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Résumé

Le présent travail a pour but de vaoriser et danalyser les feuilles de figuier.
Différentes analyses biochimiques, biologiques, rhéologiques et I’ optimisation d’ extraction

des substances bioactives ont été réalisées.

Les résultats d' analyses physico-chimiques montrent que, la poudre des feuilles de
figuier présente un pH plus ou moins neutre (pH=6,60), une humidité trés devée (H%=
65,63%) qui peut étre expliquée par le taux de la matiere seche (MS%=34,37%), une faible

teneur en cendres et en acidité titrable.

Nous constatons d’ aprés les résultats de dosage des sucres que, les feuilles de figuier
étudiées possedent une teneur importante en sucres totaux (25,41g/l) et en saccharose
(22,77g/l) dors que les sucres réducteurs sont présents a faible teneur (1,44 g/l). Concernant
la composition de ces feuilles en matiere grasse, quatre acides gras majoritaires sont identifiés
a savoir I'acide linolénique (52.08%), Palmitique (16.12%), linoléique (14.52%) et oléque
(5.54%).

Par ailleurs, I" extrait aqueux des feuilles étudiées, n’a exercé aucun effet vis-a vis les
souches bactériennes testées.

L’analyse phytochimique montre que, les feuilles de Ficus carica sont riches

principalement en polyphénols totaux, tannins et flavonoides.

La méthodologie de surface de réponse réalisée afin d’ optimiser les taux d’ extraction
des substances bioactives, sous I’ effet des trois paramétres (température, granulométrie et
temps d’incubation), montre que, les conditions d'extraction optimales éaient: 18,36 minutes
a 41,15 ° C et une granulométrie de 52,27 um. Les valeurs de réponses maximales obtenues
pour chague parametre sont les suivantes. rendement total en composes phénoliques (TPPT)
(203,71 mg EAG / g MYS), teneur en flavonoides (TF) (0,45 mg EQ / g MS), concentration en
tannins (TT) (28,33 mg EAG / g MS)) et la concentration maximale de chlorophylle totale
(0,80 mg /g).

Mots clés: Ficus carica, substances bioactives, feuilles de figuier, activité bactérienne,

extraction, optimisation.



Abstract

The present work aims to enhance and analyze the fig leaves. Various biochemical,
biological and rheological analyzes and optimization of extraction of bioactive substances
have been carried out.

The results of physico-chemical analyzes show that the powder of fig leaves has a
more or less neutral pH (pH = 6.60), a very high humidity (H% = 65.63%) which can be
explained by the dry matter content (M S% = 34.37%), alow ash content and titratable acidity.

We note from the results of dosage of sugars that the fig leaves studied have a high
content of total sugars (25.41g / 1) and sucrose (22.77g / 1) while the reducing sugars are
present at low content (1.44 g/ |). Regarding the composition of these fat sheets, four maor
fatty acids are identified namely linolenic acid (52.08%), Pamitic (16.12%), linoleic
(14.52%) and oleic (5.54%).

Furthermore, the aqueous extract of the studied leaves had no effect vis-a-vis the
bacteria strainstested.

Phytochemical analysis shows that the leaves of Ficus carica are rich mainly in total
polyphenols, tannins and flavonoids.

The response surface methodology carried out to optimize the extraction rates of
bioactive substances, under the effect of the three parameters (temperature, particle size and
incubation time), shows that the optimal extraction conditions were: 36 minutes at 41.15 ° C.
and a particle size of 52.27 pm. The maximum response values obtained for each parameter
are as follows: total yield of phenolic compounds (TPPT) (203.71 mg EAG / g DM),
flavonoid content (TF) (0.45 mg EQ / g DM), tannin concentration (TT) (28.33 mg EAG / g
MS.) And the maximum concentration of total chlorophyll (0.80 mg/ g).

Key words: Ficus carica, bioactive substances, fig leaves, bacterial activity, extraction,

optimization.
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Introduction générale

Introduction générale

Depuis la plus haute antiquité, les hommes se sont soignés avec les plantes quils
avaient a leur disposition. Ils sont habitués a consommer et a digérer différentes espéces
veégétales qui sont souvent appreciées pour leurs qualités aussi bien médicinal es que nutritives
(Iserin et al., 2001).

Cependant, I’ exigence humaine de ces plantes médicinales qui sont avérées efficaces,
sécurisées, peu codteuses et culturellement acceptables augmente de plus en plus dans le
monde et ce, en raison de la croissance démographique, offre insuffisant du traitement mais
aussi, en raison de la résistance aux médicaments et leurs effets secondaires (Adefa et
Abraha, 2011).

A cet égard, des éudes indiquent que, 25% des médicaments modernes sont dérivés
des extraits de plantes médicinales (Robert et John, 1983).

En Algérie, la pratique de la médecine par les plantes existe depuis longtemps, en
raison de la diversité de la flore qui est riche en plantes et particulierement en plantes
meédicinales. Le figuier est un arbre majestueux extrémement productif qui symbolise souvent
la richesse et la fécondité. Sa culture se rencontre, en petites plantations, un peu partout en
Algérie (Oran, Mostaganem, Mascara, Sétif...etc.) mais la mgjorité se concentre dans les
arrondissements de Bejaia et de Tizi-Ouzou. Pour cette raison, il est préférable de s attacher
plus spécialement a I'étude de figueraies Kabyles qui forment le fond de la production
algérienne (Tabta et Takka, 2013).

La valeur nutritionnelle et médicinale de figuier « Ficus carica L. » n'a été éablie
gu'avec les progres de la médecine et de la biotechnologie. Grace a son importance
économique et les hautes valeurs nutritionnelles de ces constituants tels que : les feuilles, les
tiges et le fruit, qui représentent une excellente source d antioxydants (Visioli, 1995 ; Rigide,
2002), cet arbre doit figurer dans le programme de recherche pour intégrer et mériter la place

qui lui convient.

Plusieurs travaux de recherche ont été effectués sur le figuier, mais le profil
phytochimique des ses feuilles n’a pas été suffisamment étudié. Lors de notre recherche
bibliographique nous n’avons pas rencontré ni d’ ouvrages ni de rapports comportant une
étude détaillée sur les feuilles de figuier, pour cette raison, le but de la présente étude était

d’ enquéter sur les constituants phytochimiques, d’ analyser |les paramétres physicochimiques,

Y



Introduction générale

I’activité antibactérienne mais aussi d optimiser les taux d extraction des substances

bioactives, desfeuillesde Ficus carica L.

Notre travail s articulera sur trois grandes parties : la premiére partie, résumera les
données hibliographiques sur le figuier Ficus carica L. et ses substances bioactives. La
deuxieme partie, englobera |’ étude expérimentale. La troisiéme partie, présente les différents

résultats obtenus et leur discussion. En fin, une conclusion ponctuera notre travail.

-
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Chapitrel Généralités sur Ficuscarica

l.1. Historique

Le figuier Ficus carica L. a évolué a travers les &ges, d'une plante sauvage a un arbre
cultive trés appreéci€. 1l est souvent évoque dans les textes anciens mais aussi dans la “ Sourat
Attine’ du Coran (Jeddi, 2009). Les premiers rapports des recherches agronomiques sur le
genre Ficus, ont été publiés en japonais en 1917, suivi de rapports sur la biochimie appliquée,
la taxonomie et la phénologie en chinois. Ce genre a éé publié pour |a premiére fois en

Systema Naturae de Carolus Linnaeus en 1735.

Le fruit de figuier est présumé al’origine de I’ Asie Occidental, ensuite il est propagé
vers la région méditerranéenne par I’homme (Starr et al., 2003). Sa culture remonte a 3 000 -
2 000 ans avant Jésus Christ (Jeddi, 2009).

La figue est apportée a I’ Amérique en 1520 par les Espagnols, et en 1769, elle est
introduite au Californie a partir du Mexique (Crisosto et al., 2010). Aujourd’ hui, ce fruit est
cultivé dans toutes les régions du monde (Starr et al., 2003). Notamment, il est utilisé comme

édulcorant bien gu’ avant le sucre ne soit connu (Deborah et Stéphanie, 2008).

|.2. Définition

Le figuier est un arbre de la famille des Moracées (Emberger, 1930). Cette famille
comprend environ 1500 especes regroupées en 52 genres, dont le genre Ficus décrit par
Linné, représente I’un des plus grands genres de plantes médicinales, avec environ 750
espéces qui, peuvent se reconnaitre sans aucune difficulté gréace a la figue ou sycone,
inflorescence puis fruit tres particulier et trés homogene mais aussi par la production du latex
(Jander et Machado, 2008). Parmi toutes ces especes Ficus carica L. est la seule espece tres

cultivée et qui s adapte trés bien au climat méditerranéen.

Ficus carica L. (Figure 01) est une espéce diploide (2n = 26) qui présente une grande
diversité génétigue. Elle donne de dédlicieux fruits comestibles appelés figues. Son arbre est
habituellement d’une taille de 3 a5 métres mais il peut atteindre, dans certaines régions qui
lui convienne particulierement, jusqu'a 10 et 12 metres de hauteur (Bretaudeau et Faure,
1990). Le genre Ficus signifie verrue (le lait du figuier pour soigner la verrue) et carica fait
allusion aune région en Turquie (Jeddi, 2009).
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Figure Ol : Arbredefiguier Ficuscarica L. (photo originale).
|.3. Taxonomie

Lataxonomie de Ficus carica L. rapportée par Chawlaet al., (2012) est la suivante :

Régne: Végéta
Super-embranchement : Spermatophyte
Embranchement : Phanérogames
Sous embranchement : Angiospermes
Classe : Dicotylédones
Sous classe : Hamamélidées
Ordre : Urticales
Famille : Moracées
Genre : Ficus

Espéce : FicuscaricaL.

|.4. Types defiguiers Ficus carical.
Il existe deux catégories de figuiers :
[.4.1. Formes horticoles

Chez le figuier domestique, on trouve des variétés qui ne produisent que les figues
d automne, ils sont appelées « uniféres ». D’ autres, donnent en plus une production de figues
fleurs sont de type « biféres ».
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e Figuiersbhiféres

Cette variété de figuier donne deux récoltes par an. Une premiere récolte de figues
fleurs (El bakkor), en Juin-Juillet qui sont formées sur les rameaux défeuillés de I'année
précédente. Elle passe I'hiver au stade « grains de poivre » pour reprendre leur dével oppement
au printemps et elle présente environ un quart de la production. Une deuxieme récolte de
figues d automne (formées a l'aisselle des feuilles et des rameaux en croissance) a partir

d’ Ao(t avec des figues plus petites mais plus sucrées et plus savoureuses (Mauri, 1952).

L’ évolution des figues fleurs ne nécessite pas de pollinisation, elle se fait d une

mani ére parthénocarpique (Oukabli, 2003).

e Figuiersuniféres

IIs ne fructifient qu’ une seule fois, a la fin du mois d’ Aolt-début septembre. Les

figues se forment a partir des bourgeons de forme conique, visibles sur les rameaux en hiver.

Cependant, elles ne murissent que si elles sont visitées par le blastophage (insecte
polinisateur) (Mauri, 1952).

[.4.2. Caprifiguiersou dokkares

C'est laforme qui produit le pollen et assure la survie du blastophage. Ce dernier se
reproduit exclusivement dans les réceptacles de cette forme. Le fruit du caprifiguier est
généralement non comestible, en raison de son go(t et de son consistance pailleuse (Rebour,
1968).

|.5. Reproduction

Ficus carica L. est une espéce dioique, dont le pied méle et le pied femelle sont
distincts et chacun est spécialisé dans I'une des deux fonctions reproductrices du figuier
(Berg, 1990).

L’arbre méle (caprifiguier) assure la production du pollen par les étamines et
I’ accomplissement du cycle de I’ insecte pollinisateur, qui nécessite des fleurs femelles pour se

dével opper.
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Aingl, lesfigues "méales" renferment des étamines et des fleurs femelles a styles courts,
dans lesguelles les ceufs sont pondus. L’arbre femelle assure la production des figues
comestible. Leurs figues renferment des fleurs femelles a styles plus longs que I'ovipositeur
du pollinisateur. Cependant, |'insecte pollinisateur ne peut pondre dans aucune fleur qui va se
développer en graines (Kjellberg et al., 1983 ; Harry et al., 1994 ; Oukabli, 2003).

La pollinisation des fleurs femelles (Figure 02), seffectue lorsque I'insecte
pollinisateur dit Blastophaga psenses (Starr et al., 2003) quitte les mammes (figues du
caprifiguier) chargées du pollen et recherche une figue réceptive pour déposer ses ceufs
(Mamouni, 2002). La communication entre la cavité et I’ extérieur est assurée par un orifice
(I’ ostiole) (Verkerke, 1989).

Figure 02 : Insecte pollinisateur sur le fruit de figuier (Starr et al., 2003).

|.6. Production mondiale

L'intérét que I'nomme porte au figuier entraine sa dispersion dans plusieurs régions du

monde, prouvant ainsi sa grande faculté d'adaptation et ses affinités avec les climats chauds.

Environ un million de tonnes de figues sont produites dans le monde chaque année,
soit en totale 974414 tonnes en 2015 (Faostat, 2015), ains qu’ environ 75% de la production
des figues dans le monde se cultive dans les pays de la Méditerranée (Caliskan et Polat,
2011). La Turquie est en premiére position pres du quart de la production mondiale, suivi par
I’Egypte, I’ Algérie et le Maroc (Faostat, 2015) (Figure 03). Les principaux clients se trouvent
sur le marché européen (50% des importations mondiales de figues fraiches et 75% des
importations mondiales de figues séchées). Les autres pdles de consommation sont constitués
par I’ Amérique du nord et Moyen-Orient (Vidaud, 1997).
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Figure 03 : Production des figues en tonnes dans les principaux pays du monde (Faostat,
2015).

|.7. Production en Kabylie

Plus que I’ olivier, le figuier est |’ arbre par excellence, celui qui est étroitement associé
alavierurale des Berbéres (E.B. et S. Chaker, 1997).

La Grande Kabylie est parmi les régions ou le figuier prospere le plus et joue lerble le
plus important dans I’alimentation et la vie sociale. Peu exigeant, cet arbre pousse dans les
fissures des roches aussi bien gque dans les bonnes terres, mais sa production exige des soins
apportés a sa culture et a son entretien. La Kabylie est larégion ou la culture du figuier fut la
mieux étudiée (E.B. et S. Chaker, 1997).

Le figuier vient partout en Kabylie et on le trouve jusgu’ aux altitudes de 1 200 métres.
Les Kabyles distinguent vingt-huit variétés de figuiers outre celles, dont les fruits appelés
dukkar servent a la caprification. Les principales variétés sont, parmi les figues blanches :
abakur amellal, tayanimt,... Pour les figues violettes : abakur aberkan, ajanjar,... La variété
appel ée tayanimt est la plus estimée parmi les figues blanches et |a variété dite gjanjar parmi
lesfiguesviolettes (E.B. et S. Chaker, 1997).

|.8. Exigences pédoclimatiques
1.8.1. Température

Le figuier se développe bien dans des zones a faible hygrométrie, fort ensoleillement
et des étés chauds et secs. La température optimale moyenne pour la croissance est de 18 a
20°C, mais €elles requiérent une température plus éevée (environ 30°C) durant la maturation

du fruit et la phase de séchage qui apparait en aolt et en septembre. Pour obtenir une récolte
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de haute qualité, I’humidité relative doit étre autour de 40 a 50% durant |a période de séchage

(Commission du Codex Alimentarius, 2010).
1.8.2. Pluviométrie

Le figuier exige une pluviométrie de 600 a 700 mm et un mois de septembre qui doit
étre sec pour le sechage (Rebour, 1968). Les pluies en exces peuvent étre néfastes car elles
provoquent des pertes en fruits qui peuvent aller jusqu’ a 50% de larécolte (Vidaud, 1997). La
fécondation peut étre génée par les pluies de juin, ce qui constitue une raison pour éviter les

régions trop pluvieuses (Rebour, 1968).
1.8.3. Types de sol

Le figuier s'adapte a une large gamme de sols, depuis les sols sableux aux sols
argileux, mais il préfere les sols limono-argileux. Il tolére des pH de 6 & 7,7 mais craint les
fortes concentrations en sodium et en bore (Skiredj et al., 2003).

1.9. Caractéres mor phologiques
1.9.1. Partie sousterraine (Systémeracinaire)

L’ activité racinaire est I’ un des points forts dans I’ écologie du figuier. La forte densité
de son chevelu racinaire, lui permet une exploitation optimale de |’ eau disponible dans |e sol,

ce qui expligue sarésistance dans les situations trés seches (Vidaud, 1997).
1.9.2. Partie aérienne

1.9.2.1. Tronc et écorce
Le tronc est souvent droit et circulaire, son bois est tendre et cassant traversé par un

canal médullaire.

L’ écorce est lisse peu fissurée de couleur gris clair, conservant longtemps les traces
d’insertion des feuilles. 1| se manifeste sur les parties dgées de 2 a 3 ans, les parties plus

jeunes passant d’ un épiderme vert tendre a un brun vernissé (Vidaud, 1997).

1.9.2.2. Charpentieres

Les branches charpentiéres d’un arbre sont celles qui partent directement du tronc et
forme la charpente de |’ arbre (Vidaud, 1997).
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1.9.2.3. Rameaux fructiféres

Le rameau est constitué d’un ensemble d’ entre neeuds chague neeud constitue le point
d’insertion d une feuille et des bourgeons axillaires (Bachi, 2011). Ces rameaux contiennent
du latex (Aubineau, 2002).

1.9.2.4. Latex

C'est un liquide visqueux de couleur blanche (Figure 04). Il est largement distribué
dans la plante (Kim et al., 2008).

Par incision du tronc, le latex est recueilli. 1l coagule rapidement, filtré puis desséché,
il constitue la ficine brute (Bruneton, 2009). Ainsi, le latex est constitué de caoutchouc, de
résine, d’albumine, de sucre, d’ acide malique, d’ enzymes protéolytiques (diastase, estérase,
lipase), la catalase et la peroxydase (Ra et Baby, 2011). Traditionnellement, il est utilisé
dans le traitement de la goutte, des ulceres et des verrues (Oliveira et al., 2010).

Figure 04 : Image représentative du latex (Kim et al., 2003).

1.9.2.5. Bourgeon

Le bourgeon terminal du Figuier (Figure 05), est constitué de deux stipules
correspondant a la derniere feuille mise en place. Dans ce bourgeon se trouve de 9 a 11
ébauches de feuilles avec leurs stipul es.
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Figure 05 : Photo d un bourgeon terminal du Figuier (Vidaud, 1997).
1.9.2.6. Inflorescence de la fleur

L'inflorescence du Figuier est tres particuliére. Les fleurs de la figue (Figure 06), sont

hors de vue et groupés al'intérieur du fruit.

Figure 06 : Image delafleur al’intérieur du fruit (Vidaud, 1997).

1.9.2.7. Fruit

Lafigue n'est pas un vrai fruit, mais un réceptacle charnu (le synconium) qui abrite un
grand nombre de fleurs. Lorsque la fécondation se fait, le réceptacle gonfle et les fleurs
deviennent les petites graines (akenes) qui forment le fruit (Haesslein and Oreiller, 2008).

Le poids de lafigue varie selon les variétés de 30 a 65g (Ouaouich et Chimi, 2005). Elle
est composée d'une peau externe pigmentée (verte pur, marron, pourpre ou noire) (Chawla et
al., 2012), une partie interne blanche qui contienne de nombreux akénes (Joseph et Justin Rqj,
2011), un ostiole (ceil ou opercule) et un pédoncule (Haesslein and Oreiller, 2008)(Figure 07).
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La figue peut étre consommée a |’ état frais, comme aliment trés nourrissant, ou servie

comme produit industriel. Elle peut étre aussi séchée et transformée de plusieurs maniéres

(Oukabli, 2003).

Synconium
|

Akénes

Axe de
I'inflorescence

”T’#—Pédoncule

Pellicule

Pédoncules
floraux

Figure 07 : Coupe transversale d’ une figue (Haesslein et Oreiller, 2008).

1.9.2.8. Feuilles

Les feuilles du figuier sont tres polymorphes, caduques, grandes, larges, et fortement

lobées (3 @ 5 ou 7 lobes profonds selon les variétés). La face supérieure est rugueuse et de

couleur vert foncé, quant a la face inférieure elle présente des nervures trés saillantes de

couleur vert clair (Figure 08). Leur développement est trés rapide et se disposent d'une

maniére alterne et rarement opposée sur le rameau (Vidaud, 1997). Leurs godt est |égerement

amer (Chawlaet al., 2012). Chaque feuille présente :

e Unlimbe de plus en plus découpé (Vidaud, 1997).

e Une nervation palmée associée a ce limbe (Vidaud, 1997) qui apporte de la seve brute

et recoit de laséve élaboré (Chawla et al., 2012).

e Un pétiole long et de couleur vert clair, avec une dimension variable (8 a 20 cm)

(Starr et al., 2003).
e Desstipules delal,2cm (Starr et al., 2003).
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 L.obe de Ia feuille

o T
Figure 08 : Aspect desfeuillesde Ficuscarica L. (Photo originale)
a) : face supérieure, b) : face inférieure, c) : Paramétres mesurés pour lafeuille.
1.10. Composition chimique des feuilles de figuier

La composition chimique des feuilles de |’ espéce Ficus carica L. est mentionnée, en

pourcentage, dans le tableau Suivant :

Tableau | : Composition chimique des feuilles de Figuier Ficus carica. (Baby et Justin
Raj, 2011).

Composition Feuilles (%)
Humidité 67,6
Cendres 53
Protéines 4.3
Fibres 47
Graisse 1,7
Pentosane 3,6

Il est a noter que les feuilles de Figuier contiennent aussi les carotenes, les
bergapténes, les phytostérols comme le B-sitostérol, les rutosides, les saponines, les acides
gras libres (Baby et Justin Raj, 2011).

[.11. Utilisation thérapeutique et propriétés phar macologiques

L' espéce Ficus carica L. est une plante médicinale. Ses diverses parties comme le
fruit, I’écorce, le latex et les feuilles sont traditionnellement utilisées pour traiter plusieurs
maladies telles que : les maladies gastro-intestinaux (colique, indigestion, perte d'appétit et
diarrhée), respiratoires (les gorges endolories, les toux, |'asthme et les problémes
bronchiques), inflammatoires, diabéte, maladies de peau, ulceres, troubles cardio-vasculaires,
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les maladies du foie, la gingivite, la grippe, la dysenterie, les hémorroides et les cancers
(Patil et al., 2010 ; Josepht et Raj, 2011 ; Chawla et al., 2012 ). L’ activité antimicrobienne a
€été aussi associée a cette espece (Monqith et Luma, 2014).

En Sintéressant a I'un des congtituants de cet arbre, les feuilles de Figuier Ficus
carica L. possédent de nombreuses propriétés pharmacologiques et servent de source de

meédi caments pour plusieurs maladies :

e FElles exercent plusieurs activitées d'ordre anti-inflammatoire, antioxydante,
antitumorale, hypolipidémique et antimicrobienne (Badgujar et al., 2014; Mawa et al.,
2013). Ainsi, des activités cytotoxique (Canal et al., 2000), anthel minthique (Stepek et
al., 2005) et anticalcaire (Abdel-Gaber et al., 2008).

e Elles présentent de différents principes actifs qui agissent sur I'hyperglycémie,
I'hypertriglycéridémie et I'hypercholestérolémie associées au diabéte. (Cana et al.,
2000).

e Agent hépatoprotecteur efficace en exercant un effet protecteur significatif contre
I'hépatotoxicité induite par le CCl4 (tétrachlorure de carbone) (Manik et al., 2017) et
en diminuant le risque de déclenchement de la stéatose hépatique (Kherbouche et
Rabah, 2016).

e Elles jouent un réle utile dans I'accélération de la guérison des viellles plaies en
éradiquant l'infection dga établie (Nonyelum Umeh et al., 2014).

e Elles traitent les cors et les verrues (Gilles, 2012), et de la gingivite (Chawla et al.,
2012).

e Laprésence des substances biol ogiquement actives dans les feuilles de Ficus carica L.
révele leur potentiel d'application dans le secteur cosmétique (Dweck, 2003).
Notamment, |les phytostérols des feuilles de figuier ont été utilisés en tant qu'émulsion

d'écran solaire et des additifs anti-age dans les produits cosmétiques (Dweck, 2003).
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e Elles stimulent aussi la différenciation des cellules et inhibent I'angiogenese (Quirin,
2011).

e Elles sont traditionnellement utilisées dans le traitement du vitiligo, toux, asthme et
constipation (Canal et al., 1999).

1.12. Inconvénients desfeuillesde Ficus carica L.

Les feuilles de figuier sont utilisées comme un reméde populaire, mais elles doivent
étre utilisées avec précaution car elles peuvent causer des événements indésirables graves. La
décoction de cette plante provoque une phytophotodermatite, qui est une affection provoquée
par une exposition séguentielle a des substances photosensibilisantes présentes dans la plante
(par exemple, les furocoumarines) et a la lumiere ultraviolette. Il est important que, les
dermatologues reconnaissent la phytophotodermatite (Figure 09) car elle peut parfois étre
diagnostiquée a tort comme une autre affection cutanée, notamment la cellulite, lateigne et la
dermatite de contact allergique (Son et al., 2017).

Figure 09 : Symptémes d' une phytophotodermatite causée par les feuilles de Ficus carica.
(Sonetal., 2017).
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[1.1. Définition

Les métabolites secondaires peuvent étre définis comme des molécules indirectement
essentielles alavie des plantes, par opposition aux métabolites primaires (glucides, protéines,
lipides et les acides nucléiques) qui, aimentent les grandes voies du métabolisme basal
(Hanson, 2003). Ces métabolites exercent cependant une action déterminante sur I’ adaptation
des plantes dans leur environnement. Ils participent ainsi, de maniere tres efficace, a la
tolérance des végétaux a des stress variés (attaques des pathogenes, prédations d’insectes,
secheresse, lumiére UV) (Judd et al., 2002).

Ces métabolites sont rencontrés chez toutes les plantes, mais elles sont distribuées
différemment selon leurs roles. Cette distribution varie d’une plante a I’autre. Parmi les

meétabolites secondaires trouvés chez les plantes, on distingue :
I1.2. Composés phénoliques

L’ appellation « polyphénols » ou « composés phénoliques » regroupe un vaste
ensemble de plus de 8 000 molécules, divisées en une dizaine de classes chimiques, qui
présentent toutes, un point commun : la présence dans leur structure d’au moins un cycle
aromatique a 6 carbones, lui-méme porteur d’'un nombre variable de fonctions hydroxyles
(OH) (Hannebelle et al., 2004).

Les composés phénoliques sont présents dans toutes les parties des végétaux
supérieures (racines, tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bois) et ils sont impliqués
dans de nombreux processus physiologiques comme la croissance cellulaire, larhizogénese, la
germination des graines et la maturation des fruits. Ils sont considérés comme des molécules
biologiquement actives, largement utilisés en thérapie comme vasoconstricteurs, anti-
inflammatoires, inhibiteurs enzymatiques, antioxydants, anti-radicalaires et antimicrobiens
(Djmai, 2008). Benahmed Djilali et al., (2014) ont éaboré un jus fonctionnel naturel a base de
sirop de jujube et extrait de spiruline. Les propriétés antimicrobienne, antioxydante de ce jus
sont dues aux composés phénoliques du jujube et la phycocyanine comme substance anti-

inflammatoire.

[1.2.1. Flavonoides
Les flavonoides sont des substances naturelles issues de plantes, présentes dans tout le
regne végéetal. Ce sont des pigments responsables de la coloration des fleurs, des fruits et des

feuilles. Ils sont universellement présents dans la cuticule foliaire et dans les cellules

s
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épidermiques des feuilles, et ils sont susceptibles d’ assurer |a protection des tissus contre les
effets nocifs du rayonnement UV.

Ces substances sont des polyphénols complexes, dont la structure (Figure 10) est
constituée de deux noyaux aromatiques (noyaux A et B) reliés par un hétérocycle oxygené
(cycle C). (Docosta, 2003).

Les flavonoides possédent plusieurs activités biologiques intéressantes telles que I’ activité
antimicrobienne (Ulanowska et al., 2006), antifongique (Ortun et al., 2006), anti-inflammatoire (Park
et al., 2008). Benahmed Dilali et al., (2016), ont préparé des comprimés a base de la poudre de jujube
riche en flavonoides et en croténoides. Ces comprimés peuvent étre utilisés pour traiter plusieurs

mal adies principalement I’ anémie.

Figure 10 : Structure de base des flavonoides (Cushnie et Lamb, 2005).

[1.2.2. Tannins

Les tanins sont des composés phénoliques complexes, hydrosolubles ayant un poids
moléculaire compris entre 500 et 3000 Da (Kamra et al., 2006). Ils sont responsables de
I’ astringence de nombreux fruits et [égumes et de leurs produits dérivés (Sarni-Manchado et
Cheynier, 2006). Ces composés naturellement produits par les plantes se caractérisent par leur
facilité a se combiner a des macromolécules (proténes, polysaccharides....) (Gazengel et
Orecchioni, 2012).

lIs sont utilisés comme anti-diarrhéiques et hémostatiques, mais surtout comme
protecteur veineux dans le traitement des varices. Ils favorisent aussi, la régénération des
tissus en cas de blessures superficielles et de bralures.

Ces composes phénoliques sont largement employés dans I’industrie du cuir, des vernis
et de la peinture (Bouhadjera, 2004) et en cosmol ogie sous forme de |otions.

Les scientifiques portent un trés grand intérét aux tannins. Ces derniers sont connus
pour la premiére fois par leur propriété de transformer la peau en matériaux imputrescibles,

s
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ains plusieurs études ont éé meneées, et qui ont aboutit & des résultats encouragent dans le
domaine pharmaceutique car celles-ci présentent un effet antibactérien, antifongique, anti
inflammatoire, anti diarrhéique...etc (Biayem, 2002). Benahmed Djilali et al., (2018) ont
préparé un gel fonctionnel antiinflammatoire cicatrisant de la membrane gastrique a base de la
poudre de Schinus terebinthifolius Raddi qui est riche en tannins.

Selon une éude ethnobotanique réalisée par Benahmed Djilali, (2018) montre que
Pulicaria odora est une plante médicinale classiquement utilisée par la population locale de
Tizi-Ouzou et de Tipaza (nord de I'Algérie). Ses feuilles et tiges sont riches en composés
phénoliques (tannins) et ont diverses utilisations populaires traditionnelles (traitement des
troubles gastriques, douleurs abdominales et plaies) (Article sous presse).

On distingue deux groupes de tannins classés selon leur structure chimigue en tanins
hydrolysables et cathéchiques (condenses) (Charnay et Tourmeau, 2007).

[1.2.2.1. Tannins hydrolysables

Ils sont des oligo- ou des polyesters d’un sucre qui est trés généralement le glucose et
d’un nombre variable de molécules d acide phénolique, qui est soit |I'acide gallique dans le
cas des tannins galliques, soit I'acide hexahydroxydiphénique (HHDP) et ses dérivés
d’ oxydation dans le cas des tanins ellagiques (Khanbaba et Ree, 2001).
11.2.2.2. Tannins condensés

Appeés aussi proanthocyanidines, se sont des composés qui ne possedent pas de sucre
dans leur molécules et leur structures. Il s agit des polymeres flavoniques constitués d’ unités

de flavan-3-ols liées entre elles par des liaisons carbone-carbone (Bruneto, 1999).

[1.2.3. Anthocyanes

Les anthocyanines sont des pigments hydrosolubles, responsables de la plupart des
couleurs, rouges, bleues et pourpres des tissus végétaux (Figure 11). Ces substances différent
des flavonoides par leur capacité a former des structures de résonance par des changements de
pH (Bagchi et al., 2004). Ils sont utilisés comme diurétiques, antiseptiques urinaires et dans
lestroubles de lafragilité capillaire (Hennebelle et al., 2004).
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R=0H, R'=H ' syanidal
R=R'=0H : delphinidol
R=H. R"=0CHaJ : paanidol
R=0DH. R'=QOCH3 : petunidol
R=R'=0OCH3 : malvidol

Figure 11 : Structure générale des anthocyanes (Bessas et al., 2007).

[1.2.4. Caroténoides

Les caroténoides sont des pigments synthétisés par les végétaux. Grace a ces pigments,
les fruits et les légumes prennent des couleurs différentes orange, rouge et jaune. Les
pigments les plus importants sont |e béta-caroténe, |’ al pha-carotene et le lycopéne. La plupart
des caroténoides ont une propriété antioxydante. Leur structure polyéne leur permet

d absorber lalumiére et de neutraliser I’ oxygene singulet (Causse, 2008).
[1.2.5. Coumarines

Les coumarines sont des 2H-1-benzopyran-2-ones (Figure 12). Elles sont produites en
grande quantité en réponse a une attaque biotique ou abiotique. Ces composés sont connus
pour leurs propriétés anticoagulante, antivirale, immunostimulante, tranquillisante,
vasodilatatrice et hypotensives. Ils sont bénéfiques en cas d'infection cutanée (Vivas et
Gaulgac, 2003; Bruneton, 2009).

N

0 0

Figure 12 : Structure des coumarines (Crozier et al., 2006).

-
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[1.2.6. Quinones

Les quinones sont des composés oxygénés qui résultent de |'oxydation de dérivés
aromatiques caractérisés par un motif 1,4-dicétocyclohexa-2,5-diénique (para-quinones) ou
1,2-dicétocyclohexa-3,5-diénique (ortho-quinones) (Figure 13) (Bruneton, 2009). Elles sont
ubiquitaires dans la nature, principalement dans le régne végétal et sont tres réactives (Cowan,
1999).

O Q)
O Q
(A) (B)

Figure 13 : Structure de 1,4-benzoquinone (A) et 9,10-antraquinone (B) (Socaciu, 2007).

Les composes quinoniques existent dans le végétal a |’ état libre ou combiné (sous
forme d hétérosides). Ils sont classés en benzoquinones, naphtoquinones, anthraquinones,
anthracyclinones, ...selon le noyau présent dans leurs molécules (Charles et Linden, 1997).

e Action pharmacologique et emplois

Les quinones sont des composés irritants qui ont des propriétés laxatives (émodol),
phytotoxiques (juglone) et alergiques (alkyl benzoquinones). Certaines d entre elles ont des
propriétés tinctoriales comme par exemple la lawsone localisée dans les feuilles de I’ arbuste
tropical Henne. Elle sert ateindre en orange la soie,...et les cheveux (El Abed et Kambouche,
2003).

[1.2.7. Saponines

Les saponines congtituent un vaste groupe d'hétérosides tres fréquents chez les
Végétaux, caractérisés par leurs propriétés tensioactives grace a leur composition d‘ aglycones
non polaires qui, sont liés & un ou a plusieurs sucres. Cette combinaison d'ééments
structuraux polaires et non polaires explique leur comportement moussant en solution aqueuse
(Vincken et al., 2007 ; Bruneton, 2009).

s
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Les saponines sont connues par leur capacité a baisser la tension superficielle. Elles
facilitent la pénétration des autres substances au niveau de la peau, de I'intestin et de toutes
les muqueuses (Lacaille-Dubois et Wagner, 1996). A cet effet, elles sont utilisées pour
élaborer des pommades citant la pommade antibactérienne élaborée a base des saponines de
feuilles de noyer (Benahmed Djiladi et al., 2017).

11.2.8. Alcaloides

Les alcaloides sont des substances azotées, basiques, d‘origine naturelle, avec une

structure complexe qui, possedent des activités pharmacol ogiques significatives.

[Is ont joué un réle important dans |a découverte des médicaments (morphines, quinine
cocaine, atropine...) (Figure 14) et dans le développement de |‘industrie pharmaceutique
(Omulokali et al., 1997 ; Bruneton, 2009). L*étude de leur mécanisme d‘ action a conduit ales
employer comme réactifs biologiques en neurochimie et en chimiothérapie. Ils sont dotés
aussi d‘un pouvoir antioxydant (Rackova et al., 2004).

COOMe A

(A) (B)

Figure 14 : Structure de la Cocaine (A) et lamorphine (B) (Hopkins, 2003).
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Cadredel’ éude

Notre étude expérimentale a été réalisée au niveau des laboratoires pédagogiques
communs (I et 11') d’analyses physicochimiques et de microbiologie de I’ Université Mouloud
Mammeri de Tizi-Ouzou (UMMTO), ainsi que, le laboratoire de |I'Unité de Recherche,

Matériaux, Procédés et Environnement (UR-MPE) de I’ Université de Boumerdes.
Objectif del’ étude

L’ objectif principal de cette étude est d’évaluer certaines propriétés phytochimiques,

physicochimiques, biologiques et rhéologiques de la poudre des feuilles de Ficus carica.
Letravail pratique est subdivisé en 03 parties suivantes :

e Anayses phytochimiques, physico-chimiques et rhéologiques de la poudre des feuilles
de Ficus carica.

e Quantification et optimisation des taux d’ extraction des substances bioactives (polyphénols

totaux, tannins, flavonoides et chlorophylle) caractérisant |’ extrait aqueux de la poudre des

feuilles de Ficus carica séchées a40°C en appliquant le plan d’ expériences .

e Activité antibactérienne des extraits aqueux des feuilles de Ficus carica.

[11.1. Matériel

[11.1.1 Matériel delaboratoire
L’ensemble des appareillages, solvants, réactifs chimiques et milieux de culture

utilisés est cité dans |’ annexe 01.

[11.1.2. Matériel végétal
L’ éude est réalisée sur les feuilles de figuier Ficus carica de la variété blanche
(TAGHANIMT), récoltées en Kabylie au niveau du village Taourirt Iheddadene (Ain el

Hammam, Tizi-Ouzou), durant la période allant du mois d avril jusgu’au mois de juin 2019.

[11.1.3 Matériel biologique

L’ activité antibactérienne des extraits agueux des feuilles de Ficus carica a été
effectuée sur quatre souches bactériennes de référence, fournies par le laboratoire de
microbiologie de département Microbiologie-Biochimie de I’ Université Mouloud Mammeri
(Tizi-Ouzou) (Tableau I1).
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Tableau Il ;: Souches bactériennes utilisées.

Souches Types Références
Pseudomonas aeruginosa | Bactérie Gram négatif ATCC 27853
Saphylococcus aureus Bactérie Gram positif MU50
Saphyl ococcus aureus Bactérie Gram positif ATCCC 25923
Escherichia coli Bactérie Gram négatif ATCC 25922

[11.2. Méthodes d’ analyses
[11.2.1. Méthodologie de séchage

Les feuilles de figuier sont séchées par le procédé de séchage conventionnel a air
chaud a40°C. La Figure (15) regroupe les différentes étapes de |a transformation des feuilles

de figuier fraiches en poudre :

Feuilles fraiches de la plante

l

Triage et nettoyage

l

Séchage a |’ étuve (40°C)

Broyage

v

Tamisage

l

Conditionnement et stockage & I’ abri de I humidité

Figure 15 : Etapes d’ obtention de la poudre des feuilles de Ficus carica.

22
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7

Figure 16: aspect de la poudre des feuilles de Ficus carica non tamisee.

[11.2.2. Analyse phytochimique dela poudre des feuilles de Ficus carica.

Les tests phytochimiques (Screening) sont des tests qualitatifs qui permettent de
caractériser les différents groupes chimiques contenus dans un organe végétal. Ce sont des
réactions physicochimiques qui permettent d’identifier la présence des substances chimiques.

La mise en évidence des différentes classes des métabolites secondaires constituants la
poudre des feuilles du figuier Ficus carica, a été faite selon les méthodes standards de
screening phytochimique (Dahou et al., 2013 ; Kumar et al., 2010).

La quantité de la substance recherchée est proportionnelle, soit al’intensité de précipité

formé ou alacoloration.
[11.2.2.1. Préparation del’infusé

e 10 g delapoudre non tamisée sont macérés dans 100 ml d’ eau ditillée ;

e Porter le mélange al’ ébullition pendant 15 min puis on filtre avec papier Wattman ;

e Lefiltrat est ajusté a 100 ml d' eau distillée.

L’'infusé (Figure 17) ainsi obtenu est utilisé pour la recherche de certaines composés

chimiques.




Chapitrelll Matériel et méthodes

Figure 17 : aspect de I’infusé de la poudre des feuilles de figuier.
[11.2.2.2. Anthocyanes

Introduire dans un Erlenmeyer 5 ml de I'infusé, puis on goute quelques gouttes
d HCI (1IN). Une réaction positive donne une coloration rouge en présence des anthocyanes.

11.2.2.3. Tannins

Quelques gouttes de la solution de FeCL3 (5%) sont gjoutées a 5 ml de I'infusé. La
présence des tannins est identifiée par une coloration bleue noire de la solution.

[11.2.2.4. Tannins galliques

On sature le filtrat par |’ acétate de sodium (CH3COONa), puis on lui gjoute quelques
gouttes de FeCl3. Laréaction est dite positive lorsgu’ une coloration bleue foncée apparait.

I11.2.2.5. Flavonoides

5 ml d'HCI (1N), des copeaux de Mg et 1 ml d'acool iso butanol sont gjoutés a5 ml
del’infusé. Laréaction est dite positive lorsqu’ une coloration rouge orangé apparait.

[11.2.2.6. Saponosides

Dans deux tubes a essai fermés, on met dans |’un 5 ml d’'HCI (1N) dans I’autre 5 ml
de NaOH (1N). On introduit dans chacun des tubes, deux a trois gouttes de I’infusé, ensuite
on |” agite verticalement pendant 30 sec et laisser reposer 15 min.

Une réaction positive est révélée par la présence ou non d’ une mousse persi stante.

E
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Deux cas sont possibles :

e 1% cas: en présence des saponines stéroidiennes, on obtient dans les deux tubes le
méme volume de la mousse.

e 2 cas: S les feuilles contiennent des saponines tri terpéniques, en milieu
basiqueil y’ auraformation d’ une mousse plus grande par stabilité et par volume.

[11.2.2.7. Quinones libres

2 ml d'HCI (1N) et 20 ml de chloroforme sont gjoutés a 2 g de la poudre des feuilles
de Ficus carica, puis on laisse le mélange reposer pendant 3 heures. Apres filtration par
papier filtre, 5 ml d’ammoniaque diluée dans I’ eau distillée (1/2) sont gjoutés au filtrat. La

réaction est dite positive lorsgu’ une coloration rouge viol ette apparait.
[11.2.2.8. Alcaloides

20 ml d’ammoniaque (1/2) et 50 ml de mélange éther-chloroforme (3/2) ont été gjoutés
abg de lapoudre de Ficus carica. Lefiltrat est épuise par HCl (2N).

L’identification des alcaloides a été réalisee grace au réactif de Dragendroff qui donne

un précipité rouge.
[11.2.2.9. Glucosides

Quelques gouttes d'H,SO, ont été gjoutées a 2g de la poudre des feuilles de figuier.

Une coloration rouge brique ensuite viol ette se manifeste en présence des glucosides.
[11.2.2.10. Coumarines

20 ml (éthanol / eau digtillée) sont gjoutés a 2g de la poudre des feuilles de figuier.
Bouillir le mélange pendant 15 min areflux puisfiltrer et laisser refroidir. L’ identification des
coumarines se fait par I’ gout de 10 gouttes de la solution KOH pure a 3 ou 5 ml de filtrat et
guelques gouttes d'HCI (IN) jusqu'a I’obtention d’un milieu fortement acide. L’ apparition

d’un trouble traduit la présence des coumarines.
[11.2.2.11. Sennosides

On introduit 2,5 g de la poudre des feuilles de figuier dans une fiole conique plus 50 ml
d’eau distillée plus 2 ml d'HCI pure concentré. Le mélange est chauffé au bain marie pendant

15 min. Apreés refroidissement on additionne 40 ml d’ éther.
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La phase organique éthérée est séparée de la phase aqueuse. La phase éthérée est

séchée par I’ addition du sulfate de sodium anhydre (Na;SO4H,0). Ensuite, I’ excés d’ eau est

évaporé a température ambiante. Lorsgue le résidu est refroidi, on lui goute 5 ml
d’ammoniaque (1/2).

Les Sennosides sont caractérisees par une coloration jaune ou orange de la solution.

Le chauffage de cette solution au bain-marie pendant 2 min donne une coloration violette

rouge.
111.2.3. Caractérisation physicochimique desfeuilles defiguier
[11.2.3.1. Mesurede pH (NF V 05-108,1970)

Principe

Le pH d'une solution des feuilles de figuier a 4% (4g de poudre des feuilles de figuier

diluée dans 100 ml d'eau digtillée) a été déterminé a I’aide d’un pH métre préal ablement

étalonné.

Mode opératoire
e 100 ml d'eau distillée sont gjoutés a4 g d’ échantillon broyé ;
e Bien agiter ;

e Filtrer lemélange et récupérer lefiltrat ;

e Etalonner le pH-métre en utilisant une solution tampon ;

e Prédever 50 ml du volume de filtrat suffisamment important pour permettre

I’'immersion de |’ éectrode ;

e Noter ensuite lavaleur du pH affichée sur le pH-métre.

Il faut rincer I’ électrode avec I’ eau distillée avant et apres chague mesure puis secher a

I’ aide du papier absorbant.
[11.2.3.2. Détermination de la teneur en cendres (NF V 05-113,1972)

Principe

L’ échantillon est calciné a une température de 550°C dans un four a moufle jusgqu’a

I’ obtention des cendres blanchétres de poids constant.
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Mode opératoire

o Peser et tarer trois creusets en porcelaine vides ;

e Dans chacun de ces creusets, peser 3g d’ échantillon ;

e Placer les creusets dans un four a moufle ferme;

e La température est augmentée progressivement de maniéere a éviter une calcination
violente de produit ce qui entrainerait des pertes, puis elle est maintenue a 550°C +
15°C jusqu’ al’ obtention d’ une couleur blanchétre de poids constant ;

e Retirer les creusets du four et les mettre arefroidir dans le dessiccateur, puis les peser.

Expression desrésultats

La matiere organique a été calculée selon |’ éguation suivante :

M1 - M2

Soit :
MO : Matiere organique en (Q) ;
M1 : Masse de creuset + laprised essai en (Q) ;
M2 : Masse de creuset apresincinération en (g) ;
P: Massedelaprised essa (Q).
Lateneur en cendres (Tc %) a é&té déterminée comme suit :

Tc% = 100 — M0%...............e.... (2)

[11.2.3.3. Déermination delateneur en eau (NF V 03-903)
Principe

Le séchage des feuilles de figuier a été réalisé dans une étuve avec ventilation d'air de
type Mammert a 105+03°C.
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Mode opératoire

o Peser et tarer trois capsules en aluminium ;

e Peser dans chaque capsule 50 g d’ échantillon et les placer dans une étuve réglée a une
température de 105+03°C ;

e Attendre 15 minutes;

e Retirer les capsules de I'étuve, les placer dans un dessiccateur et les peser aprés
refroidissement ;

e L’opération est répétée jusgu'al’ obtention d’ un poids constant.

Expression desrésultats

Lateneur en eau a été déterminée selon la formule suivante :

M1 — M2

H (%): Humidité

M1 : Masse de la capsule + lamatiére fraiche avant séchage en (g) ;
M2 : Masse de la capsule + |la matiére aprés séchage en (g) ;

P: Massedelaprised essa en (Q).

A partir de lateneur en eau, on détermine le taux de la matiére seche qui est donné par

laformule suivante :

Matiére séche % = 100 — H%......(4)

[11.2.3.4. Détermination de I’ acidité titrable (NF V 05-101,1974)

L’ acidité titrable est la somme des acides minéraux et organiques libres, ele est

exprimée en gramme d’ acide citrique pour 100 g d' échantillon.




Chapitrelll Matériel et méthodes

Principe

Il consiste en un titrage avec une solution d’hydroxyde de sodium (Na OH) a (0,1 N)

en présence de phénol phtal éine comme indicateur de couleur.
Mode opératoire

e Peser 10 g de |’ échantillon broyé ;

e Placer I'échantillon dans une fiole conique, gjouter 70 ml d'eau distillée récrément
bouillie et refroidie, puis mélanger jusqu'al’ obtention d’un liquide homogene ;

e Chauffer le contenu au bain marie pendant 30 mn;

e Refroidir, transvaser quantitativement le contenu de la fiole conique dans une fiole
jaugée de 100 ml et compléter jusgu'au trait de jauge avec I'eau distillée, bien
mélanger puisfiltrer ;

e Prélever 10 ml du filtrat dans 10ml d' eau distillée ;

e Ajouter trois gouttes de phénolphtaléine et tout en agitant ;

e Titrer avec la solution (Na OH) a (0,1 N) jusqu'a I’obtention d une couleur rose
persistant pendant 30 secondes.

Expression desrésultats
L’ acidité titrable est calculée par la formule suivante :

175xV1

A(%) = Vord

..(5)
Soit :

M : Masse, en grammes du produit prélevé ;

Vo : Volume en ml del’extrait desfeuillesde figuier ;

V1: Volume en ml delasolution (NaOH) a (0,1 N) utilise.
[11.2.3.5. Dosage des sucres
Pour ce dosage, trois catégories de sucres ont été mises en évidence, a savoir :

e Lessucrestotaux.

e Lessucresréducteurs.




Chapitrelll Matériel et méthodes

e Lesaccharose
Avant de procéder aux différents dosages, on prépare les solutions suivantes :

» Fehling A
e 409 de sulfate de cuivre;;
e 2 ml d acide sulfurique pur ;

e 1000 ml d eau distillée.

» FehlingB
e 2009 de tartrate de sodium et de potassium ;
e 1509 de NaOH pur ;
e 1000 ml d"eau distillée.
> Filtrat (2)
e Peser 10g de |’ échantillon dans un bécher de 100ml ;
e Ajouter 2,5 ml d acétate de plomb ;
e Remplir jusgu’ au 2/3 du volume de bécher avec I’ eau distillée ;
e Agiter aplusieurs reprises et laisser reposer pendant 15 min ;
e Ajuster avec |’eau distillée a100 ml ;
e Homogénéiser, filtrer sur papier filtre et récupérer le filtrat.
> Filtrat (2)
e Prélever 25 ml du filtrat (1) et gouter 2,5 ml dHCL concentré ;
e Chauffer le mélange au bain marie a 70°C pendant 5 min ;

e Neutraliser avec (Na OH) a (10N) en présence de phénolphtal éine a 1%.
111.2.3.5.1. Dosage des sucres totaux
Mode opératoire

e Prélever 2,5 ml de la solution Fehling A et 2,5 ml de la solution Fehling B dans un
bécher de 100 ml ;

e Ajuster jusqu'a50 ml avec I’ eau distillée ;

e Chauffer le contenu jusgu'a ébullition durant 2 mn ;

e Titrer par lefiltrat (2) obtenu jusqu'ala disparition de la couleur bleue ;

e Ajouter 2 gouttes de bleue de méthyléne jusqu'a ce que la coloration bleue soit

remplacée par une coloration marron cuivrée ;
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e Arréter letitrage et noter le volume defiltrat (2) dépensé.
Expression desrésultats

La quantité des sucres totaux de I’extrait des feuilles de figuier est estimée par la

formule suivante :

500 )
~V(VZ-0.05)

ST 0....(6)

Soit :
Sr: Quantité des sucres totaux (g/l) ;

V : Volume del’ extrait des feuilles de figuier (ml) ;
V5, : Volume du filtrat (2) dépensé (ml).
111.2.3.5.2. Dosage des sucres réducteurs

Mode opératoire

e Introduire 2,5 ml de la solution Fehling A et 2,5 ml de la solution Fehling B dans un
bécher de 100 ml ;

e Ajuster jusqu'a50 ml avec I’ eau distillée ;

e Chauffer le contenu jusgu'al’ ébullition durant 2mn ;

e Titrer par le Filtrat (1) jusqu'a ce que lateinte bleue disparaitre ;

e Ajouter 2 gouttes de bleue de méthylene et continuer le titrage jusqu'a ce que la
coloration bleue soit remplacée par une coloration rouge brique ;

e Arréter letitrage et noter le volume du Filtrat (1) dépense.

Expression desrésultats

La quantité des sucres réducteurs de I’ extrait des feuilles de figuier est donnée par la

formule suivante :

240

SR = v wizo09

Soit :
Sr: Quantité des sucres réducteurs (g/l) ;

V : Volumedel’extrait defeuillesdefiguier (ml) ;
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V1: Volumedu Filtrat (1) dépensé (ml).

[11.2.3.5.3. Taux de saccharose

La quantité de saccharose est calcul ée selon laformule suivante :

S= (ST- SR)x0.95 ............(8)

Soit:
S : Quantité de saccharose en (g/l) ;
St : Quantité des sucres totaux en (g/l) ;
Sk : Quantité des sucres réducteurs en (g/l).
[11.2.4. Analysesrhéologiques de la poudre des feuilles de figuier
[11.2.4.1. Indice de gonflement
Principe

L’indice de gonflement est le volume, en millilitre qu’ occupe 1g de drogue gonflée
dans I'eau, y compris le mucilage qui y adhére. Ce parametre confirme la présence des

polysaccharides (mucilages, gommes) dans la poudre des feuilles de figuier.
Mode opératoire

Dans une éprouvette graduée, de 20 cm de hauteur sur 20 mm de diametre, introduire
1g de la poudre des feuilles de figuier. Humecter la poudre avec 1ml d alcool et gouter 25 ml
d eau. Agiter énergiquement toutes les 10 min pendant 1h. Laisser reposer pendant 3 h.

Mesurer le volume occupé par la poudre. Effectuer 3 s simultanément.

L’indice de gonflement est donné par la moyenne des 3 essais.

o - (V1+V2+V3)
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[11.2.4.2. Analyse de la granulométrie

Principe

La granulométrie est une méthode, qui consiste a déterminer la répartition
granulométrique par la technique de diffraction de la lumiére Laser aprés mise en suspension
de I’ échantillon dans un dispersant (MASTERSIZER 2000). (Figure 18)

Les particules passant devant un faisceau de Laser, provoquant une déviation de la
lumiére. La quantité de lalumiére déviée est proportionnelle a lataille des particules. Ce type
d’ appareil permet de mesurer des particules sphériques a partir de 0,5um. Cette analyse a é&té
réaliste au niveau de laboratoire de I'Unité de Recherche, Matériaux, Procédés &

Environnement de I’ Université de Boumerdés (UR-MPE).

Figure 18 : Granulométre (Laser MASTERSIZER 2000).

[11.2.4.3. Détermination de la microstructure des poudres
Principe

L’ analyse de la microstructure des poudres des feuilles de figuier, est une méthode qui
consiste a broyer la surface d’un échantillon par un faisceau focalisé d électrons accélérés a

destensionsde 5 a 30 (Kv). Ces électrons vont interagir avec la surface de I’ échantillon.

Le signa émis en chaque point de la structure de |’ objet est synchronisé avec celui
d’'un écran vidéo, permet la formulation d’une image composite modulée par I'intensité de
signal détecté (Fontanille et Ghanou, 1994).

33
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L es structures microscopiques des poudres issues d’ un seul mode de séchage étudié ont
été anaysées avec un Microscope Electronique & Balayage de type PHILIPS ESEM XL 30.
Cette analyse a été réalisée au niveau du laboratoire de chimie del’UMMTO.

[11.2.5. Extraction dela matiére grasse

En vue I’ obtention d’ un bon rendement riche en acides gras avec une méthode rapide

et moins couteuse, la méthode d’ extraction par Soxhlet a été utilisée.
[11.2.5.1 Extraction par soxhlet

L’ extraction de la matiére grasse des feuilles de notre plante a été faite a la faculté des

hydrocarbures (INH) de Boumerdes.
Principe

Le principe consiste en une extraction par solvant organique a |’aide de dispositif
Soxhlet d’une capacité de 350 ml. Une fois I'extraction est terminée le solvant peut étre

éliminé par un Rotavapeur. Cette extraction repose sur le principe suivant :

Les composeés apolaires comme les corps gras sont insolubles dans les composés polaires
comme I'eau, mais solubles dans les solvants apolaires tels que |'’hexane. Le point
d’ évaporation de |’ hexane étant inferieur a celui de la matiere grasse a extraire, il est donc trés

facile de les séparer par chauffage.
Mode opératoire

e Peser 30g de la poudre des feuilles (un poids qui suffira pour |’ extraction) ;

e Verser lapoudre dans une cartouche qui sera par la suite placée dans le soxhlet ;

e Introduire 300 ml d’hexane dansle ballon;

e Rédiser le montage de |'appareil puis alimenter le réfrigérant en le branchant & un
robinet ;

e Brancher la prise de chauffe-ballon et régler la température a 60°C pendant 1h et
30min;

e Arréter lerobinet et démonter I’ appareil ;

e Récupérer le ballon et chasser lamajeur partie du solvant a I’ aide d’ un Rotavapeur ;

e Peser, apres avoir seché le ballon le poids de la matiére grasse obtenue.

-
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W Jr ;
kel e »

a)

Figure 19 : Images de matériels utilisés pour I’ extraction de la matiére grasse des
feuilles defiguier: a) Soxhlet, b) Rotavapeur,.

[11.2.5.2. Estérification

La méthode utilisee est la trans-estérification a froid au moyen d'une solution
méthanolique d’ hydroxyde de potassium pour la préparation des esters méthyliques d’ acides
gras.

Principe

Les esters méthyliques se forment par transestérification dans une solution
méthanolique d' hydroxyde de potassium comme phase intermédiaire avant la saponification
(point 5 de laméthode 1SO 5509:2000, point 5 de laméthode IUPAC 2.301).

Le profil d’ acides gras des feuilles de figuier a été déterminé par la chromatographie
phase gazeuse au niveau de I'ENA El Harrach (Alger). Le tableau (I11), résume les conditions
opératoires respectées pour cette analyse.
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Tableau |11 : conditions opératoires d’ analyse de la C.P.G
Chromatographe Chrompack CP 9002
Détecteur FID (250°C)
Injecteur SPLIT 1/100 (250°C)

Gaz vecteur

Azote

Colonne Capillaire

Cp Sil 88 CB (5%Phénol+
95%(di methylpol ysiloxane)

Longueur 30m
Diamétre intérieur 0.32 mm
Epaisseur 0,25 um
Injecteur 250°C
Détecteur 280°C
Four 150 °C- 200 °C (4°C/min)

Quantité injectée

0,8l

Vitesse du papier

0,5 cm/ min

Mode opératoire

e Mettre 0,1g de I’ échantillon d’ huile dans un tube a bouchon vissant de 5 ml ;

e Ajouter 0,2 ml dela solution méthanolique (2 N) d’ hydroxyde de potassium ;

Ajouter 2 ml d’ heptane ou hexane et agiter ;

e boucher a I'aide du bouchon muni d'un joint en PTFE, bien fermer et agiter

énergiquement pendant 30 secondes ;
e Laisser reposer jusqu’ ace que la partie supérieure de la solution devienne claire ;
e Décanter la couche supérieure, qui est celle qui contient les esters méthyliques ;

e Lasolution d’ heptane est préte pour I’ injection dans |e Chromatographe.

Remarque: Il est conselllé de maintenir la solution au réfrigérateur jusqu’au moment de

I’ analyse chromatographique. Il n’est pas recommandé de stocker la solution pendant plus

de 12 heures.
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[11.2.6. Optimisation des taux d’extraction des substances bioactives de la poudre des

feuillesde Ficus carica.

Afin d’ optimiser les taux d extraction des substances bioactives (polyphénols totaux,

flavonoides, tannins et la chlorophylle totale) de la poudre des feuilles de figuier nous avons

opté pour une extraction aqueuse en appliquant le plan d’ expériences (Tableau V).

Tableau I'V: Les niveaux des variables utilisées dans cette étude pour |a construction du plan

composite centre.
Variables Etiquette niveaux codés
—1.682 -1 0 1 1.682
X1 Température d’air [ °C] 40 52 70 88 100
X, Granulométrie [ um| 52 78 117 155 240
X3 Temps[min| 10 20 35 50 60

0,59 de la poudre de feuilles de figuier est soumis a une extraction agueuse (100 mi

d’eau digtillée). Letableau (V), résume les conditions des différentes macérations.

Tableau V: matrice adoptée afin de réaliser les différentes macérations.

Température ("C) Tailledelapoudre (um) | Tempsd’incubation (min)
70 117 35
52 78 20
88 78 20
52 155 20
88 155 20
52 78 50
88 78 50
52 155 50
88 155 50
70 117 35
70 117 35
40 117 35
100 117 35
70 52 35
70 240 35
70 117 10
70 117 60
70 117 35
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[11.2.6.1. Dosage des polyphénols totaux

Principe

Le taux des PPT a été déterminé par spectrophotométrie selon la méthode de Folin-
Ciocalteu (Singleton et al., 1999). Ce réactif de couleur jaune est constitué d’un mélange

d’ acide phosphotungstique (HzPW12040) et d’ acide phosphomol ybdique (HzsPM0Oyo).

Lorsgque les polyphénols sont oxydés, ils réduisent le réactif Folin-ciocalteu en un
complexe ayant une couleur bleue, constitue d’ oxyde de tungsténe (Wg0O,3) et de molybdene
(MOgO23). L'intensité de la couleur est proportionnelle aux taux des composes phénoliques
oxydés (Biozot et Charpentier, 2006).

Mode opératoire

Les PPT sont dosés dans chague extrait selon les étapes représentées dans la figure (20).

0,5ml d'extrait de |’ échantillon

l

Ajouter 5 ml d'eau distillée

}

Bien mélanger

l

Ajouter 0,5 ml de réactif Folin-Ciocalteu

!

Laisser reposer 3min

)

Ajouter 0,5ml de Carbonate de sodium a 20%

l

Bien rrl]el anger
Incubation a température ambiante et a I’ abri de lalumiére pendant 2 h

Mesurer |’ absorbance a 760 nm
Figure 20 : étapes de dosage des PPT (Singleton et al., 1999).
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Courbed’ éalonnage

La concentration en composés phénoliques totaux est déterminée en se référant a la
courbe d étalonnage obtenue en utilisant I'acide gallique comme standard d’étalonnage
(Annexe 03).

Expression desrésultats
Les résultats sont exprimés en milligramme d’ Equivalant d’ Acide Gallique par

gramme de Matiére Seche de poudre des feuilles du figuier (mg EAG/g MS).

[11.2.6.2. Dosage des flavonoides

La méthode du trichlorure d’aluminium AICl3; proposée par Kosalec et al., (2004) a
été adoptée pour le dosage des flavonoides, qui constituent une grande classe des polyphénols
en possedant un groupement hydroxyles (OH) libre, susceptible de donner en présence du
chlorure d’auminium un complexe jaunétre, dont I’intensité de la couleur est proportionnel a

la quantité des flavonoides présente dans |’ extrait (Djeridane et al., 2006).

Le diagramme ci-dessous montre les différentes étapes respectées pour doser les

flavonoides dans chaque extrait :

1 ml d’ extrait del’ échantillon

l

Ajouter Iml d'AlICl; a 2%

l

Incuber pendant 10 min al’ ombre et alatempérature ambiante

l

Mesure de |’ absorbance a 430 nm

Figure 21 : Etapes de dosage des flavonoides (Kosalec et al., 2004).
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Courbed’ éalonnage

La quantification des flavonoides se fait en fonction d'une courbe d’étalonnage

réalisée en utilisant la Quercetine comme un flavonoide standard (Annexe 03).

Expression desrésultats
Lateneur en flavonoides est exprimée en milligramme d’ Equivalent de Quercetine par

gramme de Matiére Seche de poudre des feuilles de figuier (mg EQ/g MS).

[11.2.6.3. Dosage des tannins

Le dosage des tannins est réalisé suivant la technique de précipitation a la caséine

(figure 22), en utilisant I’ extrait agueux des feuilles de figuier.

6 ml de |’ extrait de |’ échantillon

l

Ajouter 1g de caséine

l

Ajouter 12 ml d’eau distillée

l

Agitation pendant 3 h

l

Filtration sur papier Wattman

l

Ajustement du filtrat 225 ml

l

Mesurer |’ absorbance a 760 nm

Figure 22: étapes de dosage des tannins (Biayem, 2002).
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Courbed’ éalonnage

La concentration en composés phénoliques totaux obtenus apres fixation des tannins
sur la caséine est déterminée en se référant a la courbe d’ étalonnage obtenue en utilisant

I’ acide gallique comme standard d’ étalonnage (Annexe 03).

Expression desrésultats

La quantité des tannins est donnée par la différence entre la quantité des polyphénols

totaux et la quantité des phénols totaux qui sont obtenus apres fixation des tannins sur la

caséine.

[11.2.6.4. Dosage de la chlorophylle

La densité optique de chaque extrait aqueux, de la poudre des feuilles de figuier est

déterminée a 660 nm et a 642,5 nm (Ramesh, 2000). On détermine la quantité de la

chlorophylle (a) et (b) selon lesformules suivantes :

Chlorophylle totale = 7,12xA660 - 16,8xA642,5 .....(10)

Chlorophylle (a) = 9,93xA660 - 0,777xA642,5 ........(11)

Chlorophylle (b) = 176xA660 - 2,81A642,5 ............(12)

[11.2.7. Activité antibactérienne des extraits aqueux des feuilles de figuier

Apres avoir analysé les substances bioactives de différents extraits aqueux de la

poudre des feuilles de figuier, deux extraits ont été testés vis-a-vis des souches bactériennes

(Tableau V1).

Tableau VI: Extraits aqueux testés vis-a-vis les souches bactériennes.

Type de |’ extrait aqueux testé

M éthode d’ obtention

Macérer 0,5 g de poudre des feuilles de

Extrait aqueux 01 figuier de taille de grain 117um dans 100 ml
d eau distillée a 70°C pendant 10 min.
Macérer 0,5 g de poudre des feuilles de

Extrait aqueux 02 figuier de taille de grain 117um dans 100 ml

d'eau de robinet pendant 10min 3a

température ambiante.
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La méthode de diffusion sur des disgues dont le principe est la détermination de la
sensibilité des souches bactériennes vis-a-vis les extraits aqueux a tester a été utilisée
(Benjeldi et al. 1986).

e Test antibactérien

Premier jour : repiquage

Les souches bactériennes (Pseudomonas aeruginosa, Saphylococcus aureus MUS50,
Saphylococcus aureus ATCCC 25923 et Escherichia coli) ont éé repiquées sur milieu

gélose Muller Hinton, puis incubées al’ é&uve pendant 18 a 24 heures a 37°C.
Deuxiemejour : préparation del’inoculum

e Quelques colonies isolées des souches bactériennes utilisées ont été prélevées a
partir des boites repiquées la veille et mises dans des tubes a essais contenants 10
ml deau physiologique stérile. Les suspensions bactériennes sont bien
homogeénéi sées.

e L’absorbance de chague suspension est mesurée a une longueur d’ onde de 620 nm
et doit étre comprise entre 0,08 et 0,1 équivalent de 10° UFC/ml.

e Quatre inocula obtenus, chacun contient un type de bactérie utilisée.

e Lagéose MH est coulée dans des boites de Pétri et |aissée refroidir.

e En utilisant une micropipette, prélever 100 pl de chague inoculum et les faire
étaler avec un réteau sur le milieu.

e Laisser sécher atempérature ambiante de laboratoire pendant 30min.

e A l'aided une pince, stérilisée par passage dans la flamme de bec bunsen, déposer
sur la boite, trois disques de papier buvard (I’ un pour déposer I’ eau physiologique
comme témoin négatif et les deux autres pour déposer notre échantillon) et un
disque d’ antibiotique(Gentamicine) comme témoin positif.

e Appuyer |égérement sur les disgues avec la pince stérile pour les faire adhérer ala
gélose.

e Déposer 20ul de chaque extrait agueux sur les deux disgques de papier buvard et
20pl d' eau physiologique sur le troisiéme disque.

e Laisser les boites a température ambiante pendant 20min (ce délai permet aux

extraits de diffuser avant le démarrage de la culture).
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e Incuber les boites renversées apres les avoir bien enveloppées par le papier film a
37°C pendant 24 h.
Remarque : plus de trois essais ont été effectués pour chague type de bactérie et pour chague
extrait (16 boites de Pétri ont é&té ensemenceées).

Troisiémejour : lalecture

La lecture se fait par la mesure des diametres des zones d'inhibition et peut étre

symbolisée par des signes rapporté par Ponce et al., (2003).
En fonction des zones d’ inhibition on peut distinguer :

e Diametre < a0,8 cm: bactérie dite non sensible ou résistante.
e Diamétre comprisentre 0,9 et 1,4 cm : bactérie dite sensible.
e Diamétre comprisentre 1,5 et 1,9 cm : bactérie dite trés sensible.

e Diamétre> a2,0 cm : bactérie dite extrémement sensible.

-
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IV.1. Résultats d’ analyse phytochimique

Les résultats de I'analyse phytochimique de la poudre des feuilles de figuier sont

présentés dans le tableau suivant :

Tableau VII : Résultats des tests phytochimiques effectués sur la poudre des feuilles de

figuier.
M étabolites secondair es Observation Résultats
Anthocyanes Absence de couleur rouge -
Tanins Coloration bleu noire +++
Taninsgalliques Coloration bleu foncée +++
Flavonoides Coloration rouge orangée +++
Saponosides Absence de mousse -
Quinoneslibres Absence de couleur rouge violette -
Alcaloides Absence de précipité rouge -
Glucosides Absence de couleur rouge brique +
Coumarines Absence d'un trouble -
Sennosides Coloration orange ++

(+++) : Abondance ; (++) : Moyen ; (+) : faible; (-) : Absence

Les résultats de cette analyse montrent que, la poudre des feuilles de Figuier est riche
en tannins, tannins galliques et en flavonoides. On enregistre des teneurs moyennes en
sennosides et des teneurs faibles en glucosides. Par contre, les anthocyanes, saponosides,
guinones libres, alcaloides et les coumarines sont absents (Annex 02).

Nos résultats coincident avec ceux rapportés par Vinson, (1999) et Gilani et al.,
(2008). Ces auteurs ont signalé la présence des tanins, tanins galliques, flavonoides,

glucosides et les sennosides dans les feuilles et le fruit de figuier.
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IV.2. Résultats des paramétr es physico-chimiques des feuilles de figuier

Les résultats de |a caractérisation de certains paramétres physi cochimiques des feuilles
de Ficus carica, sont résumés dans le tableau (VI11). Ces résultats sont présentés sous forme
de lamoyenne de trois s+ écart-type (ET).

Tableau VIII : Résultats de parametres physicochimiques des feuilles de figuier.

Parametres Teneurs moyennes + (ET)
pH a22°C 6,60+0,006
Taux d”humidité (%) 65,63+2,09
Matiére séche (%) 34,37+2,09
Teneur en cendres (%) 7,43+0,64
Matiere organique (%) 92,60+0,64
Acidité titrable (g d’ acide citrique pour 100g 6,65+0,93
d échantillon)

Sucres totaux (g/l) 25,41+1,94

Sucres réducteurs (g/l) 1,44+0,21

Saccharose (g/l) 22,77+1,64
IV.2.1. LepH

Il ressort de ce tableau que, les feuilles de Ficus carica présentent un pH plus ou
moins neutre (pH= 6,60).

1V.2.2. Aciditétitrable

Dans la présente étude, la poudre des feuilles de figuier présente une faible acidité
titrable.

1V.2.3. Teneur en eau

Le taux d humidité dans les feuilles de figuier est élevé (H% =65,63%). Ce résultat est
comparable a celui déclaré par Baby et Justin Raj, (2011) qui rapporte un taux d humidité de
(67.6%) dans les feuilles de Ficus carica. En outre, ces feuilles possedent un pourcentage

moyen (34,37%) en matiere seche.

La teneur en eau trouvée renseigne sur le degré de conservation de cette matiére
végétale qu’ est plus susceptible aux différentes atérations, raison pour laquelle, le sechage est
préconisé dans notre cas, afin de sauvegarder ses qualités biochimiques et pharmacol ogiques

initiales pendant une longue durée de conservation.
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IV.2.4. Teneur en cendres

Par définition, le taux de cendres représente la quantité totale en sels minéraux présents
dans un échantillon. La valeur trouvée dans la présente éude est de (7,43 %). Cette valeur est
proche a celle éudiée par Baby et Justin Raj, (2011) qui rapporte une teneur de (5,30%)
caractérisant les feuilles de figuier Ficus carica. En outre, Ces feuilles sont tres riches en
matiere organique (M0O% = 92,57%).

IV.2.5. Composition en sucres

Nous constatons d’ apres le tableau que, les feuilles de figuier étudiées possedent une
teneur importante en sucres totaux (25,41g/1) et en saccharose (22,77g/l) alors que les sucres

réducteurs sont présents a faible teneur (1,44 g/l).

™ S totaux

» S réducteurs

® Saccharose

Figure 23 : Composition des feuilles de figuier en sucres.
IV.3. Résultats d’ analyses rhéologiques
IV.3.1. Indice de gonflement
Apres 3 h de repos, deux phases sont observées, une présente |es particules gonflées et

I”autre le surnagent. La poudre des feuilles de figuier possede des mucilages (1G= 12+0,11).

Il est important de signaler que, les plantes & mucilages possédent un indice de

gonflement supérieur ou égal a 10 (Moyes, 1976).

Par définition, les mucilages sont des polysaccharides, qui gonflent au contact avec de
I'eau générant une consistance visgueuse, parfois collante, semblable a lagélatine. Ces

substances facilitent I’ opération de pastillage de la poudre et sans gjouter des agents liants.
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Nous préconisons d' utiliser cette poudre soit comme principe actif a effet thérapeutique
(propriété anti-inflammatoire) soit comme excipient (agent liant) en utilisant ses composés de

mucilages par exemple.
IV.3.2. Résultats d’analyse de la granulométrie

La granulométrie est une analyse qui permet de déterminer les démentions et la forme

des particules, dans le but de décrire I’ensemble des caractéristiques qui définissent |’ état

granulaire d’ une poudre.

Les résultats de la distribution granulaire des différentes poudres utilisées dans I’ étude

d’ optimisation des taux d extraction des substances bioactives sont illustrés dans la Figure

(24).
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Particle Size Distribution
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Figure 24 : Distribution granulaires de la poudre des feuilles de figuier a différente tailles de
grains tamisée au moyen de différents tamis : @) 80um, b) 100um, ¢) 160um, d) 200um, €)
315pum.

L es poudres obtenues possedent des particul es mgjoritaires variant de 52 um, 78 um,
117 pm, 155 pm et 240 um (Tableau 1X).
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Tableau | X : Résultats d’analyse granulométrigue de la poudre des feuilles de figuier Ficus

carica.

80 52 7,38
100 78 9,94
160 117 13,82
200 155 16, 78
315 240 16,69

Les différentes tailles attribuent a la poudre des feuilles de figuier une propriété
pharmacodynamique trés intéressante de point de vue écoulement et méme la possibilité de

E
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pastillage. Nos résultats sont similaires a ceux trouvés par Benahmed Djilali et al., (2016) et
Benahmed Djilai et al., (2011), travaillant sur deux poudres de fruits (date seche et jujube).

I'V.3.3. Structures microscopiques des poudres

Les résultats d’anayse de MEB des poudres de feuilles de figuier sont présentés
dans lafigure (25).

Figure 25 : structure des poudres des feuilles de figuier de taille 115um (a), (b), (c) et de
taille 52um (d), (e), (f) observées sous le Microscope Electronique a Balayage.

La poudre des feuilles de figuier a une couleur verte, d' odeur forte, et de go(t
|égérement amer.

La poudre qui présente la taille trés fine (52um), est formée de particules avec des
formes relativement irrégulieres. La surface de ces particules parait non rugueuse poreuse et
la structure de chaque grain ressemble a des feuilles superposées.

Par contre, la poudre ayant une taille de 155um, la surface de ses particules parait
rugueuse non poreuse ressemble a la structure des polymeres.

Globaement, la poudre de taille 52um présente un bon écoulement qu'est une
caractéristique trés intéressante de point de vue propriété pharmacodynamique des poudres
fonctionnelles (libération des substances bioactives).

E
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IV.4. Résultat d’extraction dela matiere grasse

Le rendement de la matiere grasse extraite de la poudre des feuilles de figuier est

présenté dans le tableau ci-dessous :

Tableau X: Résultats d’ extraction de la matiére grasse de la poudre des feuilles de figuier.

Masse prise d’essai (Q)

Rendement (%)

Photographie dela matiére
grasse

30g

3,1%

Dans |la présente éude, le rendement en matiére grasse des feuilles de notre plante est

plus élevé (3,1%) par rapport aux résultats montrés par Baby et Justin Rg, (2011) en

travaillant sur la composition chimique des feuilles de figuier Ficus carica.

La matiére grasse obtenue est soumise & une estérification. Le tableau (XI), regroupe

les différents acides gras constituant les feuilles de figuier.

Tableau XI: Résultats de profil d acide gras de la poudre des feuilles de figuier.

| Composition et teneur en acides gras (%) |
Composition
Acidegras Dénomination de
I’ échantillon
C12:0 Acide Laurique 0.38
Cl4:0 Acide Myristique 1.26
C16:0 Acide Palmitique 16.12
C16:1 w7 Acide pamitoléique | 1.74
C17:0 Acide Margarique 0.26
C18:0 Acide stéarique 2.65
Cl18: 109 Acide oléique 5.54
Cl8:2m6 Acidelinoléique 14.52
C18:3m3 Acidelinolénique 52.08
C20:0 Acide arachidique -
C20: 109 Acide gondoique 2.37
C22:1 Acide érucique 1.89
C24:0 Acide Lignocérique | 0.82




ChapitrelV Résultats et discussion

Quatre acides gras majoritaires sont identifiés dans la poudre des feuilles de figuier, a
savoir I’ acide linolénique (52.08%), Palmitique (16.12%), linoléque (14.52%) et oléque
(5.54%). Les résultats obtenus sont en accord avec ceux déclarés par Ivanov et al., (2018)

travaillant sur les feuilles de Ficus carica.

D’ apres ces résultats nous constatons que, |es teneurs en acides palmitique et linoléique
sont comparables a la composition de I'huile d'olive qui représente les pourcentages
suivants: 17,06% et 18,54% respectivement pour |'acide palmitique et pour I'acide
linoléique. Néanmoins, les feuilles de figuier sont trés riches en acide linolénique par rapport
a I'huile d'olive (1,01%) (Aliboudhar et al., 2013). Sachant que cet acide est un acide

essentiel non synthétisé par I’ organisme humain.

A la lumiére de ces résultats nous pouvons conclure que, les feuilles de figuier
constituent une source des substances bioactives de haute valeur biologique, qui peut étre due
a la présence de ces acides gras essentiels qui exercent certaines propriétés physiques de la
membrane cellulaire telles que la fluidité et la perméabilité (Ward et Singh, 2005), réduisent
le risque des maladies cardiovasculaires (Reiffel et McDonald, 2006). De plus ces acides sont

essentiels dans I’ alimentation humaine (Boelsmaet al., 2001).

IV.5. Résultats d’ optimisation destaux d’extraction des substances bioactives

Dans cette éude, les conditions optimales d'extraction de substances bioactives dans
les feuilles de figuier ont été déterminées a l'aide de la méthodologie de la surface de réponse
(RSM).

Les effets de trois variables indépendantes (température, granulométrie et temps
d’incubation) sur le processus d extraction ont é&é étudiés. La méhode d'optimisation
associant RSM alafonction de désirabilité a été choisie pour trouver les meilleures conditions
d'extraction. La méthodologie de surface de réponse de toutes les réponses prises ensemble
simultanément a été réalisée, montrant que les conditions d'extraction optimales étaient: 18,36

minutes 241,15 ° C et une granulométrie de 52,27 pm.

Les valeurs de réponses maximales obtenues pour chaque paramétre sont les suivantes:
rendement total en composés phénoliques (TPPT) (203,713 mg EAG / g MS), teneur en
flavonoides (TF) (0,4568 mg EQ / g MS), concentration en tannins (TT) (28,3343 mg EAG /
g MS) et la concentration maximale de chlorophylle totale (0,8007 mg /g). Les extraits

s
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obtenus pourraient étre utilisés comme composés bioactifs naturels dans plusieurs

applications industrielles.

L’importance des composés phénoliques réside dans leur contribution a la protection
cellulaireal’intérieur du corps (Nawaz et al., 2006).

Babar et al., (2007) rapportent que, les composés phénoliques possedent des propriétés
biologiques diverses telles que: des propriétés antibactériennes, anti-inflammatoires,

antivirales et antioxydantes .

La teneur en composes phénoliques d’ une plante dépend d'un certain nombre de
facteurs intrinseques (génétiques) et extrinséques (conditions climatiques et facteurs

géographiques) (Generdic et al., 2012).

Madi, (2010) a prouvé que, les teneurs des polyphénols totaux et des flavonoides sont
élevées lorsgue le milieu de vie de la plante N’ est pas adéquat, dans ce cas la plante favorise la

synthése des métabolites secondaires afin de s adapter et de survivre.

Dans notre cas la teneur en polyphénols totaux (203,713 mg EAG / g MS) est
beaucoup plus élevée par rapport a celle déclarée par Mahmoudi et al., (2015) en travaillant
sur les activités phénoliques et flavonoides des extraits des feuilles de dix variétés de Ficus
carica en Algérie, trouvent que les teneurs en polyphénols totaux sont comprises entre
(52,296 £ 5,232) et (48,973 £ 2,015) mg E.A.G /g de MS. Par contre, lateneur en flavonoides
(0,4568 mg EQ / g MS) est faible par rapport a leur résultats (14.388 + 0.333) et (14.136 +
1.082) mg E.Q/g de MS.

La teneur en tannins (28,3343 mg EAG / g MS) est supérieure a celle déclarée par
Kherbouche et Rabah, en travaillant sur des feuilles de Ficus carica.

Les différences observées entre les résultats de la présente étude et celles rapportées,
peuvent étre attribuées a divers facteurs tel que la méthode d’ extraction utilisée, le degré de
maturité, les conditions climatiques et géographique (Veberic et al., 2008), la technique de
conservation de laplante (Rawel et al., 2005).

IV.5.1. Modédlisation expérimentale et statistique

Toutes les valeurs de réponse ont éé démontrées par des analyses statistiques pour

correspondre au mieux aux équations polynomiaes du second ordre exprimant la relation

s
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entre les variables expérimentales et les réponses. Les modeles de régression ont permis le

calcul des valeurs prédites, analysées pour le calcul des coefficients de détermination (R?).

Les modéles présentaient des niveaux d'adéquation satisfaisant, montrés par les
vaeurs (R (0.35, 0.68, 0,74, 0,80 pour TPPT, TF, TT, et la chlorophylle totale,
respectivement), indiquant un degré moyen de corrélation entre toutes les valeurs observées et
prédites sauf pour le TPPT (corrélation faible). Cela signifie qu’ un accord raisonnable entre le

modeél e correspondant et |es résultats expérimentaux.

IV.5.2. Ajustement du modele

Lesrendementsen TPPT (Y1), en TF (Y2), en TT (Y 3) et en Chlorophylle totale (Y 4)
obtenus de toutes les expériences sont présentés dans le tableau (XI1). Les vaeurs sont
données sous laforme de moyenne de 3 essais + Ecartype (ET).

Tableau XI11: Résultats d’ extraction des substances bioactives.

Expériences Facteurs Réponse

Veniables codees Vanables normale
les concentrations des substances bioactives (Moyenne: ET)

b 1 1y il Glum]  tlmin] Poyphénals fotaw fevonoides  Tains  Chiorophylletotale Chiorophylle (z)|Chlorophyle (5)
1 0 0 0 0] 117 3 0268 02550000 530167 0AN=0118 QDR B4V
1 I L ! 1 I pl 1901102144 a0 LI 0050261 QA0 860001
3 1 ! I B I ] 16898823660 02010002 701N 000086 04N 77202001
4 ! I ! 1 1% pl MRADLI 0273 0278330 0308=0201 0470010 9004118
j 1 I I B 135 0 3218 045001 7=10) 052008 QS0 85T
§ 8 ! l 2 I ] (5206004 039220007 TIN50 07980150 060008 114610492
T 1 8| 1 B i 3 MW7 03760011 02647 03000065 0263066 5031
§ 1 I L 1 1% i) 1627713008 03570050 130563657 04000061 0200000 SARIN
9 1 I 1 B 135 3 1654900018 02740010 IGM0006 02640190 0210 54333500
10 0 0 0 n 1 b 382147 028000 641121340 03030065 03180070 600713
1 0 0 0 ] i 5 8452075 0280000 G611L340 0350130 030007 MLl
2 1§82 0 0 o 1 3 16536827607 03350005 678137 04800061 0320000 63200850
13 1682 0 0 100 1 3 1698884001 03540000 694340385 0360:0.035 007005 4018043
4 0 168 0 ] ) 5 HO3B=16071 0330003 600 02650005 03005 SR8
15 0 +68 0 ] bl 5 169833215010 03360006 VTS 0222009 0B6000  44%151
16 0 0 168 ] Y 10 W37 0360000 BB 0285008 0008 335
17 0 0 R il il i M3 03140012 15166200 03000 0251000 47340559
18 0 0 0 ] i 5 8432075 03060063 BA67005 04I6:007 0310071 3

Lelogiciel de Statgraphics Centurion génere quatre équations de régression (larelation
empirique entre les valeurs de réponse et les variables indépendantes (température (Xi),
granulométrie (X,) et temps d’incubation(X3)) comme suit :
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Y1 = 355842 - 155871*X; - 0,513109*X, - 6,38549*X; + 0,00539045*X,> +
0,00206896*X*X, + 0,0200616*X*X3 - 0,000563668*X,° + 0,0161581*X,*X5 +
0,0377623* X 52

Y2 = 0,962486 - 0,0102363*X; - 0,00223999* X, - 0,00800172* X3 + 0,000070349* X ;* -
0,00000958061* X 1* X> + 0,0000231481* X 1* X3 + 0,00000811639* X,° +
0,0000100318* X 5* X 3 + 0,0000805026* X 5°

Y3 = 794523 - 0,0125197*X; - 0,473827*X, - 2,24046*X5 - 0,00461137*X,> +
0,00309834*X*X, + 0,00704722*X*X3 + 0,00073594*X,*> + 0,00339008*X,*X5 +
0,0170916* X 52

Y4 = 1,90144 - 0,0329055*X; - 0,00713598* X, + 0,0153285*X5 + 0,000177943*X,> +
0,0000973131* X* X, - 0,000213426* X 1* X 5 + 0,00000430343* X2 - 0,0000541386* X »* X3 +
0,0000546372* X 3

IV.5.3. Effet des parameétres d’ extraction sur le TPPT

Les courbes de la surface de réponse illustrées dans la figure (26) (a, b, c) donnent,par

leur forme, des informations sur la signification de chague parametre expérimental .
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Granulométrie = 117 um
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Figure 26 : Contour desiso réponses des PPT.
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IV.5.4. Effet desparametresd’ extraction sur le TF

Les courbes de la surface de réponse illustrées dans la figure (27) (d, e, f) donnent, par

leur forme, des informations sur la signification de chaque paramétre expérimental.
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Figure 27 : Contour desiso réponses des TF.

IV.5.5. Effet des paramétresd’extraction sur le TT

Les courbes de la surface de réponse illustrées dans la figure (28) (g, h, i) donnent, par

leur forme, des informations sur la signification de chaque paramétre expérimental .
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Granulométrie =117 um
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Figure 28 : Contour desiso réponsesdes TT.

IV.5.6. Effet des paramétresd’ extraction sur la Chlorophylletotale

Les courbes de la surface de réponse illustrées dans la figure (29) (j, k, I) donnent, par

leur forme, des informations sur la signification de chaque paramétre expérimental .
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Temperature = 70 °C
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Figure 29 : Contour des iso réponses de la chlorophylle totale.
IV.6. Résultats d’activité antibactérienne

Deux extraits aqueux issus de la poudre des feuilles de figuier, ont été testés pour
I’ activité antibactérienne, vis-a-vis quatre souches étudiées dans ce travail. Le tableau (XI11),

récapitule |es résultats obtenus.

E



ChapitrelV

Résultats et discussion

Tableau XII1 : Diamétres des zones d’inhibition des extraits agueux de la poudre des feuilles

defiguier.

6,25+ 0,5 8+ 1,825
) () () ()
06 06 06 06
) () () ()
06 06 06 06
Q) ) ) )
17,25+ 0,957 22,5+ 2,380 21,25+ 1,258 17,75+7,088
(++) (+++) (+++) (++)

Non sensible ou résistante(-) ; sensible(+) ; tres sensible (++) ; extrémement sensible (+++).

Remar que : le diamétre des disques (6mm) est inclut dans les mesures

B
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Tableau X1V : Photographie des résultats de I’ activité antibactérienne des feuilles de figuier.

Extraits agueux

Souches
bactériennes Eau distillée Eau de robinet
testés

Saphylococcus
aureus MUS0

E. coli
ATCC 25922

P.aeruginosa

ATCC 27853

S. aureus
ATCCC 25923

Tp : Témoin positif ; Tn: Témoin négatif ; Ech : Echantillon testé.
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Nous remarquons d’ aprés les tableaux (XI11) et (X1V) que, les deux extraits aqueux de
la poudre des feuilles de figuier testés n’ont exercé aucune activité bactériostatique vis-a-vis

les souches choisies.

Ces résultats peuvent étre expliqués par le fait que, les substances bioactives citant les
flavonoides et les tannins, ne sont pas suffisamment libérées dans les deux extraits aqueux et
cela, peut étre expliqué par une faible quantité de la poudre des feuilles de figuier utilisée dans

les extraits (0,5 Q).

.
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Conclusion générale

Ce travail est focalisé sur I'étude des constituants phytochimiques, les paramétres
physico-chimiques, I'activité antimicrobienne et |’optimisation des taux d extraction des
substances bioactives des feuilles de figuier.

Nous pouvons conclure que, les feuilles de figuier sont riches en composés
phénoliques et en pigment. Elles présentent un pH plus ou moins neutre (pH=6,60), une
humidité tres dlevée (H%= 65,63%) qui peut étre expliquée par le taux de la matiére seche
(MS%=34,37%).

La poudre de feuilles de figuier est riche en acides gras essentiels. Quatre acides gras
majoritaires sont identifiés a savoir I’acide linolénique (52.08%), Pamitique (16.12%),
linoléique (14.52%) et oléque (5.54%).

L’ optimisation d’ extraction des substances bioactives de la poudre des feuilles de
figuier en appliquant le plan d’ expériences a trois facteur (température, granulométrie et
temps d’incubation) arévélé que, I’ extrait aqueux préparé a partir de la poudre de 52,27um a
41,15°C pendant 18,36 minutes présente les meilleurs teneurs en composés phénoliques
totaux, en flavonoides, en tannins et en chlorophylle totale respectivement les valeurs de
203,71 mg EAG /g MS; 0,45 mg EQ /g MS; 28,33 mg EAG/g MS; 0,80 mg/g. Cet extrait

pourrait étre utilisé comme un extrait thérapeutique (antiinflammatoire).

L’ étude de I’ effet antimicrobien de I’extrait des feuilles de figuier sur des souches
bactériennes, n"a montré aucune zone d’inhibition constatée contre |es especes testées.
Auterme de ce travail, et pour compléter la présente étude, il serait intéressent :
e De faire des travaux supplémentaires afin d'identifier et disoler les composés
bioactifs en utilisant d’ autres solvants et techniques plus fines.
e D’approfondir les recherches sur les propriétés pharmacol ogiques (antioxydante, anti-
inflammatoire et biologique....) des feuilles de figuier par des études in-vitro et in-

Vivo.
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Annexe 01

TableauO 1: appareillages, solution, solvants, réactifs chimiques et milieux de culture

utilisés.

Appareillages, verreriede
laboratoire

Solvants

Milieu de culture

Spatule, passoire, cuves.
Papiersfiltres, verre de
montre.

Béchers, burettes, fioles,
entonnoir, flacons, pipettes
graduées.

Pipettes pasteur, éprouvettes,
tubes a s, flacons...
Spectrophotométre visible
(EV 9200)

Réfrigérateur
Mastersizer(SCIROCCO)
Plaque chauffante (RYPA)
pH-metre (INOLAB)
agitateur magnétique
balance de précision 0.001g
(KERN770)

bain-marie
Etuve(MAMMERT)

Four a
moufle(NABERTHERM)
Microscope éectronique a
balayage (PHILIPS ESEM
XL 30)

Chloroforme

Chlorure ferrique

Acide galique

Carbonate de sodium

Eau distillée

Ethanol

Acétate de sodium
Ammoniague

Ether diéthylique

M éthanol

Propanal

Sulfate de sodium anhydre
Réactif de Dragendroff
Reéactif de Folin-ciocalteu

Muller Hinton (MH).

Appareillages utilisées pour | Matériels solutions
I"activité antimicr obienne
Spectrophotométre visible Tubesa , portoir, Eau distillée

(MEDLINE)

Bain-marie (MIMMERT)
Autoclave de paillasse
(WEBECO)

Etuve
bactériologigue(MEMMERT)
Réfrigérateur

pi pettes pasteur, pince,
embouts en plastique stériles,
micropipettes, écouvillons,
cuves, boites de pétri, bec
bunsen, disque de papier
buvard stériles, anse de

platine.

Eau physiologique stérile
Eau dejavel
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Annexe 2 : résultats du screening phytochimique.

Anthocyane (-)

Tanins (+++) tains galliques (+++)

)

Flavonoides (+++)
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Glucosides (+)
.l/;A . :

Coumarines (-)

=

Sennosides (++)
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Annexe 03

» Courbed’étalonnage de dosage des polyphénolstotaux
Préparation de la gamme d’ étalonnage

Une courbe d’ éalonnage est préparée a partir de la solution mére (SM) 0,01g/100 ml de
la solution méthanol/eau (60/40), on prépare des dilutions allant de 10 mg/ml & 100 mg/ml.

e Réaultats

[ ]en 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Mg/ml

DOen| O |0,053|0,093]|0,132| 0,212 | 0,302 | 0,37 | 0,422 | 0,525 | 0,651 | 0,689
nm

Absorbance a 765 nm

0 20 40 60 80 100 120

concentration d'acidegallique ( mg/ml)

FigureOl : Courbe d’ étalonnage pour le dosage des PPT en équivaent d acide
gdlique.

» Courbed’ étalonnage du dosage des flavonoides
Préparation de la gamme d’ étalonnage

Une courbe d étalonnage est préparée a partir de la solution mere (SM) 0,2mg/ml de
méthanol, on prépare des dilutions allant de 0,02 a 0,12mg/ml.
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e Reésultats
Concentration | O 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
(Mg /ml)
DO 0 0,083 0,170 0,267 0,356 0,427 0,566
y = 4,494x
R2=0,994
- 0,6 Y
c 05
o
Y ®
0,4
p /
)
o 0,3 ¢ DO
8 /
2 0,2 /
2 01
< /
O T T 1
0 0,05 0,1 0,15
Concentration dela quercétine mg/mi

Figure 02: Courbe d’ étalonnage pour le dosage des flavonoides en équival ent de quercetine.




