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Résumé

L’objectif principal de ce travail consiste a étudier I’effet d’une nouvelle matrice de
conservation sur la qualité des poudres issues de séchage de feuilles Pulicaria odorae a air
libre. Il s’agit de sécher les feuilles de P.odorae pré enrobées avec deux types de gels: gel de
carraghénane et gel de carraghénane+poudre de jujube.

Les courbes de séchage des feuilles de P.odorae a I’air libre ont été établies. De plus, la
caractérisation de certaines propriétés (physico-chimiques, rhéologiques et biologiques) des
poudres obtenues a été réalisée.

Les résultats des analyses physico-chimiques montrent que, les feuilles fraiches sont riches en
polyphénols et en flavonoides. Le gel de carraghénane et la poudre de la pelure de jujube
favorisent la conservation des substances bioactives respectivement polyphénols
(1099,996+8,545 mg EAG/MS) et flavonoides (141,336+0,89 mg de Qurcetine/gMS) apres
I’opération de séchage.

Les extraits éthanoiques de polyphénols totaux des poudres obtenues possédent des zones
d’inhibition trés intéressantes (15,5mmz 0,05, 17mm=0,3 et 24,5mm=0,15) contre les trois
souches S. aureus ATCC 25923, E. coli ATCC 25322 et C. albicans. Par contre, aucune
zone n’a été observée en testant les extraits aqueux. En effet, la poudre issue des feuilles
préenrobées avec le gel de carraghénane+ la poudre de pelure de jujube est choisie comme

meilleure poudre, elle renferme des propriétés rhéologiques et biologiques tres intéressantes.

Mots clés : matrice de conservation, carraghénane, jujube, Pulicaria odorae, cinétique de

séchage, polyphénols, flavonoides, activité antimicrobienne.



Abstract

The main objective of this work is to study the effect of a new kept matrix on the quality
of powders obtained by drying Pulicaria odorae leaves at free air. Firstly P.odorae leaves
were pre-coated with two types of gels: carrageenan gel and (carrageenan + peel jujube
powder) gel after were dried at free air.

The drying curves of P.odorae leaves were determined. In addition, the characterization of
certain properties (physicochemical, rheological and biological) of the obtained powders was
carried out.

The results of the physico-chemical analysis show that fresh leaves are rich in polyphenols
and flavonoids. The carrageenan gel and the peel jujube powder promote the preservation of
the bioactive substances respectively polyphenols (1099.996 + 8.545 mg EAG / MS) and
flavonoids (141.336 + 0.89 mg of Qurcetin / gMS) after the operation of drying.

The ethanolic extracts of total polyphenols obtained from the powders obtained have very
interesting inhibition zones respectively (15,5+ 0,05, 17+0,3 and24,5+0,15 ) against the three
strains S. aureus ATCC 25923, E. coli ATCC 25322 and C. albicans. On the other hand, no
zone was observed by testing the aqueous extracts. In fact, the powder obtained from the
sheets pre-coated with carrageenan gel + jujube peel powder is chosen as the best powder, it
contains very interesting rheological and biological properties.

Key words: Kept matrix, carrageenan, jujube, Pulicaria odorae, drying kinetics, polyphenols,

flavonoids, antimicrobial activity.
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Introduction générale

Depuis la nuit des temps, les hommes apprécient les vertus apaisantes et analgésiques
des plantes. les traditions humaines ont su développer la connaissance et I’utilisation des
plantes médicinales (ISERIN, 2001).

En Algérie, le nombre d’espéces végétales diminue et le savoir de la médecine
traditionnelle tend lui aussi a disparaitre progressivement. Il en résulte, une urgence a

connaitre et a protéger ces especes (TDR, 2008).

Ce regain d’intérét vient d’une part du fait que ces plantes médicinales présentent une
source inépuisable de substances bioactives, d’autre part, les effets secondaires induits par les
médicaments inquietent les utilisateurs qui se retournent vers des soins moins agressifs pour
I’organisme (BOUDJOUREF, 2011).

Certaines plantes peuvent étre cueillies toute I’année, mais la plus part doivent étre
récoltées a un moment précis de leur croissance pour étre utilisées immédiatement ou

conserveées.

Il existe diverses méthodes de conservation, les plus courantes et les plus simples étant le

séchage a I’air libre ou au four.

Par ailleurs, ces plantes ont une humidité élevée ou intermédiaire, ce qui nécessite une

stabilisation qui peut étre obtenue par le séchage.

En outre, il existe d’autres méthodes de conservation telle que, la congélation qui conserve
les couleurs et les parfums, mais elle est plus adaptée aux plantes aromatiques qu’aux plantes
médicinales (ISERIN, 2001).

Le jujube appelé en arabe Annébe est un fruit originaire de chine, il est consommé a I’état
frais ou sec. Ce premier est tres répondu sur le périmétre méditerranéen (midi de la France, le
Maroc, la Tunisie et le nord de I’ Algérie surtout dans les régions de Tlemcen, d’Annaba et de
Tipaza). Cette espéce est en voie de disparition (LEPLAIDEUR, 2008).

Ce fruit sec est un véritable concentré de sucres et de nutriments essentiels tel que les

fibres, les vitamines B, B-caroténe, le fer, le potassium et le phosphore (AZAM-ALLI, 2006).

D’autre part, le jujube a constitué un aliment diététique, il figure dans la liste A des plantes
médicinales selon la pharmacopée francaise (BRUNETON, 1999).

V|



Introduction générale

Pulicaria odorae est une plante médicinale qui possede des propriétés biologiques et
médicinales trés importantes telle que I’activité antibactérienne (FADWA et al, 2005), anti-
oxydante (TOUATI et al., 2014) et cicatrisante (Meddour et al, 2009) qui trouve de
nombreuses applications dans divers domaines a savoir la médecine, la pharmacie et la

cosmétologie.

Le présent travail vise I’étude de I’effet d’une matrice de conservation appilquée sur les
feuilles de Pulicaria odorae séchées a I’air libre, ainsi que I’evaluation de certaines
proprietés physico-chimiques, rhéologiques et biologiques des poudres obtenues.

L’objectif principal de cette étude est d’élaborer une nouvelle matrice de conservation a
base de gel de carraghénane et de poudre de la pelure de jujube et étudier leurs effets sur
I’efficacité de séchage des feuilles de Pulicaria odorae a air libre. Ainsi, I’évaluation de
certaines propriétés physico-chimiques, rhéologiques et biologiques des poudres obtenues.
Cette étude comporte trois parties essentielles a savoir :

La premiere est une synthése des données bibliographiques qui se devise en deux
chapitres : le premier correspond a une représentation générale des méethodes de conservation
et de séchage des aliments ainsi que la cinétique de séchage. Le deuxiéme chapitre traite
quand a lui la description botanique du fuit de Z.jujuba et de la plante Pulicaria odorae .

La deuxiéme partie porte sur les manipulations et les experimentations faites sur la plante et
les gels et elle comprend, la cinétique de sechage des feuilles de P.odorae, les différentes
analyses (physico-chimiques rhéologiques, et biologiques) réalisées sur les poudres obtenues.

Une troisieme et derniére partie qui révele tous les résultats obtenus ainsi leur discussion, et &

la fin, on termine par une conclusion.

-
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Meéthodes de conservations des denrées alimentaires

De tous temps, I’homme a recherché des méthodes pour conserver sa nourriture, entre le
moment ou les denrées sont capturées, recueillites ou récoltées et celui de la consommation
(PIERRE, 2000).

Sécher, saler, acidifier, confire dans la graisse ou le sucre sont les seuls moyens connus
et pratiqués pour conserver les aliments avant la découverte de la stérilisation par la chaleur.
Apres la découverte de I’intérét du traitement par la chaleur, une nouvelle étape a été franchie
avec la conservation par le froid. D’autres procédés ont été utilisés avec succes citant: la
déshydratation, la lyophilisation, I’action des rayonnements ionisants, et [ utilisation
d’additifs aux propriétés antimicrobiennes (les conservateurs).

Quelque soit le principe ou le protocole, un procédé de conservation a pour but soit de
bloquer ou de ralentir I’évolution des flores microbiennes de I’aliment, soit de les détruire
(GUY etal., 2007).

La conservation des aliments vise & préserver leur comestibilité et leur propriété
gustative et nutritive. Elle empéche notamment la croissance de microorganismes et retarder
I’oxydation des graisses qui provoque le rancissement (DARINMOU, 2000).

En effet, il existe plusieurs techniques qui permettent d’augmenter la durée de vie des
aliments et les recherches dans ce domaine sont limitées (ALEXANDRA, 2001).

Les méthodes courantes de conservation de la nourriture reposent principalement sur un
transfert d’énergie ou de masse qui ont pour objet d’allonger la durée de vie de I’aliment
(pasteurisation, stérilisation, séchage, réfrigération, congélation et autre) ou de les transformer
par le jeu de réaction biochimique ou de changement d’état (cuisson, fermentation et autre)
(DARINMOU, 2000).

Le choix de telle méthode de conservation dépend du produit de départ, des propriétés
désirées du produit fini, de la disponibilité des sources d’énergie. Il est parfois nécessaire de
combiner plusieurs méthodes par exemple le salage et le séchage de la viande ou I’ajout d’un
acide ou la stérilisation (CORLIEN, 2005).

La figure 1 résume I’ensemble des méthodes de conservation des aliments

-
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Figure 1 : Schéma des différents procédés de conservation (EMILIE, 2009)
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Dans la présente étude nous nous sommes intéressés a étudier un seul procédé qu’est le

séchage (séchage naturel) qui sera détaillé dans le chapitre qui suit.

1.2. Généralités sur le séchage

Le séchage est considéré comme I’opération unitaire qui consiste a éliminer par
évaporation I’eau d’un corps humide (produit). Ce dernier peut étre liquide ou solide, mais le
produit final est solide (BIMBENET, 1984 ; BIMBENET et al., 2002a ; CHARREAU et
CAVAILLE, 1991).

Les produits peuvent étre séchés au soleil ou a la chaleur artificielle. Le séchage solaire
est un bon marché mais n’est pas aussi facile a diriger que la déshydratation obtenue par des
moyens perfectionnés (BURDEN et WILLS, 1992).

Le séchage est I’une des principales techniques de préservation des produits agricoles et
alimentaires (BONAZZI et BIMBENET, 2008).

Il permet d’améliorer la conservation des produits, faciliter leur transport et surtout
d’élargir la commercialisation de ces produits on les rendant disponibles toute I’année
(BOULEMTAFES, 2011).

Il représente souvent la derniére opération du procédé de fabrication d’un produit (fruit
séché) avec une forte influence sur la qualité finale (BONAZZI et BIMBENET, 2008), car il

permet de conférer des propriétés nouvelles a ce dernier (BIMBENET, 2002).

I.3. Objectifs de séchage
Les objectifs ambitionnés a travers le séchage d’un produit sont :

v Abaissement de la teneur en eau de telle sorte que, I’eau soit portée a une
valeur permettant la conservation a température ordinaire sur de longues
durées (sur de I’ordre de I’année) (BIMBENET et al. 2002b) ;

v Diminution des pertes des produits périssables apres récolte (GUINEBAULT,
1986) ;

v Réduction de poids ou de volume des aliments (CHEFTEL, 1997) ;

v Conservation des propriétés nutritionnelles le plus longtemps possible.
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I.4. Modes de séchage
1.4.1. Séchage en mode direct (séchage naturel)

Le séchage naturel effectué en plein air est le moyen le plus ancien et le plus simple. Il
permet la conservation des qualités nutritionnelles des aliments (OUAFI et al, 2013).

Ce séchage est une méthode traditionnelle qui permet I’exposition de la matiére humide
au soleil, ou a I’obscurité pendant plusieurs jours permettant I’élimination de I’exces d’eau
gu’elle contient (HIMEUR et DAOUD, 1999).

Les produits sont alors répartis sur des claies ou des nattes, dans des cribs, ou disposés
méme au sol ou les toits de maison (BENSEDIK, 2011).

En Algérie, les fruits tels que : abricots, raisins, figues, prunes, etc... sont traditionnellement
séchés en les exposant directement au soleil (BENSEDIK, 2011).
Sur le plan qualité, cette méthode posséde des inconvénients tels que :
» L’impossibilité d’obtenir un degré d’humidité précis ;
» Longue durée de séchage ;
» Risque de contamination microbienne et altération par des insectes, oiseaux
(BIMBENET, 2002) ;
Ce procédé a été utilisé pour sécher trois types de menthe (OUAFI et al. 2013) et quelques
plantes médicinales (NADJMI et SOUSSOU, 2014).

BENAHMED DJILALI et al. (2016), préconisent pour la conservation des substances
bioactives (polyphénols, caroténoides) du fruit de Z.jujuba un séchage doux a I’air libre avant

de procéder a un séchage au moyen de la DIC (Détente Instantanée Contr6lée).
1.4.2. Séchage en mode indirect (Séchage artificiel)

Le séchage artificiel permet, dans une certaine mesure de pallier les mauvais inconvénients du
séchage naturel. Il permet de réduire considérablement la durée de séchage et d’atteindre
I’humidité souhaitable des produits (BENSEDIK, 2011).

Par ailleurs, le produit est mis en contact avec I’air chaud circulant dans une chambre de
séchage (étuve, séchoir). La chaleur est apportée par un gaz caloporteur (air chaud), qui va
servir a la fois de fluide chauffant et de gaz vecteur de la vapeur d’eau ainsi évacuée du
produit, par un transfert croisé (BIMBENET, 1994).
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Ce procédé de séchage présent aussi bien des avantages ainsi des inconvénients sur la

qualité du produit fini.

v' Avantages

Durée de séchage courte ;

Protection contre les contaminations et altérations ;
v Inconvénients

Colt élevé ;

Pertes de certaines propriétés nutritionnelles en dépassant une certaine température ;

Ce mode de séchage a été appliqué dans plusieurs études, citant celle faite par
BENAHMED DJILALLI et al. (2016), portant sur I’effet de séchage de Zizyphus jujuba dans
une étuve a différentes températures sur la qualité biochimique et organoleptique et
pharmacologique des poudres obtenues.

1.5. Cinétique de séchage
1.5.1. Définition

La cinétique de séchage consiste en I’étude de la variation de la teneur en eau et de la
vitesse de séchage en fonction du temps des différents parametres aérothermiques (AZZOUZ,
1999).

Le principe consiste & placer un produit dans un courant d’air parfaitement maitrisé
(température, humidité, vitesse) et suivre I’évolution de la masse du produit par pesage a un

intervalle de temps réguliers.
11.4.2. Différentes phases de séchage

Deux courbes permettent de décrire I’évolution du produit au cours de séchage
(Figure 2) (BIMBENET et BONAZZI, 2008).

e La courbe(a) représente la variation de la teneur en eau du produit au cours du temps
X=X(t) obtenue directement a partir de I’enregistrement de la masse du produit au cours du
temps, connaissant la teneur en eau initiale du produit ;

elLa courbe(b) représente la variation de la vitesse de séchage au cours de temps

dX/dt=f(t), parfois appelée courbe de Kricher.

v
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T dx 4
X dr

a) : b)

Figure 2 : courbes de cinétique de séchage
a) courbe de séchage, b) : vitesse de séchage

On distingue plusieurs phases pendant le phénomene de séchage (BIMBENET et
BONAZZI, 2008) :

Phase initiale (0) : de mise en température du produit, qui disparait pratiqguement lorsque le
produit se présente sous forme de particules ou de feuilles.

Phase de séchage a vitesse constante (I) : correspond a I’évaporation superficielle de I’eau
libre. Cette évaporation est causée par la pression capillaire. La vitesse de séchage dépend des
conditions externes (humidité de I’air, température et la vitesse de circulation).

A la fin de cette période on peut déterminer la teneur en eau critique du produit.

Phase de séchage a vitesse décroissante (I1) : correspond a la période de diminution de la

vitesse de séchage qui s’explique par la saturation de la surface d’échange.
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Géneéralités sur les carraghénanes

11.1. Définition

Les carraghénanes (E407) occupent le troisieme rang mondial des hydrocolloides dans
les industries alimentaires, aprés la gélatine et I’amidon (GARON-LARDIERE, 2004). Ce
sont des polysaccharides extraits d’algues rouges de la famille des Rodaphyceae servant
d’agent d’épaississement et de stabilisation, permettent de former des gels a chaud
(BOUNOUIRA, 2015).

Cette farine d’algue n’est pas sensible a la dégradation par les acides, et les enzymes
présents dans les autres ingrédients (MERVEILLE CLAY NONO, 2011).

Il 'y a 600 ans, dans le district de carraghen en Irlande au sud, les habitants utilisaient
I” « Irish moss » ou mousse perlée en alimentation, en médecine comme fertilisant, elle fut
ensuite utilisée pour geélifier le lait (TOWLE, 1973).

Ce sont des agents épaississants, gélifiants et stabilisants des milieux riches en eaux, ce
qui permet de créer un large éventail de texture selon le type d’extrait et la maniere dont il est
utilisé (ZAMORANO, 2012).

11.2 Structure
Ces polysaccharides constitués d’unités de galactose, existent sous trois formes
distinctes par le nombre et la position de groupement sulfate (Figure 3).
» Fraction lambda a caractére épaississant : tres sulfaté 35% ;
» Fraction iota a caractere faiblement gélifiant : 30-32%
» Fraction kappa a caractéere fortement gélifiant : faiblement sulfaté 24-
25%
Ils permettent de donner des solutions visqueuses et des gels plus au moins fermes
(GRABKOWSKI, 2012).
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Figure 3 : structures chimiques des carraghénanes (JEANTET et al .2008)

11.3.Extraction
Les procédés d’extraction reposent sur la solubilité de ces gommes dans I’eau a 100°C

pendant plusieurs heures, éventuellement en milieu alcalin. Les carraghénanes sont ensuite
récupérées a partir de la solution filtrée par séchage sur rouleau chauffant ou par précipitation
a I’alcool suivie d’un séchage (TOWLE, 1973).

11.4 Propriétés
Les carraghénanes présentent plusieurs propriétés a savoir :

v La formation des gels trés transparents a faibles concentrations et qui peuvent étre
mélangés a de nombreux ingrédients. .

v’ La stabilisation des protéines de lait et de nombreuses crémes industrielles.

v/ La fabrication des produits a consistances variables plus ou moins élastique ou
cassante (creme, fibres, épaississants, farines) : coulis, mousses, gelées souples ou
dures.

v Lafacilité d'usage et elles sont peu sensibles au pH (MATIGNON, 2014).

2|
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Généralités sur Ziziphus jujuba et Pulicaria odorae

111.1. Zizyphus jujuba
I11.1.1. Description

Le jujubier appartient a la famille des Rhamnacees repartie en 45 genres et 550 especes
(MUKHTAR et al. 2004). 1l est décrit comme un arbuste épineux ou un buisson dont la
hauteur peut aller de 3 a 4 m jusqu’a 10-16 m ou plus, son tronc mesure environ 30cm, il
atteint rarement 20m de hauteur (KONE et al. 2009).

Ses feuilles sont alternées, a formes tres variables, ellipsoides, ovales ou suborbiculaires
(BREHIMA et al. 2002).

Ce premier, joue un ro6le écologique trés important dans les régions arides
(BELLAKHDAR, 1997). Il préfére les régions modérées avec une température 20°C- 35°C
mais s’adapte a des températures de moins de 15°C et méme a la sécheresse. Il peut se

développer sur tous les types de sols (DIALLO, 2002).

111.1.2. Définition

Le fruit de jujube (étymologie en grec Ziziphon ou encore en arabe Zefzouf ou Annebe
(BELLAKHDAR, 1997). C’est une drupe généralement ovale ou ronde, de couleur jaune,
puis rouge-brique a pleine maturité.

La taille de ce fruit est variable selon les variétés, mais peut atteindre environ 5 cm de
longueur. Sa peau est fine et comestible, et la chaire est ocre trés sucrées, farineuse, douce et
parfumée enveloppant un petit noyau dur de 4 a 5 mm de diametre (BARTEL, 1997).

Le fruit (Figure 4) se desséche et constitue une réserve alimentaire semblable a celle
d’une datte d’ou son nom « datte chinoise » (ESPIARD, 2002).

La récolte se fait en septembre- octobre, a I’état frais le fruit supporte le transport et se

conserve bien, a I’état sec il peut étre entreposé pendant plusieurs années (WALALLI, 2003).
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Figure 4 : Photo de fruit de Zizyphus jujuba (heritage fruits society.org)

111.1.3. Classification botanique
Z.jujuba est classée selon Quezel et Santa, (1962) comme suit :

Regne : végetal

Embranchement : Spermaphytes

Sous-embranchement : Angiospermes

Classe : dicotylédones

Sous-classe : Dialypétales

Ordre : Celastrales

Famille : Rhamnacées

Genre : Zizyphus

Espece : Z.jujuba

111.1.4. Répartition géographique
v Pays d’origine
Le jujube est originaire de chine, de Japon et d’Asie du Sud- Est. Il est cultivé dans les
régions tropicales d’Asie et de la méditerranée (ISERIN, 2001). Mais maintenant sur tous les
continents (BARTEL, 1997).
v' En Algérie

L’espece Z.jujuba est I’'une des especes la plus répondue sur le nord d’Algérie surtout
dans les reégions de Tlemcen, Annaba, et Tipaza (BENAHMED DJILALI et al. 2016).
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111.1.5.Composition biochimique

La pulpe a une grande valeur nutritionnelle. Le fruit mdr et frais présente une pulpe de
81% a 97% (AZAM-ALI et al. 2006).

Le tableau suivant résume la teneur en quelques éléments biochimiques de la pulpe de

Z. jujuba.

Tableau I : constituants de la pulpe des fruits secs de Z.jujuba (SAADOUDI, 2008)

Composés Teneurs
Teneur en eau (%) 17,38 - 22,52
Sucres totaux(%) 80-85
Sucres réducteurs (%) 57 -77
Fructose (%) 18 -42
Glucose (%) 19-27
Saccharose (%) 0,21-14
Fibres solubles (%) 0,57-2,79
Fibres insolubles (%) 5,24 -5,18
Protéines (%) 4,75 -6,84
Lipides (%) 0,37 - 1,02

» Minéraux

Le tableau Il montre la composition minérale de fruit de jujube en mg par 100g de la

matiére séche.
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Tableau 11 : composition minérale de Z.jujuba en mg par 100g de la matiere seche
Composition Z.jujuba Poudre de Z.jujuba séchée par
laDIC
(LI et al, 20086,
2007) (BENAHMEDDJILALI et
al.2016)
Cendres (%) 2,2-3,01 2,26+0,06
Potassium 79,2-458 4450£76
Sodium 3,22-17,61 213,37+0,03
Calcium 45,6 - 118 2283+94
Manganése 24,6 -51,2 5330+0,5
Phosphore 59,3-110 -
Fer 4,68 — 7,90 92+1
Cuivre 0,19-0,26 9,48+0,08
Zinc 0,35-0,63 28,41+0,02

> Vitamines

Le jujube est parmi les fruits le plus riche en vitamine C (SINGH et al. 1998), il possede
une teneur de 600 a 800mg/100g avant maturité (BELLAKHDAR, 2008).

Pour le fruit sec la teneur en quelques vitamines est récapitulée dans le tableau ci-dessous :

Tableau I11 : Teneur en vitamines de la pulpe de Zizyphus jujuba (SAADOUDI, 2008).

Vitamine Teneur (mg/100g MS)
Thiamine 0,05-0,09
Riboflavine 0,05- 0,09

Vitamine C 192 - 359

> Polyphénols

Les composés phénoliques sont des métabolites secondaires, caractérisés par la présence

d’un cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés avec des
glucides (DJEMAI, 2009). Ce sont des molécules biologiquement actives (KING et YOUNG,

1999). Ces

premiers, sont largement utilisés en thérapeutique comme substances anti-

inflammatoires, anti-oxydantes, antimicrobiennes (CETKOVIC et al., 2008).

Les principales classes des composés phénoliques sont :

v Les

acides phénoliques (acides caféiques, acide ferulique, acides

chlorogenique...) ;

v" Les flavonoides ;

<

Les tanins ;

v Et les coumarines (KING et YOUNG, 1999; TAPIERO et al. 2002).
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Selon LI et al. (2007) le dosage des polyphénols a montré que, la variété
Zizyphusjujubasanbianhong contient 5,18+0,29 EAG/ mg d’extrait (DJEMAI, 2009).

Les flavonoides sont responsables de la coloration des fruits (BRUNETON, 1999).

La vitamine P dite bioflavonoide, présente dans Zizyphus jujuba, elle joue un réle
antioxydant, antibactérien, anti-inflammatoire, et elle favorise la circulation sanguine et
prévient les allergies (AZAM-ALLI, 2006).

111.1.6. Autres constituants de la pulpe

Des composés tels que les triterpenes (les acides bétuliniques, alphitoliques,
bétuloniques, masliniques et ursoliques ainsi que leurs esters avec I’acide p-coumarique), les
antrachinons, les alcaloides, les saponosides et des teneurs intéressantes en nucléotides dans
les fruits frais et fruits secs (CATOIRE et al. 1994 ; BELLAKHDAR, 1997 ; BRUNETON,
1999).

111.1.7.Valeur nutritionnelle

Les propriétés nutritionnelles de la pulpe de jujube sont largement reconnues. Sa
richesse en vitamine C et en molécules anti-oxydantes et en minéraux tel que le phosphore, le
potassium et le calcium en fait un fruit de grande valeur nutritionnelle (LUCIEN, 2012).

La richesse en sucres du jujube est semblable a celle des figues (CATOIRE et al. 1999).
Sa forte teneur en sucre lui confere une grande valeur énergétique avec une teneur en sucres
réducteurs importante qui sont facilement assimilables par I’organisme.
Selon AZAM-ALI (2006), le fruit de jujube contient des acides aminés essentiels mais en
faible quantite. Il peut répondre aux exigences alimentaires de la vitamine C et B chez un

adulte tel qu’il est recommandé par la FAO et I’OMS.

111.1.7. Propriétés thérapeutiques

Le jujubier figure sur la liste A des plantes médicinales selon la pharmacopée francaise
(BRUNETON, 1999).

Le jujube est largement utilisé dans la médecine traditionnelle iranienne comme un
laxatif et un purificateur de sang (VAHDI et al., 2008).

En Chine, il est utilisé comme exhausteur de godt et il est recommandé pour traiter la
fatigue, la perte d'appétit et la diarrhée (DUKE JA et al., 1985, BENAHMED DJILALI et al.

2016), tonifier la circulation sanguine aussi pour normaliser la peau seche et limiter la




Généralités sur Ziziphus jujuba et Pulicaria odorae

démangeaison (SOLABIA, 2000). Il est aussi prescrit pour tonifier le qi, fortifier le foie et
calmer la nervosité (GUEDABA, 2005).

Les fortes teneurs en vitamines A et C font que le jujube sert a la préparation de sirop
qui fait partie de plusieurs médicaments et dont les préparations sont inscrites au codex pour
arréter les irritations de la gorge et la toux (GUEDABA, 2005, BENAHMED DJILALLI et al.
2014).

De plus le jujube améliore le godt des prescriptions médicales désagréables (PAUL et
al., 2001).

11.2. Pulicaria odorae

11.2.1. Classification taxonomique

Le tableau ci-dessous présente la classification de cette espéce selon Cronquist et al
(1972)

Tableau IV : classification systématique de P.odorae

Classe Angiosperme
Sous classe Dicotylédones
Ordre Asternales
Famille Astéracées
Genre Pulicaria

Espece Pulicaria odorae

111.2.2. Description botanique

Plante trés odorante a odeur camphrée, velue a laineuse (Quenzel et al., 1963).

Tige dressée 15-50 (60cm) en général simple, peu ramifiée seulement au sommet.

Feuilles alternées de forme ovale oblongue, denticulées, les inférieures atténués en
pétiole, persistants a la floraison, les caulinaires embrassantes (Quenzel et al., 1999).

Espéce thermophile, a pH neutre ou plus au moins acide. Floraison : juin a aodt,

pollinisée par les insectes ; dispersées par le vent (Rameau et al., 2008).

111.2.3. Répartition géographique

L’espéce P.odorae (Figure 5) est I’une des especes les plus répondues sur la région
méditerranéenne. Elle est commune dans les Alpes-Maritimes, le Var et la Corse. Ainsi
présente en : Espagne, Portugal, Italie Afrique (RAMEAU et al., 2008).
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La dite espéce est I’une des espéces connues en Algérie et au Maroc (Quenzel et al.,
1963).

Figure 5 : Aspect de Pulicaria odorae (TOUATI et al.,2014)
111.2.4. Propriétés biologiques

Selon Fadwa et al. (2005), Pulicaria odorae du Maroc contenait de I'nuile de thymol qui
s'est révélée présente une activité antibactérienne importante contre sept types de bactéries en

comparaison a celle des antibiotiques standard.

Selon Meddour et al (2009), P.odorae est une espece employée pour traiter
exclusivement des pathologies dermiques : gale, plaies, brilures, engelures, alopécie, eczéma,
champignon Petyriasis versicolor, rougeole, etc.). Ainsi que, ces feuilles sont utilisées comme

antiseptique des blessures sous une administration externe.
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IV.1.Cadre de I’étude
Notre étude expérimentale a été réalisée au sein des laboratoires pedagogiques
communs (I et I1) d’analyses physico-chimiques et de microbiologie de I’Université Mouloud
Mammeri de Tizi-Ouzou (UMMTO).
1V.2. Objectifs
Les principaux objectifs ambitionnés a travers cette étude sont :
v’ Caractérisation physico-chimique des feuilles de P.odorae
v’ Essai d’élaboration des gels fonctionnels a base de Z.jujuba
v’ Caractérisation physico-chimique des gels élaborés
v Cinétique de séchage des feuilles de P. odorae a air libre
v’ Caractérisation de quelques propriétés (physico-chimiques, rhéologiques et
biologiques) des différentes poudres obtenues.
1V.3. Matériel
IV.3.1. Matériel végétal
Pour cette étude, nous avons utilisé les feuilles de Pulicaria odorae. Ces dernieres ont
été récoltées manuellement durant le mois d’avril 2017 dans la commune de Tigzirt distante
de la ville de Tizi-Ouzou de 30km.
Le fruit de Zizyphus jujuba provient de la région de Tipaza, récoltée durant la période
s’étalant entre septembre et décembre 2016. Les fruits ont été séchés a I’air libre et conservés
dans un local aéré jusqu’au moment de leur utilisation.

Les carraghénanes sont d’origine du Danmark, importées par I’unité de Safara de Blida.

IV.3.2.Matériel biologique
Deux bactéries et une moisissure ont été utilisées pour le test de I’activité
antimicrobienne des poudres des feuilles de Pulicaria odorae (TableauV).

Tableau V : Souches utilisées pour I’activité antimicrobienne

Souches utilisées Type Référence
Escherichia coli Bactérie Gram Négatif ATCC 25322
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IV.3.3.Equipements et réactifs chimiques
Tous les appareillages, verreries, solvants, et réactifs chimiques utilisés dans ce travail

sont résumés dans I’annexe 1.

I1V.3.4. Milieux de culture utilisés
Différents milieux de culture ont été utilisés pour tester I’activité antimicrobienne des
poudres des feuilles de Pulicaria odorae qui sont : géloses nutritive et Muller et Hinton pour

les bactéries et Sabouraud pour les levures.

IV.4. Méthodes d’analyses
IV.4.1. Préparation des gels fonctionnels

Le choix des proportions de carraghénane et de la poudre de la chaire de jujube pour
préparer des gels de viscosités recherchées a été optimisé en se basant sur la méthode de plan
mélanges (plan d’expériences).

A la fin, deux gels de carraghénane ont été retenus et choisis. Le premier est préparé a
base de la poudre de la chaire de jujube et le second sans cette poudre.

Ces gels sont préparés a raison 3% de carraghénane. La poudre de la chaire du jujube
est additionnée a raison de 4%.

On mélange bien les gels afin d’éviter la formation de grumeaux. Puis, on ajuste leur
pH a 6. Par la suite, les gels préparés sont stérilisés par tyndallisation & 65°C pendant une
heure. Une fois refroidis on les conserve au réfrigérateur pour des analyses ultérieures

Figure 6 : Aspects des gels élaborés

A : gel de carraghénane+ la poudre de chaire de jujube

B : Gel de carraghénane

19



Matériel et méthodes

IV.4.2. Méthodologie de séchage

Les figures (7 et 8) montrent les étapes adoptées pour le séchage de la pelure de jujube

et les feuilles de notre plante en utilisant les deux gels fonctionnels.

Figure 7: étapes adoptées pour I’obtention de la poudre de la pelure de fruit de Z.jujuba

E
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Figure 8: étapes adoptées pour I’obtention des poudres issues du séchage des feuilles de
Pulicaria odorae sans et avec enrobage avec les gels fonctionnels

IV.5. Analyses physico-chimiques des gels élaborés
IV.5.1. Mesure du pH (NF V 05-108,1997)
Il définit I’acidité du produit considéré, mesuré a I’aide d’un pH-métre.

v" Mode opératoire
o 49 de I’échantillon dans 100ml d’eau distillée chaude ;

J Broyer le mélange et laisser refroidir ;
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o Etalonner le pH metre en utilisant une solution tampon ;
o Prélever un volume V de I’échantillon suffisamment important pour permettre
I’immersion de I’électrode ;

o Noter ensuite la valeur du pH.

IV.5.2. Acidité titrable (NF V 05-101, 1974)

L’acidité titrable est la somme des acides minéraux et organiques libres.
v Principe

Il consiste en un titrage avec la solution de NaOH en présence de phénophtaléine comme

indicateur coloré.

v" Mode opératoire

o Peser 10g de I’échantillon ;

o Placer I’échantillon dans une fiole conique, puis on ajoute 70ml d’eau distillée
récrément bouillie et refroidie, puis mélanger jusqu'a I’obtention d’un liquide
homogéne ;

o Chauffer le contenu au bain marie pendant 30mn ;

o Refroidir, transvaser quantitativement le contenu de la fiole conique dans une fiole
jaugée de 100ml et compléter jusqu’au trait de jauge avec I’eau distillée, bien mélanger
puis filtrer.

o Prélever 10ml du filtrat dans 10ml d’eau distillée ;

o Ajouter trois gouttes de phénolphtaléine et tout en agitant, titrer avec de la solution
d’hydroxyde de sodium 0,1N jusqu’a I’obtention d’une couleur rose persistante pendant
30 secondes.

v Expression des résultats

L’acidité titrable est calculée par la formule suivante :

175xV1
VOxXM

A(%)=

Soit :
M : masse prélevée en gramme ;

Vo : volume en ml de la prise d’essai ;

g
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V1 - volume en ml de la solution NaOH a 0,1N.

IVV.5.3. Détermination de degré Brix
v Principe

Le Brix (%) exprime le pourcentage de la concentration des solides solubles contenus
dans un échantillon (solution aqueuse). Le contenu des solides solubles représente le total de
tous les solides dissous dans I’eau, incluant les sucres, les sels, les protéines, les acides, etc.et
la mesure lue est estimée par leur somme totale.

Selon la norme AFNOR (1986), on entend par résidu sec soluble (déterminé par
réfractometre) la concentration en saccharose d’une solution aqueuse ayant le méme indice de
réfraction que le produit analysé, dans des conditions déterminées de préparation et de
température. Cette concentration est exprimée en pourcentage en masse.

L’indice de réfraction des solutions sucrées est proportionnel a la teneur en sucre. Le
réfractometre est un excellent instrument pour la détermination des solides solubles.

La teneur se fait a une température de 20°C.

Avant de procéder a I’analyse il faut d’abord nettoyer et sécher le prisme du
réfractometre en utilisant de I’eau et du tissu doux puis procéder a I’étalonnage du matériel
avec de I’eau distillee.

v’ Etalonnage du réfractometre

o Le réfractomeétre doit étre souvent controlé par de I’eau distillée (ou par une solution a

Brix connu).
0] Laver et sécher correctement le prisme ;
o] Appliquer une goutte de I’échantillon préalablement homogénéisé dans la

surface au prisme du réfractometre ;

o] Rabattre le deuxieme prisme sur le palier de fagcon a avoir une seule couche du
liquide ;
o] On oriente le réfractometre vers une source de lumiére: deux zones

apparaissent claire et sombre.

o] La limite entre les deux zones indique la grandeur de la réfraction.
o] La valeur Brix est la valeur lue par le réfractométre qui donne le % des sucres
dans les gels.

1 degré Brix= 1g de sucre /100g de solution
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IVV.5.4. Dosage des flavonoides

La méthode du trichlorure d’aluminium AICIl; (KOSALECet al., 2004) a été adoptée

pour quantifier les flavonoides dans les différents extraits des poudres obtenues .

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

des feuilles fraiches et séches de P.odorae.

1ml d’extrait de I’échantillon J
Ajouter 1ml d’AICl; & 2% J

Incubation pendant 10min & I’ombre a la J

température ambiante

1

Mesure de I’absorbance a 430nm J

Figure 9 : Diagramme de dosage des flavonoides (KOSALEC et al. 2004)

v' Courbe d’étalonnage

La quantification des flavonoides est faite selon une courbe d’étalonnage réalisée en
utilisant la quercetine comme un flavonoide standard.

v' Expression des résultats
La teneur en flavonoides est exprimée en milligramme d’équivalent de quercetine par

gramme de poids sec de I’extrait.
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IVV.6.Analyses physico-chimiques des poudres obtenues
Les mémes protocoles utilisés lors de la caractérisation physico-chimique des gels
élaborés ont été appliqués pour I’analyse des feuilles fraiches ainsi les différentes poudres

obtenues apres séchage, a savoir le pH, I’acidité et les flavonoides.

IV.6.1.Détermination de la teneur en eau
v" Mode opératoire
5g d’échantillon des feuilles fraiches, placé dans des creusets. Puis mis dans I’étuve pendant
15min a 105+2°C ;
Retirer les creusets de I’étuve, les placer dans le dessiccateur pour éviter toute
réhydratation, aprés refroidissement, les peser a I’aide d’une balance de précision 0,001.
Recommencer I’opération jusqu'a I’obtention d’un poids constant.

La teneur en eau a été déterminée selon la formule suivante :

H(%)= """ x 100 J

Soit :

H : Humidité (%)
M1 : Masse de la capsule (Tarée) + la matiére fraiche avant séchage en g.
M2 : Masse de I’ensemble apres séchage en g.

M : Masse de la prise d’essai en g.

IV.6.2.Détermination de la teneur en polyphénols totaux (PPT)
1V.6.2.1.Extraction des polyphénols
v Principe

Il s’agit d’une extraction solide-liquide. Le principe consiste a ce que le solvant doit
franchir la barriére de I’interface solide-liquide, dissoudre le principe actif a I’intérieur du
solide et a I’entrainer a I’extérieur. Elle correspond a une macération puis une analyse
colorimétrique par spectrophotométrie (UV-visible) (HAMIDI, 2013).

Le procédeé d’extraction des polyphénols adopté est illustré dans la figure 10.

"
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Poudre de P.odorae ‘

|
} !

Flacon en verre : 2g de poudre dans Un autre flacon en verre : 2g de poudre

20ml d’eau distillée. dans 20ml d’éthanol

Macération ‘

v

Laisser au réfrigérateur pendant 5 jours avec une agitation

périodique

l

Filtration ‘

l

Extrait de polyphénols totaux ‘

Figure 10: Diagramme d’extraction des polyphénols (modifié)

1V.6.2.2.Dosage des polyphénols

Les polyphénols ont été déterminés par spectrophotométrie selon la méthode de
Folin-Ciocalteu (SINGLETON et al, 1999).

Ce dosage est basé sur la quantification de la concentration totale de groupements
hydroxyles présents dans I’extrait. Le réactif de Folin-Ciocalteu consiste en une solution jaune
acide contenant un complexe polymérique d’ions (hétéropolyacides). En milieu alcalin, le
réactif de Folin-Ciocalteu, oxyde les polyphénols en ions phénolates et réduit partiellement
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ses hétéropolyacides, d’ou la formation d’un complexe bleu (DAELS-RAKOTOARAISON,
1999).

v" Mode opératoire

Le dosage des polyphénols totaux dans les différents extraits des poudres de P.odorae
est représenté par le diagramme suivant :

=
—
T

Figure 11 : Diagramme du dosage des PPT (JUNTACHOTE et al. 2006)

3
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v" Courbe d’étalonnage
v’ La courbe d’étalonnage a été établie en utilisant I’acide gallique comme
standard (annexe 2).

v Expression des résultats

Les résultats sont exprimés en milligramme d’équivalent d’acide gallique par gramme

de poids sec de la poudre de la plante (mg EAG/g MS).
IV.7. Analyses rhéologiques des poudres
IV.7.1. Analyse de la granulométrie

v Principe

C’est une méthode indirecte consiste a déterminer la répartition granulométrique par la
technique de diffraction de la lumiere laser apres mise en suspension de I’échantillon dans un
dispersant (MASTERSIZER 2000).

Les particules passant devant un faisceau de laser, provoquant une déviation de la
lumiere. La quantité de la lumiere déviée est proportionnelle a la taille des particules. Ce type

d’appareil permet de mesurer des particules sphériques a partir de 0,05um.

Cette analyse a été réalisée au niveau de I’Unité de Recherche a I’Université de

Boumerdés.
IV.7.2. Indice de gonflement (PARIS, 1976)
v" Principe

L’indice de gonflement est le volume en ml occupé par 1 gramme de poudre, y compris le

mucilage qui y adhére, qui a été mis a gonfler dans un liquide aqueux pendant 4h.
v' Mode opératoire

Dans une éprouvette graduée a bouchon rodé, de 20 cm de hauteur sur 20mm de
diametre, introduire 1g de poudre. Humecter la poudre avec 1ml d’alcool et ajouter 25ml
d’eau. Agiter énergiquement toutes les 10min pendant 1lh. Laisser reposer pendant 3h.

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

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

IG= (V1+V2+V3)/3 J

1V.8. Activité antimicrobienne

Pour évaluer I’activité antimicrobienne, nous avons adopté la méthode de diffusion sur
un milieu gélosé en utilisant des disques stériles en cellulose selon la méthode decrite par
BENJELALI et al, (1986).

Le principe de la méthode repose sur la diffusion du composé antimicrobien en milieu
solide dans une boite de Pétri, avec création d’un gradient de concentration aprés un certain
temps de contact entre le produit et le microorganisme cible.

L’effet du produit antimicrobien sur la cible est apprécié par la mesure d’une zone
d’inhibition, et en fonction du diameétre d’inhibition de la souche sera qualifiée de sensible,

tres sensible, extrémement sensible ou résistante.
IV.8.1.. Préparation des précultures

Les souches microbiennes a tester ont été cultivées dans des boites de Pétri contenant de
la gelose nutritive et incuber pendant 24 h a 37°C afin d’obtenir une culture jeune et des
bacteries et des colonies isolées.

IV.8.2. Préparation des disques

Nous avons préparé des disques par papier Wattman de 6mm de diamétre, ensuite sont
mis dans un tube a essai, stérilisés dans I’autoclave et garder jusqu’a I’ utilisation.
IV.8.3.Préparation des suspensions bactériennes

A I’aide d’une anse a boucle, quelques colonies bien isolées et identiques ont été mises
dans 10ml d’eau physiologique stérile a 0,9% de sel (Na Cl). La suspension bactérienne est
bien homogénéisee et laisser sur la paillasse pendant 30minutes (OMS, 2005).

v Lecture

La lecture se fait par la mesure des diametres des zones d’inhibition et peut étre
symbolisée par des signes d’apres la sensibilité des souches vis-a-vis de I’extrait (PONCE et
al, 2003).

Souches non sensible (-) ou résistante : diameétre <a 8mm ;

Souches sensibles (+) : diametre compris entre 9 et 14mm ;

.
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Souche tres sensible (++) : diamétre compris entre 15 et19mm ;

Souche extrémement sensible (+++) : diamétre > a 20mm.

v' Préparation des extraits a tester
La détermination de I’activité microbienne est faite sur les extraits phénoliques issus
des poudres obtenues aprées séchage.
v Protocole expérimentale
Couler aseptiquement les milieux de culture gélosés préliquéfies (Muller Hinton, OGA)
dans des boites de Pétri. On laisse refroidir et solidifier sur la paillasse.
Ensemencer les boites de Pétri préalablement coulées et solidifiées, par étalement a
I’aide d’un rateau stérile. L’ensemencement s’effectue de telle sorte a assurer une distribution

homogeéne des bactéries.

A I’aide d’une pince stérile, prélever un disque Wattman stérile et I’imbiber avec 10l

d’extrait en mettant seulement en contact le bout du disque puis le déposer sur la gélose.

Les boites de Pétri sont ensuite fermées et laissées diffuser a T° ambiante pendant 2h
puis mises a I’étuve a 37°C pendant 24h pour les bactéries et a 30°C pendant 24heures pour

les moisissures

Les différentes étapes suivies pour l‘activité antimicrobienne sont présentées dans la

figure 12.

.
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[ Culture d’une souche bactérienne 1

24h

A 4

Préparation d’une suspension bactérienne dans de I’eau physiologique équivalent
10° UFC/ml

15min l

Ensemencement du milieu Muller Hinton a I’aide d’un

écouvillon

\ 4

Disposition des 4disques dans une seule boite (blanc, antibiotique, échantillon en

deux fois)
24h a 37h l
[ Mesure du diamétre d’halo d’inhibition en mm ]

Figure 12 : Diagramme de I’activité antimicrobienne des extraits des poudres obtenues apres

séchage







Résultats et discussion

V.1. Résultats des parameétres physico-chimiques des gels élaborés

Les résultats du pH, I’acidité et le degré Brix des gels fonctionnels élaborés sont
résumés dans le tableau ci-dessus. Ils sont présentés sous forme de teneur moyenne de trois

essais * I’écart type (ET).

Tableau VI : résultats des parameétres physico-chimiques des gels

Parametres Gel de carraghénane Gel+ poudre de jujube
pH & 20°C 6,12+0,02 6,21+0,08

Acidité (%) / 0,99+0,388

Degré Brix 2,510 4,50

Flavonoides (mg EQ/g MS) 5,467+0,96 27,281+3,59

V.2. Résultats de I’optimisation de la cinétique de séchage
Les differentes courbes de séchage des feuilles de P.odorae avec et sans enrobage a I’air

libre sont présentées dans la figure suivante :

300

9=—gel+jujube

=fi—gel

sans gel

0 2 4 6 8 10 12

durée de séchage (jour)

Figure 13 : courbes de séchage des feuilles de P.odorae a air libre

Les courbes de séchage des feuilles de P.odorae avec et sans enrobage a I’air libre presentent

les mémes allures. Elles ont une forme exponentielle décroissante.
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Les feuilles de P.odorae possedent une humidité initiale de 86%, celle -ci a été réduite a
une teneur finale de I’ordre de 0% au bout de 4 jours. Dans le cas des feuilles enrobées avec le
gel de carraghénane sa teneur finale est de I’ordre de 10% ceci au bout de 10 jours comparé a
celles enrobées avec la poudre de jujube et le carraghénane sa teneur initiale est réduite a une

teneur finale de 15%.

Les tracés des courbes de vitesse en fonction du temps nous a permis de distinguer deux
phases Vvérifiant la description classique de séchage (BELGHILT et BENNI, 2009) a savoir :

Phase 1 : décrit une vitesse de séchage constante qui dure 2jours pour la plante séchée
sans enrobage, 6jours pour la plante enrobée avec le gel de carraghénane et une durée de
5jours dans le cas de la plante enrobée avec le gel de carraghénane+ poudre de pelure de

jujube.

Cette phase traduit une diminution rapide de I’humidité de la plante correspondant a

I’évaporation superficielle de I’eau.
Phase 2 : caractérise une vitesse de séchage décroissante.

Cette phase décrit une diminution lente de la teneur en eau jusqu’a atteindre une humidité
d’équilibre qui tend vers zéro, a ce moment, le séchage est achevé.

Le changement observé dans les allures correspond a un point critique (voir les fleches dans
les Figures (13), qui limite la valeur de I’humidité d’équilibre qu’est de I’ordre de 4%. Cette
valeur est atteinte apres une durée de séchage de 2jours pour les feuilles séchées sans
enrobage, 6jours pour les feuilles enrobées avec le gel de carraghénane et une durée de 5jours
dans le cas des feuilles enrobées avec le gel de carraghénane+ poudre de pelure de jujube.

Ce point d’inflexion, s’explique par un changement au niveau de la structure des feuilles.

V.3. Résultats des parameétres physico-chimiques des feuilles fraiches et les poudres
obtenues

Les résultats de quelques paramétres physico-chimiques de la plante ainsi que les
poudres obtenues apres séchage sont résumés dans le tableau VII. lls sont présentés sous

forme de teneur moyenne de trois essais * I’écart type (ET).

.
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Tableau VII : Résultats des parametres physico-chimiques des feuilles fraiches et poudres de

P.odorae
Feuilles séches Feuilles séches
Paramétres Feuilles fraiches Feuilles séchées préenrobées avec | préenrobées avec
sans enrobage gel de gel+ poudre de
carraghénane jujube
pH a 20°C 6,19+0,05 5,87+0,01 5,65+0,02 5,50+0,05
Acidité 1,16+0,38 1,09+0,12 0,97+0,05 0,86+0,25
Humidité (%) 86,28+0,54 0,0+0 100 150

Selon le tableau ci-dessus nous constatons que, les feuilles seches ainsi que les poudres issues

de séchage des feuilles enrobées par les deux gels a I’air libre présentent un pH légérement

acide, quant au pH des feuilles fraiches possedent un pH plus au moins neutre.

En ce qui concerne I’acidité, les poudres issues des feuilles enrobées présentent des

teneurs en acidite titrable faibles en comparaison avec celles des feuilles fraiches et sechees

sans enrobage au préalable.

D’apres ces résultats nous remarquons que, les feuilles de P.odorae sont trés riches en

eau avec une valeur de 86,28%.

V.4. Résultats de dosage des polyphénols totaux

Les taux de polyphénols totaux de nos extraits (Tableau VIII), ont été calculés a partir

d’une courbe d’étalonnage linéaire (annexe 2), établie avec des concentrations précises

d’acide gallique, comme standard de référence, dans les mémes conditions que I’échantillon.

Les résultats sont exprimés en milligramme équivalent d’acide gallique par gramme de

matiere seche (mg EAG/g MS). Les valeurs sont données sous la forme de moyenne de

3essais + ET.

-
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Tableau V111 : teneurs des PPT (mg EAG/g MS) des extraits des poudres et feuilles fraiches
de P.odorae (mg EAG/g MF)

Nature de I’extrait Feuilles séches Feuilles séches

Plante fraiche | Feuilles séchées préenrobées avec | préenrobées avec

(mg EQ/g MF) | sans enrobage gel de gel+ poudre de
carraghénane jujube
Extrait aqueux 433,935,997 | 8 39,085+0,123 850,3+0,130 886,056+2,055

Extrait éthanolique 925,146+3,959 | 964,843+22,969 988,816+17,716 1099,996+8,545

A partir de ce tableau nous pouvons déduire que, les différents extraits analysés sont trés
riches en polyphénols. Ces resultats, montrent aussi que, le séchage influence positivement le

taux d’extraction de PPT en comparant avec les taux en PPT des extraits de la plante fraiche.

Une teneur élevée en PPT est obtenue dans I’extrait éthanolique en comparaison avec I’extrait

aqueux et ce pour les différentes poudres analysées.

Cette différence dans les teneurs peut étre attribuée aux divers facteurs notamment les
types de solvant. Selon JALOPIC et al., (2009), I’éthanol est un meilleur solvant d’extraction
des PPT.

Une teneur élevée en PPT est obtenue dans I’extrait de la poudre issue de séchage des
feuilles enrobées avec gel de carraghénane+jujube en comparaison avec la poudre issue du
séchage des feuilles sans enrobage avec une teneur de 1099,996 mgEAG/g MS pour I’extrait
éthanolique et de 886,056 mgEAG/g MS pour I’extrait aqueux.

Nous pouvons conclure de ce dosage que, la poudre issue de séchage des feuilles de Pulicaria
odorae enrobées avec gel+jujube sont plus riches en PPT que le reste des poudres étudiées ce

qui lui confeére plus de propriétés biologiques.
V.5. Résultats de dosage des flavonoides

La quantité de flavonoides a été rapportée en milligramme équivalent de quercitrine par
gramme de poids sec de I’extrait (mg EQ/g MS). Les valeurs sont données sous la forme
moyenne de 3 essai + ET.

e
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Tableau IX : résultats du dosage des flavonoides (mg EQ/g MS)

Nature de I’extrait

Feuilles fraiches

Feuilles séchées

Feuilles séches

préenrobées avec

Feuilles séches

préenrobées avec

(mg EQ/g MF) sans enrobage gel de gel+ poudre de
carraghénane jujube
Extrait 88,39+9,99 112,85+1,18 119,3+ 3,23 141,336+0,89
éthanolique
Extrait aqueux 79,393+1,23 88,036+1,01 97,97+2,12 103,115+1,05

Le Tableau ci-dessus montre que, les extraits éthanoliques contiennent des teneurs plus

élevées en flavonoides que les extraits aqueux. Ceci confirme que I’éthanol est un meilleur

solvant d’extraction que I’eau.

Nous constatons aussi que, la poudre contenant le jujube contient la plus grande teneur

en flavonoides en comparaison avec la poudre issue du séchage des feuilles sechées sans

enrobage.

Nous pouvons conclure de cette analyse que, la poudre issue des feuilles de Pulicaria

odorae enrobées avec la pelure jujube est riche en flavonoides. Cette richesse est a I’origine

de la pelure de jujube (BENAHMED DJILALI et al. 2016).

V.6. Résultats des paramétres rhéologiques

V.6.1. Granulométrie

La granulométrie est une analyse qui détermine la dimension et la forme des particules.

Elle a pour objectif de décrire I’ensemble des caractéristiques qui définissent I’état granulaire

d’une poudre.

La Figure 14 illustre la distribution par tamisage de la taille des différentes poudres par

diffraction au lazer.

.
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Figure 14 : Distribution granulaire des poudres de feuilles de P.odorae
Poudre issue des feuilles séchées sans enrobage ; b) Poudre issue des feuilles séchées
préenrobées avec gel de carraghénane ; c¢) Poudre issue des feuilles séchées

préenrobées avec gel+ jujube




Résultats et discussion

L’ analyse de la granulométrie révéle que, les deux poudres issues des feuilles enrobées
et séchées a air libre possedent les mémes pourcentages de grain majoritaire de dimension de

316,228um. Tandis que, la poudre issue de séchage des feuilles non enrobées est caractérisée

par une taille des particules majoritaires de 363 ,078um.

La Figure 15, présente I’aspect des feuilles enrobées et non enrobées et leurs poudres

obtenues apreés séchage.

Il est a noter que, la poudre issue de séchage des feuilles non enrobées possede deux
parties différentes, une constitue les particules légéres (partie laineuse) (Figure 15, a), et

I’autre constituée de particules de taille importante.

N]
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Feuille fraiche s © 2 5
Feuille enrobée avec gel de

Feuille enrobée avec gel de

) carraghénane+ poudre de pelure
carraghénane

de jujube

Figure 15 : aspect des poudres issues de séchage des feuilles de P.odorae

enrobées et non enrobées a air libre
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Résultats et discussion

Généralement, autant que la taille des particules est petite autant que le transfert de
matiere est meilleur. En effet, cette théorie est confirmée dans le cas de nos poudres, le
meilleur taux d’extraction des PPT a été observé pour les poudres issues des feuilles enrobées
par les gels fonctionnels.

Nous pouvons conclure que, la méthode d’enrobage a un effet trés intéressent de point
de vue écoulement (proprieté pharmacodynamique). Elle favorise le fractionnement des
particules (I’obtention des poudres moins laineuses de taille de grain petite), favorisant ainsi

la libération meilleure des substances bioactives.

V.6.2. Résultats d’indice de gonflement

L’indice de gonflement des trois poudres a été calculé dont le but de montrer le
comportement rhéologique des constituants des poudres obtenues dans le I’eau (phénoméne

de gonflement).

Cet indice confirme la présence de mucilages (gomme), constitués de polysaccharides, qui
se gonflent en contact avec I’eau en prenant une consistance visqueuse, parfois collante,

semblable a la gélatine.
Les résultats trouvés sont portés dans le tableau suivant :

Tableau X : indice de gonflement des poudres obtenues

Types de poudres

Poudre de feuilles non

Poudre de feuilles

Poudre de feuilles

enrobées enrobées avec gel de enrobées avec
carraghénane gel+jujube
Indice de gonflement 1,13+0,04 210 1,740

Les résultats mentionnés dans le Tableau (X) montrent que, les valeurs de I’indice de
gonflement sont presque similaires pour les différentes poudres analysées. Cela signifie que,
la matrice de conservation n’influence I’aptitude au gonflement. Selon PARIS, (1976), les
plantes qui possédent un indice de gonflement supérieur a 10 contiennent un mucilage et on
les appelle « plante a mucilage ». Alors nous pouvons déduire que, les différentes poudres ne

posseédent pas de mucilages.

.



Résultats et discussion

Ce résultat, parait trés important de point de vue conservation et stockage des poudres a
des fins d’utilisation, puisque nous montre également que le facteur de rétention d’eau est
moins éventuel.

V.7. Résultats de I’activité antimicrobienne

Les diameétres d’inhibition induite par les extraits de PPT des feuilles de la plante

étudiée sont consignés dans le Tableau XI et I’annexe 4

Tableau XI : Diamétres des zones d’inhibition des extraits de PPT testés

Diamétres d’inhibition (mm) zET

Feuilles séchées sans Feuilles seches Feuilles séches

Microorganismes . . ) ,
g enrobage préenrobées avec gel de [f| préenrobées avec gel de

testés

carraghénane carraghénane+jujube

Extrait Extrait Extrait Extrait Extrait Extrait
aqueux éthanolique (il aqueux éthanolique [f| aqueux éthanolique

S E
ATCC 25322
. E-E-

(-) : non sensible ; (+) : peu sensible ; (++) : moins sensible ; (+++) : plus sensible.

Il ressort du Tableau XI que, les extraits éthanoliques exercent un large spectre d’activité
car ils agissent sur les bactéries Gram positif et negatif, mais le degré de sensibilité differe
d’une souche a une autre. Cependant, les extraits aqueux n’exercent aucune activité vis-a-vis
les souches testées.

Cela peut s’expliquer par le fait que, I’extrait éthanolique est plus riche en polyphénols qui
sont connus par leurs activités antimicrobiennes, antioxydantes d’ou la présence des zones

d’inhibition vis-a-vis des souches testées.
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Conclusion générale

La présente étude a pour objectif d’étudier I’effet d’une nouvelle matrice de
conservation sur la qualité des poudres issues de séchage de feuilles Pulicaria odorae a I’air

libre. A cet effet, deux gels fonctionnels ont été préparés et analyses.

Les résultats de certains paramétres physico-chimiques des gels fonctionnels montrent
que, le gel de carraghénane présente un degré Brix de 2,5% comparé au gel de
carraghénane+poudre de jujube se caractérise par un taux de 4,5%. Cette différence est liée a

la composition de la pelure de jujube.

Les résultats de la caractérisation physico-chimique des feuilles fraiches de Pulicaria
odorae révelent que, ces feuilles possédent une humidité élevée (86,28%=+0,54) et un pH plus

au moins neutre (6,19+0,05).

Les cinétiques de séchage des feuilles de Pulicaria odorae préenrobées avec les gels
fonctionnels révelent I’existence de deux phases: phase a vitesse constante et a vitesse

décroissante (ralentissement).

L’analyse quantitative des polyphénols et des flavonoides des extraits (éthanoique et
aqueux) des trois poudres obtenues montre que, les extraits éthanoiques présentent des teneurs

plus élevées en ces composés en comparaison les extraits aqueux.

L’enrobage avec la matrice de gel a un effet tres positif sur les propriétés rhéologiques
(taille de grain petite, bon écoulement, et peu de gonflement). En outre, il favorise la bonne
conservation des substances bioactives (polyphénols et flavonoides). En effet, un meilleur
taux est obtenu pour la poudre issue des feuilles enrobées avec gel de carraghénane+jujube
(1099,996+8,545mg EAG/g MS) pour les PPT et un taux de 141,336+0,89 mg quercetine/g
MS pour les flavonoides. Ces métabolites secondaires sont reconnus pour leurs propriétés
biologiques et thérapeutiques intéressantes.

Enfin, le test de I’activité antimicrobienne des extraits de polyphénols totaux des
poudres obtenues révelent qu’ils sont efficaces contre les bactéries a Gram positif
(Staphyloccocus aureus ATCC 25923) et Gram négatif (Escherichia coli ATCC 25322) et la
levure (Candida albicans). Ainsi que, les zones d’inhibition sont observées dans le cas des
extraits éthanoliques qui sont plus efficaces que les extraits aqueux. La meilleure zone
d’inhibition est observée en testant I’extrait éthanolique de la poudre issue des feuilles
enrobées par le gel de carraghénane + poudre de pelure de jujube vis-a-vis C.albicans avec un

diametre zone d’inhibition de 24,5+0,15 mm.

B



Conclusion générale

Compte tenu des résultats obtenus, nous pouvons conclure qu’il parait utile de
s’intéresser a I’utilisation de cette matrice de conservation sur d’autres plantes et matrices

alimentaires périssables en vue leur stabilisation.
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Annexe 1

Tableau 1 : appareillage, solvant, réactifs chimiques et milieux de culture, appareillage

utiliseés pour I’activité antimicrobienne, matériels, solution.

Appareillage, verrerie de laboratoire Solvant Milieu de
culture

Agitateur variés magnétique, Acide gallique Gélose Mueller
Balance de précision 0,001g (KERN [§l Carbonate de sodium Hinton (MH)
770), Trichlorure d’ Aluminium Gélose
Bain-marie, Eau distillée Sabouraud
Etuve (MAMMERT), Ethanol

pH-métre (INOLAB), Réactif de Folin-ciocalteu

Plaque chauffante (RYPA) Phénolphtaléine

Mastersizer (SCIROCCO) NaOH

Spectrophotomeétre visible (EV 9200)

Réfrigérateur,

Béchers, burettes, fioles, entonnoir,

flacons, pipettes graduée

Pipette Pasteur

Cristallisoirs, éprouvettes, tubes a essai,

mortier, papier filtres, spatule, cuves.

Appareillage utilisé pour [I’activité [Jl Matériels Solution
antimicrobienne

Autoclave de paillasse (WEBECO)t Boites de Pétri, Anse de platine, bec [J| Eau distillée
Bain-marie (MAMMERT) bunsen, cuves, disques stériles (papier [J| Eau

Etuves bactériologiques (MAMMERT) : [fl Wattman), embouts en plastiques [f| physiologique

Etuve 37°C et Etuve 28°C stériles, micropipettes, pince, pipettes [J|stérile (9 g/l)
Spectrophotomeétre visible (MEDLINE) Pasteur, tubes a essai, Antibiotique
Reéfrigérateur. (ATB), Antifongique (ATF).
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Annexe 2 : courbe détalonnage du dosage des polyphénols totaux

Une courbe d’étalonnage est préparée dans une gamme de (0 a 10 mg/l), en utilisant I’acide

gallique comme standard.

Préparation de la solution d’acide gallique

Remplir les tubes avec (I’eau distillée + acide gallique) selon les quantités
mentionnées dans le tableau au dessous.

Ajouté a tous les tubes 50 pl de réactif Folin-Ciocalteu, et ce a I’abri de la lumiére.
Homogénéiser au Vortex.

Laisser agir 5 min

Ajouter 500pl de carbonate de sodium Na,CO3 (20%).

Incuber a I’ombre et a la température ambiante pendant 1heure. Absorbance est
mesurée a 760 nm contre un blanc (sans acide gallique).

Résultats
2
18 V =0 0118X/’
R?=0,9915
1,6
)

1,4
1,2 /
1
0,8 / 2 g —— Linéaire (Sériel)
0,6
0,4 /
0,2
. . . .

0 50 100 150 200

& Sériel

Figure 1 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des PPT en équivalent d’acide gallique
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Annexe 3 : Courbe d’étalonnage du dosage des flavonoides

1,4 +

1,2

o
[

DO (430 nm)

y =0,0942x - 0,0387
R?=0,9982

5 10

Concentration de la quercetine en( mg/l)

15

¢ DO
——Linéaire (DO)

Figure 2 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des flavonoides
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Annexe 3 : Zones d’inhibition de différentes souches testées

A B C

A B C

Peecln
Erfavs®
Clinmatialy . o Kodvon

Figure 4 : Les différentes souches testées dans I’extrait éthanoique de la plante sans

enrobage

Figure 5 : Les différentes souches testées dans I’extrait aqueux de la plante enrobé avec gel

de carraghénane
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Figure 6 : Les différentes souches testées dans I’extrait éthanoique de la plante enrobé avec
gel de carraghénane

Figure 7 : Les différentes souches testées dans I’extrait aqueux de la plante enrobé avec gel
de carraghénane+jujube

Figure 8 : Les différentes souches testées dans I’extrait éthanoique de la plante enrobée avec
gel de carraghénane+jujube

(A) :Escherichia coli ATCC 25322
(B) : Staphylococcus aureus ATCC 25923

(C) : Candida albicans




Liste des Annexes



	République Algérienne Démocratique et Populaire
	introduction
	1
	chapitre 1
	2
	CHAPITRE 2
	3
	chapitre 3
	materiel
	chapitre 4
	resultats
	chapitre V
	4
	CONCLUSION
	5
	references bibliographiques
	6
	Annexe

