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INTRODUCTION

Une désillusion al'égard des médicaments artificiels, associée au désir d'un mode
de vie "naturel” a entrainé une utilisation croissante de la médecine complémentaire et

alternative dans le monde dével oppé.

Aujourd’hui, on parle souvent de "phytothérapie”’ pour désigner les soins par les
plantes. Le succes de la phytothérapie s’explique avant tout par le développement de la
science. Une brillante progression est donc promise a cette science, grace aux techniques
modernes de fabrication et d'analyse en association avec plusieurs disciplines.

Plus récemment, de nombreuses formes produites de phytothérapie sont proposées,
certaines plus innovantes que d’autres, présentés sous différentes formes galéniques :

gélules, suppositoires, sirops, cremes...

L’Algerie représente une richesse inestimable, par sa biodiversité en plantes
aromatiques et médicinales dont la plupart existent a I’état spontané. De ce fait, la
valorisation de ces plantes demeure un domaine de grande importance pour le pays. Nous
allons s’intéresser plus précisement a I’une des plantes a milles vertus I’Urtica dioica

communément nommée grande ortie.

L’Urtica dioicafait partie des plantes que nous apprenons tres tét a reconnaitre par
sa piqlre douloureuse laissant un souvenir désagréable. Réputée étre une "mauvaise
herbe’, I'Ortie dioique a toujours eu des applications médicinales, qui remontent a
I'Antiquité. Ses nombreuses vertus sont utilisées en phytothérapie : fortifiantes, anti-
inflammatoires, astringentes ou antihistaminiques. Sa richesse en minéraux et vitamines
fait d'elle une excellente plante nutritionnelle (Ait hadj said et al., 2016)

L’Urtica dioica est également utilisée en alimentation animale et en horticulture.
De nombreuses études ont été meneées ces dernieres années afin de mieux comprendre
ses activités ainsi que ses mécanismes d’action. Devant le regain d’intérét pour une
médecine plus naturelle, cette plante compagne aux nombreuses vertus, et facile a se

procurer, pourrait constituer un remede miracle de la phytothérapie.
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Ce présent mémoire a pour but de faire une synthese sur I’histoire de cette plante,
ses usages en thérapeutique en vue d’en extraire des substances et de les associer dans
guatre formulations pharmaceutiques (cremes ; pommades ; suppositoires et solution

hydroal coolique) et une cosmétique (shampoing).

Ce mémoire comporte trois chapitres :

Le premier chapitre présente une synthése bibliographique sur I’Urtica dioica, ses

propriétés thérapeutiques et |es métabolites secondaires.

Le second chapitre de ce mémoire est consacré ala présentation du matériel et des
démarches expérimentales suivies pour l'extraction, le criblage phytochimique et la

préparation des formul ations pharmaceutiques et cosmétiques a base d’Urtica dioica.

Le dernier chapitre rassemble les principaux résultats obtenus et les éventuelles
interprétations différentes.

Enfin une conclusion générale faisant apparaitre les principaux résultats obtenus et
les perspectives envisagées pour une éventuelle poursuite destravaux de recherche visant
avaloriser les vertus thérapeutiques de |’Urtica dioica.
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1. Description de I’Urtica dioica
1.1. Généralités

La famille des Urticaceae, répandue dans la plupart des régions tropicales,
comprend prés de 2625 espéces réparties en une soixantaine de genres, dont les
emblématiques orties (Urtica). Quelques genres, en particulier Urtica, sont
originaires des régions tempérées (L echeheb et Guessoum, 2015).

L’espéce la plus répandu dans le genre Urtica est I’Urtica dioica.L encore
appelée "grande ortie’ (Draghi, 2005).

Originaire d’Eurasie, la grande ortie est aujourd’hui naturalisée sur tous les
continents (Ait haj said et al.,2016) a zone tropicales et subtropicales (M ueen et
et Subramani, 2014). Elle peut pousser sur tout type de terrains, argileux ou
sablonneux, calcaire ou siliceux, mais qui doit ére humide (plante hydrophile) et
riche azote (plante nitrophile). Elle est tres commune autour des habitations, dans
les décombres et les fossés (Delhaye, 2015) (Figure 01).

Le terme "Urtica” tire son nom du latin "uro” ou "urere’qui signifie "je
brale”, alusion a ses poils urticants dont le contact est tres irritant. Le terme
"Dioica? vient de "dioique’qui signifie que les fleurs méles et les fleurs femelles
se trouvent sur des pieds séparés (L uc, 2010).

L’Urtica dioica, aplusieurs noms (Ait haj said et al.,2016) :

Nom latin : Urtica dioica L.

Nom arabe: Horriga, El garas

Nom francais : Ortie dioique, Grande ortie, Ortie piquante, Ortie élevée.
Nom anglais. Nettle, Common nettle, Stinging nettle, Tall nettle, Slender
nettle.

Nom kabyle : Azegdouf

1.2. Caractéristiques botaniques

L’Urtica dioica est une plante herbacée vivace de lafamille des Urticaceae,
qui atteint 1 a2 m de haut (Asgar panah et Mohajerani, 2012). Les feuilles sont
d’un vert frais, opposées, pétiolées, stipulées, ovées, dentées et velues sur les deux
faces. Les tiges sont plus ou moins raides, quadrangulaires et couvertes de poils
urticants qui renferment de I’acide formique. Les fleurs sont petites, unisexuées,

verdatres et disposées en grappes pendantes aux axes des feuilles, dans la partie
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supérieure de la tige pour les femelles, et sous forme de chatons pour les méales
(Luc, 2010).

Sa floraison, peu spectaculaire, se produit de juin a septembre (Ghedira et
al., 2009). Le systéme racinaire est compose de longs rhizomes qui permettent a
I’ortie de se propager rapidement jusqu’a devenir envahissante. Le fruit est un
akene (L uc, 2010) (Figure 1).

Figure 1- Photos de I’espéce Urtica dioica- Vue d’ensemble - 1 : feuilles; 2:
racines; 3: fleursméles; 4 : fleursfemelles

1.3. Molécules bioactives présentes dans I’Urtica dioica

Les feuilles de I’ortie sont riches en flavonoides, en composes phénoliques,
en acides organiques, en vitamines et en sels minéraux. Laracine contient lalectine
appelée Urtica Dioica Agglutinin (UDA), des polysaccharides, des stérols, des
dérivésterpéniques, des acides gras et des lignanes. L’action urticante de I’ortie est
due au liquide contenu dans ses poils (Ait haj said et al., 2016).

Les principaux composés bioactifs présents dans I’Urtica dioica sont

rassembl és dans le tableau 1.
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Tableau 1 - Principaux composés bioactifs présents dans | es différentes parties
del’Urtica dioica (Draghi, 2005 ; Delhaye, 2015 ; Ghedira et al., 2009 ; Ait
haj said et al., 2016).

Partie
utilisée

Typede
métabolite

Composeés chimiques

Poils
urticants

Neuromédiateurs

Histamine (0,1 & 0,56 %), acétylcholine (1
%), sérotonine (0,02 %), leucotrienes
(présence contestée), choline
acétyltransférase.

Autres

Acide formique, formiate de sodium.

Aérienne

M étabolites
primaires

Vitamines: A ;B2 ;B5;B9; C ;K.

Eléments minéraux et oligo-éléments:
Calcium, Potassium, Magnésium, Phosphore,
Fer, Soufre, Zinc, Manganese.

Autres: Cuivre, Séénium et Nickel

Pigments: chlorophylle avec un taux de
2,7%, [-carotenes.

M étabolites
secondaires

Flavonoides : Quercétine-3-0-ritinoside
(rutine), kaempoférol-3 -O-ritinoside et
isorhamnetin-3 -0-glucoside.

Acides organiques : acide caféique et ses
esters, acide férulique, chlorogénique,
citrique, fumarique, phosphorique.

Huile essentielle: Carvacrol, carvone,
naphthalene, (E)-anethol, hexahydrofarnesyl
acetone, (E)-geranyl acetone, (E)-f-ionone.

Coumarines : scopoletine.

Autres: tanins, chlorophylle, Stérals.

Souterraine

M étabolites
secondaires

Flavonoides : Rutine, quercétine.

Triterpénes: Acide oléanolique.

Stérols: 3-B-sitostérals, sitostérol-3-3-D-
glucoside, stigmast-4-éne 3-one, stigmastérol,
campestérol, daucostérol, 24-R-ethyl-5a
cholestan-3b,6a-diol.

M étabolites
primaires

Polysaccharides Lignanes : (+)-néoalivil,
(sécoisolaricirésinol, dehydrodiconiferyl
alcool, isolaricirésinol, pinorésinol, 3,4-
divanillyltétrahydrofurane.

Polysaccharides acides : glycanes,
arabinogal actane.

L’UDA : Lalectinedel’Urticadioica:
composée d'une simple chaine polypeptide de
89 acides aminés avec une grande proportion
de glycine, cystéine et tryptophane et selie
spécifiquement ala N-acétyl glucosamine.
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1.4. Usages thérapeutiques de I’Urtica dioica

Lesindications mentionnées par ESCOP (2003) sont : adjuvant au traitement
de I’arthrite, de I’arthrose et des états rhumatismaux, diurétique pour augmenter
I’élimination dans les affections des voies urinaires basses, cure dépurative dans
les états séborrhéiques de la peau et reminéralisant (Ghedira et al., 2009).

Toutes les parties de I’Urtica dioica sont utilisées principalement sous forme
detisane, d'extrait, deteinture ou dejusfrais. Par voie externe, elle est utilisée dans
les soins capillaires comme antipelliculaires et pour traiter les cheveux gras. Les
racines sont utilisées sous forme de tisanes ou d'extraits et employées dans les
troubles mictionnels dus a une hyperplasie bénigne de la prostate (stades 1 et 2)
(Draghi, 2005).

1.5. Médicaments commercialisés a base d’Urtica dioica

Nous rassemblons dans le tableau 2 la liste de quelques médicaments
commercialisés et préparés a base d’Urtica dioica.

Tableau 2-Liste de médicaments commercialisés a base d’Urtica dioica
(Draghi, 2005 ; Delhaye, 2015 ; Ghedira et al., 2009).

Nom Indication Thérapeutique Composition
commercial
Arkogélules Une gélule renferme
ortie® Etats séborrhéques de la peau 275mg de parties
Laboratoires aériennes d’Urtica dioica
Arkopharma
Elusanes ortie® Une gélule composée
Naturactive Douleurs articulaires de 200 mg d’extrait sec
Laboratoires des parties aériennes
Pierre-Fabre d’Urtica dioica
Arkogéules Elimination rénale de I’eau et | Une gélule composée de
racine d’ortie® traitement d’appoint des 290 mg de poudre de
Laboratoire troubles urinairesliésaun racines d’Urtica dioica
Arkopharma adénome de |la prostate

2. Huile essentielle et hydrolat aromatique
2.1. Huile essentielle

Les huiles essentielles sont des méanges naturels compl exes de métabolites
secondaires (Kalemba et Kunicka, 2003), caractérisés par une forte odeur

(Bakkalia et al., 2008). La majeure partie de ses composés sont des terpénoides

6
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d’une part, et le groupe des composés aromatiques dérivés des phénylpropanes
d’autre part (Fekih, 2014).

Il existe plusieurs techniques pour I’extraction des huiles essentielles dont
I’hydrodistillation de type Clevenger. Cette technique permet le recyclage de la
phase aqueuse du distillat par cohobation (Roohingad et al., 2018). Les eaux
aromatiques prélevées sont ensuite recyclées dans I’hydrodistillateur afin de
maintenir le rapport plante/eau a son niveau initial (El Haib, 2011), et permettre
ainsi d’extraire un maximum d’huile essentielle.

2.2. Hydrolat aromatique

Selon les normes AFNOR, I’hydrolat est un "distillat aqueux qui subsiste
apres I’entrainement a la vapeur d’eau et la séparation de I’huile essentielle lorsque
c’est possible”.

Les hydrolats sont les coproduits de distillation des huiles essentielles
(Labadie, 2015). Magré sa faible concentration en substances bioactives, il
présente certaines activités pharmacologiques intéressantes (Boukhatem et al.,
2010).

En effet, les hydrolats sont trés doux pour la peau et les muqueuses et sont
donc indiqués de maniere géenérale pour I’hygiene corporelle. Utilisés comme des
anti-inflammatoires, leurs propriétés sur les maux physiques, mais aussi sur la
sphére psycho-émotionnelle sont incontournables (Fontaine, 2016).

Il existe deux procédés de distillation pour la préparation des hydrolats :

L’hydrodistillation et I’entrainement a la vapeur d’eau.

3. Métabolites secondair es des plantes

Les métabolites secondaires des plantes sont des composés chimiques
synthétisés par les plantes qui assurent des fonctions non essentielles, de sorte que
leur absence n'est pas |étale pour I’organisme, contrairement aux métabolites
primaires. Les métabolites secondaires se classent en trois grands groupes chez
les plantes (Guessoum et L echeheb 2015) : de type phénol : tannins, lignine,
flavonoides ; de type azoté : a caloides, bétalaine, hétérosides cyanogenes et
glucosinolates et de type terpene : hémiterpénes (C5), monoterpenes (C10),
sesguiterpenes(C15), diterpenes (C20), triterpenes (C30), tétraterpénes(C40) et
polyterpenes (+ que C40)
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3.1. Alcaloides

Ce sont des composés organiques d’origine végetale, azotée a caractére
alcalin, doté d’une activité thérapeutique intense. Ils constituent un des groupes de
métabolites secondaires contenant plus de 10000 a 12000 différentes structures.
Les autres alcaloides plus connus sont : la colchicine, |'atropine, le tubocurarine, la
théne, la cocaine, lamescaline, I'acide lysergique et I'aconitine (M uanda, 2010).
3.2. Polyphénols

Ce sont des molécules organiques hydrosolubles largement retrouvées dans
le régne végétal. Elles forment un ensemble de molécules comportant au moins un
groupe phénolique dans leur structure et sont généralement du haut poids
moléculaires (Guillouty, 2016). Nous distinguons dans ce groupe de composeés les
flavonoides et les tanins.

3.2.1. Flavonoides

Ce sont des composes les plus abondants parmi tous les composés
phénoliques. IIs sont largement répondus dans le regne végétal et interviennent
dans la pigmentation des fleurs et fruits (De Rijke et al., 2006).

Les flavonoides sont des composés qui ont en commun la structure du
diphénylpropane C6-C3-C6 (Figure 2). Lestrois carbones servant de jonction entre
les deux noyaux benzéniques notés A et B forment généralement un hétérocycle
oxygéné C (DeRijkeet al., 2006).

Figure 2-Structure de base d’un flavonoide.

3.2.2. Tanins

Ce sont des polyphénols polaires d’origine végétale a haut poids moléculaire
(Berthod et al., 1999). Ils sont caractérisés par leur aptitude a se combiner aux
protéines, d’ou leur capacité a tanner le cuir.

Nous distinguons deux catégories de tanins : les tanins hydrolysables et les

tanins condensés (M uanda, 2010).
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3.3. Stérols

Ce sont des dérivés des Phytostérols. Ces composés sont naturellement
présentsdanslafraction lipidique des plantes. L’exemple le plus courant des stérols
est le cholestérol. Leur structure générale est composée de quatre cycles dont les

trois premiers asix chainons et le dernier a cinq (Muanda, 2010).

» Procédésd’extraction des métabolites secondaires

Il existe plusieurs techniques pour I’extraction des métabolites secondaires
des plantes. Parmi ces techniques, nous distinguons la macération, l'infusion, la
digestion, la décoction, la percolation, |'extraction au Soxhlet, la fermentation,
I'extraction par ultrasons et ['extraction par fluide supercritique etc.
(Gopalasatheeskumar, 2018).

La plus simple de ces techniques est la macération qui consiste a laisser la
plante entiére ou grossierement divisée au contact d’un solvant a température
ambiante pendant une période alant jusqu'a trois jours pour en extraire les
composés solubles (Sukhdev et al., 2008).

4. Formulations phar maceutiques a base d’urtica dioica
Les médicaments a base de plantes, sont definis par I’Organisation mondiale
de la santé (OMS) comme tout médicament étiqueté dont les substances actives
sont exclusivement une ou plusieurs substances végétales ou préparations a base
de plantes (OM S, 2000).
4.1. Formesrectales— les suppositoires
L es suppositoires sont des préparations unidoses solides. Leur forme, volume
et consistance sont adaptés a I’administration par voie rectale. 1ls contiennent un
ou plusieurs principes actifs dispersés ou dissous dans un excipient smple ou
compose qui est, suivant le cas, soluble ou dispersée dans I’eau ou qui fond a la
température du corps (Le Hir et al., 2009).
4.1.1 Propriétésd’un suppositoireidéal
Les propriétés d'une base de suppositoire idéale sont (Suchitra et al., 2016) :
- Fond atempérature corporelle ou se dissout dans les liquides organiques.
- Non toxigue et non irritant.
- Compatible avec n'importe quel médicament.
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Facilement moulé et retiré du moule.

4.1.2. Typesde bases pour suppositoire

Parmi les bases recommandées pour |es suppositoires, nous pouvons citer :

Bases grasses : Comme le Beurre de cacao, les huiles hydrogénées
(Bharath, 2013) et la Suppocire. La Suppocire est un mélange de mono-,
di-, triglycérides dérivés d'huiles végétales naturelles (L oyd, 2009) qui se
distinguent par certaines caractéristiques comme lavitesse de cristallisation
et le point de fusion. De plus, la Suppocire possede une bonne capacité
d’incorporation des liquides (Saoudi et Talantikite, 2014)

Bases hydrosolubles (miscibles a I'eau) : Comme le glycérol, et la
glycéro-géatine (Bharath, 2013).

4.2. For mes cutanées
42.1. Crémes

Selon la Pharmacopée, les cremes sont des préparations multi phases

composées d’une phase lipophile et d’une phase aqueuse, on distingue :

Cremes lipophiles : qui sont des émulsions eau dans huile (E/H) ou la
phase externe est lipophile. Ces préparations contiennent généralement des
agents émulsifiants qui stabilisent les émulsions eau dans huile (Bolzinger,
2015).

Cremes hydrophiles : qui sont des énulsions huile dans I’eau (H/E) ou la
phase externe est aqueuse. Ces préparations contiennent des agents
emulsifiants capabl es de stabiliser les émulsions huile dans eau (Bolzinger,
2015).

Souvent, la composition finale d’une émulsion est la suivante (Bolzinger,

2015) ;

4.2.1.1.

Phasegrasse: 8a30% ;
Emulsionnant(s) : 345 %
Phase aqueuse, quantité suffisante pour 100g (QSP 100 g)

Matiéere premiere

-La phase aqueuse ou la phase hydrophile : contient de I'eau et des composés

solubles en phase aqueuse appel és composés hydrosolubles (Dupont, 2017).
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- La phase huileuse ou la phase hydrophobe : est constituée d'un mélange
d'ingrédients d'origines variées. Elle peut étre composée d'huiles, de graisses et/ou
de cires qui, atempérature ambiante se trouvent respectivement sous forme
liquide, semi-solide et solide. (Dupont, 2017).

- Tensioactifs : Ce sont des molécules amphiphiles (ayant une téte polaire
hydrophile et une queue apolaire lipophil€e) qui peuvent étre classées en différents
groupes selon la charge ou non de leur téte polaire (Racz, 2018).Nous distinguons
les tensioactifs ioniques (anioniques, cationiques, zwitterioniques ou amphoteres)

et lesnon ioniques (L ar pent, 1995). Les tensioactifs couramment utilisés sont :

- Tween80 : C’est un ester de sorbitane polyoxyéthyléné ou polysorbitat. Il
est liquide, soluble dans I’eau. Il est utilisé comme émulsionnant orientant
I’émulsion H/E.

- Span60 :C’est un ester de sorbitane. Il se présente sous forme de granulé.
Il est miscible aux huiles et permet d’augmenter la pénétration des principes
actifs.

-Notion du HLB : L’une des caractéristiques principales des tensioactifs est leur
balance hydrophile lipophile, HLB (Hydrophilic-Lipophilic Baance). IIs
permettent de formuler des émulsions stables. La valeur du HLB d’un tensioactif
est une fonction directe de I’importance de la partie hydrophile dans sa molécule.
Elle est élevée lorsgue sa fraction hydrophile est prédominante (Le Hir et al.,
2009). Nous distinguons :
- HLB > 7 tensioactif atendance hydrophile.
- HLB < 7 tensioactif atendance lipophile
4.2.2. Pommades

Les pommades se composent d'un excipient monophasé dans lequel peuvent
étre dispersées des substances liquides ou solides (FTM, 2010). Elles sont
appliquees sur la peau soit dans le but d’administrer des médicaments par voie
dermique, ou pour obtenir une action locale superficielle. On distingue :

- Les pommades hydrophobes

- Lespommades absorbant I’eau

- Lespommades hydrophiles
Parmi les excipients les plus reconnus dans la formulation des pommades,

nous pouvons citer lavaseline blanche (Gravlo, 2017).

11
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La vasdline blanche est un mélange purifié d'hydrocarbures saturés a
longues chaines, solides et liquides. Elle est formeée principalement d'alcanes, de
formule générae (CnH2n+2). Elle est Blanche, translucide, insipide et inodore. C'est
une substance apolaire. Elle se mélange trés peu, voir pas du tout, avec les exsudats
delapeau ce qui larend tres peu pénétrante. Cependant, elle favorise lapénétration
des molécules au niveau cutané par son fort pouvoir occlusif (Gravlo, 2017).
4.2.3. Solutions Hydroalcooliques

Ce sont des solutions antiseptiques cutanées qui assurent I’hygiéne des
mains. Elles agissent par contact direct et mécanique (en friction) et s’utilisent sans
eau. Elles ont pour but de désinfecter les mains gréce aleurs propriétés bactéricides
et fongicides, sans effet nettoyant (Solutions hydroalcooliques 2010). Elles
sappliquent par friction sans ringage sur des mains seches et propres (Bengaly,
2011).

Les matieres premiéres qui entrent souvent dans la formulation des solutions
hydroal cooliques sont (OM S, 2010) :

- L’alcool : est le principe actif des solutions hydro alcooliques. C’est
I’antiseptique possedant la plus grande rapidité d’action. Les principaux
alcools recommandés sont : I’éthanol, I’isopropanol et le n-propanoal. Ils
sont actifs sur la plupart des microorganismes (mycobactéries,
champignons, virus...). Cependant, I’éthanol est le plus actif sur les virus
(Bengaly, 2011).

- Antiseptique associé : comme le Chlorhexidine et le Peroxyde
d’hydrogéne H20, (Bengaly, 2011). L’ajout de H20O, a la composition est
un aspect important de la sécurité des produits.

- Agent émallient : pour garantir un bon état cutané et réduire I'effet de
dessechement del'alcool. Comme exemple d’agent émollient nous pouvons

citer le glycérol (Bengaly, 2011).

5. Formulation Cosmétique

Un produit cosmétique est toute substance ou mélange destiné aétremisen
contact avec les diverses parties superficielles du corps human. En vue,
exclusivement ou principalement, de les nettoyer, de les parfumer, d'en modifier
I'aspect, de les protéger, de les maintenir en bon état ou de corriger les odeurs
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corporelles (Canal, 2013). Parmi les formulations cosmétiques qui suscitent notre

intérét, nous pouvons citer les shampoings.

Selon les pharmacopées, |es shampoings sont des préparations liquides, ou
parfois semi-solides, destinées a étre appliquées sur le cuir chevelu, puis rincées et
éliminées a I’eau. Par friction avec de I’eau, les shampoings forment des mousses.
Les shampooings sont des émulsions, des suspensions ou des solutions. Ils
contiennent habituellement des tensioactifs (TA) (Canal, 2013).

Nous rassemblons dans | e tableau 3 les produits de base intervenant et leurs
réles dans la formulation des shampoings.

Tableau 3- Composés intervenant dans la formulation des shampoings (Sousa

2016).
Composé Type de composé Réle
Tensio- Agents lavant Emprisonnent, décrochent et entrainent
actifs ou hettoyant les salissures
Diluants Eau déminéralisee Régle la concentration du shampooing en
le diluant
Traitant S’adapte aux cheveux et au cuir chevelu
Adoucissant Empéche |e dessechement des cheveux
Epaississant Donner de latexture au produit pour
éviter gqu’il ne coule
Nacrant, opacifiant et Améliore I’aspect du produit
Additifs colorant
Conservateurs Evite ladécomposition du mélange et |la
prolifération microbienne
Parfum Améliore I’odeur du produit
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1. Matérie végétal
1.1. Présentation du matériel végétal

Notre travail a été effectué au niveau du laboratoire pédagogique "Chimie
pharmaceutique” de la faculté des sciences de ’'UMMTO.

Une identification botanique a été effectuée par des Botaniciens du laboratoire de
recherche en ressources naturelles de la faculté des Sciences Biologiques et
Agronomiques de ’'UMMTO ; I’espece était Urtica dioica.

Larécolte des échantillons de I’espece Urtica dioica a été effectuée fin Avril 2020
aAgueni Guegherane.

Agueni Guegherane située a environ 43 km au sud-est du chef-lieu de lawilaya
de Tizi-Ouzou, Caractérisée par un climat typiquement méditerranéen. Elle appartient a
I’étage bioclimatique humide tempérée et fraiche. Les plantes sont irriguées de I’eau de
source Lala Khadidja.

Les conditions géographiques des sites de récolte sont regroupées dans | e tableau 4.
Tableau 4- Données géographiques de la région de récolte des échantillons d’Urtica

dioica
Région Altitude (m) Latitude Longitude
Agueni 430 36°30'56" 4°08'00"
Guegherane

1.2. Séchage et conservation du matériel végétal

La plante entiere a été sechée, durant quatre semaines, a I’air libre dans un endroit
sec et aéré, a I’abri de la lumiere et de I’humidité (figure 3). Aprés séchage, les deux
parties aérienne et souterraine ont été séparées et nettoyées puis conservées dans des sacs

en papiers.

Figure 3- Séchage et conservation des échantillons d’Urtica dioica récoltés.
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2. Evaluation du taux d’humidité

La teneur en eau, ou le taux d’humidité, est définie comme étant la perte de masse
subie par la matiere végétale soumis a une opération de séchage ou a une dessiccation
par évaporation (Audigie et al., 1978).

Afin d’évaluer le taux d’humidité de notre matiere végétale, nous avons adopté la
technique de dessiccation.

Une masse m; de matiere végétale est séchée al’étuve a 105°C jusqu'a obtention
d’une masse m; constante (Twidell et al., 2002).

Le taux d’humidité est évalué a I’aide de la formule suivante :

m m
—1 _—2x100 (1)
m,

Avec : m1: masse de I’échantillon avant dessiccation (g)

H% =

m2 : masse de I’échantillon aprés dessiccation (g)
H% : Teneur en eau.
3. Hydrodistillation Clevenger des parties aériennes d’Urtica dioica
Nous avons procédé a I’extraction par hydrodistillation de type Clevenger (Figure
4) sur les différentes parties aériennes (sommités fleuries, feuilles et tiges) de nos
échantillons d’Urtica dioica. Ceci dans|e but de vérifier si notre plante renferme ou pas
de I’huile essentielle.
20g de matiére végétale d’Urtica Dioica L. concassée est immergeé dans un ballon
de 1litre avec 650 ml d’eau a 100°C jusqu’a épuisement total (Figure 4).
Le digtillat (hydrolat ou eau aromatique) obtenu est ensuite conservé dans une

bouteille en verre ombré.

Figure 4- Montage d’hydrodistillation de type Clevenger
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4. Criblage phytochimique
4.1. Procédure de macér ation

Une quantité de 1g de matiere végétale seche et grossiérement broyée provenant
de chacune des quatre parties de la plante (sommités, feuilles, tiges et racines), est
immergé dans 35 ml de différents solvants : eau, éhanol et éther diéthylique. Apres 24h

de macération, les mélanges sont filtrés et les différents filtrats sont soumis a des tests

phytochimiques (figure 5).

L —

Figure5 - Photo des différents flacons de maceéras.

4.2. Tests phytochimiques

Les tests phytochimiques sont résumeés dans le tableau 5 et effectués en utilisant
des réactifs spécifiques de révél ation.

Le détail sur la préparation des solutions et des différents réactifs est cité en

annexe 1.
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Tableau 5~ Tests phytochimiques réalisés sur les parties aériennes et souterraines

d’Urtica dioica.

M étabolites Mode opératoire Résultats attendus
recher chés
A 1ml de chacun des extraits gjouter une | Apparition d’une couleur bleu
Polyphénols | goutte de solution acoolique de FeCls a verdatre
2% (Koffo et al., 2009)
A 2mL d’infusé de plante ajouter quelques
Flavonoides | gouttes de solutions aqueuses de HCl a2% Apparition d’une couleur
et FeClz a 1% (Boualem et Makhlouf, verdatre
2019)
A 1ml de chacun des extraits, gouter
Alcaloides | 1,5 ml de HCl a 2%. Ensuite 1 a 2 Précipité jaune-blanc
gouttes du réactif de Mayer (Sabri et
al., 2012)
La couleur brune verdétre
A 1 ml de chaque extrait, gouter 1 ml | témoigne de la présence des
deau et 1 a 2 gouttes d'une solution de tannins galliques (tannins
Tannins | chlorureferrique a2% (Sabri et al., 2012) hydrolysables)
La couleur bleu verdétre
témoigne de la présence des
tannins catéchiques (ou
tannins condensés)
Verser 1,5 ml d’une solution de NaOH a couleur jaune indique la
Coumarines | 10% sur 1 ml de chacun des extraits présence de coumarines
(Savithramma et al., 2011)
L’apparition d’un anneau
A 1ml d’extrait ajouter 1 ml d’acide | violet alajonction des deux
acétique glacial et 2 ml d’acide sulfurique | couchesindique la présence
Terpénoides | H2SO4 concentré (Sudha et al., 2013) des terpenes
et Stérols Une couche verte sur le haut
delasolution indiquela
présence de stérols
0,5 ml de Ninhydrine a 2% ont été versées | Développement d’une couleur
Acides pour les extraits de racines. Gardez les bleue ou viol ette
aminés tubes a dans un bain-marie réglé a

50°C pendant 5 minutes (Gaur ab, 2018)

5. Extraction des flavonoides et alcaloides

Apres le criblage phytochimique qualitatif, nous avons procédé a I’extraction des

flavonoides et alcaloides pour évaluer leur rendement.

En se basant sur les résultats des tests phytochimiques, nous avons utilisé

separément les trois parties aériennes (sommité, feuille et tige) pour I’extraction des

flavonoides et les racines pour I’extraction des alcaloides.
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5.1. Protocole d’extraction des flavonoides

Une masse de 30 g de poudre végétale moyennement divisee est macérée dans 200
ml de méthanol pendant 72 h. Apres filtration, le méthanol est évaporé a I’aide d’un
évaporateur rotatif 465 °C. Le résidu sec obtenu est traité par 50 ml d'eau distillée tiéde
pour |'obtention d'un extrait aqueux. Nous avons mis en ceuvre une série d’extraction
liquide-liquide. Cette opération permet la séparation d'un ou de plusieurs constituants.
Elle consiste en (Feknous et al., 2013) :

- Addition de 3x30 ml de chloroforme qui élimine la chlorophylle et les lipides.

- Addition de 3x30 ml de I’ether diéthylique pour extraire les génines et les

flavonoides libres.

- Enfin, I’addition de 3x30 ml d’acétate d’éthyle pour éiminer monosides et

entrainer la majorité des hétérosides flavonoiques.

Au coursde ces différentes étapes, nous récupéronslaphase aqueuse. Pour laderniere
phase aqueuse, nous gjouterons 3x30 ml de butanol pour récupérer la phase alcoolique.
Cette derniére phase contenant les flavonoides est récupérée dans un ballon
préal ablement pesé. Elle est ensuite soumise a une évaporation du butanol sousvide a55
°C pour I'obtention du résidu sec. C'est I'extrait des flavonoides qui sera pesé (Feknous
et al., 2013).

5.2. Protocole d’extraction des alcaloides

Les propriétes basiques des alcaloides et les solubilités différentielles qu’ils
présentent avec leurs sel's sont mises a profit lors de leur extraction (M eriane, 2018).

Le protocole d’extraction des alcaloides que nous avons adopté est inspiré de
I’article de Kémajou et al., 2012.
Etape 1 : Extraction de I’extrait brut végetal
- 16 g de poudre de racines d’Urtica dioica est mélangée a 200ml d’éthanol a 96% dans
un ballon afond plat puis laisser macérer durant 48 heures.
- Apres 48 heures, nous goutons au mélange précédent 134 ml d’éthanol a 96%. Le
mélange est laissé macérer durant 48 heures.
- Lemélange est ensuitefiltré puis évaporer sous pression a60°C. Nous obtiendronsainsi
un extrait brut végétal.
Etape 2 : Extraction dela phase aqueuse

- L’extrait brut est acidifié par gjout de 7 ml d’acide chlorhydrique a 35%.
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- Lasolution ainsi obtenue est transvasée dans une ampoule a décanter. Puis, on 'y goute
2 ml de Dichlorométhane. On agite et on laisse reposer |le mélange pendant 5 minutes.
-Ensuite on recueille laphase aqueuse qu’on transvase dans une autre ampoule & décanter
et on lui gjoute 0.7 ml de Dichlorométhane. On recueille ainsi |a phase aqueuse contenant
les sels d’alcaloides pour subir I’étape suivante.
Etape 3 : Extraction dela phase organique
- On transvase la phase agueuse précédente dans une autre ampoule a décanter et on lui
on goute 0,2 ml d’ammoniaque a 33% et 1,5 ml de Dichlorométhane. Apres agitation et
repos de 5 minutes, on recueille la phase organigue contenant, en principe, les alcaloides
libres.
- On transvase cette derniére phase organique dans une autre ampoule a décanter et on
lui goute 3 ml de Dichlorométhane. Apres agitation et repos, on recueille la phase
organique qu’on conserve pour I’étape suivante.
Etape 4 : Séchage des alcaloides totaux
Dans un Erlenmeyer, on transvase la phase organique issue de I’étape 3 et on lui

gjoute 0.8 g de sulfate de magnésium anhydre. Le mélange est ensuite filtré et le filtrat
évaporé a I’air libre pendant 24 heures. Le résidu d’alcaloides totaux, ainsi obtenu est
pese. Les resultats sont donnés en grammes d’alcaloides.
5.3. Rendement et caractérisation physico-chimique des extraits

Le rendement en flavonoides et alcaloides extraits est évalué a I’aide de la formule
suivante (Muanda, 2010) :

R(%) = Eﬁ x 100 2

R : Rendement en extrait (en %)
mz1 : masse de I’extrait sec en (g)
Mo : masse de matiere végétale utilisée initialement en (g).

L aspect, I’odeur et la couleur des extraits secs de flavonoides et a caloides ont été
identifiés.
6. Analyse par spectroscopie | nfrarouge des différents extraits de la plante

Afin de vérifier la présence ou non des principaux groupements fonctionnels liés
aux métabolites secondaires (alcaloides, flavonoides...etc.) susceptibles d’étre presents
dans les différentes parties de notre plante, nous avons eu recours a la spectroscopie IR
en utilisant latechnique ATR. Cette derniére est une technique d’analyse rapide, simple

et non destructive. Nous avons utilisé un appareil de marque SHIMADZU-IR affinité-
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1S disponible au niveau du laboratoire de recherche Chimie Appliquée et Génie
Chimique de 'TUMMTO.

7. Formulations phar maceutiques
Selon les moyens disponibles au laboratoire et en s’inspirant des travaux antérieurs
réalisés dans|e cadre de laval orisation de quel ques plantes médicinales (Adlani et Baik,
2019; Chioukh et Djaroun, 2017), nous avons opté pour les formulations
pharmaceutiques suivantes : suppositoires, cremes dermiques et pommades.
Relativement a la recrudescence des cas d’infection au Covid-19 nous avons jugé

utile de formuler une solution hydro-al coolique selon les recommandations de I’OMS.

7.1. Formulation de suppositoir es anti-inflammatoir es

Les flavonoides ont des propriétés anti oxydantes et anti-inflammatoires, pouvant
limiter les dommages oxydatifs responsabl es de certaines mal adies chroniques (Ait hadj
ali et al., 2016). A cet effet, nous avons opté pour laformulation de suppositoires a base
des extraits de flavonoides obtenus.

Nous listons dans les tableaux 6 et 7 le matériel et matiere premiere ainsi que la
composition en masse des suppositoires préparés.

Tableau 6- Matieres premieres et matériel pour la formulation des suppositoires

Matieres premiéres Matériels

= Suppocire (fournie par = Balance analytique DENVER Instrument

SAIDAL) = Mortier et pilon
= Extraits de flavonoides = Plague chauffante de marque Heidolph
obtenus »=  Thermométre

= Moule a avéoles pour 6 suppositoires de
masselg
= Banc de Kofler de marque Stuart

= Ban marie de marque Memmert

Tableau 7 - Composition en masse des suppositoires préparés

Extraits Quantité utilisée (en g)
Extrait des flavonoides 0,1
Suppocire 10,0002
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Au préaable, le point de fusion de la Suppocire a été évalue expérimentalement a
I’aide de I’appareil banc de Kofler.
7.1.1. Formulation des suppositoires
- Evaluation du facteur de déplacement
Le facteur de déplacement est le nombre de grammes d’excipient déplacé par 1g
de principe actif (Le Hir et al., 2009). Il a é&té évalué expé&imentalement selon le
protocole suivant (Saoudi et Talantikite, 2014) :
> Préparation du suppositoire placébo :
- Introduire une quantité de Suppocire dans le mortier,
- Fairefondre au bain mariea50 C,
- Verser danslesaveéoles,
- Mettre au frais pendant 10 min, racler et démouler,
- Peser les suppositoiresun aun
> Préparation du suppositoire en incor porant la substance active :
- Verser 2/3 de Suppocire dans le mortier et le placer au bain mariea50 C,
- Verser le 1/3 de Suppocire restant dans un autre mortier, triturer avec lasubstance
active jusgu'a obtention d’une pate homogene,
- Verser lapéte dans le mortier contenant 2/3 de Suppocire déa fondu.
- Remuer a l’aide d’une baguette en verre jusqu'a homogénéisation de la
préparation,
- Retirer du bain marie et laisser refroidir quelques minutes,
- Verser lapréparation dans les avéoles,
- Mettre au frais pendant 10 min, racler et démouler,
- Peser les suppositoires un & un
Le facteur de déplacement F, est évalu¢ a I’aide de I’équation suivante :

_ X—(Y-P)
F= 5 3)

Avec:
P : masse de substance active incorporée dans les suppositoires.
Y : Masse total e des suppositoires obtenus.

X : Masse totale des suppositoires placebos.
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7.1.2. Testsde Contr6le physico-chimique sur les suppositoires
» Test organoleptiques
Il est important de contréler I’odeur, la couleur, la forme, I’état de surface, I'absence
de fissuration, de pigdres, d'épanouissement de graisse, présence des grumeaux...etc.
(Badr, 2017).
» Uniformité de masse
Selon les données de la pharmacopée, on pese individuellement 20 suppositoires ;
les poids individuels doivent se trouver dans les limites de +5 % du poids moyen avec
cependant une tolérance de £10 % pour deux unités (Le Hir et al., 2009).
» Test de désagrégation
Le temps de désintégration est un facteur critique dans la détermination de la
vitesse de libération des substances actives incorporées dans les suppositoires. Lors de
cetest, le temps de fusion du suppositoire est mesuré lorsgu'il est immergé dans un bain-

marie maintenu a température constante (37 £1 ° C) (Ravi Sankar, 2013).

7.2. Formulation d’une créme pour traitement de I’arthrose

Une éude menée par Rayburn et al., 2009 a indiqué qu’un traitement de I’arthrose
pendant deux semaines avec une créme a base de poudre d'ortie préparée en mélangeant
13,33% (p/p) d’extrait des feuilles d'ortie, a marqué une nette réduction des douleurs
aupres de 23 patients.

A cet effet, nous avons introduit 6,65 g de poudre de feuilles d’ortie finement
broyées (250um) dans notre creme dermique formul é.

Nous avons préparé 50g de créeme de type huile dans I’eau (H/E). Au préalable,
nous avons préparé des crémes placebos sans substance active (poudre de feuilles d’ortie
séchées) en utilisant I’huile d’olive comme excipient. Ensuite une créme avec substance
active a éé formulée.

Nous rassemblons dans |e tableau 8 le matériel et les matiéres premieres utilises

pour formuler nos crémes.
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Tableau 8-Matiéres premieres et matériel utilisés pour laformulation des crémes

Matiérepremiére Matériel
= Poudre de feuilles = Bain marie de marque Mammert
d’ortie dioique »  Thermométre
= Huile d’olive végétale » Plague chauffante de marque Heidolph
= Tween 80 = Agitateur a hélice de margue Heidolph
= Span 60 = pH-métre de marque HANNA
=  Glycérine instruments
» Broyeur acouteaux de marque IKA.
= Microscope optique de marque OPTIKA

La composition en masse des deux crémes préparées est rassemblée dans le
tableau 9.

Tableau 9 - Composition en masse des deux créemes préparées

Composition Placebo Formulation+ P.A
% Huile d’olive 10g 10g
g 3 .
T 5 Poudre de feuilles - 6,659
< sechées
Méange Span 60 3,889 3,889
tensioactifs Tween 80 1,12¢g 1,129
8 Glycérine 1,509 1,509
8 3 Eau distillé 33,5ml 33,5ml
e >
= g

L es masses respectives des tensioactifs sont calculées a la base de la méthode du
HLB, (HL Btweengo=15, HLBspaneo=4.7) (Le Hir et al., 2009)
Labaance hydrophile lipophile (HLB) requise pour I’huile d’olive vaut 7.

7.2.1. Evaluation de I’indice d’acide de I’huile d’olive

L’évaluation de I’indice d’acide des huiles d’olive est réalisée selon le mode
opératoire suivant ((Matthieu et Juliana, 2011) :

- Introduire 2g d’huile dans un bécher contenant 5 ml d’éthanol neutralisé et 5

gouttes d’indicateur coloré (phénolphtaléine),
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- Titrer le mélange avec une solution de KOH 0,1N,
- Noter le volume de KOH versé lorsque la couleur rose du mélange persiste
pendant 30 secondes.
La préparation des solutions de KOH et de phénolphtaléne est détaillée dans
I’annexe 1.
L’indice d’acide est évalué a I’aide de la formule suivante (Matthieu et Juliana,

2011) :

__ VxCx56.1

IA - (4)

IA : Indice d’acide

V : Volume de KOH nécessaire pour le virage de la couleur (ml).
C : Concentration de la solution de KOH (mole/L).

M : Masse de la prise d’essai (en g).

7.2.2. Préparation descrémes

Pour la préparation des cremes, nous avons suivi la procédure décrite par (M artine,
2004) :
- Introduire la phase aqueuse externe (eau + Tween 80) dans un bécher en verre, la phase
huileuse interne (huile d’olive+span60) contenant la substance active (poudre de feuilles
d’ortie séchées) dans un autre bécher,
- Placer les deux béchers dans un bain marie réglé a 82°C,

Lorsque les phases huileuse et agueuse auront atteint respectivement une
température d’environ 70°C et 75°C, nous procederons & I’émulsification proprement
dite:

-A l'aide de I'agitateur a hélices: la phase huileuse est goutée goutte a goutte, sous
agitation (500 tours/min) ala phase aqueuse maintenue dans le bain-marie. Entre le début
et lafin de cette addition (environ 15 min), latempérature passe progressivement de 75°C
a65°C environ,

-A lafin del'addition delaphaseinterne, lapréparation est retirée du bain-marie et lai ssée
al'air libre afin de permettre son refroidissement progressif qui dure 40min,

-Pour éviter les inclusions dair et la cassure de I'émulsion pendant la phase de
refroidissement, la vitesse d’agitation doit étre réduite a 305 tours/min pendant les 20

premieres minutes puis a 160 tours/min pendant les 20 dernieres minutes,
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-Les créemes obtenues sont conservees au frais a 4°C dans des flacons appropriés a I’abri
de la lumiere et de I’humidité.
7.2.3. Tests de contr 6le physico-chimique sur les crémes prépar ées
» Caractéresorganoleptiques
L'apparence de chagque creme est jugée par sa couleur, sa consistance, son odeur et
son homogeénéité (Sakthi Priyadarsini et al., 2018).
» Mesuredu pH
Le pH aété déterminé en mesurant celui d'une dilution au dixieme, de chacune des
cremes, dans de I'eau distillée chaude (Sanogo et al., 2006).
» Déermination du typed'émulsion : Test dedilution
Le test de dilution détermine le type d'émulsion formée dans la formulation. La
formulation est diluée avec de I'huile ou del'eau. Si I'émulsion est detypeH / E et qu'elle
est diluée avec de I'eau, elle restera stable car I'eau est le milieu de dispersion. Si elle est
diluée avec deI'huile, I'émulsion se brise (Sakthi Priyadarsini et al., 2018)
» Examen microscopique
La taille des globules est déterminée a I’aide d’un microscope optique (objectif
x40 disponible au laboratoire). Une goutte d’émulsion est déposée entre lame et lamelle
puis examinée immediatement.
L’homogénéité ou I’hétérogenéité de I’émulsion ains que la forme des globules

disperses sont observés et notées (Pierate, 2010).

7.3. Formulation de pommades analgésiques et anti inflammatoir es
Nous avons formulé deux pommades a deux effets thérapeutiques :
- Pommade a effet anti-inflammatoire, pour laguelle nous avons incorporé 1,33 g
de poudre des feuilles d’ortie selon I’étude prouvée par Rayburn et al., (2009).
- Pommade aeffet analgésique pour laquelle nous avons incorporé 0,5 g de poudre
de racine d’ortie. En effet, une étude réalisée par Jia-Cheng et al., (2016) a
montré qu’un gel composé de 5% de racine d’ortie a montré une excellente
activité anal gésique observée sur 58,21% de souris testées.
Nous listons dans le tableau 10 le matériel et matiére premiére ains que la

composition en masse des pommades a préparer.
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Tableau 10— Matériel snécessaire et composition en masse des pommades formul ées

Matiere premiere Mateériel
» Vasdline blanche (5g) * Pilon et mortier
= Huile d’amande douce = Baanceanaytique de marque Sartorius.
(50) = Microscope photoniqgue de marque
= Poudre de racine d’ortie OPTIKA.
(250pm) » pH metre de marque Hanna Instrument-
= Poudre de feuilles
d’ortie (250pm)

7.3.2. Evaluation de I’indice d’acide de I’huile d’amande
L’évaluation de I’indice d’acide de I’huile d’amande est réalisée selon le mode
opératoire décrit dans 7.2.1.
7.3.1. Préparation des pommades
Nous avons adopté | e protocol e décrit par Sanogo et al., (2006) pour laformulation
de deux pommades. Le protocole est résumé comme sulit :
- Peser les quantités requises de vaseline, poudre de plante et huile d’amande.
- Triturer dans un mortier apilon la poudre avec I’huile d’amande douce,
- Ajouter la vaseline blanche petit a petit et triturer jusqu’a obtention d’une
pommade homogene
-Détacher la pommade a I’aide d’une spatule,
-Placer la pommade dans une boite en verre stérile.
7.3.2. Tests de contr 6les physico-chimiques des pommades for mulés
» Caractéeres macroscopiques
La consistance, la couleur, I’odeur et lastabilité de chaque pommade ont été notées.
» Homogénéité
Nous avons Vérifié I’lhomogénéité des pommades en étalant quelques quantites de
chaque pommade en couche mince sur une surface plane a I’aide d’une spatule et nous
avonsainsi noté larépartition réguliére ou non des extraits dans|es excipients (Dembél €,
2011)
» Mesuredu pH
Le pH aété déterminé en mesurant celui d'une dilution au dixieme, de chacune des
pommades, dans de I'eau distillée chaude (Sanogo €t al., 2006).
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» Examen microscopique

L’examen microscopique permet d’appreécier la bonne adhésion des excipients et
extraits a I’intérieur de la pommade formulée. En effet, la répartition granulométrique
doit étre la plus homogeéne possible (Salomon, 1994).
7.4. Formulation d’une solution hydro alcoolique

Nous listons dans les tableaux 11 et 12 le matériel et matiere premiere ainsi que la
composition volume de la solution hydro-alcoolique & préparer.

La préparation de la solution H2.O, & 3% est détaillée dans I’annexe 1.

Tableau 11 -Matieres premiéres et matériel pour laformulation de la solution

hydro-alcoolique

Matiere premiere Mateériel
= Ethanol a96% = Alcoométre
= Peroxyde d’hydrogene a10 % * pycnhométre.

» Glyceérol 299.8%
= Hydrolat aromatique des parties

aériennes de I’urtica dioica

Nous avons préparé 100 ml d’une solution hydro-alcoolique dont la composition
est listée dans le tableau 12.
Tableau 12 -Composition en volume de la solution hydro alcoolique (Or ganisation
mondiale de la santé 2010)

Ingrédients Composition
Ethanol a 96% 80% (v/v)
Peroxyde d’hydrogene a 3% 0,125%(Vv/v)
Glycérol a98% 1,45%(v/v)

Hydrolat aromatique des parties Qsp pour 100 mi
aériennes de I’urtica dioica

La formulation d’une solution hydro-alcoolique destinée pour I’hygiene des mains
est préparée selon le protocole suivant (Or ganisation mondiale de la santé 2010) :
- Verser la quantité d’alcool nécessaire a la préparation du produit dans e récipient
en utilisant I’éprouvette ou un bécher.

- Ajouter le peroxyde d’hydrogeéne (H202) en utilisant une éprouvette de 5ml.
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- Ajouter le glycérol en utilisant une éprouvette de 5 ml. Le glycérol étant une
substance visqueuse adhérant aux parois, rince I’éprouvette avec un peu d’eau
aromatique.

- Ajouter I’eau aromatique.

- Afin d’éviter toute évaporation, fermer rapidement le récipient a I’aide d’un
bouchon hermétique.

- Méanger lapréparation en agitant délicatement et verser dans un récipient propre
et stérile.

7.4.1. Test de Contrdles physico-chimiques de la solution hydro-alcoolique.
» Taux d’alcoolémie
A I’aide d’un alcoomeétre, nous évaluons la quantité d’alcool dans la solution. Les
limites d’acceptabilité sont égales a + 5% de la concentration finale (75-85% pour
I’éthanol) (Organisation mondiale de la santé 2010).
» Densitéreative
La densité relative d’une substance est le rapport entre la masse d’un volume de
cette solution a celle du méme volume d’eau distillée pris a 20°C. On la mesure a I’aide
d‘un pycnometre.

Elle est évaluée, en se servant de I’équation suivante :
ms — Mgp

(5)

dyp =——
me — Mg,

dra : Densitérelative a température ambiante.
ms : Masse du pycnometre rempli de solution hydro alcoolique en (g).
Me :Masse du pycnomeétre rempli d’eau distillée en (g).
Mep : Masse du pycnométre avide en (g).
Latempérature alaquellelamesure de la densite a eté effectuée était de 25°C. Donc
pour I’évaluer a 20°C nous nous sommes servis de 1’équation suivante (M essara 2012) :

- dTA
20 7 0. 9982

0,9982 g/ml représentent la masse volumique de I’eau distillée a 2( (6)
0,0007 est un facteur correctif.

+ 0.0007(T, —20)

Ta : température ambiante (°C).
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8. Formulation d’un Shampoing contre la chute des cheveux

Le terme médical pour |la perte des cheveux est I'alopécie. L'alopécie peut étre
temporaire ou permanente (Patil, 2010). Les éléments nécessaires pour lutter contre la
chute des cheveux sont les compléments alimentaires a base d’acide aminés soufrés

(cystine, cystéine, méthionine et taurine), la vitamine B5, B8, E et auss les minéraux

comme le zinc, fer, cuivre... (Canal, 2013).

Les tensioactifs et les additifs utilisés dans la formul ation dans ce shampoing sont

fournis par HDM cosmetic. Le matériel que nous avons utilisé est e suivant :

= Agitateur a hélice de marque Heidolph

= Balance analytique de marque DENVER instrument

= Eprouvette de 250 ml
= pH métre de marque HANNA.

= Broyeurs acouteaux de marque IKA.

Nous listons dans le tableau 13 les matiéres premiéres ains que la composition du

shampoing préparé.

Tableau 13- Composition en masse et le réle des tensioactifs et additifs utilisé dans la
formulation du shampoing (Joaquin et Fuertes, 2017 ; Chanbi et M ehadjbia, 2017)

Matiere LaMP utilisé Pour centage Réle
premiére
Ingrédient actif Lauryl éher sulfate de 18 % -Agent moussant
détergent 25% sodium SESS -Dissoudre la graisse
Cocamidopropyl bétaine 3% Adoucisseur
Coco glucoside 4% Viscosifiant et adoucisseur
Conservateur Acide citrique 0,2% Ajusteur du pH
Principe actif Poudre d’urtica dioica 2% Contre la chute des cheveux
Viscosifiant Chlorure de sodium 0,3% Améliorelaviscosité
Emollient Distréarate de glycol 2% Nourrir et adoucir les cheveux
Agent de Guarhydroxypropyltrimo 0,5% Donne des propriétés
conditionnement nium chloride revitalisantes au shampooing
Favorise la pousse des
solvant Hydrolat aromatiquedes | Qsp1009 | cheveux et rééquilibre les cuirs
feuilles d’urtica dioica chevelus gras.
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8.3. Formulation du shampoing

Lamatiere détergente active : le Lauryl éther sulfate de sodium, le
Cocamidopropyl bétaine et Coco glucoside ont éé incorporés avec lamoitié I’hydrolat
d’ortie piquante jusqu'a dissolution compléte, puis I’acide citrique a été gjouté sous
agitation modérée sans formation de bulles d'air. Ensuite, le Distréarate de glycol et
Guar hydroxy-propyltrimonium chloride ont été gjouteés et agités jusgu'a homogenéite.
Dans un autre bécher la poudre d'ortie a éé dissoute avec |'autre moitié d'hydrolat.
Ensuite ajouter ce mélange a la préparation précédente et une fois le mélange total
obtenu, le Viscosifiant a été gjouté sous agitation continue pour obtenir la viscosité

souhaitée (Joaquin et Fuertes, 2017).

8.2. Tests de contr 6le physico-chimiques sur le Shampoing formulé
» Caractéresorganoleptiques
La formulation préparée a éé évaluée pour sa couleur, sa clarté et son odeur
(Vijayalakshmi, 2018).
» Mesuredu pH
Le pH du shampooing a été évalué a I’aide d’un pH métre a température ambiante
(Vijayalakshmi, 2018).
» Pouvoir moussant
Le pouvoir moussant est tresimportant pour e consommateur et par conséquent, il
est considéré comme un paramétre important dans le contréle qualité du shampooing.
50 ml du shampooing formulé sont transvasés dans une éprouvette graduée de 250 mi
puis agités vigoureusement.
La stabilité de la mousse a été mesurée en enregistrant |e volume de mousse aprés
1 min et 4 min, respectivement. Le volume de mousse doit étre le méme durant environ
5 min (Vijayalakshmi, 2018).
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1. Taux d’humidité du materiel végetal

La technique de dessiccation a I’étuve, & 105°C, nous a permis d’évaluer le taux
d’humidité des parties aériennes et souterraines de nos échantillons d’Urtica dioica.

Les valeurs moyennes de lateneur en eau et en matiére séche des parties aériennes
et souterraines de nos échantillons sont représentées dans lafigure 6.

Teneur en eau de la partie Teneur en eau des racines
aérienne

S

m Eau = MS m Eau m MS

Figure 6 - Teneur en eau et en matiére seche des parties aériennes et souterraines des
échantillons d’Urtica dioica

L’espece Urtica dioica renferme une bonne teneur en eau au niveau des parties
aériennes et souterraines.

En effet, lateneur en eau varie d’une espece a une autre et se trouve largement
influencée par la période et I’endroit de récolte des échantillons (Ait haj said et al.,
2016).

2. Rendement en hydrolat et en huile essentielle

Des seéries d’extraction par Clevenger ont été conduites dans le but d'isoler I’huile
essentielle susceptible d’étre présente au niveau de la partie aérienne de nos échantillons
d’Urtica dioica. Malheureusement, le rendement en huile essentielle était quasiment nul.
En outre, nous avons obtenu des hydrolats fortement aromatiques possédant une odeur
caractéristique soupconnant une présence majeure des terpéenes.

Les données de la littérature indiquent que le rendement en huile essentielle de
I’espece Urtica dioica est tres faible. En effet, selon I’étude de Durovic et al., 2017, le
rendement en huile essentielle pour des échantillons d’Urtica dioica récoltés durant la

période Avril/Mai était de 4,5.10* %. Lestravaux dellieset al., 2012 ont enregistré un
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rendement en huile essentielle de 0,01% pour des échantillons d’Urtica dioica récoltés
en mois de Juin.

Parmi tant de paramétres qui peuvent influencer le rendement en huile essentielle,
la plupart des auteurs considéerent que la période de récolte et les conditions ains que la

durée de sechage en sont les plus responsables (Fadil et al., 2015 ; Durovic et al., 2017).

3. Résultats des tests phytochimiques
Les résultats des tests phytochimiques effectués sur les différents macéréts ainsi

gue les hydrolats aromatiques sont regroupés dans les tableaux 14, 15 et 16.

Tableau 14 - Résultats des tests phytochimique effectués sur les extraits agueux,

Ethanolique et Ethérigue des différentes parties aériennes d’Urtica dioica

% Tannins
. . = ;893 -Q 2 .'é »
Prtie | Bxtralt | & |8 [Galliques| Catéchéiques| S | & [ | S
utilisée El Slz]g |
£ i < o e
Sommités| Aqueux - - - - - - - -
Aqueux + | ++ ++ - + | ++ | - -
8 Ethanolique | + | ++ ++ ] i + | - _
3 Ether
I
diéthylique | - - - - - + - -
Aqueux - + - - - - - -
0 Ethanolique | - - - - - + - -
> ,
[ Ether
diethylique | - - - - - + - -

— . Absence ; + : moyennement présent ; ++ fortement présent

Les résultats rassemblés dans le tableau 14, montrent une forte présence des
flavonoides dans les extraits agueux et Ethanolique des feuilles mais moyennement
présents dans I’extrait aqueux des tiges. Par contre les sommités et les tiges sont
dépourvues de flavonoides. Quand aux polyphénols, nous avons recense leur faible

présence dans les extraits agueux et Ethanolique des feuilles.
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La présence des tannins galliques a été enregistrée dans les extraits aqueux et
Ethanolique desfeuilles. En revanche, aucune présence des tannins n’a été observée dans

les autres parties de la plante.

Nous avons enregistre une forte présence des coumarines dans I’extrait aqueux des
feuilles. Pour les extraits Ethanolique et Ethérique des feuilles et tiges, on a remarqué
changement de couleur (transparente) par rapport aux témoins (vert empire) et apparition

d’un surnageant vert, On estime que ces extraits contiennent des traces de coumarines.

Tableau 15 - Résultats des tests phytochi mique effectués sur les extraits aqueux,

Ethanolique et Ethérique obtenus avec la partie souterraine d’Urtica dioica

Tannins
2 | & g |o |8 |,
. |5 | & | - = |8 |g |& |3 E
Extrait > | g |Gdliques|Catéchiques| S | 5 | & B | < <
g |C < [8 [F
@)
Aqueux - - - - + - - + ++
Ethanolique | - - - - - - + - ++
Ether - - - - - - + - ++
diéthylique

—: Absence ; + : moyennement présent ; ++ fortement présent

Nous avons enregistré une faible présence des alcaloides au niveau des extraits
aqueux desracines et des feuilles (Tableaux 14 et 15).

Unefaible présence des terpénoides a été enregistrée sur les extraits Ethanolique et
Ethérique des racines. Quant aux stérols, ils sont moyennement présents dans I’extrait
aqueux des racines. En revanche, les acides aminés semblent fortement présents dans

tous les extraits des racines (Tableau 14).
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Tableau 16 -Résultats des tests phytochimique effectués sur les hydrolats aromatiques

obtenues avec les différentes parties aériennes d’Urtica dioica

2 [%2]
: | | g2 8,
< = Tannins % g g %
2> - — o 5 o1&
S § galique | catéchétique | 3 E
Sommités | - - - - i i n i
Feuilles - - - - - B + _
Tiges - - - - - - - -

— : Absence ; + : moyennement présent

Les résultats des tests phytochimiques effectués sur les différents hydrolats
montrent une faible présence des terpénoides dans les sommités et feuilles d’Urtica
dioica (Tableau 16). En effet, les composés organiques volatils sont principalement les
terpénes, ils peuvent facilement traverser les membranes cellulaires et étre reléchés dans
I‘atmosphére (Guitton, 2010).

L’ensemble des résultats mentionnés dans les tableaux 14, 15 et 16 montrent que
nos échantillons d’Urtica dioica récoltés a Agueni Guegherane renferment au niveau des
parties aériennes entre autre des flavonoides, des tannins galliques, des coumarines et des
alcaloides. Quand aux racines, nous avons enregistré la présence notamment des acides
aminés, alcaloides, terpénoides et stérols.

Nos résultats concordent avec ceux déja énoncés par lestravaux de Kataki et al.,
2012 et Hamdy et al., 2020 sur I’espéce Urtica dioica.

4. Extraction desflavonoides
4.1 .Caracteres des extraits des flavonoides

L es résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 17.

Nous constatons que les deux résidus obtenus ont un aspect différent. Pour
I’extrait de feuilles, le résidu est sec, contrairement alatige le résidu colmatant. Cela
peut étre d a évaporation incompl éte du solvant.

Nous observons une différence de couleur pour les deux résidus, un vert clair pour

ceux destiges et un vert foncé pour le résidu extrait de feuilles.
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Tableau 17 - Caractéres organol eptiques des différents flavonoides extraits des parties

aériennes d’urtica dioica

Partiedela plante Aspect Couleur Odeur
Tiges Colmatant Vert claire Caractéristique d’Urtica
dioica
Feuilles Sec Vert foncé Caracteristique d’Urtica
dioica

4.2 .Rendement d’extraction des flavonoides

Nous avons compareé le rendement d’extraction des flavonoides contenus dans les
différentes parties aériennes d’Urtica dioica : tiges, feuilles et sommités. Les résultats
sont regroupés dans lafigure 7.

Flavonoides
X 06
%)
8 0.4
TR
5
e 0

sommité tige
Parties de plantes

feuille

Figure 7 - Rendement en extrait des flavonoides des sommités fleuries, tige et feuillesd’urtica

dioica.

Nous constatons que le rendement d’extraction en flavonoide varie d’un organe a
un autre. En effet, le meilleur rendement enregistré pour les feuilles (0,56%) est proche
de ceux rapportés dans la littérature, soit une valeur de 1 a 2% selon (Draghi, 2005).

Selon les données de lalittérature, il semble que les rendements d’extraction des
différents métabolites secondaires dépendent de I’organe végétal, de la technique

d’extraction, des conditions de séchage et de la nature du solvant utilisé (Daoudi, 2015).
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5. Rendement d’extraction des alcaloides
Lerendement d’extraction des alcaloides a partir des racines est mentionné dans le

tableau 18.
Tableau 18 - Rendement d’extraction des alcaloides depuis lesracines d’urtica

dioica.
Extrait Masse d’extrait sec (en Q) Rendement (%)
Alcaloide 0,928 5,8

Notre extrait sec d’acaoide est de couleur jaune clair et d’une odeur
caractéristique de racine d’Urtica dioica.

Nous avons obtenu un rendement de 5,8% nettement supérieur a celui obtenue

par (Toubal, 2019) (4,8%). En effet, |es paramétres environnementaux, climatiques ou

géographiques ainsi que les techniques d'extraction envisagées peuvent influencer

considérablement sur le rendement d’extraction des alcaloides (Kukrié¢, 2012).

6. Reésultats d’analyse par spectroscopie IR
Les résultats de I’analyse IR nous renseignent sur les principaux groupements

chimiques pouvant exister dans les différents échantillons analysés (extrait d’alcaloides
ains que les poudres des feuilles et racines).
L es spectres obtenus sont présentés sur les figures 8, 9 et 10 suivantes.
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Figure 8 — Spectre IR de la poudre d’alcaloides extraits des racines d’urtica dioica
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Figure 10 - spectre IR de la poudre des feuilles d’urtica dioica
6.1. Interprétation des principales bandes observées sur les spectres IR

Les principales bandes observées sur les spectres IR des différents échantillons

d’Urtica dioica sont représenté dans le tableau 19.
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Tableau 19 - Interprétation des principal es bandes observeées sur les spectres IR des

alcaloides, de la poudre des feuilles et la poudre des racines.

Echantillon | Bandecm™? Intensité classe Attribution
835-910 Moyenne Aromatique =C-H déformation
hors du plan
1080 Forte Ether Elongation C-O
o PIOU‘I”_% 1115 Forte Alcane C-C dongation
Alcaloides |7 650 Faible Alcéne C=C dlongation
1640-1690 Variable Imine C=N éongation
1740 Faible Cétone C=0 éongation
2100 Moyenne Alcyne C=C éongation
3170 Moyenne et large Alcool O-H liée éongation
1020 Forte Ether Elongation C-O
1180-1280 Fable Alcane C-C élongation
dred 1230 Faible Amine C-N, éongation,
Pou rede amine aliphatique
Racines 1640 moyenne Amine N-H déformation
dansle plan
1740 faible Cétone C=0 élongation
2112 Moyenne Alcyne C=C éongation
3315 Moyenne et large Alcool 0-H éongation
1020 Forte éther Elongation C-O
1392 Moyenne Alcane CH3
déformation dans
Poudrede plan symétrique
Feuilles 1410-1310 Moyen Phénol O-H déformation
dansleplan
1415 fort Alcéne =C-H déformation
dansle plan
1556 fort Compose nitro- C-NO éongation
aliphatique
1650 faible Alcéne C=C éongation
3321 Moyenne et large Alcool 0-H liée éongation
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Les spectres montrent I’existence d’une diversité de groupements fonctionnels.
En effet plusieurs bandes sont présentes dans les extraits d’alcaloides de nos
échantillons d’Urtica dioica correspondant aux groupes, éther, alcool qui appartiennent
au groupe d’alcaloides comme I’atropine ainsi que I’alcene, imine, cétone qui leur
appartient aussi comme la caféine (C=N). On observe aussi présence d’une bande a 835
— 910 cm ! caractéristique du groupement aromatique qu’on retrouve dans les
alcaloides.

Pour le spectre de la poudre des racines, nous constatons également la présence
de plusieurs groupements fonctionnels. En effet plusieurs bandes sont présentes
correspondant aux groupes, éther, alcane, amine, cétone, alcyne, alcool qui appartiennent
aux différents composés présents dans les racines comme les stérols, acides amineés et
alcaloides.

Pour le spectre de lapoudre des feuilles, nous constatons la présence d’une bande
d’intensité moyenne a 1410-1310 cmlcaractéristique du groupe phénol. Ainsi qu’une
autre bande a 3321cm* d’une intensité moyenne et large caractéristique de I’alcool qui
appartient aux composés phénoliques présents dans les feuilles tels que les flavonoides
et lestanins.

7. Formulations phar maceutiques
7.1. Suppositoires

Le point de fusion mesuré pour la Suppocire est de 36°C. D’apres les données de
la littérature, une base de type graisse doit avoir un point de fusion qui ne dépasse pas
36,5°C (L oyd, 2009).

Lefacteur de déplacement a été cal culé pour labase hydrophobe. Les résultats bruts

obtenus sont présentés en annexe 2 et rassembl és dans le tableau 20

Tableau 20 -Facteur de déplacement des suppositoires formulés a base de I’extrait de
flavonoides

X(9) P(g) Y(9) F
9,3779 0,100 0,9284 1,0935
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Lavaleur du facteur de déplacement F est proche de I’unité 1,0935. Nous pouvons
donc conclure que la Suppocire n’est pas bien déplacée par notre substance active,
I’extrait de flavonoides (Adlani et Baik, 2019).

7.1.1. Testsde contr6le physico-chimique sur les Suppositoires formulés
» Testsorganoleptiques
Les résultats des tests organol eptiques effectués sur les suppositoires formulés

sont regroupés dans le tableau 21.

Tableau 21 - Résultats de I'examen visuel des suppositoires formulés

Placebo Placebo+ substance active
Forme Forme torpille Forme torpille
Etat de surface lisse lisse
Couleur Blanche Vert clair
Fissuration Pas de fissuration 2 suppositoires présentent de légeres
fissurations
Grumeaux Pas de grumeaux Pas de grumeaux

Les résultats regroupés dans le tableau 21 montrent que les suppositoires formulés
sont tous de forme torpille, d’un aspect lisse et présentent une couleur caractéristique des
extraits de flavonoides avec absence de grumeaux. Deux suppositoires présentait des
légers fissurations, cela peut étre di a la mauvaise manipulation (refroidissement trop
brutal, un démoulage prémature ou trop tardif et un mauvais raclage) (Le Hir et al.,
2009).

» Uniformité de masse

Les masses enregistrées pour les différents suppositoires sont rassemblées dans le
tableau présenté en annexe 2.

Nous observons que les masses moyennes des différents suppositoires préparés a
base des extraits de flavonoides sont proches. Ceci témoigne de la bonne homogénéité
de ces suppositoires. En effet, toutes les masses évaluées sont incluses dans |’intervalle
[Mmoy — 5% ; Mmoy + 5%| préconisé par la pharmacopée (Pharmacopée
Européenne).

» Tempsde désagr égation
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Les temps de fragmentation des suppositoires formulés a base des flavonoides sont
résumes en annexe 2.
Les résultats montrent que le temps de fragmentation ne dépasse pas 8 minutes.

Selon la pharmacopée européenne, la norme est de 15-20 minutes maximum.

7.2. Cremes
7.2.1. Indiced’acide de I’huile d’olive
Le volume de KOH versé lorsque la couleur rose du mélange (huile d’olive et
éthanol) persiste est de 3.2 ml. La valeur en acide gras dans notre huile d’olive utilisé
vaut 8.415, I’intervalle de I’indice d’acide de I’huile d’olive doit étre inférieur a 3,3
(Benrachou, 2013). Ce critere n’étant pas satisfait pour notre huile d’olive, il est donc
nécessaire que des précautions de pré-raffinage et de conditionnement soient prises afin
de limiter une probable dénaturation ultérieure de cette huile (Novidzro et al., 2019).
Sachant qu’une faible valeur d’acidité caractérise la pureté et la stabilité d’une
huile alatempérature ambiante (Novidzro et al., 2019).

7.2.2. Tests de contrdle physico-chimique sur les cremes for mulées
» Caractéeresorganoleptiques et mesure du pH
Les résultats de la caractérisation organoleptique, du test d’homogenéité et de

mesure du pH des crémes formul ées sont regroupés dans le tableau 22.

Aucune déstabilisation ni changement de couleur n’a été observé méme pendant
une période de plus d’une semaine. La consistance est estimé bonne et une bonne
propriété d’étalement confirmé par I’apparence visuel et au touché (figure 11)

Les mesures du pH montrent que les deux formulations ont un pH proche de la
valeur maximale de celui de la peau (pH compris entre 4,5 et 6) ce qui expliquerait leur

bonne tolérance cutanée (Waqas, 2010).
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Tableau 22- Caractéres organoleptiques et pH des cremes formul ées

Créme placebo Créme + substance active
Couleur Blanche Vert pistache
Odeur Huile d’olive | Odeur Caractéristique d’Urtica dioique
Consistance Crémeuse Crémeuse
Homogénéité Bonne Bonne
pH 6,40 6,16

A o n :
Figure 11- les cremes préparees. A : a base des feuilles d’Urtica
dioica, B : creme placebo

» Evaluation du typed'émulsion : Test dedilution
Lacréme est de type hydrophile, confirmé par son test de dilution dans I’eau.

» Examen microscopique
L es observations au microscope photonique du laboratoire de recherche LABAB
de 'UMMTO ont aboutis aux photos rassemblées dans la figure 12.

Les photos montrent la présence de deux phases aux seins de deux cremes : Une

phase continue (phase aqueuse) dans laguelle une phase discontinue est dispersée (les
gouttelettes d’huiles d’olive).
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Figure 12 - Observation microscopique (Grossissement de I’objectif x40) des
cremes formulées (C) créme placebo (D) creme formulée par incorporation de la

poudre de feuille d’Urtica dicica

Toutefois, hous constatons une distribution homogene des gouttel ettes dans la
creme placebo et plus au moins hétérogéne dans la creme comportant |a substance
active.

Nous observons dans la creme formul ée a base de poudre de feuilles d’urtica
dioica un représente phénomene de floculation ainsi de coal escence qui résulte de
I’agrégation des gouttelettes dispersées dans la phase continue sous I’action
d’interactions attractives telles que les forces de Van Der Waals.

En effet, la floculation se produit lorsqu’il n'y a pas de répulsion suffisante pour
maintenir éloignées les gouttelettes entre elles (Tharwat et al., 2009). Cela est da,
probablement, a une mauvaise agitation ou bien a une fable viscosité de la phase
dispersante. En effet, si la phase dispersante était plus épaisse elle entrainera la

diminution de la vitesse de collision entre les gouttel ettes (Dupont, 2017).

7.3. Pommades
7.3.1. Indice d’acide de I’huile d’amande douce

Le volume de KOH obtenu pour le virage de la couleur rose pour I’huile d’amande
est de 0.29ml. Lateneur en acides libres présente dans I’huile d’amande est de 0.8. Cette
valeur est dans I’intervalle désigné par la pharmacopée Européenne (inférieur a 2)

(Dossier technique et réglementaire 2019).
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7.3.2. Testsde contréle physico-chimique sur les pommades for mulées

» Caractéres macroscopiques et mesure de pH

Lesrésultats de la caractérisation organol eptique, de I’homogénéité et de la mesure

du pH des pommades formul ées sont regroupés dans le tableau 23.

Tableau 23- Caractéres organol eptiques et pH des pommades formul ées

Couleur Odeur Consistance | Homogénéité | pH
Pommade a base de Caractéristique
la poudre des Vert DeI’huile Semi solide Bonne 5,04
feuilles séchées d’amande
Pommade a base de Vert Caractéristique
la poudre des| amande DeI’huile Molle Tresbonne | 4,83
racines sechées d’amande

Les deux pommades ont laméme odeur caractéristique de I”huile d’amande.

Nous constatons que la pommade préparée a base de |a poudre des racines séchées

présente les meilleures caractéristiques organoleptiques (figure 13). En effet, elle était

plus consistante et molle que celle a base de la poudre des feuilles laquelle était semi

solide. Ceci est probablement di ala mauvaise solubilité de la poudre des feuilles dans

I’huile d’amandes douce ou bien & une mauvaise trituration.

Les valeurs du pH enregistrées pour les différentes pommades se situent dans

I”intervalle de pH recommandé pour les pommades dermiques (4,2 - 5,8) (Sanogo et al.

2006).

Figure 13 - (E) pommade a base de feuille d’urtica dioica, (F) pommade a base

de racine d’urtica dioica
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» Examen microscopique
Les observations au microscope optique des deux pommades sont représentées
danslafigure 14.

Figure 14 — Observations microscopique des deux pommades (Grossissement de
I’objectif x40) (G) pommade avec poudre de racine (H) pommade avec poudre de

feuille.

Les deux figures montrent que la répartition, dans les pommades, des particules
de poudre des racines et des feuilles d’Urtica dioique est homogéne. En effet, la

granulométrie des particules de poudre incorporées était de I’ordre de 250um.
7.4. Solution hydro-alcoolique

» Taux d’alcooléemie
Letaux d’alcoolémie mesuré pour notre solution hydro al coolique est de 79%. Ceci
indique que notre solution hydro alcoolique est bien tolérée pour I’hygiene des mains.
Les valeurs limites recommandées par I’OMS pour I’éthanol sont dans I’intervalle 75-
85%.
» Densitéreative
Ladensitérelative de notre solution hydro-alcoolique évaluée a I’aide de I’équation
(5) a25°C est de et 20°C est de 0,8883 et 0,8934 g/ml respectivement.

8. Formulation cosmétique

8.1. Test de contrdles physico-chimique du Shampoing formulés

> Testsorganoleptiques
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Le shampoing formulé (figure 15) aune apparence fluide, lisse et homogéne, d’une
couleur vert fonce, avec une odeur persistante de I’hydrolat aromatique extrait des parties
aeriennes de nos échantillons d’Urtica dioica.

Figure 15 -Shampoing formulé a base d’Urtica dioica.

» Mesuredu pH
LepH mesuré pour |e shampooing formul € sest avéré presque neutre 7,20. En effet,
le pH de shampoing devrait étre voisin de celui de la peau et de cuir chevelu de valeur
5.6 (Noye, 2013). Ainsi, nous avons été contraints de régjuster son pH a 5,6 par gjout de
0.200g de poudre d’acide citrique (Chanbi et Mehadjbia, 2017). L acide citrique sert
également pour corriger les pH de produits moussants (Aroma zone)
» Pouvoir moussant
Le shampooing préparé génére une mousse uniforme, de petite taille, compacte,
plus dense et stable (figure 16). Le volume de mousse demeurait le méme durant 5 min,
ce qui prouve que la mousse générée par le shampooing possede une bonne stabilité
(Vijayalakshmi, 2018).

Figure 16- Pouvoir moussant du shampoing formulé aprés
(1) : 1 minute; (2) : 5 minutes
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Conclusion générale et per spectives

L’objectif assigné a notre travail était de préparer et de caractériser des
formulations pharmaceutiques et cosmétiques a base de I’Urtica dioica et de quelques-

uns de ses extraits.

Les échantillons d’Urtica dioica que nous avons récoltée entre Avril et Ma a
Agueni Gueghrane possedent une forte teneur en eau. D’ou la nécessité de procéder a
son séchage a I’air libre et a I’abri de I’humidité avant toute opération d’extraction ou

de formulation envisagee.

Les essais d’extraction de I’huile essentielle depuis les parties aériennes de nos
échantillons d’Urtica dioica n’ont donné aucun rendement. Toutefois, les hydrolats

obtenus étaient tres aromatiques et riches en composes terpéniques.

Le criblage phytochimique a fait ressortir une répartition hétérogéne des
métabolites secondaires dans les différentes parties de laméme plante (tiges, feuilles et
racines). En effet, nos échantillons d’Urtica dioica récoltés a Agueni Guegherane
renferment au niveau des parties agriennes entre autre des flavonoides, des tannins
galliques, des coumarines et des alcaloides. Quand aux racines, nous avons enregistré
la présence notamment des acides aminés, alcaloides, terpénoides et stérols.

Les sous-produits d’intérét thérapeutique visé dans notre étude étaient :
- L’hydrolat aromatique qui a mis en évidence des résultats positifs vis-a-vis de
sarichesse en terpenes,

- Lesflavonoides extraits des différentes parties aériennes de la plante (sommités
fleuries, tiges et feuilles) ont donné des rendements variables. En effet, ces rendements
dépendent de plusieurs parameétres des quel s nous pouvonsretenir : I’organe delaplante
utilisé ; les conditions de séchage ; la richesse de chague espéce en métabolites
secondaires et la nature du solvant utilisé dans I’extraction.

- L extraction des Alcaloides a partir des racines a donné un rendement éleve par
rapport aux données de la littérature. Cependant, il serait intéressant d’approfondir
I’étude de I’extraction des Alcaloides a partir des racines de I’ortie piquante en

envisageant plusieurs régions et périodes de récolte.
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Les formulations pharmaceutiques préparées (suppositoires, pommades, cremes,
solutions hydro-alcoolique) et cosmétique (shampoing) ont eu pour but d’exploiter les
différents extraits obtenus (flavonoides, alcaloides et hydrolat aromatique) ainsi queles

poudres des feuilles et des racines a des fin thérapeutiques.

L’étape finale de notre travail expérimental était consacrée a la caractérisation
physico-chimique des différentes formulations préparées. Les résultats des tests de
contréles physico-chimiques et organoleptiques s’avérent acceptables comparés aux
normes pharmaceutiques et cosmétiques. Ainsi un pH proche de celui de la peau

approuve la bonne tolérance cutanée des pommades et cremes formul ées.

Vu I’intérét thérapeutique que suscite I’Urtica dioica et la nécessité d’exploiter
plusieurs aspects pour sa valorisation, nous suggérons quelques perspectives a
envisager :

- Exploiter d’autres techniques d’extraction plus efficaces (extraction par micro-ondes;;
ultra-sons ; liquides supercritiques...etc) afin d’isoler toutes les substances actives
susceptibles d’étre présentes au niveau des differents organes de I’Urtica dioica,

- Effectuer les identifications chromatographiques (HPLC, LC/MS ; CG/MS) et
spectroscopiques (RMN ; UV ; IR...) nécessaires afin d’évaluer la composition
chimique des différents extraits de I’Urtica dioica responsables des effets
thérapeutiques,

- Etude de I’activité antimicrobienne et antioxydante des différents extraits obtenus.

- Contr6le de la qualité microbiol ogique des préparations pharmaceutiques formul ées.

- Etude toxicologique sur les différents extraits "in vitro? et "in vivo?

L’espéce Urtica dioica reste parmi les plantes les moins utilisées dans la
meédecine alternative. Pour cela, ce modeste travail s’inscrit danslevolet devalorisation
de cette plante, qui se retrouve en abondance dans la nature, afin de développer des
meédicaments tres efficaces contre diverses maladies.

En effet, tous les constituants ainsi que les mécanismes d’action impliqués ne sont
pas encore clairement identifiés a I’heure actuelle. Le nombre de specialités a base

d’Urtica dioica est encore trés limité dans plusieurs pays ou €elle est trés répandue.
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Dans le domaine de la médecine, cette plante mérite tout a fait sa place. Elle
constitue un remede "naturel” qui peut apporter une réelle améioration dans certaines
pathologies en présentant moins d’effets secondaires et toxiques gque les traitements
classiques. Dans les prochaines années, on espére voir de nouvelles indications

apparaitre pour cette plante.
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Tableau résume la pureté desréactifs et solutions utilisés

Réactif utilisé pureté Four nisseur
Ethanol 96% Hammadi-M akhlouf

Acide chloridrique 35% BIOCHEM

Peroxyde d’hydrogéne 10 viv Pharmacie
Chlorureferrique 97% SEGMA-ALDRICH

Chlorure de mercure 99% FLUKA

lodure de potassium 99% SEGMA-ALDRICH

Hydroxyde de sodium 98% PANREAC

Hydroxyde de potassium 85% PANREAC

Ninhydrine 99% BIOCHEM

Préparation de la solution alcoolique de chlorureferrique a 2%

Dans une fiole de 50 ml, Une masse de 1.0309 g de chlorure ferrique a été versé
avec 22 ml de I’éthanol, bien agité puis compl éé avec de I’eau distillé au trait de jauge.

Préparation de la solution alcoolique de chlorureferriquea 1%.

Dans une fiole de 50 ml, Une masse de 0.5154 g de chlorure ferrique a été versé

avec 22 ml de I’éthanol, bien agité puis complété avec de I’eau distillé au trait de jauge.
Réactif de Mayer

Le réactif de Mayer est préparé par dissolution, dans une fiole de 50ml, et dans
I'eau distillée du mélange 0,6868g de chlorure de mercure et 2,5252g de Kl. Aprées

dissolution, le mélange est régjusté a 50ml par gjout d'eau distill ée.
Préparation de la solution HCI a 2%

Dans une fiole de 50 ml, a I’aide d’une pipette de 2ml, un volume 1.917 ml de

I’acide chlorhydrique est prélevé. Compléte avec de I’eau distillée.
Préparation dela solution HCI & 1%

Dans une fiole de 25ml, a I’aide d’une pipette de 1ml, un volume 0.477 ml de

I’acide chlorhydrique est prélevé. Complété avec de I’eau distillée.

Préparation de la solution de NaOH a 10%



Annexel

Dansunefiolede 50 ml, une masse m= 5.1020 g de pastille d’hydroxyde de sodium

dissout dans une quantité de I’eau distillé puis complété au trait de jauge.
Préparation de la solution de ninhydrine a 2%

Dans une fiole de 20 ml, 0,4040 g de ninhydrine dissout dans 20 ml d’éthanol.
Préparation dela solution KOH 0.1 N

Dans une fiole de 100 ml, on introduit 0.66 g des pastilles d’hydroxyde de
potassium, on ajoute une petite quantité de I’eau distillé, on agite pour bien dissoudre,

puis on compléte avec de I’eau distillé jusqu’au trait de jauge.
Préparation de la solution phénolphtaléine

Pour préparer une solution de phénolphtaléine, on verse 0.1 g de poudre de
phénolphtaléine dans une fiole de 100ml, on ajoute 80 ml de I’éthanol puis on compléte

avec 20 ml d’eau distillé.
Préparation de la solution H202a 3%

Dans une fiole de 50ml, on transvase 15ml de la solution de H202 a 10V/V puis

on compléte jusgu'au trait de jauge avec de I'eau distillée



Annexe?2

Les différentes masses des suppositoires placebo et a base des flavonoides sont

données dans | es tableaux ci-dessous :

Suppositoires placébos a base de
la Suppocire
N° Masse(g) Er
M1(9) 0.9410 | 0.3422%

Mz(g) | 09431 | 05662%

Ms(g) | 0.9379 | 0.0117%

Mi(g) | 09530 | 1.6218%

Ms(g) | 0.9372 | 0.0629%

Ms(g) | 0.9393 | 0.1610%

M7(g) | 09325 | 05640%

Ms(g) | 0.9258 | 1.2785%

Mo(g) | 0.9296 | 0.8733%

Mwo(g) | 0.9385 | 0.0757%

Mmoy | 0.9377 -
M totale 9.3779 -

Suppositoires placébos a base dela

Suppocire +Extrait desflavonoides

N° Masse(Q) =

M1(g) 0.9412 1.3743%

M2(g) 0.9151 1.4368%

Ms(@ | 09221 | 0.6828%

Ma(9) 0.9010 2.9554%

Ms(g) 09499 | 2.3114%

Me(Q) 0.9349 0.6957%

M7(g) 0.9374 0.9650%

Ms(g) | 09415 | 1.4066%

Ma(g) 09001 | 3.0524%

Mw(g) | 09412 | 1.3743%

Moy 0.9284 -

Miotale 0.2844 -

Temps de désagrégation des suppositoires formulés a base des flavonoides :

Suppo 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

NO

Temps | 2Zmin | 5min | 4min | 3min | 2min | 4min | 5Smin | 7min | 2min | 4min
59s |02s |37s |20s |36s |27s |17s |58s |38s | 04s
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