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Introduction

Le melon (Cucumis melo L.) est un fruit largement cultivé et consommé a travers le
monde. Il se distingue par sa forte valeur économique et sa capacité d’adaptation a divers types
de sols et de climats. Parmi les fruits frais, il figure parmi les plus exportés et les plus
consommes a I’échelle mondiale. Toutefois, sa consommation génére une quantité considérable
de sous-produits, notamment les graines et les écorces, qui sont le plus souvent jetées. Ces
résidus représentent pourtant une source potentielle de composés bioactifs présentant des
propriétes fonctionnelles et nutritionnelles intéressantes (Zhang et al.,2024).

Les graines de melon, en particulier, contiennent une variété de composés phénoliques
aux effets antioxydants notables. Leur valorisation, dans le cadre d'une économie circulaire et
durable, s’inscrit dans une démarche de développement de nouveaux ingrédients fonctionnels,
contribuant a une chaine alimentaire plus saine (Bentabet et al., 2014).

Parmi les diverses techniques d'extraction existantes, 1’extraction assistée par ultrasons
(EAU) se distingue par son efficacité énergétique et ses rendements élevés, souvent supérieurs
a ceux des méthodes traditionnelles (Khan et al., 2010). Néanmoins, ’efficacité de cette
méthode reste étroitement liée a 1’optimisation de plusieurs paramétres opérationnels,
notamment la puissance ultrasonore appliquée, I’amplitude, la durée d’extraction, ainsi que le
type de solvant utilisé (Esclapez et al., 2011).

Dans ce contexte, 1’optimisation des conditions d’extraction est essentielle afin
d’améliorer le rendement en composés phénoliques et I’activité antioxydante des extraits. Cette
optimisation peut étre réalisée a 1’aide de la méthodologie de surface de réponse (MSR), une
approche statistique et mathématique permettant de modéliser et d’analyser les effets de
plusieurs variables et leurs interactions tout en réduisant le nombre d’essais expérimentaux
nécessaires (Chen et al., 2016).

Ainsi, I’objectif principal de cette étude est d’optimiser les conditions d’extraction des
composés phénoliques et de I’activité antioxydante des graines de melon par ultrasons, en
utilisant la méthodologie de surface de réponse basée sur le plan d’expérience de Box-Behnken.
Les variables principales étudiées sont I’amplitude ultrasonore, le temps d’extraction et le type
de solvant, dans le but de maximiser ’efficacité du procédé et de valoriser ces sous-produits
agroalimentaires, parallélement, elle vise a valoriser la poudre de graines de melon a travers
une caractérisation physico-chimique, dans une perspective de durabilité et de réduction du

gaspillage.
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Chapitre I : Synthése bibliographique

Chapitre I : Présentation du melon
I.1. Généralités

Le melon (Cucumis melo L.), couramment connu sous le nom de melon, est un fruit
tropical d'importance majeure, cultivé non seulement pour sa saveur agréable, mais également
pour sa richesse en composés nutritionnels notamment en vitamines C et E ainsi qu'en composés
bioactifs tels que les polyphénols (Dimtsas et al., 2024).

La culture du Cucumis melo a I’échelle mondiale atteint environ 40 millions de tonnes
par an, témoignant de son role essentiel dans le secteur agricole. Toutefois, cette production
massive s’accompagne d’un enjeu environnemental majeur : la génération d’une grande
quantité de déchets, principalement constitués de pelures, estimés entre 8 et 20 millions de
tonnes par an dans 1’industrie de transformation des fruits (Dimtsas et al., 2024).

Sur le plan commercial, le Cucumis melo se présente sous diverses variétés qui, bien que
partageant des caractéristiques nutritionnelles comparables, se distinguent par leurs propriétés
organoleptiques. Ces différences se manifestent notamment par 1’apparence extérieure, la
texture de I’écorce, la présence ou I’absence de coloration et de sutures au cours de la
maturation, ainsi que par des variations au niveau de la chair, de la forme et de la couleur de la

pulpe (Dimtsas et al., 2024).

1.2. Historique et origine

L'Afrique et 1'Asie ont été proposées comme régions d'origine possibles du melon.
Toutefois, selon les travaux de (Kerje et al.,2000) fondés sur des études génétiques, I'Afrique
semble étre 1'origine principale de ce fruit. Le processus de domestication du melon aurait
débuté en Egypte il y a plus de 3000 ans. Par la suite, le melon s'est propagé a travers le Moyen-
Orient et I'Asie, ou un développement secondaire de la domestication et de la diversification
aurait pu se produire (Tiago et al. 2016). Aujourd'hui, ce fruit est présent sur tous les continents,
grace a sa capacité d'adaptation, notamment a la rigueur des climats arides (Emmanuelle,

2010).

L.3. Description botanique de Cucumis melo

Le mot « melon » provient du latin melo, melonis, qui dérive d'une racine grecque
signifiant la pomme (Futura-Science., 2001). Son nom scientifique est Cucumis melo (Milind
etal.,2011). Ce fruit est principalement cultivé comme plante potagere pour sa chair comestible,

reconnue pour sa saveur sucrée, parfumée et agréable (Mallek-Ayadi et al. 2018).
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Chapitre I :

Synthése bibliographique

Le melon est une plante grimpante annuelle, caractérisée par une tige anguleuse et

rugueuse. Ses feuilles, d'environ 7,5 cm, sont de forme orbiculaire-réniforme et recouvertes de

poils doux. Les graines, quant a elles, sont obovoides et arrondies a l'apex (Fahamiya et al.

2016).

Les différentes parties du melon (Cucumis melo) sont illustrées dans la figure 1

Feuilles

Fleurs

Tige

.

3 e

=i
]

Figure 1: Illustration de différentes parties de Cucumis melo (Anonyme).

1.4. Classification botanique de Cucumis melo
Tableau I : Classification du melon (7iago et al., 2016)

Reégne

Plantae

Sous Reégne

Tacheobionta -Plantes vasculaires

Super-division

Spermatophyta-Plante a graines

Division Magnoliophyta-Plante a fleurs
Classe Dycotyledoneae
Sous classe Dilleniidae
Ordre Cucurbitales
Famille Cucurbitaceae
Genre Cucumis
Espéce Cucumis melo

L.5. Caractéristiques de Cucumis melo

Les caractéristiques des variétés de melon les plus cultivées dans le monde sont illustrées

Dans le Tableau II :
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Chapitre I : Synthése bibliographique
Tableau II: Différentes variétés de melon (Rolim et al., 2020)

Caractéristiques Photographie

Melon jaune
I a ét¢ importé d'Espagne et il est également appelé

melon jaune espagnol. Il est dépourvu d'odeur, oy
4 "a,f‘.'
\ . . > :Xif? ;
possede une peau jaune et une chair blanche. . B oy

Melon cantaloup
Originaire des Etats-Unis, il figure parmi les fruits les
plus cultivés a travers le monde. Il a une forme
sphérique, une chair orange et un parfum assez
prononcé. Tres répandu, il est souvent désigné sous le

nom de melon japonais, un melon de type cantaloup.

Melon charentais
Fruit aromatique d'origine frangaise, il posseéde une
écorce verte légeérement réticulée, une forme arrondie
parfois aplatie, avec des sutures. Sa peau est verte,
souvent traversée de marbrures plus foncées. Sa chair

orange est tres parfumée.

Melon Net / Honey Dew
Ce melon a une forme sphérique et une peau lisse dont

la couleur varie entre le blanc et le jaune. Sa chair est

généralement verte.

1.6. Composition chimique de Cucumis melo

Le melon posséde une valeur nutritionnelle notable, avec une pulpe représentant 71% de
sa composition, tandis que le reste se divise entre la peau (20%) et les graines (9%) (Ciqual,
2013). De plus, il renferme une quantité importante de graines, qui sont riches en huile et en
protéines, tout en présentant des propriétés médicinales (Rodriguez-Amaya, 1997).

Le melon est principalement constitué d'eau, avec plus de 90 % de sa composition, ce qui
lui confeére des propriétés trés hydratantes. Peu calorique, il peut étre conseillé en cas de

surpoids ou de diabete. Cependant, sa teneur en fibres est relativement faible (Tableau III).

Page 4



Chapitre I : Synthése bibliographique
Tableau III: Composition nutritionnelle de melon en portion crue comestible de 100 g (Soto

Hernandez et al. 2015).

Calories (kcal) 35
L'eau (%) 90
Proteéine (g) 0,9
Graisses () 0,3
Glucides (g) 8,4
Fibre (9) 0,8

Enfin, d’aprés Laur et Tian (2011), la concentration en polyphénols, flavonoides et

caroténoides varie en fonction des différentes variétés de melon et de leur origine géographique.

Figure 2: Principales parties des fruits du melon (Cucumis melo L.). A) fruit mar du cultivar
C. melo inodorus, B) mésocarpe (partie commestible), C) écorce, D) la graine (Ricardo
Gomez-Garcia et al., 2020).

1.6.1. Composition chimique des pelures
Dans une étude sur les variétés de melon de Tunisie, Ayadi et al. (2015) ont trouvé que
les pelures de melon contiennent 1,12 % de lipides, 4,48 % de protéines, et 77,4 % de fibres

insolubles, contre 5,58 % de fibres solubles. Elles présentent également une activité d'eau de

0,47 % et contiennent des composés phénoliques a hauteur de 3,32 mg EAG/g.

1.6.2. Composition chimique de la pulpe

Le melon est principalement composé d'eau, avec une teneur de 90 g/100 g, ce qui en fait
I’un des fruits les moins €nergétiques. Il contient 6,57 g/100 g de glucides et 0,2 g/100 g de
lipides, ainsi qu'une moyenne de 0,73 g/100 g de protéines. La quantité de fibres est de 0,93
2/100 g (Saxholt et al. 2009).
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Sa pulpe est particulierement riche en vitamines, notamment celles du groupe B, la
vitamine C et E, avec une teneur notable en vitamine A (2,020 mg/100 g). Elle est également

une bonne source de minéraux, de polyphénols et de flavonoides (Saxholt et al. 2009).

1.6.3. Composition chimique des graines

Les graines de melon (Cucumis melo L.) représentent un sous-produit important généré
lors de la consommation et de la transformation du fruit, constituant entre 5 et 10 % de son
poids total. Des recherches précédentes ont révélé que les graines de melon sont riches en huile
(25-38 %, p/p), en protéines (15-45 %, p/p) et en fibres (19-25 %, p/p). La composition
nutritionnelle des graines peut varier en fonction de la variété de melon, des conditions de
culture et des fluctuations saisonniéres de la récolte. En raison de leur teneur élevée en huile,
notamment en acides gras insaturés, les graines de melon ont suscité¢ un intérét particulier
(Zhang et al. 2024).

Les graines de melon peuvent constituer une source précieuse de nutriments et de
composés bioactifs. Dans plusieurs pays arabes, elles sont consommées comme en-cas apres
avoir été salées et torréfiées. En Inde, elles sont souvent séchées et utilisées pour aromatiser des
plats et des desserts. En outre, les graines de melon sont une excellente source d'antioxydants
naturels, et elles peuvent servir d'ingrédient pour prolonger la durée de conservation des
aliments. L'huile extraite des pépins de melon est également couramment utilisée pour la

cuisson dans certaines régions d’Afrique (Mallek-Ayadi et al., (2018).

I.7.Intérét thérapeutique des graines de melon

Les pépins de melon sont riches en lipides et contiennent une quantité significative de
maticres grasses, qui peuvent étre extraites sous forme d'une huile jaune, avec un rendement de
31 % pour 16 g de maticre premiere (Wang et al., 2001).

Elle posséde également des propriétés apaisantes et cicatrisantes pour le tube digestif,
ainsi qu'une action revitalisante et tonifiante sur le systeme nerveux, musculo-squelettique et
cardiovasculaire. De plus, elle est prisée en alimentation en raison de sa richesse en acides gras
insaturés (Bowman., 2011).

Elle contribue également a la prévention de maladies chroniques telles que le cancer

(Castelo et al., 2009).
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1.8. Production mondiale du melon

Le graphe montre I’évaluation ou I’évolution de la production agricole mondiale (en
valeur brute) entre 2002 et 2022, d’aprés les données de la (FAOSTAT), on observe une
augmentation globale, malgré quelques variations.

On remarque qu’entre 2002 et 2008, La valeur a beaucoup augmenté, ce qui montre que
la production agricole a bien progressé dans le monde, de 2009 a 2013, ’augmentation se
poursuit par un rythme plus lent, par la suite, en 2014 a 2015, une baisse légere est observée,
elle pourrait étre due a des conditions économiques ou a des variations climatiques. A partir de

2016, La valeur recommence a monter et atteindre son niveau le plus haut en 2022.

Figure 3 : Evolution de la production mondiale de melon (FAO-STAT)

L.9. Production de melon au niveau de la wilaya de bejaia

Le graphique présente la production de melons dans la wilaya de bejaia, en se basant sur
les données fournies par la direction des services agricoles (DSA, 2015-2024) .

La production de melon a connu une augmentation réguliere entre 2015 et 2018, Passant
de 158250,00 a 16590,00 tonnes, Cette progression continue est due a une amélioration des
conditions de production, des pratiques agricoles ou des mesures de soutien.

Entre 2019 et 2023, la production de melon au niveau de la wilaya de bejaia a connu une
baisse significative, Passant de 15705,00 a 4130,00 tonnes, avant de remonter légerement a
9375,00 tonnes en 2024.Cette diminution marquée pourrait s’explique par des facteurs tels que

des conditions défavorables et des contraintes économiques.
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Figure 4: Production de melon au niveau de la wilaya de Bejaia (2015-2024). (DSA de
Bejaia)

1.10. Intérét nutritionnel et valorisation du lait végétal

Actuellement, les consommateurs se tournent davantage vers des aliments naturels et
bénéfiques pour la santé. Parallelement, les enjeux environnementaux prennent une place
croissante, encourageant la valorisation des sous-produits issus de la transformation
alimentaire. Les alternatives végétales au lait et aux produits laitiers suscitent un intérét
grandissant, notamment en raison des allergies, comme 1’intolérance au lactose, ou de choix
alimentaires liés au régime végétalien. Des laits d’origine végétale tels que ceux a base de soja,
d’amande, de riz ou de coco sont déja largement produits et consommés. En revanche, les laits
obtenus a partir de graines de citrouille ou de melon n’ont, jusqu’a présent, été que peu étudiés
(Antonic et al., 2021).

Des études, notamment celles de Akubor (1998), soulignent son potentiel en tant que
substitut au lait de soja, largement produit et consommé dans le monde. Avec une teneur notable
en protéines (3,6 %) et en lipides (4 %), ainsi que 1’absence de lactose, ce lait se distingue par
sa valeur nutritionnelle intéressante. De plus, les travaux de (Karakaya et al.,1995) ont révélé
qu’il pourrait également représenter une source importante de fer et de magnésium (Zungur

Bastioglu et al., 2016)
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Chapitre II : Antioxydants du melon

Les composés bioactifs présents dans le corps humain jouent un rdle essentiel dans la
lutte contre divers troubles liés au mode de vie, tels que l'incontinence causée par le cancer, le
diabete, les douleurs abdominales, les calculs rénaux, la fievre et la gale. En particulier, la
capacité des composés phénoliques a inhiber 1'oxydation est un mécanisme clé pour prévenir
les dommages oxydatifs induits par les radicaux libres et les espéces réactives de I'oxygene.
Récemment, de nombreuses études ont été réalisées pour identifier les sources alimentaires
riches en antioxydants et isoler les composés bioactifs présents dans les sources naturelles (Lee

et al.,2021).

II.1. Antioxydants

Les antioxydants sont des substances capables de freiner ou d’empécher I’oxydation
d’autres molécules, protégeant ainsi les cellules des dommages causés par les radicaux libres,
des molécules instables.

Les processus d’oxydation peuvent générer des radicaux libres qui, en initiant des
réactions en chaine, endommagent les cellules. Les antioxydants interviennent en stoppant ces
réactions en neutralisant les radicaux libres intermédiaires, tout en inhibant d'autres processus
d’oxydation. Ainsi, les antioxydants agissent souvent comme des agents réducteurs, tels que

I’acide ascorbique, les polyphénols, et autres (4ssefa., 2016).

I1.2. Origine des antioxydants

On distingue deux sources d’antioxydants : 1’une, exogene, provient principalement de
I’alimentation, notamment des fruits et des légumes (antioxydants non enzymatiques), et
I’autre, endogene, est constituée par des enzymes (antioxydants enzymatiques) (Haleng et al.,

2007).

I1.3. Différents types des antioxydants du melon

I1.3.1. Composés phénoliques

Les composés phénoliques représentent la principale classe de métabolites secondaires
chez les plantes. Ils sont principalement produits a partir de 1’acide aminé phénylalanine, qui
est transformé en acide cinnamique. Ces composés jouent un role clé dans la régulation de la
croissance des plantes, et participent aux mécanismes de défense lors d’infections ou d’une
exposition excessive au soleil. De plus, ils contribuent a la pigmentation des plantes (Kubart.,

2016).

Page 9



Chapitre 11 : Synthese bibliographique

Ces composés se distinguent par la présence d’un cycle aromatique et d’un ou plusieurs
groupes phénoliques dans leur structure (figure 05). Ils varient en fonction du nombre et de la
position des groupes hydroxyles, ainsi que par la présence de différents substituants tels que
des acides organiques et des groupements alkyles (M hiri., 2015). Plus de 8000 structures de
composés phénoliques ont ét¢ identifiées (Laaboudi., 2012).

Les flavonoides et les acides phénoliques constituent les polyphénols les plus répandus
dans les fruits de melon (Tadmor et al., 2010). Tels que 1’acide férulique, caféique et

chlorogénique (Fahamiya et al., 2016).
OH

Figure 5: Structure de base d’un phénol (Salta et al., 2007).

Les composés phénoliques, tels que les acides phénoliques, les tanins et les flavonoides,
constituent le groupe de composés phytochimiques le plus important des plantes (Beta et al.,

2005).

> Flavonoides

Ce sont des composés de faible poids moléculaire sont responsables des teintes jaunes,
oranges et rouges observées dans divers organes végétaux (Ghedira., 2005). 1ls présentent une
Structure de base composée d'un squelette carboné de 15 atomes de carbone (C6-C3-C6),
comme illustré Dans la figure 06 (Kamran Khan., 2010). Dans la pulpe de melon on trouve
divers types de flavonoides, tels que la lutéoline-7-glycoside, I’apigénine-7-glycoside, la

lutéoline, I’apigénine, la flavone, I’isoflavone et I’améntoflavone. (Mallek-Ayadi et al.,2022).

Figure 6 : Structure de base des flavonoides (LAABOUDIL., 2012).

I1.3.1.1. Classification des composés phénoliques
Les composés phénoliques sont classés en fonction des différents substituants présents sur

leur noyau et de leur degré de saturation. (Guignard.,1996 ; Richter., 1993).
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I1.3.1.2. Propriétés biologiques des composés phénoliques
Les composés phénoliques possedent une large gamme de propriétés physiologiques
(Aberoumand et Deokule, 2008), principalement attribuées a leur capacité antioxydante et a

l'inhibition de certaines enzymes responsables de la production de radicaux libres (Nakayama,

1994 ; Cos et al., 1998).

A. Propriétés anti-inflammatoires

De nombreuses études montrent que les polyphénols posseédent des propriétés anti-
inflammatoires (Da Silva et al., 1994 ; Galati et al., 1994 ; Read., 1995).

Ces effets anti-inflammatoires des composés polys phénoliques pourraient étre attribués
a leur capacité a inhiber des enzymes impliquées dans les processus inflammatoires (Skerget et
al.,2005).

B. Propriétés anticancérigénes

Les flavonoides et autres composés phénoliques peuvent jouer un role préventif dans le
développement du cancer (Kéihkden et al., 1999) en inhibant les réactions oxydatives, en
neutralisant les radicaux libres et en empéchant la formation d'ADN anormal (Nissiotis et al.,
2002).

C. Propriétés antioxydantes

L'activité antioxydante des composés phénoliques est la mieux connue, et elle résulte de
leur grande réactivité. Ces composés agissent comme donneurs de protons ou d'électrons,
permettant ainsi de piéger les radicaux libres (Ghedira., 2005).

La biosynthese des composés phénoliques, y compris les composés phénoliques simples,
est considérée comme dérivant de la voie de shikimate, notamment pour des acides phénoliques
tels que 1’acide cinnamique et ’acide gallique (Fatland et al., 2002 ; Tsao et al.,2009).

La biosyntheése des polyphénols complexes, tels que les flavonoides, est liée au
métabolisme primaire par le biais d'intermédiaires dérivés des plastes et des mitochondries.
Chaque étape nécessite l'exportation de ces intermédiaires vers le cytoplasme, ou ils sont
intégrés dans différentes parties de la molécule. Le cycle aromatique B et le cycle chromane
proviennent de l'acide aminé phénylalanine, lui-méme issu de la voie shikimate, tandis que le
cycle A est dérivé de trois unités de malonyl-CoA (voie de mevalonate) (Fatland et al., 2002 ;

Tsao et al.,2009).
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11.3.2. Caroténoides

Les caroténoides sont des substances lipophiles, insolubles dans 1'eau mais solubles dans
les solvants organiques. Ils constituent le groupe de pigments le plus courant dans la nature,
présents dans tous les organismes photosynthétiques. Ces pigments sont responsables de la
majorité¢ des couleurs jaunes a rouges des fruits, Iégumes et fleurs (Dragovic-Uzelac et al.,
2007).

Dans le melon, on peut identifier plusieurs caroténoides, notamment 1'a-carotene, le -
carotene (Figure 7), la lutéine, la B-cryptoxanthine, le phytoe¢ne, la violaxanthine, la

néoxanthine et la zéaxanthine (Gomez-Garcia et al., 2020).

\‘\\‘\\‘\\\\ﬁ

A) (B)

Figure 7 : Structures des principaux caroténoides présents dans le melon (A) a- caroténe ; (B)
B-cryptoxanthine (Gomez-Garcia et al., 2020).

11.3.3. Vitamine C

La vitamine C, également appelée acide ascorbique, est une vitamine hydrosoluble qui se
dégrade sous l'effet de la chaleur, des ultraviolets et de I'oxygene. Elle agit comme un puissant
antioxydant, capable de neutraliser les especes réactives de 1'oxygene (ERO) et de contribuer a

réduire la peroxydation lipidique (Boubekri., 2014).

—-—
Tl

(o ]

HCOH

L — ascorbic acid

Figure 8 : Structure de 1’acide ascorbique (Morales-Gonzdlez al., 2014).

11.3.4. Huiles essentielles

Les huiles essentielles, également appelées essences ou parfums, sont des substances
aromatiques volatiles, de texture huileuse, peu solubles dans 1'eau mais plus ou moins solubles
dans I'éther et I'alcool (Bousbia., 2011).

L'extraction des huiles essentielles peut étre réalisée a l'aide de différentes méthodes,

notamment la distillation a la vapeur, I'hydro-distillation ou une simple pression mécanique
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(Ferhat et al., 2016). Chez Cucumis melo, I’acide linoléique est I’acide gras majoritaire, bien
que sa teneur varie selon la variété. Par exemple, dans la variété de melon miel, des études ont
rapporté des taux de 52,1 % a 65,5 %. L’acide oléique est également présent en proportions

notables, allant de 15,8 % a 31,9 %. (Yanty et al.,2008).

11.4. Méthodes d’extraction

11.4.1. Généralités

Les composés phénoliques, en raison de leurs effets bénéfiques, sont largement utilisés
dans divers secteurs tels que 1’alimentaire, la pharmacie et la cosmétique (Wang et al., 2006).
Leur potentiel suscite un intérét croissant pour leur extraction a partir de matieres végétales,
dans le but de développer des alternatives naturelles, slires et économiques aux composés
synthétiques (Jovanovic et al., 2017).

En plus des méthodes traditionnelles d'extraction par solvant largement utilisées pour la
récupération des composés phénoliques, des techniques non conventionnelles, plus rapides et
automatisées, ont récemment été mises en ceuvre. Parmi celles-ci figurent L’extraction par
fluide supercritique (EFS), L’extraction assistée par micro-onde (EAM) et L’extraction assistée
par ultrasons (EAU). Il a été prouvé que les micro-ondes et les ultrasons peuvent accélérer le
processus d'extraction en améliorant l'efficacité de l'extraction des composés bioactifs,

notamment des composés phénoliques (Dahmoune et al., 2013).

11.4.2. Définition de I’extraction

L’extraction consiste a séparer un mélange complexe de métabolites solubles présents
dans les végétaux, tels que les alcaloides, les glucosides, les terpénoides et les polyphénols, de
la matrice cellulaire insoluble. Cette séparation est réalisée a I’aide de solvants sélectifs, suivant

des procédures d’extraction standardisées (Handa et al., 2008).

Etant donné que les extraits de polyphénols sont largement utilisés dans les domaines de
I’alimentation, des produits médicaux et cosmétiques, le choix du solvant est une étape cruciale.
L’eau, I’éthanol, le méthanol et leurs mélanges figurent parmi les solvants les plus couramment

employés pour I’extraction des polyphénols (Jovanovic et al., 2017).
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11.4.3. Procédures d’extraction des polyphénols par ultrason
A. Définition

L’extraction par ultrasons (20-100 kHz) est une méthode innovante pour isoler des
composés bioactifs, offrant une grande reproductibilité et une efficacité accrue. Cette technique
permet d’obtenir des résultats en un temps réduit, jusqu’a trois fois plus rapide qu’une extraction
conventionnelle par solvant (Chemat et al.,2011).

B. Mécanisme d’action des ultrasons dans I’extraction

L'extraction assistée par ultrasons peut étre réalisée a l'aide de bains a ultrasons ou de
sondes ultrasonores. Le processus repose sur la destruction des tissus végétaux par les ondes
ultrasonores, qui pénetrent dans les cellules végétales sous forme de vibrations mécaniques.
Ces vibrations entrainent des cycles d'expansion et de compression des microbulles, générant
ainsi une augmentation locale de la température et de la pression (Wang et Weller., 2006). Ces
effets mécaniques et thermiques entrainent la rupture des parois cellulaires et la libération des
composés intracellulaires, tout en favorisant une meilleure pénétration du solvant dans la
maticre végétale. Cela améliore le transfert de masse et, par conséquent, augmente le rendement
d'extraction des polyphénols (Jovanovic et al., 2017).

La taille initiale du matériel végétal n’a pas d’influence significative sur le rendement en
polyphénols, car les ondes ultrasonores provoquent une légere réduction de la taille des
particules (environ 5 %), des altérations cellulaires et des modifications de la microstructure.
Ces effets favorisent une meilleure pénétration du solvant dans la matrice végétale et une
libération accrue des composés bioactives, indépendamment de la granulométrie de départ
(Jovanovic et al., 2017).

De nombreuses €tudes ont démontré que 1’extraction assistée par ultrasons permet
d’obtenir des extraits particulierement riches en polyphénols, tout en réduisant
considérablement le temps d’extraction par rapport aux méthodes traditionnelles. Ainsi, cette
technique apparait comme une approche rapide et efficace pour I’extraction de polyphénols

bioactifs a partir de diverses sources végétales (Jovanovic et al.,2017).
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Figure 9 : Représentation schématique de l'installation UAE (Jadhav et al., 2009).

C. Avantages et inconvénients de la méthode d’extraction assistée par ultrasons

Tableau I'V: Avantages et inconvénients de la méthode d’extraction assistée par ultrasons

assistée par
ultrasons

(UAE)

v" Facilité de mise en ceuvre
v’ Extraction rapide et efficace
v Haut rendement d'extraction
v" Consommation limitée de
solvants

(Zhang et al., 2024)

La méthode Les avantages Les inconvénients
d’extraction
Extraction | v Sasimplicité et son faible colt | v" La distribution non uniforme de 1'énergie

des ultrasons entraine une dégradation des
composés actifs présents dans les matrices
végétales.  Cette  dégradation  est
principalement due a une pyrolyse
oxydative provoquée par les radicaux
hydroxyles (OH") générés lors du
phénomeéne de cavitation.

(Zhang et al., 2024)
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I. Matériel végétal
Le matériel végétal est composé de graines de fruits de melon (Cucumis melo), acheté sur le

marché local de la wilaya de Béjaia durant 1'été¢ 2024.

I1. Préparation des échantillons
I1.1. Séchage
Le matériel végétal frais a été séché a I’air libre pendant plusieurs jours. La température

constitue un facteur déterminant dans le processus de déshydratation des produits végétaux.

I1.2. Broyage et tamisage

Les graines de melon séches ont été broyées a 1’aide d’un broyeur électrique (KIT chef),
permettant leur réduction en particules plus ou moins fines. La poudre obtenue a ensuite été
tamisée a 1’aide d’un tamiseur (SAULAS) muni de mailles de 500 pym de diamétre, afin
d’obtenir une poudre homogene. Celle-ci a été ensuite stockée dans des bocaux en verre
opaques, hermétiquement fermés, a 1’abri de la lumiére et de I’humidité, et conservée a

température ambiante jusqu’a son utilisation.

(A) (B)

Figure 10 : Illustration représentant les différentes étapes de préparation de I’échantillon : (A)
broyage, (B) tamisage.

III. Optimisation d’extraction des composés phénoliques et I’activité
antioxydante

II1.1. Préparation des extraits phénoliques

L’extraction constitue une étape cruciale préalable a 1’analyse qualitative et quantitative
des composés phénoliques. De nombreux facteurs influencent a la fois le rendement et la qualité
des extraits, tels que la méthode d’extraction choisie, le pH, la température, I’exposition a la
lumicre, le stade de récolte du matériel végétal. Par ailleurs, la solubilit¢ des composés

phénoliques dépend fortement de la polarité du solvant utilisé.

Page 16



Chapitre I : Materiel et méthodes

I11.1.2. Extraction assistée par ultrason

L’extraction des polyphénols a partir de la poudre de graines de melon a été effectuée par
sonication a I’aide d’une sonde ultrasonique (Figure 11), fonctionnant a différentes amplitudes
(20 %, 60 %, 100 %) et pendant des durées variables (30 s, 60 s, 90 s). Pour chaque essai, 0,5
g de poudre ont été mélangés avec 10 ml d’un mélange éthanol/eau a différentes concentrations
(30 %, 55 %, 80 %). Apres traitement, le mélange a été filtré a 1’aide d’un papier filtre, et le

surnageant obtenu a été récupéré pour les diverses analyses.

Figure 11 : Illustration de I’extraction des PPT a partir des graines de melon (ultrason).

Dans le but d’optimiser les parameétres d’extraction, les extraits obtenus ont €été soumis a
des dosages des polyphénols totaux (TPC) et I’activité antioxydante (AA). Les résultats de ces
dosages ont été obtenus a partir des équations de régression linéaire établies a partir des courbes
d’étalonnage, présentées en annexe, et exprimés en mg équivalent de I’acide gallique pour 19

de matiere végétale séche.

I11.2. Etude quantitative

II1.2.1. Dosage des composés phénoliques totaux
A-Principe

La détermination des polyphénols totaux repose sur la méthode utilisant le réactif de
Folin-Ciocalteu. Ce réactif est un mélange d’acide phosphotungstique (Hs:PW12040) et d’acide
phosphomolybdique (H:PMo012040), qui est réduit en présence de composés phénoliques et de
carbonate de sodium. Cette réduction conduit a la formation d’oxydes bleus de tungsténe
(Ws023) et de molybdéne (MosO:2s3), responsables d’une coloration bleue dont I’intensité est
proportionnelle & la concentration en polyphénols (Georgé et al., 2005 ; Lapornik et al., 2005 ;
Boizot et al., 2006.)
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B-Mode opératoire

La concentration en composés phénoliques (CP) dans les extraits obtenus a été déterminée
par une méthode de dosage colorimétrique, basée sur le protocole décrit par Singleton et al.,
avec quelques modifications. Un volume de 100 pL de I’extrait a été mélangé a 2,5 ml de réactif
de Folin-Ciocalteu (dilué a 10 %). Le mélange a ét¢ homogénéisé a 1’aide d’un vortex, puis 2
ml de carbonate de sodium (Na:COs a 7,5 %) ont été ajoutés, le mélange a été incubé au bain-
marie a 45 °C pendant 40 minutes. L.’absorbance a ensuite été mesurée a 765 nm a I’aide d’un
spectrophotométre (Ait Bella et al., 2023). Les résultats sont exprimés en mg équivalents

d’acide gallique par 1 g MS par rapport a une courbe d’étalonnage (Annexe I).

I11.2.2. Mesure de activité antioxydante

A-Principe

Cette méthode repose sur la capacité des antioxydants a piéger le radical libre 1,1-diphényl-2-
picrylhydrazyle (DPPH). Lorsqu'une solution de DPPH est mise en présence d'une substance
capable de céder un atome d'hydrogene, le radical DPPH est réduit en sa forme non radicalaire
(Sharif et al., 2008).

La solution alcoolique de DPPH® présente une couleur violette intense, qui s’estompe en
présence d’un piégeur de radicaux dans le systéme réactif, lorsque I’¢lectron célibataire de
I’atome d’azote du DPPH est neutralisé (Deng et al., 2011).

B-Mode opératoire

L'activité antioxydante, basée sur le piégeage du radical libre DPPHe, a été évaluée selon
la méthode décrite par (Dudonne et al., 2009). Pour ce faire, 3 ml de la solution de DPPH ont
¢été ajoutés a 100 pL d’extrait d’échantillon. Les mélanges obtenus ont ét¢ incubés pendant 20
minutes a 37 °C dans un bain-marie. L’absorbance a ensuite ét¢ mesurée a une longueur d’onde
de 515 nm a I’aide d’un spectrophotométre (Dairi et al., (2021).

L'activité¢ antiradicalaire de l'extrait a été déterminée en calculant le pourcentage
d'inhibition du radical DPPH (% DPPH) selon la formule suivante :

% d’inhibition= [(A (controle) - A (échantillon)) /A (contréle)] x 100
Avec : A (Contrdle) : absorbance de la solution de DPPH sans I’échantillon ;

A (Echantillon) : absorbance de 1’extrait (Dairi et al., (2021).

IIL.3. Test de I’activité antimicrobienne de la poudre et du lait issus des graines de melon

e Extraction ultrasonique de la poudre des graines de melon
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Une extraction par ultrason a été réalisé¢ dans des conditions optimales, pour cela, 5g de
poudre ont été pesés puis ajouté 100 ml d’éthanol a 55 %. L’extraction a été effectuée pendant
60 secondes a une amplitude de 60%.

A la fin de I’extraction, le mélange a été placé dans une étuve de 40°C pendant 2jours afin

de permettre 1’évaporation du solvant et I’obtention de 1’extrait seche.

II1.3.1. Préparation d’une solution d’extrait sec de melon pour les tests antimicrobiens

Pour préparer la suspension destinée aux tests microbiologique, 200 mg de cette poudre

séche ont été prélevés puis dissous dans 2ml de diméthyl-sulfoxyde (DMSO).
v

"

Figure 12 : Photographie de I’extrait de la poudre de graines de melon.
I11.3.2. Préparation des suspensions microbiennes et réalisation du test antimicrobien

Avant d’effectuer le test antimicrobien, il est essentiel de préparer les suspensions des micro-
organismes cibles. Cette préparation a été réalisée 24 heures a ’avance afin d’assurer une
croissance optimale et une viabilité suffisante des germes au moment de I’expérimentation.
Chaque germe a été cultivé sur un milieu spécifique adapté a ses besoins :

e E. coli: milieu EMB

« Vibrio cholerae : milieu GN

« Salmonella enterica : milieu SS

o Staphylococcus aureus : milieu Chapman

« Bacillus subtilis, Micrococcus luteus et Candida albicans : milieu GN

e Aspergillus romania et Penicillium romania : milieu GN également
Aprés la solidification des milieux dans des boites de Pétri stériles, chaque germe a été
soigneusement ensemencé. L’incubation a ensuite été réalisée selon les conditions adaptées a
chaque type de micro-organisme :

« A 37°C pour les bactéries pathogénes

« A 25°C pour les champignons
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Le lendemain, des suspensions microbiennes standardisées ont été préparées :
« Une colonie de chaque souche a été prélevée et transférée dans un tube contenant 5 ml
de solution physiologique stérile.
e Les suspensions ont ¢t¢ homogénéisées a 1’aide d’un vortex.
o La densité optique (DO) a été ajustée a 600 nm, correspondant a une concentration
d’environ 10° UFC/ml, afin d’assurer une inoculation uniforme.
En paralléle, des boites de Pétri contenant du milieu Mueller-Hinton (MH) ont été préparées.
Une fois le milieu solidifié :
e Des puits ont été créés a 1’aide d’une pipette Pasteur stérile.
« Dans chaque puits, 100 uL d’extrait préparé a partir de lait (sa préparation est détaillée
en page 24) et de I’extrait de graine dissous dans du DMSO ont été déposés.
« Les boites ont ensuite été incubées a :
o 37°C pour les bactéries.
o 25°C pour les champignons.
Apres 24 heures d’incubation pour les bactéries et 48 heures pour les champignons, les boites
ont été examinées afin d’évaluer I’effet inhibiteur des extraits. Cette derniére étape permet de

déterminer la présence éventuelle d’une activité antimicrobienne liée aux substances testées.

I11.4. Etude préliminaire
Une étude préliminaire a été menée afin de déterminer les conditions optimales
d’extraction assistée par ultrasons (UAE) des PPT a partir de la poudre de graines de melon,

ainsi que pour évaluer leur AA.

1I1.4.1. Choix de la concentration du solvant d’extraction

L’extraction a été réalisée en utilisant un seul type de solvant, un mélange éthanol/eau, a
différentes concentrations (30 %, 55 % et 80 %), en variant le temps et I’amplitude d’extraction.
La proportion optimale du solvant a été déterminée en fonction des résultats obtenus, en
privilégiant celle ayant permis d’extraire la plus grande quantité de polyphénols totaux et

présentant la meilleure activité antioxydante.

I11.4.2. Temps d’extraction

Différentes durées d’extraction ont été testées afin de déterminer le temps optimal. Ce
dernier a été choisi sur la base de la concentration la plus élevée en PPT et de L’AA

correspondante.
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I11.4.3. Amplitude d’extraction

L’amplitude d’extraction a été fixée apres plusieurs essais, dans le but d’identifier celle

permettant d’obtenir la concentration la plus élevée en PPT ainsi qu’en AA.

IV. Méthodologie de surface de réponse (MSR)

L’optimisation de I’extraction des polyphénols totaux (PPT) et de I’activité antioxydante
(AA) a partir des extraits de la poudre des grains de melon a été effectuée a 1’aide de la
méthodologie de surface de réponse, en appliquant le plan Box-Behnken (BBD) via le logiciel
IMP.

L’objectif de cette étude est d’analyser I’interaction entre les différents parameétres
d’extraction afin de déterminer les combinaisons optimales permettant de maximiser les

rendements en PPT et en AA.

IV.1. Application du plan d’expérience

L’optimisation de la méthode d’extraction a été réalisée en utilisant un plan Box-Behnken
a trois niveaux, afin d’évaluer I’effet combiné de trois variables indépendantes : la concentration
du solvant (X1), le temps d’extraction (X2) et I’amplitude (X3).

Une étude préliminaire a permis de définir les valeurs minimale et maximale de ces

variables influentes, lesquelles sont présentées dans le tableau V.

Tableau V: Valeurs minimale et maximale des facteurs retenus ont été définies en vue de la
conception du plan d’expérience.

Variables Niveau des facteurs
indépendantes 1 0 +1
X1: solvent (éthanol%) 30 55 80
Xo: temps(seconds) 30 60 90
Xs: Amplitude (%) 20 60 100

Les différentes combinaisons utilisées pour optimiser les conditions d’extraction sont

présentées dans le tableau V
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Tableau VI: Combinaisons effectuées pour I’optimisation des conditions d’extraction.

Essai EthOH (%) Time(sec) Amplitude X1 X2 X3
n° (%) (sec)
1 30 30 60 -1 -1 0
2 30 90 60 -1 1 0
3 80 30 60 1 -1 0
4 80 90 60 1 1 0
5 55 30 20 0 -1 -1
6 55 30 100 0 -1 1
7 55 90 20 0 1 -1
8 55 90 100 0 1 1
9 30 60 20 -1 0 -1
10 80 60 20 1 0 -1
11 30 60 100 -1 0 1
12 80 60 100 1 0 1
13 55 60 60 0 0 0
14 55 60 60 0 0 0
15 55 60 60 0 0 0

Page 22



Chapitre I : Matériel et méthodes

V. Valorisation des graines de melon
V.1.Récupération du lait végétal

10 g de poudre de graines de melon ont été pesés et mélangés a 40 ml d’eau distillée. Le
mélange a ensuite été agité pendant 10 minutes a I’aide d’une plaque agitante. Apres agitation,
les graines ont été laissées au repos pendant quelques minutes afin de permettre leur
sédimentation. Le lait végétal a alors été récupéré.

L’opération a été répétée a I’aide de quatre ringages successifs avec des volumes d’eau
différents (40 ml, 40 ml, 10 ml et 2 ml). Le lait végétal obtenu a été filtré a I’aide d’un papier
filtre afin d’éliminer les résidus de graines de melon, puis conservé dans des flacons en verre,

placés au congélateur jusqu’a son utilisation.

V.2.Analyses physico-chimiques

Le lait végétal est décongelé a température ambiante.

Figure 13 : Photographie du lait décongelé.
A-Acidité titrable

L’acidité titrable a ét¢ déterminée a partir d’un échantillon de 10 ml de lait de melon, titré
a I’aide d’une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) 0,1 M, en présence de phénolphtaléine
comme indicateur de virage. Le résultat a été exprimé en pourcentage d’acide citrique, en

utilisant la formule suivante :(Omole, J. O., et al., 2012).

_CNaOHXVNaOHx0,064
Prise d/essai

Acidité titrable (g/100g) x 100
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Figure 14 : Photographie du test d’acidité titrable.
B-Taux en matiéres solides solubles (TSS)

La valeur est obtenue en plagant quelques gouttes de 1’échantillon sur le prisme du
réfractométre. La lecture se fait a I’intersection des zones claire et sombre sur 1’échelle graduée.
Afin de garantir la fiabilité des résultats, la mesure est réalisée plusieurs fois. Entre chaque

utilisation, le prisme est soigneusement nettoyé a I’eau distillée.

Figure 15 : Photographie d’un réfractométre de paillasse.
C-Taux de cendres

La teneur en cendres du lait a été déterminée selon la méthode officielle AOAC 972.15
(AOAC, 2006). Cette méthode consiste a incinérer 1’échantillon a 500 °C dans un four a moufle
jusqu’a obtention d’une cendre blanchatre. Un volume de 5 ml de lait est d’abord versé dans
des creusets en porcelaine, puis soumis a une incinération a 500 °C pendant 5 heures (M 'hiri.,
2015).

Apres incinération, les creusets sont retirés du four, refroidis dans un dessiccateur, puis
pesés (M'hiri.,2015).

Le pourcentage de cendres est ensuite calculé a 1’aide de la formule suivante :

Teneur en cendres (%) = (masse de cendre / masse initiale de I’échantillon) x 100
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NB :la masse initiale de 1’échantillon est exprimé par rapport a la matiere séche (M hiri

2015).

D-Dosage des protéines

Le dosage des protéines est effectué selon la méthode décrite par (Bradford et al.,1976).
Pour cela, 200 pl de lait sont mélangés avec 2,5 ml de réactif de Bradford. Apres une incubation
de 5 minutes, I’absorbance est mesurée a une longueur d’onde de 595 nm. La concentration en
protéines est ensuite déterminée a l’aide d’une courbe d’étalonnage réalisée avec de la

sérumalbumine bovine (BSA) (voir Figure 22, Annexe 1) (Bradford.,1976).

Figure 16 : Photographie du dosage des protéines.

E-Dosage des composés phénoliques totaux (Cette expérience a été réalisée selon le
protocole déja détaillé a la page 19)

—

Figurel7 : Photographie du dosage des composés phénoliques.
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Chapitre 11 : Résultats et discussion

I. Optimisation d’extraction des composés phénoliques et activité
antioxydante

I.1. Extraction assistée aux ultrasons

Dans le cadre de ce travail, la méthode d’extraction assistée par ultrasons (EAU) a été
mise en ceuvre afin d’optimiser les conditions d’extraction des PPT ainsi que de 1’activité des
gaines de melon.

Trois parametres ont été étudiés pour chaque méthode : la concentration du solvant, le

temps d’extraction, I’amplitude.

1.2. Etude préliminaire

Dans le cadre de cette étude, 1’éthanol a été sélectionné comme solvant d’extraction.
Plusieurs parameétres ont ensuite été optimisés, notamment la concentration en éthanol (30 %,
55 % et 80 %), I’amplitude (20 %, 60 % et 100 %), le temps d’extraction (30 s, 60 s et 90 s),
ainsi que le ratio solvant/matiere (0,5/10 ml, v/v). Les résultats sont exprimés en mg
d’équivalent acide gallique (EAG) pour lg de matiére séche pour la teneur en composés
phénoliques totaux, et en pourcentage d’inhibition du radical DPPH pour 1’évaluation de

I’activité antioxydante.

1.2.1. Effet de la concentration de solvant d’extraction assistée aux ultrasons

L'extraction par solvant constitue un facteur déterminant dans I'extraction des composés
phénoliques et dans l'efficacité de 1'activité antioxydante. Cette derniére varie en fonction du
solvant utilisé, en raison des différences de potentiel antioxydant entre les composés de polarités
distinctes (Asséfa., 2016).

Divers solvants, tels que l'eau acidifiée, 1'éthanol, les alcools, 'acétone ou encore 1'eau
pure, ont été largement utilisés pour I'extraction des composés phénoliques a partir de matrices
végétales. Parmi eux ’éthanol en particulier a démontré une forte affinité pour les composés
phénoliques dans de nombreux systémes, ce qui en fait le solvant de choix pour 1’extraction de
ces composés a partir de fruits et [égumes. (Kumar et al.,2021).

Outre son efficacité, plusieurs raisons justifient I’utilisation préférentielle de 1’éthanol :
son cott relativement bas, son origine renouvelable (notamment a partir de la canne a sucre),
ainsi que sa classification comme solvant sans danger (Kumar et al.,2021).

En effet, "augmentation de la concentration permet d’améliorer le rendement en

composés phénoliques jusqu’a un seuil optimal. Au-dela de ce seuil, une concentration plus
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¢levée peut entrainer une baisse du rendement, comme 1’ont montré (Kumar et al.,2021) dans

leur étude menée sur la peau de pamplemousse.

I-2-2- Effet du temps d’extraction

Le temps d'extraction constitue un paramétre clé influencant le taux d'extraction des
composés antioxydants.

La durée de l'extraction assistée par ultrasons (UAE) influence fortement la libération des
composés bioactifs. Un temps de sonication modéré augmente le rendement, mais un exces
entraine une baisse, comme avec une température ou une puissance trop ¢élevée. (Kumar et
al.,2021), dans leur étude sur la peau de pamplemousse, montrent que le temps optimal de
sonication améliore 1’extraction, mais qu’un exces nuit au rendement.

Cette amélioration initiale est attribuée a I’effet de cavitation provoqué par les ultrasons,
qui favorise le gonflement, 1’hydratation, la fragmentation ainsi que la formation de pores au
sein de la matrice tissulaire végétale. Ces mécanismes facilitent la libération des composés
solubles en augmentant leur accessibilit¢ au solvant d’extraction, ce qui améliore

temporairement le rendement (Kumar et al.,2021).

I-2-3 — Effet de ’intensité des ultrasons (amplitude)

L’amplitude de sortie et le cycle d’utilisation de la sonde a ultrasons influencent
directement 1’énergie transmise au systéme. Cette énergie est essentielle pour extraire les
composés cibles de la matrice. Toutefois, une intensité ultrasonore trop élevée peut également
accélérer la dégradation des composés phénoliques (Carrera et al., (2012).

Lors d’une extraction assistée par ultrasons d’une durée de 30 minutes, une dégradation
pouvant atteindre 75 % a été observée. Ce phénomene s’accentue avec 1’augmentation de
I’amplitude, favorisant diverses réactions, notamment la formation de radicaux libres. Dans de
telles conditions, les composés phénoliques peuvent agir comme piégeurs de ces especes
réactives de 1’oxygene, subissant a leur tour des réactions d’oxydation (Carrera et al., 2012).

Ainsi, différentes valeurs d’amplitude et de cycles d’utilisation ont été testées, en
commencant par les plus faibles autorisées, afin de limiter ces effets indesirables tout en

assurant une extraction efficace. (Carrera et al., 2012).
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I1. Conditions optimales
I1.1. Méthodologie de surface de réponse

A D’issue de I’étude de I’influence de trois paramétres sur I’extraction des composés
phénoliques et de ’activité antioxydante de la poudre de graines de melon, ces trois facteurs se
sont révelés pertinents, en raison de leur impact significatif sur 1’efficacité de 1’extraction des
antioxydants.

Dans cette section, 1’optimisation de 1’extraction des antioxydants est réalisée a 1’aide de
la méthodologie de surface de réponse, selon le protocole décrit par (Goupy., 2006). La MSR
est une technique statistique de modélisation mathématique permettant d’optimiser les
expériences, de simplifier I’analyse statistique et d’identifier les interactions entre les variables
(Bachir et al., 2014).

La méthodologie de surface de réponse est I'une des approches les plus répandues pour
I’optimisation expérimentale. Elle permet d’explorer les relations entre les variables a I’aide de
plans d’expériences, tout en maximisant 1’information obtenue avec un nombre minimal
d’essais. La construction des surfaces de réponse repose sur 1’ajustement de modéles
mathématiques aux données expérimentales (Goupy., 2006).

La méthodologie de surface de réponse (MSR) repose sur trois étapes principales :
1. L’élaboration du plan expérimental ;
2. Lamodélisation de la réponse ;
3. Lareprésentation graphique des résultats.

Dans le cadre d’une étude MSR, des plans quadratiques sont généralement utilisés, tels
que le plan de Box-Behnken. Ce dernier a été retenu pour optimiser les conditions d’extraction

des antioxydants a partir de la poudre de graines de melon.

I1.2. Application du plan d’expérience

Sur la base des résultats de 1’étude préliminaire, les plages de variation des variables
indépendantes a savoir I’amplitude (20 a 100 %), la concentration en solvant (éthanol/eau a 30
a 80 % v/v) et le temps d’extraction (30 a 90 secondes) ont été définies pour 1’¢laboration du
plan d’expérience. Ce plan a été construit a 1’aide du logiciel JMP, selon le modele Box-
Behnken, afin d’évaluer ’effet de ces variables sur la teneur en composés phénoliques totaux

et ’activité antioxydante de la poudre de graines de melon.
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I1.2.1. Vérification du modéele

Les conditions optimales d’extraction des composés phénoliques et de 1’activité
antioxydante a partir de la poudre de graines de melon dépendant de la concentration en solvant,
de ’amplitude et du temps d’extraction ont été déterminées a I’aide des équations prédictives
issues de la méthode de surface de réponse. Les valeurs expérimentales obtenues ont ensuite
¢té comparées aux valeurs prédites afin d’évaluer la validité du mode¢le (Tableau VII).

Tableau VII: Valeurs expérimentales de I’optimisation des conditions d’extraction des
poluphénols totaux et 1’activité antioxydante par le plan BBD pour la poudre des graines de

melon.
Essai =~ Ethan | Time(se Amplitu X1 (%) X2 X3 Y1(%) Y2
n° (%) c) de (sec) (mg/g)
(%)
1 30 30 60 -1 -1 0 9,02 3,00
2 30 90 60 -1 1 0 12,94 5,67
3 80 30 60 1 -1 0 10,20 1,57
4 80 90 60 1 1 0 5,75 1,48
5 55 30 20 0 -1 -1 14,64 0,51
6 55 30 100 0 -1 1 8,76 5,76
7 55 90 20 0 1 -1 14,51 0,31
8 55 90 100 0 1 1 4,84 6,25
9 30 60 20 -1 0 -1 17,78 1,36
10 80 60 20 1 0 -1 10,33 0,62
11 30 60 100 -1 0 1 2,75 1,04
12 80 60 100 1 0 1 8,10 3,47
13 55 60 60 0 0 0 13,59 5,53
14 55 60 60 0 0 0 13,20 4,07
15 55 60 60 0 0 0 8,89 3,61
Avec :

Y1 : rendement en activité antioxydante
Y2 : rendement en polyphénols totaux
e X1 : pourcentage d’éthanol (codé)
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e X2 :temps d’extraction (cod¢)
e X3 :amplitude (cod¢)
Les résultats montrent que le taux d’extraction des PPT varie entre 0 ,31 a4 6,25 mg EAG/g
et ceux de I’AA varient entre 2,75% a 17,78%.
Selon Nagendra et al (2011), d'autres parametres tels que le rapport solide/liquide, le pH
et la granulométrie peuvent également influencer I’extraction des polyphénols totaux. Par
ailleurs, d’apres Amor (2008), la fréquence et la pression des ultrasons appliqués peuvent

moduler I’efficacité de 1’action ultrasonore, impactant ainsi le rendement de 1’extraction.

I1.2.2. Analyse de la variance

L’analyse de la variance permet de déterminer un parametre statistique essentiel : le
coefficient de détermination (R?). Ce coefficient évalue la qualité du modele utilisé. Plus sa
valeur est proche de 1, plus le mode¢le posséde une forte capacité explicative ; a I’inverse, une
valeur proche de 0 indique une faible capacité explicative (Bachir-Bey., 2015).

Les valeurs de R2, respectivement de 0,705 pour les composés phénoliques et de 0,926
pour I’activité antioxydante, indiquent que les deux mod¢les de réponse sont statistiquement
significatifs pour le premier, et hautement significatif pour le second.

Tableau VIII : Coefficient de détermination R? et R? ajusté des composés phénoliques et de
’activité antioxydante.

Composés phénoliques

R2 0,705

R? ajusté 0,173
Activité antioxydante

R2 0,926

R? ajusté 0,794

Le R? ajusté est une version corrigée du R?, qui tient compte de 1’élimination des termes
non significatifs du modele. Lorsqu’un grand nombre de variables non significatives sont
incluses dans un modeéle, le R2 ajusté tend a étre inférieur au R? (plus petit). C’est ce que I’on
observe, par exemple, pour les composés phénoliques présentés dans le tableau VIII (Chan et
al., 2009).
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11.2.3. Analyse du manque d’ajustement

Les valeurs de p sont utilisées pour évaluer la signification statistique de chaque
coefficient du modéle, ainsi que pour estimer I’intensité des interactions entre les parameétres.
Plus la valeur de p est faible, plus le coefficient correspondant est considéré comme significatif
(Chan et al., 2009). En d’autres termes, la probabilité associée a un parametre refléte son
influence : un parameétre est jugé significatif lorsque p est inférieur a 0,05 (p < 0,05).

Le tableau IX indique des probabilités de manque d’ajustement de 0,396 pour les
composés phénoliques et de 0,0226 pour ’activité antioxydante. Ces résultats montrent que le
manque d’ajustement n’est pas significatif pour les composés phénoliques, tandis qu’il est
significatif pour 1’activité antioxydante (Prob < 0,05).

Tableau IX : Synthése des effets des facteurs sur les polyphénols totaux (PPT) et I’activité

antioxydante (AA)
Modé¢le Facteur Type Direction | Significativité
d’effet p)
L’amplitude Principal Négative 0,002
RSA (X3) Significatif
(Y1) L’interaction Interaction Positive 0,019
positiveX; X3 Significatif
L’amplitude Principal Positive 0,054
TPC (X3) Limite de
(Y2) Significativité
Ethanol (X) Principal
Temps (X) Principal

e D’aprés ce tableau, on peut interpréter que pour le RSA (Y1), le facteur "amplitude"
(Xs) exerce un effet fortement négatif sur 1’activité antioxydante : plus I’amplitude est élevée,
plus I’inhibition du DPPH diminue. Par ailleurs, ’interaction positive entre X: (éthanol) et X
indique que I’impact de 1’éthanol varie en fonction de ’amplitude : a forte amplitude, une
augmentation de la concentration en éthanol peut contribuer a limiter la diminution du RSA.

e D’apres ce tableau, on peut interpréter que pour le TPC (Y2), ’amplitude (Xs) exerce

un effet positif, bien que non significatif au seuil de 5 %. Les autres facteurs et interactions ne
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présentent pas d’influence statistiquement significative. Ces résultats suggerent que d'autres
parametres ou une optimisation plus précise seraient nécessaires pour améliorer I’extraction des

composés phénoliques.

I1.2.4. Analyse du modéle mathématique

Dans cette étude, le modele mathématique adopté en conjonction avec le plan Box-
Behnken a trois facteurs (la concentration du solvant, le temps d’extraction et I’amplitude) est
un modele quadratique classique (de second degré). Celui-ci a été volontairement simplifié par
I’¢limination des effets d’interactions jugés non significatifs lors de 1’analyse statistique.

Cette simplification permet une manipulation plus aisée de I’expression réduite du
modele, tout en conservant une qualité d’ajustement quasiment équivalente a celle du modele
complet.

Selon les résultats de 1’étude (basée sur les 15 essais réalisés), les valeurs des coefficients
significatifs ainsi que la fonction décrivant le processus d’extraction des PPT et de AA a partir
de la poudre de graines de melon sont désormais bien établies.

Pour les composés phénoliques
Y per= 4,40 — 0,49X; + 0,36X, + 1,72X5; — 1,53X? + 0,06X% — 1,25X2 — 0,69X, X, +
0,79X: X3 + 0,17X,X;
Pour ’activité antioxydante
Y aa= 11,89 — 1,01X; — 0,57X, — 4,10X; — 1,68X% — 0,73X2 — 0,47X3 — 2,09X, X, +
3,20X, X3 — 0,95X,X;
Avec :
Y ppr : rendement en polyphénols totaux
Y aa : rendement en activité antioxydante
e X :pourcentage d’éthanol
e X, :temps d’extraction (codé)
e Xj3:amplitude (cod¢)

Il est bien établi que les conditions d’extraction ainsi que les caractéristiques de
I’échantillon influencent de maniere significative la fiabilité et I’efficacité du processus
d’extraction.

L’extraction des PPT constitue une étape cruciale, nécessitant des conditions optimales
afin de maximiser le rendement tout en minimisant la dégradation des composés. L utilisation

de I'extraction assistée par ultrasons présente un intérét particulier sur le plan industriel dans le
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domaine de la transformation alimentaire, car elle favorise 1’extraction des PPT a partir de

matrices végétales et permet d’en améliorer le rendement (Garcia-Salas et al., 2010).

I1.2.5. Détermination des conditions optimales

Les conditions requises pour maximiser I’extraction des composés phénoliques et de
’activité antioxydante sont déterminés a 1’aide du logiciel JMP. Les niveaux des trois facteurs
¢tudiés concentration du solvant, temps et L’amplitude d’extraction sont 1’éthanol 55%, et
temps 60 s et L’amplitude 60 % respectivement. Des conditions qui permettent de donner des
prédictions de 4,37mg EAG/ g MS pour les composés phénoliques et de 13,53% pour 1’activité
antioxydante (tableau X).

Tableau X : Conditions et valeurs optimales pour 1’extraction des composés phénoliques et
’activité antioxydante des graines de melon par la MSR.

Paramétre optimisé Valeur optimal
Concentration de solvent 55 %
Temps d'extraction 60 s
L’amplitude 60 %
Composés phénoliques 4,37mg EAG/ g MS
Activité antioxydante 13,53%

Afin de valider les résultats obtenus par MSR et le plan de plan Box-Behnken concernant
I’optimisation de 1’extraction des polyphénols et de 1’activité antioxydante de la poudre de
graines de melon, une extraction supplémentaire a été réalisée. Les valeurs mesurées (4,37 mg
EAG/ g MS et 13,53 %, respectivement) se sont révélées tres proches des valeurs théoriques
prédites (4,72 mg EAG/ g MS et 13,39 %, respectivement).

Nos résultats concernant les extraits de poudre de graines de melon sont supérieurs a ceux
rapportés par (Rolim et al.,2018), qui ont étudi¢ la méme variété de melon en utilisant la
méthode HPLC et le réactif de Folin-Ciocalteu pour ’identification et la quantification des
composés phénoliques, ont rapporté une teneur en compos€s phénoliques totaux de 2,56 mg
EAG/g MS. En comparaison, notre étude a révélé une teneur plus élevée de 4,37 mg EAG/g
MS, ainsi qu’une activité antioxydante de 13,53 %, nettement supérieure aux 8,87 % observés
dans leur analyse.

Ces différences peuvent s’expliquer par la variation du profil polyphénolique des extraits

végétaux, influencé par divers facteurs tels que la variété, le climat, la localisation géographique
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(Bentabet et al., 2014), la présence éventuelle de maladies, le stade de maturité des plantes,
ainsi que la température et le type de solvant utilisé pour I’extraction (Sousa et al., 2008). Par
ailleurs, la teneur en composés phénoliques dépend fortement de la polarit¢ du solvant
d’extraction, les solvants polaires permettant une meilleure solubilité des phénols et, par
conséquent, une concentration plus élevée dans les extraits (Conde et al., 2009). La méthode
d’extraction elle-méme peut également influer significativement sur la quantité de composés

phénoliques obtenue.

II1. Activité antimicrobienne

Suite aux tests effectués, aucune activité antimicrobienne n’a été observée avec les
extraits de graines de melon, ni avec le lait obtenu a partir de la poudre de ces graines, que ce
soit vis-a-vis des bactéries ou des champignons, dans les conditions expérimentales appliquées
(puits contenant 100 pL d’extrait). Cette absence d’activité pourrait étre due a une concentration
insuffisante en composés actifs. 1l est donc envisageable que, par une modification des
conditions expérimentales, notamment en augmentant le volume ou la concentration des

extraits, une activité antimicrobienne puisse étre révélée.

IV. Caractéristiques physico-chimiques du lait de la poudre des graines de
melon

Le tableau ci-dessous présente les résultats de 1’analyse des caractéristiques physico-
chimiques du lait de la poudre des graines de melon.

Tableau VIII: Caractéristiques physico-chimiques du lait de la poudre des graines de melon.

Les parameétres physico- Les tenures obtenues
chimiques
Taux d’acidité titrable 0,04%

Taux en matieres solides solubles

> 95%
(TSS) °
Taux de cendres 0,10%
Teneur en proteins 1,47 mg EBSA /g MS
Teneur en TPC 3,10 mg EAG/g MS
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Dans le cas du lait extrait a partir de la poudre de graines de melon, les résultats montrent
un rendement élevé, notamment une forte teneur en composé€s solubles > 95 % ce qui reflete la
richesse nutritionnelle de la poudre de graines de melon en composés solubles comme les
sucres, les protéines et les minéraux. Suivie par une concentration en composés phénoliques
totaux de 3,10 mg EAG/g MS, une teneur en protéines de 1,47mg EBSA/g MS, un taux de
cendres de 0,10 %, et une acidité titrable de 0,04 %. Cette variabilité des teneurs peut étre
attribuée a plusieurs facteurs influencant ’efficacité de 1’extraction : la méthode utilisée, la
granulométrie des particules, la durée d’extraction, la nature et le volume du solvant (eau), ainsi
que I’effet de décongélation du lait.

Selon (Aydin.,2024), le lait extrait des graines de melon présente une teneur en cendres
relativement élevée (1,08 %), une faible concentration en protéines (0,096 mg/g MS), une
acidité de 0,14 % et une teneur en composeés phénoliques totaux (TPC) de 0,00785 mg GAE/m.
En revanche, notre étude a mis en évidence une teneur en protéines nettement supérieure,
atteignant 1,47 mg EBSA/g MS, ce qui pourrait étre attribué a une meilleure efficacité

d'extraction ou a une variation dans la composition des graines utilisées.
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Les sous-produits du melon représentent une source précieuse et inépuisable de composés
bioactifs, notamment des métabolites secondaires tels que les polyphénols.

Dans le but d’optimiser 1’extraction de ces composés a partir de la poudre de graines de
melon, la technique d’extraction assistée par ultrasons (EAU) a été mise en ceuvre. La présente
¢tude vise a optimiser les conditions d’extraction des composés phénoliques et de I’activité
antioxydante a partir des graines de melon, en appliquant la méthodologie de surface de réponse
(MSR).

Une étude préliminaire a permis d’évaluer I’influence de trois facteurs principaux : la
concentration en éthanol (30 %, 55 % et 80 %), I’amplitude ultrasonore (20 %, 60 % et 100 %)
et la durée d’extraction (30, 60 et 90 secondes), sur la teneur en PPT et leur AA. Les résultats
obtenus ont été analysés avec un niveau de signification statistique de p < 0,05.

L’optimisation des conditions d’extraction a été réalisée a 1’aide du plan de Box-Behnken
(BBD), afin d’étudier les effets d’interaction entre les trois variables mentionnées. Les réponses
étudiées étaient la teneur en PPT et AA.

Les conditions optimales déterminées ont été : une amplitude de 60 %, un temps
d’extraction de 60 secondes, et une concentration en éthanol de 55 %. Ces conditions ont permis
d’obtenir une teneur en polyphénols de 4,37 mg EAG/ g MS et une activité antioxydante de
13,53 %. Les résultats expérimentaux étaient en accord avec les valeurs prédites par le modéle,
confirmant ainsi sa validité et I’efficacité de la MSR pour optimiser les paramétres d’extraction.
Enfin, des analyses physico-chimiques du lait issu de la poudre de graines de melon ont été
réalisées. Les résultats montrent le taux en matiéres solides solubles (TSS) supérieur a 95 %,
une teneur en cendres de 0,10 %, une acidité de 0,04 %, une teneur en polyphénols totaux3,10
mg EAG/g MS et une teneur en protéines de 1,47 mg EBSA/g MS. Ces données suggéerent que
ce lait végétal constitue une source de nutriments intéressante, capable d’offrir une alternative
saine, d’origine végétale, accessible aux populations ne consommant pas ou peu de produits
laitiers animaux.

Aucune activité antimicrobienne n’a ét€ observée, que ce soit pour 1’extrait optimal testé
ou pour le lait de graines de melon, sur les souches bactériennes ciblées.

Comme perspectives, L’isolement et la caractérisation de ces composés constituent un

champ de recherche particuliérement vaste. Il serait pertinent d’explorer d’autres variétés de
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melon, d’adopter diverses méthodes d’extraction, d’étudier les écorces, et d’¢largir la recherche

a d’autres composés bioactifs tels que les caroténoides et les huiles essentielles.
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Figure 20 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des composés phénoliques.
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Résume

Résumé :

L’objectif de ce travail était d’optimiser les conditions d’extraction des composés bioactifs a partir des
graines de melon et de caractériser le lait végétal obtenu a partir de cette matiére premicre.
L’optimisation a été réalisée a I’aide de la MSR, selon le modéle de Box-Behnken. Les variables étudiées
incluaient la concentration en solvant, le temps d’extraction et I’amplitude. L analyse des surfaces de
réponse a permis d’identifier les conditions optimales pour I’extraction des composés antioxydants : 55
% d’éthanol, 60 secondes et une amplitude de 60 %. Dans ces conditions, les PPT et I’AA obtenues
étaient respectivement de 4,37 mg EAG/g MS et 13,53 %. Ces résultats concordent avec les prédictions
du modele, validant ainsi son efficacité. En paralléle, une analyse physicochimique du lait extrait a partir
de la poudre de graines de melon a été menée. Ce lait présente un taux en matieres solides solubles
supérieur a 95 %, une teneur en cendres de 0,10 %, une acidité de 0,04 %, ainsi qu’un contenu en PPT
de 3,10 mg EAG/g MS et en protéines de 1,47 mg EBSA/g MS. Aucun effet antimicrobien n’a été
observé, que ce soit avec les extraits ou le lait, ce qui pourrait étre dii & une concentration insuffisante
en composés actifs. Une augmentation du volume ou de la concentration des extraits pourraient

permettre de révéler une activité antimicrobienne.

Mots-clés : graines de melon, optimisation de 1’extraction, méthodologie de surface de réponse,

composés phénoliques totaux, activité antioxydante.

Abstract

The aim of this work was to optimize the conditions for extracting bioactive compounds from melon
seeds and to characterize the plant milk obtained from this raw material. Optimization was carried out
using the RSM, based on the Box-Behnken model. Variables studied included solvent concentration,
extraction time and amplitude. Response surface analysis identified the optimum conditions for
extraction of antioxidant compounds : 55% ethanol, 60 seconds and 60% amplitude. Under these
conditions, the TPC content and AA obtained were 4.37 mg EAG/g MS and 13.53% respectively. These
results concurred with the model predictions, validating its effectiveness. In parallel, a physicochemical
analysis of the milk extracted from melon seed powder was carried out. The milk had a soluble solids
content of over 95%, an ash content of 0.10%, an acidity of 0.04%, a PPT content of 3.10 mg EAG/g
DM and a protein content of 1.47 mg EBSA/g DM. No antimicrobial effect was observed with either
extracts or milk, which could be due to insufficient concentration of active compounds. Increasing the

volume or concentration of extracts could reveal antimicrobial activity.

Keywords: melon seeds, extraction optimization, response surface methodology, total phenolic

compounds, antioxidant activity.
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