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Résumé

L’objectif de ce travail est d’étudier I'influence de quelques parametres tels que la
concentration du solvant dans la solution d’extraction, le rapport liquide-solide (volume de
solution-masse de fruit), la température, le temps de contact, le mode d’agitation sur la
tension superficielle et la turbidité de 1I’extrait du fruit jaune clair de la plante Melia

azedarach.
Abstract

The objective of this work is to study the influence of a few parameters such as the
concentration of the solvent in the extraction solution, the solid-liquid ratio (solution volume-
fruit mass), the temperature, the contact time, the mode of agitation on the surface tension

and turbidity of the extract of the light yellow fruit of the Melia azedarach plant.
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Introduction générale

L’¢tude de la chimie des plantes médicinales est toujours d’une actualité malgré son
ancienneté. Cela tient principalement au fait que le regne végétal représente une source
importante d’une immense variété de molécules bioactives. Cette matiére végétale contient
un grand nombre de molécules qui ont des intéréts multiples mis a profit dans 1’industrie
alimentaire, en cosmétologie et en pharmacie. Parmi ces composés on retrouve, les

coumarines, les alcaloides, les acides phénoliques, les tannins, les terpenes et les flavonoides
[1].

Les polyphénols sont en effet doués de multiples vertus thérapeutiques, ils jouent un
role trés important, principalement, dans la lutte contre les cancers, les maladies
cardiovasculaires et la peroxydation lipidique, expliquant de ce fait leur grande utilisation
dans la fabrication des médicaments. Ils interviennent aussi dans la protection des plantes
contre les différentes attaques microbiennes (surtout fongiques) risquant de causer la perte

d’une grande quantité de végétation.

Les composes polyphénoliques constituent une partie importante du groupe bioactif.
Ces composés constituent une famille diversifiée comportant plus d’un groupe hydroxyle
avec une structure allant d’une simple molécule a un polymere complexe. Les composés sont
naturellement présents en petites quantités dans divers aliments, arbustes et plantes
médicinales comme le thé, les raisins, les légumes, le vin, les céréales, le café, I'eucalyptus et
le neem. Les polyphénols possedent des propriétés antioxydantes, anticancérogénes, anti-

inflammatoires et antimicrobiennes [2-7].

Melia azedarach est connue comme une importante source de nombreux composés
bioactifs caractérisés par leurs multifonctions exploitées aussi bien en médecine
(anticancéreux, anti-oxydants, anti-microbiens, anti-inflammatoires et immunosuppresseurs)
que dans la protection phytosanitaire pour leurs activités insecticides, anti-appétants,
régulation de la croissance et la capacité de prévention des maladies [8]. Le fruit de cette

plante est riche en acides gras dont I’acide stéarique, substance tensioactive.

Par ailleurs, Il'utilisation de composés bioactifs dans différents secteurs

(pharmaceutique, alimentaire et chimique) nécessite une méthode plus appropriée pour

1
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extraire ces composants actifs des matiéres végetales. L'extraction consiste a séparer les
parties bioactives de tissus veégétaux des composants inactifs ou inertes en utilisant des
solvants sélectifs dans les procédures d'extraction [9]. Le choix d'une technique d'extraction
appropriée est également important, car elle est utilisée pour éliminer les constituants
solubles souhaitables, en éliminant ceux qui ne sont pas nécessaires a l'aide des solvants[10].
Ainsi, plusieurs parametres ont une influence directe sur la qualité de I'extrait et I'efficacité de
la technique, y compris la nature chimique des composeés, la méthode d'extraction utilisée, le
type et la concentration de solvant, la granulométrie des particules de 1’échantillon, le temps

et la température d'extraction [11] .

L’objectif de présent travail consiste donc a déterminer les conditions d’extraction
convenables des composés bioactifs a partir d’une pulpe (fruit de Melia azedarach), et ainsi
montrer I’effet des paramétres suivants : la concentration du solvant, le rapport liquide :
solide (volume de solution : masse d’échantillon), le temps d’extraction, la température
d’extraction et le mode d’agitation sur la tension superficielle et la turbidité des extraits du

fruit de la plante Melia azedarach.

Afin d’améliorer la lisibilité et la structure du manuscrit, ce dernier est organisé en

trois grandes parties :

e La premiére partie concerne la description des techniques d’extraction, une synthese
des données bibliographiques sur la plante Melia azedarach et les composés
phénoliques,

e La deuxieme partie présente le matériel et les méthodes utilisés pour étudier
I’influence des paramétres opératoires sur la tension superficielle et la turbidité de
I’extrait,

e Latroisieme partie est consacrée aux résultats et discussion.
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1.  Méthodes de separation en génie des procédés
Une méthode de séparation est une technique qui permet de séparer deux ou plusieurs
composants d’un produit. L’objectif de la séparation peut étre la purification, la concentration
d’une solution, le fractionnement d’un mélange, 1’enrichissement d’un composé, 1’isolement

d’une substance active, le traitement d’eaux usées, etc. La separation se produit quand :

— les composes possédent des propriétés physiques différentes (masses volumiques, tailles
ou propriétés particulieres) qui permettront une séparation mécanique ;
— un equilibre se produit entre deux phases ;
— les vitesses de transfert sont différentes.
Nous abordons brievement quelques méthodes de séparation.
1.1.Extraction liquide-liquide

L’extraction liquide-liquide constitue une opération unitaire du génie chimique et du
génie des procédés. Elle doit son origine a la chimie analytique dont les méthodes
d’identification des especes en solution sont fondées sur des techniques de séparation. Plus
précisément, 1’extraction liquide-liquide est un procédé qui permet la séparation de deux ou
plusieurs constituants d’un mélange en mettant a profit leur distribution inégale entre deux

liquides pratiquement non miscibles.

Généralement, on met en contact intime une solution d’alimentation, contenant les
constituants a séparer (solutés) avec une seconde phase liquide appelée solvant souvent
composée d’un extractant et d’un diluant, voire d’un modificateur de phase, qui extrait

préférentiellement un ou plusieurs des solutés.

Selon la nature des interactions mises en jeu par l'extractant, les phénoménes

d'extraction sont classés en quatre catégories essentielles qui sont :
1. L'extraction par solvatation
2. L’extraction par échange de cations
3. L’extraction par chélation

4. L’extraction par échange d'anions
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1.1.1. Extraction par solvatation
L’extraction par solvatation est mise a profit lors de I’emploi d’extractants non acides,
qui possedent des groupements donneurs d’électron : O, N, S, P. L’extraction est réalisée par
déshydratation de M" suite a la substitution, dans la premiére sphére d’hydratation, des
molécules de H,O par celles du solvant. L’entité extraite est une paire d’ions, électriquement
neutre. Les solvatants les plus utilisés sont les éthers, les cétones, les alcools et les composés
phosphorylés. L’équilibre d’extraction du cation M"" associé a I’anion A” est régi par

’équation : M™ +n X +e E & MXnE,

<

ou
E: le composé organique (extractant) ou solvant,
M™ : jon métallique,

X : contre ion ou anion associé¢ a M™,

1.1.2. Extraction par chélation

En général, I’ion métallique (M™) extrait en phase organique est solvaté sous forme
d’espéece neutre. La neutralité de la charge électrique des entités organiques et la coordination
de I’élément extrait sont assurées respectivement par échange protonique et par solvatation.
Pour répondre a ces exigences lors du phénoméne d'extraction par chélation, la molécule
d'extractant fonctionne a la fois comme échangeur de cations et comme solvatant. Elle doit
donc renfermer, d'une part, un groupement fonctionnel acide faible OH™ ou SH et, d'autre
part, un atome donneur d'¢lectrons, le plus souvent un atome d‘oxygeéne, de soufre, de
phosphore ou d’azote susceptible d’engager un doublet électronique et d’établir avec le métal
extrait une liaison chimique. C’est ce caractére de base de Lewis hydrophobe qui est a la base
de la substitution des molécules d’eau de coordination par 1’extractant. Dans ce cas de
chélation (ou I’extractant est un monoacide), le nombre de molécules chélatantes présentes
dans le complexe extrait est égal & la charge du cation M™. Il importe d’indiquer que lors de
ce phénomene, 1'échange ionique est combiné au processus de solvatation. L’extraction des
cations métalliques est trés faible a partir des solutions aqueuses fortement acides.
Néanmoins, ces solutions conviennent mieux a 1’extraction en retour dite aussi réextraction
ou non extraction. Les solvatants les plus utilisés sont souvent des composés oxygénés, parmi

lesquels on peut citer :

- Les alcools : éthanol, méthanol
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-Les éthers : 1’éther et les éthers de glycol

- Les esters : acétate d'éthyle

- Les cétones : acétone

- Les acides : acide acétique

- Le diméthylformamide (DMF),

- Le diméthylsulfoxyde (DMSO),

- L'hexaméthylphosphorique triamide (HMPT)

1.1.3. Extraction par échange cationique
Les extractants appartiennent a la classe des acides et échangent leur hydrogene acide
avec le cation métallique, formant ainsi un sel neutre dans la phase organique. Cependant leur
efficacité d'extraction dépendra de leur pouvoir acide. Ainsi, les acides carboxyliques
présentent une efficacité d’extractions plus faibles que celle des acides sulfoniques et

phosphoriques.

Dans le cas d'une extraction par échange de cations, la réaction entre I'acide RH
présent en phase organique avec le cation métallique (M™) de la phase aqueuse est la

suivante :
M™ +m RH < MRm + mH"
La constante d’équilibre, Km, est donnée par 1’expression :

_[MRy J[HH™

[M™F][RH]™
Le coefficient de distribution D est donné par la relation :

MT _ [MRm]

D= —
MT  [Mm+]

Ce qui permet d’obtenir la relation logarithmique :

log D =log Km+ m pH + m log[RH ]
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Lorsque le cation métallique est a 1’échelle de traces, on peut négliger la
consommation de I’agent extractant lors du phénoméne de distribution du Mm+. Ceci permet

d’écrire :
Cru=[RH]
Crn étant la concentration analytique de 1’extractant. L’expression (....) devient :
log D = log Km + m pH + m log Cry

Cette relation simplifiée n'est exploitable que lorsque le métal n'est extrait que sous la
forme d'une seule espéce (m nombre entier) et lorsque 1’extractant est en exces. Elle montre
que D dépend de la constante de stabilité du complexe MRm, de la concentration de

I'extractant, de la charge du cation métallique et du pH de la solution aqueuse.

Le mécanisme d'extraction des métaux par des extractants acides, dépend souvent des
propriétés du diluant utilisé. Pour les acides organophosphoriques ou carboxyliques, on
assiste parfois a l'association de l'extractant en dimeres ou polymeres dans la phase
organique. Une telle association résulte surtout de liaison hydrogene et modifie

considérablement leurs propriétés extractives[12] .

1.1.4. Extraction par échange d’ion
Certains milieux aqueux complexent les cations métalliques en formant des especes

anioniques. L’extraction peut €tre décrite par I’équilibre général suivant:
Mm* +n A” > MA,™™
Avec:n>m

Ces entités ne sont extraites qu’en présence d’un extractant possédant un anion

pouvant €tre échangé contre 1’anion métallique, soit:
MA,;" Co=m +(n-m). (B* , X~ )o M A,B ™™ + (n-m) X~

Les principaux extractants qui relevent de ce mécanisme sont les cations ammonium
et arsonium. Les plus utilisés restent les sels d’ammonium quaternaires et les amines tertiaires

a longues chaines carbonées[13] .
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1.2.Extraction liquide-solide
L’extraction liquide-solide ou I’extraction en phase solide (Solid Phase Extraction,
SPE) est un procédé de transfert de matiere d’une ou de plusieurs especes d’une phase liquide
(en général, aqueuse) vers une phase solide. Elle est apparue a la fin des années 1960 et
connait un essor considérable. Aujourd’hui, elle représente une part importante a I’échelle de
laboratoire et industriel dans le cadre de développement des technologies de séparation et de
purification. Comme pour I’extraction liquide-liquide, le soluté A se partage entre deux

phases, liquide et solide, et 1’équilibre suivant s’établit:
Aliquide <> Asolide

[Ciiquige Jet [Csolige Jreprésentent, respectivement, les concentrations du soluté A dans la phase

liquide et dans la phase solide.

Le coefficient de distribution (partage) D est défini par la relation suivante :

— [C solide ]
[C liquide ]

1.2.1. Chromatographie
La chromatographie est une méthode physique de séparation basée sur les différences
d’affinité des substances a analyser a 1’égard de deux phases, 1’une stationnaire ou fixe,
I’autre mobile. Selon la technique chromatographique mise en jeu, la séparation des
composants entrainés par la phase mobile, résulte soit de leur adsorption et leur désorption
sur la phase stationnaire, soit de leur différente solubilité dans chaque phase. On peut classer
les méthodes chromatographiques selon la nature des phases utilisées ou celle des

phénomenes mis en ceuvre dans la séparation.

1.2.3.1  Chromatographie sur couche mince (CCM)

Cette méthode se repose sur la séparation des différents constituants d’un extrait selon
leur force de migration dans la phase mobile qui est en général un mélange de solvants,
adapté au type de séparation recherché, et leur affinité vis-a-vis la phase stationnaire qui peut
étre un gel de polyamide ou de silice. Elle nous permet d’avoir les empreintes du contenu de

I’extrait.

1.2.3.2  Chromatographie sur papier (CP)
Cette technique de séparation repose sur le phénoméne de partage des constituants
d’un extrait entre la phase stationnaire et la phase mobile. Elle utilise une phase stationnaire

7
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constituée par 1’eau elle-méme absorbée par la cellulose du papier ou liée chimiquement a
elle. La phase mobile est le plus souvent un mélange trés polaire de solvants organiques et de
I’eau, qui entraine les molécules séparées avec des vitesses différentes, selon leur degré
d’affinité vis-a-vis des deux phases. Elle est généralement appliquée pour la separation et
parfois la purification des produits en faible quantité, soit en mode monodimensionnel ou

bidimensionnel.

1.2.2. Adsorption
La technologie de séparation par adsorption est le processus au cours duquel des
molécules d’un fluide (gaz ou liquide), appelé adsorbat, viennent se fixer sur la surface d’un
solide, appelé adsorbant. Par la surface du solide, on sous-entend les surfaces externes et
internes engendrées par le réseau des pores et cavités a I’intérieur de 1’adsorbant. Il existe
deux types de processus d’adsorption: adsorption physique (ou physisorption) et adsorption

chimique (ou chimisorption).

» La physisorption est une adsorption de type physique, ou la fixation des
molécules d’adsorbat sur la surface d’adsorbant se fait essentiellement par le
biais des forces de van der Waals et les forces dues aux interactions
¢lectrostatiques. L’adsorption physique se produit sans modification de la
structure moléculaire et elle est parfaitement réversible.

» La chimisorption est une adsorption de type chimique, qui résulte des forces
de liaison de nature chimique, nettement supérieures aux forces de van der
Waals avec mise en commun d’un transfert d’électrons. Dans cette adsorption,
il y a des ruptures et des créations de liaisons chimiques en surface entre le
réactif et les sites actifs de I’adsorbant. Le processus est beaucoup moins

réversible et méme parfois irréversible.

1.2.3. Electrophorése
C’est une des nombreuses techniques de séparation et d’analyse de particules chargées
par migration différentielles sous I’action d’un champ électrique. Des particules chargées sont
donc placées dans un champ électrique créé par une tension continue et se déplacent vers le
pole de signe opposé a leur charge a une vitesse proportionnelle a cette charge. Si on dépose
une espece anionique (chargée négativement), elle migrera vers 1’anode (+) et une espece

cationique (chargée positivement) du c6té de la cathode (-)[14] .




Partie bibliographie

Principe

L'électrophorese consiste a faire migrer et a fractionner grace a un champ électrique,
et dans un tampon de pH déterminé, les constituants separés en fonction de leur charge
électrique. Ce principe d'electrophorése s'applique aux protéines et pour qu'ils puissent
migrer, elles doivent étre ionisées. C'est ce qui se produit lorsque le milieu est au pH alcalin
supérieur au pH isoélectrique (pHi) de différentes protéines[15] .

1.2.3.3 Appareillage d’électrophorése

L’ appareillage usuel est constitué d’ :

* un genérateur du courant continu stabilisé relié aux électrodes de la cuve. Ce courant
crée un champ électrique qui va permettre de faire migrer les molécules.

* une cuve d’électrophorése fermée (horizontale ou verticale) et éventuellement
thermostatée comportant deux compartiments. Chaque compartiment est rempli du tampon de
migration.

* des accessoires comme le support d’électrophorese, les plaques de verre pour couler
le gel et les peignes pour creuser des puits dans le gel, dans lesquels les composés a analyser
seront deposés [16].

Types d’électrophoreése

L’électrophorése peut étre en des conditions non dénaturantes ou en des conditions

dénaturantes.

Electrophoreése en des conditions non dénaturantes

Les molécules sont séparées dans leur état le plus proche possible de leur état natif. La
vitesse de migration dépend de la charge native de la molécule et de sa structure
tridimensionnelle [15].

Electrophorése en des conditions dénaturantes

Les molécules sont soumises & un traitement dénaturant avant la séparation
électrophorétique, détruisant la structure tridimensionnelle native. La séparation est donc en
fonction de la masse moléculaire. Les agents de dénaturation sont le SDS (Sodium Dodécyl
Sulfate) et le B-mercaptoéthanol qui réduit les ponts disulfures des protéines. Le SDS est un
dénaturant doux et un surfactant, il agit sur les protéines de plusieurs fagcons: - Si la protéine
est oligomérique, ses sous unités sont séparées les unes des autres. - 1l se fixe sur les

protéines, les tapissant de charge négative. Les protéines transformées en manopolyanions,
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possedent toutes la méme mobilité électrophorétique. La charge négative globale permet la
migration vers 1’anode, mais les molécules sont séparées uniquement en fonction de leur

masse moléculaire [15].
Electrophoreése en veine liquide (électrophorese libre)

I1 s’agit de la premiére méthode élecrophorétique décrite. La solution échantillon est
placée dans un tube en U et recouverte d’une solution tampon de densité plus faible que celle
de I’échantillon pour éviter les courants de convection. Les électrodes sont placées dans le
tube ou 1’on applique le champ électrique. La migration dans ce cas s’effectue au sein d’un
liquide constitué par une solution tampon de pH et de concentration convenable dont les ions
conduisent le courant d’un poéle a un autre. Ce type de d’électrophorése présente de multiples
inconvénients (Appareillage couteux, mise en ceuvre longue et délicate, séparation

incomplete des particules) [17].
Electrophorese de zones

Les principales applications utilisent un support poreux stabilisant la phase liquide :
on parle alors d'électrophorése sur support ou d'électrophorése de zones. Le mélange a
séparer est déposé sur un support convenable, poreux et imprégné de tampon (papier, dérivés
de cellulose, polyoside « agarose », polyacrylamide...). Le support doit étre homogeéne,
poreux et inerte. Cependant, la condition d'inertie n'est jamais respectée et le support joue un

role plus ou moins important dans la séparation.

Les différents types d'électrophoréses de zones sont souvent nommés en fonction du
type de support :

Electrophorése sur papier

Assez peu résolutive, cette technique d'électrophorese est surtout destinée a séparer
des molécules de petite taille, dont les acides aminés. Des phénomenes d'interférence liés a la
charge des acides aminés et de la cellulose du papier interviennent de facon notable. Une
goutte de solution contenant I'échantillon & analyser est déposée sur une bande de papier, puis
séchée. La bande de papier est humidifiee avec un tampon convenablement choisi, puis les
deux extrémités de la bande sont plongées dans deux réservoirs contenant le tampon. Chaque
réservoir est connecté a une électrode. Un champ électrique continu est appliqué, et les acides

aminés se déplacent en fonction de leur charge nette. En fin d'électrophorese, la bande de
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papier est séchée puis les acides aminés sont revélés par une réaction colorimétrique telle que

celle a la ninhydrine [18] .

Electrophorése sur acétate de cellulose

L'électrophorese se fait dans des conditions proches de celles de I'électrophorese sur
papier. Les bandes d'acétate de cellulose sont fragiles, mais elles limitent la diffusion des
molécules a séparer. La révélation des protéines se fait également par une réaction
colorimétrique (rouge de ponceau par exemple). Cette technique, peu résolutive, permet de
séparer grossierement des groupes de protéines. Elle est peu colteuse et permet une analyse

rapide des protéines sériques [19].

Electrophorése sur gel d‘amidon

L'électrophorese sur gel d'amidon est particulierement utile pour l'analyse et la
séparation des isoenzymes. Le principe de la technique repose sur une séparation
électrophorétiques des protéines sur une matrice poreuse composée d'un gel d'amidon, de pH
précis. Les enzymes présentes sont détectées en incubant le gel dans une solution contenant
un substrat spécifique de I'enzyme donnant lieu a un produit coloré. Les profils obtenus sont

désignés sous le nom de zymogrammes [18].
Electrophorése sur gel d'agarose

L'électrophorese sur gel d'agarose est une méthode utilisée en biochimie et en biologie
moléculaire pour séparer les protéines, I'ADN, I'ARN en fonction de leurs masses
moléculaires. Les molécules de plus petites tailles se déplacent plus rapidement et migreront

plus loin que les molécules de tailles supérieures[20] .
Electrophorése sur gel de polyacrylamide

Les gels, formés entre deux plaques de verre, sont obtenus par polymérisation d'un
mélange d'acrylamide (CH, = CH-CO-NH,) et de bisacrylamide (CH, = CH-CO-NH-CO-
CH= CH,), ce qui aboutit a la formation d'un réseau réticulé. Les concentrations en
acrylamide et le ratio acrylamide/bisacrylamide déterminent la taille des pores et donc les
capacités résolutives du gel. Ces techniques peuvent étre utilisées pour séparer des protéines
ou bien des acides nucléiques (de courte séquence en général) en condition native ou
dénaturante. L'électrophorése est realisee a lI'aide d'un montage vertical, les échantillons étant
déposés dans des puits localisés au sommet du gel [A].

11
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Electrophoreése capillaire

C'est une technique récente qui commence & se développer et qui offre
essentiellement les avantages de la rapidité, de la trés grande résolution et, partant, de la tres
grande sensibilité de la détection. L'électrophorése utilise un capillaire de silice de diametre
d'environ 50 pum et de longueur 1 m (rempli de tampon ou de gel), et des voltages €elevés (15
a 30 kV). Ceci aboutit a des vitesses de migration trés rapides des composés dans les
capillaires et ceux-ci sont détectés par absorption U.V., fluorimétrie ou conductimétrie
directement sur le capillaire, donc dans un volume trés faible. Ceci fournit donc une
sensibilité particulierement élevée (on injecte seulement quelques nanolitres de I'échantillon).
Les domaines d'application sont a priori nombreux : analyse de peptides, d'acides aminés,
d'oligonucléotides ... Le nombre de plateaux est de I'ordre de 500 000 par metre, ce qui
fournit une résolution remarquable (on peut séparer des peptides différant d'un acide aminé,
des mélanges complexes d'oligonucléotides, des fragments tryptiques de peptides ; la
méthode est utilisée pour tester la pureté de peptides ou d'oligonucléotides de synthése...). La
technique peut également s'appliquer a des molécules non ionisées en présence de micelles de

détergents appropriés[21].

1.3.Méthodes classiques d’extraction
L'extraction veut dire la séparation des parties actives de tissus végétaux ou animaux
des composants inactifs ou inertes a I'aide de solvants sélectifs. Les méthodes traditionnelles

sont celles utilisant les procédés de base les plus simples pour extraire le principe actif [22].

1.3.1. Extraction par macération

La macération (ou extraction par solvant a froid) est la méthode d’extraction solide-
liquide la plus simple. Elle consiste en la mise en contact du matériel végétal avec le solvant
sans ou avec agitation, habituellement a température ambiante. L’opération bien que
généralement longue et a rendement souvent médiocre, est utilisée dans le cas d’extraction de
molécules thermosensibles. Pour étre efficace, une macération sans agitation, peut durer de 4
a 10 jours environ ; ceci peut présenter quelques inconvénients. En termes de fermentation,
ou de contamination bactérienne notamment si le solvant utilisé est de 1’eau. Ces phénomeénes
peuvent entrainer une dégradation des molécules actives. En vue d’éviter ou de réduire ces
inconvénients, la macération peut étre opérée dans un récipient couvert, le tout a I’abri de la

lumiére et dans certains cas, maintenue dans un réfrigérateur[23,24] .
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Figure 1 : procédé d'extraction par solvant

1.4. Méthodes moderne d’extraction

1.4.1. Extraction par ultrasons (EUS)

L’extraction des composés bioactifs par ultrasons est une technique simple, efficace et peu

couteuse [26] qui offre beaucoup de reproductibilité en peu de temps, trois fois plus rapide

qu’une extraction simple par solvant. Elle est facile a mettre en ceuvre et peu consommatrice

de solvant et d’énergie. En effet, la matiére premicre

est immergée dans I’eau ou dans le

solvant, et en méme temps soumise a 1’action des ultrasons. Elle a été reconnue pour son

application potentielle dans 1’extraction des huiles essentielles (carvone, gingerols, huile

d’amande...), des protéines (soja), des polyphénols, des anthocyanines, des saponines, des

polysaccharides ainsi que dans la pasteurisation et la production de produits laitiers[25] .

Le principe de cette procédure est illustré sur la Figure 2.

Pression
acoustique

Ondes de
compression

Variation
de taille
des bulles

Figure 2 : Représentation schématique du phénomeéne de cavitation acoustique [26]
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L'ultrason fait référence aux ondes sonores qui générent des vibrations mécaniques
dans un solide, un liquide ou un gaz. A la différence des ondes électromagnétiques, les ondes
sonores peuvent se propager dans une matiere et elles impliquent des cycles d'expansion et de
compression lors de la propagation dans le milieu. L'expansion peut créer des bulles qui se
forment, se développent et s'effondrent dans un liquide. Prés d'une surface solide,
I'effondrement de cavité est asymeétrique et produit un jet de liquide a grande vitesse[27]. Ce

phénomene est appelé la cavitation acoustique.

1.4.2. Extraction assistée par microondes (EAM)

L'utilisation de ’EAM dans I'extraction de produits naturels a commencé a la fin des
années 1980 et, grace aux développements technologiques, elle est devenue I'une des
méthodes d'extraction les plus populaires et les plus rentables disponibles. Cette méthode
permet d'effectuer plusieurs extractions quantitatives d'échantillons en quelques minutes,
avec une reproductibilité améliorée et une consommation de solvant réduite. Une température
élevée et un contréle de la température peuvent également étre obtenus en utilisant ce

processus [28].

Les microondes sont des radiations électromagnétiques d'une fréquence de 0,3 a 300
GHz [30]. Les microondes sont transmises sous forme d'ondes, qui peuvent pénétrer dans les
biomatériaux et interagir avec des molécules polaires telles que I'eau dans les biomatériaux
pour créer de la chaleur. Par conséquent, les microondes peuvent chauffer un matériau entier
a la profondeur de pénétration simultanément. L'extraction assistée par microondes (EAM)
offre une livraison rapide d'énergie a un volume total de solvant et de matrice végétale solide
avec chauffage ultérieur du solvant et de la matrice solide, de maniére efficace et homogene.
Parce que l'eau dans la matrice végétale absorbe I'énergie microondes, la perturbation
cellulaire est favorisée par la surchauffe interne, ce qui facilite la désorption des produits

chimiques de la matrice, améliorant la récupération des nutraceutiques [29] .

1.4.3. Extraction par liquide pressurisé (ELP)

Cette technique alternative d’extraction est réalisée a pression élevée. Cela permet
d’augmenter la température d’ébullition du solvant et de réaliser 1’extraction a températures
plus élevées qu’a pression ambiante. La haute pression appliquée, le plus souvent comprise
entre 4 et 20 MPa, assure que le solvant se maintient a I’état liquide a la température

appliquée [30].
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Les temperatures élevées d’extraction favorisent le transfert de matiére et augmentent
les taux d’extraction, parce qu’elles impliquent généralement : une augmentation de la
capacité des solvants pour la solubilisation de solutés, une augmentation des taux de
diffusion, une meilleure rupture des liaisons soluté-matrice, une diminution de la viscosité du

solvant et une diminution de la tension superficielle [30, 31].

L’extraction par liquide pressurise est également connue comme extraction par
solvant sous pression, extraction par solvant sous critique ou extraction accélérée par solvant.
Lorsque I’eau est utilisée comme solvant, I’ELP est généralement appelée extraction a 1’eau
surchauffée, extraction avec de 1’eau sous-critique, extraction avec de 1’eau pressurisée ou
extraction avec de 1’eau chaude sous pression. L’ELP nécessite généralement moins de temps
et une plus faible consommation de solvant organique par rapport aux techniques
conventionnelles. L’utilisation de I’ELP pour I’extraction de polyphénols a partir de co-

produits de fruits et Iégumes a été brevetée [32].

1.4.4. Extraction par fluide supercritique (EFS)

L'extraction par fluide supercritique est une technique relativement récente qui
présente divers avantages par rapport aux methodes conventionnelles. Elle se fait a de basses
températures favorables a I'extraction des composés thermosensibles. Elle permet aussi
d'augmenter le rendement d'extraction de ces composés [33]. Le point critique d'une
substance pure est le plus haut point de température et de pression auquel la substance est a
I'état d'équilibre liquide-vapeur. Au-dessus de ce point, un fluide se forme et cet état est
appelé état supercritique. Le fluide supercritique possede a la fois les caractéristiques du gaz
et du liquide. Ce fluide de faible viscosité, de faible tension de surface et de fort coefficient
de diffusion peut pénétrer les micropores des cellules végétales afin d'extraire au mieux les

biomolécules [34].

Il peut ainsi permettre I'extraction d'une large variété de composés organiques. Vu sa
grande disponibilité, sa non-toxicité, son caractere non-inflammable et sa stabilité chimique,
le CO; est le solvant le plus utilisé a I'état supercritique pour I'extraction des biomolécules: T
= 31,1 °C et P = 73,3 MPa [33]. Cependant, les polyphénols ne sont pas totalement extraits
par le C02 supercritique a cause de leur forte polarité. L'extraction des polyphénols par cette
technique nécessite I'ajout des modificateurs organiques tels que le méthanol [35]. Parmi les

méthodes de séparation, les principales sont regroupées dans le Tableau 1.
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Procedé Agent de Force motrice ou Applications
séparation fonction

thermodynamique

Tamisage, Tamis, crible Taille des particules | Séparation des solides pulvérulents

criblage (d>100 um)

Flottation Liquide Mouillabilité de | Séparation des minerais de leur gangue
surface

Filtration Membrane poreuse | Taille des particules Séparation des solides en suspension

dans un liquide ou un gaz (d>10 um)

Triage magnétique

Source magnétique

Mobilité magnétique

Séparation magnétique des métaux
ferreux

Triage électrique

Source électrique

Mobilité électrique

Séparation de solides conducteurs

Décantation

Liquide

Masse volumique

Décantation des eaux usées ou de
riviere

Centrifugation

Energie centrifuge

Masse volumigue

Séparation des solides en suspension
dans un liquide ou dans un gaz (d>
1 um)

Distillation Chaleur Volatilité relative Séparation de mélanges liquides et
gazeux (sous pression)
Evaporation Chaleur Volatilité relative Concentration d’une solution par

évaporation du solvant

Cristallisation

Refroidissement

Solubilité

Formation de cristaux

refroidissement

par

Extraction liquide- | Solvant Coefficient de partage | Séparation d’un soluté d’une solution

liquide par solvant

Extraction solide- | Solvant Coefficient de partage | Séparation d’un soluté d’une matrice

liquide solide par solvant

Absorption Solvant Coefficient de transfert | Elimination d’un soluté d’un mélange
gazeux

Adsorption Solide poreux Coefficient de transfert | Fixation d’une molécule sur un solide
adsorbant

Procédés Membrane poreuse | Taille des molécules Tri sélectif de molécules a travers une

membranaires

membrane

Echange d’ions

Solide poreux
ionique

Coefficient d’affinité

Echange d’ions entre une solution et
une résine échangeuse d’ions

2.  Généralités sur Melia azedarach

Cette section s’intéresse a la plante étudiée, en 1’occurrence, le fruit de la plante Melia

azedarach.

Melia azedarach a été découverte pour la premiéere fois vers le début du vingtieme

siécle, durent les grandes invasions acridiennes : Palestine en 1915, inde en 1926, Alger en

1888-1894, durant lesquelles I’arbre était épargné par les criquets. Depuis, nombreux sont les
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chercheurs qui ont consacré leurs investigations a ce sujet, et découvert divers effets

caractéristiques de I’arbre sur différentes espéces d’organismes nuisibles [37].

2.1.0rigine et répartition géographique
Melia azedarach, le faux neem, arbre a chapelets, Chinaberry, lilas de perse ou grand
lilas, est une plante rudérale, de la famille des méliacées et d’origine asiatique, plus
précisément de 1’Inde, mais elle pousse également dans les régions méditerranéennes,
européennes, dans toute 1’Asie, I’Amérique du sud, I’Australie, en Afrique et dans les
Mascareignes. De cette tres large répartition géographique découle une vingtaine appellations

a travers le monde [37].

2.2. Taxonomie

La taxonomie de Melia azedarach est résumée dans le Tableau 2.

Tableau 2. Classification de Melia azedarach [38]

Regne Plantae
Sous-régne Spermaphyte
Divisions angiosperme
Classe Dicotyledone
Sous-classe Rosidae
Ordre Sapindale
Famille Meliaceae
Genre Melia

2.3.Caractéristiques morphologiques

Melia azedarach est une espéce darbre a feuilles caduques et persistantes.
Généralement, 1’arbre mesure de 8 & 15 m de hauteur, mais il peut atteindre jusqu’a 30 m et
de 30 a 60 cm de diameétre. Il est aussi caractérisé par son tronc sombre trés rameux, une
écorce craquelée et blanche claire avec les cicatrices apparentes sur les feuilles, lui donnant
son aspect noueux. Cet arbre se reconnait facilement par son feuillage 1éger, en buisson d’un
beau vert, contrastant avec le tronc. La densité du feuillage a I’extrémité des rameaux est due
a sa disposition en spires serrées (B). Les feuilles sont caduques surtout au moment de la
maturation des fruits. La floraison a lieu au mois de septembre-novembre (avant la saison des
pluies), et la fructification, de novembre a mars [37]. L'installation est caractérisée par la
présence d'une cime étalée, vert, dense et sombre. Son écorce est sombre, de couleur brune,

relativement lisse, et fissurée. Les fleurs (C) sont blanches avec rayures pourpres et sont
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caractérisées par la présence d'un parfum typique. Les fruits ou baies sont jaunes, ronds,

lisses et charnus. Les fruits secs contiennent 4 a 5 graines (D) [20,39].

La maturation a lieu a partir du mois de février jusqu’au mois de mai. Les fruits mirs
peuvent rester longtemps sur D’arbre. Ils sont globuleux comme de petites boucles ocre
portées par des grappes pendantes (Figure 3). Ce fruit est une drupe jaune suspendue sur
I’arbre tout I’hiver en devenant de plus en plus ridée et presque blanche. Le noyau de la drupe
est blanc et strié dans le sens de la longueur, il contient quatre petites graines ressemblant a

des grains de riz noir. Les graines de Melia contiennent approximativement 40 % d’huile[40]

(©) (D)

Figure 3 : Parties de Melia azedarach (A) tige de (B) fruit C) fleurs (D) feuilles

2.4. Composition chimique de la plante
La composition chimique (voir Tableaux 3 et 4) et la quantité des composés
biologiques actifs de Melia azedarach varient selon : 1’environnement [41] et la méthode
d’extraction [42].
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Tableau 3. Analyses chimiques (moyenne * écart-type) des feuilles de Melia azedarach [41]

Analyses (%0) Feuille
Juvénile Mare
Cendres 13,14 + 0,02 11,92 + 0,47
Protéines 6,60 £ 0,32 6,10+ 0,28
Lipides 2,80 +0,08 1,08 +0,10
Fibres crues 10,94 £ 0,33 10,33+ 0,39
Extractif de non- nitrogene 66,52 + 0,75 70,57+ 1,24

Tableau 4. Acides gras contenus dans I’huile de Melia azedarach d’Argentine [43]

Composant

Quantité relative (%)

Acide myristique 0,062
Acide palmitique 7,545
Acide palmitoléique 0,089
Acide stéarique 3,032
Acide oléique 17,571
Acide linoléique 71,287
Acide linolénique 0,414

3. Composes phenoliques

3.1.Définition

Les composés phenoliques sont des produits du métabolisme secondaire le plus large

et le plus répandu du régne végétal et font partie intégrante de 1’alimentation humaine et
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animale [44]. Ces composés sont présents dans toutes les parties des plantes, mais avec une
répartition quantitative qui varie entre les différents tissus. Plus de 8000 structures ont été
identifiées [45], allant de simples molécules comme les acides phénoliques a des substances
hautement polymérisées comme les tanins [46].

Ils sont caractérisés par la présence d'un ou plusieurs cycles benzéniques portant une
ou plusieurs groupements hydroxyles libres ou engagés avec d'autre fonctions (éther, ester,
hétéroside), avec un ou plusieurs résidu(s) sucré(s) lié(s) ou ils peuvent également étre liés
avec d’autres composés chimiques, tels que des acides carboxyliques, des amines ou des

lipides ou avec d’autres phénols[41,46].

Ces différenciations structurales contribuées a I'extension de leurs spectres d'activité
dans les différents domaines fondamentaux et appliqués liées aux plantes ou aux activités
humaines a des fins diététiques et thérapeutiques mais aussi a I'échelle du laboratoire de
recherche puis la production industrielle [47].

3.2.Acides phénoliques
Les acides phénoliques dérivés de 1’acide benzoique sont des dérivés hydroxylés de
I’acide benzoique comme 1’acide vanillique. Les acides phénoliques dérivés de 1’acide

cinnamique ont une distribution tres large [48].

O CIH

T OH

(A (B)

Figure 4 : Structures de base d’acide hydroxybenzoique (A) et Structures de base d’acides
hydroxyciannimiques (B)

3.3.Flavonoides
Les flavonoides (du latin flavus, jaune) est le groupe le plus répandu des composés
phenoliques dans le regne végétal, plus de 5000 composés ont eté décrits. 1ls ont un squelette
de base de quinze atomes de carbones qui sont arrangés a une configuration C6-C3-C6,
constitués de 2 cycles aromatiques A et B reliés par une chaine en C3 qui forme un
hétérocycle oxygéné C. Ce sont les composés les plus abondants parmi tous les composés

phénoliques. lls ont des roles variés dans les plantes en tant que métabolites secondaires,
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étant impliques dans les processus de défense contre les UV, la pigmentation, la stimulation

des nodules de fixation de I’azote et la résistance aux maladies[49] .

Figure 5 : Structure de base des flavonoides

3.4.Tannins
Cette classe désigne le nom général descriptif du groupe des substances phénoliques
polymériques, ayant une masse moléculaire compris entre 500 et 3000 qui présente, a cOté
des réactions classiques des phénols, la propriété de précipiter les alcaloides, la gélatine et
d’autres protéines [50]. Les tannins sont caractérisés par une saveur astringente et sont trouvé
dans toute les parties de la plante : 1’écorce, le bois, les feuilles, les fruits et les racines. Les
tannins sont subdivisés en deux classes différentes, largement distribuées chez les végétaux

supérieurs, qui sont les tannins hydrolysables et les tannins condensés[50] .

HO —__ o
OH
o - O OH
] o _OH OH
HO -~ X “SOoNH —
OH O

Figure 6 : Structures de base des Tanins condensés

4.  Latension superficielle
La pulpe du fruit de Melia azedarach est connue comme ayant des propriétés
détersives dans certaines régions d’Algérie. A cet effet, nous nous sommes intéressés a
I’¢tude de la tension superficielle (tension interfaciale) des extraits de la pulpe en fonction de

certains parameétres, dont la concentration de la solution en alcool (0%, 20 % et 50 %), le
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rapport liquide-solide, la température, le temps de contact, le mode d’agitation. Ces extraits

peuvent abaisser la tension superficielle peuvent contenir des tensioactifs.

Les tensioactifs sont constitués de molécules amphiphiles, c'est-a-dire munies d'un
pOle hydrophile et d’une longue chaine hydrophobe. Lorsqu’un tensioactif est ajouté a de
I’eau il vient se placer immédiatement a la surface, avec la queue hydrophobe pointant a
I’extérieur de la surface. Ce processus s'accompagne d'une stabilisation de la surface et donc
d'une chute de la tension superficielle. Ce n’est qu’une fois la surface saturée, et n’offrant
plus d’espace disponible a de nouvelles molécules amphiphiles, que les tensioactifs vont
former des structures organisées au sein du liquide : ce sont les micelles. Les micelles sont
des structures sphériques ou ellipsoidales dont la surface est constituée des tétes hydrophiles
des tensioactifs, alors que les queues hydrophobes de ces derniers sont regroupées a
I’intérieur. L’effet nettoyant des tensioactifs découle du fait que les substances hydrophobes,
telles que les maticres grasses, peuvent étre contenues a l’intérieur des micelles. La
concentration de tensioactifs au-dessus de laquelle les micelles commencent a se former est
connue comme la concentration micellaire critique (CMC). Les extraits peuvent contenir des
saponines stéroides qui sont des tensioactifs naturels qui peuvent dissoudre des microbes et

soulager I’inflammation.

Il est bien connu que des forces d’attraction a courte portée existent entre les
molécules et sont responsables de 1’existence de 1’état liquide. Les phénomeénes de tension
superficielle et interfaciale s'expliquent facilement en termes de ces forces. Les molécules
situées dans la masse d'un liquide sont, en moyenne, soumises a des forces d'attraction égales
dans toutes les directions, tandis que celles situées, par exemple, a une interface liquide-air,
subissent des forces dattraction déséquilibrées, ce qui entraine une traction nette vers

l'intérieur.

Un maximum de molécules quittera la surface du liquide pour se rendre a l'intérieur
du liquide ; la surface aura donc tendance a se contracter spontanément. Pour cette raison, les
gouttelettes de liquide et les bulles de gaz ont tendance a prendre une forme sphérique. La
tension superficielle (et la quantité plus fondamentale, I'énergie libre de surface) joue un role

exceptionnel dans la chimie physique des surfaces [51].
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Figure 7 : Les forces d’attraction entre les molécules a la surface et a lintérieur du liquide

La tension superficielle yo d'un liquide est souvent définie comme la force agissant
perpendiculairement a toute ligne d'unité de longueur sur la surface du liquide. Cependant,
cette définition (bien qu'appropriée dans le cas de films liquides, comme dans les mousses)
est quelque peu trompeuse, puisqu'il n'y a pas de peau élastique ou de force tangentielle en
tant que telle a la surface d'un liquide pur. Il est plus satisfaisant de definir la tension
superficielle et I'énergie libre de surface comme le travail nécessaire pour augmenter la

surface d'une surface isotherme et réversible par quantité unitaire.

Il n'y a pas de distinction fondamentale entre les termes surface et interface, bien qu'il
soit d'usage de décrire la frontiére entre deux phases dont l'une est gazeuse en surface et la

frontiére entre deux phases non gazeuses comme interface.

A Tlinterface entre deux liquides il y a encore un déséquilibre des forces
intermoléculaires mais d'une moindre ampleur. Les tensions interfaciales se situent

généralement entre les tensions superficielles individuelles des deux liquides en question[51].

4.1.Mesure des tensions superficielles

Il est & plusieurs méthodes disponibles pour la mesure des tensions superficielles
peuvent étre classées comme statiques, par détachement et dynamiques, cette derniére étant

utilisée pour étudier des effets temporels relativement courts [51].

4.1.1. Méthodes sur plague Wilhelmy
Une fine plague de mica ou une lame de microscope est suspendue au bras d'une

balance et plonge dans le liquide, comme le montre la Figure 8.
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(b)

Figure 8 : Tensiometre a plaque de Wilhemy: (a) détachement ; (b) statique

Lorsqu'il est utilisé comme méthode de détachement (Figure 8 a), le récipient
contenant le liquide est progressivement abaissé et la traction sur la balance au point de
détachement est notée. Pour une plaque de longueur x, de largeur y et de poids W, en

supposant un angle de contact nul,

Woaer-W=27*(x+y) Y
La méthode des plagues peut également étre utilisée comme méthode statique (Figure
8 b) pour mesurer les changements de tension superficielle. La variation de la force
nécessaire pour maintenir la plague a une immersion constante a mesure que la tension

superficielle change est mesurée.

4.1.2. Méthode de I'anneau (ring method)
Dans cette méthode, la force nécessaire pour détacher un anneau d'une surface ou
d'une interface est mesurée soit en suspendant I'anneau au bras d'une balance, soit en utilisant

un dispositif a fil de torsion (tensiométre du Nody).

La force de détachement est liée a la tension superficielle ou interfaciale

par l'expression Y = .z o F est la force mesurée necessaire pour detacher I'anneau, R

est le rayon moyen de l'anneau.

24



Partie bibliographie

Figure 9 : Méthode de I’anneau

4.1.3. Méthodes de volume de goutte et de poids de goutte
Les gouttes d'un liquide peuvent se détacher lentement de I'extrémité d'un tube étroit
monté verticalement (Figure 10) et soit elles sont pesées, soit leur volume est mesuré. Au

point de détachement.

_¢mg_¢Vpg

Y =
21T 21T

ou m est la masse de la goutte, V est le volume de la goutte, p est la densité du liquide,

r est le rayon du tube et ¢ est un facteur de correction.

IR

Figure 10 : Détachement d’une gouttelette de I’extrémité d’un tube
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4.1.4. Méthode stalagmomeétrique
La stalagmométrie est une méthode de détermination de la tension superficielle d’un
liquide inconnu, par comparaison avec un liquide de référence. Cette méthode s'appuie sur le
comptage des gouttes d'un liquide qui s'écoule du stalagmometre. Elle est utilisée dans ce
travail pour sa simplicité et sa rapidite.

_YO*m

Y
mO0

5. Laturbidité
Nous avons également étudié la turbidité en fonction des conditions opératoires dont
la concentration alcoolique, la température afin de savoir leur influence sur la solubilité des
principes actifs d’extrait et par conséquent, leur concentration dans les extraits et leurs

propriétés bioactives.

La turbidité est une mesure du degré de perte de clarté de I'eau, causee par les
particules en suspension qui diffusent ou absorbent la lumiere traversant I'échantillon. Plus
I'échantillon contient de particules en suspension, plus elle parait trouble et plus la turbidité
est élevée. Elle dépend aussi de la dimension des particules qui influencent la diffusion ou
I'absorption de la lumiére. La turbidité est considérée comme un parametre indicateur qui
offre rapidement des informations précieuses sur la qualité de I'échantillon. En tant que
paramétre cumulatif, les données de turbidité sont tres corrélées a la composition de
I'échantillon, ce qui permet de détecter toutes sortes de matieres en suspension telles que des
sédiments, minéraux ou microorganismes. La turbidité peut étre mesurée avec des

instruments en ligne, de paillasse ou portables, ou avec des tubes de turbidité[B] .

5.1. Mesure de turbidité
La turbidité est aujourd'hui principalement mesurée a lI'aide des instruments de mesure
optoélectroniques. Une source de lumiére artificielle transmet une intensité lumineuse connue
a travers un échantillon. Les particules en suspension dans [I'échantillon diffusent ou
absorbent la lumiére. L'intensité de la lumiere diffusée ou absorbée est alors déterminée par

un photodétecteur qui la met en corrélation avec la turbidité.
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Les valeurs de turbidité sont généralement exprimées en NTU (unités de turbidité

néphélométriques) ou en FNU (unités de forme néphélométriques). Elles se réferent a la

méthode et a la norme utilisée pour I'appareil [B].

Détecteur Affichage

4“ 22 NTU/FNU

90° Lurmiére parasite

Lumiére &mise

T )
Source
de lumiére Echantilli]

Figure 11 : Mesure de la turbidité [B]

6. Influence de I’agitation sur ’extraction
L'agitation joue un rdle crucial dans le processus d'extraction, que ce soit pour
I'extraction de composés dans les industries alimentaires, pharmaceutiques, chimiques ou

autres. Voici comment I'agitation influence ce processus :

6.1. Augmentation du transfert de masse
L'agitation augmente le taux de transfert de masse entre les phases impliquées dans
I'extraction. En agitant le mélange, on facilite le contact entre le solvant extractant et la

substance a extraire, ce qui permet une extraction plus rapide et plus efficace.

6.2. Homogénéisation du mélange
Elle permet d'homogénéiser le mélange, assurant que la concentration du solvant reste
uniforme a travers tout le volume. Ceci est particulierement important pour éviter les zones

de saturation locale qui peuvent ralentir I'extraction.
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6.3. Réduction de la couche limite
L'agitation réduit I'épaisseur de la couche limite statique pres de la surface des
particules ou des gouttes. Cette couche limite agit comme une barriére au transfert de masse,
et en la réduisant, I'agitation facilite le passage des molécules du soluté vers le solvant.

6.4. Prévention de la formation des dép6ts
Elle empéche la formation de dépdts de particules ou de cristaux a la surface des
équipements, ce qui pourrait autrement ralentir le processus d'extraction et réduire son

efficacité.

6.5. Amélioration de la dissolution des substances solides
Pour les substances solides, l'agitation aide a maintenir les particules en suspension,

augmentant la surface de contact avec le solvant et facilitant leur dissolution.

6.6. Controle de la température
L'agitation contribue a une meilleure distribution de la chaleur dans le mélange, ce qui
peut étre crucial dans des processus ou la température influence la solubilité ou la réaction

chimique impliquée dans l'extraction.

6.7. Formation d’émulsion
Dans certains cas, l'agitation peut aider a la formation d'émulsions, qui augmentent la

surface de contact entre les phases non miscibles (par exemple, eau et huile), améliorant ainsi

I'efficacité de I'extraction de composés hydrophobes.
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Résultats & Discussion

7. Matériel et méthodes
7.1.Matériel végétal
Avant de commencer processus d’extraction, le fruit de mélia subit une étape
préalable au cours de laquelle sa peau est retirée. Cette étape est essentielle pour faciliter

I’extraction des substances bioactives a partir des fruits de la plante étudiée.

7.2. Méthodes de mesure

7.2.1. Tension superficielle
La tension superficielle des extraits de fruit de Melia azedarach a été déterminée

comme mentionné plus haut par la méthode stalagmomeétrique .

7.2.2. Turbidité
La mesure de laturbidité a été effectuée al’aide d’un turbidimétre type HI88713.

8.  Effet des conditions d’extraction sur tension superficielle et turbidité
Comme I’extraction des composés bioactifs est influencée par la méthode d’extraction
utilisée, il est utile d’étudier ’influence des paramétres tels que le rapport volume de
solution-masse de fruit, le temps et la température d’extraction, la concentration de solvant

sur les propriétés choisies, en ’occurrence, la tension superficielle et la turbidité.

8.1. Concentration de solvant
Le solvant utilisé pour I’extraction est 1’éthanol, a différentes concentrations, ¢’est-a-

dire, 0% 20% et 50%.

Le rapport volume de solution, le temps de contact, la température ont été fixés

comme suit ;

8.2. Rapport masse de fruit-volume de solution
Le domaine de variation de ce rapport est 1g :10 mL, 1g: 20 mL et 1g :40mL tout en

fixant les autres parametres.

8.3. Température
Le domaine de variation de température est de : 20, 40 puis 60°C, en fixant les autres

parametres.

8.4. Temps
Le domaine de variation de temps est 24, 48 puis 72 heures, en fixant les autres

parametres.
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8.5. Mode d’agitation

Les deux modes adoptés sont 1’agitation magnétique et 1’agitation a I’air.

Les facteurs étudiés accompagnés de leur domaine de variation sont donnés dans le Tableau 4
ci-dessous.

Tableau 5. Domaines de variation des parameétres

Variable Niveau Centre Niveau
Concentration en 0 20 50
alcool (%)

Rapport solide-liquide 1:10 1:20 1:40
(9/mL)

Température (°C) 20 40 60
Temps (heure) 24 48 72
Mode d’agitation Agitation magnétique Agitation a air
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8.6. Influence des paramétres

8.6.1. Effet de la concentration alcoolique et du rapport solide-liquide
sur la tension superficielle

La Figure 12 dépeint la variation de la tension superficielle des extraits de fruit de

Melia azedarach en fonction de la concentration alcoolique pour les conditions suivantes :
température 60 °C, temps de contact: 24 h, agitation magnétique. On remarque pour la
concentration nulle, c’es-a-dire, pour la solution composée uniquement d’eau distillée, la
tension superficielle de I’extrait diminue en fonction du rapport solide-liquide (1 :10 ; 1:20 et
1:40 g/mL), indiquant ainsi les propriétés tensioactives de 1’extrait. Cette diminution est plus
prononcée lorsqu’on augmente la concentration a 20% puis 50% pour les trois rapports
liquide-solide étudiés. On peut dire que pour ces résultats préliminaires, 1’alcool éthylique
contribue davantage a I’extraction des substances tensioactives et a la diminution de la

tension superficielle.
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Figure 12 : Effet de la concentration alcoolique sur la tension superficielle du filtrat (T =
60 °C, temps de contact : 24 h, agitation magnétique)

8.6.2. Effet de la concentration alcoolique et du rapport solide-liquide

sur la turbidité
L’effet de la concentration et du rapport solide-liquide sur la turbidité de I’extrait a été
étudié dans les mémes conditions. La Figure 13 montre la variation de la turbidité de 1’extrait
en fonction de la concentration alcoolique pour les trois rapports solide -liquide. En 1’absence
de 1’alcool dans la solution (concentration 0%), on constate que la turbidit¢é diminue en
variant le rapport de 1 :10 a 1 : 40 g/mL du fait de la dilution de I’extrait, contribuant & moins

de turbidité. Pour le rapport 1 :10 g/mL, I’influence de I’alcool est faible. Par contre, pour les
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rapports 1 :20 et 1 :40 g/mL, on constate une augmentation de la turbidité pour les solutions
de concentration 20 et 50 % en alcool. Cette augmentation de la turbidité signifie que

davantage de substances bioactives sont extraites.
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Figure 13 : Effet de la concentration alcoolique sur la turbidité de ’extrait (T = 60 °C,
temps de contact : 24 h, agitation magnétique)
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8.6.3. Effet de la température et du rapport solide-liquide sur la tension
superficielle

La Figure 14 montre les résultats de la tension superficielle obtenus en variant la
température et le rapport solide-liquide pour la concentration en alcool nulle (eau distillée
seule). Pour 20 °C, la tension superficielle diminue comme prévu en augmentant le rapport
solide-liquide de 1:40 a 1:10 g/mL car la concentration en substances tensioactives varie en
fonction de ce rapport. Elle est plus importante pour le rapport 1:10. La tension superficielle
diminue également avec la température pour les trois rapports. Cependant, pour 60 °C, on
constate une Iégere augmentation de la tension superficielle par rapport a 20 et 40 °C. Une
étude plus poussée doit étre entreprise en ce sens pour étudier davantage 1’effet de la

température.
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Figure 14 : Effet de la température sur la tension superficielle (temps de contact : 24 h,
agitation magnétique, concentration alcoolique : 0%)

8.6.4. Effet de la température et du rapport solide-liquide sur la

turbidité
On constate sur la Figure 15 que pour le rapport solide-liquide 1:10 g/mL, la
turbidité est plus élevée que pour le rapport 1: 40 g/mL. Pour le rapport 1:20 g/mL,
I’observation n’est pas confirmée. La variation de la température de 40 a 60 °C a tendance a

diminuer la turbidité pour les rapports 1 : 10 et 1 :20 g/mL.
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Figure 15 : Effet de la température sur la turbidité (temps de contact : 24 h, agitation
magnétique, concentration alcoolique : 0%)

8.6.5. Effet du temps de contact sur la tension superficielle
Les données de I’effet du temps de contact pour les rapports solide-liquide étudiés
sur la tension superficielle (conditions : température : 60 °C, concentration alcoolique : 0%
et agitation magnétique) sont illustrées sur la Figure 16. Pour les trois rapports solide-liquide
étudiés, la tension superficielle diminue avec le temps de contact (24 h, 48 h puis 72 h). Un
temps de contact pulpe de fruit-eau prolongé permet d’extraire davantage les substances

bioactives et tensioactives et d’augmenter ’efficacité d’extraction.
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Figure 16 : Effet du temps de contact sur la tension superficielle (Température 60 °C,
concentration alcoolique 0%, agitation magnétique)

8.6.6. Effet du temps de contact sur la turbidité

D’aprés la Figure 17, la turbidite, pour les conditions: température 60 °C,
concentration alcoolique 0% et mode d’agitation magnétique, augmente légerement avec le
temps de contact de 24 h a 48 h puis diminue de 48 h a 72 h pour les trois rapports solide-

liquide. On peut dire que la variation de la turbidité avec le temps n’est pas trés importante en
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observant qu’elle est la plus élevée pour le rapport solide-liquide 1 :10 et qu’elle est la plus
faible pour le rapport 1 :20.
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Figure 17 : Effet du temps de contact sur la turbidité (température 60 °C, concentration
alcoolique 0%, agitation magnétique)

8.6.7. Effet du mode d’agitation sur la tension superficielle et la
turbidité
La Figure 18 montre 1’effet du mode d’agitation, a savoir, magnétique ou a 1’air sur
les propriétés étudiées pour les conditions : concentration en alcool 0%, temps d’agitation :

24 h, rapport solide-liquide : 1: 20 g/mL en fonction de la température. On peut observer
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Résultats & Discussion

que pour la tension superficielle, le mode d’agitation influe peu. Par contre, la turbidité est
fortement influencée par le mode d’agitation ol on observe une plus grande turbidité lorsque
la solution est agitée par 1’air. Ceci peut étre expliqué par le fait que I’introduction de 1’air
dans la solution crée un effet de mousse qui peut diffuser la lumiere et provoquer
I’augmentation de la turbidité. Une analyse de la solution permettra de comprendre

I’influence de I’air sur les particules et substances présentes dans la solution.
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Figure 18 : Effet du mode d’agitation magnétique (AM) et a ’air (AA) sur la tension
superficielle et la turbidité des extraits de pulpe de la plante Melia azedarach — pour les conditions :
Concentration en alcool 0%, temps d’agitation : 24 h , rapport liquide-solide 1 : 20 g/mL
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Conclusion générale

Conclusion générale

Ce travail a concerné I’étude d’un procédé d’extraction par solvant de substances
bioactives a partir du fruit de la plante Melia azedarach qui est une espece d'arbre a feuilles
caduques et persistantes poussant sur le pourtour méditerranéen, entre autres régions. Le fruit
de Melia azedarach est un antiseptique et contient beaucoup d’acides gras dont I’acide

stéarique.

L’influence de certains paramétres d’intérét sur la tension superficielle et la turbidité
des extraits de ce fruit qui peuvent contenir des substances bioactives a été étudiée. Les
parametres étudiés incluent la concentration d’éthanol (0%, 20%, 50%), la température
(20°C, 40°C, 60°C), le temps d'extraction (24 h, 48 h, 72 h), le rapport solide-liquide (1g/10
mL, 19/20 mL, 1g/40 mL), et le mode d’agitation (magnétique et a I’air).

Les principales conclusions qui peuvent étre tirées de ce travail sont les suivantes :

1. Pour la solution composée uniquement d’eau distillée, la tension superficielle de
I’extrait diminue en fonction du rapport solide-liquide (1 :10, 1 :20 puis 1 :40 g/mL), ce qui

montre que le fruit content des substances tensioactives que I’eau seule arrive a extraire.

2. Cette diminution est plus prononcée lorsqu’on augmente la concentration de

I’alcool a 20% puis 50% pour les trois rapports liquide-solide étudiés.
3. La turbidité diminue en variant le rapport de 1 :10 a 1 : 40 g/mL.

4. La tension superficielle diminue en général avec la température pour les trois

rapports solide-liquide étudiés.

5. La tension superficielle diminue avec le temps de contact (24 h, 48 h puis 72 h). Un
temps de contact pulpe de fruit-eau prolongé permet d’extraire davantage les substances

bioactives et tensioactives et d’augmenter I’efficacité d’extraction.
6. Pour la tension superficielle, le mode d’agitation influe peu.

7. La turbidité est fortement influencée par le mode d’agitation ou on observe une plus

grande turbidité lorsque la solution est agitée par ’air.
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Conclusion générale

Cette étude montre que le fruit de la plante Melia azedarach contient des substances
tensioactives qui peuvent étre utilisées a bon escient dans le domaine de la détersion et de la

lutte antimicrobienne et antivirale.
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