
 
 

Extraction et valorisation des polyphénols de 

substrats végétaux 

 

REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE 

 

Ministère de l’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique 

 
Ecole Nationale Polytechnique 

 

 
 

Département : Génie Chimique 

 

Laboratoire de Valorisation des Energies Fossiles 

 

Thèse de Doctorat D-LMD 

 
Master en Génie Chimique de l’ENP, Alger 

 

 

 
Sara AMROUCHE épouse MEZIECHE 

 
                                Sous la direction de Mme Faroudja MOHELLEBI,    Professeure 

 
Présentée et soutenue publiquement le (14    /   07  / 2021) 

 

Composition du Jury : 
Président M. El-Hadi BENYOUSSEF Professeur ENP, Alger 

Promotrice Mme Faroudja MOHELLEBI Professeure ENP, Alger 

Examinateur M. Abdelkader NAMANE Professeur ENP, Alger 

Examinatrice Mme Naima SAHRAOUI Maitre de Conférences A USTHB, Alger 

Examinateur M. Ryad AMDOUNE Directeur de Recherche INRF, Alger 

Invitée Mme Ratiba DERRICHE Professeure ENP, Alger 

 
 

ENP 2021 



 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



 
 

Extraction et valorisation des polyphénols de 

substrats végétaux 

 

REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE 

 

Ministère de l’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique 

 
Ecole Nationale Polytechnique 

 

 
 

Département : Génie Chimique 

 

Laboratoire de Valorisation des Energies Fossiles 

 

Thèse de Doctorat D-LMD 

 
Master en Génie Chimique de l’ENP, Alger 

 

 

 
Sara AMROUCHE épouse MEZIECHE 

 
                                Sous la direction de Mme Faroudja MOHELLEBI,    Professeure 

 
Présentée et soutenue publiquement le (   14   /   07  / 2021) 

 

Composition du Jury : 
Président M. El-Hadi BENYOUSSEF Professeur ENP, Alger 

Promotrice Mme Faroudja MOHELLEBI Professeure ENP, Alger 

Examinateur M. Abdelkader NAMANE Professeur ENP, Alger 

Examinatrice Mme Naima SAHRAOUI Maitre de Conférences A USTHB, Alger 

Examinateur M. Ryad AMDOUNE Directeur de Recherche INRF, Alger 

Invitée Mme Ratiba DERRICHE Professeure ENP, Alger 

 
 

ENP 2021 



 
 

 

النباتات من المستخرج البوليفينول وتثمين استخلاص : ملخص  

  
 السنوات فً الاهتمام من كبٌرا لدرا الطبٌة النباتات من للأكسدة المضادة الفٌنولٌة للمركبات الإٌكولوجً الاستخلاص عملٌة جذبت

 أهداف ثلاثة حول الدراسة هذه تتمحور السٌاق هذا فً. العلاجً الطب فً ،خاصة المجالات مختلف فً إستخدامها بسبب الأخٌرة
 درجة )الممرمان نبات من للبولٌفٌنول المائً الإستخلاص فً الرئٌسٌة التكنولوجٌة للمعاٌٌر تحسٌن إجراء تم ، أولالاً : رئٌسٌة

السطحٌة الاستجابة بطرٌمة( التحرٌن الإستخلاص،سرعة محلول  الى النبتة الحرارة،نسبة . 

 والنشاط ، الأنثوسٌانٌن الفلافونوٌد ، الكلً البولٌفٌنول إنتاج المختلفة للإستجابات المثلى الظروف تحدٌد تم الدراسة هذه خلال من 
واحد ولت فً معا الحٌوٌة المضادات ولوة الكلً البولٌفٌنول إستخلاص مردود تحسٌن إجراء تم كما للأكسدة المضاد . 

 الهٌدروجٌنً الرلم )الإستخلاص وسط لتأثٌر مستفٌضة دراسة وكذلن للممرمان النباتٌة الدورة تأثٌر فحص أجري أخرى جهة من
 المثلى الظروف ظل فً وذلن أٌضا الأكسدة مضادات لدرة وعلى ، المختلفة الفٌنولٌة المركبات محصول على( الإستخلاص لمحلول

سابما علٌها المتحصل   

 باستخدام سائل ـ سائل الإستخلاص تمنٌة طرٌك عن علٌها الحصول تم التً المستخلصات تنمٌة تمت الأول العمل محور من كجزء
الأكسدة مضادات خصائص وحساب بتمدٌر متبوعة الإٌثٌل أسٌتات . 

 آلٌة نمذجة على عملنا كما الممرمان نبات من للبولٌفٌنول المائً الاستخلاص حركٌة على الأولى النتائج الدراسة من الثانً الجزء لدم
 الشبكات بواسطة والنمذجة الأساسٌة النماذج بواسطة النمذجة ، التجرٌبٌة النمذجة: طرق بثلاثة بالإستعانة المستخدمة الاستخلاص

ملاءمة الأكثر النماذج إختٌار إلى التباٌن تحلٌل وكذلن الممترحة النماذج محاكاة أدت. الإصطناعٌة العصبٌة . 

ا  تكالٌف خفض على التركٌز  مع الاستخلاص كفاءة لتحسٌن الحلول بعض واإلترحنا درسنا ، الخضراء الكٌمٌاء مماربة فً ، أخٌرلاً
البٌئً التلوث آثار و الطالة . 

 

نمذجة ـ تحسٌن ـ صلب/سائل إستخلاص بولٌفٌنول ـ ـ  الممرمانالمفتاحية الكلمات  

 

Abstract: Extraction and valorization of polyphenols from plant substrates. 

The ecoextraction of antioxidant phenolic compounds from plant substrates has attracted a great deal 

of interest in recent years because of their use in various fields, particularly in therapeutic medicine. It 
is in this context that our work is articulated around three main objectives: 

Firstly, optimization of the key technological parameters in the aqueous extraction of Inula viscosa 

polyphenols(temperature, solid-to-liquid ratio and stirring speed) using response surface methodology 

(RSM) was realized. The conditions optimizing the different responses (yield of total polyphenols, 

flavonoids, anthocyanins and antiradical activity) were determined. A multi-response optimization of 

the total polyphenols content and the antiradical power simultaneously was also performed. 

Examination of the influence of the vegetative cycle of the plant as well as a thorough study of the 

effect of the extraction medium (pH of the extraction solution) on the yield of different phenolic 

compounds, on the antioxidant capacity also on the kinetics of extraction were established under the 

optimal conditions of extraction found previously. 

Purification of the extracts obtained by liquid-liquid extraction with ethyl acetate followed by 

determination and calculation of the antioxidant characteristics was also part of this first working axis.  

The second part of the study provided the first results on the kinetics of aqueous extraction of Inula 

viscosa polyphenols as well on the extraction mechanism modeling involved using three approaches: 

empirical modeling, modeling by fundamental models and modeling by artificial neural networks. A 

simulation of the proposed models as well as an analysis of variance led to the selection of the most 

appropriate models. 

Finally, in a green chemistry approach, we studied and proposed some solutions to improve extraction 

efficiency while reducing energy expenditure and the ecological footprint. 

 

Keywords: Inula viscosa, polyphenols, solid-liquid extraction, optimization, modeling. 

 

 

 

 

 



 
 

Résumé : Extraction et valorisation des polyphénols de substrats végétaux 

 

L’écoextraction des composés phénoliques antioxydants à partir de substrats végétaux a, ces 

dernières années, suscité beaucoup d’intérêt en raison de leurs utilisations dans différents 

domaines notamment en médecine thérapeutique. C’est dans ce contexte que notre travail s'est 

articulé autour de trois objectifs principaux : 

Dans un premier temps, une optimisation des paramètres technologiques clés dans l’extraction 

aqueuse des polyphénols d’inule visqueuse (température, rapport solide/liquide et vitesse 

d’agitation) par la méthode de surface de réponse (MSR) a été réalisée. Les conditions 

optimisant les différentes réponses (rendement en polyphénols totaux, en flavonoïdes, en 

anthocyanes et activité antiradicalaire) ont été déterminées et une optimisation multi-réponses 

de la teneur en polyphénols totaux et du pouvoir antiradicalaire a été simultanément effectuée. 

L’examen de l’influence du cycle végétatif de la plante de même qu’une étude approfondie de 

l’influence du milieu d’extraction (pH de la solution d’extraction) sur le rendement en 

différents composés phénoliques, sur la capacité antioxydante ainsi que sur la cinétique 

d’extraction ont été établis sous les conditions optimales d’extraction trouvées précédemment. 

L'autre volet de ce premier axe de travail porte sur la  purification des extraits obtenus par une 

extraction liquide-liquide par l’Acétate d’Ethyle mais aussi sur la  détermination et le calcul 

des caractéristiques antioxydantes.  

La deuxième partie de cette recherche s'est focalisée sur la cinétique d’extraction aqueuse des 

polyphénols d’inule visqueuse également sur la  modélisation du transfert de matière impliqué 

dans le processus et ce, par l'application de trois approches que sont :  la modélisation par des 

modèles cinétiques et/ou l’application de la loi de Fick , la modélisation par des modèles 

théoriques et la modélisation par les réseaux de neurones artificiels. Une simulation des 

modèles proposés ainsi qu’une analyse de variance ont conduit au choix des modèles les plus 

appropriés. 

Enfin,  dans une démarche de chimie verte, nous avons étudié et proposé certaines solutions 

pouvant améliorer l’efficacité de l’extraction tout en diminuant les dépenses énergétiques et 

l’empreinte écologique. 

 

Mots clés : Inule visqueuse, polyphénols, extraction solide-liquide, optimisation, 

modélisation. 
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Introduction générale : 

L’Algérie, par la richesse et la diversité de sa flore, constitue un véritable réservoir 

phylogénétique, avec environ 4000 espèces et sous-espèces de plantes vasculaires [1]. Cette 

richesse représente pour le pays un marché à enjeux socio-économiques énormes au vu des 

potentialités phytogénétiques encore en friche.En effet, la flore médicinale algérienne reste 

méconnue jusqu’à nos jours, car sur les quelques milliers d’espèces végétales, seules 146 sont 

dénombrées comme médicinales [2]. 

En 2011, environ 33 stères de plantes aromatiques de différentes espèces (romarin, myrte, 

etc.) ont été extraites en Algérie, alors que la production pour l’année 2010 était de 35.5 stères 

et pour l’année 2009 de 23 stères. Ces chiffres en apparence assez faibles au regard du 

potentiel de l’Algérie semblent être confirmés par des données concernant les importations et 

exportations algériennes. En effet, l’Algérie est absente de la scène internationale des 

échanges de plantes aromatiques et médicinales. Elle reste à des taux insignifiants sur le 

marché mondial de 0,0007% [3]. 

Les plantes médicinales représentent autant de gisements non encore explorés de molécules 

biologiques (métabolites secondaires) qui peuvent être à l’origine d’écoproduits. L’éco-

extraction des huiles végétales et extraits de plantes et ses applications dans le domaine de la 

cosmétologie, de la médecine, de l’agro-alimentaire constituent la nouvelle mouvance vers ce 

qu’on l’appelle les menus bio respectueux de l’environnement. 

C’est dans ce contexte que la présente étude vient définir un certain nombre d’objectifs et 

poser certaines problématiques liées à l’extraction des composés phénoliques d’inule 

visqueuse (plante vivace très abondante en Algérie aux vertus thérapeutiques très 

impressionnantes) tout en tentant de trouver des solutions respectant les enjeux 

environnementaux et garantissant les performances économiques en fonction des moyens 

scientifiques disponibles. 

Ce présent travail s’articule autour de deux parties : 

- La première partie, composée de 5 chapitres, consiste en une synthèse bibliographique qui 

donne un aperçu sur les différentes notions abordées dans ce travail. Elle résume l’état actuel 

de compréhension et de connaissance du sujet. Cette étude montre ainsi l’intérêt de valoriser 

les principes actifs d’inule visqueuse sur la base des résultats de recherches scientifiques 

récentes. Ces travaux  mettent en relief non seulement certaines données de la médecine 

traditionnelle relatives à cette plante mais aussi ses propriétés antioxydantes et sa teneur 

élevée en composés phénoliques [4,5]. 
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Connue depuis le début des années 1990 [6], la chimie verte est une prise en compte 

multifactorielle qui exige une innovation scientifique et un développement de technologies 

modernes pour assurer une efficacité économique 

tout en respectant l'environnement et en restant mondialement compétitive. Basée sur ces 

considérations, la deuxième partie du travail se décline en cinq chapitres : 

- Le premier chapitre présente les matériels et les protocoles utilisés durant nos travaux de 

thèse ainsi que les techniques d'analyse et d'identification employées.  

- Le deuxième chapitre a pour objectif d’optimiser l’extraction des composés phénoliques 

d'inule visqueuse en appliquant certains principes de l’écoextraction : utilisation de matière 

première renouvelable (inule visqueuse), de solvant vert (eau), économie d’énergie 

(températures d’extraction modérées), diminution des résidus liquides (recyclage et 

valorisation) et des résidus solides (utilisation d’une quantité faible de matière première). 

L’influence du cycle végétatif de la plante sur la teneur en différents composés phénoliques, 

sur l’optimisation des paramètres technologiques ainsi que sur les caractéristiques 

antioxydantes des extraits obtenus est également examinée.  

Après avoir optimisé les trois paramètres clés dans l’extraction végétale à savoir la  

température, le rapport solide/ liquide et la vitesse d’agitation, nous nous sommes penchées 

sur l'étude de l'impact  de la nature du milieu d’extraction (pH) sur les teneurs en composés 

phénoliques, sur le pouvoir antiradicalaire, sur la cinétique d’extraction ainsi sur la 

composition chimique des extraits récupérés.  

- Le troisième chapitre , quant  à lui, est consacré à la purification et à la détermination des 

caractéristiques antioxydantes des extraits obtenus tout en les comparant avec les 

performances des antioxydants standards. 

- Le quatrième chapitre présente les premières données sur la cinétique d’extraction aqueuse 

des composés phénoliques d’inule visqueuse et la modélisation du phénomène de transfert de 

matière mis en jeu. Trois approches ont été appliquées : la modélisation par des modèles 

cinétiques et/ou l’application de la loi de Fick  , la modélisation théorique et la modélisation 

par les réseaux de neurones artificiels.  

Dans le cadre d’une amélioration continue, le dernier chapitre est dédié au management du 

procédé d’extraction solide-liquide des composés phénoliques d’inule visqueuse en 

déterminant, en quantifiant et en remédiant les aspects environnementaux à impacts 

significatifs. 

Une conclusion générale vient finaliser l’ensemble de ce travail et des perspectives de 

recherche envisageables sont proposées. 
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Introduction  

La synthèse bibliographique permet de définir les différents termes techniques et phénomènes 

liés à l’extraction des substrats végétaux. 

Cette première partie se compose de trois sections :  

Dans la première section, nous traiterons des antioxydants, particulièrement les composés 

phénoliques, leur intérêt, leurs mécanismes d’action  et leurs méthodes de mesure. La fiche 

technique de l’inule visqueuse, plante qui fait l’objet de ce travail est ainsi exposée.  

Dans la deuxième section, nous donnerons un aperçu sur les différents modes d’extraction 

qu'ils soient conventionnels ou innovants avec une attention particulière pour l’extraction 

solide-liquide. Un recensement des travaux, en relation avec le sujet, issus de publications 

récentes sera aussi établi. Une esquisse sur l’application de la chimie verte à l’extraction des 

composés phénoliques y sera donnée.  

Enfin, la dernière section de la synthèse bibliographique sera consacrée à l’étude du 

phénomène de transfert de matière.  
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1.1. Introduction   

Radicaux libres, espèces oxygénées activées (EOA), stress oxydant et antioxydants sont 

devenus des termes familiers tant dans le monde médical que dans le grand public. La seule 

année 2003 a vu plus de 45000 publications consacrées aux antioxydants [7].    

Mais de quoi s’agit-il exactement ?  

1.2. Petite histoire   

Au milieu des années 50, parmi les premiers, Gerschman et al.(1954) ont montré que 

l’oxygène, molécule pourtant indispensable à la vie, présente également une toxicité pour 

l’organisme [8]. Inspiré par ces travaux, Harman (1956) proposa alors la «free radical theory 

of aging» à savoir que via la production de radicaux libres, l’oxygène est à l’origine du 

processus de vieillissement cellulaire [9]. En 1969, date clé dans l’histoire du stress oxydant, 

les Américains McCord et Fridovich ont isolé, à partir de globules rouges humains, un 

système enzymatique antioxydant : La superoxyde dismutase (SOD) qui élimine le radical 

libre anion superoxyde produit par réduction univalente de l’oxygène. Cette découverte  sera 

le point de départ, dans le monde entier, de  nombreuses recherches sur le stress oxydant et  

les antioxydants [10]. 

1.3. Définitions  

1.3.1. Les radicaux libres (R.L)  

Un radical libre (RL) est constitué par tout atome , groupe d'atomes ou molécules où au moins 

un électron non apparié occupe une orbitale externe. Le radical se trouve doté d’une 

réactivité particulière et peut ainsi réagir avec d’autres atomes ou molécules et se comporter, 

selon le cas, comme un oxydant ou comme un réducteur, afin d’apparier son électron 

célibataire. Il constitue, avec les dérivés oxygénés non radicalaires, une grande famille 

appelée espèces oxygénées activées (EOA) [11]. Celles ci  peuvent se former quand 

l’oxygène interagit avec certaines molécules selon des mécanismes enzymatiques et non 

enzymatiques.  

1.3.2. Le stress oxydatif   

En 1997, Sies  a défini la notion de stress oxydant comme l’incapacité de l’organisme à se 

défendre contre l’agression des espèces oxygénées activées (EOA), suite à un déséquilibre lié 

soit à une production accrue d’EOA (force d’attaque),  soit à une diminution de la capacité de 

défense antioxydante (force de défense) , soit aux deux [12, 13]. 

L’exposition à des agressions de l’environnement, comme les agents infectieux, la pollution, 

les UV…, augmente la formation des radicaux libres [14, 15,16]. Une alimentation pauvre en 

fruits et légumes, où se trouve la majeure partie des antioxydants nécessaires, favorise une 
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baisse de la capacité antioxydante. Lorsque les radicaux libres nocifs ne sont pas neutralisés 

par le système de défense antioxydant de l’organisme, il y a excès de radicaux nocifs et des 

dommages peuvent se produire [15,17]. 

1.3.3.  Les antioxydants  

Un antioxydant est une espèce chimique plus ou moins complexe diminuant le stress oxydant 

au sein de l’organisme. Un antioxydant peut donc prévenir la synthèse de radicaux libres en 

inhibant l’initiation des chaines réactionnelles ou  désactiver directement les espèces réactives 

de l'oxygène (ROS: Reactive Oxygen Species). Les antioxydants peuvent être classés selon 

leurs modes d’actions : systèmes enzymatiques, inhibiteurs d’enzymes oxydantes, chélateurs 

de métaux et piégeurs de radicaux libres [18]. 

Un bon antioxydant doit présenter plusieurs propriétés, notamment [19]: 

 Une efficacité à faible concentration,  

 Une compatibilité physique et chimique avec le substrat qu’il est censé protéger, 

 Une absence de toxicité.  

a. Classification  des antioxydants  

Cette classification peut se faire d'une part par rapport à leurs mécanismes d'action et d'autre 

part suivant leurs natures  chimiques dans les aliments. 

a.1. Par rapport à leurs mécanismes d'action 

La réaction d'oxydation peut être retardée:  

- soit en  interceptant les radicaux libres responsables de la réaction en chaîne, 

- soit en évitant la décomposition des hydroperoxydes dans les radicaux libres. 

Ces deux options fournissent la base de la classification des antioxydants sous forme primaire 

ou secondaire selon leur mécanisme d'action [20].  

a.1.1. Les antioxydants primaires ou radicalaires ou vrais 

Ces antioxydants permettent l’interruption de la chaîne autocatalytique ci-dessous: 

AH + R• → A• + RH. 

La molécule AH est antioxydante si le radical formé A• est plus stable. La stabilité du radical 

A• peut s’expliquer par sa conversion en composés non radicalaires :  

A* + A → A-A ou A• + R* → A-R. 

a.1.2. Les antioxydants secondaires ou préventifs 

Ces antioxydants assurent l’inhibition de la production des radicaux libres. Ce sont des 

substances décomposant les hydroperoxydes en alcool, des thiols (glutathion, acides aminés 

soufrés) ou les disulfures, des protecteurs vis-à-vis des UV, comme les carotènes, des 
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chélatants des métaux promoteurs d’oxydation type fer et cuivre, comme l’acide citrique et les 

lécithines ou enfin des séquestrants d’oxygène comme l’acide ascorbique. 

a.2. Par rapport à leurs natures  chimiques dans les aliments 

Dans cette classification, nous retrouvons les antioxydants naturels, les antioxydants 

synthétiques et les antioxydants synergiques [21]. 
a.2.1. Les antioxydants naturels 

Ils sont présents dans presque toutes les plantes, dans tous les micro-organismes, dans les 

champignons et même dans les tissus animaux. Le groupe le plus important d'antioxydants 

naturels comprend la vitamine E (tocophérol), les flavonoïdes et autres composés végétaux 

[22]. 

a.2.2. Les antioxydants synthétiques 

Les antioxydants synthétiques sont généralement préparés en laboratoire et principalement à 

partir de composants chimiques. Il s'agit notamment [22] : 

- du butylhydroxyl anisole (BHA), 

- du butylhydroxytoluène (BHT), 

- des gallates de propyle, d'octyle et de dodécyle, 

- de l'agent chélatant des métaux (EDTA), 

- du  butylhydroquinone tertiaire (BQHT),  

- de l'acide nordihydro-guarétique (NDGA). 

Il y a lieu de signaler que dans l'industrie alimentaire, l'ajout d'antioxydants naturels dans les 

aliments est une technique complètement nouvelle. Depuis à peu près 1980, les antioxydants 

naturels sont apparus comme alternative aux antioxydants synthétiques. Ils sont aujourd'hui 

généralement préférés par les consommateurs. Toutefois, le fait de trouver communément une 

substance dans un aliment ne constitue pas une garantie de son absence totale de toxicité. Les 

antioxydants synthétiques ont été testés quant à leurs effets carcinogènes ou mutagènes mais 

de nombreux constituants naturels contenus dans les aliments n'ont pas encore été testés. 

a.2.3. Les antioxydants synergiques  

Les antioxydants synergiques sont des substances qui ne sont guère actives en tant 

qu'antioxydants et dont les propriétés apparaissent surtout en présence des autres 

antioxydants. Il en est ainsi des lécithines, des acides citrique et tartrique, des acides aminés, 

de certains flavonoïdes. Leurs propriétés peuvent s'expliquer par un effet chélatant de métaux, 

comme le fer ou le cuivre, dont on connaît bien l'effet pro-oxydant à faible dose. Cependant, 

ce n'est peut-être pas la seule explication car plusieurs de ces produits sont d'assez mauvais 

chélatants. Certains produits ont un effet inhibiteur de la décomposition des hydroperoxydes, 
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et d'autres semblent régénérer des antioxydants, comme les tocophérols ou les dérivés de 

l'acide ascorbique à partir de leurs formes oxydées [22] 

1.4. Mécanismes d’oxydation   

Les mécanismes d’oxydation des composés insaturés biologiques (acides gras, caroténoïdes, 

polyphénols…) sont souvent des réactions radicalaires avec l’oxygène moléculaire [23,24]  et 

présentent trois phases principales :  

 La phase de déclenchement où se forme un premier radical libre (figure 1.1). 

L’arrachement du proton est facilité tant par la chaleur (agitation moléculaire) que par 

les rayonnements ou les catalyseurs (métaux tels que : Cu, Fe, Co, Mn, Ni…), 

 

Figure 1.1: Phase de déclenchement. 

 La phase de propagation où l’oxygène fixé donne un radical peroxyle qui réagit avec 

une autre molécule ce qui conduit à un néoradical libre et à un hydroperoxyde (figure 

1.2). Les hydroperoxydes instables se scindent en composés plus courts. 

 

Figure 1.2: Phase de propagation. 

 La phase de terminaison où se recombinent différents radicaux formés. 

Globalement, ce processus conduit à des hydrocarbures, à des aldéhydes, à des 

cétones, à des acides, à des esters, à des peracides, à des peroxydes mais aussi à des 

produits de polymérisation. 

1.5. Evaluation de l'activité antioxydante    

Depuis ces dernières décennies, les tests d’activité antioxydante ont été largement développés 

pour évaluer l’efficacité de nouveaux composés. Les nombreuses méthodologies disponibles 

permettent d’évaluer les différents aspects physico-chimiques du potentiel antioxydant dans 

différentes conditions. Les plus répandues [18, 24, 25]  sont :  

 Le test TEAC (Trolox Equivalent Antioxydant Capacity) ou test  (ABTS), 

 Le test PPM (PhosPhoMolybdate), 

 La Chélation du fer, 
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 Le Test au B-carotène,  

 La Méthode de Macro, 

 Le test DPPH (test adopté dans la partie expérimentale).  

Le DPPH• (ou 2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) est un radical stable à température ambiante et 

de couleur bleue caractéristique. Sa stabilité provient de la haute délocalisation des électrons π 

le long de la molécule. Il est un des premiers radicaux à avoir été utilisé pour étudier la 

relation structure/activité antioxydante des composés phénoliques [26,27]. 

Il possède, dans sa structure, un électron non apparié sur un atome du pont azote-azote (figure 

1.3). Sa particularité provient de la modification de ses propriétés d’absorption UV/Visible 

selon son état : la forme réduite absorbe à 515-518 nm alors que sa forme oxydée ne présente 

pas de pic d’absorption.  

L’efficacité d’un antioxydant peut être mesurée par sa capacité à réduire le radical. Ceci 

s’observait historiquement par le changement de couleur allant du bleu-violet (forme oxydée) 

au jaune (forme réduite) ( figure 1.3). 

 

Bleue Jaune 

Figure 1.3: Modification du DPPH• lors du transfert électronique [28]. 

Le piégeage des radicaux libres par des antioxydants peut être tributaire de deux types de 

mécanismes. D’une part, le transfert d’atome d’hydrogène du groupement hydroxyle 

présenterait une cinétique rapide comme dans le cas de certains acides et dérivés phénoliques 

et d’autre part, le transfert d’électron aurait une cinétique lente comme montré dans le cas des 

dérivés glycosylés et des anthocyanes [29]. Cette discrimination de la cinétique en fonction du 

type de piégeage reste néanmoins à considérer avec prudence. En effet, il a été montré que les 

cinétiques de transfert d’électron sont généralement plus rapides que celles d’un transfert 

d’atome [30]. Il est important de noter, que dans le cas des polyphénols, la capacité à piéger 

les radicaux libres est tributaire des conditions opératoires. 

Plusieurs facteurs peuvent influencer le potentiel antioxydant et la cinétique de réduction, 

comme le temps, le rapport Antioxydant/DPPH•, le type de solvants, le pH et le profil 

phénolique en particulier.                                                                                                                      
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1.6. Utilisation des antioxydants                                                             

De nos jours, les antioxydants sont largement employés dans divers domaines de l'industrie 

moderne et en médecine.  

 Dans l'industrie chimique:  pour éviter le durcissement du caoutchouc ou en métallurgie, 

pour protéger les métaux de l’oxydation [31],   

 Dans l’industrie pétrochimique: comme adjuvants [32],   

 Dans l'industrie agro-alimentaire: comme additifs dans les matières grasses et les huiles 

pour empêcher ou retarder l’altération des aliments [15, 33 ,34] 

 Dans les industries pharmaceutique et cosmétique: comme inhibiteurs d'oxydation [35].  

 En médecine: La présence des antioxydants contribue à la réduction des pathologies en 

neutralisant les radicaux libres qui, en attaquant les membranes externes vulnérables des 

cellules saines, provoquent la dégénérescence cellulaire et la mort [36]. 

La neutralisation des radicaux libres par les antioxydants se traduit par : 

- le combat contre l’effet nocif des radicaux libres, 

- la stimulation immunitaire,  

- la prévention contre plusieurs formes de cancers,  

- le retardement du processus de vieillissement,   

- la protection contre les maladies cardio-vasculaires et les allergies 

1.7. Conclusion   

L’homme a dû faire face à son environnement et a appris à utiliser les ressources naturelles 

pour subvenir à ses besoins nutritionnels afin d’assurer sa survie et la pérennité de son espèce. 

Apprendre à reconnaitre les plantes à caractère bénéfique pour l’organisme et à se méfier de 

celles ayant un effet néfaste est une nécessité naturelle, très développée par l’homme mais 

également par d’autres espèces animales. Grâce à des études scientifiques, les substances 

contenues dans les plantes ont pu être étudiées, leurs structures moléculaires analysées, leurs 

propriétés sur l’organisme humain identifiées. En outre, les avancées de la médecine ont 

permis de mieux comprendre la physiologie du corps humain et les réactions chimiques 

permettant son bon fonctionnement. Dès lors, bon nombre de pathologies ont vu leurs 

mécanismes de survenue identifiés. L’oxydation, si elle est nécessaire à la vie, peut aussi 

avoir un effet délétère : le stress oxydant peut causer de sévères dommages cellulaires. Pour 

se protéger de ce type d’agression, notre organisme produit ou fait appel à une source exogène 

d’antioxydants [18]. A ce titre, les polyphénols sont un véritable bouclier anti-maladies. Les 

composés phénoliques possèdent des propriétés antioxydantes très efficaces pour contrer 

les espèces oxygénées activées. 

http://fr.wikipedia.org/wiki/Chimie
http://fr.wikipedia.org/wiki/Caoutchouc_(mat%C3%A9riau)
http://fr.wikipedia.org/wiki/M%C3%A9tallurgie
http://fr.wikipedia.org/wiki/M%C3%A9tal
http://fr.wikipedia.org/wiki/Oxydation
http://fr.wikipedia.org/wiki/Aliment
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2. Les composés phénoliques   

2.1. Introduction  

Une des originalités majeures des végétaux réside dans leur capacité à reproduire des 

substances naturelles très diversifiées [19]. En effet, à coté des métabolites primaires 

classiques (glucides, protides, lipides, acides nucléiques), ils accumulent fréquemment des 

métabolites dits « secondaires » qui appartiennent à des groupes chimiques très variés tels que 

les alcaloïdes, les terpènes, les composés phénoliques, etc. [17, 37]. 

2.2. Définition  

Les composés phénoliques, nommés aussi phytomicronutriments, regroupent une grande 

variété de substances (environ 8000 composés) que l'on retrouve dans tous les tissus des 

plantes [38]. Ils constituent fréquemment les métabolites secondaires les plus abondants chez 

les fruits et les plantes [39]. Leur présence a été rapportée dans plusieurs fruits et légumes, 

herbes et épices, produits de l'érable, plantes médicinales et boissons telles que le thé et le 

café [40, 41,42] 

Du point de vue chimique, le terme polyphénol est attribué au composé organique naturel 

possédant au moins un anneau aromatique avec un ou plusieurs groupements hydroxyles 

rattachés à cette structure. Ces groupements fonctionnels peuvent toutefois être substitués par 

des esters, des méthyl-esters, des glycosides ou autres groupements [43]. 

Les polyphénols sont des composés hydrosolubles, de poids moléculaire compris entre 500 et 

3000 Dalton. Outre les propriétés habituelles des phénols, ils possèdent la capacité de 

précipiter les alcaloïdes, la gélatine et autres protéines [44, 45]. 

2.3. Biosynthèse des polyphénols  

Les composés phénoliques, largement distribués dans le règne végétal et provenant de sous 

produits du métabolisme des plantes, peuvent s'accumuler comme produits de deux sentiers 

métaboliques distincts: le sentier acétate (figure 2.1 a)  et le sentier shikimate (figure 2.1 b). 

De plus, par un sentier intermédiaire, ils peuvent produire des flavonoïdes (figure 2.1 c), 

groupe le plus représentatif des composés phénoliques.   
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(a)  (b)  

 

 

(c) 

 

Figure 2.1: Sentiers de biosynthèse des polyphénols: (a) sentier acétate, (b) sentier shikimate, (c) 

sentier de formation des flavonoïdes [43, 44]. 

2.4. Classification des polyphénols  

Dans cette famille de molécules, se trouvent de nombreuses substances qui se différencient 

d'abord par la complexité du squelette de base (allant d'un simple C6 à des formes très 

polymérisées) puis par le degré de modification de ce squelette (degré d'oxydation, 

d'hydroxylation, de méthylation...) et enfin par les liaisons possibles de ces molécules de base 

avec d'autres molécules (glucides, lipides, protéines, autres métabolites secondaires pouvant 

être ou non des composés phénoliques ) [19]. 
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2.4.1. Les non flavonoïdes   

a. Les acides phénols  

Les acides phénols sont divisés en deux classes différentes: les acides hydroxybenzoïques et 

les acides hydroxycinnamiques [47] :  

a.1.Les acides hydroxybenzoïques  

Les acides phénols en C6-C1,  dérivés hydroxylés de l’acide benzoïque sont fréquemment 

présents aussi bien sous forme libre que combinée à l’état d’esters ou d’hétérosides [47,48].  

a.2.Les acides hydroxycinnamiques  

Les acides phénols dérivés de l’acide cinnamique sont souvent estérifiés. Ces composés 

répondent à une représentation structurale de type (C6-C3). Les plus courants sont l’acide 

cinnamique, l’acide caféïque, l’acide férulique, l’acide p-coumarique et l’acide sinaptique 

[39,48]. Ils sont à l’origine des voies de biosynthèse de nombreuses substances telles que les 

lignines, les flavonoïdes et les stilbènes. 

Les acides phénols sont solubles dans les solvants organiques polaires, dans les solutions 

d’hydroxyde de sodium et de carbonate de sodium ainsi que dans les hydrogénocarbonates. Ils 

sont extractibles par les solvants organiques en milieu légèrement acide. Les formes 

hétérosidiques de ces composés phénoliques sont solubles dans l'eau [47]. 

b. Les tannins  

Les tannins sont des macromolécules de masse moléculaire variant de 500 à 3000 Dalton. Ils 

possèdent la propriété de précipiter les alcaloïdes, la gélatine, les glucides, les enzymes 

digestives, les métaux lourds et d’autres protéines. Les tannins sont caractérisés par une 

saveur astringente et sont trouvés dans toutes les parties de la plante : l’écorce, le bois, les 

feuilles, les fruits et les racines [49]. On distingue deux groupes de tannins différents par leur 

structure et par leur origine biogénétique. 

b.1.Les tannins hydrolysables  

Ce sont des phénols liés à un résidu sucré par un lien ester. Le sucre est très généralement le 

D-glucose et l’acide phénol est soit l’Acide Gallique dans le cas des gallotannins soit l’Acide 

Ellagique dans le cas des tannins classiquement dénommés ellagitannins (figure 2.2).  
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Figure 2.2: Structure chimique des Acides Gallique (A) et Ellagique (B) [50,51]. 

b.2.Les tannins condensés  

Ce sont des composés phénoliques hétérogènes. Ils se trouvent sous forme d’oligomères ou de 

polymères de flavanes, flavan-3-ols, 5 desoxy-3-flavonols et flavan-3,4-diols. Les polymères 

donnent une structure hérissée de groupes hydroxyle (OH) phénoliques capables de former 

des liaisons stables avec les protéines [47,52]. Les tannins se dissolvent dans l'eau sous forme 

de solutions colloïdales mais leurs solubilités varient selon le degré de polymérisation (elles 

diminuent lorsque celui-ci augmente). Ils sont solubles dans les alcools et l'acétone. 

c. Les phénylpropanoïdes 

Ils dérivent de l’acide aminé phénylalanine et peuvent contenir un ou plusieurs résidus en  

C6-C3 [47]. Parmi les phénylpropanoides, nous trouvons :   

c.1.Les coumarines  

Elles tirent leur nom d'un arbre de la famille des fabacées (papilionacées ou légumineuses), le 

coumarou, encore appelé gaïac de Cayenne (dipteryx odorata) qui pousse en Amérique 

centrale ou en Amérique du sud et dont la graine odorante appelée fève de tonka en contient 

[47].  Les coumarines présentent toutes une structure composée d’un cycle benzène et d’un 

noyau lactone (benzo-α-pyrone) formant alors un noyau coumarine simple. À ce noyau 

peuvent s’ajouter différents groupements chimiques à l’origine de quatre types de coumarines 

différentes rencontrées chez les plantes supérieures [53]:  

- Les coumarines simples (benzo-α-pyrones),   

- Les furocoumarines (furobenzo-α-pyrones) qui résultent de la fusion d’un cycle furane en 

position 6 et 7 (furocoumarines linéaires) ou en position 7 et 8 (furocoumarines angulaires) 

sur un noyau coumarine simple, 

- Les pyranocoumarines (benzodipyran-2-ones) qui résultent de la fusion d’un cycle pyrane 

sur un noyau coumarine simple, formant alors aussi des pyranocoumarines linéaires et 

angulaires, 
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 - Les phénylcoumarines (benzo-benzo-pyrones), résultant de la fusion d’un cycle phényl sur 

un noyau coumarine simple, sont issues du métabolisme de l’isoflavone, contrairement aux 

autres coumarines qui dérivent toutes de la même voie de biosynthèse. La grande diversité des 

coumarines résulte dans l’ajout de groupements chimiques à ces quatre structures de base, 

telles que des hydroxylations, des méthoxylations, des prénylations, des géranylations ou 

encore des époxydations.  

c.2. Les phénylpropènes  

Ces composés répondent à une représentation structurale de type (C6-C3). Ils contribuent à la 

saveur parfumée et  à l’odeur des plantes [47].  

d.  Les lignanes   

Ces composés répondent à une représentation structurale du type (C6-C3)2 . Ce sont des 

molécules qui résultent de l’établissement d’une liaison entre deux carbones de la chaine 

latérale de deux acides hydroxycinnamiques [47]. Ils interviennent dans les mécanismes de 

défense de la plante [46]. Les lignanes se trouvent essentiellement dans les graines 

d’oléagineux. 

e. Les lignines   

Ces composés répondent à une représentation de type (C6-C3)n . Ces composés, de haut poids 

moléculaire, contribuent à former, avec la cellulose et les dérivés hémicellulosiques, la paroi 

des cellules végétales. Ce sont des polymères tridimensionnels résultant de la condensation de 

trois alcools phénylpropéniques [54].  

f. Les xanthones   

C’est une famille constituée de composés polyphénoliques généralement isolés dans les 

plantes supérieures. Ils répondent  à une structure de base en C6-C1-C6 [47]. 

 g. Les stilbènes  

Les membres de cette famille possèdent une structure C6-C2-C6 comme les flavonoïdes. Ce 

sont des phytoalexines, composés produits par les plantes en réponse à l'attaque par les 

microbes pathogènes fongiques, bactériens et viraux. Les sources principales des stilbènes 

sont les raisins, les vins, le soja et les arachides [55]. Parmi ces composés, nous trouvons le 

resveratrol qui est un anticancéreux présent dans certaines plantes médicinales [47, 56]. 

h. Les quinones  

Ce sont des composés oxygénés qui correspondent à l’oxydation de dérivés aromatiques avec 

deux substitutions cétoniques. Elles sont caractérisées par un motif 1,4-dicéto cylohexa2,5-

diénique (para-quinones) ou éventuellement, par un motif 1,2-dicéto cyclohexa-3,5- diénique 
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(ortho-quinones) [50]. Elles sont ubiquitaires dans la nature, principalement dans le règne 

végétal et sont fortement réactives [50, 57].  

2.4.2.  Les flavonoïdes   

Quatre mille flavonoïdes sont recensés dans le règne végétal. Ce sont des substances 

polyphénoliques de faible poids moléculaire qui possèdent le même squelette de base de 

quinze carbones (C6-C3-C6). La structure générique des flavonoïdes et le système de 

numérotation utilisé pour distinguer les positions des carbones autour de la molécule sont 

illustrés par la figure 2.3. 

 

Figure 2.3: Structure du squelette de base des flavonoïdes [43, 47]. 

Les trois anneaux phénoliques sont nommés anneaux A, B et C. Les activités biochimiques 

des flavonoïdes et de leurs métabolites dépendent de leurs structures chimiques et de 

l'orientation relative des différents groupes sur la molécule [43, 56,  58, 59]. 

Dans la plante, ils sont très souvent liés aux sucres, on parle alors d’hétérosides constitués 

d’une partie phénolique aglycone ou génine associée à un sucre [47,60]. Deux types de 

structures ont été relevés : celui des flavonoïdes au sens strict dont la structure porte le noyau 

aromatique B en position 2 sur la chaine C2 et celui des isoflavonoïdes dont le noyau 

aromatique B est en position 3 sur la chaine C2  [58]. 

a. Les flavonoïdes au sens strict  

Dans ce groupe, on distingue les chalcones, les aurones, les flavones, les flavanes, les 

flavanones, les flavanols, les flavonols et les flavanonols [54]. Les flavonoïdes lipophiles des 

tissus superficiels des feuilles (ou des frondes) sont directement extraits par des solvants 

moyennement polaires (Dichlorométhane). Les hétérosides peuvent être extraits, le plus 

souvent à chaud, par de l'acétone ou par des alcools (éthanol, méthanol) additionnés [47]. 
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b. Les flavonoïdes au sens large  

Dans ce groupe, on distingue les flavanols, les isoflavonoides et les anthocyanes. Les 

anthocyanosides sont solubles dans l'eau et les alcools, insolubles dans les solvants 

organiques apolaires, instables en milieu neutre ou alcalin.  

2.5. Propriétés des polyphénols  

Les propriétés chimiques des polyphénols sont essentiellement liées à celles des noyaux 

phénoliques [61], particulièrement les substituants à effet mésomère attracteur d’électrons (- 

M) et les substituants à effet mésomère donneur d’électrons (+M). Ce phénomène augmente 

la délocalisation électronique et produit une charge négative partielle sur les atomes C2, C4, 

C6. De ces caractères de base découlent les différentes propriétés physico-chimiques 

suivantes :  

-la nucléophilie,  

-les propriétés réductrices,  

-la polarisabilité,  

-la formation de liaison hydrogène, 

- l’acidité,  

-la stabilité,  

-l’oxydation du noyau aromatique.  

2.6. Rôles et intérêts  des polyphénols  

Les recherches récentes, sur les composés phénoliques en général et les flavonoïdes en 

particulier, sont très poussées en raison de leurs diverses propriétés physiologiques comme les 

activités antiallergique, anti-arthérogénique, anti-inflammatoire, hépatoprotective, 

antimicrobienne, antivirale, antibactérienne, anticarcinogénique, anti-thrombotique, 

cardioprotective et vasodilatoire [62, 63]. 

Le tableau 2.1 donne quelques applications thérapeutiques des polyphénols.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Chapitre 2 : Les polyphénols 

36 
 

Tableau 2.1 : Applications médicinales des polyphénols. 
 

Maladies Auteurs Année Références 

- Cancer :  

-Modulation de l'activité des 

enzymes xénobiotiques,  

-Métabolisant,  

-Anti-oxydant,  

-Anti- inflammatoire, 

-Activation du système 

immunitaire,  

-Induction de l'apoptose   

-Suppression de l'angiogenèse  

 

Shoaib et al.  2017 [64] 

Amawi et al.  [65] 

Lall et al.  2015 [66] 

Sancho et Mach [67] 

Brizuela et Cuvillier  

2014 

[68] 

Nowak et al. [69] 

 Castro et al. [70] 

Valavanidis et Vlachogianni  

2013 

[71] 

Belayachi et al. [72] 

Di Domenico et al.  2012 [73] 

Maladies 

hormonodépendantes  

Scalbert et Williamson 2000 [74] 

 

 

 

Nombreuses affections 

cutanées 

 

 Davinelli et al. 2017 [75] 

Menaa et al.  

2014 

[76] 

Kumar et Bhatia [77] 

Kusumawati et Indrayanto [78] 

Pimple et Badole [79] 

Maladies dégénératives  Hossen et al. 2017 [80] 

Ebrahimi et Schluesener 2012 [81] 

Maladies cardiovasculaires   Penov et al. 2014 [82] 

Owen et al. 2008 [83] 

Diabète  Castro-Correia et al.   

2017 

[84] 

Sarian et al. [85] 

 Kandhare et al. [86] 

 

Maladies neurodégénératives         

 

 Maria Bruno et al. 2017 [87] 

 Jimenez Del Rio et al 2015 [88] 

Vauzour et al. 2014 [89] 

Jayasena et al. 2013 [90] 

Choi et al. 2012 [91] 

 

2.7. Conclusion  

La recherche concernant les composés phénoliques a fait l’objet d'une forte stimulation au 

cours des dernières années. L'intérêt porté aux composés phénoliques a été renouvelé grâce 

aux approches de la biologie moléculaire et à la mise en évidence de l’intervention efficace de 

ces composés dans  la lutte contre diverses maladies. Actuellement, les polyphénols occupent 

une place certaine dans toutes les disciplines scientifiques. La pharmacopée de demain tout 

comme l’industrie cosmétique pourraient s’enrichir de l’apport de ces phénols biologiquement 

actifs. Ces composés sont très répandus dans la nature, notamment dans le règne végétal.  
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3. Inula viscosa (Dittrichia viscosa) 

3.1. Introduction   

Les plantes médicinales sont considérées comme facilement disponibles et sont une puissante 

source d'antioxydants car elles contiennent un mélange de différents composés chimiques 

pouvant agir individuellement ou en synergie pour soigner les maladies et préserver la santé 

[92]. 

Dans le cadre de notre recherche, nous avons choisi de travailler avec une plante connue sous 

le nom d'inule visqueuse. A multiples usages, cette dernière est une plante médicinale 

traditionnelle majeure du bassin méditerranéen. Les traces de son utilisation se retrouvent 

dans de très anciens écrits romains, hébreux ou arabes [93]. 

3.2. Description botanique   

3.2.1 Taxonomie [94,95]. 

Inula viscosa (L.), synonyme (Dittrichia viscosa Greuter), est un nom latin composé de deux 

parties: Inula qui viendrait du grec « Inéo » et qui signifie je purge (allusion à une propriété 

thérapeutique curative de la plante) et  Viscosa qui veut dire visqueuse « Aunée visqueuse ». 

Le tableau 3.1 met en relief la taxonomie de cette plante. 

Tableau 3.1 : Taxonomie de l'Inule visqueuse [95]. 

Embranchement SPERMAPHYTES 

Sous-embranchement ANGIOSPERMES 

Classe DICOTYLEDONES 

Sous classe GAMOPETALES 

Ordre CAMPUNULALES 

Famille COMPOSITAE (ASTERACEES) 

Genre INULA 

Espèce VISCOSA L(AIT) 

Synonymie DITTRICHIA VISCOSA L 

Nom commun INULE, AUNEE VISQUEUSE 

Noms vernaculaires  MAGRAMANE, AMAGRAMANE (En Afrique du Nord) 

 

3.2.2 Description  

L’inule visqueuse est une plante vivace d’assez grande taille, dressée et à racine pivotante 

(figure 3.1). Elle peut atteindre 150cm de hauteur. La tige dressée en éventail est très ramifiée. 

Avec le temps, elle devient ligneuse et d'une couleur plus foncée à la base. Elle est recouverte 

d'un poil glanduleux, libérant une résine collante à forte odeur (odeur de camphre) présente 

sur toute la plante. Sa racine, forte, visqueuse, glanduleuse, odoriférante, peut atteindre 

jusqu'à 30 cm de long et présente la particularité d'être pivotante. Ses feuilles, de taille 

moyenne (larges de 5 mm) sont denses, alternes, lancéolées, glanduleuses. Les feuilles de 

l'inule visqueuse n'ont pas de pétioles. Elles sont rattachées directement à la tige. Leur marge 
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est dentée ou lisse. Son fruit est sec et contient une graine unique (d'où l'appellation akène). Il 

est d'une longueur de 2 mm. Les fruits sont regroupés sur le capitule. La graine est surmontée 

d'un pappus (une petite touffe de poils). Ses fleurs sont regroupées en inflorescences. Elles 

forment des grappes de capitules d'un diamètre compris entre 10-20 mm. Elles sont de deux 

types : des fleurs jaune orange en tubes et des fleurs jaunes à pétales. Les premières (les 

tubulées) sont situées au centre du capitule et les secondes (les ligulées) à l'extérieur [96].  

Selon les régions où elle se développe, l'inule visqueuse fleurit à partir de Août-Septembre 

jusqu'à la fin du mois d'Octobre et parfois même du mois de Novembre. La dissémination des 

graines de l'inule visqueuse se fait par le vent. C'est la petite touffe qui surmonte la graine qui 

facilite sa dispersion dans l'air. Les parties aériennes sont les parties les plus utilisées.    

                                    

                      (a)                              (b)    (c)   (d)                        

Figure 3.1: Feuilles (a),  fleurs (b), grains (c) et fruits d’inule visqueuse(d) [97]. 

 

3.3. Aspect anatomique  

L'étude histologique de cette espèce a révélé la structure anatomique des différentes parties 

d’Inula viscosa [98].  

- La racine d’Inula viscosa est constituée de quatre tissus : l’épiderme, le parenchyme 

cortical, le xylème et le phloème. L’anatomie des racines n’est pas homogène, une différence 

significative a été observée en fonction de l’âge des échantillons collectés (figure 3.2) . 
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    (a)                                                                        (b) 

Figure 3.2: Vue microscopique de la racine jeune (a) et âgée (b) d’inule visqueuse 

(Grossissement 10x10) [98] . 

 

La figure 3.3, quant à elle, donne un aperçu de la structure des tissus de la tige d'Inula viscosa. 

En effet, l’observation microscopique des coupes transversales révèle deux zones 

concentriques l’écorce (extérieur) et le cylindre central (intérieur), le  cylindre central étant 

plus épais que l’écorce. 

 

Figure 3.3: Tissus de la tige d’inule visqueuse [98]. 

 

Au niveau de l’écorce (cortex),  la présence  de poils protecteurs, d’épiderme, de parenchyme 

cortical (parenchyme lacuneux) et de sclérenchyme a été constatée.  

Au niveau du cylindre central, le xylème et le phloème sont superposés (le phloème étant au-

dessus du xylème) et disposés sur un seul cercle. La présence de parenchyme médullaire à 

méats (la moelle) est aussi observée.   
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L'observation microscopique révèle deux parties dans la structure de la feuille: le limbe et la 

nervure principale. La figure 3.4 met en relief les différents tissus composant  la feuille 

d’inule visqueuse.  

 

Figure 3.4: Vue microscopique des tissus de la feuille d’inule visqueuse [98]. 

 

Les feuilles de l’inule visqueuse possèdent de longs poils protecteurs, de nombreux trichomes 

glandulaires et des stomates sur les deux faces de la feuille (figure 3.5(a)). Les poils 

protecteurs ont une structure complexe constituée d’environ 10 cellules basales disposées en 

rangée verticale avec diminution progressive de l’ampleur vers l’extrémité supérieure. La 

cellule terminale est plus longue que l’autre et pointue (figure 3.5(b)). Les trichomes 

glandulaires sont plus courts et sécrètent une substance emprisonnée entre la paroi cellulaire 

et la cuticule de la cellule de la tête (figure 3.5 (b)).  

Les complexes de stomates de type anomocytique situés au-dessus des chambres 

substomatales du mésophile sont facilement distingués sur l’épiderme (figure 3.5(c)). Le 

parenchyme spongieux est compact ne laissant que quelques espaces intercellulaires. Toutes 

les cellules palissadées du parenchyme contiennent des inclusions vacuolaires de formes 

sphériques remplies de lipides et de composés phénoliques [99, 100]. 

Les produits sécrétés par les feuilles de l’inule visqueuse sont soit exsudés à travers de fins 

pores dans la cuticule ou soit accumulés au-dessous de la cuticule pour être par la suite 

évacués vers l’extérieur après une légère rupture de la cuticule par un facteur externe [101]. 
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Figure 3.5 : Vue par MEB d’une coupe transversale (a) et de la surface (b, c) de la feuille d’inule 

visqueuse  [99].  

3.4. Répartition géographique  

 

Avec plus de cent espèces, l'Inula viscosa est largement répandue dans le bassin 

méditerranéen  (Algérie, Maroc, France, Espagne) mais aussi en Asie (Chine, Japon, Corée 

avec plus de 20 espèces en Chine) [93]. L’inule visqueuse se rencontre dans les lieux incultes: 

bords de chemins, décombres, terrains abandonnés, jachères, arrière dunes ou  garrigues bien 

ouvertes. C’est une plante hémycryphophyte qui peut s’adapter aux climats secs et chauds de 

l’été. En Algérie, l’espèce est localisée en général dans les régions de moyenne altitude du 

Tell, dans les terres garrigues et rocailleuses ainsi que dans les terrains argileux humides. 

3.5. Phénologie  

D’après les études de Parolin et al, (2013) [102],  l’inule visqueuse commence à produire de 

nouvelles feuilles  de 1 cm de long à la fin du mois de Mars. Ces dernières sont positionnées 

sur la base inferieure des tiges. Au début du mois  d’Avril, ces feuilles mesurent de 1 à 5 cm 

puis s’étendent à 8-10 cm à la fin du mois. À la mi -Mai, 60%  à 90% des tiges sont couvertes 

par de nouvelles feuilles, la production des feuilles se continue jusqu’a la fin du mois 

d’Octobre (apparition de grandes feuilles vertes). A la mi-Novembre,  seulement 5% des 

feuilles restent verts  tandis que la plupart des plantes virent vers une couleur grisâtre. Pendant 

l’hiver, la totalité des feuilles sont grises et mortes. Elles seront renouvelées par de nouvelles 

feuilles au prochain mois de mars. 

Les boutons floraux apparaissent à la fin du mois de Juillet. Dans la deuxième décade du mois 

d’Août,  la plupart des fleurs ont une couleur jaune. Elles sont matures et  brillantes. De 

nouvelles fleurs apparaissent au mois d’Octobre [102]. 
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L’apparition des premiers fruits avec akènes et pappus poilus  est constatée au début du mois 

d’Octobre. Ces fruits sont  présents jusqu’au mois de Novembre. Au-delà de cette période et 

sous l’action du vent, les graines seront dispersées et le reste de fruits (capsules sèches) 

persistent sur la tige durant l’hiver [102]. 

 

   Figure 3.6. Dittrichia viscosa - A) plante à fleurs entières (août), B) fleur, C) fruits mûrs, D) 

plantes adultes matures au fond et jeunes plantes non florifères au premier plan (octobre), E) 

nouvelles feuilles (avril) [102]. 

3.6. Aspects phytochimiques  

L’inule visqueuse produit des sucres solubles, de l’amidon, des lipides et de l’azote. Les 

sucres solubles sont produits en été, période de croissance de la plante. L’amidon est 

accumulé dans toutes les parties de la plante pendant la croissance allant de Mars à Juin. 

Après cette période, il est épuisé et peut être transformé en carbohydrates solubles si le climat 

est agressif. Les lipides sont accumulés dans les jeunes feuilles en phase de développement à 

partir du mois d’Avril. L'accumulation s’achève en été notamment durant la période de 

sècheresse. Les plus fortes concentrations en azote sont enregistrées en hiver et au printemps 

[103]. L’inule visqueuse est aussi riche en métabolites secondaires. L'étude effectuée par 

Benayache et al. ,1991 [99] a montré que les parties aériennes d’Inula viscosa contiennent des 

flavonoïdes, des acides sesquiterpéniques et des triterpènes esters. Les feuilles sont dominées 

par les sesquiterpènes oxygénés et les flavonoïdes. Les fleurs sont riches en monoterpènes, en 

composés aromatiques oxygénés et en hydrocarbures sesquiterpènes. Les racines contiennent 

de nombreux composés que sont l’inuline, l’helénine ou le camphre d’Aunée [97], la 
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Paraffine (Pentacosane) [104] ainsi que 3 sesquiterpènes essentiels : l’alantole, l’alantolactone 

et l’acide allantique [105].    

3.7. Effets thérapeutiques et utilisations diverses 

3.7.1. Effets thérapeutiques 

Inula viscosa est une plante médicinale, anciennement connue pour ses vertus réparatrices, 

sédatives, tonifiantes, revitalisantes et immunologiques. Présente dans toute l’aire 

méditerranéenne , elle est considérée comme une panacée [106]. 

Les feuilles de l’inule visqueuse secrètent un mélange de résines tout au long de la durée de 

leur vie. Ces exsudats se composent de flavonoïdes aglycones ainsi que de nombreux 

terpénoides. Ces exsudats ont une activité allélopathique et un effet inhibiteur vis-à-vis des 

microorganismes phytopathogènes. Ces feuilles sont utilisées en cataplasme pour traiter les 

abcès, la gale [107], les dermatoses, les furoncles, les ulcères, les gerçures. Elles sont aussi 

utilisées comme cicatrisant des plaies cutanées [108, 109]. 

La racine de cette plante est riche en inuline, fructose extrêmement nutritif qui expliquerait 

son usage traditionnel par les femmes, notamment au Maroc,  pour susciter l'appétit mais 

aussi comme un antiémétique [110, 111]. 

En infusion, l'inule visqueuse présente une action hypoglycémiante chez le diabétique. 

L’extrait aqueux de cette plante pourrait aussi jouer un rôle préventif dans le développement 

du diabète sucré par l’amélioration des métabolismes glucidiques, lipidiques et protéiniques 

[112]. 

Elle peut être aussi utilisée comme un antioxydant et antihypertenseur  [113, 114]. 

Les travaux de Bezanger et al. (1990) [115] ont montré que l’hispiduline, qui est un 

flavonoïde présent dans la feuille de l’inule visqueuse, exerce un pouvoir relaxant sur les 

muscles.  

D'autres travaux ont mis en évidence l'activité antiparasitaire et antihelminthique de l'Inula 

viscosa. Cette plante présente aussi des propriétés antifongiques à des concentrations de 10 

µg/mL [47]. 

Le Bornéol, l’Acétate de bornyle et l’Acétate d’isobornyle, utilisés en parfumerie, peuvent 

être isolés à partir des huiles essentielles et des oléorésines de la plante. 

3.7.2 Phytomanagement des sites pollués   

L’inule visqueuse a une grande habilité à pousser dans des sols riches en nickel, en 

magnésium ou en arsenic ce qui lui confère un grand potentiel comme plante bio- 

accumulatrice. En effet, l’étude menée par Conesa et al. (2011) [116], sur l’inule visqueuse se 
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trouvant dans les marais méditerranéens pollués par les déchets miniers, a montré des 

concentrations les plus élevées en métaux et en arsenic parmi les 21 espèces analysées.  

3.7.3. Application dans la lutte biologique  

De par son rôle dans la protection des cultures, l’inule visqueuse est surnommée  "insecticide 

végétal". En effet, grâce à ses caractéristiques allélopathiques, l'inule visqueuse peut être 

utilisée comme plante accompagnante car elle améliore la défense chimique des autres plantes 

cultivées [117]. 

3.7.4. Inhibiteur de corrosion  

Nawafleh et al. (2012) [118] ont montré que l’extrait de l’inule visqueuse inhibe la corrosion 

du cuivre. L’efficacité de l’inhibition atteint 86,49% avec 7mL de l’extrait. Ces auteurs ont 

constaté aussi que le taux d’inhibition augmente avec la concentration de l’extrait et la 

température. 

 3.8. Travaux récents sur l’extraction de l’inule visqueuse   

Dans le but de remplacer les antioxydants synthétiques par des molécules issues de produits 

naturels, des travaux ont été réalisés sur l’inule visqueuse. Plusieurs méthodes d’extraction 

ont été utilisées. Le tableau 3.2 regroupe les différents travaux effectués, dans ce sens, sur 

cette plante. 
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Tableau 3.2. Travaux récents sur l’extraction par solvant des principes actifs d’inule 

visqueuse. 

 

Solvant Conditions opératoires Rendement Références 

Ethanol et 

Méthanol 

S/L=5g / 150 mL 

T ambiante 

t= 48 h 

TP=173,15 mg EAG/gMS 

CE50 = 12,47µg/mL. 

TF= 142,5 mg EC/g 

[119] 

80% Méthanol S/L= 1g/10 mL 

t=24 h 

T=4°C 

TP= 103 mg EAG/g MS 

TF=99 mg EC/g MS 

[120] 

Ethanol S/L= 1g/10 mL 

t=3h 

3 régions Maroc 

Rdt= 13,35-23,9 % 

TP=170-274 mgEAG/g MS 

IC50= 0,28-1,86 mg/mL 

[121] 

Acétate d’Ethyle T ambiante 

S/L= 1g/10 mL 

t=3h 

3 régions du Maroc 

Rdt= 10,5-21,3 % 

TP=140-240 mgEAG/g MS 

IC50=0,18-0,27mg/mL 

80% Méthanol T ambiante 

S/L=1g/10 mL 

t=48 h 

TP=314 mg EAG/gMS 

IC50=125 mg/mL 

[122] 

Eau 

Ethanol 

Acétate d’Ethyle 

S/L=5g /100 mL 

t= 1 h 

T=50°C, 

W=250 rpm 

Rdt=15-21% 

TP=176,9-177,1 mg AGE/ 

gMS 

IC50= 0,28-0,99 mg/mL 

[123] 

75% Acétone 

 

T=40-50°C     H=20-60 %    

d=112-250 μm 
Rdt= 18,1% 

[124] 

Méthanol / 

Ethanol 

 

S/L= 15,9 g/L 

t=8 h                     

H=18,48% 

Rdt = 80,1% et 83,8% 

respectivement 

 

[125] 

96,6% Ethanol S/L=50 g /200 mL 

t= 15 jours 

Rdt=5,49 ± 0,77% 

TP=1,85 ± 0,09 mg/g 

CE50=220,35 mg AO/gDPPH
•
 

[126] 

Méthanol S/L= 15,5g /L 

t=8h 

H=10,26% 

Rdt = 19,92 % 

[127] 

 

 

 

 

 

 

Hexane 

Soxhlet      S/L= 15,5 g/L 

H= 7,46% 

Pression atmosphérique 

t = 7 h 

Rdt = 6,51% 

[128] 

Lit fixe avec circulation en 

continu du solvant S/L = 30 g/L 

H=  7,46% 

Patm 

t=7 h 

Rdt = 5,73% 

[129] 

Acide borique  

0,1 M avec 

addition de 

NaOH 

Autoclave 

T=121° C 

t=15 min 

 

Rdt = 0,485% [130] 
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3.9. Conclusion   

L’inule visqueuse est une plante vivace distribuée dans différentes régions du bassin 

méditerranéen notamment en Algérie. Grace à son potentiel thérapeutique élevé et à sa forte 

abondance, cette plante rudérale a attiré l'attention de nombreux chercheurs qui,  à ce jour, 

continuent  d'extraire et de valoriser au mieux les principes actifs de l'inule visqueuse.  
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4.1. Introduction   

L’extraction de principes actifs à haute valeur ajoutée, à partir de la matière végétale, 

notamment le cas des polyphénols qui suscitent actuellement beaucoup d’intérêt grâce à leur 

pouvoir antioxydant, est une étape très importante dans l'isolement aussi bien que dans 

l'identification des composés phénoliques. En conséquence, beaucoup d'auteurs ont développé 

de nouveaux modes d’extraction et ont étudié l'influence de différentes conditions 

d’extraction sur les rendements d’extraction de composés phénoliques de source végétale. 

4.2. Quelques définitions  

4.2.1. Extraction végétale 

On parle d'extraction végétale lorsque l'on utilise un solvant (Eau, Ethanol, Acétone, Hexane, 

Acétate d'Ethyle...) sur une matière première végétale pour en extraire certains composés ou 

molécules. Le solvant est ensuite éliminé partiellement ou totalement pour obtenir un extrait. 

4.2.2.    Huile essentielle  

Selon la norme AFNOR NF T 75-006, l'huile essentielle est un produit obtenu à partir d’une 

matière première d’origine végétale après séparation de la phase aqueuse par des procédés 

physiques: entraînement à la vapeur d’eau, procédés mécaniques à partir de l’épicarpe 

des Citrus et distillation sèche » [131].  

 4.2.3    Extrait   

Certains composés contenus dans les plantes sont des substances non entraînables par la 

vapeur d'eau et donc absents de l'huile essentielle. Par contre, ils sont extractibles par certains 

solvants organiques.  En utilisant ces solvants, on obtient  des extraits beaucoup plus complets 

renfermant les substances volatiles mais aussi les triglycérides, les cires, les colorants de 

nature lipidique et les substances sapides. Le solvant est ensuite éliminé avec le plus grand 

soin de manière à ne pas faire disparaître les substances les plus volatiles. Par cette méthode 

d'extraction, deux types de produits sont fabriqués : les concrètes, à partir de substances 

végétales fraîches et les résinoïdes à partir de substances végétales sèches. Le terme 

oléorésine désigne indifféremment l'un ou l'autre de ces deux extraits [132]. 

4.3. Facteurs influençant les performances de l'extraction  

4.3.1. La taille des particules 

Tous les auteurs s'accordent sur l'effet généralement positif du broyage sur les opérations 

d'extraction. Le broyage du solide permet d'intensifier les phénomènes de transfert du solvant 

à travers l'augmentation de la surface spécifique (surface d‘échange entre le solvant et le 

solide) mais également la réduction de la distance de pénétration dans le matériau végétal. 

Dans les opérations de transfert de matière par diffusion, le gradient de concentration 
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augmente directement avec la diminution de la taille de la particule et le temps de traversée 

nécessaire intervient généralement proportionnellement au carré de la distance traversée. 

L'opération doit donc être nettement mieux intensifiée à la suite d'un bon broyage [133]. 

Cependant, si les particules sont trop petites, on peut avoir un problème d’évaporation des 

composés volatils et de suppression des éléments actifs. Les particules très fines réduisent la 

perméabilité du lit solide au solvant ce qui entraîne l‘établissement de chemins préférentiels 

bloquant ainsi le processus d’extraction dans des endroits où le solvant ne peut pas circuler 

[131, 134]. 

4.3.2. La nature du solvant 

La taille des molécules de solvant exerce une influence sur la diffusion. Il est également 

question de sélectivité, afin d’extraire le maximum de soluté et le minimum des autres 

constituants du cytoplasme. Le choix du solvant dépend de nombreux paramètres techniques 

et économiques. En résumé, le solvant doit satisfaire les spécifications suivantes [135]: 

 Etre sélectif par rapport aux produits à extraire,  

 Posséder une grande capacité de dissolution,  

 Avoir une température peu élevée pour éviter toute dégradation des constituants 

thermolabiles,  

 Etre non toxique, non inflammable, non explosif, 

 Avoir une volatilité élevée pour éviter les opérations d’évaporation,  

 Avoir une faible viscosité, une faible tension interfaciale et une masse volumique peu 

élevée pour faciliter la diffusion, l’agitation, la séparation mécanique et bien mouiller 

la matrice solide. 

Actuellement, dans le secteur de l'extraction de substances naturelles, les solvants les plus 

utilisés sont l'Hexane, le CycloHexane, le Méthanol et moins fréquemment le 

DichloroMéthane et l'Acétone. Cependant, un grand nombre de ces solvants organiques sont 

inflammables, très volatils et toxiques. Ils posent donc des problèmes de sécurité ainsi que des 

problèmes environnementaux. Les solvants tels que le Méthanol, l'Ethanol, le Propanol, 

l'Acétone, l'Acétate d'Ethyle et l'Eau ainsi que leurs mélanges sont largement utilisés pour 

l'extraction des composés phénoliques. Les mélanges extraient souvent mieux les substances 

ciblées que les solvants purs [136,137].  

Néanmoins, l'Eau, l'Ethanol et leurs mélanges sont les plus couramment utilisés lorsque les 

extraits sont destinés à la consommation humaine car ils sont exempts de toxicité. Ils sont 

ainsi considérés comme des solvants de qualité alimentaire, abondants et peu couteux. 

 



Chapitre 4 : Extraction des composés phénoliques 

51 
 

4.3.3. Le pH du milieu d’extraction 

La polarité de nombreuses molécules varie avec le pH du solvant. Par conséquent, leur 

solubilité peut dépendre également de l'acidité ou de la basicité du solvant. Dans le cas des 

polyphénols, l'acidification est souvent utilisée pour augmenter leur stabilité, améliorer leur 

dissolution, faciliter leur solubilisation et leur diffusion dans la matrice végétale et  favoriser 

la dénaturation des membranes cellulaires.  

L'extraction à différents pH peut permettre de cibler  différents groupes d'une même famille et 

ainsi obtenir des extraits riches en composés ciblés. Aussi, une extraction à pH=6 a permis, à 

partir de fibres d'avoine, d'avoir des rendements intéressants en composés phénoliques. Par 

contre, à pH=10, les acides gras et les protéines ont pu être extraits [138]. 

4.3.4. Le temps et la température 

Ce sont deux paramètres importants que l'on se doit d'optimiser dans toute opération 

d'extraction afin de minimiser le cout énergétique du process. 

L'estimation du temps optimal d'extraction des polyphénols reste controversée. En effet, 

certains auteurs préconisent  de courtes durées d'extraction de 5 à 30 min  [139] alors que 

d'autres auteurs montrent la nécessité  de temps d'extraction plus longs  de 1h à 24 h [140]. 

Cependant, un temps très long peut jouer en la défaveur du rendement d'extraction mais aussi 

de la qualité antioxydante  des extraits. 

En ce qui concerne la température, nous pouvons dire que dans la plupart des cas, les gammes 

élevées de température sont favorables au rendement d'extraction. En effet, l'augmentation de 

la température permet la réduction de la viscosité du solvant ce qui induit une bonne 

pénétration de celui ci dans la matrice végétale. En outre, la chaleur conduit non seulement 

vers une meilleure solubilité des composés mais aussi vers une augmentation des coefficients 

de diffusion. De plus, les parois cellulaires sont rendues plus perméables par l'apport de 

chaleur [140, 141]. 

Cependant, il y a lieu de signaler qu'une température excessive peut provoquer une 

dénaturation des produits à extraire mais aussi affecter la stabilité des composés phénoliques  

[142-145]. 

4.3.5. L'agitation 

Elle permet la mise en suspension des particules de solide dans le solvant mais aussi 

l'homogénéisation du milieu considéré. L'agitation permet de réduire la résistance au transfert 

de solutés au niveau de l'interface solide-liquide (couche limite) et d'augmenter le coefficient 

de transfert. Si l'agitation est maintenue durant une longue période, elle va favoriser les chocs 
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entre les différentes particules et permettre ainsi l'éclatement de certaines cellules qui vont 

libérer leur contenu cellulaire dans le milieu [131]. 

4.3.6. Le rapport solide/liquide 

Plus ce rapport est faible et meilleure serait l'extraction des polyphénols. Ce ratio pourrait être 

diminué en jouant sur le volume de solvant. Cependant, augmenter le volume de solvant, 

hormis les considérations relatives à sa toxicité, pourrait influencer le cout économique et 

énergétique de l'extraction, diluer le soluté et allonger la procédure d'extraction puisque 

l'élimination  du solvant en fin de process serait plus longue. 

 Cependant, des rapports solide/liquide trop élevés pourraient induire une saturation du soluté 

dans le solvant et diminuer la pénétration du solvant dans le matériau végétal [146]. 

4.3.7. Le soluté   

Le soluté à extraire influe sur la diffusion de par sa structure moléculaire, sa taille, sa 

localisation, sa répartition et ses liaisons dans la matière végétale avec d’autres composés. Il a 

été montré que la vitesse de diffusion diminue quand la taille moléculaire augmente. Les 

substances à extraire, localisées à l’intérieur des cellules, se présentent sous forme libre alors 

que celles qui participent à la structure sont liées à d’autres composés. Leurs concentrations 

varient selon les conditions climatiques de croissance, les conditions de récoltes, l’état de 

maturité et le conditionnement. 

4.3.8. L'humidité  

En règle générale, les matières végétales sont séchées pour faciliter leur conditionnement et 

leur stockage. Un surplus d’humidité peut donc détériorer le substrat. De plus, lors de 

l’utilisation de solvants hydrophobes, la diffusivité est inversement proportionnelle à la teneur 

en eau du solide. 

4.4. Les différentes méthodes d'extraction 

4.4.1. Les techniques d’extraction conventionnelles  

a. L'extraction solide-liquide par solvant [147-149]  

L’extraction solide-liquide est le mode d’extraction le plus utilisé pour l’extraction des 

composés phénoliques [147]. Elle est réalisée par contact intime entre le solide et le solvant. 

Le transfert de matière est non stationnaire grâce à la concentration du soluté dans le solide 

qui varie sans interruption. Ce transfert passe par différentes étapes: 

 la diffusion du solvant au sein de la matrice solide, 

 la dissolution du soluté dans le solvant, 

 la diffusion du soluté dissous dans le solvant de la matrice solide vers la surface, 
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 le transfert par convection ou diffusion du soluté contenu dans la solution près du 

solide vers la masse restante du solvant. 

Dans le cas de la plupart des végétaux, c’est l’étape de transfert du solvant à travers la matrice 

solide qui constitue l’étape limitante [132].  

Pour la thermodynamique, le corps solide est un mélange homogène à l'équilibre. L’apport 

d’une énergie thermique et mécanique crée un déséquilibre. Les molécules actives présentes 

dans la plante (soluté) diffusent alors vers l’extérieur sous l’effet du gradient de concentration 

en soluté entre la solution au voisinage intime de la phase solide (plus concentrée) et la phase 

liquide. L’opération s’achève quand les concentrations des deux côtés deviennent égales 

[132]. 

Les opérations d’extraction solide-liquide regroupent plusieurs méthodes. 

a.1. L’enfleurage et la macération à chaud [150]  

L'extraction par enfleurage est un procédé très peu employé de nos jours et ressemble à 

l'extraction par solvant. On considère deux types d'enfleurage, l'enfleurage à froid et 

l'enfleurage à chaud. 

L'enfleurage à froid consiste à mettre en contact les fleurs avec de la graisse animale que l'on 

aura au préalable étalée sur un châssis en bois. La graisse va alors absorber l'huile essentielle 

de la fleur. On répète cette technique durant plusieurs jours jusqu'à ce que la graisse soit 

saturée d'huile essentielle. Ensuite, on récupère les graisses parfumées appelées 

« pommades » et on les traite avec de l'alcool pour en extraire les molécules odorantes. Puis, 

la graisse, appauvrie en essence, est recueillie par filtration. L'alcool s'évapore ne laissant 

alors que l'huile essentielle que l'on appelle, comme pour l'extraction par solvant, « absolue » 

et qui est d'une très grande qualité olfactive. Ce procédé est réservé aux plantes extrêmement 

délicates comme le jasmin ou la violette.  

L'enfleurage à chaud est quant à lui un moyen d'extraction utilisé pour des plantes moins 

fragiles comme la rose, la fleur d'oranger ou le mimosa dont l'extraction à froid n'est pas 

suffisante pour extraire toute l'essence.  

On fait macérer les plantes dans de la graisse pure, à 60 degrés et on les laisse infuser pendant 

environ deux ou trois jours. On filtre ensuite ce mélange pour séparer les fleurs et la graisse . 

On obtient ainsi la pommade. Puis, on effectue la même étape qu’avec l’enfleurage à froid 

afin d’obtenir un absolu, c’est à dire qu’on effectue un lavage avec de l’alcool avant de laisser 

évaporer le tout. 

 



Chapitre 4 : Extraction des composés phénoliques 

54 
 

 a.2. L'extraction par expression [150] 

Ce procédé s’applique aux huiles citronnées et agrumes (bergamote, citron, mandarine, 

orange…). Dans ce cas, les écorces ou zestes sont tout simplement pressés par une machine 

(quelquefois à la main) pour en recueillir les essences. Le produit obtenu se nomme «essence» 

et non «huile essentielle» car aucune modification chimique liée à la vapeur d'eau n'a eu lieu. 

b.  La distillation à la vapeur et ses variantes  

L’hydrodistillation et ses variantes reposent sur le même principe : entraînement des 

constituants volatils du matériau végétal par la vapeur d'eau. La différence entre ces procédés 

réside dans le degré de contact entre l'eau liquide et le matériau végétal [151]. 

b.1.  L'hydrodistillation   

L’hydrodistillation  (figure 4.1) consiste à porter à ébullition, généralement à pression 

atmosphérique, un mélange de composés organiques et d'eau. La chaleur permet l’éclatement 

et la libération des molécules odorantes contenues dans les cellules végétales. La vapeur, 

chargée de l'essence de la matière première distillée, se condense dans le serpentin de 

l'alambic avant d'être récupérée dans un essencier. La condensation de ce mélange gazeux 

provoque sa séparation en deux phases: une phase organique huileuse et très odorante appelée 

"huile essentielle" et une phase aqueuse, odorante, appelée "eaux aromatiques" [152]. 

 
Figure 4.1 : Schéma descriptif de l’hydrodistillation [152].  

 

b.2. L'entraînement à la vapeur d’eau ascendante et descendante   

 L'entraînement à la vapeur d'eau [153]  

 Dans cette technique la matière végétale à traiter n’est pas en contact direct avec l’eau (figure 

4.2). De la vapeur d’eau fournie par une chaudière traverse la matière végétale située au-
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dessus d’une grille. Durant le passage de la vapeur à travers le matériel, certaines cellules 

éclatent et libèrent l’huile essentielle qui est vaporisée sous l’action de la chaleur pour former 

un mélange «eau + huile essentielle». Le mélange est ensuite véhiculé vers le condenseur et 

l’essencier avant d’être séparé en une phase aqueuse et en une phase organique. L’absence de 

contact direct, entre l’eau et la matière végétale puis entre l’eau et les molécules aromatiques, 

évite certains phénomènes d’hydrolyse ou de dégradation pouvant nuire à la qualité de l’huile. 

 

Figure 4.2: Schéma descriptif de l’entrainement à la vapeur d’eau [153]. 

 L'hydrodiffusion  

Contrairement à l’extraction par entraînement à la vapeur d’eau, l’hydrodiffusion  (figure 4.3) 

fait passer la vapeur de haut en bas à travers la matière végétale, diminuant ainsi le temps de 

distillation de 30% et augmentant le rendement de l’extraction. Cependant, la composition des 

produits obtenus est légèrement différente. L'huile essentielle obtenue avec ce procédé 

contient des composés non volatils ce qui lui vaut une appellation spéciale: « essence de 

percolation ». 
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Figure 4.3: Schéma descriptif de l’hydrodiffusion [150]. 

 

4.4.2. Les nouvelles techniques d’extraction   

a. L'extraction par des fluides supercritiques  (EFS) 

Le fluide supercritique le plus utilisé est le dioxyde de carbone [154]. Le CO2 est 

thermodynamiquement stable, insipide, inodore et incolore. Il est ininflammable mais peut 

être asphyxiant à haute concentration. Son point critique est de Pc = 73,6 bar et Tc = 31,4 °C. 

Dans cet état, l’extrait devient insoluble dans le CO2 et précipite au fond de l’enceinte. Le gaz 

carbonique est ensuite liquéfié et peut être à nouveau utilisé (figure 4.4).  

 

 

Figure 4.4 : Principe d’extraction au CO2 supercritique [154]. 
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L’extrait récupéré ne contient aucune trace de solvant résiduel qui est facilement éliminé sous 

forme gazeuse. Le CO2 est ensuite recyclé et ramené à l’état supercritique. Afin d’extraire les 

composés les plus volatils dont la composition est de type « huiles essentielles », on utilise 

des pressions d’extraction modérées (entre 80 et 100 bar). A des pressions plus élevées (200 à 

280 bar), on extrait également des composés plus lourds dont la composition est de type « 

concrètes ». 

L’extraction aux fluides supercritiques, le plus souvent du CO2, permet d'extraire des 

substances odorantes peu volatiles et plus particulièrement les matières sèches qui sont 

récalcitrantes aux méthodes d'extraction traditionnelles. De ce fait, elle a été utilisée pour 

extraire les composés aromatisants de nombreux aliments comme des épices [155] , du riz 

[156],  de diverses boissons [157] et du café [158]. 

En outre, le CO2 ne pollue pas et est inoffensif car il est recyclé à l'intérieur du système. Les 

huiles essentielles extraites de cette manière ont l'avantage d'éviter la dégradation thermique 

associée à la distillation à pression atmosphérique. L'avantage, bien sûr, c'est qu'aucun résidu 

de solvant ne reste, puisque, aux pressions et températures normales, le CO2 revient 

simplement à l'état gazeux et s'évapore. 

b. L'extraction assistée par micro-ondes (EAM)  

Depuis 1986, avec les travaux de Ganzler et al. [159], de nombreuses matrices dont la matière 

végétale ont été soumises à une extraction assistée par micro-ondes.  

Le principe de cette méthode repose sur l'effet direct des micro-ondes sur les molécules par 

conduction  ionique et rotation de dipôle. De ce fait, le transfert de chaleur n’a plus lieu de 

l’extérieur vers l’intérieur de la matière végétale mais dans le sens inverse.  Les deux 

phénomènes de transfert, de chaleur et de matière, ont lieu dans la même direction. Ceci serait 

à l’origine de l’accélération du procédé et de l’augmentation des rendements [160]. 

La puissance et le temps d'extraction, pour les produits naturels sont dans la gamme de 25 à 

750 W et 30s à 10 min, respectivement [147]. Ganzler et al. [161] citent, comme avantages 

généraux de cette technique, son fort rendement d’extraction, sa rapidité d’exécution ainsi que 

son coût réduit. L’extraction par micro-ondes regroupe plusieurs procédés. Ils découlent des 

différents procédés d’extractions classiques mais dont la source de chauffage est remplacée 

par les micro-ondes [153]. 

 Entraînement à l’air assisté par micro-ondes,  

 Hydrodistillation assistée par micro-ondes,  

 Hydrodiffusion assistée par micro-ondes,  
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 Extraction sans solvant assistée par micro-ondes,  

 Entraînement à la vapeur assisté par micro-ondes.  

c. L'extraction par fluide pressurisé (EFP) 

L’extraction par fluides pressurisés (EFP) est aussi connue sous le nom d’extraction accélérée 

par fluide, extraction augmentée par solvant ou extraction par solvant à haute pression [162] 

L’extraction à haute pression permet de maintenir le solvant sous forme liquide, au-delà de 

son point d’ébullition et facilite l’extraction des molécules [163].   

Cette méthode permet de réduire les temps d’extraction et la quantité de solvant utilisée [147].  

Concernant les extractions de composés polaires, la PFE est une alternative à la EFS [164]. 

Les températures élevées d’opération augmente la solubilité des molécules et donc les 

rendements mais, peuvent dégrader les molécules thermolabiles [147,163].  

d. L'extraction assistée par ultrasons (EAU) 

L'extraction assistée par ultrasons (20-100kHz) a suscité beaucoup d'intérêt au cours des 

dernières années en raison de ses nombreux avantages dans la récupération de composés  à 

partir de différents matrices végétales et ce, par rapport aux méthodes classiques d'extraction. 

C'est une technique émergente trois plus rapide qu'une extraction simple par solvant [147]. 

Facile à mettre en œuvre, elle consomme peu de solvant et d'énergie [165]. 

En effet, lors d'une extraction solide-liquide assistée par ultrasons, l'échantillon est immergé 

dans le solvant et est soumis à l'action des  ultrasons. Cette technique peut être utilisée pour 

l’extraction des composés aromatiques ou des essences de plantes, mais elle a surtout été 

développée pour l’extraction de certaines molécules ayant un intérêt thérapeutique [166, 167]. 

Pendant la sonication, les ondes sonores utilisées induisent des vibrations mécaniques dans le 

solide, le liquide ou le gaz, à travers une succession de phases d’expansion et de compression, 

comme au cours d’un phénomène de cavitation.  Les bulles naissantes sont capables de croitre 

au cours de phases de dépression et de diminuer en taille au cours de cycles de compression. 

Lorsque la taille des bulles atteint un point critique ( à la fin d'un cycle de décompression), 

leur effondrement a lieu au cours du cycle suivant de compression. Il en résulte  une 

implosion violente qui libère de grandes quantités d'énergie. La température et la pression, au 

moment de l'effondrement, peuvent atteindre respectivement 5000K et 50MPa [168]. 

Si ces bulles se situent près d’une surface solide, alors le dégonflement sera asymétrique, ce 

qui produira des jets de liquide ultra-rapides (figure 4.5). 
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Figure 4.5: Schéma de la cavitation ultrasonore [169]. 

e. L'ultrafiltration (UF) [147]  

Les procédés de séparation par membrane, tels que l’ultrafiltration (UF)  ont été utilisés, 

récemment, pour la séparation et la purification de polyphénols. L'ultrafiltration dépend 

principalement de la taille des particules des composés présents dans le mélange. La source 

d'entraînement pour le transport à travers la membrane est la différence de pression entre les 

membranes. Cette méthode fonctionne habituellement à 2-10 bars. Les membranes 

d'ultrafiltration peuvent séparer les molécules avec des gammes de poids moléculaire allant  

plus de 3000 Da  jusqu'à 100 kDa. 

f. L'extraction assistée par enzymes (EAE) 

L'utilisation des enzymes (pectinase, cellulase) peut être considérée comme une technique 

alternative qui permet une destruction des cellules à température ambiante ou à température 

modérée (<45⁰C) [170]. Cette technique est utilisée pour faciliter l'extraction aqueuse des 

huiles de plantes mais aussi pour extraire des inulines des racines de chicorée, pour faciliter 

l'extraction du jus de pommes et dans plusieurs autres extractions [171]. 

Les inconvénients majeurs de l'extraction enzymatique sont notamment le temps de traitement 

souvent très long, la non disponibilité sur le marché de certaines enzymes et son cout qui reste 

élevé comparativement au cout des autres traitements. 

g. L'extraction par effet de traitement par champs électriques pulsés (CEP)[172]  

Le traitement par champs électriques pulsés est un traitement non-thermique sélectif de très 

courte durée, généralement de quelques microsecondes à quelques millisecondes. Le 

mécanisme d’action des champs électriques pulsés est basé sur la théorie de 
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l’électrocompression de la membrane cellulaire. Selon cette théorie, lorsque la cellule est 

placée dans un milieu extérieur, des charges de signes opposés apparaissent de part et d’autre 

de la membrane cellulaire. L’application d’un champ électrique pulsé d’une intensité  

donnée engendre l’accumulation de charges sur les surfaces membranaires et l’augmentation 

du potentiel transmembranaire de la membrane cellulaire. L’attraction entre les charges de 

signes opposés accumulées de part et d’autre de la membrane cellulaire provoque une 

compression de cette dernière, une force élastique tend à s’opposer à cette 

électrocompression. Lorsque les champs électriques pulsés appliqués dépassent une valeur 

critique, la force électrocompressive devient supérieure à la force élastique, on assiste alors à 

l’apparition de pores au niveau de la membrane cellulaire, l’électroporation est supposée être 

encore réversible. Mais au-delà d’une intensité de champs électriques pulsés encore plus 

grande, ainsi que pour de longues durées de traitement, on assiste à une intensification de la 

perméabilisation et à une destruction irréversible de la membrane cellulaire. Les champs 

électriques pulsés peuvent améliorer considérablement l’efficacité des procédés et la qualité 

des produits du fait de l’impact sur les membranes cellulaires. 

h. L'extraction par détente instantanée contrôlée (DIC) [173] 

La technologie DIC consiste en un traitement thermique de courte durée sous haute pression 

et haute température suivie d’une détente très rapide vers le vide (figure 4.6).  

 

Figure 4.6: Schéma d’une unité de Détente Instantanée Contrôlée (DIC) et son cycle de 

traitement [150]. 

 

Ce passage provoque une forte baisse de pression au voisinage du produit. La faible pression 

relative en vapeur d’eau, proche de la pression du vide, implique une autovaporisation. Cette 
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vapeur produit une force mécanique capable de causer des déformations structurales du 

produit dont l’amplitude dépend des propriétés rhéologiques du produit qui sont fonction de 

son degré d’humidité et de sa température [174]. Cette technique comporte les étapes 

suivantes : 

- élévation de température et de pression : Il s’agit de porter une substance à 

une température comprise entre 100°C et 120°C tout en élevant la pression 

généralement jusqu’à 4 ou 5 bars pendant quelques secondes seulement, 

- chute abrupte vers le vide : Après une phase de stabilisation, le vide est fait dans la 

chambre du réacteur DIC. La structure moléculaire de la substance est modifiée, le 

résultat visible est une expansion de la substance traitée, par effet de "puffing". 

- retour à la pression et à la température ambiante. 

Le tableau 4.1 met en évidence quelques  avantages et inconvénients des techniques 

classiques et alternatives d'extraction.  

4.5. Résumé des avantages et inconvénients des différentes méthodes d’extraction des 

métabolites du substrat végétal 

Les méthodes mentionnées aux points 4.4.1 et 4.4.2 présentent toutes des avantages et des 

inconvénients (tableau 4.1). Le choix de la méthode utilisée doit les prendre en considération, 

en fonction de la biomasse à extraire, des métabolites désirés et des moyens mis à disposition. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

http://fr.wikipedia.org/wiki/Temp%C3%A9rature
http://fr.wikipedia.org/wiki/Bar_(unit%C3%A9)
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Tableau 4.1:Etude comparative entre les extractions conventionnelles  et quelques 

méthodes innovantes d’extraction. 

Méthode Avantages Inconvénients 
Macération  Le solvant n’est pas nécessairement 

chauffé d'où conservation des 

molécules thermosensibles 

 Nécessite souvent plusieurs heures 

d’extraction, 

 Nécessite des particules de petite taille, 

 Toxicité des solvants en fonction des 

molécules à extraire, 

 Phénomène de saturation : grandes 

quantités de solvants nécessaires. 

Hydrodistillation Solvant : eau (liquide ou vapeur) Nécessite souvent plusieurs heures 

d’extraction, 

Nécessite des particules de petite taille. 

 Perte des composés 

thermolabiles/volatiles.  

Phénomène de saturation : grandes 

quantités d’eau nécessaires. 

Extraction par 

fluide pressurisé 

(EFP) 

Réduction de la quantité de solvant 

utilisé,  

Réduction du temps d’extraction.  

Pressions d’opération élevées. 

Température élevée : dégradation des 

composés thermolabiles. 

Extraction par 

des fluides 

supercritiques 

(EFS)  

Méthode sélective,  

Obtention de composés de grande 

pureté. 

Coûts d’investissements, Pressions 

d’opération élevées, Température 

généralement élevée : dégradation des 

composés thermolabiles. 

 

Extraction 

assistée par 

ultrasons  (EAU) 

Facile à mettre en œuvre, 

Peu consommatrice de solvant et 

d'énergie, 

Température suffisamment basse 

pour préserver les molécules 

thermolabiles. 
Augmentation du rendement 

d'extraction, 
Temps d’extraction réduit. 

Déclin de la puissance avec le temps,  
Distribution non uniforme de l’énergie,  

Problème de répétabilité et de 

reproductibilité lors de l’utilisation de 

sonde à ultrasons,  

Problème non observé avec un bain à 

ultrasons, 

Moins efficace sur des cellules rondes. 

 

Extraction 

assistée par 

microondes 

(EAM) 

Augmentation de la pureté des 

extraits, 

Réduction du volume de solvant,  
Rendement élevé, 

Temps d'extraction réduit, 

Méthode écologique   

Coûts d'investissement élevés, 

L'élévation de la température de la cellule 

végétale peut détruire certaines molécules 

thermolabiles d’intérêts pour l’industrie. 

Extraction par 

détente 

instantanée 

contrôlée (DIC)  

Extraction rapide et flexible, 

Extrait obtenu de bonne qualité car 

absence de dégradation thermique 

et de solvant résiduel, 

Réduction des rejets de solvants, 

d'eau usée et de matières 

résiduelles,  

Réduction de la consommation 

énergétique nécessaire à l'extraction 

des huiles essentielles. 

 

Risque de dénaturation des composés 

thermolabiles. 
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Méthode Avantages Inconvénients 
Extraction 

Extraction 

assistée par 

enzymes (EAE) 

Augmente l’accessibilité des 

Augmente l’accessibilité des 

extractibles, Hydrolyse de la 

cellulose permet l'obtention de  

sucres cellulosiques fermentables. 

Prix des enzymes,   

Prix des enzymes 

Deux étapes sont nécessaires : Hydrolyse 

de la cellulose puis extraction avec des 

solvants. 

Extraction par 

effet de 

traitement par 

champs 

électriques 

pulsés (CEP) 

Extraction sélective. 

Courte durée d’extraction  

Technique respectueuse de 

l’environnement puisqu’elle 

nécessite peu d’énergie et aucun 

intrant chimique. 

Pas de dégradation de molécules 

thermosensibles. 

Cette technique conduit à l’irréversibilité 

des pores ce qui aboutit à l’extraction des 

composés cellulaires mais aussi à la mort 

des cellules et l’inactivation des 

microorganismes. 

Ultrafiltration Rapide et moins consommatrice 

d’énergie 

Respectueuse de l’environnement 

Séparation des composés 

phénoliques de haut poids 

moléculaire 

Procédé qui manque de maturité technique 

pour l’extraction de composés 

phénoliques. 

 

Les besoins d' utilisation des huiles essentielles et extraits de plantes dans de nombreuses et 

diverses industries sont tellement massifs et croissants qu'il est indispensable d'agir en vue 

d'aboutir à des produits de la plus haute qualité dépourvus de toute trace de solvant organique 

et d'aller vers l'utilisation d'une technique d'extraction préservant les composés thermolabiles 

et volatils, de bonne sélectivité et de faible coût ainsi de bon contenu environnemental. 

4.6. Travaux récents dans le domaine d’extraction des polyphénols par solvant   

Différents travaux sur l’extraction solide-liquide des composés phénoliques à partir de 

substrats végétaux on été rapportés dans la littérature. Un recensement des études du 

département de génie chimique de l’ENP ainsi que ceux issus des publications récentes est 

donné dans le tableau 4.2. Cette étude a permis de construire une base de données pour le 

choix de l’intervalle de variation des paramètres technologiques en vue d’optimiser le 

rendement d’extraction en composés phénoliques.  
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Tableau 4.2:Travaux récents sur l’extraction solide-liquide des composés phénoliques. 

Plante Solvant Conditions 

Opératoires 

Rendement, Teneurs en composés 

phénoliques et Pouvoir antioxydant 

 

Références 

Garcinia 

mangostana 

Eau t=10 min 

T=100 °C 

S/L= 250 g / L 

TP=219,37 mg EAG/g MS , IC50 = 350 

μg/mL 

[175]  

Clitoria ternatea TP= 76,90 mg EAG/g MS, IC50=760 

μg/mL 

 

Ardisia colorata TP= 42,27 mg EAG/g MS , IC50 = 520 

μg/mL 

 

 

 

Syzygium 

cumini 

TP= 47,44 mg EAG/g MS,  IC50=460 

μg/mL 

 

Plantes 

comestibles 

coréennes 

Methanol t= 3 jours 

T= 30∘C 

 

TP= 35,83-262,56 mg EAG/ g MS 

IC50 = 37-188 μg/mL 

[176] 

Gracilaria 

bursa-pastoris 

Ethanol t=4h 

S/L=200  g/ L 

T ambiante 

 

TP=142.26 g EAG/ g MS 

IC50=85 μg/mL 

[177] 

 
Eau TP=79.43 mg EAG/g MS 

Acacia nilotica 

(L.) Del 

20% Eau-

80% 

Ethanol 

T=72 h 

S/L=100 g/L 

T= 25 °C 

w=200 tr/min 

IC50=375,5, 486,5 et 1105 μg/mLl Pour 

les extraits de feuilles, de gousses et 

d'écorce respectivement 

[178]  

Moringa 

peregrina 

(Forssk.) Fiori 

Hexane 

 

t=16 h. 

S/L=200 g/ L 

T=60°C 

Rdt = 16,1% % pour l’extrait de graines  

et 6,6% pour l’extrait des feuilles 

[179] 

Acétate 

d’Ethyle 

Rdt= 6,8% pour l’extrait de graines et 

5,3% pour l’extrait des feuilles 

Méthanol Rdt= 3,6% % pour extrait de graines et 

4,2% pour l’extrait des feuilles 

Kola Nuts (Cola 

nitida Vent. 

Schott & Endl.) 

50% 

Ethanol-

50% Eau 

50% 

t= 3 h 

T ambiante 

S/L =10 g/L 

TP= 350 mg EAG/ g MS 

TF= 1460 mg EQ/ g MS 

TC= 264,33 mg EC/ g MS 

[180] 

 Maca 

(Lepidium 

Meyenii)  

41% 

Ethanol-

59% Eau 

t= 97 min 

S/L=  42g/ L 

 

TP=19,61 mg/g MS [181] 

 

Carica papaya 

 

Eau 

t= 20 min 

S/L= 75 g/L 

T= 70 ◦C 

TP=11,97  mg EAG/ g MV [182] 

voandzou 

(Vigna 

subterranea (L.)  

Verdcourt 

(différentes 

variétés) 

Acétone-

Eau-

Acide 

Acétique 

(70% : 

29,5% : 

0,5%) 

S/L= 0,2 g/mL 

t=24 h 

T= 4°C 

TP = 0,046-4,536 mg EAG/g MS [183] 

Graines 

Arisarum 

Vulgare 

70% 

Méthanol- 

30% Eau 

t= 72 h 

 

TP = 12,34 mg EAG/g M.S 

TF= 3,47g EQ/g M.S 

DPPH= 9,9 mg EVC/  g M.S 

[184] 

Mandarine 

(Ecorces) 

50% 

Ethanol -

50% Eau 

d <1 mm 

S/L= 100 g/L 

t=60 min 

T =60°C 

C= 0,705 g EAG/L 

IC50 =201 μg/mL 

[185] 

https://www.researchgate.net/publication/288353492_Optimization_of_polyphenols_extraction_from_Maca_Lepidium_Meyenii_leaves_by_response_surface_methodology?_iepl%5BgeneralViewId%5D=d9v1oquahj3yyE3BYoAYEa4TZTBP0RJvbsZR&_iepl%5Bcontexts%5D%5B0%5D=searchReact&_iepl%5BviewId%5D=qsHXgL991c9CjHUHfxoMcrL0iV1bseapVEZB&_iepl%5BsearchType%5D=publication&_iepl%5Bdata%5D%5BcountMoreThan20%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BinteractedWithPosition1%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BwithoutEnrichment%5D=1&_iepl%5Bposition%5D=1&_iepl%5BrgKey%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BtargetEntityId%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BinteractionType%5D=publicationTitle
https://www.researchgate.net/publication/288353492_Optimization_of_polyphenols_extraction_from_Maca_Lepidium_Meyenii_leaves_by_response_surface_methodology?_iepl%5BgeneralViewId%5D=d9v1oquahj3yyE3BYoAYEa4TZTBP0RJvbsZR&_iepl%5Bcontexts%5D%5B0%5D=searchReact&_iepl%5BviewId%5D=qsHXgL991c9CjHUHfxoMcrL0iV1bseapVEZB&_iepl%5BsearchType%5D=publication&_iepl%5Bdata%5D%5BcountMoreThan20%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BinteractedWithPosition1%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BwithoutEnrichment%5D=1&_iepl%5Bposition%5D=1&_iepl%5BrgKey%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BtargetEntityId%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BinteractionType%5D=publicationTitle
https://www.researchgate.net/publication/288353492_Optimization_of_polyphenols_extraction_from_Maca_Lepidium_Meyenii_leaves_by_response_surface_methodology?_iepl%5BgeneralViewId%5D=d9v1oquahj3yyE3BYoAYEa4TZTBP0RJvbsZR&_iepl%5Bcontexts%5D%5B0%5D=searchReact&_iepl%5BviewId%5D=qsHXgL991c9CjHUHfxoMcrL0iV1bseapVEZB&_iepl%5BsearchType%5D=publication&_iepl%5Bdata%5D%5BcountMoreThan20%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BinteractedWithPosition1%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BwithoutEnrichment%5D=1&_iepl%5Bposition%5D=1&_iepl%5BrgKey%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BtargetEntityId%5D=PB%3A288353492&_iepl%5BinteractionType%5D=publicationTitle
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Tableau 4.2: Travaux récents sur l’extraction solide-liquide des composés phénoliques (Suite). 

Plante Solvant Conditions 

Opératoires 

Rendement, Teneurs en composés 

phénoliques et pouvoir antioxydant 

 

Références 

Artichaut 

(Cynara 

scolymus L.) 

100% Eau 

70% 

Ethanol 

70% 

Méthanol 

70% 

Acétone 

dans 

l’Eau 

*Macération: 

t=2,5 h (2fois) 

S/L= 33-100 g / L 

T ambiante 

*Décoction: 

t=30min 

S/L= 25-50 g/L 

T ébullition 

En moyenne 

Décotion : 

Rdt : 17,34% 

TP=17,53 mg EAG/g MS 

TF=6,6 mg EQ/g MS 

Macération: 

Rdt  : 15,64% 

TP= 19,88 mg EAG/g MS 

TF = 8,25 mg EQ/g MS 

[186] 

Limnophila 

aromatica 

Ethanol 

 

S/L= 18 g / L 

t= 5 min 

TP = 40,5 mg EAG/g MV 

TF = 31,11 mg EQ/g MV 

[187] 

Résidus de vitex 

agnus-castus 

 

Méthanol 

 

 

 

 

Cd 1: t=180min 

S/L=100 g/L 

TP = 40,5 mg EAG/g MS [188] 

Cd2 : t=360 min 

S/L=100 g/L 

TF= 31,11 mg EC/g MS 

 

Cd3: t=360min 

S/L= 300 g/L 

AAO= 178,5 μl extrait /μg DPPH 

Ethanol Cd 4 : t= 180 min 

S/L=200 g/L 

AN = 0,62 mg EM /g MS 

Pellicules 

d’arachide 

50% 

Ethanol 

50% Eau 

T= 1h 

S/L= 250 g/L 

d<2mm 

TP= 230 mg EAG/ g M.S 

 

[189] 

Pequi (Caryocar 

brasiliense 

Camb.) 

Eau t=1h  , T=25°C TP =265 µg EAG./ mL d’extrait [190] 

Ethanol t=24h  , T=40°C TP= 259  µg EAG./ mL d’extrait 

 

 

Satureja 

calamintha 

Méthanol 

 

t=30min 

S/L=100 g/L 

Rdt = 8,58% 

TP=2,968mg EAG/g M.S                             

TF= 1,280 mg EC /g M.S        

CE50=2075µg/mL 

[191] 

Eau 

t= 2h 

S/L=200 g/L 

Rdt=  22,19% 

TP=12,6mg EAG/g M.S                                        

TF= 3,131mg EC/g M.S                                     

 CE50 =1876 µg/mL 

 

 

 

 

Santolina 

chamaecypariss

us 

Eau 

t=20min 

S/L=100 g/L 

T=100°C 

TP=73,84  mg EAG / g d’extrait 

TF=12,81  mg EC / g d’extrait 

IC50 = 22,64 µg/mL 

[192] 

80% 

Méthanol 

-20% Eau 

t=24h 

S/L=100 g/L 

T ambiante 

 

TP= 105,88  mg EAG / g d’extrait.                       

 TF= 20,99 mg EC / g d’extrait 

IC50 = 16,65 µg/mL 

Bois de 

châtaignier 

40% 

Ethanol-

60% Eau 

T=80°C  TP= 209 mg/ EAG/g  MS [193] 

Marc de café 60% 

Méthanol-

40% Eau 

t=1,5 h 

S/L= 25g/L 

 

TP=16 mg EAG/g MS [194] 
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Tableau 4.2: Travaux récents sur l’extraction solide-liquide des composés phénoliques (Suite). 

 

Plante Solvant Conditions 

Opératoires 

Rendement, Teneurs en composés 

phénoliques et pouvoir antioxydant 

 

Références 

Canavalia 

ensiformis et 

Canavalia 

gladiata 

Méthanol t= 48 h 

S/L= 100g/L 

T=50°C 

Canavalia gladiata: 

TP=221.3 mg EAG / g MS 

TF=48.15 mg EC/g MS 

IC50= 59 μg/mL                           

Canavalia ensiformis:                                 

TP= 245,5 mg EAG/g MS 

TF=29,3 mg EQ/g MS 

IC50= 34,35 μg/mL 

[195] 

Tephrosia 

purpurea  Linn. 

Leguminosae 

Eau S/L=500 g/L 

T=100°C 

t=2h 

TP =94,4 mg EAT/ g MS 

TF =9,1 mg EC/g MS 

[196] 

70% 

Méthanol-

30% Eau 

S/L=100 g/L 

T=100°C 

t=2h 

TP= 184,4 mg EAT/ g MS                           

TF= 15,6  mg EQ/ g MS 

Variété de raisin 95% 

Méthanol 

– 5% 

Acide 

Formique 

t= 3 jours 

S/L= 0,5 g/mL  

 

 

TP= 614-1079 mg/L 

 

[197] 

Dattes variété 

Ghars 

(Kimri I et 

Tmar). 

80% 

Méthanol- 

20% Eau 

 

t=5h 

T=23°C 

TP= 89,214 mg EAG/g MS au stade 

Kimri I et 0,422 mg EAG/g MS  au 

stade Tmar. 

[198] 

Euterpe oleracea 

(fruits) 

70%  

Ethanol-

30% Eau 

[HCl] =0.074 mol/L 

T = 58 °C. 

TP= 4,64 mg EAG/ g MS 

 

[199] 

Inule visqueuse 

 

75% 

Acétone-

25% Eau 

 

d=112μm 

S/L=27g/L 

T=47°C 

Taux humidité= 4% 

Rdt= 18,1% 

I= 92% pour 60 µg / mL d’extrait 

[200] 

Méthanol 

/ Ethanol 

 

Dans un Soxhlet 

t= 8h 

S/L= 16g/L 

Taux humidité=18.48% 

Rdt = 80,1% et 83,8% pour méthanol et 

éthanol respectivement 

 

[201] 

Méthanol t= 8h 

S/L= 15g/L 

Taux humidité=10,26% 

Rdt = 19,92 % de M.S 

[202] 

 

Hexane 

Dans un Soxhlet 

T= 7h 

S/L= 0,015 g/mL 

Taux humidité = 7,46%, 

Patm 

Rdt = 6,51% de M.S 

      [203] 

 

lit fixe avec circulation 

en continu du solvant 

t= 7h 

S/L = 30 g/L 

Taux humidité =  7,46% 

Patm 

Rdt = 5,73% de M.S 
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4.7. Conclusion   

Les procédés innovants d'extraction sont très prometteurs pour l'extraction de principes actifs 

à partir des végétaux. Cependant, la plupart de ces nouvelles techniques d'extraction ne sont 

encore conduites avec succès qu'à l'échelle laboratoire ou à l'échelle pilote et leurs 

applications industrielles restent cependant relativement limitées. Il faudrait encore plus de 

recherche pour exploiter le grand potentiel réel de ces nouvelles techniques d'extraction à 

l'échelle industrielle. 
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5.1. Introduction  

Le transfert est un phénomène irréversible durant lequel une grandeur physique est 

transportée par le biais de molécules et qui a pour origine l'inhomogénéité d'une grandeur 

intensive. Cette migration de composés résulte d'un changement dans l'équilibre d'un 

système causé par une/des différences de potentiel(s) : différence de concentration d'une 

espèce d'un point à un autre pour le transfert de matière. Cette différence de concentration 

entraine donc un transfert de matière jusqu'à atteindre l'uniformité de concentration. La 

différence de concentration est appelée: la force motrice du transfert de matière [205]. 

5.2. Mécanisme d'extraction et d'interaction solide/liquide 

Le transfert de matière lors d’une extraction solide-fluide est souvent complexe car diffusion, 

convection ou réaction chimique peuvent avoir lieu simultanément. Ce phénomène peut être 

caractérisé par une vitesse globale gouvernée par la succession de quatre processus successifs 

[206] : 

- transfert  du solvant au sein de la matrice solide, ce qui pourrait faire intervenir, en plus de la 

diffusion proprement dite, des phénomènes complexes de capillarité, etc.,  

- dissolution du soluté dans le solvant; il s'agit donc de mettre en solution les divers composés 

en s'approchant, en terme de concentration, de l'état d’équilibre qui est fonction de la nature 

du composé, du solvant et de la température,  

- diffusion du soluté dissous dans la solution et sa migration de l'intérieur (surface 

d'interaction entre le solvant et les divers points de la matrice solide) vers la surface externe,  

- transfert (par diffusion, mais nettement plus généralement par convection, agitation, etc.) du 

soluté dans la masse liquide extérieure restante du solvant. 

La vitesse et la cinétique de ces divers processus intervenant d'une façon successive évoluent 

différemment selon les conditions opératoires incluant la nature du solvant, la température à 

laquelle se déroule l'opération, les molécules à extraire (soluté), la structure de la matière 

solide, l'agitation et le type des ressources mécaniques et/ou thermiques (micro-ondes, etc.), 

etc. L'opération a ainsi pour processus limitant, schématiquement, le processus le plus lent. 

5.2.1. Identification et intensification du processus limitant  

a. Solubilisation de l'extrait dans le solvant liquide 

Dans une opération d'extraction, la mise en solution des molécules à extraire (soluté) peut 

facilement être le processus limitant : il suffirait de choisir un mauvais solvant et une 

mauvaise température d'extraction. Dans une telle situation caractérisée par une très faible 

solubilisation du soluté dans le solvant liquide, le solvant entrerait relativement aisément dans 
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la matrice solide, le gradient de concentration en soluté dans la matrice solide et dans le 

milieu extérieur finirait par tendre vers zéro et le processus d'extraction serait donc 

complètement gouverné par la solubilisation du soluté dans le solvant [207]. 

L'intensification d'une telle étape consiste à faire le bon choix en termes de solvant et de 

température d'expérience. Cette dernière doit souvent être la plus élevée possible tout en étant 

en dessous de la température d'ébullition et du domaine de dégradation des molécules à 

extraire. Le processus de « solubilisation » du principe actif recherché n'est généralement pas 

limitant, bien au contraire, il pourra souvent être pratiquement considéré en tant que processus 

immédiat (rapide).  

b. Transfert du soluté dissous vers l'extérieur 

Le transfert du soluté, vers le milieu extérieur, peut tout autant se faire par diffusion que par 

convection. En l'absence de tout phénomène d'agitation par exemple, il se peut que le 

processus limitant de l'opération d'extraction soit le transfert du soluté de la surface du solide 

vers le solvant extérieur. Dans un tel cas de figure, le solvant aurait rapidement pénétré la 

matrice solide et dissout le soluté; la concentration du soluté à l’intérieur du solide serait 

homogène. Là, l’opération d’extraction s’opérerait à la vitesse de la diffusion du soluté de la 

surface externe du solide loin dans le solvant environnant. Pour palier ce « problème » et 

opérer une intensification adéquate, il faudrait modifier la nature du transfert du soluté dans le 

milieu extérieur pour qu’il ne soit plus de type diffusionnel mais plutôt convectif. Il suffit 

alors de réaliser une « bonne » agitation du milieu « solvant » extérieur. La résistance externe 

au transfert devient ainsi négligeable. 

Nous pouvons ainsi dire que le flux de matière est confronté à deux obstacles, l’un externe et  

l’autre interne. Ces oppositions au transfert définissent ainsi, les résistances diffusionnelles 

interne et externe. 

Le nombre de Biot pour le transfert de masse (L) est introduit pour pouvoir comparer 

l’importance relative de ces deux résistances diffusionnelles et donne ainsi une idée sur l'état 

d'homogénéité du système. Si «a » est la dimension caractéristique de la phase interne 

(solide), le nombre de Biot qui désigne le rapport des deux résistances au transfert est exprimé 

par la relation 5.1. 

                                                                     𝐿 =  𝑎𝐾 𝐷                                                        (5.1) 

Avec: 

a: le rayon de la particule (m) (cas d’une sphère),  

K: le coefficient global de transfert de masse (m/s) ,  



Chapitre 5 : Approche fondamentale des processus 

71 
 

D : le coefficient de diffusion du soluté (m
2
/s). 

En pratique, le nombre de Biot est le plus souvent supérieur à 200. On peut donc ainsi 

négliger la résistance au transfert à l'interface par rapport à celle à l'intérieur du solide. C'est 

pour cette raison que l'extraction est souvent effectuée en présence d’agitation [208]. 

5.2.2. Caractéristiques du transfert de matière [205, 209].  

 La concentration  

La concentration d'un mélange (ρ, C) et de ses composants (ρi , Ci) peuvent être exprimée en 

termes de masse et de nombre de mole. Elle est définie par le rapport quantité de matière (kg , 

mole) par le volume total (m
3
).  

 La vitesse  

La vitesse d'un mélange en vrac et de ses composants peut être mesurée par rapport aux 

coordonnées fixes. En outre, la vitesse des composants peut également être mesurée par 

rapport à la vitesse globale. La vitesse de masse du mélange *V* (m/sec) par rapport aux 

coordonnées fixes est définie par la relation 5.2. 

                                      𝑽 =  𝒘𝒊𝒗𝒊 =  
𝒎𝒊

𝒎

𝒏
𝒊=𝟏

𝒏
𝒊=𝟏 𝒗𝒊 =  

𝝆𝒊

𝝆

𝒏
𝒊=𝟏 𝒗𝒊                                         (5.2) 

Avec: 

𝒗𝒊 : La vitesse de la composante i par rapport aux coordonnées fixes,  

𝒘𝒊 : La fraction massique du composé i. 

La vitesse massique du constituant i par rapport à la vitesse apparente du mélange (m/sec) 

s'exprime par le biais de la relation 5.3. 

                                                   𝑢𝑖 = 𝑣𝑖 − 𝑣                                                         (5.3) 

 Le flux   

Le flux est la quantité de matière par unité de temps et de surface. Le flux massique en masse 

(kg / m
2
. s) d'un mélange par rapport aux coordonnées fixes s'exprime par l'équation 5.4. 

                                                                 𝑁𝑖  = 𝜌𝑣 =  𝜌𝑖𝑣𝑖
𝑛
𝑖=1                                                   (5.4)                                    

Les flux de diffusion des constituants i du mélange par rapport à la vitesse apparente moyenne 

est ji (kg / m
2
 .s), équation 5.5. 

                                                        𝑗𝑖 = 𝜌𝑖𝑢𝑖 = 𝜌𝑖(𝑣𝑖 − 𝑣).                                                (5.5) 

D’où la relation 5.6:   

                                           𝑁𝑖 = 𝜌𝑤𝑖 𝑣𝑖 − 𝑣 + 𝜌𝑤𝑖𝑣 = 𝐽𝑖 + 𝜌𝑤𝑖𝑣                        (5.6) 
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5.3. Coefficients de transfert de matière [209, 210] 

5 .3.1. Coefficients de transfert de masse  

Le flux de transfert de masse peut être considéré comme proportionnel à la différence de 

concentration entre l'interface et le fluide en vrac. Il peut être exprimé par l'équation 5.7 

                                                                            𝑁𝐴 = 𝑘 ∗  ∆𝑐                                                               (5.7) 

Avec: 

𝑁𝐴  : le flux de matière du constituant A (kg/m/s ou mole/m/s), 

k : le coefficient de transfert de matière (m/s), 

ΔC  : le gradient de concentration (kg/m
3
 ou mole/m

3
). 

5.3.2. Coefficient de diffusion   

Le coefficient de diffusion D exprime le rapport du flux de transfert des particules diffusantes, 

perpendiculairement à une unité de surface et le gradient de concentration. 

Généralement, la première loi de Fick s’écrit  sous la forme de l'équation 5.8. 

                                                                   JA=-D grad(C)                                             (5.8) 

Avec: 

C: la densité molaire (kmole/ m
3
), 

J: le flux de diffusion du constituant A (kg/m
2
/s

1
 ou mole/m

2
/s

1
), 

D : le coefficient de diffusion (m
2
/s). Il dépend de la pression et de la température. Les 

coefficients de diffusion peuvent être trouvés dans la littérature ou calculés à l'aide de 

corrélations. 

5.4. Equations gouvernantes du transfert de masse  

5.4.1. Équation de continuité [211,212]. 

Pour retrouver l’équation de continuité, il est nécessaire d’établir un bilan de matière sur un 

élément de fluide de volume dv.  

[Nombre de moles de A entrant dans le volume dV] - [Nombre de moles de A sortant du 

volume dV] +/- [Nombre de moles de A produites ou consommées dans le volume dV] = 

[Nombre de moles de A accumulées dans le volume dV].  

Le taux d'accumulation de la masse de fluide en dV pendant l'intervalle de temps dt est égal 

à l'augmentation nette de la masse de fluide circulant dans dV à travers trois paires d’éléments  

de surface parallèles perpendiculaires aux coordonnées x, y et z. L'augmentation de masse de 

fluide circulant dans dV, à travers une paire d'éléments de surface parallèles perpendiculaires 

aux coordonnées x, dy dz, peut être exprimée par l'équation (5.9). 

                    𝜌𝑢|𝑥 − 𝜌𝑢|𝑥+𝑑𝑥  𝑑𝑦𝑑𝑧 =  𝜌𝑢 − (𝜌𝑢 +
𝜕𝜌𝑢

𝜕𝑥
𝑑𝑥) 𝑑𝑦𝑑𝑧 = − 

𝜕𝜌𝑢

𝜕𝑥
 𝑑𝑉             (5.9) 
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Par conséquent, la loi de conservation de la masse pour un petit élément de volume dV (dx dy 

dz)  (figure 5.1) peut être exprimée par l'équation 5.10. 

                                           
𝜕𝜌

𝜕𝑡
+

𝜕𝜌𝑢

𝜕𝑥
+

𝜕𝜌𝑣

𝜕𝑦
+

𝜕𝜌𝑤

𝜕𝑧
= 0                                         (5.10) 

Avec: 

ρ: la masse volumique du fluide (kg/ m
3
),  

u, v, w: les composantes de la vitesse (vitesse barycentrique) du fluide dans les coordonnées 

x, y et z (m/s). 

L'équation (5.10) est appelée équation de continuité. Dans le cas de fluides incompressibles, 

dont la densité est constante, l'équation de continuité peut être simplifiée (équation 5.11). 

 

                                                              
 𝜕𝜌𝑢

𝜕𝑥
+

𝜕𝜌𝑣

𝜕𝑦
+

𝜕𝜌𝑤

𝜕𝑧
= 0                                     (5.11) 

 

  
 

Figure 5.1:Conservation de la masse  [210]. 

 

5.4.2. Lois de diffusion de Fick  [212] 

La diffusion moléculaire est souvent régie par les deux lois de Fick. La première loi exprime, 

en régime permanent, l’évolution d’un ensemble hétérogène d’atomes mal répartis dans 

l’espace vers un état d’équilibre plus stable. Elle énonce que le flux de diffusion est 

proportionnel au gradient de concentration. Ainsi, à température et pression constantes, la 

densité de flux de transfert s’exprime comme suit  (équation 5.12): 

                                                           𝐽𝐴 = −𝑐 𝐷
𝑑𝑥𝐴

𝑑𝑦
                                                           (5.12)                               

Avec: 

c : la densité molaire (kmole/ m
3
),  

D: la diffusivité (m
2
/ s),  

xA : la fraction molaire de la substance A ,  

JA : le flux de diffusion du composant A par unité de surface (kmole/ m
2
 /s) , 
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 y : la distance dans la direction de la diffusion (m).  

En régime transitoire, la seconde loi de Fick exprime la variation de la concentration C en 

fonction du temps. Cette loi découle de l'équation de conservation de matière (équation 5.13). 

                                                                            𝐸𝑛 − 𝑆0 ±  𝑅0 = 𝐴𝐶                                           (5.13) 

Avec: 

En : le flux entrant,  

S0 : le flux sortant,  

R0 (+) : la régénération, (-) disparition,  

Ac : l'accumulation. 

Nous avons, par ailleurs, l'équation 5.14 suivante : 

                                                                         𝐸𝑛 − 𝑆0 =   𝑛(𝐶𝑖 𝑣𝑖)𝑑𝑆                                     (5.14) 

En absence de réaction chimique (R0=0), d'où l'équation 5.15. 

                                                                            𝐴𝑐 =  
𝜕𝐶𝑖

𝜕𝑡
 𝑑𝑉                                                  (5.15) 

L’équation du bilan s'écrit alors sous la forme de la relation 5.16. 

                                                                           𝑛(𝐶𝑖 𝑣𝑖)𝑑𝑆 =  
𝜕𝐶𝑖

𝜕𝑡
 𝑑𝑉                                   (5.16) 

En appliquant le théorème de Green Ostrogradsky [213],  nous pouvons remplacer l’intégrale 

de surface par une intégrale de volume et l'équation 5.16 pourra s’écrire sous la forme de la 

relation 5.17. 

                                                                𝑑𝑖𝑣 (𝐶𝑖 𝑣𝑖) 𝑑𝑉 =  
𝜕𝐶𝑖

𝜕𝑡
 𝑑𝑉                                       (5.17) 

Ou encore sous la forme de l'équation 5.18. 

           𝑑𝑖𝑣 𝑁𝑖 =  
𝜕  𝐶𝑖

𝜕𝑡
                                                            (5.18) 

Dans le cas ou le déplacement de i est du à la diffusion seule , la deuxième loi de Fick 

s’écrit sous la forme de l'équation 5.19. 

                                                   −𝑑𝑖𝑣  𝐷 𝑔𝑟𝑎𝑑 𝐶𝑖 =
𝜕  𝐶𝑖

𝜕𝑡
                                                     

(5.19) 

La densité du flux de transfert du constituant i est donnée par les relations 5.20 et 5.21. 

                                                                   𝑁𝑖 = 𝐽𝑖 + 𝑇𝑖                                                               (5.20) 

                                                               𝑁𝑖 = −𝐷 𝑔𝑟𝑎𝑑  𝐶𝑖 +  𝐶𝑖  𝑉                                         (5.21) 

Avec: 

 Ji : la densité de flux de diffusion,  

Ti : la densité de flux de transport,  

Ci : la concentration du constituant i. 
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5.5. Conclusion   

L’extraction solide-liquide à partir d'une matrice végétale est une opération unitaire complexe 

en raison de la nature même du substrat. Les résistances au transfert de matière, dues à la 

structure végétale et à la localisation des composés recherchés, peuvent être déterminantes. 

L’étude passe généralement par des essais pilotes, souvent coûteux. La description et la 

modélisation des phénomènes de transfert de soluté répondent à deux objectifs : 

l’établissement d’un modèle de représentation de ceux-ci et l’intégration des connaissances 

ainsi acquises dans un modèle global pour constituer un outil complet de simulation du 

comportement du contacteur solide-liquide. Cela permet aussi de mieux concevoir, 

d'optimiser, de faire fonctionner, de contrôler et d'évoluer les procédés de transformation de la 

matière sans oublier son importance dans l’étude économique d’un procédé. 
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6.1. Matériel végétal   

6.1.1. Station d’étude  

Dans le cadre de cette thèse de Doctorat, nous nous sommes intéressées à l’inule visqueuse 

provenant de la forêt de Ben Aknoun située à 20 kilomètres au Sud-Ouest d'Alger. 

6.1.2. Préparation de la matière végétale   

a. Cueillette  

La cueillette de la plante a été effectuée par temps sec, dès que la rosée du matin s’est 

évaporée. Une plante humide peut demander jusqu’au double du temps de séchage. Les 

feuilles ont été cueillies à trois périodes différentes : Juillet 2014, Décembre 2014 et 

Septembre 2018. 

b.  Séchage et broyage  

Les feuilles utilisées ont été réparties en couches minces dans des casiers et laissées à l'air 

libre pendant deux mois dans une pièce sombre ventilée à une température de 15°C pour 

augmenter la durée de vie et inhiber la dégradation enzymatique et la croissance bactérienne. 

La matière totale utilisée, pour cette étude, est de 2,5 kg soit 42 casiers remplis. Les feuilles 

ainsi séchées sont alors broyées à l’aide d’un moulin à café de type Moulinex. Un casier 

rempli de feuilles sèches donne 60 g de matière végétale broyée (figure 6.1).  

  
Séchage Broyage et tamisage 

 

Figure 6.1 : Etapes de préparation de la matière première.  

 

6.2. Réactifs chimiques et standards analytiques  

Les réactifs chimiques ainsi que les standards analytiques, utilisés dans cette étude, sont 

regroupés dans le tableau 6.1. 
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Tableau 6.1: Réactifs chimiques et standards analytiques employés. 

Réactif chimique/Standards analytiques Caractéristiques 

Provenance 
Nom scientifique Formule chimique Masse 

volumique 

(g/cm
3
) 

Solubilité dans 

l’eau (20°C) 

(g/ L) 

Acide Ascorbique C6H8O6 1,65 333 

Sigma-Aldrich-

Riedel de Haën 

(Sigma-Aldrich 

GmbH, 

Sternheim, 

Allemagne 

Acide Gallique C7H6O5 1,69 11,9 

Carbonate de Sodium Na2CO3 2,53 300 

Chlorure d'Aluminium AlCl3 2,44 à 2,48 458 

2, 2-diphényl-1-

picrylhydrazyle 

(DPPH) 

C18H12N5O6 1,40 insoluble 

Hydrogénocarbonate 

de Sodium pH 10 
NaHCO3 2,20 87 

Hydrogénophtalate de 

Potassium pH 4 
C8H5KO4 1,632 80 

Hydroxyde de Sodium NaOH 2,1 1090 

Méthanol CH3OH 0,79 / 

Réactif phénol Folin 

Ciocalteu 

Mélange d'acide 

phosphotungstique 

(H3PW12O40) et 

d'acide 

phosphomolybdique 

(H3PMo12O40) 

1,24 / 

Quercétine C15H10O7 1,79 0,06 

Chlorure d'Hydrogène 

 
HCl 1,19  720 

Cheminova 

(Cheminova 

Internacional 

SA, Madrid, 

Espagne). 
Xylène C8H10 0,88 insoluble 

Acétate d'Ethyle C4H8O2 87 0,92 

Prolabo 

(Merck) (Paris, 

France) 

 

6.3. Caractérisation de la matière végétale   

6.3.1. Etude granulométrique  

L'essai est effectué à l'aide d'une série de tamis de dimension *d*, d'ouvertures  allant de 

1400µm  à  112 µm. Une prise d'essai de l'inule visqueuse broyée, de masse *m* égale à 105 

g est placée sur le premier tamis de la pile qui est secouée à la main pendant un temps 

déterminé. Le tamisage, sur la série de tamis utilisés, a donné lieu aux  résultats du tableau 

6.2. 
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Tableau 6.2:  Analyse granulométrique. 

dp (µm) AI 

(amplitude de 

l’intervalle I ) 

di 

(moyen) 

Retenu 

(g) 

Tamisat 

(g) 

Fraction 

cumulée 

(g) 

Fraction 

cumulée 

(%) 
dmin dmax 

0 112 112 56 3 99 3 2,94 

112 160 48 136 14 88 17 16,67 

160 224 64 192 7 95 24 23,53 

224 250 26 237 12 90 36 35,29 

250 335 85 292,5 23 79 59 57,84 

335 1120 785 727,5 35 67 94 92,16 

1120 1250 130 1185 5 97 99 97,06 

1250 1400 150 1325 3 99 102 100,00 

 

L’exploitation de ces résultats a permis d'une part de tracer les courbes de fréquences 

cumulées (figure 6.2)  et de fréquences relatives (figure 6.3) et d'autre part de déterminer ainsi 

le diamètre moyen des particules df(mode) qui est de 237 µm. 

 

Figure 6.2: Courbes des fréquences cumulées(PPQ). 

 

Figure 6.3: Courbes des fréquences relatives. 

6.3.2. Choix du diamètre des particules pour l’extraction solide-liquide                              

 L’étude de l’influence du diamètre des particules sur le rendement d’extraction a été 

rapportée par plusieurs auteurs [124, 214, 215]. Les résultats obtenus montrent que le 

rendement d’extraction est  plus important pour les particules fines [215]. Ceci pourrait 
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s'expliquer, dans ce cas, par une surface de contact plus grande qui pourrait induire un plus 

grand nombre de pores offerts et une meilleure diffusion interne. Cependant, de trop petites 

particules pourraient donner naissance à des zones sèches privées de l'accès du solvant et à 

des zones de stagnation de solvant. Voila des effets qui diminuent l'efficacité des appareils et 

par la même le rendement d'extraction.  Dans le cas de notre recherche, il nous a été difficile 

de travailler avec les particules fines de diamètre égal à 112 µm. En effet, la fraction cumulée 

pour les plus petits diamètres (rendement plus élevé théoriquement) est largement inférieur à 

50% (tableau 6.2). La masse de matière végétale nécessaire pour les opérations d’extraction 

serait donc trop importante pour ces faibles diamètres. En plus, avec un volume d’eau 

d’extraction important (1500 mL dans notre cas), la masse du substrat végétal nécessaire pour 

l’extraction est très élevée. En effet, pour un rapport solide/liquide de 50 g/L, la masse de 

matière végétale est de 75g soit 2,5 kg pour des particules de diamètre inférieur à 112 μm. Par 

conséquent, nous avons travaillé avec la totalité de la matière broyée dont le diamètre moyen 

a été estimé à 237 µm (l’utilisation de particules de diamètre inférieur à 112μm nécessite 85 

kg de matières broyée au lieu de 2,5 kg pour toute la série d’expériences). 

6.3.3. Détermination du taux d’humidité 

La détermination  de ce paramètre s'est faite par la méthode de Dean Stark [216]. L’appareil 

de Dean Stark est un montage de verrerie de laboratoire utilisé en chimie des synthèses pour 

extraire l’eau (ou parfois d’autres liquides) d'un milieu réactionnel (figure 6.4).  

 

 

Figure 6.4: Dispositif de Dean et Stark pour la mesure du taux d’humidité [216]. 

Ce dispositif est utilisé en association avec un réfrigérant à eau (7) et un chauffe-ballon (1) 

afin d’éliminer l’eau par chauffage à reflux. Au cours du chauffage, des vapeurs contenant le 
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solvant et l’espèce à extraire montent jusqu’au condenseur et, une fois liquéfiées, tombent 

dans le cylindre gradué (5). A l’intérieur de celui-ci, les liquides non-miscibles se séparent en 

deux phases. Lorsque la phase supérieure (moins dense) (le Xylène) atteint le niveau du bras, 

elle coule dans celui-ci et retourne dans le ballon réacteur (3), alors que la phase inférieure 

reste dans le cylindre (l’eau) (5). On attend que les phases se séparent bien ensuite on lit sur 

les graduations le volume d’eau contenue dans la matière végétale. On lit la température à 

laquelle la lecture est faite et on mesure la masse volumique de l’eau à cette température. 

Le calcul du taux d’humidité se fait par le biais de la relation 6.1. 

                                                       𝑇𝑎𝑢𝑥 𝑑′ℎ𝑢𝑚𝑖𝑑𝑖𝑡é(%) =
𝑉𝑒𝑎𝑢

𝑚𝑚𝑎𝑡𝑖 é𝑟𝑒  𝑣é𝑔é𝑡𝑎𝑙𝑒
. 𝜌𝑒𝑎𝑢  . 100          (6.1) 

Avec: 

T : la température de mesure (20°C), 

𝜌𝑒𝑎𝑢   : la masse volumique de l'eau mesurée à 20°C et égale à 0,998 g /mL, 

m : la masse de la matière végétale mise dans le ballon (g), 

Veau : le volume d'eau lu  (mL). 

A 10 g de poudre de feuilles d’inule visqueuse, introduits dans une fiole de 250 ml, nous 

avons ajouté du Xylène jusqu’à émersion. Le volume de Xylène utilisé est de 238 mL en 

moyenne.  Le mélange est porté alors à ébullition, l’opération s'arrêtant quand le volume 

d’eau recueilli dans le décanteur demeure constant. 

Les résultats obtenus pour les deux essais effectués sont mentionnés dans le tableau 6.3. 

Tableau 6.3: Taux d’humidité de la poudre d'inule visqueuse. 

 

Volume d’eau (mL) Taux d’humidité (%) 

0,22 2,19 

0,19 1,89 

 

L’humidité de la matière végétale est de 2,04 %. La matière sèche représente 98%. 

6.3.4. Détermination de la masse volumique 

La masse volumique a été déterminée en introduisant une masse connue m0 de poudre d'inule 

visqueuse dans une éprouvette de volume Vp de 10 cm
3
. Le volume du vide de l'éprouvette a 

été rempli avec du n-Heptane de masse volumique ρH égale à 0,680 g/cm
3
. Le n-Heptane a été 

choisi pour sa faculté à occuper le vide entre les particules sans mouiller le solide. La masse 

de n-Heptane mH ajoutée a été quantifiée par pesée différentielle de l'éprouvette avant et après 

remplissage. La masse volumique est calculée en utilisant la relation (6.2). 
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                                                                                   𝜌= 
𝑚 0

𝑉𝑒𝑝 −𝑉𝐻

                                              (6.2) 

Avec: 

ρ : la masse volumique des feuilles de l’inule visqueuse (g/cm
3
), 

ρH : la masse volumique du n-Heptane (g/cm
3
), 

m0 : la masse de poudre d'inule visqueuse dans l'éprouvette (g), 

mH : la masse de n-Heptane ajouté dans l'éprouvette (g), 

Vep : le volume de l'éprouvette (cm
3
), 

Quatre essais ont été réalisés pour la mesure de la masse volumique de l’inule visqueuse 

sèche. Les résultats sont regroupés dans le tableau 6.4. 

Tableau 6.4: Masse volumique des feuilles de l'inule visqueuse. 

 

Paramètres Essai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4 

ρ (g/cm
3
) 0,8886 0,9167 0,8729 0,9304 

ρ (g/cm
3
) 0,9022 

 

6.4. Procédure d’extraction  

Dans le cadre de notre étude, nous avons utilisé, pour l'extraction des principes actifs, la 

méthode d'extraction par solvant. Nous cherchons, par le présent travail, à l’inscrire dans une 

vision de chimie verte et ce, en optimisant les paramètres technologiques dans le but 

d’augmenter la sélectivité et le rendement de l’extraction tout en diminuant les dépenses 

énergétiques, le temps d’extraction et l’empreinte écologique. 

L’extraction par l’eau des polyphénols de l’inule visqueuse a été réalisée en mode batch dans 

un réacteur de 2L muni d’un agitateur à ancre (Model  RW 28 Basic, IKA) (figure 6.5). Le 

volume d’eau distillée choisi est de 1500 mL. Les extractions ont été réalisées sous différentes 

conditions opératoires de température, de rapport solide /liquide et de vitesse d’agitation. Les 

extraits obtenus sont ensuite  filtrés (sur papier filtre Whatman) et analysés. 
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Figure 6.5 : Dispositif  de l’extraction solide-liquide utilisé.  

6.5. Méthodes analytiques de dosage des composés phénoliques 

6.5.1. La spectrophotométrie UV-visible  

Le dosage des composés phénoliques utilise très fréquemment leur spectre d’absorption soit 

dans le visible pour les anthocyanes, soit dans l’UV pour la plupart des autres composés , en 

choisissant pour chacun d’eux la longueur d’onde d’absorption maximale pour les raisons 

suivantes  [217]. 

 possibilité de comparaison des solutions de faibles nuances, 

 bande passante de monochromateur doit être minimale. 

 loi de Beer Lambert doit être maximale. 

La concentration du composé phénolique en solution est déduite en utilisant la loi classique de 

Beer-Lambert  (équation 6.3) qui lie cette concentration C en mole/L à la densité optique DO 

mesurée sur le spectre d’absorption. 

                                                                 DO= ε C d                                                           (6.3) 

Avec: 

 ε : le coefficient d’extinction du composé considéré à la longueur d’onde utilisée pour la 

mesure, 

 d : la longueur de la cuve de mesure (cm). 

Pour une bonne mesure de l’absorbance, les solutions doivent être diluées [217] car :    

- La loi de Beer Lambert est applicable pour des solutions diluées,  

- Deux problèmes peuvent se poser à des concentrations élevées : 
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 les molécules en solution forment des agrégats qui n’absorbent pas de la même 

façon que la molécule isolée. En particulier, des phénomènes de diffusion 

peuvent apparaître selon la taille des agrégats, 

 la sensibilité du détecteur étant limitée, pour des solutions concentrées, le 

photo détecteur ne reçoit pas assez de lumière (l’intensité transmise devient 

trop faible) pour donner une valeur fiable de l’absorbance. On dit que le 

spectrophotomètre « sature ». On considère que la sensibilité du photo 

détecteur des spectrophotomètres utilisés dans les laboratoires de recherche ne 

permet pas d’obtenir des valeurs fiables pour des absorbances supérieures à 2. 

6.5.2.  Dosage des polyphénols totaux  

Le dosage des polyphénols totaux a été déterminé par spectrophotométrie, selon la méthode 

colorimétrique utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu décrite par [218].  

Ce dosage est basé sur la quantification de la concentration totale de groupements hydroxyles 

présents dans l’extrait. Le protocole utilisé est basé sur celui décrit par Singleton et Rossi,  en 

1965 [219]. 

Brièvement, dans des tubes à hémolyse en verre contenant des volumes de 200 μl de solutions 

d'extrait, prises à différentes concentrations, est ajouté 1 ml de réactif  Folin-Ciocalteu dilué 

10 fois. Quatre minutes plus tard, on incorpore aux différents mélanges 800 μl d’une solution 

de Carbonate de Sodium à 7,5 %. Les tubes sont agités et conservés pendant 120 min à 

température ambiante et dans l’obscurité. L’absorbance est lue à 765 nm. 

Une courbe d’étalonnage a été réalisée en parallèle dans les mêmes conditions opératoires en 

utilisant l’Acide Gallique à différentes concentrations (0 à 120 µg/mL). L’Acide Gallique est 

le standard utilisé pour établir la courbe d’étalonnage à partir de laquelle la concentration des 

polyphénols totaux des extraits est calculée. Dans notre cas, elle est représentée par la courbe 

de la figure 6.6. Le résultat est exprimé en μg d’équivalents d’Acide Gallique par mL. Le 

blanc contient le solvant (eau distillée) et toutes les espèces présentes en solution (Folin 

Ciocalteu et la solution de Carbonate de Sodium) excepté le composé d’intérêt (Acide 

Gallique (AG)). 
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Figure 6.6: Courbe d’étalonnage de l’Acide Gallique.  

6.5.3. Dosage des flavonoïdes  

La quantification des flavonoïdes a été effectuée par la méthode décrite  par Lamaison et 

Carnat en 1990 [220]. Les flavonols réagissent avec l’AlCl3 pour donner un chromophore 

mesurable à 430nm. La méthode est  standardisée par rapport à la Quercétine.  Pour ce faire, 

un volume de 1 mL de chaque extrait et du standard (dissous dans le Méthanol) avec les 

dilutions convenables a été ajouté à un volume égal d’une solution d’AlCl3 (2% dans le 

Méthanol). Le mélange a été vigoureusement agité et l'absorbance à 430 nm a été lue après 10 

minutes d’incubation. La quantification des flavonoïdes a été faite en fonction d'une courbe 

d'étalonnage que nous avons établie (figure 6.7) à différentes concentrations dans les mêmes 

conditions que l’échantillon. Les résultats sont exprimés en milligramme d’équivalent de 

Quercétine  par g de matière sèche (mg QE/ g MS). 
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Figure 6.7 : Courbe d’étalonnage de la Quercetine pour le dosage des flavonoïdes. 

6.5.4. Dosage des anthocyanes  

La teneur en  anthocyanes a été déterminée par la méthode  décrite par Di Stefano et al. en 

1989 [221]. 

Pour ce faire, à 1 mL d’extrait dilué avec un mélange Ethanol-Eau, pris dans un rapport 

volumique 70/30, a été ajouté  1 ml d’une solution de HCl (1M).  Après mélange de la 

solution ainsi obtenue,  nous déterminons la teneur en anthocyane par spectrophotométrie UV 

à la longueur d'onde de 540 nm.  

Cette teneur en anthocyanes est calculée par l'expression 6.4. 

                                                            𝑇𝐴 = 16,17. 𝐴𝑏𝑠. 𝐷                                              (6.4) 

Avec: 

D : le facteur de dilution,   

TA : la teneur en anthocyanes  exprimée en milligramme d’équivalent de Malvidin par g de 

matière sèche (mg EM/ g MS). 

6.5.5. Mesure du pouvoir antiradicalaire (test de DPPH)  

Pour l'évaluation de l'activité antioxydante, deux approches sont appliquées: d’une part, la 

détermination de la réduction relative du radical DPPH• (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) à un 

temps de référence ou la détermination de la quantité d’antioxydant nécessaire pour réduire 50 

% de DPPH et d’autre part, le suivi de la cinétique de la réduction [222, 223] 
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a. Première approche  

L’activité est définie par l’indice de la réduction de l’activité antiradicalaire ou pourcentage 

d’inhibition où l’absorbance du mélange réactionnel, qui contient le radical libre et 

l’échantillon de l’antioxydant, est reliée avec l’absorbance du mélange sans aucun 

antioxydant (solution témoin ou contrôle) à un temps t [224 ,225]. 

 Détermination du pourcentage d’inhibition  

Le pourcentage d’inhibition (I%) est calculé selon la relation 6.5. 

                                                        𝐼 % =
(𝐴𝐷𝐷𝑃𝐻 −𝐴𝐸𝑐 ℎ)

𝐴𝐷𝐷𝑃𝐻
× 100                                                 (6.5) 

Avec : 

ADPPH : l'absorbance du DPPH, 

AEch : l'absorbance de l’échantillon. 

Le pourcentage d’inhibition  I(%) témoigne seulement de la capacité de l’échantillon, à une 

concentration fixée, à réduire ou non les radicaux. Dans beaucoup de cas, l’augmentation de 

la concentration de l’antioxydant amène l’augmentation de ces indices relatifs [223]. 

Pour s’affranchir de l’influence de la concentration, dans la majorité des études, la réactivité 

est estimée par la concentration inhibitrice IC50 (ou  
1

𝐼𝐶50
) de l’antioxydant, qui correspond à 

une réduction de 50% de l’activité (de l’absorbance) du DPPH dans le milieu réactionnel 

[222]. 

La capacité antioxydante d'un composé est d'autant plus élevée que sa IC50 est petite. L’indice 

IC50 indique la concentration de l’antioxydant nécessaire à la décroissance de la concentration 

initiale du DPPH de 50%. Cependant,  cet indice ne prend pas en considération l’influence de 

la concentration sur le temps de la réaction [223]. 

 Détermination de la concentration inhibitrice IC50  

La détermination de IC50 passe par le tracé de  l’évolution du pourcentage d’inhibition (I%) en 

fonction de la concentration de l’échantillon. La concentration inhibitrice IC50  est alors 

déterminée graphiquement au point  I= 50%. Elle s’exprime en µg/mL. 

 Détermination  de l’indice d’activité anti-radicalaire (IAA) 

La détermination de l’indice d’activité anti-radicalaire (IAA) nécessite l’estimation de la 

concentration finale de la solution de DPPH dans la cellule, au moment de la mesure de 

l’absorbance. Cette concentration est déterminée par la courbe d’étalonnage du DPPH 

donnant l’évolution de l’absorbance « A » en fonction de la concentration et ce,  pour 

différentes solutions de DPPH.  L’indice d’activité anti-radicalaire (IAA) s'exprime sous la 

forme de la relation 6.6. 
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                                                     IAA = 
𝐶𝐷𝑃𝑃𝐻

𝐼𝐶50
                                                                      (6.6) 

Avec : 

CDPPH: la concentration de la solution de DPPH dans la cellule au moment de l’analyse 

(μg/mL), 

IC50 : la concentration inhibitrice à 50% (μg/mL).  

L’indice d’activité anti-radicalaire est une constante, indépendante des concentrations du 

DPPH et de l’échantillon. Selon Scherer et Godoy  (2009) [222]. 

 IAA < 0,5, faible activité antiradicalaire, 

 1 < IAA < 2, forte activité antiradicalaire, 

 IAA > 2 , très forte activité antiradicalaire. 

b. Deuxième approche  

Dans cette 2éme approche, pour mieux caractériser le pouvoir antiradicalaire, des paramètres 

cinétiques sont introduits comme par exemple le 𝑡𝐶𝐸50
  qui exprime le temps nécessaire pour 

atteindre l’équilibre à CE50. 

 Détermination de la concentration effective CE50 

La concentration effective CE50, exprimée en mg d’extrait par g de DPPH utilisé, est 

déterminée à partir de la courbe donnant l’évolution du DPPHrés en fonction du rapport 

massique Rm (mg antioxydant (AO)/g DPPH), correspondant à différentes concentrations de 

l’échantillon et de la masse de DPPH et cela, en posant DPPHrés (DDPH résiduel) = 50%. Le 

DDPH résiduel est calculé par le biais de l'expression 6.7. 

                                              DPPH rés (%) = 
CDDPH éq

CDDPH 0

∗ 100                                               (6.7) 

 Les valeurs de la concentration initiale du DPPH (CDDPH 0
) et la concentration du DPPH à 

l’équilibre (𝐶DDPH éq
) sont estimées en se référant à une courbe d’étalonnage donnant 

l’évolution de l’absorbance de la solution de DPPH en fonction de sa concentration (figure 

6.8)  à la longueur d'onde de 517nm. 
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Figure 6.8: Courbe d'étalonnage du DDPH. 

Par ailleurs, les données expérimentales permettent de calculer le rapport massique Rm, 

correspondant à différentes concentrations de l’échantillon et de la masse de DPPH. 

La détermination expérimentale de la CE50 se fait en traçant le DPPH rés (%) en fonction des 

différents rapports Rm. En posant DPPHrés (%) =50%, nous pouvons lire la CE50.  

 Détermination de l’indice d’efficacité anti-radicalaire  

L’indice de l’efficacité anti-radicalaire, IEAR, relie la concentration du DPPH, le temps tCE50 

et la concentration effective CE50 de l’échantillon par le biais de l’expression 6.8. 

                                                      IEAR =
𝟏

𝑪𝑬𝟓𝟎∗𝒕𝑪𝑬𝟓𝟎

                                                             (6.8) 

Avec: 

CE50 : la concentration effective, 

𝑡𝐶𝐸50
: le temps de la réaction entre DPPH et l’échantillon, nécessaires pour provoquer une 

réduction de 50% des radicaux du DPPH utilisés.  

Une classification de l'intensité de l'activité antiradicalaire, sur la base de  l'IEAR, a été 

proposée par  Sanchez Moreno et al. en 1998 [223]. 

 IEAR < 1. 10
-3

 , faible activité antiradicalaire, 

1.10
-3

  < IEAR < 5. 10
-3

  ,  activité antiradicalaire intermédiaire, 

5. 10
-3

 < IEAR < 10. 10
-3

  , forte activité antiradicalaire, 

IEAR > 10. 10
-3

  , très forte activité antiradicalaire. 

Le temps, 𝑡𝐶𝐸50
, de la réaction entre DPPH et l’échantillon, nécessaire pour atteindre 

l’équilibre à CE50 est déterminé expérimentalement  et ce, en traçant la diminution du 

pourcentage de DPPHrés en fonction du temps. 
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L’estimation de 𝒕𝑪𝑬𝟓𝟎
permet d’introduire la classification suivante [222].  

𝑡𝐶𝐸50
  < 5 min, réaction rapide, 

𝑡𝐶𝐸50
  = (5-30) min, réaction intermédiaire, 

𝑡𝐶𝐸50
  > 30 min, réaction lente.
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7.1. Introduction  

Un système chimique ou physique peut être considéré comme étant une relation entre des 

variables d’entrée et des variables de sortie. Etudier un tel système consiste à estimer l’état ou 

l’évolution des grandeurs de sortie en réponse à une valeur ou à une variation des grandeurs 

d’entrée.  

Pour le mécanisme d’extraction solide-liquide, les variables d’entrée sont de deux types : 

 les paramètres opératoires : Ils sont liés au procédé d’extraction comme le temps, la 

température, la masse de la matière végétale, la vitesse d’agitation, la nature du milieu 

d’extraction, 

 les paramètres intrinsèques : Ils sont liés à la matière végétale. Par exemple : les 

parties du végétal (racine, tige, feuille, fleur, fruit), l’âge de la plante, la période de 

cueillette, lieu de végétation, le stockage du végétal, la granulométrie, le taux 

d’humidité. 

Les variables de sortie sont aussi de deux natures : 

 les paramètres quantitatifs, représentés par le rendement en composés recherchés, 

 les paramètres qualitatifs, représentés par les propriétés physico-chimiques de l’extrait 

(densité, viscosité,…) et sa composition chimique. 

7.2. Optimisation des paramètres technologiques par plan d’expériences 

7.2.1. Paramètres opératoires à optimiser  

Dans un premier temps, nous allons  déterminer les meilleures conditions opératoires de 

température, de rapport solide/liquide et de vitesse d’agitation pour des paramètres 

intrinsèques que sont la partie du végétal utilisée (les feuilles broyées), le taux d’humidité 

(2%) et  le diamètre moyen des particules (273 μm).  

7.2.2. Critères d’optimisation  

 maximiser la teneur en composés phénoliques et le pouvoir antiradicalaire, 

 maximiser la concentration en polyphénols et  l’activité antiradicalaire simultanément. 

7.2.3. Détermination du domaine d’étude  

Le choix du domaine d’étude s'est fait sur la base des données des travaux antérieurs 

consignées  dans la synthèse bibliographique (chapitre 4) tout en tenant compte des 

contraintes liées à la nature des composés phénoliques (thermolabiles) et des contraintes 

expérimentales. Le tableau 7.1. donne le domaine d’étude choisi. 
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Tableau 7.1: Domaine d’étude. 

 

Facteur (F) Fmin Fmax 

T (°C) 32 52 

S/L (g/L) 10 50 

ω (tr/min) 100 300 

 

7.2.4. Etude préliminaire  

a. Choix du solvant d’extraction  

a.1. Etude expérimentale  

Une étude préliminaire relative à l’extraction des polyphénols des feuilles d’inule visqueuse a 

été réalisée  dans un soxhlet sous les conditions opératoires suivantes: H = 15%, S/L = 20 g/L 

et t = 8 h et ce, en utilisant des solvants de polarités différentes. Les résultats de cette étude 

sont mentionnés dans le tableau 7.2. 

Tableau 7.2: Quantité de polyphénols totaux et activité antiradicalaire représentée par IC50 des 

extraits d’inule visqueuse. 

 

Solvant 

d’extraction 

Constante 

diélectrique 

(25°C) 

Moment 

dipolaire 

Extrait récupéré 

Polyphénols totaux 

(mg EAG/g MS) 

IC50 (µg/ mL) 

Eau 78,5 1,85 167,00± 1,29 5,43± 0,45 

Méthanol 32,6 1,71 106,34 ± 1,49 5,33 ± 0,58 

Ethanol 24,5 1,74 70,79 ± 1,20 17,67 ± 2,08 

Acétate d’Ethyle 6,0 1,78 64,32 ± 1,28 22,00 ± 2.00 

Acétone 20,7 2,88 51,25 ± 0,71 30,00 ± 5,00 

Hexane 1,9 0,00 17,03 ± 0,43 790,00 ± 10,00 

 

Les résultats mentionnés dans le tableau 7.2. révèlent une influence significative du pouvoir 

d’extraction du solvant sur le rendement en polyphénols totaux ainsi que sur le pouvoir 

antiradicalaire. Cette différence est due à la polarité des molécules donc à leur extractibilité 

par les divers solvants. La même observation a été enregistrée pour l'activité antiradicalaire. 

L’Acétate d’Ethyle, avec une polarité inférieure à celle de l’Acétone, a donné un rendement 

meilleur avec une activité antiradicalaire plus importante. Ceci pourrait être du à la nature des 

composés chimiques présents dans la matière végétale et aux éventuelles interactions soluté-

solvant. 

Les solvants utilisés peuvent être classés selon un pouvoir extractant décroissant comme suit : 

Eau > Méthanol > Ethanol  > Acétate d’Ethyle > Acétone > Hexane. 

Les tests de récupération des huiles essentielles d'inule visqueuse par le biais des trois 

méthodes que sont la distillation à la vapeur, l'hydrodistillation et l'hydrodiffusion dans les 
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conditions opératoires suivantes (H = 21%, m = 20 g, débit = 12 mL/min  et t = 5h) ont 

également montré que les huiles essentielles, même si leurs rendements en composés 

phénoliques sont faibles, présentaient une activité antiradicalaire très précieuse. Les hydrolats 

obtenus à partir de ces trois procédés révèlent la richesse en composés phénoliques avec une 

activité antiradicalaire importante. Les résultats obtenus sont mis en évidence par le tableau 

7.3. 

Tableau 7.3:Teneur totale en polyphénols et activité antiradicalaire représentée par IC50 des 

hydrolats d'inule visqueuse. 

Hydrolat Polyphénols totaux (mg EAG/ gMS) IC50 (µg/mL) 

Entrainement à la vapeur d’eau 291,02 ± 33,42 0,33 ± 0,11 

Hydrodistillation 388,00 ± 40,56 4,50 ± 0,50 

Hydrodiffusion 314,71 ± 92,29 0,90 ± 0,10 

 

Ces résultats préliminaires mettent en évidence l'influence de la nature du procédé et du 

solvant utilisé sur le rendement en polyphénols ainsi sur le pouvoir antiradicalaire de l'extrait 

récupéré. Dans tous les cas, l'utilisation de l'eau donne les meilleurs résultats en termes 

de rendement en polyphénols et de pouvoir antiradicalaire. 

a.2. Chimie verte et classification des solvants  

Dans l’annexe n° III,   nous avons recensé les différents solvants utilisés dans l’extraction des 

polyphénols issus des publications de la dernière décennie et nous les avons classés selon les 

trois méthodes d’évaluation de la chimie verte (EHS, ACV et Traffic light de Pfrizer) [226 - 

235]. Cette classification montre que les alcools simples (Méthanol, Ethanol) sont 

écologiquement préférables mais les mélanges eau-alcool (Méthanol-Eau ou Ethanol-Eau) 

sont, sur le plan de la sauvegarde de l'environnement,  meilleurs en comparaison avec les 

alcools purs. Le solvant *Eau*   se trouve en haut de l’échelle de la classification EHS. De 

plus, il améliore les propriétés EHS des mélanges où il rentre en composition. Il est classé 

comme un solvant préférable d’après Traffic light de Pfizer. 

L’eau est le meilleur choix en tant que solvant, d'un point de vue environnemental. 

a.3. Caractéristiques physico-chimiques de l’eau dans le domaine d’étude 

Les caractéristiques physico-chimiques de l’eau dans le domaine d’étude (T : 32-52°C et P :1 

atm) sont données dans le tableau 7.4. 
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Tableau 7.4: Caractéristiques physico-chimiques de l’eau dans le domaine d’étude 

choisi. 
Masse 

volumique 

(kg/ m
3
) 

Chaleur 

spécifique 

(kcal/kg .K) 

Viscosité 

dynamique 

(kg/m.s) 

Électro- 

négativité 

(Pauling) 

Energie de 

liasion  

(KJ/mole) 

Tension 

superficielle 

(N/m) 

Constante 

diélectrique  

(𝜺) 

Moment 

dipolaire 

(μ) 

(D) 

996,59-

985,16 

0,996-

0,999 

0,000852-

0,000496 

3,5 29 0,072-

0,066 

87 1,85  

 

Les caractéristiques physico-chimiques de l’eau permet de la considérer comme un très 

bon solvant d’extraction. L'eau possède une viscosité faible, une masse volumique et une 

tension superficielle relativement élevées mais qui diminuent considérablement avec 

l’augmentation de la température. L’eau possède pour autant un moment dipolaire élevé et 

une constante diélectrique importante donc un fort pouvoir ionisant et un pouvoir dissociant 

intéressant respectivement. L’eau est un solvant protique, polaire avec une gène stérique très 

faible. Néanmoins, la solvatation des molécules est spécifique. L’effet du solvant varie donc 

selon les molécules concernées. Or, les caractéristiques des polyphénols telles que la 

polarisabilité et les liaisons hydrogène en particulier rendent l’eau excellent solvant pour 

l’extraction des composés phénoliques.  

a.4. Contraintes liées au choix de l’eau comme solvant d’extraction et solutions 

proposées  

La méthode d'évaluation de l'impact du cycle de vie (ACV) définit la demande d'énergie 

cumulative (DEC) qui prend en compte l’énergie de production et de recyclage du solvant 

tout en long de son cycle de vie. Plus la demande énergétique cumulative est élevée, moins le 

solvant est vert [227]. Sachant qu’avec une température d’ébullition de 100°C, l’énergie de 

récupération de l’eau est élevée, ce qui fait augmenter un peu la DEC. 

Néanmoins, certaines méthodes comme la distillation sous vide fait diminuer cette énergie 

cumulative en diminuant la température de distillation, de même une valorisation des eaux 

résiduelles d’extraction, dans une nouvelle extraction, semble être une solution à la fois 

économique et écologique à ce problème. 

Dans ce  qui suit et dans un souci de développement durable, l’eau sera choisie comme 

solvant d’extraction : un solvant vert sans danger, peu coûteux et accessible. 

b. Détermination du temps d’extraction  

Dans une première  phase, nous avons procédé à l'établissement de la cinétique d'extraction 

des polyphénols totaux sous les conditions opératoires suivantes (tableau 7.5). Les résultats 

obtenus sont schématisés par les courbes de la figure 7.1.  
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Tableau 7.5: Cinétique d'extraction des polyphénols totaux. 
 

Temps d'extraction (min) 0-360 

Température d'extraction (⁰C) 32-42-52 

Rapport solide- liquide (S/L)(g/L) 10 

Vitesse d'agitation (tr/min) 200 

 

 

Figure 7.1: Cinétique d’extraction des polyphénols d’inule visqueuse. 

Notons que les conditions utilisées dans chaque expérience appartiennent au domaine d’étude 

(tableau 7.1). Pour les trois expériences réalisées, le rendement d’extraction  commence à se 

stabiliser à partir de t=120min. Une faible évolution de celui-ci est enregistrée dans 

l’intervalle (120-360 min) où nous récupérons environ 3% en composés.  Ainsi, pour le reste 

des expériences, nous travaillerons avec un temps d’équilibre de 120 minutes. 

7.2.5.  Optimisation par plan factoriel complet  

a. Choix du modèle mathématique  

 Nous proposons d’étudier l’influence de trois facteurs (la température (T)-le rapport solide/ 

liquide (S/L) et la vitesse d’agitation (ɷ)) sur les deux  critères d’optimisation définis 

précédemment (Section 7.2.2). Chaque facteur prend deux niveaux (max et min), d’où un plan 

factoriel complet 23 . 

 nombre d’expériences du plan factoriel : nf =23 = 8 expériences 

 nombre des expériences répétitives au centre du domaine d’étude : n0=2 

 nombre total d’expériences = nf + n0= 10 expériences. 
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L’équation du modèle peut s'écrire sous la forme de l'équation (7.1). 

                 y = a0 + a1 x1 + a2 x2 + a3 x3 + a12 x1 x2 + a13 x1 x3 + a23 x2 x3+ a123 x1 x2 x3       (7.1) 

 Avec « ai » les coefficients du modèle. 

Pour l'élaboration du modèle mathématique, nous avons déterminé le rendement d’extraction 

au temps d’équilibre.  La matrice de calcul est mise en relief dans le tableau 7.6 selon l’ordre 

aléatoire donné par le logiciel statgraphics 17.1.02 (version d’essai). 

Tableau 7.6: Résultats de l’extraction des polyphénols pour le modèle de premier ordre. 

 Variables réelles Variables 

réduites 

Rendement en 

polyphénols 

totaux 

(mg EAG/g MS) 

à t=120min 

 

 

 

Plan 

factoriel 𝟐𝟑 

T(°C) S/L(g/L) ɷ (tr/min) X1 X2 X3 

52 50 300 +1 +1 +1 118,0 

32 50 300 -1 +1 +1 113,5 

52 10 300 +1 -1 +1 245,4 

32 10 300 -1 -1 +1 131,5 

52 50 100 +1 +1 -1 114,8 

32 50 100 -1 +1 -1 105,7 

52 10 100 +1 -1 -1 244,1 

32 10 100 -1 -1 -1 128,3 

Répétition 

au centre 

42 30 200 0 0 0 124,6 

42 30 200 0 0 0 125,4 

 

b. Ajustement  du modèle de premier ordre proposé.  

b.1. Calcul des coefficients du modèle (logiciel Statgraphics 17 .1.02)  

Les coefficients du modèle du premier ordre sont déterminés par le logiciel Statgraphics 

17.1.02 en utilisant la relation (7.2). Les résultats sont mentionnés dans le tableau 7.7. 

                                     𝒂𝒊 =
𝟏

𝒏
∗   𝒙𝒊 ∗ 𝒚𝒋

𝒏
𝒋=𝟏   et   𝒂𝟎 =

𝟏

𝒏
∗   𝒚𝒋

𝒏
𝒋=𝟏                                    (7.2) 

Tableau 7.7: Coefficients du modèle de premier ordre pour la détermination de la 

teneur en polyphénols. 

 

Coefficient Constante 

(a0) 

a1 a2 a3 a12 a13 a23 a123 

Estimation 150,1 30.41 -37,16 0,19 -27,01 -0,81 -0,81 -0,33 

 

b.2.Test de Fisher  

- Calcul de la variance résiduelle  

La variance résiduelle est calculée par la relation (7.3) 

                                               δ²res =   (yi −  yi
^)²  / Ѵres

𝑛
𝑖=1                                                (7.3)  
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Avec : 

yi
^ : la valeur donnée par le modèle, 

yi: la valeur expérimentale, 

Ѵ𝑟𝑒𝑠: le degré de liberté, Ѵ𝑟𝑒𝑠=𝑛−𝑘: n étant le nombre total d’essais  et k, le nombre de 

coefficients du modèle. 

- Calcul de la variance relative  

La variance relative est calculée par la relation (7.4) 

 

                                              δ²y =   (𝐲𝐣 − 𝐲− )²  / Ѵ𝐲
𝒎
𝒊=𝟏                                                   (7.4) 

Avec : 

m : le nombre d’essais répétitifs, 

y− : la moyenne des essais répétitifs, 

yj  : les résultats des essais répétitifs. 

Ѵ𝑦: étant égal à m−1. 

La validité du modèle est vérifiée par le test de Fisher qui permet d’apprécier l’écart entre δ²res 

et δ²y. Le test consiste à comparer la valeur du rapport 𝐹=δres
2 / δy

2  calculée à la valeur tabulée 

𝐹𝛼 (Ѵ𝑟𝑒𝑠−Ѵ𝑦) (Table de Fisher)  qui correspond à un seuil de confiance de 5%. 

Le modèle n’est valable que si la condition 𝐹<𝐹𝛼 est vérifiée 

Deux cas peuvent se présenter : 

 condition vérifiée, le modèle du premier ordre peut représenter les résultats 

expérimentaux, 

 condition non vérifiée , le modèle de second ordre est utilisé et un plan de surface de 

réponse est appliqué. 

c. Résultats de statgraphics pour le modèle de premier ordre (plan complet 2
3
) 

Les valeurs des  coefficients sont à l’état codé. Sur la base du rendement expérimental en 

polyphénols au point central (0, 0, 0) (125,0 mg EAG/g MS en moyenne (tableau 7.6)),  de la 

constante du modèle (150,1 mg EAG/g MS (Tableau 7.7), de la valeur du rapport 𝐹=δres
2 / δy

2 

(1978) et de la valeur de l'expression 𝐹𝛼 (Ѵ𝑟𝑒𝑠−Ѵ𝑦) (161,45), nous pouvons dire que le modèle 

du premier ordre choisi est inadéquat et représente mal les données expérimentales. 

Par conséquent, il faut poursuivre l’étude par un plan de surface de réponse. Nous choisissons 

ainsi un plan composite. 

7.2.6. Application de la méthode des surfaces de réponse  

Un plan composite est constitué de trois parties [236] : 
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1. un plan factoriel dont les facteurs prennent deux niveaux,                                                  

2. au moins un point expérimental situé au centre du domaine d’étude, 

3. des points axiaux (points en étoile notés 𝛼). Ces points expérimentaux sont situés sur les 

axes de chacun des facteurs. Les distances des points en étoile dépendent du critère 

d'optimalité choisi.  

a. Choix des points en étoile (𝜶)  

Il est conditionné par l’expérience (faisabilité) et par le critère d’optimalité (on choisit en 

général l’isovariance par rotation ou le presque orthogonalité) [237]. 

a.1. Contraintes expérimentales  

Le tableau 7.8 donne les limites de variation des paramètres expérimentaux. 

Tableau 7.8: Limites de variation des paramètres opératoires. 

Paramètre opératoire 
Contrainte 

expérimentale 
Cause 

Température (°C) 
<60 

 

Composés phénoliques thermiquement 

instables [179, 204]  

Rapport S/L (g/ L
)
 < 75  

Masse trop importante pour des rapports  

solide / liquide élevés 

Vitesse d’agitation 

(tr/min) 
60< ɷ<400  

Exigence de fabrication de l’agitateur IKA 

RW 28 Basic (plage de vitesse I pour 

fréquence de 50 Hz). 

Utilisation de tige à ancre, recommandée 

pour des vitesses faibles.   

 

L’extraction par l’eau des polyphénols de l’inule visqueuse a été réalisée en mode batch dans 

un réacteur de 2L muni d’un agitateur à hélice (Model  RW 28 Basic, IKA), ayant deux plages 

de vitesse. Nous choisissons la plage de vitesse I pour les solvants à viscosité faible à 

moyenne (eau). Pour une fréquence de 50 Hz , la plage de vitesse varie de 60 à 400 tr/min.  

a.2. Critère d’optimalité  

Le critère de presque orthogonalité a été choisi par nos soins. L’orthogonalité est obtenue si la 

matrice XtX est diagonale (Xt étant la  matrice  transposée de X et X, la matrice du modèle). 

Soit n, le nombre total des essais, il est égal  à nf (plan factoriel) + 𝑛𝛼  (points en *) + n0 

(points au centre). Pour déterminer la position des points axiaux, il a fallu calculer la valeur de 

α qui est donné par la formule (7.5). 

                                                   𝛼 =  𝑛𝑓∗( 𝑛− 𝑛𝑓  )2

4

4

                                                          (7.5) 

Pour un plan factoriel 23 : nf = 2
3
=8 et  𝑛𝛼 = 2 ∗ 3 = 6 (±α pour chaque facteur). 

Le tableau 7.9 donne les valeurs de 𝛼 selon celles de n0 [237]. 
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Tableau 7.9: Valeurs de 𝜶 pour différentes valeurs de n0 

n0 1 2 3 4 

𝛼 1,215 1,287 1,353 1,414 

 

Pour notre cas  , on prend    n0 = 4 et donc  α =1,414. 

Le plan composite choisi est alors représenté par la figure 7.2. 

 

Figure 7.2 : Représentation du plan composite en trois dimensions. 

Le domaine de variation des facteurs est ramené à l’intervalle [−𝛼 ,+𝛼 ]. Les cinq niveaux de 

chaque paramètre sont respectivement calculés par les relations du tableau 7.10 [237]. 

Tableau 7.10: Calcul des valeurs réelles et réduites. 

 

Niveaux (valeurs réduites) Valeurs réelles 

−𝛼 Min 

-1 (Min + Max)/2 – (1/𝛼). [ 𝑀𝑎𝑥 − (Min + Max)/2] 

0 (Min + Max)/2 

+1 (Min + Max)/2 + (1/𝛼). [ Max − (Min + Max)/2] 

+𝛼 Max 

 

b. Conception de surface de réponse 

Le tableau 7.11 , ci-dessous, donne les valeurs des réponses pour l’extraction aqueuse des 

composés phénoliques d’inules visqueuse. 
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Tableau 7.11: Conception de surface de réponse et valeurs de réponse correspondantes pour 

l'extraction aqueuse. 

 

Valeurs réelles et codées PT  

(mg EAG/ g 

MS) 

FLA   

(mg EQ/ g 

MS) 

AN    

(mg 

EM/gMS) 

I 

(%) 

X1 

(°C(-)) 

X2 

(g/L (-)) 

X3 

(tr/mn) 

(-)) 

Ju
il

le
t 

D
éc

em
b

re
 

Ju
il

le
t 

D
éc

em
b

re
 

Ju
il

le
t 

D
éc

em
b

re
 

Ju
il

le
t 

D
éc

em
b

re
 

32(-1) 10(-1) 300(+1) 132 135 7,02 5,35 0,76 0,71 75 73 

32(-1) 10(-1) 100(-1) 128 129 8,29 6,62 0,67 0,66 75 73 

42(0) 58(+1,414) 341,4(0) 105 97 7,32 5,65 0,12 0,10 75 74 

52(+1) 10(-1) 100(-1) 244 194 17,4

9 

15,8

2 

0,46 0,44 81 79 

42(0) 30(0) 341,4 

(+1,414) 

134 108 8,04 6,37 0,27 0,25 81 79 

42(0) 30(0) 58,6(-1,414) 113 102 6,36 4,69 0,21 0,19 78 76 

27,86(-1,414) 30(0) 200(0) 97 80 5,64 3,97 0,13 0,11 71 71 

42(0) 2(-1,414) 200(0) 284 246 18,9

2 

17,2

5 

0,71 0,67 82 81 

32(-1) 50(+1) 300(+1) 114 94 5,17 4,84 0,15 0,14 73 72 

56,14(+1,414) 30(0) 200(0) 129 120 8,85 7,18 0,11 0,09 81 80 

52(+1) 10(-1) 300(+1) 245 195 15,3

2 

13,6

5 

0,57 0,54 82 81 

52(+1) 50(+1) 100(-1) 115 90 5,60 5,27 0,13 0,11 76 74 

52(+1) 50(+1) 300(+1) 118 100 6,62 6,29 0,18 0,16 76 74 

32(-1) 50(+1) 100(-1) 106 92 5,45 5,22 0,14 0,12 73 72 

42(0) 30(0) 200(0) 125 108 5,54 5,12 0,29 0,27 80 80 

42(0) 30(0) 200(0) 125 107 5,72 5,05 0,27 0,26 80 80 

42(0) 30(0) 200(0) 125 108 5,64 5,13 0,28 0,26 81 80 

42(0) 30(0) 200(0) 126 108 5,54 5,08 0,30 0,27 80 80 

 

c. Création et analyses des plans composites par le logiciel Statgraphics 17.1.02 

Dans cette partie, nous avons étudié l’influence des conditions opératoires (T, S/L et ɷ) sur 

les rendements des composés phénoliques ainsi sur le pouvoir antiradicalaire des deux 

périodes d’extraction (Juillet et Décembre). Les résultats sont schématisés par la figure 7.3. 
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Figure 7.3. Graphique de surfaces de réponse montrant l'effet de l'interaction de la température 

et du rapport solide-liquide sur les polyphénols totaux (a), sur la teneur en flavonoïdes (b), sur le 

rendement des anthocyanes (c) et sur l'activité antiradicalaire mesurée par DPPH (d) sur les  

extraits aqueux d’ inule visqueuse. Les variables sont présentées dans leurs niveaux codés et la 

vitesse d'agitation est maintenue à sa valeur centrale. 
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c. 1. Analyse de la variance (test ANOVA) 

La procédure d'analyse de variance à plusieurs facteurs est conçue pour construire un modèle 

statistique décrivant l’impact de deux facteurs qualitatifs Xj ou plus sur une variable à 

expliquer Y. Cette analyse permet de tester la pertinence des variables impliquées dans le 

modèle étudié et de représenter graphiquement l’importance de chaque facteur sur  la réponse 

étudiée. Pour cela, nous définissons l’hypothèse nulle notée H0  qui est l'égalité des moyennes 

des populations dont sont extraits les échantillons : m1=m2=m3=...=mk= m et qui suppose que 

l’effet du paramètre est nul. La probabilité d’accepter cette hypothèse est notée Val-p (proba). 

Pour un niveau de signification de 5% : Si Val-p < 5%, H0 est rejetée, le paramètre sera 

significatif (s). Si Val-p > 5%, H0 est retenue, le paramètre sera non significatif (ns)[238]. 

Pour déterminer si les facteurs ont ou n'ont pas d'effets significatifs sur le rendement 

d’extraction des polyphénols, des flavonoïdes, des anthocyanes et sur l’activité antiradicalaire,   

une analyse de variance est mise en œuvre. Les résultats donnés par le logiciel  statgraphics 

17.1.02. sont représentés dans le tableau 7.12 (ci-dessous). 

Notons que dans le tableau 7.12, le rapport F (test de Fisher) est calculé par la formule donnée 

dans la section 7.2.5. L'écart type résiduel (𝛿𝑟𝑒𝑠 ) est défini par la racine de la variance 

résiduelle, qui est le rapport entre l'erreur quadratique totale (SSE) et le degré de liberté (df) 

défini par (n-k) tel que n est le nombre de tests et k, le nombre de coefficients du modèle. Il 

est exprimé par la relation (7.6) :  

                                                             𝛿𝑟𝑒𝑠 =  
(𝑦𝑐𝑎𝑙 −𝑦𝑒𝑥𝑝 )2

𝑛−𝑘
                                                       (7.6) 

c.2. Détermination des modèles mathématiques  

Le modèle de second ordre est donné par l’équation générale  (7.7) [236]. 

                      Y=𝑎0 +  𝑎𝑖 ∗ xi +  𝑎𝑖𝑖 ∗ xi
23

𝑖=1
3
𝑖=1 +   𝑎𝑖𝑗 ∗ xi ∗ xj

3
𝑗=2

2
𝑖=1 ,𝑗<1                 (7.7) 

Avec :  

𝑎𝑖 : les coefficients du modèle,  

 xi et xj : les facteurs du plan de second ordre. 
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Tableau 7.12:Coefficients de régression des facteurs codés, coefficient de détermination (R
2
), 

écarts-types et non-ajustement des modèles polynomiaux de second ordre représentant la teneur 

en  polyphénols totaux, le taux de flavonoïdes, la quantité d'anthocyanes et l’activité 

antiradicalaire des extraits aqueux d'inule visqueuse pour le mois de Juillet (a) et le mois de 

Décembre (b). 

 

Coefficient Valeur prédite PT Juillet 

 

Valeur prédite PT Décembre 

 

 Coefficient Valeur P Valeur F Coefficient Valeur P Valeur F 

Moyenne a0 125,8   119,25   

Linéaire 

Température 

a1 

24,1 0,0023 s 19,30 30,93 0,0234s 12,74 

Rapport 

Solide/ liquide 

a2 

-45,9 0,0000 s 70,04 -81,28 0,0007s 88,00 

Vitesse 

d’agitation a3 

3,8 0,5092 ns 0,48 4,58 0,6250ns 0,28 

Quadratique 

Température x 

Température 

a11 

-6,8 0,3370 ns 1,04 -19,25 0,3541ns 1,10 

Rapport solide 

/ liquide x 

Rapport solide 

/ liquide a22 

33,6 0,0010 s 25,10 52,25 0,0467s 8,08 

Vitesse 

d’agitation x 

Vitesse 

d’agitation a33 

-1,8 0,7914 ns 0,07 -14,25 0,4815 

ns 

0,61 

Intéraction 

Température x 

Rapport solide 

/ liquide a12 

-27 0,0038 s 16,16 -30,25 0,0464s 8,12 

Température x 

Vitesse 

d’agitation a13 

0,25 0,9067 ns 0,01 0,75 0,9471 

ns 

0,0 

Rapport solide 

/ liquide x 

vitesse 

d’agitation a23 

1,20 0,9067 ns 0,01 1,25 0,9119 

ns 

0,01 

Coefficient de 

détermination 

R
2
 

0,94   0,97   

Ecart type %  

moyen 

1,90   6,17   

Non 

ajustement du 

modèle 

0,018   0,086   
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Tableau 7.12 (Suite):Coefficients de régression des facteurs codés, coefficient de détermination 

(R
2
), écarts-types et non-ajustement des modèles polynomiaux de second ordre représentant la 

teneur en  polyphénols totaux, le taux de flavonoïdes, la quantité d'anthocyanes et l’activité 

antiradicalaire des extraits aqueux d'inule visqueuse pour le mois de Juillet (a) et le mois de 

Décembre (b). 

 

Coefficient Valeur prédite FLA Juillet 

 

Valeur prédite FLA Décembre 

 

 Coefficient Valeur P Valeur F Coefficient Valeur P Valeur F 

Moyenne a0 8,83   6,79   

Linéaire 

Température a1 3,83 0,0206 s 13,79 1,96 0,0225s 14,78 

Rapport Solide/ 

liquide a2 

-7,05 0,0024 s 46,63 -3,02 0,0051s 53,56 

Vitesse d’agitation 

a3 

0,23 0,8314 ns 0,005 -0,035 0,9513 

ns 

0,080 

Quadratique 

Température x 

Température a11 

-1,58 0,5088 ns 0,53 -0,607 0,6260 

ns 

0,76 

Rapport solide / 

liquide x Rapport 

solide / liquide a22 

4,28 0,1220 ns 3,83 2,33 0,1133 

ns 

5,46 

Vitesse d’agitation 

x Vitesse 

d’agitation a33 

-2,46 0,3230 ns 1,27 -0,63 0,6137 

ns 

2,67 

Intéraction 

Température x 

Rapport solide / 

liquide a12 

-3,82 0,0392 s 9,11 -2,0 0,0397s 12,34 

Température x 

Vitesse d’agitation 

a13 

0,05 0,8486 ns 0,04 0,0625 0,9297 

ns 

0,09 

Rapport solide / 

liquide x vitesse 

d’agitation a23 

0,52 0,3956 ns 0,90 0,51 0,4861 

ns 

1,78 

Coefficient de 

détermination R
2
 

0,96   0,94   

Ecart type %  

moyen 

0,89   0,96   

Non ajustement du 

modèle 

0,64   0,33   
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Tableau 7.12 (Suite):Coefficients de régression des facteurs codés, coefficient de détermination 

(R
2
), écarts-types et non-ajustement des modèles polynomiaux de second ordre représentant la 

teneur en  polyphénols totaux, le taux de flavonoïdes, la quantité d'anthocyanes et l’activité 

antiradicalaire des extraits aqueux d'inule visqueuse pour le mois de Juillet (a) et le mois de 

Décembre (b). 

 

Coefficient Valeur prédite AN Juillet 

 

Valeur prédite AN Décembre 

 

 Coefficient Valeur P Valeur F Coefficient Valeur 

P 

Valeur F 

Moyenne a0 0,01  0,01    

Linéaire 

Température 

a1 

-0,03 0,0409 s -0,03 -0,07 0,0413s 8,80 

Rapport Solide 

/ liquide a2 

-0,22 0,0000 s -0,22 -0,44 0,000s 364,13 

Vitesse 

d’agitation a3 

0,03 0,0658 ns 0,03 0,05 0,0911 

ns 

4,91 

Quadratique 

Température x 

Température 

a11 

0,05 0,0859 ns 0,05 0,11 0,0774 

ns 

5,59 

Rapport 

solide/ liquide 

x Rapport 

solide/ liquide 

a22 

0,20 0,0011 s 0,20 0,39 0,0012s 67,58 

Vitesse 

d’agitation x 

Vitesse 

d’agitation a33 

0,11 0,0090 s 0,11 0,23 0,0085s 23,33 

Intéraction 

Température x 

Rapport solide 

/ liquide a12 

0,05 0,0199 s 0,05 0,10 0,0236s 12,67 

Température x 

Vitesse 

d’agitation a13 

0,01 0,6206 ns 0,01 0,02 0,5158 

ns 

0,51 

Rapport solide 

/ liquide x 

vitesse 

d’agitation a23 

-0,02 0,2794 ns -0,02 -0,02 0,5158 

ns 

0,51 

Coefficient de 

détermination 

R
2
 

0,99   0,99   

Ecart type %  

moyen 

0,039   0,017   

Non 

ajustement du 

modèle 

0,677   0,543   
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Tableau 7.12 (Suite):Coefficients de régression des facteurs codés, coefficient de détermination 

(R
2
), écarts-types et non-ajustement des modèles polynomiaux de second ordre représentant la 

teneur en  polyphénols totaux, le taux de flavonoïdes, la quantité d'anthocyanes et l’activité 

antiradicalaire des extraits aqueux d'inule visqueuse pour le mois de Juillet (a) et le mois de 

Décembre (b). 

 

Coefficient Valeur prédite I(%) Juillet 

 

Valeur prédite I(%) Décembre 

 

 Coefficient Valeur P Valeur F Coefficient Valeur P Valeur F 

Moyenne a0 81   80,99   

Linéaire 

Température a1 2,72 0,0003 s 133,72 5,12 0,0019s 52,72 

Rapport Solide / 

liquide a2 

-1,99 0,0011 s 71,31 -3,98 0,0048s 31,89 

Vitesse d’agitation 

a3 

0,28 0,2942 ns 1,46 1,04 0,2142 

ns 

2,18 

Quadratique 

Température x 

Température a11 

-2,75 0,0053 s 30,21 -5,49 0,0213s 13,51 

Rapport solide/ 

liquide x Rapport 

solide/ liquide a22 

-1,25 0,0669 ns 6,24 -3,49 0,0794 

ns 

8,16 

Vitesse d’agitation 

x Vitesse 

d’agitation a33 

-0,75 0,2082 ns 2,25 -3,49 0,0794 

ns 

8,16 

Intéraction 

Température x 

Rapport solide / 

liquide a12 

-1,00 0,0258 s 11,98 -2,5 0,0444s 8,38 

Température x 

Vitesse d’agitation 

a13 

0,00 1,0000 ns 0,00 0,5 0,5938 

ns 

0,34 

Rapport solide / 

liquide x vitesse 

d’agitation a23 

-0,25 0,4356 ns 0,75 -0,5 0,5938 

ns 

0,34 

Coefficient de 

détermination R
2
 

0,98   0,96   

Ecart type %  

moyen 

0,817   0,638   

Non ajustement du 

modèle 

0,059   0,483   

 

Le tableau 7.13,  met en relief les équations mathématiques modélisant les paramètres 

expérimentaux et leurs influences mutuelles. 
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Tableau 7.13:Equations polynomiales décrivant les données expérimentales de la teneur en 

composés phénoliques et de l'activité antiradicalaire des extraits aqueux d’inule visqueuse et 

leurs coefficients de régression respectifs R
2
 (Les paramètres non significatifs sont éliminés). 

 

Réponse Equation du modèle (en valeurs codées) R
2 

Polyphénols totaux(TP)  

(mg EAG/ g MS) Juillet 

TP = 125,8 + 24,1X1 -45,9 X2  +33,6 *X2
2
 -1,8 X3

2
 -27 X1X2 0,94 

Polyphénols totaux (TP)  

(mg EAG/g MS) 

Décembre 

TP = 119,5 + 30,9X1 -81,3 X2  +52,3 *X2
2
 -30,3 X1X2 0,97 

Flavonoïdes (FLA)  (mg 

EQ/g MS) Juillet 

FLA = 8,83 + 38,3 X1- 7,1X2 - 3,8 X1X2 0,96 

Flavonoïdes (FLA)  (mg 

EQ/g MS) Décembre 

FLA = 6,79 + 1,96 X1- 3,0 X2 - 2 X1X2 0,94 

Anthocyanes (AN)   (mg 

EM/g MS) Juillet 

AN= 0,01 - 0,03 X1 - 0,22 X2 +0,2 X2
2
 + 0,11 X3

2
 +0,05 X1X2 0,99 

Anthocyanes (AN)     (mg 

EM/ g MS) Décembre 

AN= -0,014 -0,068 X1 – 0,43 X2 + 0,39 X2
2
 + 0,23X3

2
 + 0,11 

X1X2 

0,99 

Activité antiradicalaire 

I (%) Juillet 

I(%) = 81+2,72X1-1,99X2-2,75X1
2
-X1X2 0,98 

Activité antiradicalaire 

I (%) Décembre 

I(%) = 81+5,12X1-3,98X2-5,49X1
2
-2,5X1X2 0,96 

 

c.3. Influence des conditions opératoires sur l’extraction aqueuse des polyphénols 

d’inule visqueuse  

Le diagramme de pareto, représenté sur la figure 7.4, illustre les différents effets par ordre 

d’importance pour chaque variable. La barre transversale représente l’amplitude minimale à 

partir de laquelle les effets seront considérés comme étant statistiquement significatifs sur la 

réponse étudiée. Dans ce graphique, la couleur bleue représente une influence négative des 

paramètres tandis que la couleur grise indique une influence positive des paramètres. 

- Effets simples des paramètres opératoires  

L’effet simple  d’un paramètre représente la variation d’un paramètre de son niveau inférieur 

à son niveau supérieur, lorsque les autres paramètres sont à leurs niveaux centraux. Les effets 

simples des trois facteurs sur les différentes réponses sont représentés sur la figure 7.5. Nous 

pouvons remarquer que les rendements en polyphénols, la teneur en flavonoïdes ainsi que le 

pouvoir antiradicalaire augmentent quand la température augmente. Ils diminuent 

significativement avec l’augmentation du rapport S/L. Par ailleurs, nous enregistrons aussi 

une légère amélioration des teneurs en composés phénoliques par accroissement du rapport 

solide sur liquide après une certaine valeur critique. L’influence de la vitesse d’agitation sur 

ces trois  réponses est relativement négligeable en la comparant avec les deux autres facteurs. 

En ce qui concerne le contenu en anthocyanes, la température a un effet négatif, de même 
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pour le rapport S/L. L’augmentation de la vitesse d’agitation fait diminuer la quantité 

d’anthocyanes récupérée jusqu’à une valeur critique à partir de laquelle le rendement 

augmente en augmentant la vitesse d’agitation. 

- Interaction entre les paramètres opératoires  

Le graphique des interactions (figure 7.6) affiche les moyennes des moindres carrés pour 

toutes les combinaisons des niveaux de deux facteurs. Si les facteurs ne sont pas en 

interaction, les lignes dans le graphique doivent être approximativement parallèles ce qui est 

le cas pour les deux interactions (rapport S/L avec vitesse d’agitation) et (température avec 

vitesse d’agitation). Si ce n’est pas le cas comme pour l’interaction température avec rapport 

S/L, alors l’effet d’un facteur dépend du niveau de l’autre. Il faut noter, dans ce graphique, 

que l’effet du rapport S/L est bien plus important pour les faibles températures que pour les 

températures élevées. 
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(a)                                                             (b) 

Figure 7.4: Diagramme de Pareto, mois de Juillet (a) et mois de Décembre 2014 (b). 
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(a)                                                      (b) 

Figure 7.5: Effets simples des paramètres opératoires (mois de Juillet (a) et de Décembre(b)). 

 

 

 

 

 



Chapitre 7 : Optimisation de l’extraction des polyphénols d’inule visqueuse 

113 
 

 

 

 

 

 

(a)                                                                        (b) 

 

Figure 7.6: Graphique d’intéraction entre les paramètres opératoires (mois de Juillet (a) et de 

Décembre(b)). 

d. Détermination des conditions optimales d’extraction  

d.1. Optimisation des différentes réponses  

L’optimisation indirecte par plan d’expériences, en utilisant le logiciel Statgraphics 17.1.02, a 

donné les résultats mentionnés dans le tableau 7.14. 
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Tableau 7.14: Optimisation des différentes réponses par plan d’expériences. 

 

 

Réponse 

Conditions opératoires optimales 

valeur réelle (valeur codée) 

Valeur optimale 

de la réponse 

T 

°C (-) 

S/L 

g/L
 
(-) 

ω                                

tr/ min (-) 

Polyphénols totaux, Juillet 

(mg EAG/ g MS) 

56(1,414) 2(-1,414) 242(0,42) 332,68 

Polyphénols totaux, Décembre 

(mg EAG/ g MS) 

56(1,414) 2(-1,414) 211,4(0,114) 261,82 

Flavonoïdes Juillet  

(mg EQ/ g MS) 

56(1,414) 2(-1,414)  

164,4(-0,356) 

23,09 

Flavonoïdes , Décembre  

(mg EQ/g MS) 

56(1,414) 2(-1,414) 145,8(-0,542) 21,45 

Anthocyanes, Juillet  

(mg EM/ g MS) 

28(-1,414) 2,68(-1,366) 341(1,414) 1,24 

Anthocyanes, Décembre  

(mg EM/ g MS) 

28(-1,414) 2,68(-1,366) 341(1,414) 1,18 

Activité antiradicalaire, 

Juillet I (%) 

48,98(0,698) 7,74(-1,113) 237,6 (0,376) 83,11 

Activité antiradicalaire , 

Décembre I (%) 

48,66(0,66) 46,4(0,82) 226(0,26) 82,74 

  

d.2. Optimisation multi-réponses  

La figure 7.7  montre que les valeurs des facteurs donnant l’optimum des différentes réponses 

ne sont pas les mêmes.  Toutefois, il est utile de déterminer les conditions optimales des deux 

fonctions,  teneur en polyphénols et activité antiradicalaire. Nous procèdons à une 

optimisation multi-réponses à l’aide du logiciel Statgraphics 17.1.02. Elle permet de 

déterminer le paramétrage des facteurs expérimentaux qui donne les caractéristiques désirées 

pour les variables de réponse de façon simultanée. De ce fait, nous faisons appel à une 

fonction de désirabilité, basée sur les valeurs des variables de réponse, qui est alors optimisée. 

Le point optimal entouré par le cercle vert dans le graphique de superposition des contours 

des deux réponses (figure 7.7) correspond à une température de 50°C- 51°C, un rapport S/L 

de 3 -2 g/L  et une vitesse d’agitation de  217 tr/min- 220 tr/min  pour les mois de Juillet et de 

Décembre respectivement. Sous ces conditions d'extraction, l’optimum prévu aura un contenu 

en composés phénoliques de 291 et 251mg EAG/g MS respectivement et une activité 

antiradicalaire de 83% (pour les deux mois) proches des valeurs moyennes trouvées par les 

résultats expérimentaux: 298 et 260 mg EAG/ g MS pour les mois de Juillet et de Décembre 

respectivement. 
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                                      (a)                                                                    (b) 

Figure 7.7: Superposition des courbes de réponses de la teneur en polyphénols totaux (TP) et 

l'activité anti-radicalaire (DPPH) en fonction de la température et du rapport solide-liquide 

déterminés pour les extraits d’inule visqueuse (mois de Juillet (a) et de Décembre (b)). 

7.2.7. Interprétation des résultats de l’optimisation par plan d’expériences  

Le rendement optimal en polyphénols mesuré correspond à une valeur moyenne de 

343± 1,2 mg EAG/ g MS (mois de Juillet). Cette valeur est analogue à la quantité rapportée 

pour certaines autres sources riches en composés phénoliques comme certaines plantes 

comestibles coréennes (5,44-262,56 mg EAG/g MS) [174], l’Aloe vera (L.) Burm.f. (42,27–

219,37 mg EAG/g MV) [239], les pellicules de graines d’arachide (93-230 mg EAG/ g MS) 

[189] , les marcs de pomme (43-1711 mg EAG/ g MS) [240] et le bois de châtaignier (102-

209 mg EAG/ g MS) [193]. Pour l’inule visqueuse, l’extraction avec l’éthanol et le méthanol 

respectivement, rapportent des rendements similaires en polyphénols totaux (274 mg EAG/ g 

MS et 314 mg EAG/ g MS) [161,122]. 

Un pouvoir antiradicalaire important, défini par le pourcentage d’inhibition du radical DPPH, 

a été enregistré pour tous les extraits aqueux (variant de 71 à 82 % pour l’extrait brut (tableau 

7.11). Les quantités d’anthocyanes récupérés dans notre étude (tableau 7.11) sont proches des 

valeurs trouvées par Angelov et al. (2014)[241] lors de l’extraction des polyphénols de Vitex 

agnus-castus L (0,38-0,60 mg EM/g MS).Quant aux flavonoïdes, les résultats divulgués par 

Sriti Eljazi et al. (2018) [242] lors de l’extraction aqueuse des flavonoïdes d’inule visqueuse 

(10,56 mg EQ/gMS) sont en harmonie avec les résultats de notre étude.  Cependant, les 

travaux de Siti Azima et al. (2017) [175], Chahmi et al. (2015) [121]  et Abu-Qatouseh et al. 
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(2013) [122]  trouvent des rendements en flavonoïdes plus élevés ((48,3- 44,8 -106) mg EQ/g 

MS) en moyenne respectivement. 

L’influence des facteurs opératoires sur les différentes réponses est représentée dans le 

tableau 7.11. Tous les modèles de surface de réponse ont des coefficients de régression élevés 

(> 0,9). Ceci indique que plus de 90% des résultats expérimentaux sont expliqués par les 

modèles formels déterminés. Les conditions opératoires utilisées ont une grande influence sur 

la teneur en composés phénoliques ainsi que sur le potentiel antiradicalaire des extraits 

obtenus (tableaux  7.11 et 7.12). 

L’analyse de la variance, donnée dans le tableau 7.13,  indique que le rapport S/L est le 

facteur le plus dominant pour les différents groupes de polyphénols. La température influe 

significativement sur le rendement en polyphénols totaux, en flavonoides et en anthocyanes, 

ainsi que sur le pouvoir antiradicalaire. La vitesse d’agitation, quant à elle,  exerce un effet 

négligeable sur les différentes réponses. Les effets quadratiques du rapport S/L et de la vitesse 

d’agitation affectent le rendement en polyphénols et en anthocyanes. L’interaction 

température- rapport S /L a montré son influence sur tous les résultats d’extraction. 

 Effet de la température  

Les surfaces de réponses estimées, données dans la figure 7.3, montrent que le rendement en 

polyphénols, en flavonoïdes et l’activité antiradicalaire augmentent avec l’augmentation de la 

température. Cet effet positif est plus important pour un rapport S/L faible montrant ainsi 

l’interaction négative considérable entre la température et le rapport solide sur liquide. 

En effet, pour un rapport S/L de 10 g/L et une vitesse d’agitation de 300 tr/min, 

l’augmentation du rendement est de 87% et de 155%  pour les polyphénols et les flavonoïdes 

respectivement. Le pouvoir antiradicalaire, quant à lui, augmente de 9% lorsque la 

température varie de 32°C à 52°C. 

Cela s’explique par le fait que la chaleur facilite l’extraction en perméabilisant la paroi 

cellulaire, en augmentant la solubilité des extraits et en diminuant  la viscosité des jus 

d’extraction [207]. En effet, la viscosité de l’eau diminue de moitié (de 8,33.10
-4

 à 4,96.10
-4

 

kg/ m/s) en passant d’une température de 28°C (-1.414) à 56°C (+1,414). De même, la tension 

superficielle de l’eau diminue considérablement avec l’augmentation de la température ce qui 

suscite la réduction de  la tension entre la phase aqueuse et la surface hydrophobe du tissu 

végétal, favorise le mouillage de la matière végétale et par la même, facilite  la pénétration du 

solvant. La diffusion se trouve ainsi  améliorée.  
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Enfin, les pouvoirs ionisant et dissociant de l’eau sont plus importants à températures élevées 

du fait de l’accroissement du moment dipolaire et  de la constante diélectrique.  

Pour des températures inférieures à 60°C, un effet similaire de la température sur le 

rendement d’extraction des polyphénols et sur le potentiel antiradicalaire de différents 

substrats végétaux a été observé [185,201, 215, 241-244]. Néanmoins, pour la même gamme 

de température, Machado et al. (2013) [190] ont  observé un effet négatif de la température 

sur le rendement d’extraction aqueuse des polyphénols de pequi (Caryocar brasiliense Camb). 

Par ailleurs, d’autres travaux ont montré que la température présente un effet positif sur le 

rendement en polyphénols au-dessous d’une certaine gamme de température. Une température 

excessive agit, par contre, par dénaturation des produits à extraire [193, 245]. Ainsi, le 

rendement en polyphénols diminue car des composés inactifs sont extraits [246]. 

Quant aux anthocyanes, un effet négatif de la température sur le rendement a été enregistré. 

Ce comportement peut être dû au fait que les anthocyanes sont très instables et très sensibles à 

la dégradation induite par la lumière, par l'oxygène, par le pH et par la température [247]. Il a 

été observé que des températures supérieures à 35°C, provoquent la dégradation des 

anthocyanes [248]. 

 Effet du rapport solide/liquide (S/L)  

L’influence négative du rapport S/L sur le taux d’extraction  des différents groupes de 

polyphénols ainsi que sur le pouvoir antiradicalaire est importante. Pour une température de 

52°C, en passant d’un rapport S/L de 50 à 10 g/L, le rendement en polyphénols totaux 

augmente de 118 à 245 mg EAG/ g MS , soit une augmentation de 108% alors que l’activité 

antiradicalaire augmente de 8%.  Cela pourrait s’expliquer par le fait, que pour un rapport S/L 

élevé, le matériel végétal connait une surchauffe ce qui entraine la diminution du rendement 

d’extraction [249]. De plus,  l’augmentation du rapport S/L conduit à une quantité de solvant 

insuffisante  pour la dissolution de la matière soluble existante. Gertenbach (2001) [207] a 

trouvé qu’un rapport solide/liquide faible engendre un gradient de concentration élevé entre 

les composés phénoliques piégés à l'intérieur des particules des feuilles de substrat et celles 

qui sont situées à la surface, ce qui conduit par conséquent à une cinétique d'extraction 

accélérée. Plusieurs travaux sont en accord avec les résultats trouvés  [189, 250-252]. 

Néanmoins, certains auteurs ont montré qu’il existe une limite dans la diminution du rapport 

S/L au-dessous de laquelle le rendement reste inchangé voire diminue. Dans notre cas, nous 

l'avons observé seulement pour des températures faibles. En effet, nous avons constaté, qu'à 

partir d'un rapport S/L égal à 34g/L, le rendement en polyphénols (mois de Juillet)  augmente 

avec le rapport S/L et ce, pour une température d'expérience de 32°C et une vitesse d'agitation 
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de  200 tr/min (tableau 7.15).  Desai et al. (2013) [249]  stipulent que,  pour une teneur en 

solvant trop élevée, la chaleur peut être gaspillée dans le chauffage du solvant d’où une 

réduction de l'efficacité du processus. En outre, l'effet d'hydrolyse peut contribuer à la baisse 

du rendement. Des résultats similaires ont été trouvés par Angelov et al.  (2013) [242]. 

Tableau 7.15: Influence du rapport S/L sur le rendement en polyphénols. 

 

Conditions 

opératoires 

S/L (g/L) Rendement en polyphénols (mg EAG/ g MS) 

 

T=32°C 

ɷ=200 tr/min
 

t= 2 h 

 

2 195,60 

5 177,83 

10 154,20 

30 101,70 

50 116,40 

 

 Effet de la vitesse d’agitation  

Les expériences ont été menées avec des vitesses d’agitation comprises entre 60 et 341 tr/min. 

La vitesse d’agitation influe légèrement sur le rendement d’extraction avec un effet positif. 

L’influence de l’agitation sur le rendement en polyphénols est plus remarquable pour des 

températures moyennes et faibles avec des rapports  S/L élevés. Pour une température de 

32°C et un rapport S/L de 50g/L, nous assistons à une augmentation du rendement de 35% en 

début d'extraction  et de 7 % en fin d’extraction et ce, lorsque la vitesse d’agitation passe de 

100 à 300 tr/min. L'influence de la vitesse d'agitation y est moins importante pour des 

températures et des rapports S/L faibles et négligeable pour des températures élevées et des 

rapports S/L faibles. En effet, pour une température de 52°C et un rapport S/L de 10 g/L, nous 

enregistrons une augmentation du rendement de 5% en début de l’extraction et de 0,5 % en fin 

d’extraction et ce, pour une vitesse d'agitation passant de 100 à 300 tr/min. L’agitation 

mécanique du milieu considéré permet le maintien en suspension des particules et 

l’homogénéisation du milieu. Ce paramètre a un effet toujours favorable sur l’opération 

d’extraction car il permet de réduire la résistance au transfert de solutés au niveau de 

l’interface solide-liquide (couche limite) et d’augmenter le coefficient de transfert [134, 253]. 

Bien que la résistance au transfert de masse soit essentiellement liée au solide, la vitesse 

d’extraction peut être quelque peu augmentée en agitant la phase liquide et en facilitant son 

écoulement autour des particules du solide. Cependant, nous devons éviter l’excès d’agitation 

afin d'empêcher la désintégration poussée des particules en suspension.   
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 Interaction entre les paramètres opératoires   

Toutes les interactions sont non significatives à l’exception de l’interaction négative entre la 

température et le rapport S/L. En effet, pour des rapports S/L faibles, l’influence de la 

température est très importante et le rendement d’extraction est plus élevé. Pour un rapport 

S/L élevé, l’influence de la température est beaucoup moins importante voire négligeable. 

L’influence du rapport S/L est prépondérante. Le rendement d’extraction, par conséquent, est 

faible. 

 Influence de la période de cueillette  

Pour déterminer l’influence de la période de la récolte sur le rendement en composés 

phénoliques, nous avons procédé à des extractions solide/ liquide de trois échantillons de la 

plante sèche, ayant des taux d’humidité similaires (2%) et cueillis à différentes périodes de 

végétation, en l'occurrence, pendant les périodes de croissance (début Juillet), de floraison 

(Septembre) et de post-floraison (Décembre). 

L’influence des paramètres technologiques étudiés sur les différentes réponses étant la même 

pour les deux mois de Juillet et de Décembre (tableaux 7.11 et 7.12) néanmoins, les teneurs 

des différents composés phénoliques du mois de juillet sont relativement plus élevées par 

rapport à celles du mois de Décembre. Ces dernières sont plus importantes en comparaison 

avec les valeurs enregistrées pour le mois de Septembre 2018 (tableau 7.16).  Un résultat 

similaire est constaté pour l’activité antiradicalaire. De même, les valeurs donnant l’optimum 

pour les diverses réponses présentent une différence entre les différents lots étudiés (tableau 

7.14).   

En effet, la première récolte de la plante a été faite au début du mois de Juillet. Selon Parolin 

et al. (2013) [99], pendant la période de croissance principale (Mars–Juin), il y a 

accumulation, dans toutes les parties de la plante, de métabolites secondaires où le maximum 

est atteint au mois de Juin. A la sénescence des feuilles, cette présence diminue. La teneur en 

composés phénoliques au mois de Décembre, notre cas d'étude, la fin du cycle végétatif 

antécédent est plus faible par rapport au mois de Juillet. Quézel et al. (1963) [254] ont décrit, 

dans leur étude, que le potentiel du contenu en substance stockée dans les feuilles matures de 

l’inule visqueuse décroit continuellement après la floraison jusqu’à la vieillesse et la 

défoliation des feuilles.  

Même si des rendements en composés phénoliques plus importants ont été trouvés pour le 

mois de Juillet comparativement au mois de Décembre, cette différence n’est pas trop 

significative comme prévue. En effet, le rendement en composés phénoliques est affecté par 

différents paramètres et processus notamment: 
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 les conditions climatiques (ensoleillement ou photopériodisme, température et 

humidité) sur la matière végétale, 

 le cycle végétatif  de la plante : la biosynthèse des principes actifs évolue et elle 

prédomine pendant la période de la croissance, 

 l’évaporation accélérée avec l’élévation de la température pendant le stockage. Dans 

notre cas, la température de stockage est relativement faible et constante, ce processus 

est donc négligeable,   

 la formation, pendant le stockage, de métabolites secondaires, comme, entre autres, 

des composés terpéniques issus du métabolisme glucidique qui dépend de la 

température et de la teneur en eau dans les tissus végétaux. Cette fonction particulière 

des cellules sécrétrices, appelée respiration terpénique, a été observée pour d’autres 

plantes et rapportée dans la littérature [255].  

 Effet  du couple température - durée de l'extraction 

Le couple température/temps d’extraction est un paramètre très important dans l’optimisation 

économique du procédé d’extraction des substances naturelles. En effet, une bonne maitrise 

du couple température/temps d’extraction permet d’éviter la dénaturation des principes actifs 

de plantes tout en réalisant un gain économique intéressant. Dans le domaine d’étude: 

-des couples (température élevée, durée d’extraction longue) produisent les meilleures 

réponses en flavonoïdes et en pouvoir antiradicalaire, 

-des couples (température faible, durée d’extraction longue) aboutissent à des valeurs 

importantes en anthocyanes. 

En ce qui concerne les polyphénols totaux, deux cas peuvent se présenter : 

 cas de rapports solide / liquide moyens à élevés  

Il est recommandé de diminuer la température tout en augmentant la période     

d’extraction. 

Dans le domaine d’étude, nous enregistrons un gain important en température (allant de 9 à 

15°C) pour une augmentation de la durée d’extraction d’une moyenne de 27 minutes. 

 cas de rapports solide / liquide faibles  

    Il est recommandé d’augmenter la température tout en diminuant le temps d’extraction. 

Dans le domaine d’étude, nous enregistrons une augmentation du temps d’extraction du 

simple au double pour un gain en température de 5°C. 
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7.3. Influence des conditions opératoires sur l’extraction des composés phénoliques sous 

les paramètres technologiques optimisés précédemment   

En utilisant les conditions optimales d’extraction trouvées précédemment (T=56°C, S/L= 1,72 

g/L, ɷ= 242 tr/min), nous avons étudié l’influence de la concentration initiale de solvant en 

composés d’intérêt (polyphénols), du nombre d’extraction et de la nature du milieu 

d’extraction sur la teneur en composés phénoliques des extraits d’inule visqueuse.   

7.3.1. Influence de la concentration initiale du solvant d’extraction en polyphénols et du 

nombre d’extraction. 

a. Extraction par l’eau distillée initialement chargée à différentes concentrations  

Plusieurs essais d'extraction solide/liquide, sur le lot du mois de Septembre 2018, ont été 

réalisés sous les conditions optimales d’extraction sus-citées et à des temps choisis 

aléatoirement. Avant établissement de l'équilibre, les filtrats riches en composés phénoliques 

sont récupérés et réutilisés pour de nouvelles extractions solide/liquide. Pour chaque nouvelle 

extraction, le temps est fixé à deux heures et le rapport S/L à 1,72 g/L. Les résultats de cette 

étude sont consignés dans le tableau 7.16 et schématisés par les histogrammes de la  figure 

7.8. 

Tableau 7.16 : Réponses d’extraction en fonction de la concentration initiale du solvant en 

polyphénols totaux. 

N
u

m
ér

o
 

E
x

tr
ai

t Conditions d’extraction Réponses d’extraction (à t=2h) 

Solvant 
TP (mg 

EAG/g MS) 

Polyphénols 

totaux  

(mg EAG/g MS) 

Flavonoïdes  

(mg EQ/ g MS) 

Anthocyanes 

(mgEM/g MS) 

Activité 

antiradicalaire 

 (I%) 

0 

Eau distillée 

(Solvant 

frais) 

0 198 15 0,72 75 

1 
Eau distillée 

initialement 

chargée 

45 215 20 1,20 78 

2 92 234 27 1,40 82 

3 102 160 10 0,54 75 

  

                          
Figure 7.8 : Quantité de polyphénols extraite en fonction de la concentration initiale du solvant 

en polyphénols totaux. 
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b. Extraction successives par de l’eau distillée suivie d’eau d’extraction initialement 

chargée à différentes concentrations. 

Considérons une extraction simple avec une masse « m » durant un temps global « t ». Le 

solvant d’extraction est frais (eau distillée). Nous allons comparer le résultat de cette 

extraction simple avec des extractions successives (n extractions). Chaque extraction utilise 

une masse (m/n) durant un temps (t/n). A chaque nouvelle extraction, l’extrait filtré de l’étape 

(i) sera réutilisé comme solvant d’extraction ayant une concentration (Ci) pour l’étape (i+1).  

Les résultats de cette approche sont mentionnés dans le tableau 7.17 et illustrés par les 

histogrammes de la figure 7.9. 

Tableau 7.17: Réponses d’extraction  successives par l’eau distillée à différentes concentrations. 

 

N
u

m
ér

o
 

E
x

tr
ai

t Conditions d’extraction Réponses d’extraction (à t=2h) 

Solvant T (°C) S/L (g/L) 
ω 

(tr/min) 

Polyphénols totaux 

(mg EAG/g MS) 

Flavonoïdes 

(mgEQ/g MS) 

Anthocyanes 

(mgEM/g MS) 

Activité anti-

radicalaire 

(I%) 

0 
Eau distillée 

(Solvant frais) 

56 1,72 242 
198 15 0,72 75 

t=2 h 

1 

Eau distillée 

(Solvant frais) 

puis Eau 

distillée 

initialement 

chargée 1 

56 2*0,86 242 

215 18 0,83 78 
Extraction 1 : t=0-1h 

Extraction 2 : t=1-2h 

2 

Eau distillée 

(Solvant frais) 

puis Eau 

distillée 

initialement 

chargée (1, 

2,3) 

56 4*0,43 242 

220 19 0,75 82 Extraction 1 : t=0-30 min 

Extraction 2 : t=30-60min 

Extraction 3 : t=60-90 min 

Extraction 2: t=90-120 min 

 

 

Figure 7.9 : Quantité de polyphénols extraite en fonction du nombre d’extraction  (C : charge, t : 

temps d’extraction). 
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7.3.2. Influence de la nature du milieu d'extraction sur la teneur en composés 

phénoliques et sur le pouvoir antioxydant. 

Le pH de la solution d’extraction est un paramètre très important dans l'optimisation de la 

quantité et de la qualité des extraits phénoliques. En effet, certains composés phénoliques sont 

particulièrement sensibles à la variation du pH [256]. Néanmoins,  très peu de travaux ont été 

consacrés à l'étude de l’influence du pH sur le rendement en composés phénoliques ainsi sur 

l’activité antiradicalaire. C'est dans cette optique, que nous avons, dans cette partie de notre 

travail, étudié l’influence de la nature du milieu d'extraction sur la teneur en composés 

phénoliques et sur les propriétés antioxydantes des extraits aqueux d'inule visqueuse. 

a. Méthodologie   

La variation du pH du milieu d'extraction s'est faite par le biais de l'utilisation de différentes 

solutions (tableau 7.18). Les extractions ont été assurées aux conditions optimales de 

température, de rapport solide/liquide et de vitesse d'agitation précédemment trouvées (T = 

56°C, S/L=1,72 g/L, ɷ= 242 tr/min). 

Pour ce faire, un volume de 15 mL de chaque solution est ajouté au solvant d’extraction 

(volume d’eau distillée : 1500 mL), soit un rapport volumique de 1%. Après un temps 

d’extraction de 4 heures, les extraits récupérés sont filtrés et conservés à 5°C pour analyses 

ultérieures. 

Tableau 7.18: Solutions utilisées pour l’étude de l’influence du pH sur l’extraction des 

polyphénols d’inule visqueuse. 

 

Solution 

 

 

Caractéristiques 

Chlorure 

d’hydrogène 

(HCl) 

Hydroxyde 

de Sodium 

(NaOH) 

Solution Tampon 

pH=4  Hydrogéno 

Phthalate de 

Potassium (KHP) 

Solution Tampon 

pH=10 Hydrogéno 

Carbonate de 

Sodium  (NaHCO3) 

Masse volumique 

(g/cm
3
) 

1,19 2,1 1,6 2,2 

Solubilité dans l’eau 

à 20°C (g/L) 
720 1070 80 87 

 

b. Résultats de l’étude 

b.1. Paramètres qualitatifs  

-Propriétés physico-chimiques des extraits d'inule visqueuse  

Sept extractions avec différentes solutions en milieux acide, neutre et basique ont été 

réalisées. La figure 7.10 , ci-dessous, met en évidence le changement de couleur des extraits 

obtenus en fonction de la nature du milieu d'extraction. Le tableau 7.19, ci-dessous,  met en 

relief certaines autres propriétés physico-chimiques de ces extraits. 
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Figure 7.10:  Variation de la couleur des extraits aqueux récupérés en fonction de la nature du 

milieu d'extraction. 

 

Tableau 7.19: Propriétés physico-chimiques des extraits d'inule visqueuse. 

 

 

Extrait 

 

Solvant 

d’extraction 

Couleur 

Masse 

volumique 

à 20°C 

(g/cm
3
) 

Viscosité 

dynamique 

(mPa.s) 

Présence 

de 

précipité 

Odeur 

Eau distillée  
Jaune marron 

foncé 
1,11 1,55 - Forte 

1% HCl (0,1M) 
Jaune marron 

clair 
1,16 2,09 - Forte 

1% NaOH (1M) Marron foncé 1,23 3,69 + 
Très 

forte 

1% NaOH (0,1M) Marron clair 1,15 2,99 - Forte 

1% NaOH (0,01M) 
Jaune marron 

foncé 
1,12 2,24 - Forte 

1% Tampon  

pH=10 
Marron clair 1,21 3,23 - 

Très 

forte 

1% Tampon pH= 4 
Jaune marron 

foncé 
1,14 2,27 - Forte 

 

- Evolution du pH des extraits d’inule visqueuse en fonction du 

temps d'extraction 

Le suivi de l’évolution du pH (à T=56°C) des extraits d’inule visqueuse au cours de 

l’extraction est donné par la figure 7.11. 

Pour tous les extraits d’inule visqueuse à l’exception de l’extrait en milieu acide (1% HCl (0,1 

M)), nous remarquons une chute du pH en fonction du temps. Cette diminution du pH est 

remarquable au début de l’extraction (au cours de la première heure d’extraction)  où le pH 

diminue de 33% au maximum (cas de l’extrait en solution tampon à pH=10). Une diminution 

faible de 5%, comme valeur minimale (cas des deux extraits  avec eau distillée et avec1% de 
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NaOH (1M)), a été enregistrée. Après une heure d’extraction, la chute du pH est moins 

importante voire négligeable, on parle alors de stabilité du pH. Contrairement à la chute du 

pH observée pour les différents extraits, l’extrait avec 1% de HCl (0,1M), présente une 

augmentation du pH de 45% au cours de la première heure d’extraction, cette valeur du pH 

reste maintenue en fin d’extraction (après 4h d’extraction). 

 

Figure 7.11: Evolution du pH des extraits d’inule visqueuse en fonction du temps d'extraction. 

 

b.2. Paramètres quantitatifs  

- Détermination de la quantité de composés phénoliques des extraits bruts  

Les résultats de la mesure des concentrations en polyphénols totaux  pour les différents 

extraits sont donnés dans le tableau 7.20. Le tableau 7.21, quant à lui, donne les teneurs en 

flavonoïdes et en anthocyanes des extraits bruts d’inule visqueuse. 

Tableau 7.20: Rendement final en polyphénols  totaux des extraits d’inule visqueuse. 

 

Numéro 

de 

l’extrait 

Milieu 

d’extraction 

Conditions de l’extraction Rendement 

(mg EAG/ g 

MS) 

à t=4h 

T 

(°C) 

S/L 

(g/L) 

ɷ 

(tr/min) 

pH moyen 

à  

t = 0 min 

 

pH moyen à 

t=30 min 

1 Eau distillée 56 1,72 242 7,9 7,5 343,8 

2 1% HCl (0,1M) 56 1,72 242 2,4 3,6 164,6 

3 1% NaOH (1M) 56 1,72 242 12,6 12,3 175,6 

4 1%NaOH(0,1M) 56 1,72 242 11,0 8,1 541,3 

5 1%NaOH 

(0,01M) 

56 1,72 242 10,1 7,3 241,4 

6 1%Tampon 

pH=10 

56 1,72 242 9,9 7,1 687,7 

7 1%Tampon  

pH= 4 

56 1,72 242 6,4 5,1 501,1 

0

2

4
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8

10
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14
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p
H
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5
6
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Temps d'extraction (min)
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HCl (0,1M )

NaOH (1M)

NaOH (0,1 M )

NaOH (0,01M)

Tampon pH10

Tampon pH4
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Tableau 7.21: Teneurs en flavonoïdes et en anthocyanes des extraits bruts. 

 

 

Extraits 

Flavonoïdes Anthocyanes 

A 

(430 nm) 

C 

(µg  

EQ/mL) 

Rdt 

(mg EQ /g 

MS) 

A 

(540 nm) 

C 

(µg EM /mL) 

Rdt 

(mg EM/ g 

MS) 

1 0,472 12,42 8,50 0,032 1,55 1,06 

2 0,273 7,18 4,91 0,039 1,89 1,29 

3 0,45 11,84 8,10 0,007 0,23 0,15 

4 0,406 10,68 7,31 0,032 1,03 0,71 

5 0,274 7,21 4,93 0,039 1,26 0,86 

6 0,353 9,29 6,35 0,051 1,65 1,13 

7 0,304 8,00 5,47 0,047 1,52 1,04 

 

 

-Evolution du rendement d’extraction en polyphénols totaux en fonction du 

temps d'extraction. 

 

Dans la section 7.2. (Optimisation  des paramètres technologiques par plan d’expériences), le 

temps d’extraction a été fixé à t=2h où le rendement représentait 97% du rendement final. 

Dans cette série d’expériences qui suit, nous avons poursuivi nos extractions au delà de 2h car 

pour certains extraits, le rendement augmente d’une façon trop importante après 2h pour se  

stabiliser à partir de 4 h d’extraction (figure 7.12). 

 

 

Figure 7.12: Evolution de la teneur en polyphénols totaux en fonction du temps d'extraction. 
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-Evolution du pouvoir antiradicalaire en fonction du temps d'extraction 

La figure 7.13. représen  te l’évolution de l’activité antiradicalaire en fonction du temps 

d'extraction pour les différents extraits phénoliques dans les divers milieux d’extraction. 

 

Figure 7.13: Evolution de l’activité antiradicalaire en  fonction du temps d'extraction. 

7.3.3. Interprétation des résultats de l’étude de l’influence des conditions d’extraction 

a. Concentration initiale du solvant en polyphénols totaux et nombre d’extractions 

Sur la base de la teneur finale en composés phénoliques, nous constatons, dans le domaine 

d’étude, que l’extraction par solvant initialement chargé en polyphénols donne un meilleur 

rendement (au dessous de certaines concentrations initiales en polyphénols) en  comparaison 

avec le rendement d’extraction obtenu par des extractions successives avec l'eau distillée 

suivie d’eaux d’extraction. Le rendement est plus élevé par rapport à la quantité de 

polyphénols récupérée avec un solvant frais (eau distillée) en une seule extraction.  

Pour l’extraction par solvant initialement chargé en polyphénols, le rendement final cumulé 

en composés phénoliques accuse une croissance avec l’augmentation de la concentration 

initiale en polyphénols jusqu’à une valeur critique. Cependant, la quantité de composés 

phénoliques extraite diminue pour des concentrations initiales en polyphénols croissantes. 

Cela s’explique par une diminution du gradient de concentration entre la phase liquide et la 

phase solide jusqu’à l'établissement d’un équilibre entre les deux phases. De plus, nous 

pouvons attribuer cette diminution de la quantité de composés phénoliques extraite par un 
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recul de solubilité par effet d’ion commun, la solubilité diminuant dans une solution contenant 

l’un des ions du composé dissous. 

b. Influence de la nature du milieu d’extraction  

Les figures 7.12 et 7.13. montrent que le pH initial de la solution d'extraction affecte 

considérablement l'efficacité de l'extraction. Les résultats obtenus pour les extraits (2, 4, 6 et 

7) ont révélé que le rendement d'extraction des polyphénols totaux ainsi que la teneur en 

flavonoïdes augmentent avec l'augmentation du pH initial de la solution d'extraction. Des 

résultats similaires ont été rapportés par plusieurs auteurs [257,258]. Cependant, certains 

autres auteurs enregistrent un effet négligeable du pH de la solution d’extraction sur  la teneur 

en polyphénols totaux [259] tandis que d’autres montrent un effet négatif du pH de la solution 

d’extraction sur le rendement en composés phénoliques [260, 261]. 

Le passage d'un pH acide (extrait 2) à un pH basique (extrait 4) conduit à une augmentation 

du rendement d'extraction de 229% et de 49% pour les polyphénols totaux et les flavonoïdes 

respectivement.  

Pour la même solution de NaOH ajoutée au solvant d'extraction, le rendement en polyphénols 

varie en fonction de la concentration de la solution d'hydroxyde de sodium ajoutée. Dans 

notre cas, la concentration optimale de NaOH, pour un meilleur rendement en polyphénols 

totaux, est de 0,1 M. Cette valeur est comparable à la valeur rapportée par Loginov et al. 

(2013) [258] lors de l'extraction des polyphénols de la coque de graines de lin. En effet, pour 

deux solutions de NaOH (0,1M et 0,3M), ces chercheurs ont trouvé une teneur importante en 

polyphénols pour une solution aqueuse avec 1% de NaOH (0,3 M) qui est 7% plus élevée que 

la quantité de polyphénols récupérée avec une concentration de 0,1 M. 

Pour la solution d’extraction n°1 (Solution  témoin, eau distillée), l’accroissement de la 

quantité de polyphénols totaux récupérée en fonction du temps est éventuellement dû à la 

disponibilité de composés phénoliques polaires hydrophiles dans le substrat végétal. Des 

polyphénols de haute polarité (certains flavonoïdes et anthocyanine glycosides) ont été 

extraits [47]. 

L’ajout de la solution d'HydrogénoCarbonate de Sodium à 1% en volume dans l'eau distillée 

améliore le rendement d'extraction. Ceci est principalement dû à l'augmentation de la 

solubilité des polyphénols par la présence plus importante de groupes hydroxyles (réaction de 

déprotonation).  

En milieu neutre ou légèrement acide, l'extraction de certains acides phénoliques, d'acides 

phénoliques liés et d'anthocyanosides par une hydratation rapide du cation 2-

phénylbenzopyrylium est favorisée [47]. 
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Les groupes phénoliques libres sont moins extractibles en milieu acide, même pour certains 

acides phénoliques. Selon Librán et al. (2013) [257], cela est dû à l'agrégation des protéines 

d'une part et à la non dissociation des polyphénols d'autre part, ce qui peut provoquer leur 

interaction hydrophobe avec les protéines de l'extrait. 

Néanmoins, Zam et al. (2012) [261] ont rapporté que le rendement en polyphénols totaux 

diminue à pH> 9 et pour une solution tampon à pH=10, une dégradation de 25% des 

polyphénols a été observée. Des résultats similaires ont été rapportés par Sripad et al. (1982) 

[262]. Ces auteurs expliquent la diminution du rendement de polyphénols à pH basique élevé 

par l'oxydation des polyphénols en quinones correspondantes en milieu alcalin (pH> 9). 

De plus, de nombreux auteurs ont trouvé que la teneur la plus élevée en polyphénols pour 

l’extraction aqueuse correspond à un pH neutre [263, 264]. De telles affirmations sont en 

parfaite concordance avec nos résultats. En effet, pour tous les extraits obtenus, le rendement 

en polyphénols augmente considérablement lorsque le pH de la solution d'extraction devient 

neutre, légèrement acide ou alcalin. 

L’activité antiradicalaire des extraits aqueux récupérés (figure 7.13), quant à elle, dépend 

largement du pH de la solution d'extraction. D'après les résultats obtenus pour les extraits (1, 

2, 4, 6 et 7), nous constatons une amélioration de l'activité antiradicalaire avec la diminution 

du pH initial de la solution d'extraction. En passant d'un pH acide (extrait 2) à un pH basique 

(extrait 4), l'activité antiradicalaire diminue de 24%. La même observation est enregistrée 

pour la teneur en anthocyanes qui décroit de 45%. 

Des résultats analogues ont été rapportés par plusieurs auteurs [254,256, 257,261]. Cependant, 

l'activité antiradicalaire à pH=10,1 (extrait 5) est supérieure de 9% à celle obtenue à pH=7,9 

(extrait 1). La composition chimique des extraits peut expliquer un tel résultat. Amendola et 

al. (2010) [265] recommandent un pH <5 pour une meilleure activité antiradicalaire des 

extraits de composés phénoliques. 

Pour la même solution de NaOH ajoutée au solvant d'extraction, la puissance antiradicalaire 

varie en fonction de la concentration de l'Hydroxyde de Sodium ajouté. Dans notre cas, la 

concentration optimale de la solution de NaOH pour une activité antiradicalaire élevée est de 

0,01 M (I = 77% pour l'extrait brut). 

A pH très élevé (extrait 3, pH initial =12,36), la mesure de l'activité antiradicalaire de l'extrait 

brut par la méthode de DPPH est impossible. Ce phénomène peut être interprété par la 

présence de certains composés dont les spectres chevauchent avec celles  du DPPH à 515 nm 

ou à la présence d'antioxydants réagissant rapidement avec des radicaux peroxyles et qui 
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réagissent lentement ou peuvent même être inertes au DPPH en raison de l'inaccessibilité 

stérique [266]. Seule une analyse qualitative peut expliquer un tel comportement. 

A cet effet et d’après les résultats expérimentaux, nous constatons l’importance de l'étude de 

l’évolution du pH de la solution d’extraction en fonction du temps d'extraction. En effet, le 

pH initial de la solution d’extraction ne peut pas expliquer clairement les variations, dans le 

temps,  de la teneur en composés phénoliques et de l’activité antiradicalaire. 

Sur la base de la cinétique d’extraction des  polyphénols totaux et de l’évolution du pH de la 

solution d’extraction en fonction du temps d'extraction, quatre hypothèses peuvent être 

émises: 

- le rendement en polyphénols augmente avec la diminution du pH de la solution 

d’extraction : Extraction de composés phénoliques acides en majorité, 

- le rendement en polyphénols augmente avec la stabilité du pH de la solution 

d’extraction : Extraction de composés phénoliques acides et basiques et/ou neutres, 

- le rendement en polyphénols diminue avec la diminution du pH de la solution 

d’extraction : Extraction de composés non phénoliques acides et/ou destruction de 

composés phénoliques acides et libération d’ions H
+
, 

-le rendement en polyphénols diminue avec l'augmentation du pH de la solution 

d’extraction : Extraction de composés non phénoliques basiques et/ou destruction de 

composés phénoliques basiques et libération d’ions OH
-
. 

7.4. Conclusion  

L’extraction solide-liquide avec un solvant aqueux,  en système batch, est  une méthode 

efficace pour la récupération des polyphénols à caractère antioxydant à partir de l’inule 

visqueuse cueillie dans l'algérois.  L’analyse de surface de réponse a permis d’établir  des 

modèles mathématiques avec des coefficients de régression élevés et de déterminer 

l’influence des différents facteurs opératoires sur les résultats d’extraction (polyphénols 

totaux, flavonoïdes, anthocyanes et activité antiradicalaire).  En général,  l’effet simple de  la 

température,  du rapport solide/ liquide  et l’interaction température-solide/liquide sont les 

paramètres les plus influents sur toutes les réponses étudiées (p <0,05). L’optimisation multi-

réponses des conditions d’extraction est d’un intérêt crucial dans l'obtention d'un extrait riche 

en composés phénoliques  avec une activité antiaradicalaire élevée. 

Le cycle phénologique de la plante influe sur la quantité de composés phénoliques récupérée, 

sur le pouvoir antiradicalaire, de même sur les conditions optimisant l’extraction solide- 

liquide des polyphénols d’inule visqueuse. 
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La maitrise du couple température/temps d’extraction permet une optimisation économique 

du procédé d’extraction solide-liquide des composés phénoliques. 

Dans le domaine d’étude, le rendement en polyphénols et la teneur en flavonoïdes augmentent 

pour un pH initial basique. Cependant, un milieu initialement acide améliore la quantité 

d'anthocyanes et le pouvoir antiradicalaire.  

La teneur la plus élevée en polyphénols pour l’extraction aqueuse d’inule visqueuse est 

récupérée quand le pH de la solution d’extraction évolue vers un milieu neutre ou légèrement 

acide ou basique. Néanmoins, pour une amélioration de l’activité antiradicalaire et un 

accroissement du contenu en anthocyanes, un pH acide est recommandé.   

 Un simple changement du pH de la solution d'extraction a significativement amélioré la 

quantité de polyphénols extraite, le rendement d'extraction augmente de la valeur de 332,7 mg 

EAG/g MS à une valeur de 687,7 mg EAG/g MS tandis que l'activité antiradicalaire accuse 

une croissance de 16%. 

L’analyse qualitative des extraits obtenus est fondamentale pour une interprétation claire des 

résultats expérimentaux et pour la sélection du milieu d’extraction approprié pour un composé 

phénolique d’intérêt. 
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8.1. Introduction  

La purification de composés cibles des extraits de plantes est une étape indispensable pour 

éliminer les impuretés, les  différents types de contaminants et les substances interférentes. 

Cette étape est nécessaire en vue de l'identification et de la quantification  des composés 

phénoliques pour leurs usages dans différents domaines. 

Il existe plusieurs techniques de purification des substances naturelles allant des méthodes les 

plus simples aux méthodes innovantes.  

Dans cette partie du travail, nous avons opté pour une méthode simple qu'est l’extraction  

liquide -liquide par l’Acétate d’Ethyle. 

Le but de cette opération de purification consiste en la concentration de l’extrait brut, en la 

mesure du pouvoir antiradicalaire et en la détermination des caractéristiques antioxydantes 

des extraits d’inule visqueuse en évitant toute interférence entre les composés non 

phénoliques et les réactifs chimiques utilisés.  

8.2. Détermination des caractéristiques antioxydantes des extraits de la première série 

d’expériences (Plan composite) 

8.2.1. Caractéristiques antioxydantes des extraits bruts du mois de Juillet  

Le tableau 8.1 met en relief les valeurs des différents paramètres que sont le pouvoir 

antiradicalaire (exprimé en pourcentage d’inhibition (I%)), la concentration inhibitrice IC50, la 

concentration effective CE50, le temps pour atteindre l’équilibre à CE50 (𝑡𝐶𝐸50
) et l'indice 

d’efficacité antiradicalaire.  
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Tableau 8.1:   Caractéristiques antioxydantes des extraits bruts (Plan composite). 

 

O
rd

re
  

d
es

 

ex
p

ér
ie

n
ce

s Variables de processus (valeurs réelles et 

codées) 
Potentiel antioxydant 

X1 (°C(-)) X2 (g/L (-)) 
X3 

(tr/min (-)) 

I 

(%) 

IC50 

(μg/mL) 

CE50 (mg 

AO/g 

DDPH)) 

𝑡𝐶𝐸50
 

(min) 

IEAR (g 

DPPH°/ (mg 

AO. min) 

1 32(-1) 10(-1) 300(+1) 75 16,0 480 32 0,065 

2 32(-1) 10(-1) 100(-1) 75 14,5 420 30 0,079 

3 42(0) 58(+1,414) 200(0) 75 15,5 460 30 0,072 

4 52(+1) 10(-1) 100(-1) 81 13,0 350 28 0,102 

5 42(0) 30(0) 341,4(+1,414) 81 10,0 180 10 0,556 

6 42(0) 30(0) 58,6(-1,414) 78 11,0 330 28 0,108 

7 27,86 (-1,414) 30(0) 200(0) 71 16,0 480 35 0,060 

8 42(0) 2(-1,414) 200(0) 82 11,5 315 25 0,127 

9 32(-1) 50 (+1) 300(+1) 73 15,5 450 30 0,074 

10 56,14 (+1,414) 30(0) 200(0) 81 11,0 325 27 0,114 

11 52(+1) 10(-1) 300(+1) 82 12,0 330 28 0,108 

12 52(+1) 50 (+1) 100(-1) 76 13,0 333 29 0,104 

13 52(+1) 50 (+1) 300(+1) 76 15,0 350 20 0,143 

14 32(-1) 50(+1) 100(-1) 73 14,0 460 33 0,066 

15 42(0) 30(0) 200(0) 80 10,5 250 12 0,333 

16 42(0) 30 (0) 200(0) 80 10,5 250 12 0,333 

17 42(0) 30 (0) 20050) 81 10,5 250 12 0,333 

18 42(0) 30 (0) 200(0) 80 10,5 250 12 0,333 

Etalons 
Acide Gallique  (A.G) 92 3,0 60 5 3,333 

Acide Ascorbique (A.As) 91 8,0 100 8 1,250 

 

8.2.2. Caractéristiques antioxydantes des extraits purifiés sous les conditions optimales 

d’extraction                                                                                                          

Afin de déterminer les caractéristiques antioxydantes des extraits purifiés récupérés sous les 

conditions optimales d’extraction de polyphénols (mois de Juillet et de Décembre), nous 

procédons à une purification en phase liquide. Trois lavages successifs de la phase aqueuse 

par le même volume d’Acétate d’Ethyle ont été effectués. Un volume de 150 mL d'extrait (la 

quantité totale  récupérée étant de  1500 mL) est lavé 3 fois par le même volume d’Acétate 

d’Ethyle soit une utilisation de 450 mL d'Acétate d'Ethyle.  

Après purification, 92% des composés phénoliques ont été récupérés pour le mois de Juillet 

contre 90% pour le mois de Décembre. Une distillation sous vide à l’aide d’un rotavapor 

Büchi R-210 (BÜCHI Labortechnik AG)  a permis de récupérer l’extrait purifié.  Une mesure 

de la concentration totale en polyphénols et de l’activité antiradicalaire ainsi qu’une 

détermination des caractéristiques antioxydantes des deux lots ont été faites. 
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a. Détermination de la concentration inhibitrice IC50  

La détermination de la concentration inhibitrice IC50 s'est faite graphiquement par le tracé de 

l’évolution du pourcentage d’inhibition du radical DPPH (I%) en fonction de la concentration 

de l’échantillon (figure 8.1). La projection du point I= 50% sur l'axe des abscisses permet 

d'accéder à la valeur de ce paramètre exprimé en µg/mL.  

 

Figure 8.1: Variation du  pourcentage d’inhibition (% I) en fonction de la concentration de 

l’extrait. 

b. Détermination de la concentration effective CE50  

- Détermination du DPPH résiduel 

Pour la détermination de la concentration effective CE50 , il faut tout d'abord avoir accès aux 

valeurs du DDPH résiduel [225]. Ce dernier est calculé par la formule (8.1). 

                                               DPPH rés (%) = 
CDPPH eq

CDPPH 0

∗ 100                                                (8.1) 

Où  la concentration du DPPH à t=0 ( CDPPH 0
) et la concentration du DPPH à l’équilibre 

(CDPPH eq
) sont estimées en se référant à la courbe d’étalonnage donnant l’évolution de 

l’absorbance de la solution du DPPH en fonction de sa concentration 

Par le tracé de l'évolution du résidu du DPPH en fonction du rapport (masse extrait 

(antioxydant) / masse de DPPH), figure 8.2, nous avons déterminé la CE50 au point ou le 

résidu DPPH est égal à 50%. Cette caractéristique s'exprime en mg AO/ g DPPH. 
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Figure 8.2: Variation du résidu DPPH (%) en fonction du rapport (mg AO/ g DPPH). 

 

c.  Détermination du temps 𝐭𝐂𝐄𝟓𝟎
   

La variation de l’activité antiradicalaire des extraits purifiés (mois de Juillet et de Décembre) 

en fonction du temps, pour les différents milieux d’extraction pour une concentration d’extrait 

égale à CE50, est donnée en figure 8.3. 

La projection du point « pourcentage d’inhibition (activité antiradicalaire) égale à 50% » sur 

l'axe des abscisses permet d'accéder à la valeur de 𝑡𝐶𝐸50
 exprimé en minutes.  

 
 

 

Figure 8.3: Variation du pouvoir antiradicalaire en fonction du temps pour les mois de Juillet et 

de Décembre. 

Après purification des extraits des deux lots étudiés (Juillet et Décembre), nous avons procédé 

de nouveau à une mesure du rendement en composés phénoliques et du pouvoir 

antiradicalaire. La concentration inhibitrice, la concentration effective de même que le temps 

nécessaire pour atteindre l’équilibre à CE50 sont déterminés graphiquement. A partir de ces 

données, nous calculons l’indice d’efficacité antiradicalaire (tableau 8.2). 
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Tableau 8.2: Caractéristiques antioxydantes des extraits purifiés sous les conditions optimales 

d’extraction. 

Lot 

E
ss

ai
 

 
Paramètres 

opératoires 

Réponses (Extrait purifié) 

T  
(°C

) 

S/L 
(g/L) 

Ꞷ 
(tr/ 

min) 

Rdt 

polyphénols 

(mg EAG/ g 

MS) 

 I(%) IC50 
(µg/mL) 

CE50 

(mg 

AO/g 

DDPH) 

𝑡𝐶𝐸50
 

(min) 

IEAR (g 

DPPH. 

/(mg 

AO. 

.min))
 

Ju
il

le
t 

1 50 3 217 267 90 5,0 125 8,0 1,00.10
-3 

2 50 3 217 265 90 4,8 120 7,8 1,10. 10
-3 

3 50 3 217 272 90 5,2 130 8,2 0,94. 10
-3 

M* 50 3 217 268 90 5,0 125 8,0 1,00. 10
-3 

D
éc

em
b
re

 1 51 2 220 246 89 6,5 129 10,0 0,77. 10
-3

 

2 51 2 220 252 89 7,1 134 9,8 0,76. 10
-3

 

3 51 2 220 248 88 6,8 136 9,5 0,77. 10
-3

 

M* 51 2 220 249 89 6,8 133 9,8 0,77. 10
-3

 

* : M  est la moyenne des trois essais.  

L’extrait purifié, sous les conditions optimales d’extraction (mois de Juillet), appartient au 

groupe d’antioxydant à moyenne activité antiradicalaire (IEAR =1.10
-3

 g DPPH°/mg AO.min) 

tandis qu’avec un indice d’efficacité antiradicalaire de 0,77.10
-3

 g DPPH°/mg AO.min, 

l’extrait du mois de Décembre appartient au groupe d’antioxydants à faible activité 

antiradicalaire [223]. 

8.3. Détermination des caractéristiques antioxydantes des extraits de la deuxième série 

d’expériences (Différents milieux d’extraction)   

8.3.1. Détermination des caractéristiques antioxydantes des extraits bruts   

a. Détermination de la concentration inhibitrice IC50  

Pour la détermination de ce paramètre, nous avons suivi la même méthode que celle évoquée 

en (a) du sous chapitre 8.2.2. Les valeurs, ainsi trouvées, sont consignées dans le tableau 8.3. 
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Tableau 8.3: Détermination de la concentration inhibitrice IC50 des extraits bruts (Différents 

milieux d’extraction). 

C   (µg/mL) 

 

I (%) 

20 40 60 80 100 150 200 300 350 IC50 

(µg/mL) 

Extrait 1 40 70 73 75 76 76 76 76 76 22,1 

Extrait 2 81 85 86 86 86 86 86 86 86 5,6 

 

Extrait 3 

La sensibilité du photodétecteur du spectrophotomètre utilisé ne permet pas d’obtenir des 

valeurs fiables pour des absorbances supérieures à 2 [211]. 

Extrait 4 3 20 45 62 64 64 64 64 64 61,7 

Extrait 5 73 77 78 78 78 78 78 78 78 7,4 

Extrait 6 20 53 67 69 71 71 71 71 71 43,1 

Extrait 7 30 74 78 83 84 84 84 84 84 19,7 

BHT 30 40 50 60 69 90 91 92 92 60,0 

Acide Gallique 86,7 86,9 87,3 88,4 90,1 90,0 91,0 91,0 91,0 14,0 

Acide Ascorbique 65,2 69,3 72,9 87,4 88,1 90,0 90,6 90,7 90,7 12,0 

 

b. Détermination de la concentration effective CE50  

La figure 8.4 donne l'évolution du DPPH rés (%) en fonction du rapport (mg AO/ g DPPH), 

Pour les différents milieux étudiés. La CE50 se détermine au point où le  résidu DPPH = 50%. 

 

Figure 8.4:Variation du résidu DPPH (%) en fonction du rapport masse extrait (antioxydant) / 

masse de DPPH( (mg AO/ g DPPH). 

 

 Le tableau 8.4 met en relief les valeurs de la CE50 ainsi déterminées et ce, pour les différents 

milieux considérés. 

Tableau 8.4: Concentration effective CE50 des extraits bruts (différents milieux d’extraction). 

Extrait 1 2 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

CE50 

(mgAO/g DPPH) 

700 267 1700 400 1000 740 1522 267 400 

 

 

 

0

20

40

60

80

100

120

0 2000 4000 6000 8000

R
és

id
u

 D
P

P
H

 (
%

)

Rapport (mg AO/ gDPPH)

Sans variation pH

1% HCl (0,1M)

1% NaOH (0,1M)

1% NaOH 
(0,01M)
Tampon pH10 

Tampon pH 4

BHT

A.gallique



Chapitre 8 : Purification des extraits bruts et détermination des caractéristiques antioxydantes 

139 
 

c. Détermination du temps 𝐭𝐂𝐄𝟓𝟎
  

La variation de l’activité antiradicalaire des extraits bruts en fonction du temps, pour les 

différents milieux d’extraction, pour une concentration d’extrait égale à CE50 ,est donnée par 

figure 8.5.  

La projection des valeurs d’activité antiradicalaire sur l’axe des abscisses permet ainsi de 

déterminer, le temps tCE50, de la réaction entre DPPH et l’échantillon, nécessaire pour réduire 

la concentration initiale du DPPH de 50% (t(50%)) ainsi que le temps requis pour atteindre 

l’équilibre à CE50 (téq). 

Le tableau 8.5 résume les valeurs ainsi obtenues pour les différents extraits issus des 

différents milieux d'extraction.  

 
Figure 8.5 : Variation de l’activité antiradicalaire en fonction du temps pour les différents 

extraits bruts issus des différents milieux d’extraction. 

 

Tableau 8.5: Récapitulatif des valeurs trouvées pour  𝒕𝑪𝑬𝟓𝟎
et 𝒕𝒆𝒒(extraits bruts, 2

ème
 série 

d’expériences). 
Extrait 1 2 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

t (50%) (min) 16,0 12,0 20,0 2,0 5,0 20,0 12,0 0,8 1.0 

t éq (min) 38 35 34 24 18 35 20 5 10 

 

d. Détermination de l’indice d’efficacité anti-radicalaire   

L’indice d’efficacité anti-radicalaire se calcule par la relation 8.2.  

                                                     IEAR = 
𝟏

𝑪𝑬𝟓𝟎∗𝒕𝑪𝑬𝟓𝟎  

 ( g DPPH/ mg AO.min)                (8.2) 

Ainsi , nous déterminons l’indice d’efficacité antiradicalaire qui correspond à la réduction de 

la concentration initiale du DPPH de 50% (IEAR(50%)) de même que celui relatif à 

l’équilibre à CE50 (IEAR (éq)). Les valeurs calculées sont regroupées dans le tableau 8.6. 
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Tableau 8.6: Indice d’efficacité antiradicalaire des extraits bruts (différents milieux 

d’extraction) et des antioxydants standards. 

Extrait 1 2 4 5 6 7 BHT A.G A.AS 

IEAR (50%). 0
3
 0,09 0,31 0,03 1,25 0,20 0,07 0,05 4,68 2,50 

IEAR (éq) .10
3
  0,04 0,11 0,02 0,10 0,06 0,04 0,03 0,75 0,25 

 

Les extraits testés ont été  classés suivant la classification proposée par Sanchez-Moreno et al. 

(1998) [223] : l’activité anti-radicalaire est faible pour IEAR<1.10
-3

, intermédiaire entre 1.10
-

3
-5.10

-3
, élevée entre 5.10

-3
-10.10

-3
, très élevée pour IEAR>10.10

-3
  

Les extraits bruts d’inule visqueuse récupérés, sous les conditions d’extraction appliquées, 

appartiennent, de ce fait, au groupe d’antioxydants de faible à moyenne activité 

antiradicalaire. 

8.3.2. Purification des extraits bruts de la deuxième série d’expériences 

L’extraction liquide-liquide repose sur la différence d’affinité d’un produit d’intérêt  « A »  

entre deux phases liquides non miscibles de densité différente : une phase organique et une 

phase aqueuse (l’Acétate d’Ethyle et l’Eau). Cette extraction s'est faite en utilisant le montage 

expérimental de la figure 8.6. 

Nous mettons en présence, dans une ampoule à décanter, l’extrait brut et le solvant 

d’extraction. Après dégazage, agitation soutenue et séparation des deux phases par 

décantation, nous procédons à la collecte de la phase aqueuse plus dense puis ensuite à celle 

de la phase organique, moins dense. Nous effectuons un deuxième puis un troisième lavage de 

la phase aqueuse. A chaque fois, nous mélangeons les phases organiques. Par la suite, à la fin 

de l’extraction, la 3
ème

 phase contient la totalité des polyphénols récupérés dans la phase 

organique.  

 
Figure 8.6: Schéma de principe de l’extraction liquide-liquide [217]  

 

Les paramètres caractérisant l’extraction liquide-liquide  des composés phénoliques sont 

consignés dans le tableau 8.7.   



Chapitre 8 : Purification des extraits bruts et détermination des caractéristiques antioxydantes 

141 
 

Tableau 8.7: Purification des extraits bruts (Différents milieux d’extraction ). 
Extraits (solution 

d’extraction) 

Paramètres Avant 

extraction 

1
ère

 extraction 2
ème

 

extraction 

3
ème

 

extraction 

 

Sans variation du 

pH (eau distillée) 

V (mL) 100 98 94 88 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 502,67 139,04 112,30 65,88 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,050 0,014 0,011 0,006 

m extraite (milieu organique) (g) 0,000 0,037 0,040 0,044 

% récupéré (milieu organique) 0,00 73,00 79,00 88,00 

 

1% HCl (0,1 M) 

V (mL) 150 145 140 135 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 240 76 43 30 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,036 0,011 0,006 0,004 

m extraite (milieu organique)(g) 0,000 0,025 0,031 0,032 

% récupéré (milieu organique) 0,00 70,00 85,00 88,00 

 

1% NaOH (1M) 

V (mL) 150 149 142 138 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 256,68 66,31 48,66 35,40 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,0385 0,0099 0,0069 0,0049 

m extraite (milieu organique) (g) 0,000 0,029 0,032 0,034 

% récupéré (milieu organique) 0,00 74,34 82,05 87,31 

 

1% NaOH (0,1M) 

V (mL) 100 95 90 86 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 791,44 219,25 100,53 67,59 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,0791 0,0208 0,0090 0,0058 

m extraite (milieu organique) (g) 0,00 0,06 0,07 0,07 

% récupéré (milieu organique) 0,00 73,68 88,57 92,66 

 

1% NaOH (0,01M) 

V (mL) 100 95 90 86 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 352,94 112,30 85,56 57,75 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,0353 0,0107 0,0077 0,0050 

m extraite (milieu organique) (g) 0,000 0,025 0,028 0,030 

% récupéré (milieu organique) 0,00 70,00 78,00 86,00 

 

1%Tampon pH =10 

V (mL) 150 149 144 142 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 1005,35 219,25 181,82 62,78 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,15 0,03 0,03 0,01 

m extraite (milieu organique) (g) 0,00 0,12 0,12 0,14 

% récupéré (milieu organique) 0,00 78,22 82,55 94,06 

 

1%Tampon   pH =4 

V (mL) 150 160 160 155 

C (milieu aqueux) (µg/mL) 732,62 51,55 45,13 38,61 

m extraite (milieu aqueux) (g) 0,110 0,008 0,007 0,006 

m extraite (milieu organique) (g) 0,000 0,102 0,103 0,104 

% récupéré (milieu organique) 0,00 92,50 93,44 94,56 

 

8.3.3. Distillation sous vide par l'évaporateur rotatif 

À l’issue d’une synthèse ou d’une extraction, le composé d’intérêt peut se trouver en solution 

dans un solvant organique qu’il faut éliminer. La distillation est la principale méthode utilisée. 

Néanmoins, un liquide bout lorsque sa pression de vapeur saturante est égale à la pression 

extérieure ce qui engendre souvent des températures d’ébullition élevées. Cette dernière peut 

être abaissée par réduction de la pression imposée. 

Une distillation sous pression réduite permet de distiller : 

- des composés dont le point d’ébullition sous pression atmosphérique est élevé et impossible 

à atteindre avec les moyens de chauffage « classiques », 
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- des composés « fragiles » qui se dégradent thermiquement (cas des polyphénols) ou qui 

s’oxydent à l’air (cas des anthocyanes). 

La distillation sous vide à l’aide de l’évaporateur rotatif, de marque Büchi R-210 (BÜCHI 

Labortechnik AG), figure 8.7, a permis d’éliminer  l’Acétate d’Ethyle de l’extrait purifié. 

Pour ce faire, nous avons mélangé, dans un ballon, un volume de la phase organique récupéré, 

après la troisième extraction liquide-liquide (pour chaque extrait), à 10 mL d’eau distillée 

pour éviter que les polyphénols ne collent aux parois. La distillation sous vide a duré 30 à 

45min sous une température fixée à 40⁰C. En fin de distillation, l’extrait concentré reste dans 

le ballon plongeant dans un bain d'eau thermostaté et l’Acétate d’Ethyle est recueilli dans le 

ballon de récupération. 

Pour chaque extrait aqueux récupéré, une mesure de la concentration totale en polyphénols et 

de l’activité antiradicalaire  ainsi qu’une détermination des caractéristiques de l’extrait en tant 

qu’antioxydant ont été faites. Les résultats sont donnés dans le tableau 8.8. 

Notons que dans le tableau 8.8, les abréviations *CPT* et *mPT* désignent respectivement la 

concentration et la masse des polyphénols totaux.  

 

Figure 8.7: Schéma de principe de l’évaporateur rotatif [217]  

 

Tableau 8.8: Teneur en polyphénols totaux après purification et distillation sous vide. 
 

Teneur en polyphénols 

totaux 

 

Extraits purifiés d’inule visqueuse 

Sans 

variation 

pH 

1% HCl 

(0,1M) 

1% NaOH 

(1M) 

1% NaOH 

(0,1M) 

1% NaOH 

(0,01M) 

1%Tampo

n pH 10 

1%Tampon 

pH 4 

 

Après 

extraction 

liquide-

liquide 

CPT 

(µg/mL) 
440 213 227 730 300 933 693 

mPT (g) 0,044 0,032 0,034 0,073 0,03 0,14 0,104 

%/ mPT 

(initiale) 
88 89 87 92 86 93 95 

 

Après 

distillation 

sous vide 

CPT 

(µg/mL) 
433 203 205 706 289 920 652 

mPT (g) 0,043 0,030 0,031 0,071 0,029 0,138 0,098 

%/ mPT 

(initiale) 
87 85 81 89 83 92 89 
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8.3.4 Détermination des caractéristiques antioxydantes des extraits purifiés 

a. Détermination de la concentration inhibitrice IC50  

La détermination de la concentration inhibitrice IC50 au point I = 50% s'est faite sur la base du 

tracé de l'évolution du pourcentage d’inhibition (I%) en fonction de la concentration de 

l’échantillon (figure 8.8).  

 

Figure 8.8: Variation de l’activité antiradicalaire en fonction de la concentration de l’extrait 

purifié d’inule visqueuse (Différents milieux d’extraction). 

 

Le tableau 8.9 regroupe toutes les valeurs de la concentration inhibitrice IC50 des extraits 

purifiés issus de différents milieux d’extraction. 

Tableau 8.9: Concentration inhibitrice IC50 des extraits purifiés (Différents milieux 

d’extraction). 

Extrait 1 2 3 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

IC50 

(µg/mL) 

13,0 9,5 80,0 58,0 13,0 43,0 15,0 60,0 3,0 8,0 

 

b. Détermination de la concentration effective CE50  

La figure 8.9 donne l'évolution du DPPH rés (%) en fonction du rapport (mg AO/ g DPPH). 

pour les différents extraits purifiés. La CE50 se détermine au point où le  résidu DPPH = 50%. 
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Figure 8.9: Variation du résidu DPPH (%) en fonction du rapport (mg AO/ g DPPH). 

 

Les résultats de cette détermination sont donnés en tableau 8.10. 

Tableau 8.10: Concentration effective CE50 des extraits purifiés (Différents milieux 

d’extraction). 

Extrait 1 2 3 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

CE50 

(mg AO/g DPPH) 

260 220 2000 800 190 900 340 1300 60 100 

 

c. Détermination du temps 𝐭𝐂𝐄𝟓𝟎
  

La variation de l’activité antiradicalaire des extraits purifiés en fonction du temps, pour les 

différents milieux d’extraction pour une concentration d’extrait égale à CE50, est donnée par 

figure 8.10.  

La projection des valeurs d’activité antiradicalaire sur l’axe des abscisses permet ainsi de 

déterminer, le temps tCE50, de la réaction entre DPPH et l’échantillon, nécessaire pour réduire 

la concentration initiale du DPPH de 50% (t (50%)) ainsi que le temps requis pour atteindre 

l’équilibre à CE50 (téq) (tableau 8.11). 

 

Figure 8.10 : Variation de l’activité antiradicalaire des extraits purifiés en fonction du temps 

d’extraction (Différents milieux d’extraction). 
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Tableau 8.11: Temps caractéristique tCE50 des extraits purifiés (Différents milieux d’extraction). 

Extrait 1 2 3 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

t (50%) (min) 12,0 8,0 16,0 15,0 0,8 1,3 15,0 12,0 0,8 1,0 

t éq (min) 28 25 50 29 18 15 28 20 5 8 

 

d. Détermination de l’indice d’efficacité anti-radicalaire   

Pour les différents extraits purifiés issus des différents milieux d’extraction, nous donnons, 

dans le tableau 8.12,  l’indice d’efficacité antiradicalaire. 

Tableau 8.12: Indice d’efficacité anti-radicalaire  des extraits purifiés (Différents milieux 

d’extraction). 

Extrait 1 2 3 4 5 6 7 BHT A.G A.As 

IEAR (50%).10
3
 0,32 0,57 0,03 0,08 6,58 0,85 0,20 0,06 4,68 2,50 

IEAR (éq).10
3
 0,14 0,18 0,01 0,04 0,29 0,07 0,11 0,06 3,33 1,25 

 

8.4. Comparaison entre les caractéristiques antioxydantes des extraits bruts et purifiés 

avec les caractéristiques des antioxydants synthétiques  

Le tableau 8.13 récapitule toutes les caractéristiques antioxydantes des extraits bruts et 

purifiés et met aussi en relief celles des antioxydants synthétiques. Toutes ces valeurs 

consignées, dans ce tableau 8.13, vont nous permettre de situer les extraits bruts et purifiés, 

obtenus sous diverses conditions, par rapport aux antioxydants synthétiques de type BHT, 

A.G et A.AS. 

Tableau 8.13: Caractéristiques antioxydantes des extraits bruts et purifiés (Différents milieux 

d’extraction). 

Nature Caractéristiques 

Extrait Antioxydants synthétiques 

1 2 3 4 5 6 7 
 

BHT 

 

A.G 

 

A. As 

Extrait brut 

I (%) 72,0 84,0 / 65,0 77,0 71,0 81,0 92,0 91,0 90,7 

IC50 (µg/mL) 22,0 5,6 / 62,0 7,4 43,0 19,7 60,0 3,0 8,0 

CE50 (mg AO/g DPPH) 700 267 / 1700 400 1000 740 1522 60 100 

tCE 50
  (éq) (min) 38 35 / 34 24 18 35 20 5 8 

IEAR (éq).10
3 

( g DPPH/ mg AO.min) 
0,04 0,11 / 0,02 0,10 0,06 0,04 0,03 3,33 1,25 

Extrait purifié 

I (%) 82,0 89,7 63,0 85,0 88,5 83,3 87,4 92,0 91,0 90,7 

IC50 (µg/mL) 13,0 9,5 80,0 58,0 13,0 43,0 15,0 60,0 3,0 8,0 

CE50 (mg AO/g DPPH) 260 220 2000 800 190 900 340 1300 60 100 

tCE 50
  (éq) (min) 28 25 50 29 18 15 28 20 5 8 

IEAR (éq).10
3 

( g DPPH/ mg AO.min) 
0,14 0,18 0,01 0,04 0,29 0,07 0,11 0,06 3,33 1,25 

 

Les concentrations inhibitrices IC50 déterminées pour la deuxième série d’expériences varient 

de 5,6 à 80 (µg AO/ mL)), tableau 8.13. Elles restent inférieures aux valeurs rapportées par 

Chahmi et al. (2015), Siti Azima et al. (2017) et Do et al. (2013) [121, 175, 187]. Elles sont 

néanmoins supérieures aux valeurs trouvées pour certains antioxydants puissants (Acide 

Gallique (AG) : 3µg/mL , Acide Ascorbique (A.As) : 8µg/mL). 
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 L’indice d’efficacité antiradicalaire pour tous les extraits purifiés est inférieur à 1.10
-3

 g 

DPPH°/mg AO.min. Les extraits aqueux d’inule visqueuse récupérés, sous les conditions 

d’extraction (T=56°C , S/L= 2,58/1,5 g/L , ω= 242 tr/min) à pH différents, appartiennent de 

ce fait au groupe d’antioxydants à faible activité antiradicalaire.  

8.5. Conclusion  

La purification des extraits bruts d'inule visqueuse améliore le pouvoir antiradicalaire. Les 

caractéristiques antioxydantes des extraits récupérés sont comparables aux propriétés des 

antioxydants puissants (Acide Gallique et Acide Ascorbique). Avec une efficacité 

antiradicalaire IEAR ≤10
-3

 g DPPH °/ mg AO.min, les extraits purifiés appartiennent au 

groupe des antioxydants à activité antiradicalaire faible à moyenne. Cependant, malgré 

l’amélioration du potentiel antioxydant de l’extrait final par extraction liquide-liquide en 

utilisant l’Acétate d'Ethyle, la substitution de ce procédé de purification par une méthode 

propre alternative,  comme la purification en phase solide ou l'utilisation de procédés de 

séparation à membrane sur la base de l'osmose ou l’ultrafiltration est préférée, en particulier, 

si le composé extrait trouve des applications dans les domaines alimentaire ou 

pharmaceutique. Malheureusement par faute de moyens techniques, ces méthodes n’ont pas 

été utilisées. 

Les études expérimentales et comparatives (comparaison avec les résultats des travaux 

antérieurs : chapitre 4)  ont prouvé la richesse de l’inule visqueuse en composés phénoliques 

avec un rendement très important,  une activité antiradicalaire puissante et des caractéristiques 

antioxydantes comparables aux caractéristiques des antioxydants puissants.
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9.1. Introduction  

L’extraction des composés actifs est un  système intégré d'unités et de courants inter-reliés. 

L'intégration de processus est une approche holistique de la conception de processus qui met 

l'accent sur l'unité du processus et considère les interactions entre les différentes opérations 

unitaires. Il y a trois éléments clés dans toute méthodologie complète d'intégration de 

processus: la synthèse, l'analyse et l'optimisation [267]. 

Plusieurs techniques sont tirées de l'analyse holistique, en particulier la modélisation de 

processus qui consiste à comprendre les phénomènes d'un processus donné et à transformer 

cette compréhension en un modèle. Ce modèle est une abstraction d'une opération de 

processus utilisée pour établir, modifier, améliorer, contrôler et répondre aux questions liées à 

ce processus. 

Un modèle mathématique peut être développé en utilisant  des approches fondamentales ou 

des méthodes empiriques. Le modèle théorique utilise des principes fondamentaux pour 

simuler les mécanismes internes d'un processus, tandis que le modèle empirique utilise 

directement les données de processus pour établir des corrélations mathématiques. En 

conséquence, il offre un aperçu plutôt limité des principes fondamentaux impliqués. 

Cependant, le modèle empirique fournit une excellente base pour l'ajustement des courbes et 

permet une représentation en fonction des propriétés physiques et des conditions de processus 

du milieu d'extraction et du matériel végétal extractif [268]. 

9.2. Données expérimentales pour la construction des modèles mathématiques   

9.2.1. Etude cinétique  

Une étude cinétique de l'évolution de la quantité de polyphénols extraits en fonction du temps 

est réalisée. Cette étude consiste à déterminer les étapes d'extraction, à modéliser le 

phénomène de transfert de masse et à optimiser économiquement le processus d'extraction. 

L'étude cinétique concerne tous les tests de la conception expérimentale afin d'évaluer 

l'influence des conditions de fonctionnement sur les paramètres des modèles mathématiques 

étudiés. 

Pour différentes conditions de température, de rapport solide /liquide et de vitesse d’agitation, 

nous avons déterminé la concentration à l’équilibre. Nous avons ainsi laissé l’extraction un 

temps suffisamment long (8h). Une fois le temps écoulé, nous avons évalué la concentration 

en soluté dans la phase liquide pour les différents paramètres opératoires. Pour chaque 

condition d’extraction, trois tests ont été réalisés  et  les erreurs expérimentales ont été 

calculées. 
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Pour cette série d’expériences, le rendement en composés phénoliques commence à se 

stabiliser à 180 min et à partir de 4 heures d’extraction, le rendement en composés 

phénoliques reste inchangé. Les courbes obtenues sont  caractérisées par une tendance 

asymptotique prononcée. Cette étude s'est faite sous les conditions opératoires consignées 

dans le tableau 9.1. 

Tableau 9.1: Conditions opératoires appliquées. 

Numéro de 

l’essai 

Variables de processus  

(valeurs réelles et codées) 

 

T (°C(-)) S/L (g/L(-)) ω(tr/.min (-)) 

1 32,00(-1) 10(-1) 300,0(+1) 

2 32,00(-1) 10(-1) 100,0(-1) 

3 42,00(0) 58(+1,414) 200,0(0) 

4 52,00(+1) 10(-1) 100,0(-1) 

5 42,00(0) 30(0) 341,4(+1,414) 

6 42,00(0) 30(0) 58,6(-1,414) 

7 27,86(-1,414) 30(0) 200,0(0) 

8 42,00(0) 2(-1,414) 200,0(0) 

9 32,00(-1) 50(+1) 300,0(+1) 

10 56,14(+1,414) 30(0) 200,0(0) 

11 52,00(+1) 10(-1) 300,0(+1) 

12 52,00(+1) 50(+1) 100,0(-1) 

13 52,00(+1) 50(+1) 300,0(+1) 

14 32,00(-1) 50(+1) 100,0(-1) 

14 42,00(0) 30(0) 200,0(0) 

16 56,00(+1,414) 2(-1,414) 253,0(0,53) 

Les courbes de la figure 9.1 schématisent les résultats ainsi obtenus (valeurs moyennes et 

erreurs expérimentales).  

9.2.2. Évaluation du potentiel extractible et détermination du coefficient de partage.  

a. Évaluation du potentiel extractible  

En extraction solide-liquide, une des principales questions réside dans la détermination de la 

teneur initiale de la matrice végétale en soluté, aussi appelée le potentiel plante. Cette donnée 

est essentielle dès lors que l’on veut établir des bilans matières, parler d’efficacité (rendement 

du procédé) ou comparer des résultats issus d’essais sur différents lots de plante. Pour 
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l’évaluation du potentiel plante, il est communément admis qu’une méthode de référence 

consiste à mener une extraction dans un Soxhlet [269]. Mais l’utilisation de ce procédé peut 

générer un problème de dégradation des jus d’extraction lié à la montée en température 

(surtout pour les composés thermolabiles que sont les polyphénols). En nous inspirant des 

travaux de Poirot (2007) et de Mebrouk (2009) [269, 270], une autre méthode d’épuisement 

du substrat solide a donc été utilisée. 

 

 

 

 

Figure 9.1: Etude cinétique de l'extraction aqueuse des polyphénols d'inule visqueuse. 
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Le principe consiste en des extractions successives, en mode discontinu, dans un réacteur 

batch muni d’un agitateur à hélice (IKA RW 28 BASIC). Après chaque extraction, l’extrait 

est filtré, la masse du solide restante dans le réacteur est lavée une autre fois par le solvant 

frais (eau distillée). Les conditions d’extraction donnant l’optimum en polyphénols (Plan 

composite) (T=56°C, S/L= 1,72g/L ɷ= 242 tr/min) sont utilisées pour diminuer le nombre de 

lavages nécessaires à l’épuisement de l’inule visqueuse en composés phénoliques. Le temps 

de chaque extraction est de 4h (le rendement n’évolue pratiquement pas à partir de 4 heures 

d’extraction).   

Le nombre d’étages d’extraction est déterminé expérimentalement. Nous nous arrêtons 

lorsque l’absorbance de l’extrait est très faible ce qui ne nous permet pas de déterminer, avec 

précision, la concentration en polyphénols dans la phase liquide. Le tableau 9.2 met en 

exergue les retombées de ces extractions successives.   

Tableau 9.2: Extractions successives par solvant frais. 

Extractions 

successives 

Volume 

récupéré 

(mL) 

Concentration 

polyphénols  

(μg EAG/mL) 

Masse de 

polyphénols  

(g EAG) 

Masse totale 

récupérée 

(%) 

Extraction 1 1495 508 0,76 78,35 

Extraction 2 1489 179 0,12 12,37 

Extraction 3 1492 119 0,08 8,24 

Extraction 4 1495 15 0,01 1,03 

Total 5971 / 0,97 100,00 

 

En appliquant ce protocole, nous constatons que la quatrième extraction permet de récupérer 

l’équivalent d’environ 1% en composés phénoliques. La détermination du potentiel plante 

peut donc se limiter à trois contacts avec du solvant frais en appliquant un facteur de 1,01 

pour tenir compte des pertes estimées contenues dans l’inule visqueuse. 

Le potentiel plante (𝑪𝑺(𝟎))est estimé à 0,376 g EAG/ g MV. 

b. Détermination du coefficient de partage                                                                       

Le coefficient de partage, pour un système solide-liquide, n'est pas mesuré directement mais il 

est calculé à partir du rapport de deux grandeurs expérimentales : la concentration à 

l’équilibre 𝐶𝑆(∞)dans la phase solide et la concentration à l'équilibre 𝐶𝑙(∞) dans la phase 

liquide. Le coefficient KD est donné parla relation 9.1. 

                                                                                𝐾𝐷 =
𝐶𝑆(∞)

𝐶𝑙(∞)
                                                      (9.1) 
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Le bilan de matière pour un système solide -liquide s’écrit selon la relation 9.2. 

                                                                          𝑀𝑠 0 = 𝑀𝑠 ∞ + 𝑀𝑙 ∞                                        (9.2) 

Plusieurs facteurs peuvent influencer le coefficient de partage ( 𝐾𝐷): les conditions 

opératoires (température, pH, hydromodule (ou S/L)),  les propriétés de la molécule (taille) et 

la composition du milieu. Nous avons évalué le coefficient de partage pour les différentes 

conditions opératoires du plan composite. Les résultats sont donnés dans le tableau 9.3. 

Tableau 9.3: Détermination du coefficient de partage (Plan composite). 

Numéro 

de 

l’essai 

Variables de processus (valeurs réelles et 

codées) 

 

Concentration en 

polyphénols dans 

la phase liquide à 

l’équilibre 

𝐶𝑙(∞)(𝑔 𝐸𝐴𝐺/

𝑔𝑀𝑉) 

Concentration en 

polyphénols dans 

la phase solide à 

l’équilibre  

𝐶𝑆(∞)(𝑔 𝐸𝐴𝐺/

𝑔𝑀𝑉)  

Coefficient 

de partage  

(KD) 

T (°C(-)) S/L  

(g/L(-)) 

ω(tr/min (-)) 

1 32(-1) 10(-1) 300(+1) 0,134 0,242 1,81 

2 32(-1) 10(-1) 100(-1) 0,130 0,245 1,89 

3 42(0) 58(+1,414) 200(0) 0,106 0,269 2,55 

4 52(+1) 10(-1) 100(-1) 0,248 0,128 0,52 

5 42(0) 30(0) 341,4(+1,414) 0,117 0,259 2,21 

6 42(0) 30(0) 58,6(-1,414) 0,099 0,277 2,79 

7 27,86(-1,414) 30(0) 200(0) 0,098 0,278 2,83 

8 42(0) 2(-1,414) 200(0) 0,240 0,136 0,56 

9 32(-1) 50(+1) 300(+1) 0,115 0,261 2,27 

10 56,14(+1,414) 30(0) 200(0) 0,131 0,245 1,87 

11 52(+1) 10(-1) 300(+1) 0,249 0,127 0,51 

12 52(+1) 50(+1) 100(-1) 0,116 0,259 2,24 

13 52(+1) 50(+1) 300(+1) 0,119 0,257 2,16 

14 32(-1) 50(+1) 100(-1) 0,107 0,269 2,51 

14 42(0) 30(0) 200(0) 0,127 0,249 1,96 

16 56(+1,414) 2(-1,414) 253(0,53) 0,255 0,121 0,47 

Le modèle formel (R
2
=0,94), donnant  l’influence des conditions d’extraction sur le 

coefficient de partage, est décrit par l’équation 9.3 (Logiciel Statgraphics Centurion XVI  

version d’essai).    

                        KD= 2,07 -0,74 X1+1,21 X2+ 0,57 X1X2-0,73 (X2)
2                                            

    (9.3.) 
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Avec: 

X1 : la température en valeur codée, 

X2 : le rapport S/L en valeur codée.  

Seuls les paramètres significatifs (P<5%) sont considérés dans le modèle décrit par la relation 

9.3. Le coefficient de partage (KD), variant entre 0,47 et 2,83 dans le domaine d’étude, est en 

concordance avec les résultats rapportés par Mebrouk  (2009), Keddous et Haoui (2008) , 

[ 270, 271] 

La température exerce un effet négatif sur le coefficient de partage en améliorant le 

rendement d’extraction (augmentation de la concentration en phase liquide) [269]. Le 

coefficient de partage augmente (rendement d’extraction diminue) pour des rapports solide / 

liquide élevés (faibles hydromodules). 

Nous avons constaté par ailleurs, qu'à partir d'un rapport S/L égal à 34g/L,  le coefficient de 

partage cesse de diminuer même en augmentant le rapport solide/liquide et ce, pour une 

température d'expérience de 32°C et une vitesse d'agitation de  200 tr/min.  

9.2.3. Détermination des paramètres intrinsèques. 

La partie de la plante utilisée pour l’extraction des composés phénoliques est la feuille d’inule 

visqueuse. L’étude granulométrique a permis de calculer le diamètre moyen des particules qui 

est estimé à 273 μm ainsi que le diamètre de la sphère équivalente (diamètre de sauter) qui est 

estimé à 852 μm. La mesure du taux d’humidité est déterminée par la méthode de Dean Stark 

et équivaut à 2% en volume. L’étude anatomique de la matière végétale a montré que les 

produits sécrétés par les feuilles de l’inule visqueuse sont soit exsudés à travers de fins pores 

dans la cuticule ou soit accumulés au-dessous de la cuticule. Ils sont, par la suite, évacués vers 

l’extérieur après une légère rupture de la cuticule par un facteur externe [100,101] 

9.3. Modélisation de la cinétique d’extraction  

Dans ce contexte, nous avons considéré l'application de trois approches différentes de 

modèles mathématiques: 

Dans un premier temps, nous considérons une approche basée sur des équations cinétiques 

et/ou sur l’application de la loi de Fick en appliquant quatre modèles fondamentaux qui 

diffèrent par le nombre de constantes de temps, par la localisation de la résistance de transfert 

de masse, par la prise en compte du régime purement diffusionnel ou par l'association du 

phénomène de lavage,  par la cinétique d'extraction (ordre de la réaction) et par la 

signification physique du modèle. 
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Dans un second temps, une approche basée sur l'analogie transfert thermique-transfert de 

masse, exprimée par l'application du modèle de Crank (1975) [210], est utilisée. Pour ce 

dernier modèle, deux cas ont été examinés:  

-  le premier cas, c'est la diffusion interne qui limite le processus d'extraction (deux solutions 

de Cranck ont été vérifiées), 

- le second cas, le transfert de matière se fait  simultanément dans et autour de la phase solide.  

La dernière approche porte sur l'utilisation des  réseaux de neurones artificiels à des fins aussi 

de modélisation.  

9.3.1. Première approche de modélisation :  

a.  Données théoriques pour la construction des modèles mathématiques   

a.1.Théorie du film  

Le modèle est largement utilisé pour la modélisation de l'extraction solide-liquide des 

substances naturelles [273-277] C'est un modèle avec une constante de temps qui considère 

seulement le régime de diffusion avec une résistance de transfert de masse située à l'interface. 

Il est basé sur la deuxième loi de Fick [210] développée dans le chapitre 5 (Approche 

fondamentale des processus). La simplification de cette deuxième loi de Fick aboutit à la 

relation 9.4.  

                                                            
 ∂u

∂t
= D  

∂2u

∂r2                                                                      (9.4) 

Un certain nombre d'hypothèses [277, 279] ont été considérées: 

 les particules solides sont isotropiques, de même dimension et de même forme 

(sphères de distance radiale caractéristique R) contenant la même quantité en soluté. 

Les propriétés intrinsèques du solide ne changent pas durant l’extraction,  

 la masse volumique du solide reste constante durant toute l’opération d’extraction, 

 la température est constante, 

 l’extrait est considéré comme soluté unique  ayant des propriétés physiques et 

diffusionnelles moyennes, 

 à l’interface, l’équilibre thermodynamique est atteint quasi-instantanément,  

 en prenant en considération la symétrie du problème, la concentration du soluté ne 

dépend que de la variable spatiale (r) et du temps [280]. 

 le coefficient de diffusion est constant,  

 absence de résistance externe au transfert de matière (agitation parfaite du soluté). 
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Pour la résolution de cette équation à dérivées partielles, nous avons utilisé la méthode de 

séparation de variable. Pour ce faire, nous posons (équation 9.5):  

                                                        U= C(t).R(r)                                                                (9.5) 

L'équation 9.4 s'écrira alors sous la forme de la relation 9.6. 

                                                         𝑅
𝑑𝐶

𝑑𝑡
= 𝐷. 𝐶.

𝑑2𝑅

𝑑𝑟 2
                                                            (9.6) 

Cette équation peut aussi s’écrire sous la forme de l'équation 9.7.  

                                                                    
1

𝐶

𝑑𝐶

𝑑𝑡
=

𝐷

𝑅

𝑑2𝑅

𝑑𝑟 2                                                                 (9.7) 

Les deux cotés de l’équation 9.7 dépendent d’une seule variable. Elles sont égales à la même 

constante qui, pour les besoins de l'algèbre, est prise égale à - ⅄
2
D. Nous avons donc deux 

équations différentielles ordinaires (équations 9.8 et 9.9). 

                                                                   
 1

𝐶

𝑑𝐶

𝑑𝑡
= − ⅄2D                                                             (9.8) 

                                                                
1

𝑅

𝑑2𝑅

𝑑𝑟 2 = - ⅄
2
                                                             (9.9) 

Les solutions des équations 9.8 et 9.9 sont représentées par les relations 9.10 et 9.11.  

                                                     𝐶 𝑡 = 𝑒−⅄
2𝐷𝑡                                                                (9.10) 

                                               R(r)=A sin (⅄𝑟) + 𝛽 cos ⅄𝑟                                                      (9.11) 

L'équation 9.5 peut alors s'écrire sous la forme de la relation 9.12. 

                                        U(t,r)=[A sin (⅄𝑟) + 𝛽 cos(⅄𝑟)]𝑒−⅄
2𝐷𝑡                                     (9.12) 

A et B étant des constantes d’intégration.  

Au centre de la sphère r=0 donc l'équation 9.12 peut s'écrire sous la forme de l'expression 

9.13. 

                                                   U(t)= 𝛽 𝑒−⅄
2𝐷𝑡                                                                   (9.13) 

Les conditions initiales et aux limites sont données dans la section 9.3.2  [279]. 

En intégrant entre t=0 et t, nous aboutissons à l'équation 9.14. 

                                                            
𝑐0−𝑐𝑡

𝑐0
= 𝐴. 𝑒−𝑘 .𝑡                                                                (9.14) 

k étant la constante cinétique incluant le coefficient de diffusion effectif. 

Au tout début de l'extraction, l'augmentation du rendement d'extraction est très rapide, nous 

écrivons alors qu’à t=0, C=Cw ou C/C0 = Cw/C0=b. 

La deuxième étape d'extraction caractérisée par une augmentation exponentielle lente du 

rendement [210]. 
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L’équation du modèle basé sur la théorie du film est donnée par la relation 9.15. 

                                                                
Ct

C∞
= 1 − (1 − 𝑏)𝑒−𝑘 .𝑡                                            (9.15)                                           

Ct et C∞ s'expriment  en mg EAG/g  MS) et k en min
-1

. 

a.2. Modèle des deux sites  

L'équation cinétique à deux sites proposée par So et Mac Donald (1986) [281] est largement 

utilisée pour modéliser le processus d'extraction [282,283]. Deux étapes représentent la 

désorption cinétique: Désorption d'une fraction (f) libérée rapidement à une vitesse rapide 

définie par la constante de vitesse k1 et d'une  fraction restante lentement libérée (1-f) à une 

vitesse plus lente définie par la constante de vitesse k2 [284-286]. Ce modèle d'extraction est 

basé sur le principe que l'élution externe des solutés en surface et dans les cellules brisées est 

beaucoup plus rapide que la diffusion interne des solutés de l'intérieur des particules vers le 

solvant. Cette dernière constitue l'étape limitante du mécanisme d'extraction. L'équation du 

modèle est constituée de deux expressions cinétiques de premier ordre (équation 9.16). 

                                             𝐶𝑡 =  𝐶𝑒𝑞 [ 1 − 𝑓. 𝑒−k1 .𝑡 −   1 − 𝑓 . 𝑒−k2 .𝑡  ]                            (9.16) 

Ct et Ceq s'expriment  en  mg EAG/ g MS) et k1, k2 en min
-1

. 

a.3. Modèle lavage /diffusion  

Ce modèle est utilisé pour modéliser la cinétique d'extraction des composés naturels [287]. Il 

est basé sur le fait que les composants sont dans le protoplasme cellulaire. L'intégrité de la 

cellule et la position dans la feuille déterminent la disponibilité du composé à extraire [288]. 

Au début de l'extraction, les composants, plus facilement accessibles, traversent rapidement la 

solution et forment un très fort gradient de concentration dans le solide près de l'interface 

provoquant un transfert de masse très rapide qui ne peut s'adapter à la loi de Fick [289]. Pour 

cette étape, une équation de second ordre est appliquée sous la forme suivante (équation 9.17. 

                                                      
𝜕𝑐𝑤

𝜕𝑡
= 𝑘2𝑛𝑑 (𝑐∞

𝑤 − 𝑐𝑤)2                                              (9.17) 

L’intégration de l’équation 9.17 aboutit à l’équation 9.18. 

                                                   𝐶𝑤 =  
𝐶∞

𝑤2  𝑘2𝑛𝑑  𝑡

1+  𝑘2𝑛𝑑 𝐶∞ 
𝑤 𝑡

 = 
𝐶∞

𝑤  𝑡
1

𝑘2𝑛𝑑 𝐶∞ 
𝑤 +𝑡

 = 
𝐶∞

𝑤  𝑡

𝑡1/2
𝑤 + 𝑡

                                    (9.18) 

Le taux d'extraction initial, à t = 0, est  𝑅0
𝑊 =  𝑘2𝑛𝑑𝐶∞

𝑊2 
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La deuxième étape montre un mécanisme de diffusion. Selon Stapley (2002) [289],  quand les 

feuilles sont gonflées, les composants trouvés, dans des sites les moins accessibles à l'intérieur 

des feuilles, ont un profil de concentration qui satisfait aux termes de la solution de loi de 

Fick (équation 9.19). 

                                                               𝐶 ∞
𝑑 (1 − 𝑒− kd∗𝑡  )                                              (9.19) 

Le modèle final est la combinaison des deux mécanismes dont l'équation cinétique (relation 

9.20) est:  

                                             𝐶𝑡 =  
C∞

w 𝑡

𝑡1
2 

+ 𝑡
 + 𝐶 ∞

𝑑 (1 − 𝑒− kd 𝑡  )                                (9.20) 

Ct , C∞
w  et 𝐶 ∞

𝑑
  s'expriment en g/L.  

a.4. Partitionnement thermodynamique avec résistance de transfert de masse externe 

Ce modèle  décrit une extraction contrôlée par un transfert de masse externe dont la vitesse est 

décrite par un modèle de type de résistance de la forme suivante (équation 9.21). 

                                                                      
𝜕𝐶𝑠

𝜕𝑡
=  −𝐾𝑒𝑎𝑝[ 

𝐶𝑠

𝐾𝐷
 − 𝐶]                                   (9.21) 

Si la concentration du soluté, dans le fluide en vrac, est faible, la concentration du soluté, dans 

le liquide, à la surface de la matrice solide sera décrite par un équilibre de distribution KD. La 

solution de l'équation 9.21 s'exprime sous la forme de l'équation 9.22. 

                                                               CS =  𝐶0. e(
−𝐾𝑒 .𝑎𝑝 .𝑡

𝐾𝐷
)                                                    (9.22) 

Si Ct (liquide)=C0-CS (solide). L'équation 9.22 peut être écrite sous la forme suivante 

(équation 9.23). 

                                                                 
𝐶𝑡

𝐶0
= 1 − 𝑒

−(𝐾𝑒 .  𝑎𝑝   .𝑡)

𝐾𝐷                                                    (9.23) 

Ct et  C0  s'exprimant en mg/g MS. 

Ce modèle a été appliqué par plusieurs auteurs [290,291]. 

b. Résultats de la première approche de modélisation  

Le tableau 9.4 donne un aperçu de l'influence des conditions de fonctionnement sur les 

modèles utilisés dans cette première approche de modélisation.  
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Tableau 9.4: Impact des conditions de fonctionnement sur les paramètres des modèles de la 

première approche de modélisation (Plan d’expériences). 

 

c.  Interprétation des résultats de la première approche de modélisation. 

L'ajustement des modèles proposés a été fait par régression non linéaire en utilisant la 

commande « cftool » de la boite à outil (Curve Fitting Toolbox) du logiciel Matlab R2014b. 

Les paramètres cinétiques résultant de la modélisation sont donnés dans le tableau 9.4.  Les 

trois modèles (Théorie du film, Lavage/diffusion, Deux sites) ont des coefficients de 

régression globaux élevés (0,89-0,96) et des erreurs quadratiques moyennes faibles (0,034-

0,415) alors que le modèle « Partitionnement thermodynamique avec une résistance de 

transfert de masse externe » représente mal la cinétique d'extraction des composés 

phénoliques (R
2
=0,67) (tableau 9.5 ) 

Variables de processus (valeurs 

réelles et codées) 

Lavage / Diffusion 

 
Deux sites Théorie du film 

T (°C(-)) 
S/L 

(g/L (-)) 

ω 

(tr/min(-)) 

C∞
w  

(g/L) 
t1/2(s) 

C∞
d  

(g/L) 

kd . 10
-4 

(s
-1

) 
f 

k1 

(min
-1

) 

k2 

(min
-1

) 
b(/) 

k 

(min
-1

) 

32(-1) 10(-1) 300(+1) 1,285 40,444 0,312 28 0,081 1,080 0,013 0,081 0,013 

32(-1) 10(-1) 100(-1) 1,327 44,165 0,154 12 0,583 0,013 0,012 0,070 0,012 

42(0) 
58 

(+1,414) 
200(0) 5,614 5,915 0,978 30 0,528 1,245 0,018 0,528 0,018 

52(+1) 10(-1) 100(-1) 1,395 6,224 1,381 85 0,350 1,871 0,016 0,349 0,016 

42(0) 30(0) 
341,4 

(+1,414) 
3,165 11,721 0,644 72 0,391 1,254 0,017 0,391 0,017 

42(0) 30(0) 
58,6 

(-1,414) 
2,526 10,395 0,555 65 0.685 

 

0,771 

 

0,011 

 

0,304 

 

0,017 

27,86 

(-1,414) 
30(0) 200(0) 2,687 12,334 0,652 32 0,365 

 

1,266 

 

0,018 
0,365 0,018 

42(0) 2(-1,414) 200(0) 1,63 8,212 0,95 75 0,367 1,236 0,018 0,367 0,018 

32(-1) 50(+1) 300(+1) 5,657 11,180 0,759 4,0 0,544 0,086 0,018 0,316 0,024 

56,14 

(+1,414) 
30(0) 200(0) 3,192 6,731 0,875 85 0,439 

 

1,253 
0,015 0,439 0,015 

52(+1) 10(-1) 300(+1) 1,456 5,000 1,295 90 0,370 1,556 0,015 0,369 0,015 

52(+1) 50(+1) 100(-1) 5,183 13,952 0,898 45 0,121 1,188 0,022 0,121 0,022 

52(+1) 50(+1) 300(+1) 5,182 7,964 1,034 50 0,318 1,145 0,017 0,317 0,017 

32(-1) 50(+1) 100(-1) 5,287 14,525 0,599 3,8 0,484 0,108 0,026 0,108 0,026 

42(0) 30(0) 200(0) 3,193 8,7123 0,892 68 0,442 1,108 0,020 0,443 0,019 

56 

(+1,414) 
2(-1,414) 242(0,42) 0,437 9,54 0,116 86 0,519 0,962 0,017 0,574 0,016 
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Tableau 9.5: Analyse d'erreur pour l'ajustement des données expérimentales (Optimum 

d’extraction). Première approche de modélisation 

Modèle Conditions 

opératoires 

R
2
 RMSE SSE NRMSD 𝛅𝐫 

Théorie du Film  

 

T=56°C 

S/L= 1,72 g/L
 

ɷ = 242 tr/min 

0,96 0,034 0,008 0,01 0,62 

Deux sites 

 

0,91 0,380 6,067 0,03 1,13 

Lavage/diffusion 0,89 0,415 0,012 0,05 1,56 

Partionnement 

thermodynamique 

avec résistance externe 

0,67 0,068 0,123 2,45 9,66 

 

Théorie du Film 

Les deux paramètres du modèle augmentent avec l'augmentation de la température. Ceci est 

dû au fait que la chaleur facilite l'extraction en augmentant le coefficient de diffusion [207]. 

La constante de vitesse est proportionnelle à la variation du rapport S/L pour des températures 

élevées. Cependant, pour de faibles températures la constante de vitesse diminue avec 

l’augmentation du rapport S/L. Le coefficient b évolue dans le même sens de variation du 

rapport S / L, c'est l'étape rapide caractéristique des particules situées sur la surface externe et 

dans les cellules brisées. Le tableau 9.4 montre que le coefficient "b" de l'étape rapide est 

supérieur à celui de l'étape lente "k". Ceci est en accord avec les hypothèses de la «théorie du 

film» [292]. Ainsi, ces résultats sont similaires aux études précédemment publiées sur la 

modélisation de l'extraction de composés naturels [273-275]. Cigeroglu et al. (2017) et 

Segovia et al. (2016)[273,274] trouvent des valeurs de constante de vitesse de 7,400.10
-2

 min
-1

 

et 3,285.10
-2

 min
-1

 respectivement, valeurs proches des nôtres. Cependant, Velickovic et al. 

(2005) [275] trouvent des valeurs de constante de vitesse de 1,140.10
-3

 min
-1

 et de 2,210.10
-3

 

min
-1

 relativement faibles par rapport à celles trouvées dans nos travaux. 

Modèle lavage/diffusion 

Les concentrations d'équilibre pour les deux étapes de lavage et de diffusion, (C∞
w  et C∞

d
), ainsi 

que la constante de vitesse de la partie « diffusion » (kd) augmentent avec l’augmentation de 

la température alors que le temps de demi-vie (t1/2), lié à l'étape de lavage, est inversement 

proportionnel à l'augmentation de la température. L'influence du rapport solide/ liquide sur les 

paramètres du modèle est la même que celle de la température. La constante de vitesse 

diminue, quant à elle, pour des rapports solide/liquide plus élevés. Linares et al. (2010)[287] 

ont trouvé des valeurs plus élevées de C∞
w  et de C∞

d  (13,9-25,0 g/L
-1

) et (18-25 g/L) 

respectivement (masse initiale de la matière végétale plus importante). Cependant, les valeurs 

de la constante de vitesse, entre 1,39 et 1,88. 10
-3

 s
-1

, sont moins importantes par rapport aux 
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résultats de notre étude.  Ces auteurs ont trouvé que la concentration à l'équilibre, pour la 

partie lavage, ainsi que la constante de vitesse de l'étape de diffusion évoluent dans le même 

sens que l'évolution de la température. Néanmoins, l'influence de la température sur la durée 

de demi-vie associée à la partie lavage et sur la concentration à l'équilibre de la partie 

diffusion n'est pas similaire aux résultats de cette étude. En effet, la microstructure de la 

feuille, l'intégrité de la cellule et la position dans la feuille détermineront la disponibilité du 

composé pour le solvant. Le début de l'extraction est caractérisé par une vitesse rapide qui 

augmente tout au long de cette première étape et peut être assimilé à un lavage des 

composants disponibles. Les composants solubles, facilement disponibles sur la surface ou 

dans la feuille cassée, sont rapidement dissous dans la solution et forment un très grand 

gradient de concentration dans le solide. La deuxième étape montre un mécanisme de 

diffusion. Un taux d'extraction plus lent se produit lorsque les feuilles sont déjà gonflées et 

que les solutés ne sont pas si facilement accessibles. Certains complexes sont formés entre 

eux ou avec d'autres composants. Leurs rayons hydrodynamiques sont augmentés et les 

composants se déplacent plus lentement à travers la microstructure des feuilles (parois 

cellulaires, espaces intercellulaires, etc.) [287].  

Modèle de deux sites  

Les valeurs de la fraction  du soluté facilement disponible (f) (tableau 9.4) sont proches des 

valeurs trouvées par Nazrul et al. (2012)[290] et plus faibles par rapport aux valeurs citées par 

Tao et al. (2014) [293]. Les résultats de la constante de vitesse pour la partie rapide (tableau 

9.4) sont quelque peu supérieurs aux valeurs des travaux de ces chercheurs. Néanmoins, les 

valeurs de la constante de vitesse pour la partie lente sont proches des résultats cités par ces 

auteurs. La constante de vitesse de l'étape rapide est 56 fois plus élevée que celle de l'étape 

lente (pour l'optimum de l'extraction) ce qui est compatible avec les hypothèses du modèle. 

L'augmentation de la température fait augmenter les constantes de vitesse des deux étapes 

d'extraction. En effet, le changement de la température affecte les propriétés physiques du 

solvant d'extraction qui sont importantes dans le phénomène de transfert de matière. Pour des 

températures moyennes, l’influence du rapport solide/liquide est négligeable. Cependant, pour 

des températures faibles l’augmentation du rapport solide/liquide influe négativement sur les 

constantes de vitesse ce qui impacte négativement  le transfert de matière.  
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9.3.2. Modélisation théorique  

a.  Données théoriques pour la construction des modèles mathématiques   

a.1.Equations [210] 

Soit C la concentration de l'espèce diffusante dans le solide. Soit un élément de volume d'une 

sphère de côtés dr, rdθ, rsindφ. En coordonnées sphériques r, θ et φ et en l'absence de réaction 

chimique, l'équation de continuité peut s'écrire sous la forme suivante (équation 9.24). 

                           
∂CS

∂t
=

1

r2 . (
∂

∂r
.  Dr2.

∂Cs

∂r
 +  

1

sin θ
.
∂

∂θ
.  D sin θ.

∂Cs

∂θ
 +

D

sin 2 θ
.
∂2

CS

∂φ2                 (9.24) 

Si on se limite aux cas où la diffusion est radiale, l'équation de diffusion, pour un coefficient 

de diffusion constant, prend la forme 9.25.  

                                                                
∂C

∂t
= D  

∂2C

∂r2 +
2

r

∂C

∂r
                                                 (9.25) 

En mettant u = Cr, l'équation 9.25 prend la forme de la relation 9.26. 

                                                               
∂u

∂t
= D  

∂2u

∂r2                                                       (9.26) 

a.2. Conditions intiales et aux limites [279]. 

Conditions intiales : 

t=0 ∀r  Cs( r,0) =Cs0 et Cl(0) = 0  

La concentration du soluté dans la phase liquide est initialement nulle, Cl(0)=0, vu que le 

solvant utilisé est pur (eau distillée). La concentration initiale du soluté dans la phase solide, 

Cs0 est exprimée par la quantité maximale de soluté extractible par le solvant. 

Conditions aux limites: 

Compte tenu du modèle proposé et des paramètres de fonctionnement, les conditions aux 

limites sont traduites par les relations suivantes: 

- au centre de la particule, la concentration du soluté est maximale en raison de la symétrie de 

la particule (équation 9.27).  

.                                                                 r = 0    ∀ t > 0 
∂CS

∂r
(t, 0) = 0                                   (9.27) 

- à l'interface, il y a un équilibre des concentrations (équation 9.28).  

                                                           CS   t, r = K𝐷Cl(t)                                               (9.28) 

 KD étant le coefficient de partage. 

- à l'interface, nous considérons l’égalité des débits massiques du soluté quittant la phase 

solide et entrant dans la phase liquide (équation 9.29) . 

                                                                   −DS
∂CS

∂r
 

3

a
 =

∂C l (t)

∂t
𝐻                                     (9.29) 
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a.3.Résolution des équations de transfert de matière 

Le système d'équations, précédemment développé, peut être résolu par différentes méthodes, à 

savoir: la séparation des variables, la transformée de Laplace et les différences finies. 

Plusieurs solutions ont été rapportées dans la bibliographie [210] selon le sens du transfert et 

le domaine temporel. 

- Régime non stationnaire, concentration initiale uniforme et concentration surfacique 

constante (modèle I). 

Si la sphère est initialement à une concentration uniforme C1 et que la concentration 

superficielle est maintenue constante à C0, la solution devient (équation 9.30).   :  

                                         
𝐶−𝐶1

𝐶0−𝐶1
= 1 +

2𝑎

𝜋𝑟
 

(−1)𝑛

𝑛
sin(

𝑛𝜋𝑟

𝑎
∞
𝑛=1 )e(−𝐷𝑛2𝜋2𝑡 𝑎2)                      (9.30) 

La concentration au centre de la sphère est donnée par la relation 9.31. 

                                                                
𝐶−𝐶1

𝐶0−𝐶1
= 1 + 2  (−1)𝑛∞

𝑛=1 e(−𝐷𝑛2𝜋2𝑡 𝑎2)                  (9.31) 

La quantité totale de substance entrant ou sortant de la sphère est donnée par l’équation 9.32.  

                                                           
𝑀𝑡

𝑀∞
= 1 −

6

𝜋2
 

1

𝑛2
∞
𝑛=1 e(−𝐷𝑛2𝜋2𝑡 𝑎2)                               (9.32) 

Diffusion dans une sphère plongée dans une solution parfaitement agitée (modèle II) 

Une sphère occupant un espace r<R est initialement à une concentration uniforme Cs(0) en 

soluté. Elle est placée dans une solution agitée de concentration C0. 

Si le liquide est initialement exempt en soluté C0=0 , la solution correspondante est donnée 

par la relation 9.33. 

                                                            
C l (t)

C l (∞)
= 1 −  

6 α+1 e
(
−D q n

2 t

a 2 )

9+9α+qn
2 α2

∞
n=1

J0(
qn a

R) 

J0(qn )
                      (9.33)         

Pour a=R , l’équation précédente prend la forme de l'équation 9.34.  

                                                    
C l (t)

C l (∞)
= 1 −  

6α α+1 e
(
−D q n

2 t

a 2 )

9+9α+qn
2 α2

∞
n=1                                      (9.34) 

Nous pouvons aussi écrire la relation ci-dessous (équation 9.35). 

                                              
M(t)

M(∞)
=   1 −  

6α α+1 e
(
−D q n

2 t

a 2 )

9+9α+qn
2 α2

∞
n=1                                           (9.35) 

Les valeurs de qn vérifient la condition suivante (équation 9.36).  

                                                               𝛼 𝑞𝑛𝐽0 𝑞𝑛 +  2 𝐽1 𝑞𝑛 = 0                                         (9.36) 

qn sont les solutions de l’équation 9.37 ci-dessous : 

                                                                 tan qn =  
3 qn

3+αqn
2                                                           (9.37) 
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Avec ∶  α =
V l

PVs
  = 

M l

PMs
 et KD =

CS (∞)

C l(∞)
  est le coefficient de partage. 

Le bilan de matière peut s'écrire sous la forme des équations 9.38, 9.39 et 9.40.                                   

                                               Ms(t=0)=Ms(∞)+Ml(∞)                                                     (9.38) 

                                                Cs(0) (
4𝜋𝑅3

3
) = Cs ∞ (

4𝜋𝑅3

3
) + Cl ∞ V                              (9.39) 

Cs(0)  
4𝜋𝑅3

3
 =  Cl ∞ P  

4𝜋𝑅3

3
 + Cl ∞ V = Cl ∞ V  1 +

P (4
𝜋𝑅3

3
)

V
 = Cl ∞ V  1 +

1

α
  (9.40) 

La fraction échangée après un temps infini est  (équation 9.41):  

                                                            
M l(∞)

(
4𝜋𝑅3

3
)𝐶𝑠(0)

=
1

1+1
α 
                                                           (9.41) 

Transfert de masse par convection à la surface (modèle III)  

La sphère est initialement à une concentration uniforme C1, la condition de surface est la 

suivante (équation 9.42) :  

                                                          −𝐷.
𝜕𝐶

𝜕𝑟
= 𝐾. (𝐶𝑠 − 𝐶0)                                                    (9.42) 

Avec: 

Cs : la concentration dans la sphère (kg/m
3
), 

C0 : la concentration requise pour maintenir l'équilibre avec l'atmosphère environnante 

(kg/m
3
). 

La solution requise est donnée par l'équation 9.43. 

                                      
𝐶−𝐶0

𝐶1−𝐶0
=

2𝐿.𝑎

𝑟
 

e

−D βn
2 t

a 2

(𝛽𝑛
2+𝐿 𝐿−1 )

sin
𝛽𝑛 𝑟

𝑎 

sin 𝛽𝑛

∞
𝑛=1                              (9.43) 

βn sont les solutions de l’équation  9.44 .  

                                           𝛽𝑛 cot 𝛽𝑛 + 𝐿 − 1 = 0                                                             (9.44) 

Avec: 

𝐿 =  𝑎𝐾 𝐷  : le nombre de Biot pour le transfert de masse,  

a: le rayon de la sphère (m) 

K: le coefficient global de transfert de masse (m/s)  

D : le coefficient de diffusion (m
2
/s) 

L'expression de la quantité totale de substance diffusante entrant ou sortant de la sphère est 

(équation 9.45) :  

                                                           
𝑀𝑡

𝑀∞
= 1 −  

6L2e

−D βn
2 t

a 2

(𝛽𝑛
2+𝐿∗ 𝐿−1 )

∞
𝑛=1                                             (9.45) 
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b. Résultats de la modélisation théorique  

La modélisation théorique, sur la base des toutes les équations évoquées, a donné naissance 

aux courbes des figures 9.2 à 9.4 ainsi qu'aux valeurs mentionnées dans le  tableau 9.6.  

 

Figure 9.2: Dépendance entre la diffusivité effective et la température. 

 

 

Figure 9.3:Dépendance entre le coefficient de transfert de masse et la température. 
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Figure 9.4: Dépendance entre le nombre de Biot massique et la température. 

 
Tableau 9.6: Influence des conditions opératoires sur les paramètres des modèles théoriques et 

sur les propriétés de transfert de masse (Plan composite). 

 

 

 

Essai 

Variables de processus (valeurs réelles 

et codées) 

Coefficient de diffusion 

D (m
2
/s). 10

12
 

Modèle II Modèle III 

T (°C(-)) S/L  

(g/L (-)) 

ω (tr/.min 

(-)) 

Modèle  

I 

Modèle 

II 

Modè

le  III 

α q L β K  

(m/s) 

.10
6
 

1 32(-1) 10(-1) 300(+1) 5,34 6,45 15,98 3,51 3,00 46,87 2,62 1,76 

2 32(-1) 10(-1) 100(-1) 4,54 3,26 13,90 8,22 3,00 47,56 2,43 1,55 

3 42(0) 58(+1,414) 200(0) 4,77 5,92 15,04 9,78 3,01 46,67 2,47 1,65 

4 52(+1) 10(-1) 100(-1) 2,25 3,07 13,64 9,78 3,01 45,37 2,43 1,45 

5 42(0) 30(0) 341,4 

(+1,414) 

9,07 9,45 9,30 3,50 3,00 69,77 2,83 1,53 

6 42(0) 30(0) 58,6 

(-1,414) 

6,36 8,86 15,80 9,78 3,01 56,62 2,47 2,11 

7 27,86 

(-1,414) 

30(0) 200(0) 6,36 8,29 15,91 9,24 3,00 69,95 2,46 2,61 

8 42(0) 2(-1,414) 200(0) 7,16 9,50 20,60 9,91 3,00 91,19 2,46 4,40 

9 32(-1) 50(+1) 300(+1) 6,36 4,98 14,80 9,55 3,05 73,28 2,32 2,55 

10 56,14 

(+1,414) 

30(0) 200(0) 6,36 5,88 18,33 9,78 3,00 78,45 2,46 3,37 

11 52(+1) 10(-1) 300(+1) 9,54 7,11 31,44 8,16 3,13 91,18 2,41 6,72 

12 52(+1) 50(+1) 100(-1) 6,36 5,88 13,53 9,78 3,00 91,18 2,46 2,98 

13 52(+1) 50(+1) 300(+1) 7,17 9,34 20,54 9,91 3,00 91,20 2,46 4,39 

14 32(-1) 50(+1) 100(-1) 6,36 7,36 18,65 9,91 3,00 92,35 2,46 4,04 

15 42(0) 30(0) 200(0) 6,36 5,87 15,45 9,78 3,00 91,18 2,46 3,31 

16 56(+1,414) 2(-1,414) 242(0,42) 4,77 5,92 15,04 9,78 3,01 46,67 2,47 1,65 
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c. Interprétation des résultats de la modélisation théorique  

Trois modèles théoriques ont été appliqués. Ces modèles sont fréquemment utilisés pour la 

modélisation de l'extraction de composés actifs à partir de substances végétales. L'ajustement 

des modèles proposés a été fait par une régression non linéaire. Les paramètres des modèles 

théoriques ainsi que les propriétés de transfert de masse sont donnés dans le tableau 9.6.  

Les trois modèles basés sur la théorie du transfert de matière décrivent les résultats de l'étude 

cinétique avec des coefficients de régression élevés > 0,8 (tableau 9.7). 

Tableau 9.7 : Analyse d’erreurs pour l'ajustement des données expérimentales (Optimum 

d’extraction). Cas de la modélisation théorique. 

Modèle Conditions 

opératoires 

R
2
 RMSE SSE NRMSD 𝛅𝐫 

Modèle I T=56°C 

S/L= 1,72 g/L
 

ɷ = 242 tr/min 

0,82 0,133 5,467 0,03 1,01 

Modèle II 0,84 0,132 6,896 0,02 0,92 

Modèle III 0,91 0,086 0,009 0,04 1,40 

 

Le modèle théorique qui considère simultanément les résistances au transfert dans et autour de 

la phase solide (modèle III) représente mieux les données expérimentales avec un coefficient 

de régression de 0,91 (tableau 9.7). 

Les valeurs des coefficients de diffusion déterminées par les trois modèles théoriques varient 

entre 2,25-31,44.10
-12

 m
2
/s (tableau 9.6) sont similaires avec les résultats rapportés par 

d'autres auteurs [193 ,294-297]. Elles sont légèrement supérieures à celles trouvées par 

Bucic'-Kojic et al. (2013)[298] lors de l'extraction de composés phénoliques des pépins de 

raisin. Par contre, elles sont inférieures aux valeurs citées par Salmi et al. (2017), Wang et al. 

(2016), Krishnan et al. (2013) et Espinoza-Pe'rez et al. (2006) [299-302]. 

Selon Reverchon et al. (1993) [303], diverses structures cellulaires ainsi que différents 

mécanismes d'extraction génèrent diverses résistances de transfert de masse provoquant cette 

variation des coefficients de diffusion. Selon Roy et al. (1996) [304], les différences dans 

l'ordre de grandeur des résistances de transfert de masse sont également dues aux paramètres 

intrinsèques du soluté, tels que la taille moléculaire, la propriété hydrophile, etc. 

Les valeurs du coefficient de transfert déterminées par le modèle théorique III sont comprises 

entre 1,45-6,72.10
-6

 m/s (tableau 9.6), elles sont proches des valeurs déterminées par Gironi et 

al. (2011),  Wang et al. (2016) et Almeidaa et al. (2013) [193,300 ,305] mais plus faibles par 

rapport aux valeurs trouvées par Zermane et al. (2012) [306]. 
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Les valeurs du nombre de Biot comprises entre 45,37 et 92,35 se situent dans la fourchette des 

valeurs rapportées par Yildirim et al. (2011) [307]. Par contre, elles sont très élevées par 

rapport aux valeurs rapportées par Karizaki (2016) [308]. 

Pour les modèles théoriques et dans le domaine d'étude, pour les mêmes conditions 

opératoires, nous pouvons conclure que : 

 l'augmentation de la température ou du rapport solide/liquide participe à 

l'augmentation de la diffusivité effective, du coefficient de transfert de matière et à la 

diminution du nombre de Biot. 

 l'influence de la vitesse d'agitation sur les propriétés de transfert de masse est 

insignifiante.  

Les mêmes conclusions peuvent être tirées de plusieurs autres travaux dans le même domaine 

[295, 302, 309,310]. Les valeurs du nombre de Biot de transfert de masse sont très élevées ce 

qui confirme l'hypothèse que la résistance au transfert de masse est localisée dans la phase 

solide. Des résultats similaires ont été mis en évidence par les travaux de différents chercheurs 

[193,300, 306]. 

La relation entre le coefficient de diffusion effectif et la température peut être décrite par 

l'équation d'Arrhenius (équation 9.46). 

                                                                     𝐷𝑒𝑓𝑓 =  𝐷0 𝑒
−𝐸𝑎

𝑅𝑇                                                  (9.46) 

La linéarisation de cette équation aboutit à la relation 9.47. (ci-dessous). 

𝐿𝑛 𝐷𝑒𝑓𝑓  = 𝐿𝑛  𝐷0 −  
𝐸𝑎

𝑅𝑇                                  (9.47) 

Le tracé de Ln (Deff) en fonction de (1/T) conduit vers la détermination de D0 et Ea , 

détermination qui s'est faite par l'utilisation de la commande (cftool) du logiciel MATLAB 

R2014b. Par conséquent, la dépendance entre le coefficient de diffusion effectif et la 

température est présentée par l'équation 9.48. 

                                                                   𝐷𝑒𝑓𝑓 = 5,21. 10−8. 𝑒−2608
𝑇                                    (9.48) 

Si le mécanisme de diffusion a un comportement d'Arrhenius, nous pouvons déterminer Ea à 

partir de deux valeurs de Deff et de T et nous pouvons écrire (équation 9.49): 

                                                    𝐿𝑛  
𝐷𝑒𝑓𝑓 1

𝐷𝑒𝑓𝑓 2
 = −

𝐸𝑎

𝑅
 

1

𝑇1
−

1

𝑇2
                                                (9.49)  

Ea est alors déterminée par le biais de l'équation 9.50. 

                                                             𝐸𝑎 = 𝐿𝑛  
𝐷𝑒𝑓𝑓 1

𝐷𝑒𝑓𝑓 2
 . (

𝑅

 
1

𝑇1
−

1

𝑇2
 
)                                          (9.50) 
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L’énergie d’activation correspondante à l’extraction solide-liquide des polyphénols d’inule 

visqueuse peut être déterminée graphiquement ou numériquement par l’équation 9.49 

précédente. La valeur moyenne est égale à : Ea = 25,22 KJ/mole. Ce résultat est proche de la 

valeur rapportée par Chaiklahan et al. (2014)[311] à savoir 24 KJ/mole mais inférieure par 

rapport à la valeur trouvée par Costa et al. (2011) [312]  à savoir 37 KJ/mole. 

Le phénomène de transfert de masse, lors de l'extraction solide-liquide des polyphénols 

d’inule visqueuse,  est donc endothermique (énergie d’activation positive). En effet, la 

dissolution des principes actifs de plante absorbe de la chaleur par chauffage du solvant 

d’extraction.  

L'équation (9.51) donne la relation entre le coefficient de transfert de masse et la température. 

                                                  K=5,55.10
-8

T –1,53.10
-5

                                            (9.51)
 

L'équation 9.52 met en relief, quant à elle, la relation entre la température et le nombre de 

Biot de transfert de masse.  

                                                  L= -0,031T +79,59                                                   (9.52) 

9.3.3. Validation des modèles de la première et de la deuxième approche de 

modélisation. 

La validation des modèles étudiés a été faite en réalisant deux expériences supplémentaires 

incluses dans le domaine d’étude mais différentes des expériences du plan composite. De plus 

pour l’optimum d’extraction, nous avons vérifié la validation des différents modèles en 

choisissant trois points différents des points de l’étude cinétique et en comparant les valeurs 

expérimentales avec les valeurs prédites par les différents modèles. Les valeurs des 

paramètres opératoires, les erreurs relatives des différents modèles  ainsi que les déviations de 

la racine de la moyenne des carrés normalisées(NRMSD) sont récapitulés dans les tableaux 

9.8 à  9.11 pour les différents modèles. Cette analyse statistique permet ou non de valider les 

modèles proposés. 

Tableau 9.8: Analyse d'erreur pour l'ajustement des données expérimentales (Optimum 

d’extraction). 
Modèle Conditions 

opératoires 

R
2
 RMSE SSE NRMSD 𝛅𝐫 

Théorie du Film  

 

 

T=56°C 

S/L= 1,72 g/L
 

ɷ = 242 tr/min 

0,96 0,034 0,008 0,01 0,62 

Deux sites 

 

0,91 0,380 6,067 0,03 1,13 

Lavage/diffusion 0,89 0,415 0,012 0,05 1,56 

Partionnement thermodynamique 

avec résistance externe 

0,67 0,068 0,123 2,45 9,66 

Modèle I 0,82 0,133 5,467 0,03 1,01 

Modèle II 0,84 0,132 6,896 0,02 0,92 

Modèle III 0,91 0,086 0,009 0,04 1,40 
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Tableau 9.9: Validation des modèles de la première approche de modélisation (Optimum 

d’extraction). 

 

Temps 

(min) 

V
al

eu
rs

 

ex
p

ér
im

en
ta

le
s Valeurs prédites Erreur relative (%) NRMSD 

T
h

éo
ri

e 
d

u
 

fi
lm

 

D
eu

x
 s

it
es

 

L
av

ag
e/

 

d
if

fu
si

o
n
 

T
h

éo
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e 
d

u
 

fi
lm

 

D
eu

x
 s
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es

 

L
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ag
e/

 

d
if
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si

o
n
 

T
h

éo
ri

e 
d

u
 

fi
lm

 

D
eu

x
 s

it
es

 

L
av

ag
e/

 

d
if

fu
si

o
n
 

35 255 258,92 252,74 250,640 1,54 0,88 0,25 

0,016 0,014 0,024 100 310 313,93 313,77 323,212 1,27 1,22 4,26 

170 342 334,19 334,80 340,459 2,11 2,11 0, 13 

 

Tableau 9.10: Validations des modèles théoriques (Optimum d’extraction). 

Temp

s 

(min) 

V
al

eu
rs

 

ex
p
ér

im
en

ta
le

s Valeurs prédites Erreur (%) NRMSD 

M
o
d
èl

e 
I 

M
o
d
èl

e 
II

 

M
o
d
èl

e 
II

I 

M
o
d
èl

e 
I 

M
o
d
èl

e 
II

 

M
o
d
èl

e 
II

I 

M
o
d
èl

e 
I 

M
o
d
èl

e 
II

 

M
o
d
èl

e 
II

I 

35 255 268,15 307,42 327,29 5,0 20 28 

0,03 0,02 0,04 100 310 342,74 342,64 342,99 10,5 10 11 

170 342 343,98 343,96 344,00 5,8 0,57 0,58 
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Tableau 9.11: Les valeurs de la déviation de la racine de la moyenne des carrés des expériences 

du  plan composite et des expériences de validation. 

 

 

Les expériences de validation sont mentionnées en couleur verte dans le tableau 9.11. Les 

courbes des figures 9.5 et 9.6 donnent un aperçu des différentes modélisations effectuées dans 

le cadre de cette étude. 

 

 

 

 

 

 

Variables de processus (valeurs réelles et 

codées) 

NRMSD 

T (°C(-)) S/L (g/L (-

)) 

ω (tr/min (-)) 
Théorie 

du film 

Deux 

sites 

Lavage/ 

diffusion 

Modèle 

I 

 

Modèle 

II 

Modèle 

III 

52(+1) 10(-1) 300(+1) 0,051 0,034 0,100 0,045 0,053 0,057 

32(-1) 10(-1) 300(+1) 0,042 0,054 0,035 0,089 0,079 0,075 

52(+1) 10(-1) 100(-1) 0,083 0,032 0,084 0,100 0,065 0,058 

32(-1) 10(-1) 100(-1) 0,034 0,043 0,096 0,034 0,045 0,043 

32(-1) 50(+1) 300(+1) 0,024 0,104 0,036 0,065 0,057 0,062 

32(-1) 50(+1) 100(-1) 0,019 0,038 0,041 0,084 0,074 0,046 

52(+1) 50(+1) 300(+1) 0,054 0,027 0,021 0,102 0,043 0,054 

42(0) 30(0) 200(0) 0,067 0,032 0,038 0,087 0,048 0,039 

52(+1) 50(+1) 100(-1) 0,043 0,076 0,092 0,095 0,076 0,064 

42(0) 2(-1,414) 200(0) 0,072 0,028 0,061 0,098 0,054 0,047 

42(0) 58(+1,414) 200(0) 0,047 0,017 0,070 0,072 0,104 0,025 

27,86(-

1,414) 

30(0) 200(0) 0,065 0,068 

0,086 

0,105 0,023 0,049 

56,14(+1,41

4) 

30(0) 200(0) 0,032 0,045 

0,079 

0,043 0,034 0,072 

42(0) 30(0) 58,6(-1,414) 0,087 0,110 0,092 0,029 0,076 0,037 

42(0) 30(0) 341,4(+1,41

4) 

0,044 0,056 

0,047 

0,053 0,085 0,081 

56(+1,414) 2(-1,414) 242(0,42) 0,010 0,025 0,085 0,030 0,020 0,040 

42(0) 10(-1) 200(0) 0,09 0,111 0,102 0,079 0,098 0,087 

42(0) 50(+1) 200(0) 0,087 0,105 0,098 0,095 0,094 0,102 
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Figure 9.5: Simulation des données expérimentales par la première approche de modélisation 

(Optimum d’extraction). 
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Figure 9.6: Simulation des données expérimentales par les modèles théoriques (Optimum 

d’extraction). 
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9.3.4. Modélisation par les réseaux de neurones artificiels (RNA) 

a. Fondements théoriques sur les RNA  

Les réseaux de neurone artificiels sont des modèles empiriques qui imitent le fonctionnement 

du cerveau humain dans le but de reproduire certaines caractéristiques intéressantes telles que  

la capacité d’apprentissage, de mémorisation et de généralisation (figure 9.7). 

Un RNA est constitué généralement de trois couches : une couche d’entrée représentant les 

variables influençant le phénomène étudié, une ou plusieurs couches cachées et une couche de 

sortie comportant le ou les paramètres à modéliser. Les neurones des différentes couches 

fonctionnent en parallèle. Cette disposition leur permet d’échanger les informations au moyen 

des poids synaptiques qui les relient. On distingue deux types de réseaux [313], figure 9.8: 

- les réseaux non bouclés où l’information circule des entrées vers les sorties sans retour en 

arrière, 

- les réseaux bouclés ou récurrents caractérisés par la présence de rétropropagation dans leur 

structure.  

Le premier type de réseau permet la modélisation des phénomènes statiques tandis que les 

réseaux récurrents sont utilisés pour la modélisation des séquences temporelles.  

L’apprentissage, à partir d’exemples, est la propriété la plus intéressante des réseaux de 

neurones artificiels. C’est la phase du développement durant laquelle le comportement du 

réseau est modifié, en fonction des exemples qui lui sont présentés, jusqu’à l’obtention du 

comportement désiré. Il existe deux types d’apprentissage : l’apprentissage supervisé et 

l'apprentissage non supervisé. Lors de l’apprentissage supervisé, le réseau est forcé de 

converger vers un état final précis et ce, en lui fournissant des exemples sous la forme de 

couples *entrées – sorties associés*. Le RNA calcule alors l’erreur entre les sorties prédites et 

les sorties cibles puis, modifie les poids synaptiques entre les neurones de façon à réduire 

l’erreur de prédiction ou encore la fonction coût. La marge d’erreur se réduit ainsi au fil des 

cycles d’entraînements, avec pour but, d’être capable de généraliser son apprentissage à de 

nouveaux cas. 

Dans le cas de l'apprentissage non supervisé, le réseau modifie son comportement en fonction 

des régularités statistiques de l'entrée et suggère des catégories en attribuant et en optimisant 

une valeur de qualité aux catégories reconnues. 

L’origine de l’intérêt pratique des RNA, dans les divers domaines, est l’approximation 

parcimonieuse.  En effet, un réseau neuronal est capable d’approximer n’importe quelle 

fonction avec une précision arbitraire. Pour réaliser cette tâche, le réseau nécessite moins de 
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paramètres ajustables comparativement aux approximateurs universels tels que les polynômes 

[314]. 

 

 

                   (a)                                  (b) 

Figure 9.7: Structure de base : neurone biologique (a) et neurone artificiel (b) [315,316]. 

 

            

(a)          (b) 

Figure  9.8: Réseau de neurones non bouclés (a) et réseau de neurones bouclés à deux entrées (b)  

[317]. 

b. Application des réseaux de neurones artificiels à la modélisation du procédé 

d’extraction de composés phénoliques 

L’objectif de cette partie du travail est la prédiction du rendement d’extraction de composés 

phénoliques en utilisant les réseaux de neurones artificiels pour deux séries d’expériences. 

 Première série d’expériences : Elle sera utilisée comme base de données pour 

comparer les rendements d’extraction prédits par les RNA avec ceux prédits par la 

première et la deuxième approches de modélisation développées précédemment, 

 Deuxième série d’expériences : Elle sera utilisée comme base de données pour 

comparer les performances du modèle neuronal et du modèle de surface de réponse, 

b.1. Etapes d’élaboration du modèle neuronal  

La programmation est réalisée avec le logiciel Matlab R2014b et son package « Fitnet » qui 

propose un ensemble de fonctions dédiées à la mise en place du modèle prédictif. 
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b.1.1. Construction de la base de données   

- Sélection de la base de données pour chaque série d’expériences   

Le tableau 9.12 donne les variables expérimentales impliquées pour chaque série 

d’expériences, leurs intervalles de variation ainsi que le nombre de points du jeu de données 

exploitées.  

Tableau 9.12: Variables expérimentales, intervalles de variation et nombre de points du jeu de 

données. 

Numéro de la 

série 

d’expériences 

Variables 

expérimentales 

Intervalle de variation Nombre de points du jeu 

de données. 

 

 

Première 

Température (T) (°C) 28-56 Données brutes : 198 points 

Données traitées : 165 points 

par élimination des essais 

répétitifs au point central du 

domaine d’étude. 

Rapport S/L (g/L) 2-58 

Vitesse d’agitation 

(ɷ) (tr/min) 

58-341 

Temps (t) (min) 15-240 

 

Deuxième 

Température (T) (°C) 28-56 Données brutes : 18 points 

Données traitées : 15 points 

par élimination des essais 

répétitifs au point central du 

domaine d’étude. 

Rapport S/L (g/L) 2-58 

Vitesse d’agitation 

(ɷ) (tr/min) 

 

58-341 

 

 

- Homogénéisation et normalisation  

L’homogénéisation du jeu de données consiste en un échantillonnage de la base de données. 

Un nouvel ordre est impliqué pour les données brutes.  

La normalisation des données est un prétraitement recommandé avant la modélisation par les 

réseaux de neurones. Les grandeurs utilisées pour l’identification du modèle sont souvent de 

nature différente ce qui implique qu’elles peuvent varier sur des plages de valeur différentes. 

La normalisation permet de réduire la dispersion de ces valeurs, d’éviter la saturation des 

neurones par les entrées ayant des magnitudes trop grandes facilitant ainsi le processus 

d’apprentissage [318] 

Il existe plusieurs méthodes de normalisation. Dans cette étude, nous avons opté pour la 

fonction prédéfinie par Matlab « mapminmax ». Elle permet de mapper les valeurs dans un 

intervalle entre -1 et 1. La valeur normalisée de la variable Y est donnée par la relation 

9.53 [319] : 

                                                       𝑌 =  
 𝑌𝑚𝑎𝑥 −𝑌𝑚𝑖𝑛  ∗ 𝑋−𝑋𝑚𝑖𝑛  

 𝑋𝑚𝑎𝑥 −𝑋𝑚𝑖𝑛  
 + 𝑌𝑚𝑖𝑛                                      (9.53) 

Avec :  

Y : la valeur normalisée de la variable, 

Ymax : la valeur maximale de l’intervalle de normalisation (1), 
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Ymin : la valeur minimale de l’intervalle de normalisation (-1), 

X : la valeur à normaliser,  

X max : la valeur maximale à normaliser,  

X min : la valeur minimale à normaliser.  

b.1.2. Analyse de corrélation 

L’analyse de corrélation permet de quantifier  le sens et l’intensité de la liaison qui existe 

entre deux variables x et y [320]. Cette technique a pour objet la sélection d’un sous-ensemble 

de variables d’entrées pertinentes pour la mise en œuvre du réseau neuronal. Il est à noter 

qu’une variable d’entrée est considérée comme pertinente lorsqu’elle est fortement corrélée à 

la variable de sortie et n’est pas redondante avec d’autres variables d’entrées. 

Pour étudier l’indépendance des variables d’entrée, nous avons choisi la méthode de 

corrélation Bravais-Pearson. Cette technique permet de détecter la présence ou l’absence 

d’une relation linéaire entre deux grandeurs quantitatives x et y par le calcul d’un coefficient 

de corrélation R
2
. Ce dernier est défini par la relation (9.54).  

                                                             𝑅2 𝑥, 𝑦 =  
𝐶𝑜𝑣  (𝑥 ,𝑦)

𝜍𝑥𝜍𝑦
                                                       (9.54) 

Par la relation 9.55, nous définissons Cov(x,y). 

                                            𝐶𝑜𝑣  𝑥, 𝑦 =
1

𝑁
 (𝑋𝑖

𝑁
𝑖=1 − 𝑋−) 𝑌𝑖 − 𝑌−                                     (9.55) 

Avec: 

ζx : l′écart type de la variable X, 

ζy : l′écart type de la variable Y, 

X−: la valeur moyenne de la variable X, 

Y−: la valeur moyenne de la variable Y. 

Le coefficient de corrélation de Bravais-Pearson varie entre -1 et +1. Il se rapproche, en 

valeur absolue, de « 1 » s’il existe une forte corrélation entre les deux variables X et Y. Leur 

indépendance se traduit par un coefficient proche de « 0 » [321]. 

Le résultat de l’analyse statistique de la première base de données est illustré par la figure 9.9. 
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Figure 9.9: Coefficients de corrélation entre les paires de variables (Première série 

d’expériences). 

 

Pour toutes les paires de variables, les coefficients  de corrélation de Bravais-Pearson sont 

compris entre [-0,58 et 0,04]. De ce fait, le degré d’association entre ces paires de variables 

est faible. Par conséquent, le temps,  la température, le rapport S/L et la vitesse d’agitation 

sont des variables indépendantes.  

Le résultat de l’analyse statistique de la deuxième base de données est illustré par la figure 

9.10. 
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Figure 9.10: Coefficients de corrélation entre les paires de variables (Deuxième série 

d’expériences). 

Pour toutes les paires de variables, les coefficients  de corrélation de Bravais-Pearson sont 

compris entre (-0,54 et -0,21). De ce fait, aucune relation linéaire potentielle n’a été identifiée 

entre les différentes paires de variables. Par conséquent, la température, le rapport S/L et la 

vitesse d’agitation sont des variables indépendantes.  

b.1.3. Répartition des données de base  

Le jeu de données est divisé en trois sous-ensembles en utilisant la fonction « Dividerand ». Il 

n’y a pas de règle à suivre pour le partage de la base de données. Dans notre étude, 60% des 

points expérimentaux constituent le sous ensemble d’entrainement. 20% sont à considérer 

pour les sous ensembles de validation et de test chacun.  

b.2. Elaboration du modèle RNA   

Les réseaux de neurones utilisés pour la première et la deuxième série d’expériences sont de 

type perceptron avec une seule couche cachée. Il appartient à la famille des réseaux non 

bouclés à apprentissage supervisé. 
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Choix des paramètres de réseau   

 Algorithme d’apprentissage  

L’algorithme d’apprentissage choisi est celui défini, par défaut, dans le langage de 

programmation Matlab à savoir l’algorithme de rétropropagation du gradient de l’erreur de 

Levenberg –Marquardt. Ce dernier repose sur un calcul itératif de minimisation de la fonction 

coût et ce, afin de garantir une sortie du réseau proche de la sortie désirée.  

 Fonction d’activation   

La fonction d’activation est une fonction à appliquer sur la somme des entrées pondérées pour 

générer la sortie du modèle neuronal. La fonction d’activation des neurones de la couche 

cachée, choisie dans cette étude, est la fonction tangente hyperbolique sigmoïde désignée par 

tansig et dont la relation entre la sortie (s) et l’entrée (𝑣 )est exprimée par la formule 9.56. 

𝑠 =
exp  𝑣 −exp (−𝑣)

exp  𝑣 +exp (−𝑣)
       (9.56) 

 Topologie du RNA   

La topologie du réseau neuronal est définie par la détermination du nombre optimal de 

neurones de la couche cachée. A ce jour, il n’y a pas de règles pour déterminer ce nombre et il 

se détermine souvent empiriquement. Cependant, pour les réseaux de neurones de type 

feedforward, plusieurs formules simples ont été proposées pour calculer ce nombre optimal de 

nœuds de la couche cachée [322,323] Elles dépendent de la dimension de l’ensemble 

d’apprentissage et du nombre de variables d’entrée du modèle. Dans la présente étude, nous 

avons opté pour une démarche qui consiste à faire varier le nombre de neurones de la couche 

cachée entre 1 et 2 fois le nombre de variables d’entrée et de comparer ensuite la performance 

des réseaux générés dans la prédiction du rendement d’extraction.  

c. Résultats de la modélisation par les RNA  

La détermination de l’erreur quadratique moyenne et du coefficient de corrélation nous a 

permis d’identifier la topologie optimale du réseau pour chaque série d’expériences. 

Les résultats de la modélisation neuronale, pour la première série d’expériences, sont 

présentés par les figures 9.11 et 9.12. 
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Figure 9.11: Erreur quadratique moyenne en fonction du nombre d’Epochs pour les phases 

d’apprentissage, de validation et de test (Première série d’expériences). 

 

Figure 9.12: Simulation des données expérimentales par le modèle RNA pour la base 

d’entrainement, de validation et de test  (Première série d’expériences). 

 

Les résultats de la modélisation neuronale, pour la deuxième série d’expériences, sont 

présentés par les figures 9.13 à 9.15.  
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Figure 9.13: Erreur quadratique moyenne en fonction du nombre d’Epochs pour les phases 

d’apprentissage et de test (Deuxième série d’expériences). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 9.14 : Courbe de régression linéaire de rendement d’extraction de polyphénols pour toute 

la base de données (Deuxième série d’expériences). 
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d’entrainement et de test  

Figure 9.15: Simulation des données expérimentales par le modèle RNA pour la base 

d’entrainement et de test (Deuxième  série d’expériences). 

d. Interprétation des résultats de modélisation par les RNA 

d.1.Application des RNA à la première série d’expériences et comparaison avec les 

modèles développés précédemment 

Pour la première série d’expériences avec 4 entrées et une sortie,  la topologie optimale du 

réseau neuronal est constituée de 5 neurones dans la couche cachée. Cette structure est 

obtenue après 133 cycles d’apprentissage. 

D’après les critères de performance, le modèle proposé permet une représentation précise de 

la base d’apprentissage. Selon la valeur de  R
2
(0,97), le modèle est capable de prédire à 97% 

la distribution des points du jeu d’apprentissage. Le modèle est ensuite utilisé pour prédire le 

comportement de la base de validation. La base de validation possède 50 configurations de 

simulation. Ces configurations sont inédites par rapport à celles rencontrées dans la phase 

d’apprentissage pour l’identification du modèle. Pourtant le modèle peut prédire 98% de la 

distribution des points issus de la base de validation. Ainsi le modèle est fiable pour prédire le 

sous-ensemble de validation. Il y en est de même pour le sous-ensemble de test avec un 

coefficient de détermination de 0,98. Pour les trois sous ensembles, constituant la base de 

données, le rendement d’extraction de composés phénoliques est prédit avec une erreur 

quadratique moyenne de 0,0139. 
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La comparaison des valeurs des critères de performance (R
2
 et RMSE), du modèle neuronal 

avec celles des modèles développés précédemment, montre que le modèle neuronal prédit 

avec plus de précision les rendements d’extraction de composés phénoliques par rapport aux 

modèles fondamentaux. Cependant, ces derniers modèles fournissent certaines explications 

sur l’effet des conditions opératoires sur le rendement d’extraction. Les modèles théoriques 

permettent aussi de calculer des propriétés importantes en transfert de matière, tâche que le 

modèle neuronal est incapable d’accomplir. Toutefois, ce modèle de type boite noire est très 

utile pour l’optimisation du processus d’extraction.  

d.2. Application des RNA à la deuxième série d’expériences et comparaison avec la 

méthode de surface de réponse 

La structure de réseau appliquée pour la première série d’expérience est utilisée pour prédire 

les données de la deuxième série d’expériences. 

Le nombre de neurone optimal de la couche cachée est de 4 neurones d’où une topologie de 

(3-4-1) avec trois variables d’entrée et une variable de sortie. Le nombre d’épochs conduisant 

à la convergence du programme de modélisation est de 5 épochs.  

La performance du réseau a été vérifiée par les données de validation (RMSE= 0,002;  

R
2
=0,99). Ces valeurs sont meilleures en comparaison avec les critères de performance issus 

de l’application de la méthode de surface de réponse (RSM) (MSE= 4, 08 ; R
2
=0,94). Ces 

résultats indiquent que le modèle RNA montre une supériorité sur la RSM pour les données 

prédites et la capacité d’estimation. Cette précision prédictive plus élevée du RNA peut être 

attribuée à sa capacité générale d’approximation de la non-linéarité du système. La RSM, 

quant à elle, est seulement limitée à un polynôme de second ordre. En outre, il est à noter que, 

bien que la RSM ait l'avantage d’apprécier l'effet des facteurs expérimentaux et de leurs 

interactions sur la réponse par rapport au RNA, ce dernier ne nécessite pas un plan 

expérimental standard pour construire le modèle. Un autre avantage du modèle RNA est qu’il 

est flexible et permet d'ajouter de nouvelles données expérimentales pour construire un vrai  

modèle. En revanche, la méthodologie RNA  peut nécessiter un plus grand nombre 

d'expériences que la RSM.  

Finalement ces résultats attestent de la potentialité des deux RNA développés et de leur forte 

prédiction et généralisation.  

9.4. Critères de choix des modèles étudiés  

Des critères importants ont permis de choisir les modèles les mieux adaptés qui représentent 

au mieux la cinétique d'extraction aqueuse des composés phénoliques d’inule visqueuse: 
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 L'accord entre la signification physique des paramètres du modèle et les résultats de la 

modélisation à partir des données expérimentales, 

 la facilité de simulation par le modèle et nécessité d'introduire les limites des 

paramètres cinétiques (connaissance des phénomènes physiques impliqués), 

 La comparaison de la NRMSD des expériences de validation avec la NRMSD des 

expériences utilisées pour la modélisation,  

 Le coefficient de corrélation, 

 L'erreur quadratique moyenne. 

Les deux derniers critères doivent être pris avec prudence. Une augmentation du nombre de 

paramètres cinétiques ou un changement de point de départ, des limites supérieures et 

inférieures des paramètres du modèle dans le logiciel de modélisation conduit, dans certains 

cas, à une amélioration de R
2
 et de la RMSE. 

9.5. Conclusion 

Les erreurs relatives entre les résultats expérimentaux et les valeurs prédites par les modèles 

théoriques sont plus importantes en comparaison avec les erreurs relatives des modèles 

développés dans la première approche de modélisation (modèles cinétiques et application de 

la loi de Fick). Cependant, les erreurs moyennes restent dans la marge d’erreur acceptable 

dans la modélisation en génie des procédés. De plus, ces erreurs diminuent en s’approchant de 

l’équilibre. Dans la plage de température, de rapport solide/ liquide et de vitesse d'agitation 

étudiée, le modèle basé sur la théorie du film est le modèle le plus approprié pour la 

description de l'extraction solide-liquide des polyphénols d'inule visqueuse en comparaison 

avec les modèles proposés par la première approche de modélisation. 

Le modèle théorique qui considère les transferts de masse interne et externe représente mieux 

les données expérimentales. Il permet de déterminer les coefficients de diffusion et de 

transport et de comparer la contribution des deux phénomènes dans le transfert de matière.  

Les valeurs du nombre de Biot, pour le transfert de masse, sont très importantes ce qui montre 

que le transfert de masse interne limite le processus d'extraction.  

Les paramètres des différents modèles étudiés ainsi que les propriétés de transfert de masse 

dépendent des conditions opératoires d'extraction. Le modèle lavage/diffusion est moins 

pertinent pour des rapports solide/liquide élevés.  

Les modèles applicables sont valables sur une période de temps comprenant deux ou trois 

phases d'extraction et interprètent un peu mal le comportement au voisinage de zéro 

séparément. Les erreurs de modélisation sont plus importantes au tout début d’extraction. 

Cependant, un très fort rendement est enregistré durant cette première période, représentant 
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63% du rendement maximum pendant les cinq premières minutes d'extraction (pour une 

extraction optimale). A partir de là, une compréhension rigoureuse des phénomènes impliqués 

dans les premières étapes (au tout début) de l'extraction sera d'une importance cruciale pour le 

développement d'un nouveau modèle mathématique qui vise à optimiser économiquement le 

processus d'extraction. 

La comparaison des valeurs des critères de performance (R
2
 et RMSE) du modèle neuronal 4-

5-1 avec ceux des modèles de la première et de la deuxième approche de modélisation montre 

que le modèle neuronal prédit avec plus de précision les rendements d’extraction de composés 

phénoliques par rapport à ces modèles. Cependant,  ces deux modèles fournissent certaines 

explications sur l’effet des conditions opératoires sur le rendement d’extraction et permettent 

de calculer des propriétés importantes en transfert de matière, tâche que le modèle neuronal 

est incapable d’accomplir. 

Les critères de performance du modèle neuronal 3-4-1 sont  meilleures en comparaison avec 

les critères de performance issus de l’application de la méthode des surface de réponse (RSM) 

(R
2
=0,94).Ces résultats indiquent que le modèle RNA montre une supériorité sur la RSM pour 

les données prédites et pour la capacité d’estimation.  
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10.1. Introduction  

Le XXéme siècle a été celui du tout « fossile » où le développement humain et industriel s’est 

fait sur la base de ressources fossiles et non renouvelables. Au rythme effréné actuel de 

consommation, ces énergies fossiles sont vivement menacées d’extinction totale. Le danger 

de cette exploitation abusive n’est pas seulement l’épuisement de ces énergies, mais leur 

consommation participerait à l’augmentation du changement climatique. 

Quoi qu’il en soit, pour diminuer l'impact des énergies fossiles, de nombreux pas sont encore 

nécessaires et la chimie  verte, ou celle des végétaux, doit encore démontrer son efficacité 

industrielle, économique mais aussi environnementale. 

Ainsi,  l’industrie de l’extraction a amorcé ces dernières années une « révolution verte », en 

opérant une mutation vers l’éco-extraction [324]. L’objectif est d’évoluer vers une chimie 

plus « durable » à l’origine de produits plus sûrs, plus  efficaces et plus économiques, utilisant 

moins de solvants, consommant moins d’énergie et réduisant les rejets, tout en intégrant 

l’aspect environnemental lors de toutes les étapes du cycle de vie du produit d’intérêt. 

C’est dans cette optique que nous identifions les aspects environnementaux spécifiques au 

processus d’extraction solide liquide des polyphénols d’inule visqueuse, que nous quantifions 

l’impact des aspects environnementaux identifiés et que nous proposons une remédiation des 

aspects environnementaux à impact significatifs. 

10.2. Aspects environnementaux spécifiques au processus d’extraction solide liquide des 

polyphénols d’inule visqueuse 

10.2.1. Analyse du processus technologique  

Les principales étapes de récupération des composés phénoliques, à partir des feuilles d’inule 

visqueuse, ont été décrites précédemment. Le tableau 10.1 et la figure 10.1 mettent en exergue 

les différentes opérations d'extraction et de valorisation des composés phénoliques d’inule 

visqueuse ainsi que les opérations en amont et en aval du procédé d'extraction. L’analyse des 

différentes phases du processus d’extraction va permettre d’identifier les aspects 

environnementaux relatifs au mécanisme d’extraction végétale. 
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Tableau 10.1: Caractéristiques des différentes opérations impliquées dans l’extraction des 

composés phénoliques. 

 

 Opération unitaire 

 

Caractéristiques 

Récolte Temps sec 

Transport et séchage Pièce noire, 

 T=15°C 

Broyage P= 160 W, 

t= 3 min pour 10 g , 

m= 2,5 kg,  

t=15 min/ expérience 

Etude granulométrique Tamisage manuel 

Détermination du taux 

d'humidité 

476 mL  de Xylène , 

t=6h , 

P= 150 W 

Détermination de la masse 

volumique 

28 mL de  n-Heptane 

Extraction solide-liquide V (Eau distillée) = 1,5 L/ expérience, 

 t= 2h, 

P (Distillateur) =2KW, 

4 L eau distillée en 1 h, 

P (IKA RW  28 Basic)=400 W, 

P (Bain thermostaté)= 0,8 KW, 

t (extraction) = 2h, 

Extraction liquide-liquide Acétate d’Ethyle 

Concentration P (Evaporateur rotatif  Buchi R-210)= 1360 W, 

P (pompe à vide) = 160 W, 

t=30 min/ 150 mL extrait, 

Analyse spectrométrique (Spectrophotomètre Secomam S.250 UV / 

VIS) (220V/50 HZ/ 32 A), 

t= 1min/essai,  

3 essais 

Stockage P (Réfrigérateur)= 180 W,  

t=1 semaine en moyenne / expérience 

t= 2 mois en moyenne pour le plan 

d’expériences 
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Figure 10.1: Organigramme d’extraction et d’analyse des composés phénoliques. 
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10.2.2. Détermination des facteurs polluants d'une opération d'extraction solide-liquide 

des composés phénoliques d’inule visqueuse. 

Dans cette section, nous allons déterminer les facteurs polluants du processus de récupération 

des composés phénoliques d’inule visqueuse. Les facteurs polluants des étapes en amont et en 

aval de l’opération d’extraction aqueuse sont aussi pris en compte. 

a. Consommation d’eau et de réactifs chimiques  

Eau distillée : 1500 mL pour l’extraction solide-liquide, 20 mL pour la dilution de l’extrait 

sec, 200 mL pour les analyses quantitatives et qualitatives,  

Eau du robinet : Environ 500 mL par expérience, 

Réactifs chimiques : 450 mL d’Actétate d’Ethyle, 476 mL de Xylène , 32 mL de n-Heptane, 

10 mL de Folin ciocalteu , 25 mL de DPPH, 25 mL de Carbonate de Sodium , 25 mL de 

Chlorure d’Aluminium, 25 mL de Quercetine, 25 mL de BHT, 25 mL d’Acide Gallique (AG)  

et 25 mL d’Acide Ascorbique (A.As). 

b. Quantité de résidus solides   

3-87 g de matière végétale broyée (pour l’extraction proprement dite) et 10-250 g de tiges par 

expérience. 

c. Consommation d’énergie électrique et bilan carbone  

c.1. Consommation électrique par opération unitaire   

Pour calculer la consommation en kWh d'un dispositif électrique employé pour une opération 

unitaire, nous devons prendre en considération deux données : 

 la puissance du dispositif électrique exprimée en watts, 

 le temps de marche du dispositif  électrique exprimé en heures. 

L'énergie électrique consommée (kWh) est calculée par le biais de la relation 10.1. 

Energie électrique consommée =
Puissance  sp écifique  du  dispositif   watts  ∗temps  de  marche  (h)

1000
 (10.1) 

c.2. Energie de production de solvants 

L’analyse du cycle de vie du processus d’extraction solide-liquide implique un bilan 

environnemental multi-critères et multi-étapes sur l’ensemble du cycle de vie du procédé. Il 

est impératif donc de connaitre l’énergie de production et de recyclage des solvants utilisés 

pour évaluer l’énergie totale nécessaire à l’extraction aqueuse des polyphénols d’inule 

visqueuse. 

L’énergie de production de solvants est donnée dans la littérature [227],  tableau 10.2. 

L’énergie de recyclage de solvant est évaluée expérimentalement. 
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Tableau 10.2: Demande énergétique cumulative (DEC) de production de solvants. 

 

Solvant 

DEC 

production 

MJ* / kg 

solvant 

 

DEC 

totale 

kWh / 

kg 

solvant 

 

Volume 

utilisé 

(mL) 

Masse 

volumique 

(g/cm
3
) 

Masse 

utilisée 

(kg) 

DEC 

production 

(kWh) 

Eau distillée 1,78 0,5 1720 1,00 1,720 0,86 

Xylène 72,5  20,2 476 0,88 0,419 8,46 

n-Heptane 61,5 17,1 32 0,68 0,022 0,37 

Acétate d’Ethyle 95,6 26,6 450 0,92 0,414 11,01 

* 1 MJ = 0,278 kWh  

c.3. Calcul du bilan carbone  

Rappelons que  1 tep = 11600 kWh  = 1100 m
3
GN  = 651 kg de Carbone  

Avec :      1 kg de C = 3,66 kg de CO2 

Par suite :           1 tep = 2382,66 kg de CO2 

En Algérie, l’énergie électrique  est produite, principalement, à partir du gaz naturel (GN). La 

part de la puissance installée de l’ensemble des centrales utilisant cette énergie primaire 

dépasse les 96%. Le rendement  de ce type de centrale est de 35% [325] 

De ce fait :     1 tep = 11600 × 0,35 =4060 kWh 

L’émission de CO2 générée par la production d’énergie électrique sera donc de: 

(2382,66 / 4060)= 0,587 kg CO2/kWh 

Enfin, il en résulte que pour produire un 1 kWh d’électricité, 0,587 kg de CO2 est émis dans 

l’atmosphère.  

Par suite , le taux de CO2 émis (kg) = E consommée (kWh) × 0,587 

Le tableau 10.3. récapitule les différentes phases d’extraction solide- liquide des composés 

phénoliques antioxydants d’inule visqueuse, la consommation d’eau distillée et de réactifs 

chimiques ainsi que  les bilans énergétique et de carbone. 

Il faut noter qu’à grande échelle, l’extraction des principes actifs, à partir des substrats 

végétaux, génère d’autres sources de pollution de l’air représentées par les émissions gazeuses 

lors du transport de la matière première ainsi que les particules en suspension issues des 

différentes étapes du processus technologique. 
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Tableau 10.3: Consommation moyenne de solvants et de réactifs, bilans énergétique et de 

carbone, les différents rejets d'une extraction solide liquide. 

 
Opération 

unitaire 

Consommation 

d’eau distillée 

Consommation de 

réactifs chimiques 

Consommation 

d’électricité 

(KWh) 

Emission 

de CO2 

(kg) 

Rejets 

Cueillette     Tiges/contamination 

Séchage      

Broyage   0,04 0,02  

Stockage   30 17,61  

Caractérisation  476 mL de Xylène  

32 mL de n-Heptane 

10,26 

0,37 

6 

0,22  

476 mL de Xylène  

32 mL de n-Heptane 

32 g de résidu végétal 

Extraction 1500 mL  3,15 1,85  

Filtration     3-80 g  

Résidu  de végétal 

Purification  450 mL d'Acétate d’éthyle 11 6,46 150 mL d'eau distillée 

Concentration   2,28 1,34 450 mL d'Acétate 

d’éthyle 

Dilution 20 mL  0,01 0,006  

Analyses 200 mL -Folin ciocalteu 

-DPPH 

-Carbonate de Sodium 

-Chlorure d’Aluminum 

-Quercetine 

-BHT 

-Acide Gallique (A.G) 

-Acide Ascorbique (A.As) 

HPLC-MS 0,75 

UV/VIS 0,35 

Eau 0,1 

0,44 

 

0,21 

0,06 

-Folin ciocalteu 

-DPPH 

-Carbonate de Sodium 

-Chlorure d’Aluminum 

-Quercetine 

-BHT 

-Acide Gallique (A.G) 

-Acide Ascorbique 

(A.As) 

Total 1720 ml 476 mL Xylène  

32 mL n-heptane 

450 mL Acétate d’Ethyle 

58,31 34,22 Tiges/contamination 

(35-112 g) Résidu 

végétal 

476 mL de Xylène  

32 mL de n-heptane 

450 mL d'Acétate 

d’éthyle 

Folin ciocalteu 

DPPH 

Carbonate de Sodium 

Chlorure d’Aluminum 

Quercetine 

BHT 

Acide Gallique  

Acide Ascorbique 

 

10.2.3. Identification des aspects environnementaux  

L’impact sur l’environnement est représenté par tout changement de l’environnement, 

bénéfique ou nocif, qui résulte totalement ou partiellement des activités, des produits ou des 

services d’une société. 

Dans le tableau 10.4,  nous identifions les aspects environnementaux spécifiques au processus 

d’extraction solide-liquide des composés phénoliques d’inule visqueuse et à leurs impacts sur 

l’environnement.  
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Tableau 10.4: Aspects environnementaux spécifiques au processus d’extraction des composés 

phénoliques d’inule visqueuse et à leurs impacts sur l’environnement. 

 

Opération Aspect environnemental Impact sur l’environnement 

Inspection Résidu végétal : 

-Valorisable : Tiges 

-Non valorisable : Contaminations 

Air, Sol, Santé humaine 

Broyage Résidu non valorisable : poussières-

Energie et bruits 

Air, Sol, Santé humaine 

Stockage Energie Air, Santé humaine 

Caractérisation Résidu végétal : feuilles-Réactifs 

chimiques- 

Energie 

Air, Sol, Eau, 

 Santé humaine 

Extraction Résidu végétal : feuilles broyées 

Energie 

Air, Sol, Eau, Santé humaine 

Filtration Résidu végétal : feuilles broyées Air, Sol 

Purification Eau distillée résiduelle-Extrait purifié Sol, Eau , Santé humaine 

 

Concentration Acétate d’éthyle-Extrait sec-Energie 

Bruit 

Air, Sol, Santé humaine 

Dilution Extrait dilué Eau 

Analyses Réactifs chimiques-Energie Air, Sol, Eau, Santé humaine 

Nettoyage, 

hygiénisation 

Matières organiques solubles 

Particules solides en suspension (Résidus 

de produits,  Agents de nettoyage) 

Air, Sol, Eau, Santé humaine 

 

10.2.4. Evaluation de l’impact des aspects environnementaux identifiés 

Cinq critères importants sont utilisés pour l’évaluation des aspects environnementaux [326] : 

 Dispositions législatives et de réglementation (R) : notées de 1 à 10,  

 Evaluation de niveau du risque (Nr) : notée de 12 à 60, 

 Implications des aspects de santé (S) : notées de 1 à 10, 

 Implications écologiques sur l’environnement (E) : notées de 1 à 10,  

 Problèmes de la communauté et du milieu local (P) : notés de 1 à 75.  

Les notes établies, pour les 5 critères d’évaluation, sont introduites dans la fiche d’évaluation 

de l’impact des aspects environnementaux.  

Dans le cas du processus d’extraction des composés phénoliques à partir des feuilles d’inule 

visqueuse, les notes pour les aspects environnementaux impliqués sont présentées dans le 

tableau 10.5. Les données permettant le calcul de l’impact global sont fournies par certains 

chercheurs [326,327] (Annexe IV). 
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Tableau 10.5: Evaluation de l’impact des aspects environnementaux. 

 

Aspect environnemental R Nr S E P Total 

(R+Nr+S+R+P) 

 

-Eau distillée 

-Solvants et réactifs 

chimiques 

-Résidu de plante après 

extraction 

-Tiges 

Résidus valorisables 

10 12 2 2 5 31 

10 48 6 6 20 90 

10 24 2 4 10 50 

10 12 2 2 5 31 

Matières organiques 

solubles 

Particules solides en 

suspension 

(résidus de produits, agents 

de nettoyage) 

Résidus non valorisables 

10 48 6 10 20 94 

Poussière 10 24 2 2 5 43 

Bruit 10 12 2 2 5 31 

Consommation d’énergie 10 20 2 2 5 39 

 

Les aspects environnementaux ayant plus de 50 points sont considérés comme des aspects 

environnementaux significatifs [327] et sont présentés dans le tableau 10.6. 

Tableau 10.6: Aspects environnementaux significatifs. 

 

Etape technologique Aspect environnemental Evaluation de l’impact 

Nettoyage, hygiénisation Matières organiques solubles 

Particules solides en 

suspension 

(résidus de produits, agents 

de nettoyage) 

94 

Purification et analyse Solvants et réactifs 

chimiques 

90 

 

Extraction Résidus solides 50 

10.3. Remédiation des aspects environnementaux à impact significatif. 

Certains produits transformés (végétaux) génèrent énormément de déchets dont la valorisation 

est vitale pour l'équilibre économique de l'activité. La gestion des déchets est une question 

importante pour les différentes industries. Le traitement des déchets et effluents peut être une 

opportunité pour créer de la valeur ajoutée tout en diminuant les flux polluants. 

10.3.1. Traitement et valorisation des résidus liquides  

a. Valorisation des eaux résiduelles d’extraction et des eaux usées 

L’eau existe en quantité immuable depuis des millénaires. Dans le monde, nous pouvons en 

compter 1400 millions de km
3
. C’est une quantité phénoménale, une énergie propre et quasi 

inépuisable! Mais ce n’est pas si simple. En effet, cette quantité d’eau colossale n’est pas à 
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100 % propre à l’utilisation. Ainsi l’eau douce accessible ne représente que 12500 milliards 

de m
3 

soit encore 2,5% dont 2% sont stockées dans les glaciers des montagnes, ce qui la rend 

difficilement utilisable. L’agriculture, l’industrie et l’urbanisation ont fait exploser la 

consommation d’eau entrainant des rejets de quantités astronomiques d’eaux usées qui 

finissent par rendre cette précieuse ressource impropre à l’utilisation. 

C’est pour cette raison que les experts déclarent que  les guerres du XXI
e
 siècle auront l'or 

bleu pour enjeu. La question de l’eau, sa valorisation et sa dépollution est aujourd’hui au 

centre des préoccupations des États du monde entier, qu’ils soient développés ou en voie de 

développement. 

Dans cette partie du travail, nous proposons un schéma de valorisation des eaux résiduelles 

d’extraction solide-liquide d’inule visqueuse. Nous étudions ainsi le devenir des eaux usées 

en nous basant sur les résultats d’analyses des différents paramètres physicochimiques et de 

pollution et en les comparant avec les normes des rejets.  

a.1. Valorisation des eaux résiduelles d’extraction  

La valorisation des eaux résiduelles d’extraction est réalisée sur le lot du mois de Septembre 

2018. Une extraction solide-liquide, sous les conditions optimale d’extraction (T=56°C, 

S/L=1,72g/L et ω= 242 tr/min) est effectuée. L’extrait brut récupéré est soumis à une 

distillation sous vide à l’aide d’un évaporateur rotatif. La température de distillation est fixée 

à 60°C. Le temps de distillation est estimé à 2 heures pour 500 mL d’eau distillée.  Après 

distillation sous pression réduite, l’extrait d’inule visqueuse concentré est analysé par 

spectrométrie d’absorption pour la détermination de la teneur en composés phénoliques. 

L’eau résiduelle récupérée est réutilisée dans une nouvelle extraction solide-liquide (figure 

10.2). La procédure est répétée plusieurs fois et les résultats sont mentionnés dans le 

tableau 10.7. 

Tableau 10.7: Résultats de l’étude de valorisation des eaux résiduelles d’extraction. 

 

N
u

m
ér

o
 

E
x

tr
ai

t 

Conditions d’extraction Réponses d’extraction 

Solvant 

d’extraction 

T 
(°C) 

S/L 

(g/L) 

ω 
(tr/min) 

Polyphénols 

totaux  

(mg EAG/ g MS) 

Flavonoïdes 

(mg EQ/g 

MS) 

Anthocyanes 

(mg EM/ g 

MS) 

Activité 

antiradicalair

e (% DPPH) 

V0 Eau distillée 

56 1,72 242 

198 15 0,72 75 

V1 Eau résiduelle 1 201 16 0,75 76 

V2 Eau résiduelle 2 195 14 0,80 75 

V3 Eau résiduelle 3 200 15 0,76 75 

V4 Eau résiduelle 4 198 15 0,77 76 
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Figure 10.2: Consommation d’eau distillée avant et après recyclage de l’eau distillée. 

 

L’utilisation d’eau distillée  (solvant frais) et d’eau résiduelle d’extraction après distillation 

sous vide donne des teneurs en composés phénoliques pratiquement similaires. Il en est de 

même pour le pouvoir anti radicalaire. Un écart non significatif entre les résultats des 

différentes expériences est du essentiellement aux erreurs aléatoires lors des opérations 

d’analyse quantitative (dilution, dosage et lecture d’absorbance par spectromètre UV/VIS). Ce 

résultat prévisible montre l’importance, sur les plans économique et écologique, de la 

valorisation et de la réutilisation des eaux résiduelles d’extraction. Le gain en solvant 

d’extraction (eau distillée) réalisé par cette approche est de 73 L et 500 mL pour 2,5 kg de 

matière végétale (soit 50 expériences avec des rapports solide/ liquide variant de 2 à 58 g/L). 

a.2. Traitement et/ou valorisation des eaux usées et des eaux d’extraction en fin de cycle   

L’eau d’extraction, en fin du cycle ainsi que les eaux employées pour le nettoyage de la 

verrerie et l’hygiénisation des appareillages et du milieu de travail, entrent dans le circuit 

d’épuration locale et arrivent ensuite dans l’émissaire d’ou elles sont réintroduites dans la 

consommation quotidienne. Afin de traiter et/ou de valoriser ces eaux usées, nous avons 

réalisé des analyses physicochimiques, au niveau de la SEAAL, analyses qui nous ont permis 

de déterminer les paramètres de pollutions globale et dissoute de ces eaux résiduelles. Une 

comparaison des résultats obtenus avec les normes communes fixées par l’OMS et par le 

journal officiel de la république algérienne  sur les rejets et sur les eaux d’irrigation a été 

également réalisée.  Par la suite, nous avons calculé les indicateurs de performance relatifs 

(ratios) permettant d’identifier le processus d’épuration le plus adéquat.  

Les résultats de cette étude sont mentionnés dans les tableaux 10.8 et 10.9. 
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Tableau 10.8: Paramètres physicochimiques et de pollution des eaux usées résiduelles. 

 

Paramètres Eau 

distillée 

résiduelle 

filtrée 

Eau usée 

d’hygiénisatio

n 

Norme 

(OMS) 

Norme 

Algérienne 

(J.O  n° 26, 2005) 

Norme 

Agricultur

e  

Température (°C) 20 20 30 30 35 

pH 7,4 8,0 6,5-8,5 6 ,5- 7,5 6,5-8,5 

Conductivité 

(µS/cm) 

740 1400 2700 3000 870 

MES (mg/L) 10 65 20 35 30 

DCO (mg/L) 7 75 90 120 90 

DBO5 (mg/L) 5 45 30 35 30 

NTK (mg/L) 5 15 6 / / 

NGL (mg/L) 9 18 / 30 / 

N-NH4
+ 

(mg/L) 2 10 4 / / 

NH4
+ 

(mg/L) 1,5 7,7 5,0 / / 

N-NO3
-
 (mg/L) 0,1 0,5 2,0 / 30,0 

NO3
-
 (mg/L) 0,3 1,6 10,0 / 7,0 

N-NO2
- 
(mg/L) 0,04 0,20 3,00 / / 

NO2
- 
(mg/L) 0,16 0,80 10,00 / / 

PT (mg/L) 0,5 1,5 3,0 10,0 2,0 

 

 

Tableau 10.9: Indicateurs de performance et limite de variation. 

Indicateur 

de 

performance 

Eau usée 

d’hygiénisation 

Limite de 

variation 

Signification  

DCO/DBO5 1,7 2,2 -2,4 DCO/DBO5<2: facilement biodégradable. 

MES/ DBO5 1,4 0,69 -2,93 Indique la nature de la pollution. 

DCO/NTK 5.0 8,8-12,0 Influence le taux d’abattement de l’azote. 

DCO/PT 50 44-50 DCO/PT > 40 à 45 indique une bonne aptitude 

au traitement biologique du phosphore. 

 

NH4
+
/NTK 0,5 

 

0,6-0,8 

 

Indique le  degré d’ammonification durant le 

transfert de l’effluent  dans le réseau. 
 

Pour les deux échantillons, les valeurs de la température et du pH enregistrées sont conformes 

aux normes fixées par l’OMS et aux normes algériennes. Les valeurs de conductivité pour les 

eaux d’extraction et d’hygiénisation  sont inférieures à 2700 µS/cm (valeur limite de rejet 

dans le milieu récepteur (l'OMS). Néanmoins, la comparaison des valeurs de conductivité 

électrique enregistrée  pour les eaux usées d’hygiénisation avec les normes de qualité des 

eaux destinées à l’irrigation permet de les classer dans la classe 3: 750 µS/cm-2250 µS/cm, 

donc des eaux à haute salinité qui ne devraient pas être utilisées dans les sols où le drainage 
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est faible. De plus, ce type d’eau ne doit pas servir à irriguer les plantes sensibles aux sels 

même sur les sols ayant un bon drainage [328].  

Les eaux d’extraction filtrées contiennent une quantité faible de matière en suspension de 

même pour les matières organiques et minérales dissoutes. Quant aux pollutions azotée et 

phosphorée, les valeurs sont inférieures aux normes de rejets.  

La détermination des paramètres de pollution ainsi que le  calcul des ratios caractéristiques 

permet de conclure que : 

 les eaux d’extraction peuvent être utilisées pour l’irrigation [328]  de même que dans 

certains procédés industriels, 

 les valeurs des paramètres de pollution pour les eaux d’hygiénisation dépassent les 

normes de rejets d’où la nécessité de l’épuration de ces eaux, 

 l’examen du rapport DCO/DBO5 souligne bien le caractère biodégradable des eaux 

d’hygiénisation [329], 

 Les eaux d’hygiénisation sont caractérisées par une pollution d’origine particulaire 

[330], 

 Un rapport  NH4
+
/NTK faible indique qu’une grande partie d’azote se trouve sous une 

forme organique  qui ne peut pas être assimilée et donc traitée biologiquement. Ceci 

constitue une limite au traitement biologique d’azote [331], 

 L’examen du rapport DCO/NTK indique la faisabilité de  la réaction de nitrification 

[331]. 

 Le rapport DCO/PT est élevé (>45). Il indique une bonne aptitude au traitement 

biologique du phosphore sans avoir recours au traitement physico-chimique  [332], 

 les eaux d’hygiénisation, après épuration, peuvent être utilisées sans danger pour 

l’irrigation ou rejetées dans le milieu récepteur, si leur conductivité est  inférieure à 

750 µS/cm.  

Il aurait été souhaitable aussi de procéder à une analyse des métaux toxiques et des paramètres 

microbiologiques pour être en mesure de faire le bon choix de la chaine de traitement et du 

devenir de ces eaux usées.  

b. Traitement des solvants et des mélanges de réactifs chimiques  

Les fiches toxicologiques des solvants utilisés indiquent que, dans des conditions normales de 

stockage, ces produits sont relativement stables. Ils sont totalement ou partiellement miscibles 

à l’eau, facilement inflammables, volatils et souvent toxiques. 

b.1.L’Acétate d’Ethyle  

L’Acétate d’Ethyle est très inflammable. Il provoque une  sévère irritation des yeux. Il peut 

provoquer des somnolences ou des vertiges. L'exposition répétée à ce produit peut provoquer 
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dessèchement ou gerçures de la peau. L’analyse du cycle de vie du solvant indique que la 

demande énergétique cumulative de production d’Acétate d’Ethyle est relativement 

importante (95,6MJ/kg de solvant), ce qui explique l'utilisation, par nos soins,  de 450 mL 

d'Acétate d'Ethyle pour la purification de 150 mL d’extrait pour toute la série d’expériences 

(Plan composite).  

Après chaque purification, une distillation sous vide de l’extrait purifié permet de régénérer la 

quantité d’Acétate d’Ethyle employée qui sera réutilisée dans une nouvelle expérience. 

L’économie de solvant réalisée, par ce processus de recyclage, est représentée par la 

figure 10.3. Il faut noter qu’il existe d’autres méthodes de purification plus économiques, plus 

saines et plus efficaces comme la purification en phase solide mais par manque de moyens, 

nous avons opté pour une extraction liquide-liquide tout en essayant de diminuer, d'une part la 

consommation énergétique et d'autre part la consommation de solvant par recyclage et 

réutilisation 

 

 

Figure 10.3: Consommation d’Acétate d’Ethyle avant et après recyclage. 

 

b.2. Le Xylène et le n-Heptane  

Une quantité faible de n-Heptane a été utilisée pour la caractérisation de la matière première 

(32mL). La détermination du taux d’humidité, par l’appareil de Dean Stark, nécessite 

l’utilisation d’un volume de 238 mL de Xylène par essai. Deux essais ont été réalisés. Après 

le premier essai, le solvant est recyclé par distillation sous vide et réutilisé à nouveau. 

La demande énergétique cumulative de production du Xylène est de 8,46 kWh pour 419 g 

(soit 476 mL) tandis que l’énergie nécessaire à la distillation sous vide de 238 mL de Xylène 

est de 2,28 kWh. En effet, la température d’ébullition du Xylène est relativement élevée 

(140°C).La distillation sous vide est réalisée à une température de 80°C pendant 1h30.  
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Cette solution permet de minimiser l’utilisation du solvant (238 mL au lieu de 476 mL). Elle 

permet également d’économiser l’énergie électrique nécessaire à l’étape de détermination du 

taux d’humidité de 19%. Ainsi, le bilan carbone est diminué de 1,13 kg. 

b.3.Mélanges de réactifs chimiques  

Les mélanges des réactifs, contenant des traces de molécules bioactives obtenues lors des tests 

de quantification des composés phénoliques, de détermination d’activité antiradicalaire et de 

détermination des caractéristiques antioxydantes, doivent aussi être traités avec beaucoup de 

précaution. En effet, dans ces mélanges de réactifs, il peut y avoir présence de traces de 

métaux tels que le sodium et le tungstène (Test de Folin-Ciocalteu) ou l’Aluminium (Chlorure 

d’Aluminium utilisé pour déterminer la teneur en flavonoïdes totaux). Le traitement de ces 

mélanges de réactifs est réalisé par des sociétés spécialisées. Les mélanges de réactifs peuvent 

être, selon leur constitution, incinérés ou soumis à des traitements chimiques.  

10.3.2. Traitement et valorisation des résidus solides  

L’extraction des principes actifs, à partir de substrat végétaux, génère d’immenses quantités 

de résidus solides. Néanmoins, une extraction végétale, respectant les exigences en matière de 

chimie verte, a pour défi non seulement d’utiliser des procédés et réactifs propres et sains 

mais aussi de développer des techniques permettant de réduire, d’éliminer, de traiter et 

pourquoi pas de valoriser les déchets qui en résultent. La stratégie, pour la bonne gestion des 

résidus solides d’extraction végétale, est donnée par l’échelle d’hiérarchisation de Lansink, 

(figure 10.4).

 

 

Figure 10.4: Niveaux de valeur dans la gestion des déchets (échelle de Lansink) [328]. 
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« Il y a des pertes plus faciles à prévenir qu'à réparer », ce proverbe est totalement valable 

pour la gestion des déchets d’extraction de principes actifs. Tenter d’éviter la génération de 

déchets est la meilleure solution c’est pourquoi nous avons pensé dés le début à réduire la 

génération des résidus solides par dimunition de la masse de la matière première utilisée.  

 Vient en deuxième position le plan visant à réduire la production de résidus par la promotion 

de la réutilisation interne et externe. L’option de recyclage  et de valorisation dépend de la 

nature et des caractéristiques du résidu lui-même. La dernière éventualité est la gestion dans 

les sites d’enfouissement ou d’incinération. Les différentes voies de valorisation des sous 

produits d’extraction végétale sont illustrées par la figure 10.5.  

 

Figure 10.5: Traitement et valorisation des résidus solides d’extraction végétale.  

 

Outre l’aspect environnemental évident, l’exploitation des sous-produits est une source de 

revenus non négligeable. Mais comment agir pour assurer un choix correct de la technologie 

de valorisation des résidus la plus appropriée ? 

Les trois points clés permettant le bon choix du devenir des résidus végétaux sont [333] : 

 le type de sous produit : Processus auquel il a été soumis, homogénéité, traitement 

préalable, qualité, caractéristiques physico-chimiques,  

 l'application : Produit résultant et marché potentiel, 

 le degré de viabilité : degré de maturité de la technologie. 

En effet, de nombreux experts estiment dorénavant que la biomasse doit être exploitée par 

étapes séquentielles d'utilisations massiques. La fréquence et l'efficacité de ces étapes doivent 

ensuite être maximisées, l'étape finale (de récupération d'énergie) se produisant à la toute fin 

du cycle de vie du produit. Ce principe est appelé «utilisation en cascades» [334-336] 
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10.3.3. Diminution de la consommation énergétique et de l’empreinte écologique 

a. Détermination des opérations les plus énergivores  

La détermination de l’énergie électrique nécessaire aux différentes opérations d’extraction et 

d’analyse des composés phénoliques d’inule visqueuse nous a permis d’identifier les étapes 

les plus énergivores. Ainsi, la purification de l’extrait brut constitue la phase la plus 

consommatrice d’énergie. Avec 550 kWh d’électricité, elle représente prés de 48% de 

l’énergie totale consommée (sachant que nous avons purifié que 10% de l’extrait récupéré). 

Le tableau 10.10 classifie les opérations les plus énergivores par ordre décroissant. L’énergie 

électrique déterminée est relative à la première série d’expériences (Plan composite avec 2,5 

kg de matière végétale). Le temps de stockage (matière première et extraits) est estimé à 2 

mois en moyenne pour toute la série d’expériences. 

Tableau 10.10: Consommation électrique et bilan carbone pour les opérations les plus 

énergivores. 

Opération Consommation 

électrique (kWh) 

% par rapport à la 

consommation électrique 

globale (kWh) 

Emission de dioxyde 

de carbone (kg) 

Purification 550,00 47,68 317,90 

Stockage 259,00 22,45 149,70 

Extraction solide liquide 157,50 13,65 91,04 

Concentration de l’extrait 114,00 9,88 65,89 

 

b. Gain en énergie et réduction des émissions de CO2  

b.1.Recyclage et réutilisation de l’acétate d’éthyle  

Afin de diminuer l’énergie électrique indispensable à l’opération de purification et de  

concentration d’extrait purifié, nous avons pensé à recycler l’acétate d’éthyle en le récupérant 

après distillation sous vide et en le réutilisant pour la purification d’un nouveau extrait 

végétal. Nous illustrons le gain obtenu par la solution que nous proposons en représentant en 

figure 10.6,  la consommation électrique nécessaire aux opérations de purification et de 

distillation sous pression réduite et le bilan de carbone engendré avant et après recyclage de 

l’acétate d’éthyle pour toutes les expériences d’optimisation (Plan composite).  
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Figure 10.6:Consommation électrique et bilan carbone pour les processus  de purification et   de 

distillation sous vide avant et après recyclage de l’Acétate d’Ethyle. 

Par le recyclage et la réutilisation de l’acétate d’éthyle, nous réalisons un gain économique 

de 539 kWh pour toute les expériences d’optimisation soit encore 81 % de l’énergie électrique 

utilisée pour la purification et la concentration des extraits végétaux ou encore 46,7% de 

l’énergie électrique totale du processus d’extraction solide- liquide des composés phénoliques 

d’inule visqueuse. De plus, cette solution entre dans le contexte du développement durable car 

elle permet de réduire l’émission de 310 kg de CO2  pour 2,5 kg de matière végétale utilisée.   

Néanmoins, la quantité de 450 mL d’Acétate d’Ethyle, par expérience, ne permet pas de 

purifier le volume total d’extrait récupéré (seulement 10% du volume sera purifié). Cette 

solution est utilisée pour les travaux de recherche dans le cas où l'on cherche seulement à 

analyser quantitativement et qualitativement l’extrait récupéré.   

b.2.Valorisation des eaux résiduelles d’extraction 

Le solvant d’extraction (eau distillée) est purifié par une distillation sous pression réduite puis 

recyclé et réutilisé dans une nouvelle extraction. Cette opération en boucle permet de réduire 

la consommation globale d’eau distillée et de réaliser un gain important en énergie nécessaire 

pour la production d’eau distillée (36,75 kWh pour 2,5 kg de matière végétale utilisée) 

Cependant, l’opération de recyclage d’eau résiduelle est consommatrice d’énergie électrique 

(9 kWh par expérience soit 450 kWh pour 2,5 kg de matière végétale utilisée). Après tout, 

même sans valorisation de l’eau d’extraction, cette étape est nécessaire pour la concentration 

de l’extrait de composés phénoliques en totalité. De plus, la concentration d’extrait d’inule 

visqueuse, en phase aqueuse avant purification, permet de diminuer le volume d’Acétate 

d’Ethyle requis. Le volume d’Acétate d’Ethyle, indispensable à la purification du volume 

total d’extrait sera de 60 mL (3x20ml) au lieu de 4500 mL par expérience. L’énergie 

consommée sera de 16,7 kWh au lieu de 1250 kWh pour 2,5 kg d’inule visqueuse (si l'on 
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prend en compte la distillation sous vide et la réutilisation de l’Acétate d’Ethyle dans une 

nouvelle purification). Cette solution est recommandée pour une utilisation industrielle. 

Nous donnons, en figure 10.7,  le nouveau schéma d’extraction solide liquide des polyphénols 

d’inule visqueuse en représentant la nouvelle consommation en solvants,  en énergie ainsi que 

l’empreinte écologique.   
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Figure 10.7: Schéma d’extraction de composés phénoliques et valorisation des résidus. 
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10.4. Conclusion   

L’identification et l’évaluation des aspects environnementaux relatifs à l’extraction des 

composés phénoliques d’inule visqueuse aide à déterminer les étapes du processus aux 

impacts environnementaux significatifs. Les étapes les plus énergivores ont été également 

identifiées. Des solutions ont été proposées pour remédier aux aspects environnementaux à 

grand impact. L’adoption des recommandations que nous avons développées, dans la présente 

étude, permet une meilleure gestion des résidus solides et liquides issus de l’opération de 

récupération et d’analyse des composés phénoliques tout en réalisant des économies 

importantes en solvants et en  énergie  ce qui induit forcement une réduction de l’empreinte 

écologique. 
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Conclusion générale  

Pour pallier un peu le manque d’informations sur l’extraction des composés phénoliques 

d’inule visqueuse, notre étude s’est focalisée sur quatre axes :  

 Optimisation des paramètres technologiques clés dans l’extraction des  polyphénols 

d’inule visqueuse tout en respectant certains principes de l’écoextraction, 

 Purification et analyses quantitatives et qualitatives des extraits récupérés, 

 Modélisation  du phénomène de transfert de matière impliqué, 

 Management du procédé d’extraction solide- liquide mis en jeu. 

De l’analyse et de l’exploitation de l’ensemble des résultats obtenus, dans tout le domaine 

d’étude, il ressort que : 

 l’effet simple de  la température, du rapport solide/ liquide  et de l’interaction entre ces 

deux facteurs sont les paramètres les plus influents sur toutes les réponses étudiées, 

 le couple température-temps d’extraction est un paramètre très important dans 

l’optimisation économique du procédé d’extraction.  

Dans le domaine d’étude :  

 les couples (température élevée, durée d’extraction longue) produisent les meilleures 

réponses en flavonoïdes et en pouvoir antiradicalaire, 

 les couples (température faible, durée d’extraction longue) aboutissent à des valeurs 

importantes en anthocyanes. 

En ce qui concerne les polyphénols totaux, nous pouvons avancer les résultats suivants:  

 pour des rapports solide/liquide moyens à élevés, il est recommandé de diminuer la 

température  tout en augmentant la période d’extraction, 

 pour des rapports solide/liquide faibles, il est recommandé d’augmenter la température 

tout en diminuant le temps d’extraction, 

 l’extraction par solvant initialement chargé en polyphénols donne un meilleur 

rendement en comparaison avec le rendement d’extraction obtenu par eau distillée 

suivi d’eaux d’extraction (eaux distillées résiduelles recyclées). Le rendement  y est 

plus élevé par rapport à la quantité de polyphénols récupérée par solvant frais (eau 

distillée), 

 le rendement en polyphénols et la teneur en flavonoïdes augmentent pour un  pH 

initial basique. Cependant, un milieu initialement acide améliore la quantité 

d'anthocyanes et le pouvoir antiradicalaire. Un simple changement du pH de la 

solution d'extraction améliore significativement la quantité de polyphénols extraite qui 
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passe de 332,7 mg EAG/g MS à 687,7 mg EAG/ g MS, l'activité antiradicalaire, quant 

à elle,  augmente de 16%.  

 l’application et la simulation des différents modèles proposés montrent que : 

- les deux modèles (modèles basés sur la théorie du film et des deux sites) ainsi que le 

modèle théorique prenant en compte le transfert dans et autour de la phase solide 

représentent bien les cinétiques d’extraction, 

- les paramètres des différents modèles étudiés ainsi que les coefficients de diffusion et 

de transfert dépendent des conditions de fonctionnement. Le modèle de lavage 

/diffusion est moins pertinent pour des rapports solide/liquide élevés,  

- les valeurs du nombre de Biot pour le transfert de masse sont très élevées ce qui 

prouve que la résistance au transfert de masse est localisée dans la phase solide, 

- le phénomène de transfert de masse, lors de l'extraction solide-liquide des 

polyphénols d’inule visqueuse,  est endothermique. 

 les quatre aspects environnementaux ayant un impact significatif sur l’environnement 

sont: 

- les résidus végétaux provenant des étapes d’inspection, d’extraction et de filtration, 

- les mélanges de  réactifs usés obtenus après les tests de caractérisation et d’analyses, 

- les eaux résiduelles d’extraction  contenant des matières organiques solubles et des 

particules solides en suspension, 

- les eaux usées d’hygiénisation des équipements et des surfaces de travail. 

 une détermination des opérations les plus énergivores est réalisée : Purification des 

extraits, stockage de matière première et extraits, extraction solide-liquide et 

concentration des extraits par ordre décroissant.  

Nous avons aussi proposé et étudié certaines approches pour remédier à ces aspects 

environnementaux par : 

 la valorisation des eaux résiduelles d’extraction dans une nouvelle extraction et 

utilisation de ces eaux en fin du cycle dans l’irrigation,  

 le traitement biologique des eaux usées d’hygiénisation, 

 le recyclage et la réutilisation du solvant de purification et des réactifs chimiques de 

caractérisation, 

 le traitement des mélanges de réactifs chimiques qui doit être réalisé par des sociétés 

spécialisées, 

 la valorisation en cascade des résidus solides.  
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L’adoption des recommandations, que nous avons développées dans la présente étude, permet 

de réaliser des économies importantes en solvants (73,5 L d’eau distillée, 4,4 L d’Acétate 

d’Ethyle et 238 mL de Xylène) et en  énergie (822 kWh soit 62% de l’énergie totale 

consommée) en réduisant ainsi  l’empreinte écologique (475 kg de CO2 émis) et cela pour 2,5 

kg de matière végétale seulement. 

A l’issue de ces travaux menés tout au long de cette étude, un certain nombre de pistes de 

recherche sont à notre portée et méritent d’être expérimentées. En voici quelques-unes : 

 valorisation des extraits par des tests sur les activités biologiques, 

 analyse qualitative approfondie des extraits obtenus, analyse fondamentale pour la 

sélection du milieu d’extraction approprié pour un composé phénolique d’intérêt,  

 fractionnement de ces extraits, identification des molécules responsables de la 

meilleure activité antioxydante et isolement des composés d’intérêt, 

 attention particulière pour les premières minutes d’extraction (63% du rendement 

maximum est enregistré durant les cinq premières minutes pour l’optimum 

d’extraction) et ce, afin de comprendre le phénomène mis en jeu et de développer de 

nouveaux modèles mathématiques qui induiraient une optimisation économique du 

processus d'extraction, 

 développement de nouveaux modèles mathématiques prenant en considération la 

microstructure des particules solides, l’hétérogénéité de la matière première et la 

possibilité de réactions chimiques et ce, pour expliquer l’allure des cinétiques 

d’extraction particulièrement en milieux acide et basique.  

Enfin, cette recherche valide scientifiquement l’usage traditionnel de cette plante et révèle 

l'intérêt que nous devons lui accorder dans le cadre d’une exploitation en biotechnologie. 
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Annexe I : Composition chimique de l’inule visqueuse (travaux antérieurs) 

 

Tableau I.1 : Quelques flavonoïdes de l’inule visqueuse 

 

Composé Auteurs Année Composé Auteurs Année 

7-Méthyléther Naringénine 

(Sakuranétine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et al.   

Grande et al  

1993 

1991 

1985 

3-Méthyl quercétine Benayache et al. 1993 

7-O-méthyl aromadendrine  Benayache et al. 

Grande et al. 

1993 

1985 

3-Méthoxyquercétine Benayache et al. 1993 

3 -O-acéryl taxifoline Benayache et al. 1993 3-Méthoxy quercétine-7-

Glucoside 

Benayache et al. 1993 

3-O-acétyl padmatine Benayache et al. 1993 3-Méthyl éther quercétine Benayache et al. 1993 

A,7,4’ 

Trihydrxyflavone(Apigénine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et al.   

 

1993 

1991 

7-Méthyl éther quercétine 

(Rhamnétine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

6-Méthyl éther scrutellareine 

(Hispiduline) 

Benayache et al. 

Wollenweber et al. 

1993 

1991 

3’-Méthyl éther quercétine 

(isoramnétine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,7,3’,4’ 

Tétrahydroxyflavone 

(Lutéoline) 

Benayache et al. 1993 3,3’-Diméthyl éther 

quercétine 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

6-Méthoxylutéoline 

(Népétine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et al. 

1993 

1991 

3,6-Diméthyl éther 

quercétagétine (Axillarine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,7-Dihydroxy-6,3’-

Diméthoxyflavone 

(Jacéosidine) 

Benayache et al. 1993 6,3’-Dithyl éther 

quercétagétine (Spinacétine) 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,4’-Dihydroxy-7-

Méthoxyflavone(Genkivanin

e) 

Benayache et al. 1993 Eriodictyol Benayache et al. 1993 

7-Méthyl éther kaempférol 

(Rhamnocitrine) 

Benayache et al. 1993 7-Méthyl éther Eriodictyol Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,7,4’Trihydroxy-3-

Ethoxyflavine 

Benayache et al. 1993 3-Acétate aromadendrine  Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

3,5,7-Trihydroxy-4’-

Ethoxyflavine 

Benayache et al. 1993 7-Méthyl éther 

aromadendrine 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

3,5,7,3’,4’-

Pentahydroxyflavone 

(quercétine) 

Benayache et al. 1993 3-Acétate taxifoline Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,7,3’,4’-Tétrahydroxy-3-

Méthoxyflavone 
Benayache et al. 1993 7-Méthyl éther taxifoline Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

3-Glucosyl-5,7,3’,4 ‘-

Tétrahydroxyflavone 

Benayache et al. 1993 7-Méthyl éther-3-Acétate 

taxifoline  

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

7-Glucosyl-3,5,3’,4’-

Tétrahydroxyflavone 

Benayache et al. 1993 Aromadendrine 

(dihydrokaempférol) 

Benayache et al. 1993 

7-Glucosyl-5,3’,4’-

Trihydroxy-3-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 Taxifoline 

(dihydroquercétine) 

Benayache et al. 1993 

5,7,4’-Trihydroxy-3,3’-

Diméthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 luteolin Wollenweber et 

al. 
1991 
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Annexe I (Suite) : Composition chimique de l’inule visqueuse (travaux antérieurs) 

 

Tableau I.1(Suite) : Quelques flavonoïdes de l’inule visqueuse 

 

 

Composé Auteurs Année Composé Auteurs Année 

5,7,3’,4’-Tétrahydroxy-3,6-

Diméthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 kaempferol 7-methyl ether 

(rhamnocitrin): 

Wollenweber et 

al. 
1991 

5,7,3’,4’-Tétrahydroxy-6,3-

Diméthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 (2R)(3R)-3,5,3’,4’-

Tétrahydroxy-7-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 

5,6,3’,4’-Tétrahydroxy-3,7-

Diméthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 (2R)(3R)-3-0-Acétoxy-

5,3’,4’-Trihydroxy-7-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 

7-Glucosyl-5,6,3’,4’-

Tétrahydroxy-3-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 3-Méthyl éther kaempférol 

(isokaempféride) 

Benayache et al. 

Wollenweber et 

al. 

1993 

1991 

5,7,4’-Trihydroxy-3,3’-

Diméthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 (2R)(3R)-3,5,4’-Trihydroxy-

7-Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 

(2S)-5,7,4’-

Trihydroxyflavone 

(Naungénine) 

Benayache et al 1993 (2R)(3R)-3-0-Acétoxy-

5,7,4’-Trihydroxyflavone 
Benayache et al. 1993 

(2S)-5,4’-Dihydroxy-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 (2R)(3R)-3-0-Acétoxy-5,4’-

Dihydroxy-7-

Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993 

(2R) (3R)-5,7,3’,4-

Tétrahydroxyflavone 

Benayache et al. 1993 (2R)(3R)-3,5,7,3’,4’-

Pentahydroxyflavone 

Benayache et al. 1993 

(2R) (3R)-5,3’,4-Trihydroxy-

7-Méthoxyflavone 

Benayache et al. 1993    

 

 

 

Tableau I.2: Quelques acides sesquitèrpéniques de l’inule visqueuse. 

 

Composé Auteurs Année 

inuloxins A–D (1–4) Andolfi et al. 

 

2013 

Acide costique A Andolfi et al. 

Benayache et al. 

2013 

 

1993 

2,3-didehydrocostic acid Haoui  et al. 2011 

Fontana et al. 2007 

2,5-dihydroxyisocostic acid Fontana  et al. 2007 

Fokienol Haoui  et al. 2011 

1,3-dicaffeoylquinic acid Danino  et al. 2009 

12-Carboxyeudesma-3,11(13)diène Imad Eddine Haoui 

et al. 

Benayache et al.  

Shtacher et al. 

2011 

1993 

1970 

linolenic acid Haoui et al. 2011 

palmitic acid Haoui et al. 2011 

2-Déacétoxy-invisculide , Xanthinin  Benayache et al. 1993 

Gérmacranolides Benayache et al. 1993 

Acide ilicique Benayache et al. 1993 

 Tebbaa et al. 2011 

Acide 3𝛼-Hydroxycostique Benayache et al. 

Barbetti et al. 

1993 

1985 

Acide 3 𝛼-Dydroxy-3,4-Dahydro 4,5-Dihydrocostique Benayache et al. 1993 
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Tableau I.2(suite): Quelques acides sesquitèrpéniques de l’inule visqueuse 

 

 

Composé Auteurs Année 

Acide isocostique A Benayache et al. 1993 

Tebbaa et al. 2011 

Acide illicique A Benayache et al. 

Herz et al. 

1993 

1966 

Acide viscique A Benayache et al. 1993 

Acide viscosique A Benayache et al. 1993 

Inuviscolide Benayache et al. 

Zdero et al. 

Bohlmann et al. 

1993 

1987 

1977 

eudesmane acids 4 and 5 Sanz et al. 1991 

2𝛼-hydroxy-3,4_dehydro-4,l5dihydrocostic acid (4a) Barbetti et al. 1985 

germacranolides Bohhnann et al. 

 

1982 

2-deacetylxanthuminol (4H-tomentosin) (7) Bohlmann et al. 

Bohlmann et al. 

1978 

1977 

2-(4a,8-dimethyl-1,2,3,4,4a,5,6,8a-octahydronaphthalen-2-

yl 

Tebbaa et al. 

Daran et al. 

2010 

 

 

Tableau I.3 : Quelques tritèrpènes esters de l’inule visqueuse. 

 

 

Composé Auteurs Année 

Acétate de dammaradiényl Benayache et al. 

Okstiz et al. 

1993 

1977 

Acétate de taraxastéryle Benayache et al. 

Okstiz et al. 

1993 

1977 

Acétate de pseudataraxastérile Benayache et al. 1993 

Fridelin Benayache et al. 1993 

3-Epifridelinol Benayache et al. 1993 

20(29)Lupène-3,16,𝛽-diol Benayache et al. 1993 

3 𝛽-monoacétate de tritèrpène diol Benayache et al. 1993 

Ψ-Acétate de taraxastérole Benayache et al. 1993 

3,16-Dohydroxylupéol 3 Palmitate Benayache et al. 1993 

3,16-Dihydroxylupéol 3-Myristate Benayache et al. 1993 

Estères de l’𝛼-Amyrine Benayache et al. 1993 

Isobutyrate de 3-Méthoxy-para-cymène-

7yle 

Benayache et al. 1993 

Isovatérate du 3-Méthoxy-para-cymène-

7yle 

Benayache et al. 1993 

Nérolidol  Benayache et al. 

Okstiz et al. 

1993 

1977 

9-hydroxynerolidol 1-3 Sanz et al. 1991 

eudesma-3,11(13)-diene-12-oicacid Bohlmann et al. 1988 

3-methoxy-p-cymene-7-yl isobutyrate 

and isovalerate 

Shtacher et al. 1971 
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Annexe II : Préparation des courbes d’étalonnage 

Tableau II.1 :  Préparation de la courbe d’étalonnage de l’Acide Gallique 

N° tube 

 

Concentration 

(µg/mL) 

Erreur 

(%) 
Absorbance (Abs)     765 nm Moyenne  

des trois 

lectures 

Erreur 

(%) Moyenne 

globale 

Erreur 

moyenne (%) 

± 
lecture 

1 

Lecture 

2 

Lecture 

3 
± ± 

BLANC (1) 
0 0 

0,086 0,088 0,085 0,086 0,002 
0,098 0,003 

BLANC (2) 0,113 0,11 0,106 0,110  0,004 

AG1(1) 
20 0,025 

0,281 0,278 0,278 0,279 0,003 
0,275 0,003 

AG1(2) 0,272 0,269 0,27 0,270  0,002 

AG2(1) 40 0,031 0,459 0,456 0,455 0,457 0,003 
0,456 0,003  

AG2(2) 0,458 0,456 0,454 0,456  0,003 

AG3(1) 60 0,043 0,671 0,668 0,667 0,669 0,003 
0,654 0,003  

AG3(2) 0,641 0,638 0,636 0,638  0,003 

AG4(1) 
80 0,04 

0,902 0,899 0,898 0,900 0,003 
0,883 0,003 

AG4(2) 0,867 0,865 0,864 0,865  0.002 

AG5(1) 120 0,039 1,201 1,197 1,195 1,198 0,004 
1,208 0,004 

AG5(2) 1,222 1,219 1,216 1,219 0,004 

           
 

Tableau II.2 : Préparation de la courbe d’étalonnage de la quercétine 

N° tube 

 

Concentration 

(µg/mL) 

Erreur 

(%) 

Absorbance (Abs) 

430 nm 
Moyenne  

des trois 

lectures 

Erreur 

(%) Moyenne 

globale 

Erreur 

moyenne 

(%) 

± 
lecture 

1 

Lecture 

2 

Lecture 

3 
± ± 

BLANC 

(1) 
0 0 

0,0028 0,0031 0,0027 0,0028 0,0002
 

0,0028 0,0002 
BLANC 

(2) 
0,0027 0,0028 0,0029 0,0028  

0,0001
 

Q1(1) 
10 0,023 

0,3528 0,3400 0,3545 0,3528 0,0003 
0,3525 0,0004 

Q1(2) 0,3467 0,3651 0,3521 0,3521 0,0004 

Q2(1) 
20 0,032 

0,7028 0,7103 0,7035 0,7035 0,0005 
0,7022 0,0006 

Q2(2) 0,7010 0,7005 0,7008 0,7008 0,0006 

Q3(1) 
30 0,030 

1,0528 1,0572 1,0544 1,0544 0,0008 
1,0530 0,0009 

Q3(2) 1,0510 1,0517 1,0521 1,0517 0,0009 

Q4(1) 
40 0,035 

1,4028 1,4034 1,4034 1,4034 0,0015 
1,4027 0,0014 

Q4(2) 1,4025 1,4011 1,4019 1,4019 0,0012 

Q5(1) 
50 0,040 

1,7528 1,7519 1,7523 1,7523 0,0023 
1,526 0,0024 

Q5(2) 1,7529 1,7531 1,7498 1,7529 0,0025 

 

 

NB :  

AGi : Solution d’acide gallique n° i  

Qi : Solution de quercetine n° i 
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Annexe III. Application de la chimie verte à l’extraction des substrats naturels 

 

Chimie verte [1] 

Concept défini en 1998 par P. Anastas et J. C. Warner (EPA – Environmental Protection Agency) : Concevoir 

des produits et des procédés de synthèse permettant de réduire ou d’éliminer l’utilisation et la génération de 

substances dangereuses 

Ecoextraction  [2]  

En janvier 2010, plus de 60 chercheurs et professionnels travaillant dans le domaine de l’extraction des produits 

naturels se sont réunis à Grasse, sous l’impulsion de (France Eco-Extraction), pour définir l’éco-extraction et ses 

principes. Une définition très générale a été adoptée : l’éco-extraction est basée sur la découverte et la 

conception de procèdes d’extraction permettant de réduire la consommation énergétique, mais aussi l’utilisation 

de solvants alternatifs et des ressources végétales renouvelables, tout en garantissant un produit/extrait sur et de 

qualité). 

Solvants verts  

L'idée de « solvants verts » exprime l'objectif  de réduire au minimum l’impact sur l'environnement résultant de 

l'utilisation de solvants traditionnels. Récemment, quatre directions vers des solvants verts ont été développées :  

 La substitution de solvants dangereux avec ceux qui montrent de meilleures propriétés EHS (environnement, 

santé et sécurité) [3], 

 L'utilisation de « bio-solvants » [4], 

 Substitution des solvants organiques, avec des fluides supercritiques  [5,6], 

 Substitution des solvants organiques avec les liquides ioniques qui montrent de faible pression de vapeur, et 

donc moins d'émissions dans l'air [7, 8].  

Méthodes d’évaluation des solvants [8]  

Il est souvent difficile de définir un solvant comme étant « vert » dans l'absolu ; il s'agit plutôt de le considérer 

dans une application et un contexte donné. Ci-dessous trois méthodes d’évaluation des solvants qui couvrent les 

principaux aspects de la performance environnementale des solvants dans la production chimique et 

comprennent également les questions de santé et de sécurité.  

Le procédé d’évaluation EHS visant à identifier les dangers potentiels des produits chimiques [9]  

Dans la méthode EHS simplifiée, trois catégories de dangers sont définis, chaque catégorie regroupe trois 

dangers potentiels : 

 Sécurité : Emissions potentiels – Explosions- Réactions/décompositions  

 Santé : Toxicité (aiguë et chronique)- irritation 

 Environnement : (persistance –air –eau)   

Pour chaque catégorie d'effet, un indice  entre zéro et un est calculé, ce qui entraîne un score global  entre zéro et 

neuf pour chaque produit chimique. Plus l’indice EHS est élevé, moins le solvant est vert. 

La méthode d'évaluation du cycle de vie (ACV) [10] 

Utilisée pour une évaluation détaillée de l’impact environnemental de la production et de l’utilisation d’un 

produit chimique en considérant toutes les étapes de la vie du produit : la provenance des réactifs, la synthèse et 

l’utilisation de substances auxiliaires, le transport, l’utilisation ainsi que le devenir dans l’environnement. C’est 

un travail complexe et coûteux. et selon les composés chimiques étudiés, les informations peuvent être 

insuffisantes conduisant à des résultats parfois contradictoires. Cependant, en ce qui concerne les solvants - étant 

omniprésents en synthèse - les informations sont nombreuses pour que des analyses ACV soient réalisables et 
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fiables. La méthode d'évaluation de l'impact du cycle de vie (ACV), définie la demande cumulative d'énergie 

(Cumulative energy demand : CED) qui prend en compte l’énergie de production et de recyclage du solvant tout 

en long de son cycle de vie. Le recyclage se fait par distillation ou incinération. Plus la demande cumulative 

d’énergie est élevée, moins le solvant est vert.   

Traffic light de Pfizer 

Un autre outil simple d’utilisation est le système dit « traffic light » de Pfizer [11] 

Tableau III.1: Classement « traffic light » de Pfizer 

Préférables (verts) Utilisables (orange) Indésirable (rouge) 

Eau Cyclohexane Pentane 

Acétone Heptane Hexane(s) 

Ethanol Toluène Ether diisopropylique 

2-Propanol Méthylcyclohexane Ether diéthylique 

1-Propanol Méthyl t-butyl éther Dichlorométhane 

Acétate d’éthyle Isooctane 1,2-Dichloroéthane 

Acétate d’isopropyle Acétonitrile N,N-Diméthylformamide 

Méthanol 2-Méthyl-THF N-Méthylpyrrolidin-2-one 

Méthyl éthyl cetone Tétrahydrofurane Pyridine 

1-Butanol Xylènes Diméthyl acetate 

t-Butanol Diméthyl sulfoxide 1,4-Dioxane 

 
Acide acétique 1,2-Diméthoxyéthane 

 
Ethylène glycol Benzène 

  
Tétrachlorométhane 

Cette classification des solvants fut établie en appliquant des résultats similaires à ceux du système EHS à tous 

les solvants communément employés dans l’industrie pharmaceutique. Dans ce système, les solvants verts sont 

considérés comme ceux de moindre impact environnemental et sont préférables aux solvants oranges. Les 

solvants rouges sont ceux qui posent le plus de soucis d’ordre sanitaire et écologiques et doivent être évités. 
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Annexe IV.  Evaluation de l’impact des aspects environnementaux (Grigoraş et al , 2012) 

 

Les aspects environnementaux sont soumis à une hiérarchisation en fonction de la signification de l’impact. Les 

critères utilisés pour son calcul sont reportés ci-dessus : 

 

Dispositions législatives et de réglementation (R) : notes de 1 à 10 pour les situations suivantes :  

 

 Dispositions législatives et de réglementation strictement précisées : 10 points  

 Sollicitations évidentes des clients et/ou de la communauté locale : 8 points  

 Impositions internes pour la résolution des intérêts particuliers : 6 points  

 Sollicitations du personnel de la société : 4 points  

 Absence de dispositions : 2 points.  

 

Evaluation de niveau du risque (Nr) : on considère les facteurs suivants :  

 

 Probabilité d’apparition (A) : plus elle est importante plus le risque est élevé  

 Probabilité de détection (B) : plus la capacité de détection diminue moins le contrôle est probable et 

donc le niveau de risque augmente  

 L’importance des conséquences (C) : plus les dommages produits par la pollution sont importants plus 

le facteur de risque est élevé.  

 

L’évaluation du niveau de risque se réalise à l’aide d’un système numérique conduisant à un total conformément 

au Tableau IV.1 

  

Tableau IV.1. Evaluation du niveau de risque : 

 

Probabilité d’apparition 

(A) 

Probabilité de détection 

(B) 

Sévérité des 

conséquences (C) 

Niveau du risque Nr = (A 

+ B) x C 

Très fréquente- 5 points Très grande - 1 point Très élevée - 10 points 60 

Fréquente -4 points Grande-2 points Elevée -8 pionts 48 

Modérée - 3 points Modérée - 3 points Modérée - 6 points 36 

Basse - 2 points Basse - 4 points Basse - 4 points 24 

Très basse -1 point Très basse -5 points Très basse - 2 points 12 

 

Implications des aspects de santé (S) : notes de 1 à 10 pour les situations suivantes :  

 

 Provoque la mort : 10 points  

 Provoque des conséquences graves sur les organismes : 8 points  

 Provoque des irritations, des difficultés de respiration : 6 points  

 Conduit à de l’inconfort, à la réduction de la capacité de travail : 4 points  

 Non significatives :2 points.  

 

Implications écologiques sur l’environnement (E) : notes de 1 à 10 en fonction de l’aire de pollution  

 

 Niveau global : 10 points  

 Niveau régional : 8 points  

 Niveau local : 6 points  

 Voisinage : 4 points  

 Espace de la société : 2 points.  
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Annexe IV. (Suite)  Evaluation de l’impact des aspects environnementaux (Grigoraş et al , 2012) 

 

 

Problèmes de la communauté et du milieu local (P) : au moment de l’établissement des aspects 

environnementaux, les éléments relatifs à la communauté et au milieu local sont aussi à considérer en accordant 

des notes de 1 à 75 :  

 

Bruit :  

 Absence – 0 point  

 Près de l’entreprise – 5 points  

 A l’intérieur de la société – 15 points  

 Voisinage – 25 points ;  

 

Aspect du paysage :  

 Agréable – 0 point  

 Désagréable à l’intérieur de la société – 5 points  

 Perturbant pour les voisins – 25 points  

 

Réclamations : 

 Absence – 0 point ;  

 Du personnel de la société – 5 points  

 Des voisins, bénéficiaires – 15 points  

 Des organismes de contrôle et administratives – 25 points 

 


