter content of (89.3%). Ash and organic matter constitute (20.0%) and (80.0%),

respectively.

Functional properties such as emulsion capacity, emulsion stability, foam capacity,
and foam stability showed enhancement with increasing mucilage concentrations.
Additionally, the mucilage demonstrated antioxidant activity with an 1Csp of (1.45 mg/mL).
However, it exhibited no antibacterial activity. But the microbiological control of the

mucilage shows satisfactory results confirming the absence of microorganisms.

"A cosmetic application was evaluated, including Malva sylvestris L mucilage as an
emulsifier in the formulation of a moisturizing cream, followed by stability tests, which

yielded satisfactory results.
Keywords:

Malva sylvestris L, mucilage, extraction, IRTF spectroscopy, functional properties,

moisturizing cream



uai.‘.d\
Caanl )Ua\gsd)uﬂ\ Jall amwcw\qu\w\wﬁﬁgﬁuw\g\w\ Ja Cadgy
¢zl sl = Aaadiiall delilhiaWl AxiliaSl calatiiall (jay g2l Al ddaia g daldies by Jels e
Api¥anall g dalheasl)

AT (i) DT s Adlida 5l 83a sl el i By (e franall DA 5
%35.55 %7.5 QA e daliiual il CulSy e g5 ySaall Gk e 5 A8 pall (568 Sila gall Baclua
.%8.46 5

a5 fanall 4k o)) Gl ganall il y0 (IRTF)s ) pead) cind daiY) ddldas aladinly o oil) Jilail) # Ul
Ol b saa siall anall Lony 50l Jalaill 138 an LS Al 4t 55 e Aabisal) (adlaiu) 5k s
(1o 11875 1292) O sadall (BUaill (jaa Iy g cAiiis dallan (550 5l

A e 3y Lae el gyl (e (%20) 5 SLoSid) e (%35) Ao e o) adl) jaa (5 5y
il Sull 5 jae Al s e gane 25a 5 (CCM)ARE N A8kal) Ldl e sila s S Aansd o Jilaill el LS Ailaal
rhamnose, arabinose. galactose - dliaiall 320214l

U e il Lea (Sane S5 gaall Ll gl 5 Ao sl gl 5 ALaSU-A0 5l (ailadl) Julad il o
(Can/an 210 x 6.18 £ 710 x 805.30) dzanal AL ¢(0.06 + 6.62) 6 sty s s 5 2 (Y AN
(%20) @ <8 A Al salall A 5 (%089.3) 5 skt (A Adlall alall ¢(%610.7) s s () Ay 5ka )
58y datul) il 5 38 Jie cdaiida )l (ailadl)l @ elal 4 gl sald) (e (% 80 ) Al
S 508U 13lme Uali janall jelal Glld W A8l sl < 3 5 o i) e 80l 6858 )1 )il
oeba ganall s slgn s Soall sl (S5 1 il sliaad) Jaliill alaedl 5 (Lille / aale 1.45) @ 4iad ,365Cl 50
AaE dal) LK) e S5 Ay il

I LRY) @ elal s ccalaiie JalaS gl ) Gl jaa e s sing b e an S Gkl Al ) a3
L ye il ) (sl 5 o) i
sdalidall cilalsl)



TABLE DES MATIERES
REMERCIEMENTS

DEDICACE

RESUME

LISTE DES FIGURES

LISTE DES TABLEAUX
LISTE DES ABREVIATIONS

INTRODUCTUION GENERALE ..ottt s 1
CHAPITRE L. e e e e e st e e s e e s ebbe s 2
ETUDE BIBLIOGRAPIQUE ...t e e 2
1.1 Généralités sur I'espece Malva SYIVESLIIS L ..........cceeeiiiiiiiiiiiiiiiiisiiissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 3
1.1 Famille MalVaC@aCE ...ttt e e e s s e e e e e s st e e e e e e s s s sabbeeeeeeeeas 3
.1.2 . HistOrique de 1a MAUVE.......ueieieiiiiiie s 3
.1.3 Dénominations vernaculaires internationales de [a Mauve ........ccccveeviiiiiiiiiieeeeen 3
.1.4 SYStEMaAtiqUE DOTANIGUE. ... .. 4
I.1.5 Description de I'eSPece MaIVQA SYIVESLIIS L..........eeeeeeeeeeeeeeeeieeieeeieeeseeeseessssssssessesssssessennsr—.. 5
I.1.6 Répartition géographique et habitat...........ceviiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeee e 7
.1.7 RECOItE, CUItUrE €1 SECNAZE.....ciiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeee ettt e e e e eee e eeeaeeseseesssasssssssssseennnnnes 7
.1.8 Utilisation A€ MaIVA SYIVESEIIS L........eeeeeeeeeeeeeeeeieieeeeeeeeeseeesseeseesssssssessssssessessrssesrsssnrrrnrrrrrrrnnnne 7
1.1.9 Activités biologiques de Malva SYIVESLTiS L...............cccooeeiiiiiiiii, 9
I.1.10  Composition chimique en métabolites secondaires de Malva sylvestris L.............................. 10
1.2 LES MUCKHIAEZES c.cceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenennnsnnnessssnsssssssssssssssssssssssssssssssnnssssssssssssssssssssssnsnnnnnnnnne 11
.2.1 Composition chimique du MUCIHAEE ... ... 11
1.2.2 Les méthodes d’extractions dU MUCIHAEE ......ceeveviiiiiiiiiiiiieeieeeeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesreererraeeeararaaane 11
a. Les techniques conventionnelles ...........eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneeeeneenenmemmesnnssnssssssssssssssssssssssssssssnnnnne 12
b. Méthodes d’extraction Elaborées..........cccvveiivemeeiiiiiiiiiinnnnniiiineeseees s ssssssssssssssssssssnes 13
. L'extraction UrasoniqUe .........cooo i 13
. L'extraction du mucilage assistée par micro-ondes...........cccceeeiiiiiiiiii e, 13
1.2.3 Les avantages d’utilisation du MUCIIAZE ......cevvvviiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 14
Q. INAUSEIHES QlIMENTAINES . .vvviiiiiiieeiiiieeee e e e e s st e e e e e s ssbbbeeeeeeesssasbbbaeeaeesssananes 14
b.  INAUSEIiES PharMACEULIQUES .......eviiiiiiiiiiiiiiiiieteeetetetereeeeeeeseseaesssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnnns 14
1.3 Généralités sur les polysaccharides.........ccccccrrriiiiiiiiiiirrrcrrrrrrrrr s s e s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s as 14
.3.1 Sources des PolYSAaCCNArIAES. ... ... 15
I.3.2 POlySacCharides VEZELAUX ......coveiiiiiiiiiiieeeeeeeeeee ettt ettt et eeeeeeeeeeeesaeassassaassssssssssssasssssssssnees 15
. Applications des polysaccharides VEZEtauX .........ccoooeiiiiiiiiiiiiiii 16
I.3.3 Les propriétés des polySacCharides.........ueiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeee e e eeeeeeeeeeesrssreaaaaasaaaraaaae 16

a. Emulsions stabilisées par des polysaccharides.........cccccoiiiiieiiiiiiiececee e 17



b.  Emulsion stabilisées par des protéines-polysaccharides ..........cccveeieeeiiiiiiiieieeee e 17
1.4 Synthése des travaux antérieurs réalisé sur Malva Sylvestris et Mucilage...............uueeeeeeecunneennnnn. 17
.4.1 Synthése des travaux antérieurs réalisé sur Malva SYIVESEriS L ...........cccvueeeeeeeiicciiineeneeeeenenns 17
1.4.2 Synthése des travaux antérieurs sur le MUCHAGE ........covvviiiiiriiieeiieee ettt 19
1.5 Analyse par spectrosSCoPi@ IR-TF......ccciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisiissiisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssas 20
I.5.1 Principe spectroSCOPie IR-TF.....ccoiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiite ettt ee e e reeeeaeaeeeaseeeenee 20
I.5.2 SPECEIOSCOPIE IR-TF s 20
I.5.3 Le mode de réflexion totale atténuUée ATR ..........eeiiiiiiiiiiiiieee e e e 21
I.5.4 [ =4 1o 1= 10 1Y/ 1 N PP PPPPPPRt 22
1.6 Généralités sur les formulations ...........cciviieiiiiininiiiinnii e ssssas s s ssssssssssans 23
.6.1 Les différents domaines dans [a formulation...........cccocccuiiiiiiieceiicciiireeee e, 23
I.6.2 DEFINItioN des EMUISITIANTS ...eeiiiiiiiciiiiiee e e e e e e e s rr e e e e e e e s nneraeeas 24
.6.3 Emulsifiants largement utilisés dans l'industrie alimentaire et cosmétique..........c.coevevevennenns 24
CHAPITRE IL ... e e e e e e et e e e et eeebaeees 26
PARTIE EXPERIMENTALE ET DISCUSSIONS DES RESULTATS ...c.coevvae. 26
.1 Etude comparative d’extraction du mucilage de Malva sylvestris L par des méthodes
conventionnelles et Elabores. ... ...ueiiiiiiiiiiiniiiiiiiiiesrr s sss s sanne s e s sessssnns 27
1.1.1 Yo =T o 1= FS PPNt 27
1.1.2 V=3 aToTe [T Iy A - Lot o ] o [P PPPPPRt 28
11.1.3 RESUITAtS B diSCUSSIONS ...ciiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesessssssassssssssssrrssasssessssrsssssssnnsrnnnnes 31
1.2 Analyse qualitative par spectroscopie IRTF......cccciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 32
1.2.1 RESUITAtS B diSCUSSIONS ...ciiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesessssssassssssssssrrssasssessssrsssssssnnsrnnnnes 34
.3 La composition des extraits bruts du mucilage. ........ceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeennneeeneneeeenee——.. 39
.3.1 DOSAZE UES SUCIES TOTAUX ..eervririiiiieieieeeieeeeeeeeeeeeeereeeeeeeeesreeessssssrsssssssrsssssrssarssssrssresrrrsrrssrernne 40
11.3.2 DOSAEE UES PrOTEINES ..ceeiviieeiiiiiiiiiieeieeeeeeeeteeeeerereseeeeerearereeeseesassssssssrrsssssrssassrssrssrssrarsressrrrnnes 42
11.3.3 RESUITAtS BT diSCUSSIONS ...eiiiiiiiiiiiiiiiiieieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeesessasssssssssaessserssassssssssrssrassssssrrrnnes 43
.4 Identification des résidus glycoSidiqUes..........eeuueeeeeeeeeeeeeeeeeeenenneneneenennennennmnnnennnnnssssssssssssssnsnsnnnnnns 43
1.4.1 Hydrolyse des 1iaisons glYCOSIAIQUE .....eeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeessssssssssssssaasraaaee 44
1.4.2 Chromatographie sur couche mince des résidus glycosidique .......ccoeeeeeeiiiiiieiieiieeeieeeeeeeeeenn, 44
11.4.3 RESUITAtS BT diSCUSSIONS ...eiiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeiieeeeeeeeeeeeeeeeeeereeesessassasssssssesssssssssssssssssssssssssssrrnenes 46
1.5 Les prospérités physico-chimiques du MuUCilage.........ceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneeeeneneeneennnsnsssssnnnes a7
11.5.1 DL =Yg aaTTa PN Lo ol [T ]« PO PPPPPPPPPPPRt 48
11.5.2 Détermination de FRUMITITE ........oooiiiiiiiiieeeeeeeeee ettt e et eee e e e e eesasseasaassasaraaaees 48
11.5.3 Détermination de la teneur en cendres totales..........eviviiiiiiiiiiiiiiiiieiiieeeeeeeeeeeeeeeee e 48
I1.5.4 IMI@SSE VOIUMIGUE ..ceeeeeieiieiieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeeeesaasasassssasasssasssssassssssssasssssssssssssssssnsssnanes 50
II.5.5 RESUITAtS © diSCULIONS. ....eiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeee ettt ettt ee et eeeeeeeeeeessaseesssssssssssssssssssssssssssrsranes 50



I1.5.6 Détermination de 1a viscosité qUalitative ........cooueeiiiiiiiii e 51
I1.5.7 ] LY =] e IR0 o o] K TR 51
11.5.8 Les propriétés fonctionnelles du MUCIHAZE .....ccoouieiiiiiiiiiiiie e 52
11.5.9 RESUITAtS BT diSCULIONS. ....ceiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeeeeeeeeee ettt et eeeeeeeeeeeeeeeaeaesssesssssssassssssssssssasssssssssanes 54
1.6 Les actiVités DIOIOZGIQUES .....ceeiiiiiiiirrcereiiiiiiccireenrentesecessnnneeseessessssnnsesessssessnnnsesssssssssssnnnsesssssssnnns 55
I.6.1 L'aCtiVIte @NtiOXYAANTE ..oeiiiiiiiiiiiee ettt et e et e e s sttt e e et ee e e s abe e e s sabe e e e eanes 55
1.6.2 RESUILAtS BT AiSCUSSIONS . ..ciiiivvitiieeeeeeeeet ettt e e e e et e e e e e e et e b seesesesaba s eeeeseesbbannsees 57
11.6.3 [T A\ L (=X [al ] oot (< A =101 1 (=TT 59
I.6.4 RESUILATLS BT AiSCUSSIONS . ..iiiiivitiee e eeeettee ettt e e e et e e e e e e e taa s eeeesesaba s eeeeseesrbannsaes 61
I1.6.5 Controle MiCrobIOIOZIGUE ... .uuiiieeie e ettt et e e e s e e e e e e s e rr e e e e e e s s esnaraeeeeeeesananes 62
I1.6.6 RESUITAtS BT dISCUSSIONS ...ceevvvieiiiiieieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeesessseseesssssssssssssssssssssssssssssssssssnnnes 63
1.7 La formulation de |2 CrEME ......ueeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesasessessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnns 64
.7.1 Caractérisation OrgaNOIEPLIGUE ...eeiieei e ciiiieee e e e ettt e e e e e st e e e e e e s s rre e e e e e e e s ssnrbaeeeeeessananes 65
1.7.2 RESUITAtS B dISCUSSIONS.....evvveiiiiiieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeeseseeeseesssssesssssssssssssssssssssssssssssrnnes 66
1.7.3 pH des différentes formulations ............eeeeeeeeei s 67
1.7.4 RESUITAtS BT AiSCUSSIONS .. .iiiiiviiiiieeeeeeeettieeee e et e e e e e et e e e e e e e ee bt e e eeeeeeesbaeeeeeseesranannnes 67
1.8 TESTS DE STABILITE....ccciiittieiiennetiennienienssestanssessanssessanssessansssssasssssssssssssnssssssnssssssnssssssnssssssnsssssanse 67
II. 8. Tests de stabilité PrélimiNaires .........veeiieieieieeiiieeieeeeeeeeeeee e eerrrrarreerreereareeerernnes 67
11.8.1 RESUITAtS BT AiSCUSSIONS .. ciiiiiviiiiieeeeeeeettice e et e e e e e e et e e e e e e e ee bt eeeeeeessbaeeeeeeseesranannnes 69
1.8.2 Tests de SLADIIITE ACCEIEIES ...uuuneeeiieeeitceee et e e e e e et e e e s e eer b e eeeeees 71
11.8.3 RESUITATS BT AiSCUSSIONS .. .iiieiiiiiiieeeeeieetiiee e e et e e e e e e et e e e e e e ee bt e e e e e e eeesbbeeeeeseeesranannees 71
1.9 L’activité antibactérienne de |2 CrEME ... ..o iieeeeeeiieeiriieeeereeeerteeeeenereeeereeennsssseeeeseeennsssssssesseesnnnnes 72
RESUITATS BT diSCUSSIONS. .. eiiiieiiiiiieeeeeeeeeitie e e e e et e e e e e e e e e e e e e e e s e eaa b et eeesseesabaaeeeesseastbaseeeseesssrannsnes 73
CONCLUSION GENERALE......ccuvvtttutiiieeeeeeeeeeeeeeeeessssssssssssnnsssessessssseessssssssssssssnssnnees 73

REFERENCES. et ttuttteiuttntetneeuttestnesaestanstnssanessassnstnssansssnstnsssnsssnssssssnnsssssnssnssenesnnses 75



LISTE DES FIGURES

Figure I.1:Racine de la Malva Sylvestris L. ........ccccoouiiiiiiiiiiiiic e 5
Figure 1.2 : Les feuilles de Malva SYIVESEIIS L.........ccoooiieiiiiiiiiiieie e 5
Figure 1.3 : Les fleurs de Malva SYIVESEIIS L. ........oooiiiiiiiiiiicie e 6
Figure 1.4 : La tige de Malva SYIVESIIS L.........ccooviiiiiiiieiiie e 6
Figure 1.5: Le fruit de Malva SylIVestris L..........ccocoiiiiiiiiiiiiiiicriec e 7
Figure 1.6: sources du mucilage de Malva sylvestris L et les méthodes d'extraction. ........ 12
Figure 1.7: Source des polysaccharides VEGETAUX. ........ccevvvieiieiieiieiieese e 15

Figure 11.1 : Etapes de la préparation de la matiére végétale Malva sylvestris L de la région

de SOUMAA BHIAA. ....c.veeeiiiieee et 27
Figure 11.2 : Diagramme général du procédé d’extraction par la méthode classique.......... 28
Figure 11.3 : Schéma du processus d’extraction assisté par ultrason...............c.ccceeervennenn. 29
Figure I1.4 : Schéma illustratif de I’extraction assisté par micro-ondes............cccocceervenne. 30
Figure I1.5 : Spectrometre IRTF, modéle Nicolet iS10 FT-IR spectrométre Thermo

IS0 1= | [ PSSP 33
Figure 11.6 : Les étapes d’exécution du logiciel Q- CHEK intégré dans ’OMNIC............ 37
Figure 11.7 : Série d’étalonnage du melange Rhamnose et Galactose dans I’eau distillé

(0.05 €6 0.5 G L)oottt 41
Figure 11.8 : Courbe d’étalonnage de mélange Rhamnose et Galactose dans de I’eau distillé

PAr UV-VIS @ 483 NIM. ...iiiieiiiee ettt et a et a et e e et e e e snaa e et eesnteeeaneeas 42

Figure 11.9 : CCM du mucilage Malva slvestris L (a) aprés révélation et (b) sous la lampe
UV a 480 nm (M) et des étalons oses Galactose (G), Arabinose (A), Rhamnose(R),

DY (01T (0 TSP 47
Figure 11.10 : Résidu de composé minéraux qui reste apres I’incinération a 525 C° dans le

four a moufle d’un échantillon du mucilage. .........c..cooovveiiiecie e, 49
Figure 11.11 : Volume initial de I’émulsion obtenu..........cccoooieeiiiiii e, 53

Figure 11.12 : Comparaison entre la capacité et stabilité d’émulsion CE et SE (A) et
capacité et stabilité moussante CM et SM (B) du mucilage de Malva sylvestris L en

fonction de 1a CONCENTIALION. .......iiiiiiiie s 55
Figure 11.13 : Changement de couleur par rapport I’augmentation de la concentration de
o) 5 ¢ | PP 57
Figure 11.14 : Courbe de pourcentage d’inhibition du DPPH par extrait de plante Malva
sylvestris L en fonction de la concentration .............ccccveeiiiieiiie e 58
Figure 11.15 : L’ensemencement des souches bactériennes dans la gélose. ....................... 60
Figure 11.16 : Activité antibactérienne de I’extrait de la plante Malva sylvestris L............ 62
Figure 11.17 : Aspect des cremes préparées contenant différentes concentrations du
mucilage (0.2%,0.3%, 0.4%, 0.6 20). .....cceeeiiriieiie ettt 65
Figure 11.18 : Résultat de teste de stabilité apres centrifugation..............ccccceeviveevieeeinen. 68
Figure 11.19: Résultat de teste de stabilité apres le stresse thermique. ...........ccccceeevveeennen. 69
Figure 11.20 : Résultat de teste de stabilité apres congélation -décongélation.................... 69

Figure 11.21 : Résultat de I’activité antibactérienne de la creme. ........cccccoevvveevee e, 72



LISTE DES TABLEAUX

Tableau I.1 : Noms vernaculaires de Malva SYIVESLIIS L. ........ccocvveiiiieiiiieiiiie e 4
Tableau 1.2 : Classification botanique de Malva SyIVeStris L. ..........cccoooeiiieiiienieeiienen, 4
Tableau 1.3: Principaux métabolites secondaires de Malva sylvestris L. [34]. ................. 10
Tableau 1.4: Les différentes applications des polysaccharides vEgétauX .............ccccceeuenne. 16
Tableau 1.5: Synthése des travaux antérieurs realisés sur Malva sylvestris L.................... 18
Tableau 1.6: synthése des travaux antérieurs sur le mucilage...........ccoocevoerieiiniienennennn 19
Tableau 1.7: Les émulsifiants les plus utilisées dans 1'industrie alimentaire et cosmétique et
JEUIS INCONVENIENTS. ...t ettt et e e e et e et e e te e st e e sraeenreeaneee e 25
Tableau I1.1 : Rendement d’extraction obtenu par les différentes méthodes..................... 31
Tableau 11.2 : Le coefficient de corrélation en considérant le spectre IRTF globale compris
entre 4000-770 CM™L. oottt sttt ee e 37
Tableau 1.3 : Le coefficient de corrélation en considérant la zone spectrale spécifique
comprise entre 1493-1181 CM™. .....ccoiiiiiiiiiccec e 38
Tableau I1.4 : Rendement d’extraction prédit par spectromeétrie IR-TF..........cccoocvviviennnn 39
Tableau I1.5 : Teneur du mucilage en sucre totaux et en protéine. ..........c.cccevvvevreeriveerinnn 43
Tableau 1.6 : Rapports frontaux des oses étalons et du mucilage de Malva sylvestris.L. .. 46
Tableau I1.7 : Les propriétés physico-chimiques du mucilage Malva sylvestris L............. 51
Tableau 11.8 : Pourcentage d’inhibition du DPPH par I’extrait de la plante Malva sylvestris
ST PTURTPR PPN 57
Tableau 11.9 : Souches pathogénes utilisées pour tester I’activité antibactérienne. ............ 59
Tableau 11.10 : Sensibilité des souches bactériennes a I’extrait de la plante de Malva
LAY ZE5] 1 S PSR RTRR 61
Tableau 11.11 : Résultats de contréle microbiologique ..........ccccocvveiiive e 63
Tableau 11.12 : Matériel et produits utilisé dans la formulation de la créeme...................... 64
Tableau 11.13 : Résultats organoleptiqUES. .........cceeovireeiiie e 66
Tableau 11.14 : pH des formulations............ccoeoiiei e 67
Tableau 11.15 : Résultats des tests de stabilité préliminaires. ............ccceeviveeiieeeiiie e, 70
Tableau 11.16 : Résultats des tests de stabilité accélérée apres 24h et 35 Jours de
CONSErvation & T ambDIANTE. .........ooiiiiiie e 71

Tableau 11.17 : Diametre de la zone d’inhibition de la créme contient du mucilage de
MaIVA SYIVESEIIS L. ..o e e aee e 73



LISTE DES ABREVIATIONS

ATR : Réflexion Totale Atténuée.

C° : Degré Celsius.

CCM : Chromatographie par Couche Mince.
Clso : Concentration Inhibitrice a 50%.

cm : centimetre.

DPPH : 2,2-Diphenyl 1-picrylphydrazyle.
EtOH : Ethanol.

g: gramme.

h : heure.

H>SO4 : Acide sulfurique.

IR : Infrarouge.

IR-TF : Infrarouge a Transformée de Fourier.
min : minute.

nm : nanomeétre.

PCA : Analyse en Composantes Principales.
PCR : Principal Component Regression (Composantes Principales de Regression)
pH : potentiel Hydrogene.

PLS : Partial least square (Régression par les Moindres Carrés Partiels).
R% : Rendement.

Rt : Rapport frontaux.

rpm : rotation par minute.

T : Température.

t : temps.



TQ : Thermographie Quantitative.
UV : Ultraviolet.

V: Volume.

W: Watt.

“IMol : micromole.

“Im : micromeétre.

% : Pourcentage.



INTRODUCTUION GENERALE



INTRODUCTUION GENERALE

INTRODUCTUION GENERALE

De nos jours, les dangers des produits chimiques synthétiques utilisés dans de
nombreux secteurs, notamment l'industrie cosmétique et pharmaceutique, sont de plus en
plus reconnus. Ces substances, bien que souvent efficaces, peuvent avoir des effets néfastes
sur la santé et l'environnement. Face a cette problématique, la recherche de solutions
naturelles et durables devient une priorité.

Dans ce contexte, les ressources naturelles notamment les plantes sauvages
spontanées, représentent un véritable trésor botanique. Bien que abandonnées jusqu'a
présent, renferment un potentiel considérable en termes d'avantages et d'opportunités. Leur
composition unique et leurs propriétés remarquables offrent un terrain fertile pour
I'innovation dans une multitude de secteurs, allant de la médecine traditionnelle & I'industrie
cosmétique en passant par l'agro-alimentaire. Parmi ces plantes, la mauve sauvage (Malva
sylvestris L) se distingue par la richesse de son mucilage, une substance polyvalente aux
propriétés remarquables. Ce mucilage naturel offre de nombreux avantages en tant qu'agent
épaississant, emulsifiant, stabilisant et hydratant, Il améliore la texture des produits, favorise
le mélange des ingrédients. Avec des applications possibles dans des secteurs variés tels que
la cosmétique, la pharmacie et I'agroalimentaire.

L'objectif de ce projet de fin d'études est d'explorer le potentiel du mucilage de Malva
sylvestris L en tant que ressource naturelle et durable, en vue de développer des produits
innovants et écologiques.

Ce mémoire se structure autour de deux chapitres distincts.

e Le premier chapitre est consacré a une synthése bibliographique exhaustive
constituée de différents articles et des travaux antérieurs. En plus des notions de base
sur la plante de Malva sylvestris L, les propriétés et les avantages des mucilages et le
principe fondamental sur I’analyse par spectroscopie IR-TF, ainsi une généralité sur
les formulations.

e Le deuxiéme chapitre consiste a une étude expérimentale qui comporte I’extraction
du mucilage avec différentes méthodes (ultrason, micro-onde, méthode
conventionnelle), I’analyse de I’extrait brut du mucilage par spectroscopie
infrarouge. La détermination des propriétés physico-chimiques et fonctionnelles du
mucilage, 1’étude des activités biologiques, ainsi que la préparation de cremes
hydratantes contenant du mucilage et le teste de stabilité des différentes formulations

a été réalisé.
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1.1 Généralités sur ’espéce Malva sylvestris L

1.1.1 Famille Malvaceace

Malvaceae est une famille de plantes a fleurs qui comprend environ 250 genres et plus
de 4 000 especes. Elle est largement répandue dans le monde entier, avec des espéces
présentes dans les zones tempérées et tropicales. Les Malvaceae comprennent des plantes
herbacées annuelles ou vivaces, des arbustes et des arbres. Elles sont caractérisées par leurs
feuilles alternes, souvent avec des marges dentées, et par leurs fleurs a cing pétales soudés
en forme de cloche ou d'entonnoir. Elles sont cultivées comme plantes ornementales pour
leurs fleurs colorées, tandis que d'autres, comme le coton, le cacaoyer et I'okra, sont utilisées

a des fins médicinales ou alimentaires [1].

Dans ce travail, nous nous focalisons particulierement sur I'espece Malva sylvestris L,

également connue sous le nom de « la mauve ».

1.1.2 . Historique de la mauve

La mauve a été utilisée comme plante médicinale depuis I’antiquité. Dées le VIII siecle
av. JC, cette plante était utilisée comme Iégumes et comme remede [2] Les Grecs, Egyptiens

et Romains en faisaient un grand usage alimentaire ainsi que médicinale [3].

Au X VI siecle la mauve s’employait contre de trés nombreuses maladies, si bien que
les Italiens I’appelaient omnimorbia ou panacée (qui signifie contre toutes les maladies) [4].
Les Romains qui s’adonnaient aux travaux pénibles en mangeaient ces feuilles a la fagon

des épinards [5].

1.1.3 Dénominations vernaculaires internationales de la mauve

La mauve est connue sous divers noms vernaculaires selon les langues et les cultures,

le tableau 1.1 présente ces dénominations
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Tableau 1.1 : Noms vernaculaires de Malva sylvestris L.

Langues Dénominations
Arabe 8 3pad) ¢ aaall
Francais | Mauve des bois, Grande Mauve, mauve sauvage, fromageon
Anglais Blue Mallow, High Mallow
Allemand Malvenbliiten, Malven blatter, Mauretanische Malve
Italien Malva selvatica
Espagnol Malva comdn
Croate (Crni) sljez
Grec MoAoya
Turc Ebegiimeci
Russe MannBa necHas (maljva lesnaya)
.1.4 Systematiqgue botanique

La classification de Malva sylvestris L. est montrée dans le tableau I.2.

Tableau 1.2 : Classification botanique de Malva sylvestris L.

Systématique botanique de I’espéce Malva sylvestris L.

Regne Plantae (plantes)
Super division Embryophyta
Division Tracheophyta
Subdivision Spermatophytina (Spermatophytes)
Classe Magnoliopsida
Super ordre Rosanae
Ordre Malvales
Famille Malvaceae
Genre Malva L
Espéce Malva sylvestris L
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1.1.5 Description de I’espéce Malva sylvestris L

La Malva sylvestris L est une plante annuelle, mais elle peut éventuellement étre
vivace par des bourgeons souterrains [6]. C’est une plante poilue mesurant de 30 cm a 1m50

de long. La floraison se produit entre mai, juin et septembre [7].

a. La Racine

La Malva sylvestris L a une racine pivotante. La racine principale est fusiforme, de
couleur blanche, riche en mucilage [8]. La figure 1.1 illustre la structure racinaire de Malva

sylvestris L.

Figure 1.1:Racine de la Malva sylvestris L.

b. Les feuilles

Les feuilles de la Malva sylvestris L sont simples longuement pétiolées a limbe,
palmatilobé et ont un bord denté. [7] Les feuilles elles mesurent de 7 a 15 cm de diamétre
sont des couleurs vert foncé mais elles se colorent souvent de pourpre a la base [8]. La figures

1.2 montre une photo des feuilles de Malva sylvesris L.

Figure 1.2 : Les feuilles de Malva sylvestris L.
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c. Lesfleurs

Les fleurs de la Malva sylvestris sont solitaires ou groupées par deux ou plus en
bouquet a I'aisselle des feuilles. Elles sont roses violace comme illustré dans la figure 1.3,

visibles de mai a aout. [14]

Figure 1.3 : Les fleurs de Malva sylvestris L.
d. Latige
La Malva sylvestris L a une tige dressée, ronde. Cette tige est rameuse et ligneuse a la

base elle peut mesure de 30 a 80 cm de hauteur [9]. Comme montré dans la figure 1.4 ci-

dessous

Figure 1.4 : La tige de Malva sylvestris L.
e. Le fruit
Le fruit en couronne montré la figure 1.5, constitués de 12 akénes réniformes aplatis ;

saveur mucilage [10], c'est ce qui a donné le nom populaire de fromageon ou de fromage, a

la Malva sylvestris L. 1l est souvent consommeé par les enfants [8].
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Figure 1.5: Le fruit de Malva sylvestris L.

1.1.6 Répartition géographique et habitat

Malva sylvestris L se trouve presque dans tous les pays d’Europe et le nord de 1’ Asie,
elle est répandue dans tous I’ Afrique du nord et trés commune en Algérie [11]. On la trouve
aujourd’hui dans presque tous les pays tempérés [12]. Cette plante préfere les
environnements humides. Il s’agit d’une plante nitrophile ; préférant les sols pollués par les
nitrates. Elle n’a pas été introduite directement ou indirectement par I’homme c’est pourquoi

on la trouve sauvagement dans le bord des chemins ou le bord des cultures [11].

1.1.7 Récolte, culture et séchage

La Malva sylvestris L est cultivée en pépiniere par semis a I’automne ou au début du
printemps [13]. Les fleurs et les feuilles sont collectées pendant la floraison de mai a aodt.
Il est possible de collecter les feuilles tout au long de la vie de la plante. Au fur et a mesure
de leur croissance, les fleurs sont collectées a la main, sans pédoncule, mais avec leur calice
par temps ensoleillé. Les fleurs et les feuilles sont séchées sur les claies, en une fine couche,

a ombre et a ’air libre.

1.1.8 Utilisation de Malva sylvestris L

a. Utilisation alimentaire

Traditionnellement utilisée comme un légume cru ou cuit en soupe [15]. Les jeunes
feuilles sont consommeées crues dans les salades et les pousses sont consommées dans les

soupes et sous forme de légumes bouillis. Les fruits immatures sont sucés ou maches [16].
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Elle entre dans la composition de nombreux plats tels que le couscous et khoubiz a
I’Ail. De plus, cette plante est considérée comme un bon paturage pour l’alimentation

animale [15].
b. Utilisation dans la médecine traditionnelle

La Malva sylvestris L est traditionnellement utilisée par voie orale comme traitement
symptomatique de la toux, adjuvant de la composante douloureuse des troubles fonctionnels
digestifs, traitement asymptomatique de la constipation [17], nettoyant pour le foie et contre
les brilures d’estomac. A cause de sa propriété anti-inflammatoire, elle est utilisée
principalement contre la gingivite, les abces et les douleurs dentaires [16]. En usage local,
elle est traditionnellement utilisée comme traitement d’appoint adoucissant et
antiprurigineux des affections dermatologiques, trophique protecteur dans le traitement des
écorchures, gercures et contre les piqlres d’insectes, antalgique dans les affections de la

cavité buccale et/ou du pharynx, et en cas d’irritation ou de géne oculaire [16].

c. Utilisations vétérinaires

Plusieurs études font état de ’utilisation de Malva sylvestris L a des fins vétérinaires.
Les décoctions de plantes entiéres, parfois bouillies dans 1’huile, peuvent étre administrées

au bétail pour traiter les coliques et debloquer les rumens [17].

Les feuilles appliquées dans les lavements ou les compresses ont montré une grande
efficacité dans le traitement de la mammite chez les bovins et contre la constipation porcine
[17].

Les perfusions et les décoctions de parties aériennes en fleurs ont été utilisées comme
laxatifs chez les chevaux, mais ces préparations ont également démontré une activité contre
I’inflammation, I'infection des plaies, la diarrhée chez les jeunes veaux, les problémes

respiratoires chez les chevaux, et I’inflammation intestinale chez les vaches et les truies [17].

Appliqué sous forme de bain, il peut étre utilisé comme galactagogue dans les
préparations du lavement contre les aphtes fievre et comme antiseptique. La plante broyée a
été appliquée pour drainer les abcés chez les bovins ; utiliser comme remeéde pour la peau et
les troubles nerveux, elle a été également signalée pour I’amélioration de la

reproduction.[17].
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1.1.9 Activités biologiques de Malva sylvestris L

Les différentes études menées ont montré que I'extrait méthanolique des feuilles de
Malva sylvestris L présente une forte activité biologique a savoir : Activité antioxydante
[18] ; Activité anti-inflammatoire [7-19] ; Activité antibactérienne et antifongique [20,21] ;
Activité antiproliférative [22] ; Activité hypoglycémiante [23] ; Effet antiulcéreux colique
et laxative [24] ; Action de protection rénale [25] ; Action de protection nerveuse [26] ;
Action de protection hépatique [27] ; Action de protection cardiaque [28] ; Action anti-

acétylcholinestérase [29] et Action cicatrisante [30].

» Dans ce mémoire nous portons un intérét particulier sur I’activité anti-oxydante et

’activité antibactérienne et antifongique.

a. Activité antioxydante

L’activité biologique antioxydante inclut le piégeage des radicaux libres et la
prévention de la peroxydation lipidique dans les liposomes et les homogénats des cellules
cérébrales. Les polysaccharides des feuilles de Malva sylvestris_L ont un puissant effet de
suppression de l'activité du 2,2'-diphenylpicrylhydrazyl (DPPH) et des radicaux hydroxyles
[15].

b. Activité antibactérienne et antifongique

Ces derni¢res années, plusieurs études se sont efforcées de démontrer I’activité
antibactérienne de Malva sylvestris L. L’extrait méthanolique inhibe la croissance de
Saccharomyces cerevisiae [22]. Aussi, ’extrait des fleurs a un fort pouvoir antibactérien
contre Staphylococcus aureus, S. agalactiae et Enterobacter faecalis [23] Les extraits
aqueux obtenus a partir des feuilles de Malva sylvestris L ont inhibé totalement la croissance

d’Aspergillus candidus, Aspergillus niger, Penicilliumsp et Fusarium culmorum [23].

c. La toxicité de Malva sylvestris L

Selon les différentes recherches, aucun effet néfaste n’est enregistré concernant la
consommation humaine de Malva sylvestris L, bien que certains auteurs aient signalé des
effets nocifs sur le bétail parce que lorsqu’elle est cultivée sur des sols riches en azote la
plante a tendance a concentrer des niveaux élevés de nitrates dans ses feuilles [14]. Certains
auteurs déconseillent la Malva sylvestris L aux femmes enceintes a cause de lactivité

ocytocique des feuilles [31].
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1.1.10

Composition chimigue en métabolites secondaires de Malva sylvestris L

Le tableau 1.3 montre la composition chimique en métabolites secondaires de Malva

sylvestris L. Les mucilages les anthocyanines (souvent abrégées en "antho"), les flavonoides

et autres métabolites secondaires sont des composes organiques produits par les plantes qui

ne sont pas directement impliqués dans leur croissance, développement ou reproduction,

mais qui jouent souvent des réles importants dans la défense contre les herbivores, les agents

pathogenes, et dans la communication interorganismique.

Tableau 1.3: Principaux métabolites secondaires de Malva sylvestris L. [32].

(Anthocyanines)

FAMILLES
CHIMIQUES CONSTITUANTS
FLEURS
Polysaccharides neutres et acides de P.M. compris entre 1,3 et
Mucilages 1,6. 10° Par hydrolyse, fournissent du galactose, du rhamnose
et les acides glucuronique et galacturonique.
Antho Malvidine, malvine (malvidine 3,5- diglucoside), malvidin 3-

O-(6"- Omalonylglucoside) -5-O-glucoside, malvidine 3-O-
glucoside (oenine), delphinidine,delphinidine 3-O-glucoside

Genistéine ; myricétine ; dérivés de I’apigénine, de la

Flavonoides quercétine et du Kempférol
. Tanins et coumarines : a I’état de traces Dérivés phénoliques
Divers
(258,7 mg/g)
FEUILLES
. Polysaccharides acides de PM entre 11 000 et 10°, fournissant
Mucilages , . ,
par hydrolyse, du rhamnose, de I’arabinose et de I’acide
(6,0-7,2%) . , . :
galacturoniqueet d’acide glucuronique
Gossypine (gossypétine 3-sulfate-8-O-B-Dglucoside),
Flavonoides hypolaetine 3 -sult.‘ate, hypolaet.me 4'-méthyl ether 8-O- B - D -
glucuronopyranoside, hypolaetine 8-O- - D -
glucuronopyranoside
. linalool, acide 1 linaloolique, 9-hydroxy-4,7- mégastigmadien-
Monoterpenes, ) . ; Co .
diterna 3-one, 5,6-époxy-3,9-dihydroxy-7-mégastigmene, bluménol
'tl erE)enes,t A, 3- hydroxy-5,7-mégastigmadien-9-one, (+)-
sesqull igfggsz et nor- dehydrovomifoliol, 3,5,6,9-tétrahydroxy- 7-mégastigmene,

3,7,11,15- tétraméthyl hexadeca-1,6,10-trien-3,8,14,15-tetraol

Dérivés phénoliques
(386,5 mg/g)

Acides 4-hydroxybenzoique, 4- méthoxybenzoique, 4-
hydroxydihydro-cinnamique, férulique Tyrosol

Acides organiques

Acides Oxalique, Malonique, Fumarique Succinique,
Benzoique, Glutarique, Phenylacetique

Coumarines

Scopolétine ;

Divers

Malvone ; Tanin

10
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1.2 Les mucilages

Les mucilages sont des polymeres complexes visqueux composés principalement de

polysaccharides ramifiés et de certaines glycoprotéines [33].

Elles sont définies comme une substance gélatineuse d'origine naturelle avec un poids
moléculaire élevé et des fortes interactions entre les polysaccharides et les protéines. Les
polysaccharides constituant ces mucilages sont souvent polaires et trés hydrophiles, de trés
hautes masse molaires, hautement ramifiés et composés de différents monosaccharides

(arabinose, de xylose, de mannose, de galactose et de glucose [33].

Les mucilages présentent des propriétés thérapeutiques liées a leur capacité
d'hydratation, leur capacité a gonfler en présence d'eau et a former des solutions visqueuses
et des gels. En pharmacie, ces polyméres sont utilises comme liants dans la fabrication de
comprimés, grace a leurs propriétés émulsifiantes et gélifiantes. Ils servent également
d'agents de suspension, de stabilisants, d'épaississants, d'agents désintégrant dans les

comprimés et de colloides protecteurs en suspension [34].

1.2.1 Composition chimique du mucilage

La composition chimique genérale du mucilage varie selon la plante, mais elle est
principalement constituée de polysaccharides, tels que des fibres alimentaires solubles. Les
polysaccharides courants incluent le d-glucose, le d-xylose, le d-mannose, le l-arabinose,

I'acide galacturonique, les résidus d'acide glucuronique [35].

Le mucilage peut également contenir des protéines, des lipides, des acides aminés et

d’autres composés bioactifs, selon la plante d’origine et les méthodes d’extractions utilisées

[33].

La composition des monosaccharides présents dans le mucilage de Malva sylvestris L
est comme suit : 40.2% rhamnose, 22.2% galactose, 16.0% acide galacturonique et 16%

acide glucuronique [35].

1.2.2 Les méthodes d’extractions du mucilage

Les mucilages peuvent étre extraits en faisant tremper des parties de la plantes dans de
I’eau en raison de leurs propriétés hydrosolubles.

11



CHAPITRE I : ETUDE BIBLIOGRAPIQUE

Les conditions d’extraction (pH, température, temps de traitement, rapport
matériau/solvant, etc.) et les solvants (type, concentration, solvant supercritique, etc.) utilisés
influencent directement le rendement d’extraction des mucilages. Pour augmenter le
rendement et par conséquent la qualité des mucilages extraite, diverses techniques
d’extraction, conventionnelles et élaborées, ont été développées [36]. La figure 1.6 montre

les différentes sources du mucilage dans Malva sylvestris L et méthodes d’extraction.

Figure 1.6: sources du mucilage de Malva sylvestris L et les méthodes d'extraction.

a. Les techniques conventionnelles

L’extraction des mucilages impliquent le chauffage ou I’agitation avec de 1’eau
légerement acide ou neutre. Les méthodes d’extraction basées sur les solvants utilisent de
I’eau distillée chaude ou froide sous agitation continue ou agitation, suivies d’une filtration

et d’une addition d’alcool pour la précipitation du mucilage. [36].

Des traitements physiques préalables tels que le broyage ou le décorticage peuvent
étre nécessaires, et des enzymes telles que les protéases, les amylases, les mannanases et les
cellulases peuvent étre utilisées pour extraire les polysaccharides. L’augmentation de la
concentration enzymatique et du temps de traitement (hydrolyse) peut réduire la viscosité
apparente du mucilage extraite. L’extraction assistée par des enzymes du mucilage,

également appelée “démucilage”, peut étre utilisée pour éliminer le matériau mucilagineux
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en vue d’une utilisation ultérieure de matériau restante comme source de fibres ou de

protéines. [36].

b. Méthodes d’extraction élaborées

Les méthodes d’extraction élaborées telles que, I'ultrason et les applications assistées

par micro-ondes [36].

e L'extraction ultrasonique du mucilage

Utilise la cavitation pour perturber la paroi cellulaire biologique en créant des pores,
facilitant ainsi la pénétration du solvant et accélérant le transfert de masse. Cette méthode
s'est avérée plus efficace que I'extraction enzymatique en termes de rendement en mucilage.
L'application de l'ultrason peut augmenter les fractions de glucose, de mannose, d'arabinose
et de rhamnose tout en diminuant le galactose et I'acide galacturonique en raison de la
destruction de l'intégrité de la paroi cellulaire et de la libération éventuelle de fractions
cellulosiques de la matrice. L'intensité et la durée de [l'ultrason peuvent affecter
significativement le rendement global en mucilage et la quantité de sucre total dans le

mucilage [36].
e L'extraction du mucilage assistée par micro-ondes

Présente des avantages en termes de réduction de la durée d'extraction, de
minimisation de la consommation de solvant et d'amélioration de I'efficacité d'extraction par
rapport aux méthodes conventionnelles. L'intégrité de la paroi cellulaire est détruite en
détachant les cellules parenchymateuses sous l'effet des radiations micro-ondes, ce qui
améliore l'interaction entre le solvant et le matériau mucilagineux soluble. Safdar et al.
(2020) détermine que le temps d'extraction assistée par micro-ondes soit plus court que celui
des méthodes conventionnelles (eau chaude, acide/alcali) ou ultrasoniques, le rendement en
mucilage est parfois inférieur et la pureté de l'extrait est meilleure dans le mucilage extrait
par ultrasons. Cependant, dans certains cas, comme l'extraction de mucilage a partir de la
peau de figue de Barbarie, Han et al. (2016) détermine que I'extraction assistée par micro-

ondes peut donner un rendement plus élevé par rapport a I'extraction a I'eau chaude [36].

13



CHAPITRE I : ETUDE BIBLIOGRAPIQUE

1.2.3 Les avantages d’utilisation du mucilage

Les mucilages végétaux, en tant que substances biopolymériques naturelles, ont
diverses utilisations comme additif, dans les applications alimentaires, cosmétiques et

I’industrie pharmaceutique [37].

a. Industries alimentaires

Les mucilages végétaux sont utilisés dans I’industrie alimentaire comme agent
stabilisant pour les créemes glacées, les produits a base de viande, les poudings instantanés,
les produits laitiers, les confiseries, les boissons, les produits de boulangerie et les sauces
[34].

b. Industries pharmaceutigues

Leur utilisation ne se limite pas a lI'industrie alimentaire, mais s'étend également aux
applications pharmaceutiques, offrant des avantages similaires tels que I'encapsulation
efficace et la libération contr6lée des ingrédients actifs utiles dans ce domaine. Ces
biopolymeres naturels, grace a leur biocompatibilité et a leurs diverses propriétés
fonctionnelles, peuvent étre utilisés dans de nombreuses applications pharmaceutiques. Ils
servent d'agents epaississants, gélifiants, liants, désagrégeants, de suspension, viscolytiques,

de revétement, émulsifiants, stabilisants et filmogeénes [36].

1.3 Généralités sur les polysaccharides

Les polysaccharides sont des polymeres biologiques constitués d’un ou plusieurs types
de molécules monosaccharidiques. Les polysaccharides constitués de mémes types d’oses
sont nommeés les glycanes. Chaque polysaccharide est caractérisé par un degré de
polymérisation bien déterminé et un type de liaison entre les monomeres. En plus du glucose,
du fructose, du galactose qui figurent parmi les monomeéres constitutifs on trouve également

du mannose, de I’arabinose, de la xylose et du rhamnose [38, 39].

Ils sont issus de différentes sources, y compris les algues, les plantes, les bactéries, les
champignons, les insectes, les crustacés et les animaux. Ils ont été largement étudiés et
utilisés pour leurs propriétés technofonctionnelles dans les secteurs pharmaceutiques,

cosmétiques, industrie papetiere, agroalimentaire, et dans 1’extraction pétroliere. Plus
tiques, indust ticre, limentaire, et dans DIextract trol Pl
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récemment, 1’utilisation de polysaccharides comme agents bioactifs, a suscité un intérét

accru pour de nouvelles applications [40].

1.3.1 Sources des polysaccharides

Les polysaccharides naturels sont synthétisés pour remplir diverses fonctions
biologiques (par exemple, énergétiques et structurales) dans les organismes et les micro-
organismes qui les produisent [41]. La plupart des polysaccharides naturels se trouvent dans
les plantes sous forme de réserves d'énergie ; ils peuvent étre synthétisés par des algues, des

bactéries, des champignons et des levures ou extraits de I'exosquelette des arthropodes.

1.3.2 Polysaccharides végétaux

L’¢étude des polysaccharides végétaux passe en premier lieu par la prise de conscience
de la tres grande variabilité structurale en partie liée a leurs nombreuses fonctions
biologiques. Le plus souvent séparés en trois catégories, on distingue, comme I’illustre la
figure 1.7 ; (i)les polysaccharides de réserve (amidon, galactomannane) ; (ii)les
polysaccharides de structure (celluloses, hémicelluloses, pectines) et (iii)les exsudats,

gommes ou mucilages (gomme arabique) [42].

Figure 1.7: Source des polysaccharides végétaux.
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Notons que la différence entre gommes et mucilages reste aujourd’hui encore ambigué
puisque les premiéres sont plutdt collantes et proviennent de la surface des arbres alors que
les seconds sont des hydrocolloides visqueux issus de graines ou de tissus souples [43]. Le
role physiologique du mucilage n’est pas négligeable puisqu’il permet a la plante d’absorber
et stocker des quantités hydriques importantes. En cas de besoin, la libération progressive
de I’eau vers d’autres tissus est possible en période de sécheresse. Inversement, en présence
de quantités d’eau trop importantes, le gonflement du mucilage peut entrainer 1’éclatement

des tissus [44].

e Applications des polysaccharides végétaux

Les différentes applications de ces polysaccharides végétaux sont résumées dans le

tableau 1.4 ci-dessous [45].

Tableau I.4: Les differentes applications des polysaccharides vegétaux.

Polysaccharides | L’ose Principale Applications
Cellulose Galactose Secteur agroalimentaire, matériaux textiles.
_ Industrie alimentaire, d’énergie et comme
Hémicellulose Xylose .
nutraceutique.
Pectine Acide Industrie  alimentaire,  cosmeétiqgue et
galacturonique pharmaceutique.
. Domaine  alimentaire, harmaceutique,
Amidon Glucose " . P a
cosmétique et textile.
Fructanes Fructose Industrie alimentaire, domaine de la santé.
Pharmacie, au tant qu’adjuvants
o pharmaceutiques. Industrie alimentaire pour
Généralement sont ) L ,
Exsudats et . leurs pouvoir de rétention de I'eau et
. des polysaccharides . . . i
mucilages et s stabilisation  (produits laitiers, viandes,
hétérogenes ) - .
confiserie...). Cosmétiques, textiles,
peintures.
1.3.3 Les proprietés des polysaccharides

Les polysaccharides appartiennent a une classe spéciale de biopolyméres caractérisés
par leurs biocompatibilité, bioadhésivité, non-toxicité, faible coGt, disponibilité,
renouvelabilité et biodégradabilité [46,47]. lls interagissent directement ou indirectement

avec les composants du systéme immunitaire, déclenchant divers événements cellulaires,
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moléculaires, et conduisant a l'activation du systéme immunitaire. Le poids moléculaire joue

un role important dans la structure et la fonction des polysaccharides [48].

a. Emulsions stabilisées par des polysaccharides

Les polysaccharides, grace a leur caractére hydrophile et a leur poids moléculaire
élevé, sont utilisés pour leur capacité a retenir 1’eau et a épaissir les solutions. Ils sont divisés

en deux catégories pour stabiliser les émulsions :

» Les polysaccharides non adsorbants: qui n’ont pas ou peu d’activité a
I’interface des fluides cela signifie qu’ils ne se fixent pas directement aux surfaces des
gouttelettes dans une émulsion et qui améliorent la stabilité de I’émulsion en modifiant
la viscosité de la phase aqueuse. Cette augmentation de la viscosité réduit le mouvement
et les interactions des gouttelettes.

» Les polysaccharides adsorbants: sont des polysaccharides capables de
s’adsorber aux interfaces des fluides, comme les interfaces huile-eau et ainsi de stabiliser
les emulsions. 1ls fonctionnent en réduisant la tension interfaciale et en fournissant une
stabilisation électrostatique et stérique, empéchant les gouttelettes de se foculer et de

fusionner [49].

b. Emulsion stabilisées par des protéines-polysaccharides

La recherche sur la combinaison des avantages des protéines et des polysaccharides
dans un méme systeme pour stabiliser les émulsions est de plus en plus explorée. Les
proteines, avec leur adsorption rapide, et les polysaccharides, avec leur capacité a repousser
ou a augmenter la viscosité, contribuent tous deux a créer des émulsions innovantes avec

une stabilité et une fonctionnalité améliorée. [49].

1.4 Synthése des travaux antérieurs réalisé sur Malva Sylvestris et Mucilage

Nous avons réalisé une analyse de littérature non exhaustive sur base de données qui

sont : science directe, Springer Link ; Nih National Institutes of Health.

1.4.1 Synthése des travaux antérieurs réalisé sur Malva Sylvestris L

Tous les travaux antérieurs menés sur Malva sylvestris L ont été résumés dans le
tableau 1.5.
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Tableau 1.5: Synthése des travaux antérieurs realises sur Malva sylvestris L.

Synthése des travaux antérieurs réalisés sur Malva Sylvestris L Référence
Exploration du potentiel thérapeutique de Malva sylvestris L dans la secheresse
oculaire : perspectives in vitro sur ses proprietés antioxydantes, de cicatrisation | 2023- [50]
et anti-inflammatoires.
Encapsulation de I'extrait de Malva sylvestris L dans des fibres de chitosane-
carraghenane pour la surveillance de la fraicheur des filets de carpe argentée 2024- [51]
réfrigerés.
Effet radioprotecteur de Malva sylvestris L. Sur les dommages induits par les 2023- [52]
radiations dans les tissus abdominaux : étude histopathologique chez le rat.
Revétement comestible & base de Malva sylvestris L pour la conservation de la
. , 2023- [53]
viande d'agneau.
Exploration des propriétés antioxydantes et antivirales des phytochimiques de
; ) 2021- [54]
Malva sylvestris L contre le Covid-19.
Protection contre la corrosion de I'acier doux : film écologique a base d'extrait
. 2021- [55]
de Malva sylvestris.L
Détection de la tetracycline par fluorescence avec des nanoparticules Ag/CdS
o e . . 2021- [56]
synthetisées a partir d'extrait de Malva sylvestris L.
Nanofibres poly (vinyl alcohol) /alginate avec extrait de Malva sylvestris L pour
N . A . BT 2024- [57]
cicatrisation de brulures : Caracterisation et évaluation in vivo.
Biosynthese de nanoparticules de FesO4 avec Malva sylvestris L : évaluation de
. : . 2020- [58]
leurs performances cytotoxiques et antibacteriennes.
Construction d'un film anti-corrosion a base d'organométallique avec Malva
. . . 2021- [59]
sylvestris L et zinc sur acier doux.
Pansements a base de nanofibres de pu contenant un extrait de Malva sylvestris
T o R 2016- [60]
L : amélioration de la guérison des plaies diabétiques.
Utilisation de Malva sylvestris L comme adsorbant alternatif pour I'élimination
du mercure des solutions aqueuses : potentiel pour le traitement des 2020- [61]
intoxications aux métaux lourds.
Nanofibres bilayer chargées en extrait de Malva sylvestris L pour la
SR o e ; ) ) 2024- [62]
cicatrisation des plaies : caractérisation et potentiel thérapeutique.
Micro encapsulation de I'huile de graines de Malva sylvestris L : exploration de
: . . . . : 2024- [63]
son potentiel anticancéreux sur la lignée cellulaire neuroblastome humain.
Effets protecteurs de I'extrait de Malva sylvestris L contre les dommages induits
par le carbonate de lithium chez les rats wistar : une approche antioxydante et 2017- [64]
histologique.
Exploration de I'activité antivirale de Malva sylvestris L : potentiel microbicide
. 2021- [65]
contre le Hiv-1.
Identification de I'agent causal de la rouille sur Malva sylvestris L en Corée du
. - . ) . ; 2023- [66]
Sud : une premiére confirmation de puccinia modiolae.
Exploration des propriétés médicinales de Malva sylvestris L. : potentiel en tant
o 2021- [67]
que remede & base de plantes.
Utilisation de la mauve commune comme coagulant naturel dans le traitement 2024- [68]

des eaux usées urbaines : une alternative prometteuse.
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1.4.2 Synthése des travaux antérieurs sur le mucilage

La synthése exhaustive des études préalable portant sur le mucilage a été consignée

dans le tableau 1.6.

Tableau 1.6: synthése des travaux antérieurs sur le mucilage.

Synthése des travaux antérieurs sur le mucilage

Référence

Extraction, propriétés du mucilage du grain de lin et applications dans
I’emballage alimentaire.

2024- [69].

Etude rhéologique du mucilage d'igname : comportement viscoélastique,
thixotropie et modélisation en extension

2023- [70]

Présence et importance du mucilage de graines dans les espéces de prairies
tempérées d'’Amérique du Nord.

2024- [71]

I'Okra Mucilage comme Inhibiteur d'Argile dans les Boues de Forage a
Base d'Eau : Performances et Potentiel Environnemental”.

2022_[72]

Fabrication de Membranes Composite PSf/PPSU Incorporées avec
Hydrogel de Mucilage de Graines de Basilic pour une Performance
Optimisée de Rejet de Colorants et de Flux d'Eau.

2022- [73]

Synthése respectueuse de I'environnement de nanostructures de trioxide de
molybdéne utilisant le mucilage d'Opuntia ficus-indica pour la thérapie
photothermique du cancer.

2024- [74]

Formulation et caractérisation de films a base du mucilage de feuilles de
Cissampelos pareira pour la libération contrélée de propranolol.

2024- [75]

Optimisation de la Clarification du Mucilage de Café par Traitement
Enzymatique : Impact des Conditions Opératoires sur la Turbidité et les
Composés Phénoliques

2023- [76]

Extraction et caractérisation du mucilage d'Opuntia ficus-indica comme
agent émulsifiant : comparaison entre méthodes conventionnelle et assistée
par ultrasons.

2024- [77]

Optimisation d'une Paroi Biocomposite a Base de Mucilage de Basilic et
de Caséinate de Sodium pour I'Encapsulation de Probiotiques et de
Sélénium dans le Yaourt

2023- [78]

Proprietés Multipotentes du Mucilage de Chia : Photostabilité,
Cytocompatibilité et Mucoadhésion pour Applications Industrielles et
Biomédicales

2021- [79]

Utilisation des mucilages de graines pour améliorer la conservation et la
qualité des produits carnés.

2024- [80]

Utilisation du Mucilage d'Igname comme Stabilisant dans le Nectar de
Mangue : Impact sur la Stabilité Physicochimique et Rhéologique

2020- [81]

Microencapsulation of Essential Oils and Polyphenols Using Water-
Soluble Yellow Mustard Mucilage: Enhanced Stability and Controlled
Release

2023- [82]
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1.5 Analyse par spectroscopie IR-TF

Dans le cadre de notre étude de valorisation du mucilage de Malva sylvestris L, nous
avons eu recours a diverses techniques d'analyse pour caractériser en détail de cette
substance naturelle. Parmi ces techniques, la spectroscopie infrarouge a transformée de

Fourier (IRTF) a joué un rdle essentiel.

1.5.1 Principe spectroscopie IR-TF

La spectroscopie IR-TF est une technique d'analyse utilisée pour identifier les types
de liaisons chimiques dans un échantillon et caractériser les groupements moléculaires
présents. Il est important de noter qu'une molécule doit présenter une variation de son

moment dipolaire pour étre active en spectroscopie IR.

La région infrarouge se situe entre le spectre visible et les ondes hertziennes couvrant
une plage de longueurs d'onde allant de 0,8 pm a 1000 pm. Elle est subdivisee en trois zones
: I'infrarouge proche (0,8 a 2,5 um, soit 12500-4000 cm™), l'infrarouge moyen (2,5 a 25 um,
soit 4000-400 cm™) et l'infrarouge lointain (25 a 1000 um, soit 400-10 cm™).

Le spectre infrarouge illustre l'absorbance « A » en fonction du nombre d'onde « v ».
Les régions de l'infrarouge proche et de I'infrarouge lointain ont attiré un certain interét et
ont été utilisées dans diverses études. Toutefois, lI'infrarouge moyen demeure la région la
plus appropriée et la plus couramment utilisée pour I'analyse de la composition moléculaire
d'un échantillon [83].

1.5.2 Spectroscopie IR-TE

Un spectrometre IRTF comporte essentiellement 5 parties

e Une source lumineuse polychromatique.

e Un interférométre un dispositif permettant de moduler le signal et générer les
interférences.

e Un compartiment échantillon.

e Un détecteur ou capture photosensible.

e Un convertisseur analogique numérique qui transforme le signal analogique en

un signal numérique manipulable par le systéme informatique [84].
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Il existe deux méthodes de mesure en spectroscopie IR-TF la transmission et la
réflexion. Pour notre étude, nous avons opté pour la méthode de réflexion totale atténuée
ATR.

1.5.3 Le mode de réflexion totale atténuée ATR

L'ATR est actuellement la technique de spectroscopie infrarouge la plus utilisée par
rapport a la méthode de transmission. Cette technique est privilégiée en raison de sa
simplicité de mise en ceuvre et de son caractere non destructif pour les échantillons.

Pour effectuer une analyse par ATR, il suffit de déposer I'échantillon sur un cristal,
souvent composé de diamant, de germanium ou de séléniure de zinc. La lumiére infrarouge
(IR) est alors dirigee a travers le cristal, ou elle est partiellement absorbée par I'échantillon.
La lumiére IR ressort ensuite du cristal pour étre détectée. Dans cette configuration,
I'interaction de la lumiére IR est limitée aux premiers microns de la surface de I'échantillon.
Contrairement a la méthode de transmission, ou la lumiére traverse entierement I'échantillon,
I’ATR nécessite peu ou pas de préparation préalable, ce qui permet d'obtenir un spectre IR
de haute qualité de maniére simple et rapide.

Les spectres obtenus par ATR et par transmission présentent des différences en raison
des propriétés optiques distinctes des deux techniques. Ces différences spectrales résultent
de la maniere dont les différentes longueurs d'onde de la lumiere IR interagissent avec
I'échantillon, la lumiere étant seulement partiellement absorbée en ATR.

Toutefois, ces variations peuvent étre facilement corrigées par traitement
informatique, permettant ainsi une comparaison directe des spectres obtenus par les

différentes techniques de mesure [85].

a. Principe de la spectroscopie en mode ATR

On fait subir au faisceau optique une ou plusieurs réflexions a I’interface entre
I’échantillon et un matériau transparent dans le domaine de longueur d’onde choisi, d’indice
de réfraction n élevé tel le germanium (n = 4), PAMTIR (n = 2,5), le diamant (n = 2,4) ou
le KRS -5 (n = 2,4) sur lequel il a été déposé.Pour des angles d’incidence supérieurs a un
angle critique 6. dont le sinus est égal au rapport de I’indice de réfraction (nz) de
I’échantillon sur I’indice de réfraction (n1) du cristal (Eql), le faisceau subit une réflexion

totale a I’intérieur du cristal, s’il provient de celui-Ci :
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(Eql) : 0, = sin=2
nq

Le faisceau guidé est légeérement perturbé par I’existence d’ondes progressives

transversales appelées « onde évanescente » [86].

b. Avantage de spectroscopie en mode ATR

e Les mesures sont effectuées en temps réel.

e [’analyse est réalisée de maniére non destructive.

e Les réactions sont étudiées dans des milieux aqueux ou non aqueux et a
travers une large gamme de valeurs pH.

e Le cristal ATR est généralement résistant aux réactifs corrosifs.

e Préparation minimale de I’échantillon.

e Nettoyage rapide et facile.[87]

1.5.4 Logiciel OMNIC

OMNIC est une suite logicielle développée par Thermo Fisher Scientific pour la
spectroscopie moléculaire et la microscopie. Il permet la collecte, la visualisation et le
traitement des données de spectroscopie infrarouge a transformee de Fourier (IRTF).

OMNIC Specta offre des outils d'identification et d'interprétation des spectres IR, ainsi
qu'une base de données de milliers de spectres de référence pour identifier des matériaux
purs ou des mélanges complexes.

Le module TQ Analyst inclus dans OMNIC permet de réaliser des analyses
quantitatives de composés multiples dans des mélanges simples. Des outils chimiométriques
avancés comme la PLS, la PCA et la PCR sont disponibles en option pour les mélanges plus
complexes [81].

Nous présentons ci-dessous quelques applications utilisées lors des mesures et des

interprétations.
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a. Q Check

QCheck logiciel integre d’OMNIC, fournit une étude comparative des spectres en
considérant comme parametre la région et les spectres, et en permettant une comparaison
spectre contre spectre ou spectre contre référence. Chaque spectre donne des corrélations
pour créer une matrice. La comparaison entre les spectres est traduite par un coefficient de
corrélation indiquant un coefficient de 1 lorsque les spectres sont exactement les mémes
[88].

b. Calcule I’aire de spectre

Le calcul de l'aire des pics d'absorption caractéristiques sur les spectres IRTF permis
d'obtenir des informations quantitatives sur les groupements chimiques présents dans les
échantillons. L'intensité des bandes d'absorption est proportionnelle a la concentration des

liaisons correspondantes.

c. Alignement de spectre

L'alignement des spectres IRTF est une étape importante pour permettre leur
comparaison. Il consiste a superposer les spectres en ajustant leur position horizontale pour
que les bandes dabsorption caractéristiques se correspondent entre les différents

échantillons.

1.6 Généralités sur les formulations

La formulation est la connaissance de la science des matériaux et de la chimie physique,
jointe de I’art d’arriver a la meilleure combinaison de constituants, alors que la chimie traite
de la réaction chimique entre les substances, la formulation traite la coexistence de

substances sans réactions chimiques [89].

Elle consiste a mélanger différents composants afin d’en arriver a une formule
permettant d’avoir un produit stable, non toxique et homogene, elle concerne non seulement

le domaine cosmétique mais aussi le domaine pharmaceutique et agro-alimentaire.

1.6.1 Les différents domaines dans la formulation

La formulation touche toutes les industries de transformation de la mati¢re depuis les

industries amont produisant les mati¢res premieres jusqu’aux industries aval, directement en
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contact avec I’utilisateur final (industrie ou grand public), qui fabriquent des formules prétes

a ’emploi :
a. Formulations agro-alimentaires

L’industrie alimentaire est basée sur quatre principes qui sont : (1) la transformation, (2)
I’extraction, séparation ou bien la purification des constituants des produits naturels, (3)
réalisation des mélanges pour obtenir les goutes et les textures voulues et enfin (4)
stabilisation des produits de I’agriculture et de la péche par séchage, traitement thermique

ou frigorifique ou, si nécessaire ajout de stabilisant chimique.

b. Formulations cosmétiques

Par définition, le cosmétique terme générale appliqué a toute substance ou préparation
destinée a étre mise en contact avec les diverses parties superficielles du corps humains ou
avec les dents et les muqueuses buccales en vue exclusivement ou principalement de les
nettoyer, de les parfumer, d’en modifier I’aspect, de corriger les odeurs corporelles et/ou de

les protéger ou les maintenir en bon état. [90]

1.6.2 Définition des émulsifiants

Sont des composés chimiques ou leurs mélanges qui permettent la formation d’une
émulsion stable dans le temps. Le role de I’émulsifiant est de créer des micelles stables qui
se forment a I’interface eau-huile. Les agents épaississants et émulsifiants sont utilisés dans
I’industrie alimentaire comme le chocolat, créme, beurre, les sauces prétes a I’emploi et la
mayonnaise, et dans I’industrie cosmétique comme les crémes hydratantes, laits de visage et
corps et les fonds de teint... Pour donner aux produits une consistance soyeuse et dense qui

rend les aliments et les produits plus attractifs pour le consommateur.

1.6.3 Emulsifiants largement utilisés dans I'industrie alimentaire et

cosmétigue

Les émulsifiants les plus utilisés dans 1’industrie alimentaire et cosmétique et leurs
inconvénients sont illustrés dans le tableau 1.7
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Tableau I.7: Les émulsifiants les plus utilisées dans I'industrie alimentaire et cosmétique et

leurs inconvénients.

Exemples de
produits dans

Numéro E Substance lesquels ils sont Les inconvénients
couramment utilisés
o Produits a base de | La facon dont elle a été cultivée
E322 Lecithine chocolat. est génétiquement modifiée
Cremes glacées Perturbe I'équilibre de la flore
Mono- et . N . :
E471 diglycérides d’acides margarine, gateaux, | mt_egtmalle, promouvant
gras patisseries, (/jesserts I'apparition d un cancer du co_Ion
surgeles. et les maladies cardiovasculaires
Esters mono- et Des biscuits aux
diacé riquesdes | céréales, les gateaux .
E4r2 monot-ytlettagtig?ycérides moelleux, des Les memes que E471
d'acides gras sauces industrielles
Vinaigrettes, Les problemes digestifs, les
E415 Gomme xanthane dentifrices, produits réactions allergiques et les

de beauté

interaction médicamenteuse
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11.1 Etude comparative d’extraction du mucilage de Malva sylvestris L par des

méthodes conventionnelles et élaborées

Dans cette section, nous décrirons en détail les procédures des différentes méthodes
d'extraction, tant conventionnelles que modernes (micro-ondes et ultrason), utilisées pour
optimiser le rendement d'extraction du mucilage de la plante Malva sylvestris L. Les résultats

obtenus seront ensuite examinés en fonction des quantités du mucilage extrait.

1.1.1 Matériels
e Matériel végétale

L’échantillon est constitue de feuilles de la plante Malva sylvestris L. La récolte a eté
faite dans la région de Soumaa au niveau de I’'université Blida 1. Les feuilles ont éte récoltees
au debut du mois de Février et les fleurs au début du mois de Mars. La matiére végétale est
bien séchée dans une étuve a T=45C°, puis broyée a ’aide d’un mortier jusqu’a obtention

d’une poudre fine. La figure I1.1 montre les étapes de la préparation de la matiere végétale.

Figure 11.1 : Etapes de la préparation de la matiére végétale Malva sylvestris L de la région
de Soumaa Blida.

e Matériels et réactifs du laboratoire

Le matériel utilisé dans cette étude est rassemblé

Appareils Réactifs Verreries

Plaque agitateur/chauffante. L’eau distillée. Barreaux magnétiques.
Balance, étuve, micro-ondes. L’éthanol (96%). Verre a montre.
Ultrason, centrifugeuse. Béchers.

Mortier, dessiccateur. Papier filtre.
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11.1. 2 Méthodes d’extraction

a. Extraction par la méthode classique

. Mode opératoire

On pése 5g de poudre de la plante séchée, qui est ensuite décolorée par un traitement
a I’éthanol 96% pendant 2h a une température de 70C° sous agitation. Ensuite, on filtre le
melange a travers un papier filtre afin d’éliminer les composés solubles dans I’éthanol. Aprés

filtration le résidu est séché a une température ambiante a 1’abri de la lumiére.

Le résidu seché est macéré dans de 1’cau distillée a un ratio de (1 :21) pendant 2h a
90C° sous agitation. Le mélange est ensuite filtré a ’aide d’une centrifugeuse a 6000 rpm
pendant 10 minutes, puis le mucilage est précipité en ajoutant deux volumes d’éthanol 96%.
Apres centrifugation, le culot est récupéré et séché dans 1’étuve a 45C°, puis broyé en une
poudre fine. Le rendement est ensuite calculé. Un schéma général du procédé d’extraction

réaliseé est présenté a la Figure 11.2.

‘ 5g Poudre de plante séché ‘

¥
‘ Lavage par EtOH pendant 2h ‘
4
‘ Filtration a travers papier filtre ‘
4
‘ Le résidu récupéré + I’eau distillé ratio (1 : 21) ‘
4
‘ Macération pendant 4h a T=90C°
4
l Filtration par centrifugation ‘
4
[Précipitation par EtOH (2V) ‘
4
‘ Récupération du mucilage par centrifugation ‘
¥
‘ Séchage dans I’étuve a T=45C°
¥

{ Calcule de rendement % ‘

Figure I1.2 : Diagramme général du procédé d’extraction par la méthode classique
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b. Extraction assistée par ultrason

o Mode opératoire

59 de la poudre de la plante séchée sont décolorées par traitement a 1’éthanol 96%
pendant 2h a une température de 70C° sous agitation. Le mélange est filtré a travers du papier
filtre afin d’éliminer les composés solubles dans I’éthanol. Apres filtration le résidu est séché

a une température ambiante a ’abri de la lumiére.

L’extraction est réalisée dans un bain a ultrason avec un ratio de 1 :21. L’extraction
est effectuée avec une puissance maximale de 100% a une température de 50C° pendant
30min. Ensuite le mélange est filtré par centrifugation a 6000rpm pendant 10min. Le
mucilage est précipité avec deux volumes d’éthanol a 96%. Apres une deuxieme
centrifugation, le culot est récupéré, séche, pesé et le rendement est calculé. Un schéma

général du procédé d’extraction réalisé est montré sur la Figure 11.3.

‘ 5 g Poudre de plante séché ‘

‘ \
‘ Lavage par EtOH pendant 2h ‘
¥
‘ Filtration par papier filtre ‘
¥
‘ La poudre récupérée + I’eau distillé ratio (1 :21) ‘
4
‘ Extraction par ultrason pendant 30min a T 50C° ‘
a4
' Filtration par centrifugeuse ‘
¥
{ Précipitation par EtOH (2V) ‘
¥
\ Récupeération du mucilage par centrifugeuse ‘
4
‘ Séchage dans I’étuve a T=45C°
4

‘ Calcule de rendement %o ‘

Figure 11.3 : Schéma du processus d’extraction assisté par ultrason
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c. Extraction assistée par micro-ondes

o Mode opératoire

5g poudre de plante séché est prétraitée par de 1’éthanol @ 96% pendant 2h a une
température 70C° et sous agitation puis on filtre pour éliminer les composés solubles
dans I’éthanol. Le résidu de poudre prétraitées, est seché une seconde fois a I'abri de

la lumiére et a température ambiante.

On infusion la poudre récupérée dans 1’eau distillée avec un ratio de (1 :15) et une
température 90C° pendant 10min, les paramétres d’extraction sont définis comme suite :
500w et un temps de 5min. on filtre par centrifugeuse a 6000rpm et 10min. aprés filtration
on récupere le mucilage par précipitation avec 1’ajout de 1 volume d’éthanol 96%. On le
séché dans I’étuve a T= 45C° puis broyer et calculer le rendement. Un schéma général du

procédé d’extraction réalisé est présenté en Figure 11.4.

‘ 5g poudre de plante séché ‘
‘ \
‘ Lavage par EtOH pendant 2h ‘
¥
‘ Filtration par papier filtre ‘
¥

Infusion de la poudre récupérée dans I’eau distillé ratio (1 :15) a T=90C° ‘

9
| Extraction par micro-ondes 500w pendant 5min ‘

¥

[ Filtration par centrifugeuse ‘
¥

[ Précipitation par EtOH (1V) ‘
¥

[ Récupération du mucilage par centrifugeuse ‘

@

‘ Séchage dans I’étuve a T=45C°
¥

‘ Calcule de rendement % ‘

Figure I1.4 : Schéma illustratif de 1’extraction assisté par micro-ondes
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11.1. 3 Résultats et discussions

e (Calcule de rendement d’extraction

Le rendement d’extraction est calculé comme étant le rapport entre la masse de
I’extrait sec du mucilage obtenu et la masse de la matiére vegétale traitée et ce, selon la

formule ci-dessous montrée.
R(%) M 100
=—X
0 MO

Avec :

R (%) : Rendement d’extraction du mucilage exprimé en pourcentage %.
M : Masse de I’extrait sec du mucilage en (g).

Mo : Masse de la matiere végétale séche en (g).

e Les valeurs relatives aux rendements d’extraction obtenue par les différentes
méthodes réalisées sur la plante Malva sylvestris L sont consignées dans le tableau
1.1

Tableau I1.1 : Rendement d’extraction obtenu par les différentes méthodes

Meéthode . Température . o
$extraction Temps (min) () Ratio Rendement (%)
Classique 240 90 1:21 7,5
Ultrason 30 50 1:21 55
Micro-ondes 5 90 1:15 8,46

Selon les résultats, le rendement obtenu par la méthode d'extraction par micro-ondes
est de 8,46 %, ce qui est supérieur a celui obtenu par la méthode classique, qui est de 7,5 %.
Le rendement obtenu par la méthode aux ultrasons est le plus faible, avec une teneur en

mucilage de 5,5 %.

Le rendement d'extraction varie en fonction de diverses conditions, notamment
l'augmentation de la température, qui augmente la teneur en mucilage. Ce qui montre la
faible teneur obtenue par la méthode ultrasons par rapport aux méthodes classique et par

micro-ondes.
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La méthode par micro-ondes présente un avantage significatif par rapport aux autres
meéthodes en raison de la réduction de la durée d'extraction et du ratio, ce qui permet une

extraction plus rapide et une teneur en mucilage plus élevée.

Les différences de rendements peuvent étre expliquées par 1’état physiologique des
plantes sachant que la composition des polysaccharides peut varier en fonction de la saison
et de la période de la récolte, ou des différences des conditions expérimentales au laboratoire,
ou de la méthode d’extraction (infusion, macération, ultrason...) ainsi que du degré de la

pureté et du volume de I’alcool utilisé dans la précipitation [91].

I1.2 Analyse qualitative par spectroscopie IRTF

Nous exploitons dans cette partie le potentiel qu’offre la spectroscopie ATR-IRTF
pour (i) analyser qualitativement les mucilages obtenus par différentes meéthodes
d’extraction et a partir de les feuilles Malva sylvestre L et (ii) prédire la teneur des mucilages
dans la plante Malva sylvestris L sans aucun traitement préalable. Cette instrumentation est

congue pour une utilisation facile sans préparation préalable des échantillons.
e Appareillages et réactifs

» Appareillages utilises

1. Un spectrométre IRTF, modeéle Nicolet iS10 FT-IR Spectrométre Thermo
Scientific équipé d'un détecteur de sulfate de triglycine deutéré (DTGS) et d'une
séparatrice de faisceau en KBr situé en figure 1.5 qui est ci-dessous a été utilisé pour
les mesures des échantillons solide en mode ATR. L’échantillon est étalé directement
sur le cristal de diamant ATR, de l'accessoire Dura Sample IR 1l & mono-réflexion
(Smiths Detection Inc. (MA USA)), le faisceau infrarouge est réfléchi sur la surface

du cristal donnant une onde évanescente qui interagit avec 1’échantillon.

32



CHAPITRE II : PARTIE EXPERIMENTALE ET RESULTATS ET DISCUSSIONS

Accessoire ATR,
cristal en diamant

Figure 11.5 : Spectrométre IRTF, modéle Nicolet iS10 FT-IR spectrometre Thermo
Scientific

2. Une balance analytique de preécision 10- type (Carat Séries) a été utilisée pour

réaliser les différentes pesées.

Y

Réactifs
1. L’éthanol et P’isopropanol, de grade analytique, ont éte utilisés juste pour le

nettoyage de la surface du cristal de ’ATR avant et aprés chaque analyse.

e Mode opératoire

e Préparation échantillon
Les extrais des mucilages des feuilles de Malva sylvestris L ainsi que I’extrait
brut de la plante obtenus ont fait 1’objet de cette étude. Une quantité de chaque
échantillon a été broyée en une poudre trés fine et stocker soigneusement dans un

dessiccateur.
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e Analyse par ATR-IRTF

Quelques milligrammes de chaque échantillon sont directement déposés sur la
surface du cristal de diamant a température ambiante. Les spectres ont été enregistrés
en mode absorbance (A) entre 4000 et 770 cm™, avec une résolution de 4 cm™ et un
balayage de 32 spectres. Le background de la cellule propre et vide a été obtenu dans
les mémes conditions spectrales. Cing spectres dépendants ont été obtenus pour
chaque échantillon. Apres avoir mesuré chaque essai d'échantillon, la surface du
cristal est nettoyée avec de I'éthanol et I’isopropanol afin de vérifier la stabilité de la
ligne de base. Le logiciel OMNIC a été utilisé pour le contrdle d’instrument lors des

analyses et le traitement spectral des données.

11.2. 1 Résultats et discussions

a. ldentification des groupements fonctionnels communs des mucilages

La figure 11.6, montre les formules développées des polysaccharides et des protéines.
L’analyse des spectres IRTF de la figure 1.7 des mucilages obtenus a partir de Malva
sylvestris L par les différentes méthodes d’extraction révelent la présence de groupements

fonctionnels caractéristiques des polysaccharides et des protéines.

HO HO R
|
OHO OHO H2N7C COOH
HO o OtH |
OH OH H
Polysaccharides Protéines

Figure 11.6 : Formules développées des polysaccharides et des protéines
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Figure 11.7 : Spectres infrarouge des mucilages de Malva sylvestris L obtenus par
différentes méthodes d’extraction
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L’identification des différentes bandes caractéristiques du mucilage se résume comme

suit :
v" Deux larges bandes d'absorption vers 3253 cm ™ et 1388 cm™ indiquent les vibrations
d’étirement et de flexion O-H des groupes hydroxyle et des liaisons O-H des acides

carboxyliques, respectivement.

v' Le pic vers 2930 cm correspond aux vibrations d'étirement C-H, symétriques et

asymeétriques, des sucres libres.

v’ Les bandes vers 1730 cm? et 1597 cm™ représentent la bande amide II

caracteéristique des protéines, ainsi que des groupes amine respectivement.

v' Les pics vers 1255 cm™* et 1034 cm™* sont dus a I'étirement aryl-O ou a I'étirement

C-0O, indiquant la présence d'éthers aromatiques ou d'éthers alkyl-substitués.

I1 a été noté un déplacement de 1’ordre de 30 cm™ pour chaque bande caractéristique

et ce, en fonction du procédé d’extraction utilisé (classique, ultrasons ou micro-onde).

Ces résultats confirment que les mucilages de Malva sylvestris L contient des groupes
hydroxyle, méthyle, carboxyle et amide qui sont des motifs caracteristiques des
polysaccharides et des protéines. Il convient de noter que les spectres IRTF des mucilages
de Malva sylvestris L sont tres similaires a ceux d'autres mucilages d'origine végetale décrits

dans la littérature. [35].

b. L’influence des méthodes d’extraction sur la composition chimique des

mucilages par Spectroscopie IRTF.

Bien que les spectres IRTF des mucilages de Malva sylvestris L obtenus par
différentes méthodes d’extraction présentent une grande similitude, la richesse des
informations de ces spectres, notamment dans la zone des empreintes au-dessous de
1500 cmt, permet I’identification de quelques bandes spécifiques qui permettent a leur
tour D’illustration de I’influence de la méthode d’extraction sur la composition
chimique de mucilage extrait. Pour comparer la totalité des spectres des différents

échantillons, nous exploitons le logiciel Q-CHEK.

La Figure I1.6 montre les différentes étapes d’exécution du logiciel Q-CHEK
intégré dans ’OMNIC. Par les déférentes méthodes extraction dans la zone [4000-

770] cm? et 1493-1181 cm™on passe par les étapes suivantes.
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Configur spectre
- ationQ-  contre Q-CHEK
CHEK spectre

Figure 11.6 : Les étapes d’exécution du logiciel Q- CHEK intégré dans ’'OMNIC

Le logiciel fourni I’information sous forme d’un coefficient de corrélation compris

entre O et 1.

e Un coefficient de corrélation supérieure & 0,95 est tres proche de 1 signifie que les
spectres IRTF sont tres similaires indiquant que les échantillons analysés présentent
des similitudes importantes dans la composition chimique.

e Plus ce coefficient s’¢loigne de la valeur 1 plus la différence dans la composition

chimique des échantillons est notable .
Dans cette étude nous avons comparé les spectres des mucilages en considérant :

Méme matrice, feuilles de de Malva sylvestris L, mais différents procedes
d’extraction.

Le coefficient de corrélation détermineé entre les spectres IRTF des mucilages extraits
par différentes méthodes d’extraction (classique, ultrasons, micro-ondes) a partir des feuilles
de de Malva sylvestris L présente des différences significatives en considérant aussi bien le
spectre global compris entre 4000-770 cm™ que la zone spectrale spécifique comprise entre
1493-1181 cm™ comme ’illustre les tableaux 11.2 et 11.3.

Tableau 1.2 : Le coefficient de corrélation en considérant le spectre IRTF globale compris
entre 4000-770 cm™™,

Procédé Procédé Procédé Micro-onde
Classique Ultrasons
Procédé Classique 1
Procédé Ultrasons 0.7133 1
Procédé Micro-onde 0.7816 0.7616 1
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Tableau I1.3 : Le coefficient de corrélation en considérant la zone spectrale spécifique
comprise entre 1493-1181 cm™.

Procédé Procédé Procédé Micro-
Classique Ultrasons onde
Procédé Classique 1
Procédé Ultrasons 0.7904 1
Procédé Micro-onde 0.6795 0.9166 1

La détérioration des coefficients de corrélation calculés entre les spectres IR-TF des
mucilages extraits indique clairement que leur composition chimique varie en fonction de la
méthode d’extractions et de la matrice considérée. Ceci est illustré par la valeur du
coefficient de correlation de 0.6795, en considérant la zone spectrale spécifique comprise
entre 1493-1181 cm?, indiquant une différence importante de la composition chimique du

mucilage obtenu par micro-ondes et par procedé classique.

C’est résultat soulignent I’'importance du choix de la méthode d’extraction en fonction

des applications visées pour le mucilage en vue proprietes ciblées (épaississant, stabilité ...).

c. Prédiction directe de la teneur du mucilage dans la plante par

spectroscopie IRTF

Nous avons tenté, a travers cette étude, de prédire directement la teneur du mucilage
dans la plante brute Malva sylvestris L par spectroscopie IRTF et ce, sans aucun traitement
préalable des échantillons. Rendement d’extraction prédit par spectrométre illustré dans le

tableau 11.4.
Pour parvenir a cela, nous réalisons trois étapes :

e Tout d’abord nous identifions dans les spectres IRTF une bande commune a tous les
mucilages et a la plantes brute Malva sylvestris L et dont I’intensité doit étre
constante. Cette bande a été localisée entre 1185 et 860 cm™ puis nous calculons
I’aire de pic correspondante

e Nous passons, en deuxieme étape, au calcul de I’aire de pic de quelques bandes
spécifiques de la plantes brute Malva sylvestris L situées dans la zone des empreintes
a savoir : 1483 et1295 cm?et 1292-1187cm™.et 1709 et 1795cm™,
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e Afin de prédire la teneur du mucilage dans la plante, nous calculons le rapport des

aires selon la formule ci-dessous :

T d il 04) = l'aire du pic spécifique y
eneur dumucilage (%) = 37 0> 7o Ta bande commune (1185 — 860 cm — 1)

100

Tableau I1.4 : Rendement d’extraction prédit par spectrométrie IR-TF.

L’air de pic Rendement (%)
1185 et 860 cm™ 29.6
1483 et1295 cm™ 5.850 19.8%
1292-1187 cm™? 2.435 8.2%
1709 et 1795 cm?t 0.898 3.0%

Sachant que I’intensité des bandes d’absorption est directement proportionnelle a la
concentration des constituants majeurs du mucilage (polysaccharide et protéine), leur zone
spécifique comprise entre 1292 et 1187 cm™ nous a permet de prédire la teneur de mucilage
dans Malva sylvestris L, sans aucun traitement préalable des échantillons, et qui est de 1’ordre
de 8 %.

Cette teneur est comparable a celle obtenue par gravimétrie ce qui confirme la fiabilité
de la spectroscopie IRTF pour I’estimation préalable du rendement d’extraction du mucilage
dans la plante Malva sylvestris L et ce, sans nécessiter de traitements préalables de

I'échantillon.

11.3 La composition des extraits bruts du mucilage.

Cette étape est consacrée a la quantification des protéines et des sucres totaux présents
dans le mucilage extrait par micro-ondes, étant donné que ces deux classes de produits
chimiques influencent significativement ses propriétés et ses applications dans divers

domaines, notamment 1’industrie alimentaire et pharmaceutique.
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11.3.1 Dosage des sucres totaux

La teneur en oses totaux du mucilage extrait par micro-ondes a été déterminée via
I’utilisation de la méthode de dosage colorimétrique développée par DUBOIS [92]. Elle se
compose de plusieurs étapes clés, allant de la préparation de I'échantillon a la lecture
spectrophotométrique des résultats. Ces étapes comprennent la préparation de I'échantillon,
la réaction avec un réactif spécifique, la formation d'un complexe coloré, et enfin, la mesure

de l'absorbance pour estimer la concentration en sucres totaux.

o Appareillages et réactifs

Appareils Réactifs Verreries
Balance. Phénol 5%. Tubes a
Etuve. Acide sulfurique. essai.
Vortex. Eau distille. Eprouvette.
Spectrophotometre UV-visible (RAYLEIGH La poudre de Becher.
UV-2601). Mucilage. Pipette.

e Principe du dosage spectrophotométrique

Le principe du dosage spectrophotométrique est basé sur la formation d’une coloration

jaune-rouge dont I’intensité de la couleur est proportionnelle a la concentration des oses [93].

Les liaisons glycosidiques sont hydrolysées, a chaud, en présence d’acide sulfurique
concentré et la déshydratation des unités osidiques conduit a la formation de composes
furfuriques. Ces derniers interagissent avec le phénol par condensation pour former des
composés de coloration jaune-rouge. L'apparition de ces complexes est suivie par une
mesure de ’absorbance a 483 nm qui permet de déterminer la concentration en oses totaux
de I’échantillon analysé en se référant par projection a une courbe d’étalonnage DO=f{c)
dont un mélange de rhamnose et galactose dans les proportions de (2 : 1) est utilisé comme
étalon. Il y a lieu de noter, généralement, les sucres totaux sont analysés globalement sous
forme de glucose. Cependant, dans cette étude, un mélange de rhamnose et de galactose dans
des proportions de (2 : 1) est utilise comme étalon. Ce choix est justifié par la similarité de
ce mélange avec la composition des sucres présents dans le mucilage extrait de la plante
Malva sylvestris L. Par conséquent, cet étalon est plus représentatif, ce qui permet une

quantification plus précise.
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e Mode d’opératoire :

Une gamme d’étalon de mélange Rhamnose et Galactose est réalisée avec des
concentrations comprises entre 0.05 et 0.5 g/L dans de I’eau distillé.

Une solution de phénol a 5% (m/v) est préparée.

Une solution mere du mucilage a été préparée avec une concentration de 1g/L,
puis elle a été diluée avec un facteur de dilution de 10 afin que la couleur de la
solution soit encadrée dans la couleur de la gamme des solutions étalons montrée

sur la figure 11.9.

Figure 11.7 : Série d’étalonnage du mélange Rhamnose et
Galactose dans I’eau distillé (0.05 et 0.5 g. L™).

1 mL d'échantillon est introduit dans un tube a essai en verre, puis 1 ml de la
solution aqueuse de phénol 5% est ajouté, le mélange est vortexé pendant 5
secondes. Une fois que I'échantillon est homogéne, 5 mL d'acide sulfurique sont
ajoutés avec précaution. Apres une incubation pendant 5 minutes dans une étuve
290 °C, les solutions sont laissées reposer a température ambiante et a l'obscurité

pendant 30 minutes.

Le spectre UV-vis des solutions préparées est obtenu en considérant un balayage sur

la plage des bandes comprise entre 480 et 510 nm. L’absorbance maximale et mesurée a la

longueur d’onde a 483 nm.

La courbe d’étalonnage de 1’absorbance en fonction de la concentration a été tracée,

comme illustré sur la figure 11.10.

41



CHAPITRE II : PARTIE EXPERIMENTALE ET RESULTATS ET DISCUSSIONS

y=4.9465x +0.2689 @ 2.72

A
2.5
b
S
2
o
' 15
b
a 3
n
C
05 ® 0.429
e
0
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

Concentrationg.L?

Figure 11.8 : Courbe d’étalonnage de mélange Rhamnose et Galactose dans de I’eau distillé
par UV-vis a 483 nm.

11.3.2 Dosage des protéines

La teneur en protéines est déterminée par la méthode de Kjeldahl. Cette analyse a été
réalisée au laboratoire de contréle de qualité et de conformité (ATLESS LAB) le 31 mars

2024.
e Principe

Cette méthode est basée sur 4 étapes principales (digestion ou (Minéralisation),

neutralisation, distillation et titrage) [94].

- Digestion : L'échantillon est digéré dans un milieu acide en présence de sulfate
de cuivre et de sulfate de potassium, convertissant l'azote organique en
ammoniac.

- Neutralisation : L'ammoniac formé est neutralisé avec une solution de soude.

- Distillation : L'ammoniac est ensuite distillé et capturé dans une solution acide.

- Titration : La solution acide contenant I'ammoniac est titrée avec une solution

standard d'acide pour quantifier la quantité d'azote présente.

Enfin, la quantité d'azote déterminée est utilisée pour calculer la concentration de

protéines dans I'échantillon.
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11.3.3 Résultats et discussions

Les analyses du dosage ont révélé une teneur en sucres totaux de 35% et en protéines

de 20% dans le mucilage extrait des Malva sylvestris L comme résumé dans le tableau I1.5.

Tableau 11.5 : Teneur du mucilage en sucre totaux et en protéine.

Sucre totaux Protéines
La méthode du dosage Dubois Kjeldahl
La teneur en% 35 20

Les valeurs obtenues sont cohérentes avec les études antérieures réalisées. Les
variations enregistrées sont possibles en raison de facteurs environnementaux et génétiques
Cette combinaison de composants nutritifs souligne le potentiel multifonctionnel du
mucilage. La présence de sucres suggere des propriétes épaississantes et émollientes, tandis
que les protéines pourraient contribuer a sa viscosité et a ses propriétés adhésives. De plus,
sa présence peut également jouer un rdle dans les interactions avec d'autres composants du
mucilage, tels que les glucides, ce qui pourrait affecter ses propriétes globales. Ces résultats
ouvrent des perspectives intéressantes pour des applications dans divers secteurs industriels,
tels que l'alimentation et la pharmacie, ou le mucilage pourrait étre utilisé pour ses propriétés

nutritives et fonctionnelles.

1.4 ldentification des résidus glycosidiques

Aprés avoir dosé les sucres totaux dans la section précédente, nous envisageons, a
travers cette analyse l'identifier les monosaccharides présents dans le mucilage de Malva
sylvestris L. Pour ce faire, nous procéderons dabord (i) a I'hydrolyse des liaisons
glycosidiques du mucilage, puis (ii) d'analyser les monosaccharides issus de cette hydrolyse
par chromatographie sur couche mince (CCM). Cette analyse est essentielle pour
comprendre les propriétés biologiques et les potentielles d’applications du mucilage dans les

formulations.
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Appareillages et réactifs

Appareillages Réactifs

Etuve. Acide sulfurique (H2SO4).

Lampe UV (a 480 nm). Les standards (galactose, de lI'arabinose, xylose,
rhamnose).
N-Butanol.

Acide acétique.
Eau distillée.

11.4.1 Hydrolyse des liaisons glycosidique

Pour la caractérisation des résidus glycosidiques, une déstructuration
importante des polymeéres s’avére nécessaire, sans toutefois en altérer

irréversiblement la structure des oses constitutifs.

Principe de I'hydrolyse

Les liaisons osidiques sont détruites lors de I'hydrolyse et ce, par dépolymériser
des polysaccharides a analyser par un acide. Différents procédés d’hydrolyse ont eté
décrits dans la littérature, en utilisant des acides forts a des concentrations différentes
dans divers conditions opératoires (température, temps de réaction, concentration de
I'acide). Il a été démontré que le procédé est fonction de la nature et de la structure

du polysaccharide [95].

Mode opératoire

Dans cette étude, I’extrait brut de polysaccharides hydrosolubles est hydrolysé
a l'aide de 1 mL d'acide sulfurique 4M, a une température de 100°C pendant 5heures,
dans des tubes fermés. Une fois refroidi, on récupere I'hydrolysatet on le fait
dissoudre dans 1ml d’eau distillé [96].

11.4.2 Chromatographie sur couche mince des résidus glycosidique

La chromatographie sur couche mince est une méthode d'analyse qualitative
employée afin d'identifier les divers monosaccharides hydrosolubles qui composent

le mucilage de Malva sylvestris L.
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e Principe

La chromatographie sur couches minces (CCM) est une méthode d’analyse
couramment utilisée pour I’identification de composés organiques, et permet un contrdle
aisé et rapide de la pureté des produits analysés [97]. L'identification est possible gréace
a des solutions étalons déposées dans les mémes conditions que le mélange a analyser,
chaque étalon est caractérisé par son Ry, aprés révélation, qui correspond a la relation

entre la distance de migration du spot et la distance de migration du front du solvant [98].
e Mode opératoire

Pour la présente analyse, différents étalons oses que peuvent renfermer les
polysaccharides sont ciblés. Il s’agit du galactose, d’arabinose, de xylose et du
rhamnose. Préparation des solutions étalons individuelles : 25 mg de chaque ose sont
dissouts dans 2,5 mL d'eau distillée [99].

> La phase stationnaire : les plaques chromatographiques utilisées sont des plaques
en gel de silice de type Silica gel 60 F 254 de 0,25mm d'épaisseur sur feuille
d’aluminium.

» La phase mobile : est constituée d’un mélange de n-butanol ; acide acétique ; eau
dans les proportions de (2 :1 :1).

» Reévélateur : le révélateur utilisé est le Nigrum. Ce dernier se compose de deux
solutions A et B.
Solution A : 4g de diphénylamine dans 100 mL d'acétone.
Solution B : 96 mL d'acétone complété jusqu'a 100 mL par l'aniline.
Aprés mélangé les deux solutions A et B, 20 mL d'acide ortho-phosphorique (85%),

sont ajoutés.

Le réactif de révélation des spots est le réactif de Nigrum. Aprés chauffage dans
I’étuve a 105°C pendant 10 & 15 min les aldohexoses donnent une coloration bleuatre, les
aldopentoses donnent une coloration verdatre. Les cétoses donnent une coloration rougeétre
[100].
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11.4.3 Résultats et discussions

La détermination des rapports frontaux des oses étalons a permis d'identifier
partiellement les principaux monosaccharides constitutifs du mucilage de Malva
sylvestris L et ce, par comparaison des rapports frontaux (Rf) des taches apparues

avec ceux des étalons comme I’illustre le tableau 11.6.

Tableau 11.6 : Rapports frontaux des oses étalons et du mucilage de Malva sylvestris.L.

Les rapports frontaux Rt
Galactose 0,43
Arabinose 0,44
Rhamnose 0,60
Xylose 0,56
Mucilage de Malva sylvestris L | 0,42
0,61

Le chromatogramme montré sur la figure 11.11 indique la présence de deux rapports

frontaux pour la fraction du mucilage de Malva sylvestris L, avec des Rf de 0,42 et 0,61.

Les rapports frontaux (Rf) calculés pour les étalons sont respectivement de 0,43 pour
Galactose, 0,44 pour Arabinose, 0,60 pour le Rhamnose et 0.56 Xylose. Ce résultat confirme
la présence des monosaccharides spécifiques : galactose, arabinose et rhamnose dans le

mucilage de Malva sylvestris L.

Pour une identification plus compléte, étendue sur d’autres monosaccharides, il serait
nécessaire d'optimiser les conditions de séparation, en particulier le procédé d'hydrolyse et

la composition de la phase mobile.
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a b

Figure 11.9 : CCM du mucilage Malva slvestris L (a) apres révélation et (b) sous la lampe
UV a 480 nm (M) et des étalons oses Galactose (G), Arabinose (A), Rhamnose(R), Xylose

(X).

11.5 Les prospérités physico-chimiqgues du mucilage

Pour optimiser l'utilisation du mucilage de Malva sylvestris L dans divers domaines,
notamment l'industrie alimentaire et pharmaceutique, il est essentiel de comprendre ses
propriétés physico-chimiques. Cette analyse permet de déterminer les parameétres clés tels
que le pH, la cendre, I'numidité, la densité, la viscosité, et les propriétés fonctionnelle du
mucilage (la capacité émulsion, la stabilité émulsion, la capacité moussante et la stabilité

moussant).

e Appareillages et réactifs

Appareillages

pH métre Ohaus.

Balance analytique.

Etuve.

Four a moufle nabertherm.
Mini Mélangeur Electrique.
Centrifugeuse.
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Réactifs
Eau distillée.
Solutions tampon de pH metre.

Huile de tournesol commerciale.
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11.5.1 Détermination de pH

Le pH des solutions aqueuses 1% (m/v) du mucilage est mesure par le pH métre [101].

Le pH métre doit étre calibré par les solutions tampon avant toute mesure de pH.

11.5.2 Détermination de ’humidité

3g d’échantillon sont pesés dans une capsule de masse bien déterminée initialement
puis introduites dans 1’étuve a 103°C pendant 3 heures. La capsule est placée dans un
dessiccateur pendant 30min jusqu’a refroidissement. Une autre pesée est réalisée. La
manipulation est répétée jusqu’a ce que la différence entre deux pesées successives, d’un

méme échantillon, soit au plus de 0.1% de poids total [102].

La teneur en extrait sec est exprimée en pourcentage massique de 1’extrait brut selon

la formule :

P —
-2 14100

Matiére Séche = P

Avec :

P : le poids de la capsule vide.

P, : le poids des cendres apres dissection a 103 °C en gramme.
P : le poids de la prise d’essai de la poudre de mucilage.

La teneur en eau est la perte de masse exprimée en pourcentage du produit est calculée

directement par la formule suivante :

H =100 —EST
Avec :
H : la teneur en eau.
EST : I’extrait sec total du produit.
11.5.3 Détermination de la teneur en cendres totales

Les cendres totales sont déterminées par incinération de 1’extrait brut dans un four a

moufle électrique [99].

48



CHAPITRE II : PARTIE EXPERIMENTALE ET RESULTATS ET DISCUSSIONS

e Principe

Le dosage des cendres est basé sur la destruction de toute matiére organique,
elle est exprimée en pourcentage de masse. Les cendres sont le résidu de composé
minéraux qui reste apres I’incinération d’un échantillon contenant des substances

organiques [99].

e Mode d’opératoire
Une capsule en porcelaine contenant 3g du mucilage est pesée et placée dans
un four a moufle a une température de 525 C° jusqu'a ce que la cendre devienne

blanchatre. Voir la figure I 12.

Figure 11.10 : Résidu de composé minéraux qui reste aprés I’incinération a
525 C° dans le four a moufle d’un échantillon du mucilage.

La teneur en cendres totales est calculée selon la formule suivante :

P
C% = —5— x 100

Avec :

C : teneur en cendre

P : capsule vide

P, : poids de cendre apres incération a 525 C° en gramme
P : poids de la prise d’essai

Le taux de la matiere organique exprimée en pourcentage du poids par la formule

suivante :
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MO(%) = 100 — C

Ou:
MO : matiére organique

C : taux de cendre

11.5. 4 Masse volumigue

La masse volumique du mucilage est mesurée en transférant une poudre précisément

pesée dans un cylindre gradué, puis le volume apparent est noté en g/cm? [101].

__masse de lapoudre g

volume apparent cm3)

I1.5.5 Résultats et discutions

Le pH du mucilage de Malva sylvestre L a été mesuré et trouvé égal a 6,52. Ce pH est
considéré comme légérement acide, ce qui est important pour déterminer la convenance de
I'excipient dans la préparation des formulations, sachant que la physiologie de l'activité et la

stabilité de la formulation dépendent du pH de I'excipient.

La masse volumique du mucilage de Malva sylvestre L a été mesurée et trouvée égale

a 0,809 /cm?. Cette valeur est comparable a celles des mucilages végétaux similaires [101],

Le mucilage de Malva sylvestris L. présente un taux d’humidité de 10,7% et une teneur
en matiere seche de 89,3%. Ces résultats indiquent une faible teneur en eau, ce qui contribue
a prévenir la croissance microbienne et a prolonger la durée de conservation. La haute
concentration en matiere seche suggere une richesse significative en substances actives dans
le mucilage, augmentant potentiellement son efficacité dans diverses applications. Les
analyses révelent également une teneur en cendres de 20% et une matiére organique de 80%
dans le mucilage de Malva sylvestris L. une teneur en cendres de 20% indique une présence
notable de minéraux inorganiques qui enrichissent le mucilage en sels minéraux essentiels.
Simultanément, la matiére organique représentant 80% de la composition indique une

concentration élevee en composés bioactifs. Ces résultats sont présentés dans le tableau I1.7.
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Tableau I1.7 : Les propriétés physico-chimiques du mucilage Malva sylvestris L.

Les paramétres physico-chimiques Résultat
pH 6.52+0.06
Masse volumique (805.30x107°+6.18x107%) g/cm?
Humidité 10.7%
Matiére seche 89,3%
Cendre 20,0%
Matiere organique 80,0%

Ces propriétés physico-chimiques font du mucilage de Malva sylvestris L un
ingrédient naturel multifonctionnel intéressant dans les formulations qui nécessitent une

bonne stabilité et ce, pour divers domaines, notamment le cosmétique et le pharmaceutique.

11.5.6 Détermination de la viscosité qualitative

La viscosité est une mesure de la résistance d'un fluide a s'écouler. La détermination
de la viscosité qualitative consiste a mesurer le temps d'écoulement d'un volume donné de
liquide a travers un capillaire de diameétre connu. Le temps d'écoulement est directement lié
a la viscosité du liquide selon la loi de Poiseuille. Plus le liquide est visqueux, plus il prendra

de temps a s'écouler [103].

Dans ce travail, une méthode simple et rapide a éte utilisée pour évaluer la viscosité
qualitative des liquides. 11 s’agit de la mesure du temps d'écoulement a travers une burette

¢évitant I’utilisation d'équipement complexe.

Cette méthode simple permet une analyse qualitative rapide de la viscosité des liquides
sans nécessiter un équipement complexe. La méthode consiste a mesurer le temps
d'écoulement de 10 mL d'eau distillée et d'une solution du mucilage (1 g/L) a travers une

burette pour évaluer leur viscosité relative.

11.5.7 Résultats et discutions

Le temps d'écoulement de l'eau distillée est évalué a 36 secondes alors que le temps

d'écoulement de la solution du mucilage (1 g/L) a 4 minutes et 20 secondes.

Les résultats montrent que le temps d'écoulement de la solution du mucilage (1 g/L)

est significativement plus long que celui de I'eau distillée. Cela indique que la solution de
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mucilage a une viscosité plus élevée que I'eau distillée. Cette différence est due a la présence
du mucilage dans la solution, qui augmente la résistance a I'écoulement du liquide en raison

de sa viscosité plus élevée.

11.5. 8 Les propriétés fonctionnelles du mucilage

Les propriétés fonctionnelles du mucilage, telles que sa capacité émulsifiante, sa
stabilité émulsion, sa capacité moussante et sa stabilité moussante, ont été évaluées en

fonction de sa concentration [101].

a. Détermination de la capacité d’émulsion

Pour calculer la capacite d‘émulsion, cing solutions aqueuses du mucilage de
concentrations de 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, et 1,0 % ont été préparées (volume de la solution fille =
5 mL). 5 mL d'huile de tournesol commerciale raffinée ont été introduites dans chaque
solution etalon. Chaque échantillon a été placé sur un agitateur magnétique pendant 30
minutes, suivi d'une centrifugation a 800 tr/min pendant 15 minutes [101]. Les résultats

obtenus sont illustrés dans la figure 11.13.
L'équation pour calculer la capacité d'émulsion est :

volume initial de l'émulsion
= x 100

volume total

AVec :

- Volume total : Volume du mélange avant 1’agitation
- Volume initial de I'émulsion : Volume de I’émulsion obtenue
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Volume initial de I’émulsion ]

Figure 11.11 : Volume initial de I’émulsion obtenu.

b. Détermination de la stabilité d’émulsion

La stabilité de I'émulsion des mucilages préparés a été déterminée en chauffant les
échantillons dans un bain d'eau a 80°C pendant 30 minutes. Ensuite, toutes les émulsions
ont été soumises a une centrifugation a 800 tr/min pendant 15 minutes [101]. La stabilité de

I'émulsion a été calculée en utilisant I'équation suivante :

volume final de l'émulsion

SE 100

= —— p — X
volume initial de l'émulsion

Avec :

Volume final de I’émulsion : le volume d’émulsion apres 30min dans bain marie 80C.°

Volume initial de I'8mulsion : Volume de ’émulsion obtenue.

c. Détermination de la capacité moussante

La capacité moussante a €té déterminée en suivant la méthode décrite précédemment
par Gemede et al [101]. En prépare, 10 mL de solutions du mucilage dans de I'eau distillée
a des concentrations de 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 et 1% (p/v) mélangés avec un mixeur et transférés

dans un cylindre gradué. Le volume a été noté.
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La capacité moussante a été calculée en utilisant I'équation suivante :

_ (Volume final — Volume initial)

CM
Volume initial

100

d. Détermination de la stabilité moussante

La stabilité de la mousse du mucilage préparé a été déterminée selon la méthode
décrite précédemment. Les solutions sont transférées dans un cylindre gradué. Le volume a

été noté aprés 30 minutes [101].
La stabilité de la mousse a été calculée en utilisant I'équation suivante :

_WT =D

M
S v

0

Avec :

Vs : Volume final de la mousse.

Vi : volume initial de la mousse.

11.5.9 Résultats et discutions

La capacité et la stabilité d’émulsion du mucilage ont montré une dépendance a sa
concentration (Figure 11.14. A). Lorsque la concentration en mucilage augmente,
I'emprisonnement des globules d'huile est plus important, ce qui se traduit par une meilleure

capacité et stabilité d’émulsion.

Les résultats obtenus sont comparables aux valeurs rapportées pour certaines gommes
et mucilages disponibles dans le commerce [101]. Cela indique que le mucilage de Malva
sylvestris L peut étre utilisé comme agent stabilisant dans les émulsions huile-dans-eau grace

a ses propriétés inter faciales qui réduisent la tension superficielle de I'eau.

Les propriétés moussantes du mucilage sont dues a sa capacité a augmenter la viscosité
et son comportement inter facial. La capacité et la stabilit¢ moussante du mucilage sont
également dépendantes de sa concentration (Figure 11.14.B). Comme pour les propriétés
émulsifiantes, une augmentation de la concentration en mucilage améliore sa capacité et sa

stabilité moussante.
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Figure 11.12 : Comparaison entre la capacité et stabilité d’émulsion CE et SE (A) et
capacite et stabilité moussante CM et SM (B) du mucilage de Malva sylvestris L en
fonction de la concentration.

Ces résultats confirment le potentiel du mucilage de Malva sylvestris L comme agent

moussant et stabilisant dans les formulations cosmétiques et pharmaceutiques.

En conclusion, le mucilage de Malva sylvestris L, présente des propriétés
fonctionnelles intéressantes, notamment une bonne capacité et stabilit¢ émulsion et
moussante, qui dépendent de sa concentration. Ces résultats soulignent son intérét comme
ingrédient naturel multifonctionnel pour stabiliser les émulsions et les mousses dans diverses

applications.

11.6 Les activités biologiques

La présente étude s'intéresse particulierement a l'activité antioxydante et

antibactérienne du mucilage extrait de Malva sylvestris L.

11.6.1 L’activité antioxydante

Afin d’¢étudier I’activité antiradiculaire de notre extrait nous avons utilisé¢ la méthode
basée sur le DPPH comme un radical relativement stable, selon le protocole décrit par Blois
en 1958.
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e Matériels et produits :

Appareils Réactifs Verreries
Spectrophotométre UV visible Méthanol. Fioles.
(RAYLEIGH UV-2601). Eau distillée. Tubes a essai.
DPPH.
e Principe :

Le radical 2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle (DPPH) est un radical libre stable. Le
mécanisme de piégeage des radicaux DPPH est basé sur la réduction du DPPH en DPPH-H
en présence d’un antioxydant donneur d’hydrogene avec un changement de couleur de la
violette au jaune, cette couleur est I’indicateur du pouvoir antioxydant, et peut étre suivi par
spectrophotomeétrie. Le spectre UV-vis des solutions préparees est obtenu en considerant un
balayage sur la plage des bandes comprise entre a 500 et 530 nm. L’absorbance maximale
et mesurée a la longueur d’onde 515nm. Une absorption plus faible indique une activité de

piégeage des radicaux DPPH plus importante.

e Mode d’opératoire :

> Préparation d’une solution DPPH :

4mg de DPPH sont solubilisés dans le méthanol dans une fiole pour avoir une

concentration de 100 [Jmol/L.

> Préparation de la solution meére :

Une quantité de 50 mg de mucilage dissoute dans 10 mL d’eau pour obtenir une

solution mere de concentration de 5 mg/mL.

» Préparation des dilutions :

Une gamme des solutions filles est préparée avec des concentrations comprises entre

0.5 et 3 mg/mL dans de I’eau distillée.

Dans des tubes, on introduit 30 (L de chaque solution fille d’extrait avec 3 mL de la
solution DPPH préparée. Aprés une agitation au vortex, on laisse les tubes a ’obscurité a
une température ambiante pendant 15min. L’absorbance a été mesuré a 515 nm contre un
blanc qui contient de 30 L d’eau et 3 mL de solution DPPH. La figure 11.15 montre la

variation de la couleur en relation avec I’augmentation de la concentration du mucilage.
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Figure 11.13 : Changement de couleur par rapport I’augmentation de la concentration de
I’extrait.

11.6.2 Résultats et discussions

En utilisant les valeurs d’absorbance obtenues de I’extrait de Malva sylvestris L nous
avons calculé les pourcentages d’inhibition du radical de DPPH en utilisant la formule

indiquée ci-dessous les résultats obtenus sont représentés dans le tableau I1.8.

PI% = Ablanc - Aechantillon X100

Ablanc

Tableau 11.8 : Pourcentage d’inhibition du DPPH par I’extrait de la plante Malva sylvestris

L
Concentration mg /ml Pourcentage d’inhibition %
0,5 19,7
1,0 45,7
2,0 68,5
3,0 86,6

Les valeurs de pourcentage d'inhibition calculées indiquent que I'extrait de Malva
sylvestris L possede une forte capacité a piéger le radical DPPH, avec un pourcentage

d'inhibition maximal atteignant 87 % a une concentration de 3 mg/mL.
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La détermination de la Clso est réalisée en tracant une courbe représentant le
pourcentage d'inhibition du DPPH en fonction de la concentration, comme illustré dans la

figure 11.16.

100 -
90 -
80 -
70 -
60 -
50 -
40 -
30 4
20 - *
10

O T T T T T T 1
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5

Concentration (mg/mL)

y =25,996 C + 12,115
R=0,9838

Pourcentage d'inhibition (%)

Figure 11.14 : Courbe de pourcentage d’inhibition du DPPH par extrait de plante Malva
sylvestris L en fonction de la concentration

La concentration de 1’échantillon nécessaire pour inhiber 50 % des radicaux DPPH a
été déterminée par extrapolation dans la régression linéaire des pourcentages d’inhibition

obtenus a différentes concentrations de I’extrait préparé.
Clso de I’extrait calculée selon I’équation suivante :
Y = 25996 C + 12,115
Avec
Y=50, C = Clsqo.

CI50 = 1,45mg/mL

I1'y a lieu de noter que plus Clso est faible, plus I’activité antioxydante de I’extrait est

importante
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11.6.3 L’activité antibactérienne

Afin de tester I’activité antibactérienne de 1’extrait de Malva sylvestris L, quatre
souches pathogénes ont été utilisées (voir le tableau 11.9). Ces souches ont été procurées au
niveau du Laboratoire de Chimie des Substances Naturelles et BioMolécules (LCSNBioM),
de I’Université Saad Dahlab Blida 1.

Tableau 11.9 : Souches pathogénes utilisées pour tester I’activité antibactérienne.

Bacillus cereus | Escherichia Pseudomonas | Staphylococcus
coli aeruginosa aureus

Souche

Référence ATCC 14975 ATCC 25922 ATCC 9027 ATCC 25923
Type Gram+ Gram- Gram- Gram+

e Matériels et produits

Appareils Réactifs Verreries
Spectrophotometre UV Souches bactériennes. Boites pétrie
vis (RAYLEIGH UV- Eau physiologique. stérilisées.
2601). Geélose de Muller Anse de platine,
Incubateur Hinton. Ecouvillon.
microbiologique. Papier whatman Pince.

Tubes a essai en verre

a vis.

e Mode d’opératoire

» Préparation des souches bactériennes

1. Repiquage

Les différentes souches bactériennes ont été repiquées par la méthode des stries, puis
incubées a I’étuve a 37°C pendant 18 a 24 heures afin d’obtenir une culture jeune et des

colonies isolées. Les colonies isolées ont servi a préparer I’inoculum.

2. Préparation de I’'inoculum (préculture)
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L’inoculum est préparé a partir d’une culture pure de 18 h/37°C sur milieu contenant
3 a5 colonies bien isolées et parfaitement identiques, sont prélevées a 1’aide d’une anse de
platine, puis mise en suspension dans 9 ml d’eau physiologique stérilisée a 0.9%. La
suspension bactérienne doit étre homogeéne et préparer a une absorbance égale a 0.8 lu a 625

nm.

> Ensemencement

La gélose de Muller Hinton fondue refroidie a 45°C, elle a été coulée dans des boites
pétri aseptiqguement a une épaisseur de 04 mm pour la solidification. Apreés solidification, un
écouvillon stérilisé a été imbibé dans la suspension bactérienne et essorer en le pressant
fermement sur la paroi interne du tube sans oublier de faire pivoter, afin de le décharger au
maximum. La démarche suivante consiste a frotter I’écouvillon sur la totalité de la surface
de la gélose de haut en bas en stries serrées a trois reprises, 1’opération est répétée deux fois
en tournant la boite de 60° a chaque fois et en tournant I’écouvillon sur lui-méme comme
montré dans la figure 11.17. La fin de I’ensemencement consiste a faire passer 1’écouvillon

sur la périphérie de la gélose, pour avoir une distribution égale de I’inoculum.

Figure 11.15 : L’ensemencement des souches bactériennes dans la gélose.

> Dépot des disques

Des disques de papier Whatman de 6mm de diametre imprégné dans 1’échantillon sont

déposés sur la surface de la gélose a ’aide d’une pince.
> Incubation
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Toutes les boites préparées ont été incubées a une température égale a 37 ° C pendant
24h.

» Expression des résultats

La lecture des résultats se fait par la mesure de la zone de diametre qui est représentée

par une auréole formée autour de disque ou aucune croissance n’est observée.
La sensibilité est classée comme suit :
= Non sensible (-) ou résistante : diamétre < 8mm.
= Sensible (+) : diametre compris entre 9 a 14mm.
= Tres sensible (++) : diamétre compris entre 15 a 19mm.

= Extrémement sensible (+++) : diamétre > 20mm.

11.6. 4 Résultats et discussions

Nous avons évalué I’activité microbienne d’extrait de la plante Malva sylvestris L par
la methode de diffusion des disques en milieu solide, I’activité est estimée en termes de

diametre de la zone d’inhibition (mm) autour des disques contentant 1’extrait.

Les résultats du tableau 11.10 montrent que les souches bactériennes Escherichia coli,
Bacillus cereus, Pseudomonas aeruginosa et staphylococcus aureus sont non sensibles a cette
concentration de I’extrait de la plante Malva sylvestris L, voir la figure 11.18 indique que

I’extrait n’a aucune activité contre toutes les souches testées.

Tableau 11.10 : Sensibilité des souches bactériennes a I’extrait de la plante de Malva

sylvestris L.
Souche _ :
L Escherichia Bacillus Pseudomonas | Staphylococcus
bactériennes ) .
. coli cereus aeruginosa aureus
testées

Diamétres des
zones d’inhibition
<8 mm

61



CHAPITRE II : PARTIE EXPERIMENTALE ET RESULTATS ET DISCUSSIONS

Figure 11.16 : Activité antibactérienne de I’extrait de la plante Malva sylvestris L

11.6.5 Controle microbiologique

Les objectifs du contrdle microbiologique sont de garantir une bonne qualité
hygiénique et une bonne qualité marchande et de minimiser les pertes dues a des mauvaises
conditions de fabrication et donc d’avoir le moins possible de produits non conformes. Ils
doivent permettre d’éviter la présence de microorganismes pathogenes dans les produits afin
de ne pas risquer une altération de la qualité hygiénique des produits finis ou, au moins de
détecter ces microorganismes s’ils sont présents dans les produits finis avant leur

commercialisation

» Les normes nationales (NA)

Les methodes utilisées pour l'interprétation des résultats d'analyse microbiologiques
des produits cosmétiques et d’hygiene corporelle sont :

* NA ISO 21149 (NA 8287) : « cosmétiques - microbiologie - dénombrement et
détection des bactéries aérobies mésophiles »

* NA ISO 16212 : « cosmeétiques - microbiologie - dénombrement des levures et des
moisissures »

* NA ISO 18416 : « cosmétiques - microbiologie - détection de Candida albicans » ;

* NA ISO 22717 : « cosmétiques - microbiologie - recherche de Pseudomonas
aeruginosa » ;

* NA ISO 21150 (NA 14808) : « cosmétiques - microbiologie — détection
d’Escherichia colis »

* NA ISO 22718 (NA 14809) : « cosmétiques - microbiologie - détection de
Staphylococcus aureus »
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11.6.6 Résultats et discussions

Le control microbiologique a été réalisée au laboratoire d’essai et d’analyse de la

qualité (SECULAB), les résultats de cette analyse sont résumés dans le tableau II.11.

Tableau I1.11 : Résultats de contrdle microbiologique

. Unité Limites Références des

Gereme recherchés . . . )
01 microbiologique methodes
Micro-organiseme aerobies
mésophiles totaux ufc/g <10 <10® - <2x103 NAISO 21149
30C°
Levures ufc/g
20-25C° Absence <102 NAISO 16212
Moisissures ufc/g ’
<

20-25C° Absence <10 NAISO 16212
Escherichia coli ufc/g Absence Absence NAISO 21150
4-44C°
:;’Z‘idomonas 8eruginosa uf/g | A cence Absence NAISO22717
i;zghylococcus aureus ufc/g Absence Absence NA 14809
Candida albicans ufc/g
20-25C° / Absence NAISO 18416

Les résultats du contr6le microbiologique du mucilage de malva sylvestris L extrait
sont satisfaisants, confirmant I'absence de micro-organismes pathogénes tels que les
Pseudomonas aeruginosa, les moisissures, les levures, Escherichia coli, Candida albicans,

Staphylococcus aureus.

. Ces résultats indiquent que le produit est sécurisé et conforme aux normes
microbiologiques requises. Cela signifie que le mucilage de Malva sylvestris L extrait peut
étre considéré comme sQr pour une utilisation, sans risque de contamination par des agents
pathogenes connus pour causer des infections ou des maladies chez 'homme. Ce controle
microbiologique est essentiel pour garantir la sécurité des produits et la protection de la santé

des utilisateurs.
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I11.7 La formulation de la créme

Dans cette partie, nous explorons l'incorporation du mucilage de Malva sylvestris L
dans une créme hydratante, visant a évaluer son efficacité potentielle dans les formulations
cosmétiques. Nous avons préparé plusieurs formulations en variant les concentrations de

mucilage de Malva sylvestris L afin d'optimiser son intégration dans la creme hydratante.
e Matériels et produits
Le matériel et produits utilisée dans la formulation sont présentes sur ce tableau

Tableau I1.12 : Matériel et produits utilisé dans la formulation de la creme

Phases constituant les formulations Matériel

Phase A : - Eau distille
Phase - Mucilage - Béchers
aqueuse - Glyceérine - Balance

- Huile végétale (d’amande douce, - Plaques chauffantes
Phase B : d’argan) agitatrices
Phase - Cire d’abeille - Barro magnétique
huileuse - Beurre de karite - Spatule

- Autre - Mélangeur

- Vitamine E - Des boites pour la creme
Phase C - Conservateur - Thermometres

- Parfum

e Mode d’opératoire

» Préparation des solutions du mucilage

Les solutions du mucilage de concentration comprises entre 0.2 et 0.6 % ont été
préparees en mélangeant des quantités appropriées de poudre dans 1’eau distillée, suivi par

une agitation de 5 a 6 h pour assurer la dissolution compléte du mucilage.
» Préparation de la phase aqueuse

La préparation de la phase aqueuse (phase A) consiste a faire chauffer dans un bécher

porté a 70°C dans un bain marie jusqu'a fusion compléte des composants.
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» Préparation de la phase huileuse

La préparation de la phase huileuse (phase B) exige la fusion compléte des

composants, en les mélangeant dans un bain marie a 70°C.
» Préparation de la créme

On procéde a la préparation de quatre cremes différentes type huile dans 1’ecau (H/E)
contenant solutions du mucilage de Malva Sylvesris L de concentration différente comprise
entre 0.2 et 0.6%.

Apres fusion complete des différents ingrédients, la phase aqueuse a été ajoutée par
portions a la phase huileuse sous agitation continue a 70°C. Une fois cette étape terminée et
la température chute a 45C°, le parfum et la vitamine E ont été ajoutés a 1’émulsion. Enfin,
le produit fini a été conditionné dans un récipient approprié. La figure 11.19 présente les

différentes cremes préparees contenant des concentrations variées du mucilage.
it ¥
B
5
. “ s
/ % o, 2

D

Figure 11.17 : Aspect des cremes préparées contenant différentes concentrations du
mucilage (0.2%,0.3%, 0.4%, 0.6 %).

11.7.1 Caractérisation organoleptique

Les propriétés organoleptiques d'un produit jouent un réle essentiel dans sa perception
avant usage ou consommation et dans son appréciation lorsqu'il est consommé ou utilisé.
[104].

Les caractéristiques : aspect physique (opaque, transparente), la couleur, ’odeur, la

texture (lisse, rugueuse...), la séparation de phase (oui ou non), la sensation immédiate de la
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peau (Hydratante, granuleuse ou non, légére, grasse ou non, rafraichissante, fraiche, film
formé apres séchage...) et I’homogénéité (oui ou non), ont été évaluées par observation

visuelle.

11.7.2 Résultats et discussions

L évaluation des volontaires a démontré que les quatre crémes étaient homogenes et
opaques, de couleur blanche, sans séparation de phases ni formation de film apres

application, avec une facilité d’élimination par lavage. Les résultats organoleptiques sont

résumés dans le tableau 11.13.

Tableau 11.13 : Résultats organoleptiques.

Concentrations (%) 0.2 0.3 0.4 0.6
Couleur Blanche Blanche Blanche Blanc salle
Homogénéité Oui Oui Oui Oui
Texture Lisse Lisse Lisse Pate Dure
Odeur Acceptable Acceptable Acceptable Acceptable
Sensation immédiate | Hydratante plus | Hydratante o o

de la peau lGgere lGgere Hydratante Iégere | Dure et élastique
Note moyenne 8.5 8.0 7.75 2.0

La qualité des formulations est estimée a travers des évaluateurs internes et externes

pour garantir qu'elles répondent aux attentes des consommateurs et respecte les normes de

qualité. Ces évaluateurs donnent des notes et des descriptions qualitatives des produits

obtenus.

L’avis prédominant des testeurs sur la creme de 0.2% était tres positif par rapport aux

autres avec une odeur agréable rafraichissante et caractéristique, une texture lisse et

onctueuse, un aspect physique trés cohérent, en plus d’une sensation immédiate hydratante

puis légere apres application.

En plus des résultats satisfaisants, c’est la plus petite quantité¢ de poudre du mucilage

qui a donné les meilleures propriétés organoleptiques.
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Les proprietés organoleptiques de la créme contenant 0.6% de mucilage n’étaient pas
acceptables car la creme était trés dure, difficile a étaler et avec une couleur plus foncée par

rapport aux autres formulations.

11.7.3 pH des différentes formulations

1g de chaque formulation a été dilué dans 25 mL d’eau distillée. Le pH a été déterminé
a ’aide d’un pH-metre étalonné avec des solutions tampons standard (pH 4,7 et 10) avant

chaque utilisation. Trois mesures dépendantes de chaque solution ont été effectuées [104].

11.7. 4 Résultats et discussions

Les valeurs du pH des formulations sont montrées dans le tableau I11.14, ou elles étaient

toutes légérement acide

Tableau 11.14 : pH des formulations.

Concentration (%) 0.2 0.3 0.4 0.6

pH 6.36 6.30 6.27 6.22

Le manteau acide joue un réle de barriére protectrice pour la peau, puisqu’il neutralise
les agresseurs alcalins tels que les nettoyants de surface agressifs, inhibe la croissance
bactérienne et maintient et régénére un environnement acide optimal, afin que la flore

naturelle de la peau puisse bien se développer [105].

11.8 TESTS DE STABILITE

11.8.1 Tests de stabilité préliminaires

Afin de choisir la formule idéale, les tests de stabilité sont nécessaires en raison de
leur capacité prédictive. Pour cela, les formulations sont soumises a des situations visant a
accélérer les changements qui peuvent survenir dans les conditions de marché. Les résultats
des tests de stabilité ne sont pas absolus, mais ont une bonne probabilité de succes et
permettent de choisir la formule idéale

Les trois formulations contenant des concentrations différentes du mucilage (0.2 -0.3-

0.4 %) ont été soumises aux tests de stabilite.
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Formulation Matériels
Creme 0.2 % en mucilage. Tubes a essai.
Créme 0.3 % en mucilage. Centrifugeuse
Créme 0.4 % en mucilage. Bain thermostatique.
Congélateur.
Etuve.
pH-métre.

a. Stabilité apreés centrifugation

La centrifugation a été réalisée sur des formulations aprés 24 h de leur préparation a
3000 tr/min pendant 30min & température ambiante. L’aspect, ’homogénéité et les
caracteéristiques organoleptiques ont été évaluées par des analyses macroscopiques [106] La

figure I1.20 montre I’état des tubes contenant les crémes apres centrifugation.

L&k
A

Figure 11.18 : Resultat de teste de stabilité apres centrifugation.

b. Stabilité au stress thermique

Les cremes (0.2 -0.3-0.4 %) ont été soumises a un bain thermostatique chauffé réglé
pour une plage de 40 a 80 °C, avec augmentation de température a des intervalles de 5 °C et
un maintien de 30 min pour chaque tempeérature. [106]. La figure I1.21 illustre les résultats

de ce teste.
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Figure 11.19: Résultat de teste de stabilité apres le stresse thermique.

c. Stabilité aux cycles de congélation/décongélation

Les échantillons ont été soumis a 4 + 2 °C/24 h puis a 45 + 2 °C/24 h. Les
caractéristiques organoleptiques, la détermination du pH, ont été évaluées avant et apres les

tests de stabilité préliminaires [106]. La figure I1.22 ci-dessous présente les résultats obtenus.

Figure 11.20 : Résultat de teste de stabilité apres congélation -décongélation.

11.8.1 Résultats et discussions

Les trois formulations de creme présentent une parfaite stabilité aprés la
centrifugation. Elles gardent la méme homogenéité, couleur et texture En plus, l'absence de
séparation de phase aprés ce traitement est un facteur trés positif dans I'évaluation de la
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stabilité, étant donné que lorsque la séparation de phase se produit, toutes les caractéristiques

des émulsions sont affectées

Les crémes testées étaient instables au stress thermique, ou on avait noté une

séparation de phases a des températures supérieures a 60 C°.

Concernant les propriétés des crémes soumises aux cycles de congélation-

décongélation montrent des modifications significatives (Figure 11.22). Bien que les

échantillons restent homogeénes et que les caractéristiques sensorielles restent stables. Les

résultats des tests de stabilité préliminaires sont résumés dans le tableau II.15 ci-dessous.

Tableau 11.15 : Résultats des tests de stabilité préliminaires.

0.2% 0.3% 0.4 %
Avant Apres Avant Apres Avant Apres
Blanche Blanche
Centrifugation homogene homogéne Blanche
g lisse odeur Stable lisse odeur Stable homogéne | Stable
agréable et agréable et lisse odeur
caractéristique caractéristique
X Instable a Instable a
Blanche Instable a Blanche : artir de
X : X partir de | Blanche p
homogene partir de 60 | homogene o \ 60 C°
Stress . . : 60 C homogeéne
thermique lisse odeur ¢ lisse odeur Apparition |lisse odeur it
g agréable et Apparition de |agréable et PP Apparitio
s s de 2 Dove nde 2
caracteristique |2 phases caracteristique
phases phases
Stable et
Stable et homoaene
Creme Stable et homogéne |Blanche g
N Blanche N avec une
Blanche homogéne X avec une  |homogene .
_— A i Homogene i . fine
Congélation | homogene avec une fine | . fine Lisse odeur
. - . lisse odeur ] couche
/déconggélation | Lisse odeur couche grasse ) couche agréable et .
. N agreable et . , . .. |grassea
agréable et a cause des s grasse a caractéristiq
s s . caracteristique cause des
caracteristique |bulles d’air cause des |ue
, bulles
bulles d’air , .
d’air
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11.8.2 Tests de stabilité accélérés

Les changements des paramétres macroscopiques (aspect, homogénéité, couleur,
odeur) et du pH, ont été enregistrés pendant 35 jours a température ambiante (25°C), apres
24 h de la préparation des formulations et au 35°™ jour de conservation [107].

11.8.3 Résultats et discussions

Dans le développement d'un produit cosmétique, il est important de prendre en

considération la stabilité de lI'apparence de la formulation et de ses propriétés physiques.

Les formulations différentes ont presque gardé leurs propriétés organoleptiques
initiales aprés 24h et 35jours. En contrepartie, il y avait une diminution de la valeur du pH

durant les 35 jours de conservation.

Ce changement du pH pourrait étre associé a la dégradation de certains composants de
la phase huileuse produisant des acides gras libres. Les résultats sont consignés dans le
tableau II.16.

Tableau 11.16 : Résultats des tests de stabilité accelérée apres 24h et 35 Jours de

conservation a T ambiante.

Temps de conservation | Homogénéité | Couleur Odeur pH
24H Présente Blanche Agreaplfa e.t 6.36
0.2% caractéristique
. , d
35] Présente Blanche Pas de 6.10
changement
, dable et
24H Présente Blanche Agrea, ?e. 6.30
0.3% caractéristique
. , d
35] Présente Blanche Pas de 591
changement
Agréable et
24H Présente Blanche grea, ?e. 6.27
0.4% caractéristique
. , d
35] Présente Blanche Pas de 5.70
changement

En général, les cremes produites au cours de ce travail étaient stables dans différentes
conditions de stockage, a I'exception de quelques changements insignifiants qui devront étre

rectifiés.
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11.9 1.activité antibactérienne de la créme

Dans les domaines cosmeétique et alimentaire, I'activité antibactérienne est essentielle
pour prévenir la contamination microbienne des produits. Dans l'industrie cosmétique, elle
est utilisée pour prévenir la croissance de bactéries dans les produits de soins personnels, ce

qui assure leur qualité et la sécurité pour les consommateurs.

Notre choix est porté sur la créeme de 0.2% a cause de son efficacité et a éte bien évaluer

par I'utilisateur.

Pour évaluer l'activité antibactérienne de la creme contenant 0,2% du mucilage, une
méthode des puits a été employée, impliquant plusieurs étapes. Tout d'abord, les souches
bactériennes sélectionnées, notamment Pseudomonas, Bacillus cereus, Escherichia coli et
Staphylococcus, ont été préparées pour I'expérience. Ensuite, des puits ont été créés dans
un milieu gélosé, et la creme du mucilage a été ajoutée dans chaque puits. Les cultures
bactériennes ont ensuite été ensemencées dans les puits et incubées pendant une période

d’une journée. La figure 11.23 montre ’activité antibactérienne.

Figure 11.21 : Résultat de I’activité antibactérienne de la créme.
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Résultats et discussions

Tableau 11.17 : Diamétre de la zone d’inhibition de la créme contient du mucilage de
Malva Sylvestris L.

Parametres Résultat L’unité
Escherichiacoli  ATCC :3938 22 20 mm
Pseudomonas ATTC : 27863 20 17 mm

Staphylococcus aureus ATCC : 9144 18 14 mm
Bacillus cereus ATCC : 10876 25 26 mm

La sensibilité est classée comme suit :

= Non sensible (-) ou résistante : diamétre < 8mm.

= Sensible (+) : diamétre compris entre 9 a 14mm.

= Tres sensible (++) : diamétre compris entre 15 a 19mm.

= Extrémement sensible (+++) : diamétre > 20mm.

L’analyse des résultats a révélé une inhibition significative de la croissance
bactérienne pour toutes les souches testées (voir le tableau I1.17) surtout Bacillus cereus,

indiquant une activité antibactérienne efficace de la creme de mucilage a 0,2
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Cette étude s'est concentrée sur la valorisation du mucilage de la plante spontanée
Malva sylvestris L, obtenu par différentes méthodes d’extraction, tant conventionnelles
quelaborées. Les résultats ont révélé que le rendement d'extraction par micro-ondes est de
8,5 %, supérieur a celui par aux ultrasons est le plus faible, avec seulement 5,5 %. Il a été
noté que le rendement d'extraction varie également en fonction de la température,
I’augmentation de cette derniére augmente la teneur de mucilage. La méthode par micro-
ondes présente un avantage significatif par rapport aux autres méthodes permettant une

extraction plus rapide et une teneur en mucilage plus élevée.

Le potentiel qu’offre la spectroscopie ATR-IRTF a été exploité pour réaliser trois

types d’analyse a savoir :

() Identification des groupements fonctionnels dans le mucilage de Malva
sylvestris L a révéle la présence de groupes hydroxyle, méthyle, carboxyle et
amide, caractéristiques des polysaccharides et des protéines.

(i) Un coefficient de corrélation de 0.6795, calculé pour la zone spectrale
spécifique comprise entre 1493-1181 cm™, souligne une différence
significative dans la composition chimique du mucilage obtenu par micro-
ondes par rapport a celui obtenu par le procédé classique. Ces résultats
soulignent I'importance du choix de la méthode d'extraction en fonction des
applications visées pour le mucilage, en vue d'obtenir les propriétés ciblées.

(iii)  Additionnellement a cette étude qualitative, le potentiel de la spectroscopie
IRTF a permis la prédiction de la teneur du mucilage dans la plante brute Malva
sylvestris L sans aucun traitement préalable et ce, en utilisant la bande spectrale
caractéristique de mucilage située entre 1292 et 1187 cm™. La teneur prédite

est de l'ordre de 8% une valeur comparable a celle obtenue par gravimétrie.

Les analyses de mucilage de Malva sylvestris L. ont donné une composition de 20%
en protéines et de 35% en sucres totaux. La présence de sucres suggere des propriétés
épaississantes et émollientes, tandis que les protéines pourraient contribuer a sa viscosité et
a ses propriétés adhésives, ce qui pourrait affecter ses propriétés globales et ses applications

dans divers domaines.
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Les monosaccharides présents dans le mucilage de Malva sylvestris L ont été identifiés
par chromatographie sur couche mince (CCM). Les résultats obtenus confirment la présence

de galactose, arabinose et rhamnose.

Le mucilage a présenté des propriétés fonctionnelles intéressantes, notamment une

bonne capacité et stabilité d’émulsion et moussante, qui dépendent de sa concentration.

Le pH du mucilage a été relevé a 6,52, ce qui est correspond a une acidité légere
convenable a une créme hydratante. La masse volumique du mucilage a été mesurée et donne

une valeur égale a 0,80g/cm®.

Le mucilage présente un taux d’humidité de 10,7% et une teneur en matiere seche de
89,3%, ce qui contribue a prévenir la croissance microbienne et a prolonger la durée de
conservation. La haute concentration en matiere seéche suggére une richesse significative en
substances actives dans le mucilage, augmentant potentiellement son efficacité dans diverses

applications.

Les analyses révelent que le mucilage de Malva sylvestris L. contient 20% de cendres
et 80% de matiére organique. Une teneur en cendres aussi élevee indique une richesse
notable en minéraux inorganiques essentiels, tandis que la forte proportion de matiére

organique (80%) souligne la présence concentrée de composés bioactifs.

Pour les tests biologiques, le mucilage a montré une activité antioxydante significative,
ce qui le rend prometteur pour des applications en tant qu'antioxydant naturel. Bien que
I'activiteé antibactérienne directe ait été nulle, les résultats des contréles microbiologiques ont
confirmé l'absence de micro-organismes pathogénes, renforcant ainsi sa sécurité

d'utilisation.

De plus, I'intégration du mucilage dans une creme cosmétique a montré une excellente
stabilité et des propriétés remarquables, cela confirme sa valeur dans des formulations de

qualite.

En conclusion le mucilage de la plante sauvage spontanée Malva sylvestris L est un
ingrédient naturel multifonctionnel précieux pour les domaines cosmétique, pharmaceutique
et l'agro-alimentaire. Ses propriétés physico-chimiques, fonctionnelles et biologiques lui
permettent de stabiliser les émulsions et les mousses, de prévenir la contamination

microbienne et d’offrir des propriétés antioxydantes.
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