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Introduction générale

I ntroduction générale

Les herbes aromatiques sont utilisées pour relever le golt naturel des aliments et des mets
cuisings, stimuler |'appétit, favoriser la digestion, conserver certains produits. Certaines
herbes ont des propriétés médicinales connues et utilisées depuis I'antiquité, comme
antalgique, anti inflammatoire, stimuler la digestion, lutter contre les signes de dépression
légére et traiter d’ autres maladies.

Les herbes aromatiques sont commercialisées sous plusieurs formes, grain et poudre (feuille
et poudre). Nous avons étudié les herbes aromatiques suivantes : anis vert, basilic, ciboulette,
fenouil, menthe, origan, laurier, thym, persil des marques disponibles sur le marché local.
Cesmarquessont : TACHFINE, TCHICO, DELICEA.

Les phénoliques, sont des molécules spécifiques du régne végétal et qui appartiennent a
leur métabolisme secondaire. On les trouve dans les plantes, depuis les racines jusqu’ aux
fruits, cependant ces substances jouent un réle majeur dans les interactions de la plante avec
son environnement, contribuant ainsi a la survie de I’ organisme dans son écosysteme [1]. Ces
substances possedent un ensemble de propriétés importantes. Leur étude devient de plus en
plus un outil dans des recherches de physiologie, de biologie, de botanique et également de

technologie aimentaire [2].

L’ objectif de notre travail est de comparer entre les différentes herbes aromatiques étudiées, et
les différentes formes et marques d’une méme herbe aromatique pour éventuellement

déterminer la qualité de ces produits et détecter |es cas de contamination.

Nous avons utilisé deux types d'extraction avec de I'eau distillée: L’infusion et la
décoction. Nous avons tracé les spectres UV- visible des extraits et effectué les dosages des
polyphénols totaux et des flavonoides. Nous avons utilisé deux méthodes chimiométriques :
I’analyse en composantes principales (ACP) et I’analyse par regroupement (Cluster) sur les
données spectrales pour étudier les similitudes et les différences entre les échantillons étudiés.

Nous avons fait I'analyse IR des herbes étudiées sous forme poudre. Les données spectrales

obtenues sont traitées par I’ ACP et I’ analyse Cluster.

]



Introduction générale

Nous avons auss fait les anadyses DRX et ICP-AES apres traitement des échantillons
(calcination au four et minéralisation a |’ eau régale) pour quantifier les teneurs en éléments
métalliques dans ces herbes. Les résultats obtenus sont traités pour déterminer les corrélations

entre les teneurs de ces métaux.
Ce manuscrit comporte trois chapitres :

» Le premier chapitre est consacré a une synthese bibliographique qui comporte des
généralités sur les herbes aromatiques. leurs domaines d' utilisations, les composés
phénoliques et les métaux. Les méthodes d’ extraction, les techniques d’ analyse et les

méthodes chimiométriques utilisées.

» Ledeuxiéme chapitre concerne le matériel et les méthodes utilisées.

» Letroisieme chapitre présente les résultats et leurs interprétations. Nous terminons ce

travail par une conclusion générale.

)



Chapitrel Synthese bibliographique

Chapitrel : synthese bibliographique

|.1. Généralités sur les herbes aromatiques

[.1.1. Historique

Depuis toujours I’homme utilise des herbes avant méme de savoir chassé nos plus lointains
ancétres recouraient a elle pour se nourrir ou se soigner ; elles relevaient la saveur d'une
alimentation a base des céréales, puis ont servi a conserver viandes et poissons.les plante
occupaient une place importante dans les rites religieux et les fétes, et elles &aient al’ origine
de nombre superstition.
Le premier témoignage de I’ utilisation des herbes figure sur un papyrus égyptien datée
d’environs 2000 J.-C., qui mentionne I’ existence de docteur és herbe C’ est une caractéristique
commune a toutes les anciennes civilisations .Ainsi, en Inde et en Chine la médecine faisait
amplement appel aux herbes.
Aujourd’hui, encor guérisseurs et praticiens adeptes d’une médecine holistique prescrivent
d’ ancienne meédication a base de plantes .les travaux des philosophes et physiciens de la Grece
antique — comme Hippocrate aux I11° siecles avant J.-C., dans son herbier De materia
medica et Dioscoride en|’an 60 aprés J.-C.- analysaient des centaines d’ herbes d’un point de

vus botanique et médicinal [3].
1.1.2. Herbes aromatique
1.1.2.1. Définition

Selon le Larousse gastronomique, les herbes sont le « nom générique donné a diverses
plantes potageres a feuilles vertes ainsi qu’ a des aromates ». Les « herbes d’ assaisonnement,
appelées aussi fournitures a salade, englobent les fines herbes et les plantes aromatiques

herbacées » [4].

1.1.2.2. Différentstypede plantes
Il est important de différencier 'usage des plantes spontanées et cultivées actuellement, car

on observe une certaine confusion. On peut distinguer en particulier : [5].

)



Chapitrel Synthese bibliographique

Les plantes alimentaires a grandes cultures et spontanées ;

L es plantes condimentaires (estragon, persil, cerfeuil, ciboulette, ail) ;

Les plantes a boisson (fenouil, anis vert, badiane, gentiane jaune, myrtille, camomille)

Lesépices;

les plantes a parfum (rose de mai, violette, lavande, jasmin, sauge, basilic, thym, romarin,
marjolaine, coriandre, origan) ;

- Lesplantesmédicinalesa grandes cultures (pavot cillette, digital laineuse) et spontanées;
- Lesplantes atisanes et Infusettes. (menthe, camomille, mélisse, sauge, fleur d'oranger) ;

- Lesplantes forestiéres a grandes cultures et spontanées ;

- Les plantes ornementales.

1.1.2.3. Domained’utilisation des plantes aromatiques

Les plantes aromatiques connues par leurs propriétés biologiques intéressantes sont utilisées

dans divers domaines a savoir [6] :

> Utilisation en alimentation

Sont utilisées quotidiennement dans les préparations culinaires (ail, laurier, thym), elles
sont également trés pisées dans la liquoristerie (boissons anisées) et en confiserie (bonbons,
chocolats) leur pouvoir antioxydants permets de conservé les aiments en évitant les

MOi Si ssures.

» Utilisation en pharmacie
Les essences issus des plantes sont utilisées e grandes partie dans la préparation
d’infusion (menthe, verveine, thym...) et sous la forme de préparation galénique .plus
de 40% de médicaments sont a base de composants actifs de plantes ;
De méme, elles permettent par leurs propretés aromatiques de masquer |’ odeur

désagréabl es de médi caments absorbées par vois orale.

> Utilisation en cosmétologie et parfumerie

Des produits de beauté, parfums et articles de toilette, produits d'hygiéne...etc.

)



Chapitrel Synthese bibliographique

» Utilisation en agriculture

Les huiles de quelques arbres comme |'arbre azadirachtaindica ont des utilisations dans

I'agriculture dans le contréle de divers insectes et nématodes [7].
[.1.2.4. Différentessorte de conditionnement de plantes aromatique

» Plantes aromatiques fraiches. eles sont utilisées pour la cuisine, a usage
thérapeutique ou pour les cosmétiques. Elles conservent toutes leur saveur et leur
parfum, on les trouve sur les marchés et les épiceries fines. Pour les fines herbes au
niveau culinaire la congélation ne pose pas de probléme.

» Plantes aromatiques sechées: Elles perdent une partie de leurs huiles essentielles
volatiles mais restent utilisables environ un an s elles sont conservées a l'abri de
I'humidité, de la lumiere et de la chaleur. On les trouve dans les épiceries, les
magasins de produits naturels et diététiques, les pharmacies spécialisées.

» Plantes aromatiques en poudre: Idéal pour le poivre, piment, gingembre, pour ce
qui est culinaire. Quant a un usage thérapeutique €elles sont préférées en gélules afin

d'éviter I'évaporation des principes aromatiques [8].

1.1.3. Description des plantes aromatiques étudiées

1.1.3.1. Basilic (Ocimum basilicum L)

Le basilic ( ocium basilisium L) est une plante a haute valeur ajoutée car utilisée en cuisine
pour son arome et en médecine traditionnelle pour ses propriétés digestive, diurétiques,
antispasmodiques et antiseptiques. Plante herbacée annuelle regroupées en épis pouvant
atteindre 60cm de hauteur, (figure |.1) possédant de glandes sous épidermique Aromatique.
Les fleurs sont petites et regroupées en épis a |’ extrémité des rameaux et a I’aisselle des
feuilles. Les differentes vaietés de basilic se distingent par leur couleurs, formes, tailles et leur

parfums[9].

)
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Figurel.l: basilic Ocimum basilicum L

1.1.3.2. Fenouil (Foeniculum Vulgare Mill)

Le fenouil est une plante bisannuelle atteint 2 m de hauteur originaire du bassin
méditerranéen. Les feuilles filiformes, divisées en laniéres étroites et alongées a godt
aromatique, les fleurs sont jaunes réunies en ombelles au bout des tiges, elles donnent des
graines vertes alongées (figure 1.2), trés parfumées qui représentent la partie consommeée
comme épice.

. La composition chimique des graine en g/100g est estimée a 15.80 de protéines, 14.87 de
lipides totales, 52.29 de carbohydrates, 39.8 de fibre, 0.001 de Cat++, 0.021 de vitamine C,
135 en Ul de vitamine A, 0.48 d'acides gras saturés et 11.6 d'acides gras insaturés [10].

Figurel. 2 : Fenouil (Foeniculum Vulgare Mill)

1.3.3. Persil (petroselinum crispum mill.)
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Le persil est une plante bisannuelle fragile, a racine pivotante. Ses tiges sont cylindrique
finement striés dans le sens de la longueur et trés divisées. Les inferieurs pétiolés sont bi-
pa matiséquées, a bords dentelés et entier (figurel.3).

Ses fleurs blanches verdéatre sont réunies en ombelles a 2-12 rayons. Son fruit, gris verdatre a
gris brun est un diakéene coételé[11].

Figurel. 3: Persil (petroselinum crispum mill.)

1.1.3.4 Mentheverte (M. spicata L)
La menthe verte est une plante aromatique vivace stolonifére. Les feuilles sont d'un
vert foncé, les plusjeunes sont d’un vert clair brillant. Elles sont sessiles, ovale (figurel. 4).
Les inflorescences sont des épis allongés, de couleur blanche ou pourpre. Les éamines

sont plus longues que la corolle et écartées entre elles. La menthe verte est trés commune en
Afrique du nord [12].

Figurel 4. Menthe vert ( M. spicata L)

> Principalespropriétés
e A lafoisrafraichissante, tonifiante et stimulante, elle est idéale en cas de fatigue ;

e Elle ade puissantes vertus antibactériennes, et des propriétés antidouleur [13].
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[.1.3.5. Thym (Thymus vulgaris, L amiacées)

Origine du nom : le nom thym proviendrait aussi bien du latin que du grec Thymus :

«parfumer» (latin) Thymus : «cour age» (grec).

Thymus vulgaris, est un sous arbrisseau, vivace, touffu et trés aromatique de 7-30 cm de
hauteur, d’ un aspect grisétre ou vert grisatre.
Ses tiges ligneuses a la base, herbacées supérieurement sont presgue cylindriques, ces tiges
ligneuses et tres rameuses sont regroupées en touffe ou en buisson trés dense. Ses feuilles sont
tres petites, ovales, a bord roulés en dessous a nervures latérales distinctes, au pétiole
extrémement court et blanchétres a leur face inferieure. Ses fleurs sont presgue roses ou
presque blanches, font de 4 a 6 mm de longueur (figure I. 5), sont pédicellées et réunies
ordinairement au nombre de trois a I’ aisselle des feuilles supérieures. Le limbe du calice est
bilabié, un peu bossu. La corolle de taille variable, un peu plus longue que le calice mais la
partie tubulaire de la corolle ne dépasse pas celle du calice, les étamines sont incluses. La

période de la floraison commence en mai-début de juin [14].

Figurel.5: Thymus vulgari

» Principalespropriétés

e Assaisonnement des aliments et des boissons;

e Antiseptique, désinfectant dermique et un spasmolytique bronchique dont il est
Indiqué pour traiter les infections des voies respiratoires supérieures ;

e Propriétés antioxydantes (le thym est utilisé comme un conservateur afin de prolonger

la durée de conservation des poissons durant leur stockage).

)
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» Principaux composés chimique de la plante
e Lesacidesphénoliques: acide caféque, acide rosmarinique.
e Lesflavonoides: hesperédine, eriotrécine, narirutine, lutéoline.

e Lespolyphénols: tanin[14].

1.1.3.6 Origan « Origanum vulgaris »

L’ origan est une plante herbacée pousse dans un terrain montagneux inaccessible de la
région sud-méditerranéenne, mais on latrouve aussi en Asie centrale et Europe.
Plante vivace de 30-80 cm de hauteur (figure |.6) poilue, souvent rougeétre, aromatique. Elle
possede une tige dressée, rameuse, avec des feuilles pétiolées, ovales ou elliptiques,
vaguement denticulées ou entiéres. Ses fleurs roses, subsessiles, en épis ovoidessubtétragones

agglomérés au sommet des rameaux et formant une panicule [15].

Figurel.6: Origanum vulgaris

» Principaux composes chimiques dela plante

- Phénols (60 a 70%), Huile essentielle a carvacrol mgjoritaire,
- Mono terpénes (25 a 30%) (Terpinene), Monoterpénols (5 a 10%), Tanins.

- Flavonoides : hétérosides de lutéoléine, naringénine, Acides phénoliques [15].

.1.3.7 Laurier

Le laurier sauce (L. nobilis) est un arbre pouvant atteindre 15 m de haut. Son écorce

est lisse et noire et son au feuillage est persistant (figurel.7).
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Les feuilles sont aternes, alongées, lancéolées ayant 10 cm de long sur 3 a 5 cm de large.
Elles sont courtement pétiolées. Le limbe est coriace, glabre et entier. Les feuilles sont d’'un
vert foncé et luisant, a leur partie supérieure, et pales a leur partie inférieure. Les

inflorescences sont des ombelles axillaires blanc jaunatres [12].

Figurel.7: Rameaux et feuillesde L. nobilis

> Principalespropriétés

e En infusion, il aide a digérer. Mais attention pris en début de repas, il a plutét
tendance a couper I’ appétit.

e C'est un excellent antiseptique, antiviral et antibactérien. Utile en cas de rhume, de
grippe ou pour toute autre infection.

¢ |l soulage les rhumatismes et toutes les douleurs articulaires ou musculaires [13].

1.1.3.8 Anisvert : (pimpinella anisum)

L’anis vert est une plante herbacée cultivée comme plante condimentaire pour ses
feuilles et ses graines aromatiques, il est originaire du pourtour méditerranéen et d'Afrique du
Nord, elle sest largement répandue par la culture dans les régions tempérées. Cette petite
ombellifere annuelle de 30 & 40 cm de hauteur, porte des tiges dressées creuses, et des fleurs
jaunes en ombelles (Figure 1.8) qui donneront ces graines grises vertes et aromatiques
représentant la partie utilisée comme épice.

La composition chimique de ces graines en g/100g est estimé a 17.60 de protéines, 15.90 de
lipides totales, 50.02 de carbohydrates, 14.60 de fibre, 0.646 de Cat+, 0.021 de vitamine C,
311 en IU devitamine A, 0.586 d'acides gras saturés et 9.99 d'acides gras insaturés [10].
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Figurel.8 : Pimpinellaanisum

1.1.3.9. Ciboulette (Allium schoenoprasumL)

Membre de la famille des oignons et cultivée a partir de bulbes, la ciboulette vient du
nord de I’ Europe ou elle pousse parfois a |’ état sauvage on en trouve aussi dans les régions
tempérées d’ Amérigue du Nord.

Elle pousse en bouquets, ses feuilles circulaires et creuses comme de |'herbe peuvent
atteindre 23cm. Les tiges sont fermes droites et comme les feuilles d'un vert fonce (figure
1.9) .les fleurs qui éclosent au mieux de I’ é&té forme des inflorescences rondes d’'un mauve

profond ou rose et servent souvent en décoration. [3].

Figurel.9: Ciboulette Allium schoenoprasum L

|.2. Composés phénoliques

[.2.1. Définition et structure
Les Polyphénols, dénommés aussi composés phénoliques, sont des molécules spécifiques
du regne vegétal et qui appartiennent a leur métabolisme secondaire. On les trouve dans les

plantes, depuis les racines jusqu’ aux fruits.
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Leurs fonctions ne sont pas strictement indispensables a la vie du végétal, cependant ces
substances jouent un réle majeur dans les interactions de la plante avec son environnement,
contribuant ainsi a la survie de I’organisme dans son écosystéme. Le terme « phénol »
englobe approximativement 10000 composés naturels identifiés.

L’ éément structural fondamental qui les caractérise est la présence d’ au moins un noyau
phénolique a 6 carbones (Figure 1.9), auquel est directement lié au moins un groupe

hydroxyle (OH) libre ou engagé dans une autre fonction : éther, ester ou hétéroside. [1]

Figurel.10 : structure de noyau phénol

|.2.2. Principalesclasses des composés phénoliques
[.2.2.1 Polyphénols simples
a) Acides phénoliques
On distingue deux classes d'acides phénoliques :les dérives de I’ acide benzoique ou
hydroxybenzoiques et dérives de |’ acide cinnamique ou hydroxycinnamique [1].
» Acides hydroxybenzoiques [14]
e Ont une structure générale de base de type (C6-C1) ;
e Existent souvent sous forme d'esters ou de glycosides ;
e Les acides hydroxybenzoiques les plus abondants sont: acide vanillique,

gallique,syringique,salycilique et gentisique.

» Acide hydroxycinnamique [14]
e Ont une structure générale de base de type (C6-C3) ;
e Existent souvent sous forme combinée avec des molécules organiques ;
e Lesprincipaux acides hydroxycinnamique sont : Acide sinapique, caféique, férulique.
b) Flavonoides
> Définition et structures

&
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Les flavonoides sont des molécules trés répandues dans le regne végétal. |ls font partie de

la classe des Polyphénoals, principaux métabolites secondaires des plantes. Les flavonoides ont

une origine biosynthétique commune et, de ce fait, présentent le méme élément structural de

base (sauf exceptions : chalcones, aurones, isoflavones), a savoir quinze atomes de carbone

congtitués de deux cycles en C6 (A et B) reliés par une chaine en C3 (noyau 2-phényl-1-

benzopyrane) (figurel.11) [16].

Figurel.11 : Squelette de base des flavonoides et numérotation adoptée

» Principales classes

Il existe plusieurs classes de flavonoides, dont les principales sont représentées dans

(tableau 1.1) [16].

Tableau 1.1 : Principale classes des flavonoides
Famille Molécules principales Distribution
Flavone apigénine, lutéoline, chrysine | herbes aromatiques (persil,
romarin, thym); pomme,
céeri
hespéritine, naringine, | citrus et agrumes
Flavanone taxifoline
quercitrine, et kaempférol pamplemousse, radi, brocoali,
oignon, laitue, vin rouge,
Flavonol raisin, olive, thé noir
flavan-3-ols (+)-catéchine ,(-)- thé vert et noir, vin rouge
epicatéchine
| soflavones genisteine et daidzeine légumineuses (soja, haricots
noirs et pois chiches verts) et
les graines de tournesol
Anthocyanes cyanidine, pelargonidine fruits et légumes rouges et

violets
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c) Alcoolsphénoliques
Un acool phénoligue est un composé organique possédant au moins un alcool aliphatique et
un hydroxyle phénolique. Le tyrosol et hydroxytyrosol sont les principales molécules de

cette classe. [1].

1.2.2.2. Polyphénols complexes (tanins)

Les tanins représentent une classe tres importante de polyphénols localisés dans les
vacuoles. Historiquement, le terme « tanin » regroupe des composés polyphénoliques
caractérisés par leurs propriétés de combinaison aux protéines, d’ou leur capacité a tanner le
cuir. Sur le plan structural, les tanins sont divisés en deux groupes, tanins hydrolysables et

tanins condensés [1].

1.2.3. Roleset intéréts des composés phénoliques
Les composés phénoliques possedent un ensemble de propriétés importantes. Leur étude
devient de plus en plus un outil dans des recherches de physiologie, de biologie, de botanique

et également de technologie alimentaire. [2].

» Chezlesvégétaux

Les composeés phénolique peuvent intervenir dans:
Les interactions des plantes avec leur environnement biologique et physique (relations avec
les bactéries, les champignons, les insectes, résistance aux UV). Soit directement dans la
nature soit lors de la conservation apres récolte de certains végétaux;

Les critéres de qualité (couleur, astringence, amertume, qualités nutritionnelles...) qui
orientent le choix de I'hnomme dans la consommation des organes végétaux (fruits, légumes,
tubercules...) et des produits qui en dérivent de leur transformation;

Une des fonctions majeures des flavonoides est de contribuer a la couleur des plantes
notamment celle des fleurs : comme les anthocyanes qui constituent un groupe de pigments
responsables de la couleur rouge, bleue ou violette de trés nombreuses fleurs ou fedilles. Or,
C'est par la couleur de ses fleurs que la plante exerce un effet attracteur sur les insectes et les

oiseaux pollinisateurs, assurant ainsi une étape fondamental e de sa reproduction.

¥y
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Il est également a noter que les flavonoides, en repoussant certains insectes par leur goQt
désagréable, peuvent jouer un réle dans la protection des plantes. Certains d entre eux jouent
un réle de phytoalexines. D’autre part, les composés phénoliques possedent souvent une

activité antimicrobienne.

» ChezI’Homme
Le r6le des composes phénoliques est largement démontré dans la protection contre
certaines maladies en raison de leur interaction possible avec de nombreuses enzymes et de

leurs propriétés antioxydantes .

Plusieurs propriétés sont attribuées aux : flavonoides. veinotonique, antitumorale,

antiradicalaire,  anti-inflammatoire,  analgésique,  antialergique,  antispasmodique,
antibactérienne et hépatoprotectrice.
Les flavonoides favorisent la relaxation vasculaire et empéchent I'agglutinement des
plaguettes sanguines. Par conséquent, ils réduisent la coagulation du sang et le rendent plus
fluide. Ils limitent I'oxydation des lipides sanguins et contribuent a la lutte contre les plaques
d'athérome. lls sont aussi anxiolytiques et protegent les artéres contre |'athérosclérose et
réduisent la thrombos.

» Dansl’industrie
Certains composés phénoliques sont impliqués dans les qualités organoleptiques des

produits, d’ ou I’ amertume particuliérement forte de certains aliments.

Substances ameres, astringentes ou sucrées, les polyphénols sont des aromatisants de
choix (tanins, vanilline, anisaldéhyde...). L'astringence et I'amertume des nourritures et
des boissons dépendent de la teneur en polyphénols, I'astringence est liée a la
polymeérisation des tanins puisgue la diminution de I'astringence dans les fruits lors de leur

maturation est due a une augmentation de la polymérisation des tanins ;

Dans I’industrie des colorants, on trouve le E163 qui représente les anthocyanes, utilisés
comme colorant alimentaire, ils apportent des teintes allant du rouge violacé au rouge

cerise et sont utilisables dans une gamme de pH allant de 3.5 a 5.5.
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I1.2.4. Propriétés antioxydantes des polyphénols

L’intérét des polyphénols réside dans leurs propriétés antioxydantes, ils sont capables de
piéger les radicaux libres générés en permanence par notre organisme ou formes par notre

environnement [2].

e Propriétés antioxydantes des acides phénoliques
Les acides phénoliques possedent un pouvoir antioxydant important, ils neutralisent les
radicaux libres qui endommagent les cellules, ce qui a pour effet de renforcer les défenses

immunitaires[2].

1.3. Méthodes d'extraction

|.3.1. Extraction solide-liquide

[.3.1.1. Définition

L’ extraction solide-liquide est I’opération fondamentale qui a pour but d extraire, de
séparer, de dissoudre soit par immersion soit par percolation d' un liquide, un ou plusieurs
composants (liquide ou solide) mélangés a un solide. C'est une opération de transfert ou
d’ échange de matiere entre une phase solide, qui contient la matiére a extraire et une phase
liquide, le solvant d’ extraction.

La complexité de la structure et la variabilité (avec les saisons, les récoltes, . . .) de la
matiere végétale ains que la large variété des composés a extraire (différents poids
moléculaires, polarité, lien avec la structure, . . .) ont conduit a I’ apparition d’une grande
variété de technologies d extraction. Les cas les plus simples correspondent a la décoction,

I"infusion et lamacération [17].

v' Avantage d’extraction solide-liquide

e Rapidité de I'opération d extraction (pas de longue agitation et la séparation des
phases s effectuent par smplefiltration) ;

e Plusde sélectivité par le large choix des phases solides (résines) et d’ extractants ;

e Plus économique (faible consommation de solvants) ;

Régeénération de la phase solide par un simple lavage adéquat [18].

&



Chapitrel Synthese bibliographique

1.3.2. Méthodestraditionnelles utilisés dans |’ extraction solide liquide [19]

[.3.2.1. Décoction

La décoction est une méthode d'extraction des principes actifs d'une préparation
généralement végétale par dissolution dans un solvant approprié (généralement I’ eau), ce qui
suppose que ces substances ne soient pas thermolabiles. Elle sapplique généralement aux

parties les plus dures des plantes : racines, graines, écorce, bois.

La décoction est utilisée en herboristerie, en teinture, en brasserie et en cuisine. Le terme
désigne également les préparations obtenues par cette méthode, généralement des tisanes. La
décoction consiste a chauffer I'dément avec de l'eau, jusgu'a ce que cette derniére soit

bouillante, pour en extraire les principes actifs.

Plusieurs plantes, feuilles, fleurs, racines etc... trouvées en herboristerie pour leur vertus

thérapeutiques s'utilisent, entre autres, sous forme de décoctions.

1.3.2.2. Infusion

L’infusion est une méthode d'extraction des principes actifs ou des arébmes d'un végétal
par dissolution dans un liquide initialement bouillant que I'on laisse refroidir. Le terme
désigne aussi |es boissons préparées par cette méthode, comme les tisanes, le thé par exemple.
Le solvant n'est pas nécessairement de |'eau, cela peut étre également une huile ou un alcool

[.3.2.3. Macération

La macération consiste a laisser tremper une plante seche dans un solvant approprié
pendant plusieurs heures, jours, voire semaines. L'intérét de la macération est généralement la

conservation des principes actifs durant le procédé.

|.4. M étaux

Les épices et les herbes jouent un réle important en tant qu'aromatisants, colorants et
également en tant que composés bioactifs en  médecine et cosmétiques. La présence de
contaminants comme les métaux lourds dans les condiments ont été surveillé afin de contrdler

leur qualité, la conformité au marché, et la sécurité ala santé de |’ homme [20].
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Les herbes dépendent essentiellement des minéraux et nutriments, qui viennent
naturellement. Lorsqu’ils sont présents dans une forme soluble, ils peuvent étre absorbés par
lesracines, lesfeuilles et autres organes comme ils peuvent étre apportés par I’ homme sous
forme de fertilisants chimiques. Le contenu en ces ééments varies en fonction de la
biologie, géographie, origine éant ains  descriptives comme des empreintes digitales

spécifigues du sol Les conditions de croissance et la fabrication industrielle.

Les sels minéraux essentiels aux plantes sont divisés en deux catégories représentés dans le
tableau ci-dessous (T ableau 1.2) [21].

Tableau 1.2 : Macronutriments et micronutriments

Macronutriments Micronutriments
Azote (N) Fer (Fe)
Potassium (k) Manganése (Mn)
Phosphore (P) Cuivre (Cu)
Magnésium (Mg) Molybdene (MO)
Cdcium (Ca) Bore (B)

Soufre () Chlore (Cl)

Tous ces ééments ont un réle important a jouer dans la plante. Nous traiterons trois

éléments majeurs I’ azote, le phosphore, le potassium, et quelques micro-él éments, notamment
lefer et le zinc [21].

o L’azote(N)

Elément indispensable a I’ aimentation des plantes, au méme titre que les autres ions, il
revét, n'"néanmoins, une importance particuliére compte tenu de son implication dans la
constitution des protéines et de I'acide nucléique. Il provient majoritairement des résidus

organiques.
e Lephosphore

Il ne représente qu’entre 0.2 a 1% du poids sec des plantes. Cependant, il Sagit d’un
élément essentiel au m'métabolisme des cellules. Les plantes cultivées nécessitent des
apports de phosphore sous forme d’ engrais organi ques.
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e Lepotassium

Il peut représenter jusqu’ 'a 3 "a 4% du poids sec d'un végéta. Il joue un rdle dans la
synthése et |e stockage des glucides ainsi que dans le d”développement de |’ appareil racinaire

et dans larigidité destiges.
o Lefer

Les besoins en fer (Fe2*) des cultures sont de I’ ordre de 30 “a 60 kilogrammes par hectare
par an. |l est abondant dans la nature mais tr es souvent sous une forme « chélatée > c'est-a

dire piégé par d’ autres ions comme le calcium (Ca2*).

Il joue un réle dans la biosynthese de la chlorophylle et dans de nombreuses réactions
d’ oxydoréduction. Une abondance de calcium, entraine une carence en fer, qui se caractérisé
par des chloroses, mais aussi par de forts ralentissements au niveau du développement de la

plante.
Réglementation [20]

Les concentrations maximales d'apport journalier sont strictement réglementées. Les
concentrations de Pb (0,3 mg/ kg) et Cd (0,2 mg/ kg) dansles |égumes afeuilles et les herbes
fraiches sont régies par le reglement européen n ° 1881/2006 (Commission Reglement, 2006).
L'Organisation mondiale de la santé (OM S, 2007) sont moins restrictives: le maximum limites
admissibles pour les métaux lourds tels que As, Pb, Cd, Cr et Hg dans |es médicaments a base
de plantes sont 5,0 mg / kg, 0.10 mg / kg, 0,3 mg / kg, 20 mg / kg et 0,2 mg / kg,

respectivement.

La prévention et le contrdle de contamination, en particulier pour le plomb, est trés essentid,
comme indiqué par Autorité européenne de sécurité des aiments (EFSA, 2010). En
comparaison, selon les reglements techniques du département ameéricain d’ Agriculture (2013)

sur les LMR pour |es mycotoxines et les métaux lourds dans les aliments.

les limites de sécurité de la contamination en As, Cd, Pb, Hg dans les épices (al'exclusion
de lapoudre de cari) sont de 5,0 mg/ kg, 1,0 mg/ kg, 2,0 mg/ kg et 0,05 mg / kg. [20].

[.5. Techniquesd’analyses

|.5.1. Spectrophotométrie UV-Visible




Chapitrel Synthese bibliographique

La spectroscopie d’absorption UV /Visible est I'une des méthodes d'analyse de la
spectroscopie moléculaire les plus utilisées. Elle permet I’analyse structurale de certaines
molécules et de nombreuses déterminations quantitatives. Elle est aussi une méthode tres

précieuse en chimie - physique pour I’ étude des équilibres et des cinétiques en solution [22].
a) Définition
La spectrophotométrie est une méthode analytique qui repose sur |’ absorption de la lumiére

par les substances a analyser.

En effet, la lumiere éant une onde correspondant a la vibration d'un champ
électromagnétique et émettant des particules d énergie lumineuses appelées photons. Cette
vibration, en se propageant, décrit une courbe présentant un maximum et un minimum. La
longueur d'onde caractéristique de |'onde éectromagnétique est définie par la

distance séparant deux maximums ou deux minimums successifs. On distingue ainsi :
- Les rayons y (de 0.005 a 0.025 nm).
- Lesrayons X (de 0.025 a 100 nm).
- Lesrayons UV (de 100 4400 nm).
- Lalumiére Visible (de 400 a 800 nm).
- Lesrayons IR (de 800 a 3000 nm) [22].
Le principe de cette méthode est régi par laloi de Beer-Lambert
e Loi deBeer-Lambert [23].

La loi de Beer-Lambert sert a éablir une relation entre |'absorbance, |'épaisseur de

I’ échantillon et 1a concentration des espéces absorbantes. Cette relation s écrit :
A=¢-l-c

Ou:

A : Absorbance de la solution.

L : Epaisseur delacuve (cm).

¢ : Concentration du compose en solution (mol/L)

¢ .. Coefficient d’ extinction (mol-1.cm-1.L).
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Laloi de Beer-Lambert n’est vérifiée que si les conditions suivantes sont respectées

Lalumiére utilisée doit étre monochromatique ;

Les concentrations doivent érefaibles;

Lasolution ne doit étre ni fluorescente ni hétérogene ;

Le soluté ne doit pas donner lieu a des transformations photochimiques ;

YV V. V V V

Le soluté ne doit pas donner des associations variables avec le solvant ;

b) Principe

Le spectrophotomeétre est un appareil permettant de mesurer |’ absorbance d’ une solution,
pour différentes longueurs d’ ondes. Pour cela, il fait passer un rayon d une longueur d onde
choisie a travers une cuve contenant la solution a étudier. Les molécules de la solution
absorbent plus ou moins le rayon lumineux, on définit alors I’ absorbance pour cette longueur
d’ onde [23].

Les molécules qui présentent un spectre d absorption UV/visible sont celles qui
absorbent des photons dont I’ énergie correspond a des longueurs d’ onde se situant dans le
domaine 190nm-800nm. Lorsgue des molécules absorbent des photons de I'UV-Visible,
I’énergie des éectrons de valence augmentent. Le phénomene d'absorption dans le domaine

UV-Visible est lié aux variations de |'énergie mol éculaire de transitions électronique [22].
c) Apparellage[22]
Un spectrophotometre UV/Visible est constitué schématiquement (Figurel.12) :
- d’une source lumineuse ;
- d'une cellule de mesure ;
- d’un sélecteur de longueur d’ onde ou monochromateur ;
- d’un systeme de mesure de I’ intensité lumineuse ou détecteur ;

- d'un dispositif d’ affichage et de traitement du signal.

=
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Figurel .12 : Schémade principe d un spectrophotometre UV-Visible

d) Applications[23]

La spectrophotométrie UV Visible est une méthode facile a mettre en ceuvre. Elle est utilisée
aussi bien pour I’ analyse qualitative que quantitative

» Analyse qualitative (identification des substances)

La méthode détecte les groupements fonctionnels chromophores mais ne permet pas
I"identification certaine des molécules. Elle doit toujours étre complétée par d autres

méthodes spectrales (IR, RMN, spectrométrie de masse) ou chimiques.
» Analyse quantitative

Les mesures en UV/Visible reposent sur la loi de Beer et Lambert ; qui relie dans
certaines conditions, I’ absorption de lalumiére ala concentration d'un composé

1.5.2. SpectroscopieInfrarouge (IR)

De nos jours, la spectroscopie d absorption infrarouge est considérée comme une
méthode analytique trés puissante car elle permet d’identifier un grand nombre d espéce

chimique
a) Principe

Lorsque I'énergie (la longueur d'onde) apportée par le faisceau lumineux est voisine de
I'énergie de vibration de la molécule, cette derniére va absorber le rayonnement et on
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enregistre une diminution de l'intensité réfléchie ou transmise. Le domaine infrarouge entre
4000 cm-1 et 400 cm-1 correspond au domaine d'énergie de vibrations des molécul es.

Toutes les vibrations ne donnent pas lieu a une absorption, cela va dépendre aussi de la
géométrie de la molécule et en particulier de sa symétrie. Pour une géométrie donnée on peut
déterminer les modes de vibration actifs en infrarouge gréce a la Théorie des Groupes. La
position de ces bandes dabsorption va dépendre en particulier de la différence

d'électronégativité des atomes et de leur masse.

Par conséquent a un matériau de composition chimique et de structure données va
correspondre un ensemble de bandes d'absorption caractéristiques permettant didentifier le
matériau. L'analyse seffectue a l'aide d'un spectrométre a transformée de Fourier qui envoie
sur I'échantillon un rayonnement infrarouge et mesure les longueurs d'onde auxquelles le
matériau absorbe laradiation et les intensités de I'absorption [24].

1.5.3. Spectrophotométrie d’ émission a plasma a couplage inductif ICP

La spectroscopie d’ émission atomigue avec plasma couplé par induction (ICP -AES) est
une technique d'analyse multi-élémentaire a fort potentiel. Elle offre des 29 possibilités tres
intéressantes, avec peu d’interférences, la détermination simultanée de nombreux ééments sur
les appareillages multicanaux, une grande stabilité, une bonne reproductibilité, et un tres
faible bruit de fond . Cette technologie a démontré son excellence pour I'analyse des métaux
dans des échantillons aussi divers que I'eau, le sang, les végétaux, les métaux, les roches, les
céramiques. Les matériaux solides sont préalablement soumis a une dissolution. L’ analyse par
ICP-AES mesure les radiations émises par les atomes excités ou ionises. Le rayonnement
émis est spécifique d’ un élément donné et son intensité est proportionnelle a sa concentration.
Pour étre excité, I'échantillon est nébulisé sous argon puis injecté dans une torche plasma ou
I”application d’un champ issu d’un générateur radio fréguence permet la création un plasma.

Les températures atteintes par le plasma sont de I’ ordre de 5000 a 10000 °K.

Les eaux sont préalablement filtrées et acidifiées. Dans les cas d’ échantillons contenant des
matieres en suspension ou pour des sediments une mise en solution est nécessaire. Le
principa avantage de I'lCP-AES est d'ére pratiqguement insensible aux effets de matrice.
Cette technique multi-élémentaire se caractérise aussi par une trés grande sensibilité jusqu’ au
Mg/L. Les principales composantes d'un ICP-AES sont:

=
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Un systéme d'introduction d'échantillon (nébuliseur) ;

e UnetorcheICP;

e Un générateur radio fréquence;

e Un systeme optique qui permet d’ acquérir des spectres d’ émission du plasma;;

e Un systéme de traitement de signa qui permet I'analyse qualitative et quantitative a partir
du rayonnement émis [25].
|.5.4. Caractérisation par la diffraction desrayons X (DRX)
a) Définition

La diffraction des rayons X est une technique d'analyse idéale non destructive, et
communément utilisée pour |'étude d échantillons solides cristallisés. L’interaction du
rayonnement monochromatique (rayonnement X), avec la matiere ordonnée, produit une
figure de diffraction. a chaque phase cristalline correspond un ensemble caractéristique de
pics de diffraction (diagramme) [28].

b) Principe

Le principe de la technique est basé sur I'irradiation d’ un faisceau monochromatique de
rayons X avec un angle d’incidence (0) sur la surface du matériau cristallin a étudier.
Les plans paralléles a cette surface et équidistants constituent des plans réticulaires d’indices
(hkl) et de distance interréticulaire dhkl. Ces plans se comportent comme des surfaces
réfléchi ssantes.

Une interférence constructive (pic de diffraction) sera obtenue s la différence de chemin

optique des rayons réfléchis par les différents plans réticulaires est un multiple entier de la

longueur d’onde A des rayons X. Cette condition est liée a dhkl et 6 selon la loi de Bragg

(Eq.1) [28].

ni = 2 dhkl sin (0)........... Eql
Ou:
N : ordredeladiffraction.
A : longueur d' onde des rayons X.
dhkl : distance séparant les plans cristallins d’ indices (hk).

0: angle d'incidence des rayons X sur la surface du matériau étudié
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En plus de son importance comme étant une méthode de caractérisation structurale
gualitative, la diffraction des rayons X est aussi une méthode de caractérisation quantitative,
car en exploitant I'intensité et le profil des pics de diffraction on peut déduire plusieurs
parametres tels que les parameétres de la maille, les ééments de symétrie de la structure
cristalline, la nature chimique du matériau, la concentration des phases en présence, la qualité

cristalline du matériau ainsi que lataille des cristallites constituant le matériau [28].

Figurel.13: Schémade fonctionnement  d’un diffractometre de rayons X

Figurel.13: Photographe du diffractométre X Pert PRO (Université A MIRA.BEJAIA)

[.6. Méhodes Chimiométriques

La chimiométrie est une branche de la chimie dans laquelle on utilise la théorie et les
modeles développés en datistiques, mathématiques et informatique pour extraire

I'information utile présente dans des données de mesures chimiques. Dans les applications
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analytiques, le cas le plus fréquent correspond ala prédiction d' une variable quantitative, telle
gue par exemple la concentration d’ un composant présent dans un produit étudié [26].

Les méthodes d'analyses multidimensionnelles facilitent |’ interprétation et I’ utilisation
des grands tableaux de données, qui contiennent un nombre important de variables mesurées
pour un nombre d'individus élevé. Ces méthodes chimiométriques peuvent étre :

> descriptives (analyse qualitative ou exploratoire), comme |I’analyse en composantes
principales (ACP) qui met en évidence les relations existantes entre les variables et les
échantillons.

» discriminantes, qui ont pour objectif de rechercher la meilleure séparation possible des
différents groupes prédéfinis d’ échantillons.

> prédictives (de régresson ou analyse quantitative), permettant d estimer une ou
plusieurs caractéristiques d' un échantillon a partir d’autres mesures effectuées sur le
méme échantillon, comme la régression en composantes principales, ou la régression

PLS (« Partial Least Squares », ou régression des moindres carrés partiels) [27].

e L’Analyseen Composantes Principales (ACP)

Le but de I’ACP est d’identifier les relations linéaires existantes entre les différentes
variables du systeme. L’identification du modéle ACP débute par la construction d une
matrice contenant |’ ensemble des données disponibles sans distinction entre les entrées et les
sorties du systeme. Ces données sont supposées étre recueillies sur un systeme statique en
fonctionnement normal (données ”saines’) [27].

Lesobjectifsdel’analyse en composantes principales

% Résumer un tableau individus Variables al’aide d un petit nombre de facteurs.
¢ Visuaiser le positionnement des individus les uns par rapport aux autres.
% Visualiser les corrélations entre les variables.

< Interpréter lesfacteurs[29].

&
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e Classification par regroupement (Cluster)

Laclassification (clustering) est une méthode mathématique d’ analyse de données :

Pour faciliter |’ étude d’ une population d’ effectif important (animaux, plantes, malades, genes,
etc), on les regroupe en plusieurs classes de telle sorte que les individus d’ une méme classe
soient le plus semblables possible et que les classes soient le plus distinctes possibles. Pour

celail y adiverses fagons de procéder (qui peuvent conduire a des résultats différents...) [29].

=
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Chapitrell
M atériels et méthodes

Ce chapitre présente |’ ensembl e des réactifs, du matériel et des méthodes anal ytiques

utilisés au cours de ce travail.

II.1.Matériels végétal

I1.1.1.Matériel végétal utilisé

Nous avons utilisé trois marques de plantes aromati ques commercialisées en Algérie,
Tachefine (thym feuille; origan feuille; basilic feuille; menthe feuille; fenouil grain; fenouil
poudre; anis vert grain); Thico (thym poudre ; basilic; ciboulette feuille; laurier; persil feille;

anis vert grain)et Delicea (laurier poudre; persil feuille; thym poudre, anis vert grain.

MARQUE

— T

-Anisvert grain -Anisvert grain -Anisvert grain
-Basilic feuille -Basilic feuille -Laurier

-Menthe feuille -Ciboulette fedille -persil séchéfeuille
-Fenouil grain -Laurier feuille - laurier feuille
-Fenouil poudre -Persil séché feuille

-Origan feuille -Thym feuille

-Thym feuille

[1.1.2.Matériels et réactifs:

-
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» Desboites de pétri ;

» Verrede montre;

> Spatule;

» Balance électronique;

» Fiolesde 25ml, 50ml, 100ml et 250ml ;
> Pipette;

» Becher 25ml, 50ml ;

» Papier duminium;

> Pardfilm;

> Papier absorbant ;

> Papier filtre a café de lamarque Mdlitta;;
> Pissette;

» Entonnoir ;

» Dessiccateur ;

» Etuve;

> Micropipette.

[1.1.3.Appareillage et logiciels utilisés

Les appareils et logiciels utilisés sont:

>
>
>

vV V V V V V V V

Excel 2007 pour le traitement des résultats ;
Origine 6.0 pour le tragage des courbes ;

L e spectrophotometre «<EVOLUTION 220, Thermo SCIENTIFIC » couplé
avec un micro-ordinateur en utilisant des cuves en quartz de 1cm de trajet
optique, pour le tracé des spectres d’ absorption des extraits de plantes et pour
le tracé des spectres d’ absorption des polyphénols totaux et flavonoides ;
Un spectrophotometre d’ émission par plasma;

Un spectrophotomeétre IR. (IRAffinity-1 SHIMADZU ;
Agitateur mécanique (GFL ,3005) ;

Un pH-metre (HANNA) ;

Un Conductimeétre ;

Une balance é ectronique (OHAUYS) ;

MATLAB R2013a pour les calculs et le traitement des résultats.
SOLO_MIA8.5.2 pour le traitement des résultats.
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I1.1.4. Réactifs:

L’ ensemble des réactifs utilisés lors des expériences sont rassembl é dans le Tableau

ci-dessous :
Tableau I1.1: Lesréactifs utilisés lors des expériences.
Réactif Masse molaire Pureté Formule
(g/mole) (%) chimique
Trichlorure
d’auminium
hexa hydraté 241,33 100 AlCls,6H20
Carbonate 105,99 99,8 NaCOs3
de sodium
Réactif de Folin- / / /
Ciocalteu
M éthanol 32,04 99 CH40O
Acide gallique 118,14 / C7HeOs, H20
Quercétine 302,24 95 CisH1007

[1.1.5. Eaux utilisées

Nous avons utilisé I’ eau distillée pour le rincage du matériel, pour la préparation des

solutions et |es dosages.

11.1.6.Séchage

A fin de se débarrasser de I’ humidité, |es plantes sont mises dans une étuve a 50°C
jusqu'a obtenir une masse constantes. Latempérature de 50°C permet de préserver dela

dégradation des substances thermolabiles telles que certains pol yphénols et vitamines.
11.1.6.1. Taux d’humidité

Le taux de I’ humidité représente la quantité d’ eau contenue dans la matiere végéetale. Il
a été déterminé en mettant un échantillon de matiere végétale (10g) a secher dans une éuve

réglée a 50°C apres 24h. Une deuxiéme pesée a été effectuée.
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L humidité est exprimeée en pourcentage et calculée par laformule suivante :

H% = 100x (mf —ms) /mf

Avec : H% : Taux d’humidité exprimé en pourcentage.
mf : masse de |’ échantillon avant sechage (matiere fraiche).

ms : masse de |’ échantillon apres sechage (matiere seche).

11.1.7. Broyage

Une fois séchées, lamoitié des feuilles et grains subissent un broyage al’aide d’un
broyeur électrique de marque RETSCH, jusqu’ a obtention d’ une poudre fine et homogene.
Cette derniere est tamisée al’ aide d’ un tamiseur, contenant des mailles granulométrie de
0.8upm. Les poudres obtenues, ainsi que les feuilles et les grains sont conservées dans des
boites de pétri et stockées al’ abri de lalumiére dans un dessiccateur pour les protéger contre

I” humidité.
A chague analyse nous prenons du dessiccateur la quantité de poudre voulue.

11.1.8. Préparation des solutions

» Solution de Folin Ciocalteu diluée

Un volume de 1 ml de FC est additionné avec 9 ml d' eau distillé .stocké al’ abri dela

lumiére dans un réfrigérateur.
» Solution de chlorured’ Aluminium hexa hydraté

(AICI3 ,6H20 a2 %) : On verse dans une fiole de 100 ml une masse de 3,62 g (pesée a
I’ aide d’ une balance précise a 1 mg) de chlorure d’aluminium, sous la hotte on gjoute une
quantité de méthanol et on agite jusqu’ a sa dissolution totale, puis on remplit jusqu’ au trait de

jauge.
» Solution de carbonate de sodium (a7.5 %) :

On verse dans une fiole de 100 ml une masse de 7,5 g (pesée al’ aide d’ une balance
précise a 1 mg) de carbonate de sodium, on g oute une quantité d’ eau distillé et on agite

jusgu’ a sa dissolution totale, puis on remplit jusqu’ au trait de jauge.
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I1.2. Techniques d’ extraction
11.2.1. Liqueursdes substances étudiées
% Par infusion
Nous avons procédé le méme protocol e pour toutes les plantes ainsi que trois sont
été effectués pour chague plante
On pése une masse de (0,1 g) delaplante al’ aide d’ une balance. On chauffe une
quantité d eau distillée (200ml) dans un erlenmeyer jusqu’ a satempérature d’ ébullition
(environ 90°). On introduit |a masse pesée dans un autre erlenmeyer (200 ml) et on gjoute
I’ eau chauffée, on laisse en contact pendant 10 min al’ abri de lalumiére en maintenant
I’ agitation, le temps est contrélé al’ aide d’ un chronometre.
On filtre laliqueur en utilisant un filtre acafé .On laisse refroidir jusqu’ a température
ambiante. A lafin de |’ extraction, lesliqueurs sont doses puis analysés par I’ UV visible.
% Par décoction
Nous avons procéde |le méme protocole pour toutes les plante ainsi que trois sont
été effectués pour toute les plantes
On pése une masse de (0.1g) de I’ échantillon (plantes) al’ aide d’ une balance. On
chauffe un volume d’ eau distillé (200ml) dans un erlenmeyer jusqu’ a sa température
d ébullition. On introduit la masse pesée dans I’ eau bouillante. On laisse bouillir pendant
10min, le temps est contrélé al’ aide d un chronometre.
On filtrelaliqueur en utilisant un filtre acafé. On laisse refroidir jusqu’ a température

ambiante, les liqueurs sont dosés puis analysés par I’ UV visible.

11.2.2. Cinétique de |’ extraction par décoction

Une masse de 0,59 de feuilles de plantes (menthe et thym) est mélangée avec 11 d’ eau
distillée préalablement chauffée jusqu’ au début ébullition (95°C) dans un erlenmeyer de
1000ml, I’ ensembl e(eau+plante) continuent abouillir, les prélévements sont effectuées a des
temps variables (t= 5min, 10min, 15min, 20min, 25min, 30min, 45min, 1h, 1h15min,
1h30min, 1nh45min, 2h, 2h30min, 3h, 3h30min, 4h) alafin del’ extraction et apres
refroidissement les spectres des liqueurs sont tracés dans I’ intervalle [200nm-500nm]. Les
dosages des liqueurs en PT et FLV sont effectués, et 1a lecture des absorbances a 760nmet
430nm est faite pour les PT et FLV respectivement.
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11.3. Dosage des polyphénols totaux et flavonoides
11.3.1. Dosage des polyphénols

11.3.1.1. Principe:

Les polyphénols ont é&é déterminés par spectrophotométrie selon la méthode de Folin-
Cioclateu : ceréactif de couleur jaune est constitué d’un mélange d’ acide phosphotungstique
H3PW 12040 et d acide phosphomol ybdique H3PM012040. Lorsque les polyphénols sont
oxydés, ils réduisent le réactif Folin-Cioclateu en un complexe ayant une couleur bleu
constitué d’ oxyde de tungstene W8023 et de molybdene M08023. L’intensité de la couleur
est proportionnelle aux taux des composes phénoliques oxydes [30].

[1.3.1.2.Mode opératoire:

400 pl d'extrait sont mélangés avec 2000 pl du réactif FC et 1600 ul de Na2CO3 a7
(m/v). Le mélange est agité et incubé al’ obscurité. Aprés 30 minutes de repos a température
ambiante, on mesure |’ absorbance al’ aide du spectrophotometre a une longueur d’ onde de
760 nm. Lateneur en composés phénolique est déterminée en se référant ala courbe
d’ étalonnage obtenue avec I’ acide gallique. Les résultats sont exprimés en milligramme
équivalent d’ acide gallique (Gal) par gramme de |’ échantillon [31].

» Préparation du blanc
400 ul d'eau distillé ont été mélangés avec 2000 ul du réactif FC et 1600 pl de NA2CO3

a7.5 (m/v). Le mélange est agité et incubé a |’ obscurité et a température ambiante pendant 30
minutes.
» Courbed’éalonnage del’acide gallique

Une courbe d’ étalonnage (a 760nm) est réalisee en paralléle dans les mémes conditions
opératoires, en utilisant I’ acide gallique comme contr6le positif a différentes concentrations
initiales.
» Préparation dela solution mére d’acide gallique mono hydraté (C7H605, H20)

Premiérement on calcul lamasse de I’ acide gallique dans 100 ml 20,2 mg/ml a partir de
I’ acide gallique mono hydraté :

M (c7H605 H20) > M (c7H605)
118,14 ¢ > 110,149
M (C7H605, H20) > 0,029

(m(C7H605)xM(C7H605,H20))
M(C7H605,H20)

v

M (c7H605,H20)

.
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A I'aide d’une balance, on pése 0,0236 g de I’ acide gallique, versée dans une fiole de
100 ml, on y rajoute une quantité d’ eau distillé et on agite jusgu’ a sa dissolution totale, puis

on remplit jusqu’ au trait de jauge.

» Préparation des étalons

A partir de la solution mére (0,2mg/ml) d’ acide galligue nous avons préparées six
étalons de différentes concentrations (0,01 ; 0,03 ; 0,05 ; 0,07 ; 0,09 ; 0,2mg/ml) dans des
fiolesde 25 ml.

D’apréslaloi dedilution :

ClxV1=C2xV2
0.2xV1=25xC2

_(25x%xC2)
0,2

V1

C(mg/ml) | 0,0025 | 0,005 | 0,01 | 0,02 | 0,03 | 0,04 | 0,05 | 0,06 | 0,07 | 0,08 | 0,09 |0,1

V (ml) 031250625125 |25 |375| 5 |625|7,5(8,75|10 |11,25|1250

» Dosage des étalons
Nous avons procédé au dosage de ces étalons en suivant le méme protocole de dosage
enfin, nous avons établit la courbe d’ étalonnage pour le dosage des polyphénols en mesurant

les absorbances des différents étalons dosés a lalongueur d’ onde 760 nm.

» Calcul delateneur en polyphénols
Les extraits sont préparés en gjoutant 0,1g de la matiere seche 2200 ml d’ eau distillée,

donc une concentration de :

0,1g MS

=5.10* MS/ml
200 ml

[MS]=

Apres lecture de I’ absorbance & 760nm, on calcule la concentration des PT en équivalent

AG/ml apartir de I’ équation de la droite d’ étalonnage obtenue.

[PT]=X (Mg EqAG/ ml)
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Lateneur en polyphénols est exprimée en mg équivaent d acide gallique par g de
matiére seche

[pT] X (mg Eq%)

[MS] ~0.0005 (g2)

=2000 X (mg Eq AG/g MS)

X : concentration des étalons en AG dans les liqueurs des plantes.

[1.3.2.Dosage des flavonoides
11.3.2.1. Dosage de |’ extrait
Laméthode du trichlorure d’aluminium est utilisée pour quantifier les flavonoides dans
les différents extraits de plantes
A I’aide d'une micropipette, 1ml de chaque plantes, est gjouté a 1ml de la solution
d AICI3 (2% dans e méthanol). Apres 15 min d’incubation, I’ absorbance est lue a 430 nm par

un spectrophotometre UV-visible (thermo évolution 220) présenté danslafigure 1.1 [31]

Préparation du blanc

2000 pl de méthanol ont été ajouté a 2000 ul de lasolution d’ AICI3 (2% dans le
méthanol).
» Courbed’éalonnage

Comme pour |e dosage des pol yphénols, une courbe d’ étalonnage est réalisée dans les
mémes conditions opératoires, alalongueur d’ onde de 430 nm, en utilisant la quercétine
comme contrdle positif a différentes concentrations initiales.
» Préparation dela solution mere de quer cétine

0,0125 g de la quercétine sont introduit dans une fiole de 100 ml, sous la hotte, on g oute
du méthanol et on agite jusqu'a dissolution totale, puis on remplit jusgu'au trait de jauge.
» Préparation des étalons

A partir de la solution mére (47,5 mg/ml) de quercétine nous avons préparé sept étalons
de différentes concentrations (1;2; 3;4;5; 6; 7mg/ml) dans des fioles de 25 ml.

Les volumes de solution mere (V0) agouter pour la préparation de ces étalons sont

calculés de lamaniére suivante :
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COxVo=CxV
475XV0=25%xC

(25 x0C)
47,5

CO=19xVO0

VO =

C(mg/ml) | 0,0025 | 0,005 | 0,01 | 0,02 | 0,03 | 0,04 | 005 | 0,06 | 0,07 | 0,08

V (ml) 0,625 | 1,25 2,5 5 7,5 10 12,5 15 17,5 20

» Dosage des étalons

Nous avons réalisé un dosage de ces étalons de la méme fagon que pour les flavonoides
totaux pour tracer la courbe d’ étalonnage.
» Calcul delateneur en flavonoides

Les teneurs en flavonoides sont exprimés en mg équivalent de quercétine /g de matiere

seche

[FLV] _X(mgEqQ/ml) _
[MS] ~ 0.0005 (g MS/ml) =2000 X (Mg Eq Q/gMS)

X : concentration des étalons en Q dans les liqueurs des plantes.

[1.4. Technique d’analyse
[1.4.1. Analyse par Spectrophotometrie UV-Visible

Les analyses spectroscopiques UV-visible des extraits de plantes, des polyphénols
totaux et des flavonoides de chaque échantillon de plantes ont été effectuées al’ aide d’un
spectrophotomeétre «kEVOLUTION 220, Thermo SCIENTIFIC » couplé avec un
microordinateur, en utilisant des cuves en quartz de trajet optique de 1cm pour le tracé des
spectres d' absorbances des extraits des plantes dans I’ intervalle [ 200nm-500nm], pour les
absorbances des dosage des polyphénols totaux et des flavonoides sont mesurés a 760nm, et

a430nm respectivement.

.
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Figure.ll.1. Spectrophotométre UV-visible.

11.4.2. Analyse par la spectroscopie IR

Nous avons réalise des anal yses par spectroscopie Infrarouge des poudres de
différents échantillons de plantes.

L’ acquisition des intérferogrammes et |eurs transformations en spectres sont assurées par
un mini-ordinateur incorporé au spectromeétre infrarouge de marque « IRAffinity-1,

SHIMADZU».

Figurell.2: Spectroscopie IR

11.4.3. Analyse par spectrométrie d’émission a plasma a couplage inductif

Une génératrice haute fréguence est utilisée pour chauffer un courant d'argon et former
un plasma (gaz ionisé) par I'intermédiaire d'une bobine dinduction. Latempérature atteinte est
de I'ordre de 7000 48000 K. Les informations sont introduites dans un ordinateur pour

stockage et diffusion ultérieure, aprés calcul des résultats.
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» procédurede caractérisation par I'l CP

Peser une quantité de chague plante étudiée dans un creusé ;

Placer les creuseés dans un four a moufle de marque Nabertherm puis élever
progressivement latempérature & 500°C avec un pas de 10mn maintenir cette
température pendant 3h;

Retirer les creusés une fois refroidit et les laisser dans un dessiccateur ;

Apresavoir analyse par laDRX les cendres obtenues sont soumises a une attaque
acide (afin de les solubiliser dans un milieu acide en vue du dosage des métaux par
L’ ICP), pour cela nous avons préparé une eau régale (mélange de 30ml d'acide
chlorhydrique et 10 ml d’ acide nitrique). La quantité de |’ eau régal e goutée aux
cendres de chague plantes est de 20ml ;

Apresladissolution des échantillons dans I’ eau régale, nous avons misle mélange
dans une fiole de 25 ml et nous avons compl été avec I’ eau distillée jusgu’ au trait de

jauge, les échantillons sont préts a ana yser.

Figure. 11.3: Spectrométrie d’émission a plasma a couplage inductif

[1.5. Méthodes chimiométriques.

[1.5.1. Analyse en composantes principales

[1.5.2. Analyse hierarchique cluster
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Chapitrelll

Résultats et discussions

Ce chapitre regroupe les résultats expérimentaux obtenus au cours de notre travail.

Nous avons nommeé les échantillons par 3 lettres, la premiéere concerne le nom de I’ herbe (a:

anisvert, b : basilic, ¢ : ciboulette, f : fenouil, m : menthe, o: origan, | : laurier, t : thym, et p:

persil), ladeuxieme lettre indique laforme ( f : feuille, g: grain, p : poudre et b : broyée au

labo), et latoixeme lettre indique lamarque (t : tachfine, ¢ : tchico et d : delicea).

[11.1 Analyse UV-visible
Les résultats donnésici sont ceux obtenus de I’ extraction par infusion.
Les spectres UV -visible de différentes plantes sont enregistrés dans le domaine
[200-500nm].
[11.1.1 Spectres d’absor ption UV-Visible desliqueurs de plantes de différentes mar ques

» Thym
L es spectres d' absorption des extraits de thym de différentes marques et formes sont

présentéssur lafigurelll.l.
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Figurelll.1l: Spectres d’ absorption UV-Visible des extraits de thym de différentes marques

sous forme (@) poudre- broyé, (b) feuilles.
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Nous relevons deux maximums d’absorption aux longueurs d’ondes Amax=287.5nm et
Amax=325nm, le spectre de 1’échantillon tbc (thym broyé au labo et de marque tchico)
représente des intensités d’ absorbances plus élevées.

Cette différence d’intensité est due: alataille des particules(les particules broyées sont
plus petites a celles vendus sous forme poudre) plus c'est fin plus le contact avec |'eau est
important, ce qui favorise le passage des différents constituants de la plantes vers I'eau.

La marque : laprovenance de la plante, son conditionnement et stockage.

> Anisvert
Lafigurelll.2 présente les spectres d’ absorption UV-visible des extraits de |’ anis vert

de différentes marques et de formes.
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Figurelll.2: Spectres d’ absorption UV-Visible des extraits de I’ anis vert de différentes
marques sous forme de (a) broyé, (b) grain.
Les spectres de I’ anis vert grain de tachfine et tchico représentent des maximums d’ absorption
aux longueurs d’ ondes 230nm et 325nm. Le spectre de delicea grain, présente aussi deux
maximums d’ absorption, le premier est ala méme longueur d’ onde 230nm, mais le deuxiéme
est a 375nm. Ce spectre présente des intensités d’ absorbances plus é evées que celles des deux
autres marques. Il est possible que cette différance est due ala provenance de I’ échantillon ou

a son conditionnements.

&
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Concernant la forme broyée, ces maximums d’ absorption n’ apparaissent pas clairement
guelque soit la marque. Le broyage des grains a engendré la destruction de certains

composes (huiles essentielles) de la plante lors de I extraction.

»Basilic
Lafigurelll.3 présente les spectres d’ absorption de basilic de différentes formes et

marques.
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Figurelll.3: Spectre d’ absorption UV-visible des extraits de basilic de différentes marques

sous forme (@) broyé, (b) fedille

Les spectres de tous les échantillons de basilic présentent deux maximums d’ absorption
aux longueurs d’ ondes 287.5nm et 325nm.
Nous constatons que le spectre de I'échantillon bbc (basilic broyé tchico) presente des
intensités d' absorbances plus é evées.
Dans ce cas le broyage a amélioré |’ extraction des composes absorbant dans I'intervalle de

longueur d’ onde considérée.
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» Persil
Les spectres d’ absorption UV-visible des extraits de persil obtenu par infusion pour

les différentes marques et formes sont représentés dans lafigurelll.4.
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Figurelll.4 :Spectre d absorption UV-visible des extraits de persil de différentes marques
sous forme (@) fedille, (b) broyé

Nous observons |’ apparaition de deux bandes d’ absorption pour cette plante (persil) de
longueur d’onde maximal 259 nm et 337.5nm pour les deux formes (feuille et broyé) et les
deux marques (tchico et delicea) mais a desintensités différentes .

nous remarquons que I’ intensité des |’ absorbance maximums 1.30 et 1 de la forme feuille
de marque tchico est plusimportante que celle de delicea 1,10 et 0,75.

pour la forme broyée on constate une intensité presque identique pour les deux marques
(tchico et delicea).
En comparent entre les deux formes on constate que |’intensité de d absorbance de la forme
broyée est plus importante que celle de la forme feuille et cela est peut etre di a la surface de

contact entre la plante et I’ eau.
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> Laurier
Les spectres d absorption UV-visible des extraits de laurier obtenu par infusion pour

différentes marques et formes sont représentés dans lafigurelll.5

2,5
2,0
(]
(&)
S 1,5-
o)
p—
o)
3 10
< Ifc
Ibc
0,5 Ipd
X‘\
0,0 T T T T T T T T 1
250 300 350 400 450

Longueur d'onde (nm)

Figurelll.5: Spectre d absorption UV-visible des extraits de laurier de différentes marques
sous forme de feuille, broyé et poudre.

L es spectres des échantillons |pd et Ibc, présentent deux maximums d’ absorption aux
longueurs d’ ondes 282nm et 325nm. Les intensités d’ absorbances de Ipd sont plus élevées.
Deux possibilités a ce résultats : soit les particules Ipd sont plus petites que celles Ibc, soit
leurs provenances est différentes.

Le spectre de Ifc présente un seul maximum d’ absorption alalongueur d’ onde 282nm.

Les composés qui absorbent vers 325nm sont difficiles a extraire dans e cas des feuilles.
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> Fenouil
Lafigure.ll1.6 représente les spectres d absorption de fenouil obtenus par infusion

pour différentes formes de marque tachefine.
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Figurelll.6 : Spectre d absorption UV-visible des extraits de fenouil de marque tachefine de
différentes formes
Nous observons pour laforme poudre I’ apparition d’ une bande d’ absorption, la

lecture de la longueur d’onde a donné la valeur de Amax=325nm pour la quelle I’absorbance
est de Amax=0 ,42

Concernant la forme broyée la longueur d’onde est de Zmax=261 pour une absorbance
de Amax=1

La forme grain posséde deux bandes d’absorption : Zmax=261nm pour une absorbance
Amax=0.48 et Amax=375nm pour Amax=0.3

Le spectre de laforme grain présente deux maximums d’ absorption, I’un a 375nm
disparait avec le broyage et I’ autre a 261nm, son intensité augmente avec le broyage. Le
probléme est dans le spectre de fpt (poudre tachfine) qui est différent des formes feuilles et

broyée de |la méme marque. Nous supposons que ces composés sont dégradés.
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» Menthe
Lafigure.ll1.7 représente les spectres d' absorption de liqueur de la menthe obtenu

par infusion pour différentes formes (feuille et broyée) de la marque tachefine.
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Figure. 111.7 : Spectre UV- visible des extraits de la menthe de différentes formes (feuille et

broyée) de la marque tachefine.

Les deux formes enregistrent deux bandes d absorption lalecture de lalongueur
d’onde a donné la valeur Amax=280nm et Amax=325nm. L’intensité de I’absorbance de la
forme broyée est plus élevée (Amax=1,75) tandis que celle desfeuille est de Amax =1,51
cette différence d’intensité est expliquée par la différence de la surface de contacte avec I’ eau

entre les deux formes.

» Origan
Lafigurelll.8 représente les spectres d’ absorption de I’ origan obtenus par infusion
pour différentes formes (feuille et broyée) de la marque tachefine.
Nous remarquons deux bandes d’ absorption pour les deux formes (feuille et broyé) la
lecture de la longueur d’onde Amax, donne les valeurs de 288nm et 325nm. a des valeurs
d absorbance de Amax=2,1 et Amax =1,78.

L’intensité est plus élevée dans le cas de laforme broyée,
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Figure.ll1.8:Spectres UV- visible des extraits de |’ origan de différentes marques et formes
(feuille et broyée) de la marque tachefine

» Ciboulette
Sur les spectres de lafigure 111.9, nous relevons une bande d’ absorption optimale a

Amax=265nm pour les deux formes (feuille et broyée).
L’intensité de |’ absorbance de laforme broyée (Amax=0,76) est plus élevée acelle des

feuille (Amax=0,63).
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Figurell1.9:Spectres UV- visible des extraits de la ciboul ette de différentes formes (feuille et

broyée) de la margue tchico.




Chapitrelll

Résultats et discussions

L’ ensemble des résultats sont résumeés dans les tableaux a),b), ¢), d), e), f), g), h), i)

corresponds aux intensités maximums d’ absorption de plantes thym, anis vert, basilic, persil,

laurier, fenouil, menthe, ciboulette et origan respectivement

a)
Amax tft Tfc tpd tht the
287.5 0,59 14 1 0,8 15
325 0,5 1,25 0,9 0,75 1,4
b)

Amax agt Agc agd ab abc abd
230 0,35 0,39 0,49 / / /
325 0,82 0,82 / / /

375 / / 0,25 / / /
c)
Amax bft bfc bbt bbc
287.5 1 0,75 0,76 1,14
325 0,9 0,7 0,69 1,23
d)
Amax pfc pfd pbc pbd
259 1,30 1,10 1,25 1,10
337.5 1 0,75 1,10 1,25
€)
Zmax Lfc Ibc Ipd
282 0,62 0,87 1,12
325 / 0,6 0,12
f)
Amax Fat fbt fpt
261 0,48 1 /
325 / / 0,42
375 0,3 / /
9)
Amax mft mbt
280 1,75 1,75
325 1,51 151
h)
Amax cfc cbc
265 0,63 0,76
i)
Amax oft obt
288 1,78 2,1
325 1,75 19

=
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111.1.2. Dosage des polyphénols totaux
Dans notre travail le contenu en polyphénols totaux des différents extraits de plantes a

été déterminé par un dosage colorimétriques au réactifs de Folin- Ciocalteau. Une courbe

d’ étalonnage a été établie avec |’ acide gallique.
« Courbed’ éalonnage
Tableau |11.1 : Les absorbances correspondantes aux étalons d’ acide gallique.

C(mg/ml)

0,0025

0,005 0,01

0,02

0,03

0,04

0,05

0,08

0,09

0,1

A

0,01941

0,03919 | 0,09001

0,20772

0,30011

0,38892

0,46813

0,77218

0,87216

0,9782

Lacourbe d'éalonnage figure 1 11.10 a été tracée a partir des données du tableau 111.2

qui regroupe les densités optiques mesurées de chague étalon d’ acide gallique a 760 nm.
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Figurell1.10: Courbe d'étal onnage des polyphénols totaux.
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[11.1.2.1.Dosage des polyphénols des extraits de plantes obtenus par infusion
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Figurelll.11: Teneur en polyphénolstotaux en mg AG/gMS des extraits des plantes

étudiées

Les résultats présentés dans la figure montrent que les teneurs en PT varient
considérablement entre les marques ainsi entre les formes de la méme marques.

Le dosage colorimétrique de I’ extrait de |’ origan de lamarque TACHFINE enregistre
un maximum en PT (119,125 mgAG/g MS) suivis de la menthe de la méme marque de teneur
égalea (70,57mgAG/GMS)

Les extraits des plantes de lamarque TCHICO révélent des teneurs moins importantes
gue cellesde tachfine (basilic, laurier et le thym qui ont des teneurs relativement proches).

Concernant la marque DEL I CEA, le dosage colorimétrique des extraits des plantes de
cette derniére amarqué des teneurs plus faibles.

La variation des PT entre les marques peut étres expliquée des propriétés caractérisant
le végétal comme le pays d’ origine (la provenance), et les conditions de conservation et de
stockage, lamaturité alarécolte, et les conditions climatiques.

Le dosage colorimétrique des extraits de plantes obtenus par infusion a montré que
I’ origan broyé possede la teneur laplus élevée en PT (119,125 mg EQ AG/g MS) suivit par la
menthe de laméme forme

Pour le thym la teneur la plus éevée en PT se trouve dans la forme broyée
(22,622mgAG/IGMYS) .suivis de la forme feuille qui enregistre des teneurs plus faible et en
dernier d’ une teneur un peu plus faible a celle de broyé de son forme poudre (18,830 m EQ
AG/gMS).
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Pour le fenouil nous remarguons une différance entre les formes, la poudre possede une
teneur en PT de (19,336mg EQ AG/g MS) par apport alaforme broyée (13,325mg EQ AG/g
MYS) tandis que laforme grain posséde lateneur la plus faible (8,224mg EQ AG/g MS)

Pour les grains de |” anis vert nous remarquons une teneur en PT moins importante par
apport asaforme broyée qui est de (19,336 mg EQ AG/g MS).

Lavariation remarquée de lateneur en PT entre les différentes formes peut étre liéesa
des facteurs comme le choix du solvant, dans notre éudes nous avons utilisé I’eau comme
solvant d’extraction nous remarquons pour la forme grains la teneur en PT obtenus par
infusion a donné des teneurs faibles; d’'apres les résultats nous pouvons constater que
I’extrait de grains est riche en huiles essentielles pour cela |’ extraction par |’ eau n' éait pas
satisfaisable car |’ extrait est moins soluble dans I’ eau donc il faut un autre solvant organique
afin d'avoir desteneurs plus élevées .

Pour la forme broyeée I’ extraction était plus élevée suite a la finement des particules ce

gui aaugmenté la surface de contacte entre le solide et |e solvant.
111.1.2.2.Dosage des polyphénolstotaux des extraits de plantes obtenus par décoction
Le présent tableau représente les teneurs en PT des dosages colorimétrique d’ extraits

de plantes obtenus par décoction et infusion

Tablaux.l11.2. Teneur en polyphénols totaux en mg AG/gM S des extraits de plantes obtenus

par décoction.

Plantes Infusion Décoction Plantes Infusion Décoction
Agt 5,4522108 9,42778919 fbt 13,3258 13,3258042
Abt 5,45722108 5,45516769 fpt 19,3367556 19,6659822
Agc 4,92950034 5,84188912 Cfc 12,0287474 19,6659822
Abc 4,37713895 14,0362765 cbc 16,9890486 15,4887064
Agd 4,37713895 7,50513347 Lpd 42,94045 3,7192334
Abd 7,572895 16,6228 Bft 51,8110883 53,931215
Tft 18,8309 20,81587 Bbt 28,5290897 66,3511294
TbT 22,62217 58,8829 bfc 12,7666 40,09308
Tfc 35,2210815 82,2279 bbc 12,7665 27,7248
Thc 22,62217 54,95687 Bfc 12,7665 52,0828
TPd 41,1101985 30,359393 Bbc 53,9575 50,0383
Mft 60,1232 104,207392 Pfc 10,6372 9,9863
Mbt 70,5776865 104,381246 Pbc 13,2963 11,3641
Oft 68,227926 204,5393 Pfd 15,705 14,01642
Obt 119,1252 8,600273 Pbd 16,3463 14,1115
fgt 8,224503 8,22450376

&
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Les résultats obtenus dans le tableau 1 11.3 montrent que les teneurs en PT varient d’une
plante aune autre selon le type d extraction

Dans certaines plantes I’ extraction par décoction n’a pas influencé sur la teneur en
polyphénols totaux par une augmentation. Quand a l|'infusion, dans dautre plantes
I’ extraction par décoction aun impact positif, lateneur était plusimportante.

Les variations pourraient ére expliquées par la nature et la teneur des différents
composés phénoliques propres a chacune des plantes étudiées. L’ augmentation de la teneur
en polyphénols totaux extraite par infusion peut étre expliquée par la grande facilité avec
laquelle les polyphénols sont extraits suite a une forte fragilisation des parois cellulaires des
tissus végétaux de certaines plantes tandis que d'autres plantes nécessitent une
augmentation de la durée et de la température de I’ extraction pour mieux détruire les parois

cellulaires des tissus végétaux afin d’avoir une extraction meilleur des polyphénols.

111.1.3.Dosage des flavonoides totaux
Le contenu en flavonoides des extraits de plantes a é&é évalué par un dosage
colorimétrique en utilisant le trichlorure d aluminium qui forme un complexe jaune avec les

flavonoides une courbe d’ éalonnage a été préparée avec la quercitrine.
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Figurell1.12: Courbe d'étalonnage des flavonoides totaux.

&




Chapitrelll Résultats et discussions

111.1.3.1. Dosage des flavonoides des extraits de plantes obtenus par infusion
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Figurelll.13: Teneurs en flavonoides totaux en (mg EQ Q /g MS) des extraits de plantes
obtenus par infusion

Selon lafigurelll.13 lateneur en FVT de la menthe tachfine enregistre un maximum en
FVT de (7,044 mg EQ/g MS) suivit par |’ origan de la méme marqgue d’ une teneur de (4,48mg
EQ/g MS) Pour la marque TCHICO, les teneurs en FVT sont en quantités plus éevées
(thym, I’anis vert et le basilic).

Pour lamarque délicea les résultats montrent de plus faibles quantités en FLV

Lesfeuilles de la menthe ont ressorti la teneur la plus élevée en FLV les forme broyées
ont des teneurs relativement proches tandis que les grains enregistrent les plus faibles

teneurs.

111.1.3.2.Dosage des flavonoides totaux des extraits des plantes obtenus par décoction

Le tableau [11.3 illustre les résultats de dosage colorimétriques des extraits de plantes

obtenus par décoction et infusion.

Les teneurs en FVT obtenus par décoction sont plus importante en générale que celles

de I'infusion cela signifie que la meilleur méthode pour extraire les flavonoides est la

décoction.

*
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Tableau 111.3: Teneurs en flavonoides totaux en (mg EQ/g MS) des extraits de plantes

obtenus par décoction et infusion.

Plantes Infusion Décoction Plantes Infusion Décoction
Agt 0 0,9981457 fbot 1,60582781 1,60582781
Abt 0 1,12104194 fpt 0 0
Agc 1,10039735 0 Cfc 0,10666667 1,65757174
Abc 1,10039735 3,88997792 cbc 0,44538631 1,36688742
Agd 0 0,11549669 Lpd 1,27417219 1,01774834
Abd 0,17748344 2,82543046 Bft 1,85729801 1,26256071
Tft 0,53951435 6,07275938 Bbt 1,57916115 1,63479029
TbT 0,35567329 2,19496689 bfc 1,32697572 1,63479029
Tfc 3,88785872 4,74949227 bbc 0,38657837 2,05280353
Thc 4,41995585 4,69245033 Bfc 0,62269316 0,63205298
TPd 1,30066225 1,95390728 Bbc 0,38657837 1,19293598
Mft 7,04494481 6,2018543 Pfc 0,83682119 0,9677704
Mbt 6,00529801 6,20203091 Pbc 0,78887417 0,8977925
Oft 4,48565121 4,63523179 Pfd 0,1594702 0.236598
Obt 2,92750552 4,81483444 Pbd 0,22145695 0,53633554
Fgt 2,5997351 2,1192053

111.1.4: Cinétique del’extraction par décoction
111.1.4.1. Spectres d’absorption UV-Visible des extraits dela menthe
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354" 15 min
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Figurelll.14 : spectres d’ absorption UV-visible des extraits de la menthe a différents temps

de décoction.
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Sur lafigurelll.14 sont représentés les spectres d’ absorption des extraits dela
menthe obtenus par décoction a différents temps.

Nous remarquons [’apparition de deux bandes d’absorption Amax=287,5nm et
Amax=325nm tout au long de la décoction (5min-240min) correspondantes a des valeurs
d absorbance Amax1=1,37 Amax2=1,25 a 5min et Amax1=2,4 Amax2=2,25 a 240min nous

constatons une augmentation des absorbances avec le temps de décoction.

111.1.4.2. Spectres d’absorption UV-Visible des extraits de thym

1,0 1

Absorbance

150 min
————————— 180 min
210 min
———————— 240 min

0,54

0,0 , . , . , . —— ,
250 300 350 400 450

Longueur d'onde (nm)

Figure.ll1.15 : spectres d’ absorption UV-visible des extraits du thym a différents temps de

décoction

Sur lafigure 111.15 sont représentés les spectres d absorption des liqueurs de thym pour
différents temps de décoction.

Nous remarquons deux bandes d absorption importantes a 280nm, et 325nm d’ environ.
L es absorbances augmentent avec le temps de décoction. un maximums d’ absorbance élevée
est enregistré pour chaque longueur d’onde a t =240min Amax=1 pour Amax=280 et
Amax=0.80 pour ZAmax=325 nm. Cette augmentation est due a la concentration des

composes obtenus dans I’ extrait du thym aprés décoction.
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111.1.4.3.Dosage des polyphénolstotaux desliqueurs de la menthe obtenu a destempsde

décoction différents

100

50

Polyphénols totaux (mg Eq AG/g MS)

0 30 60 90 120 150 180 210 240
Temps (min)

Figurelll.16 : Teneur en polyphénol des extraits de la menthe obtenus a destemps de
décoction différents

La figure I11.16 représente les teneurs en PT de la menthe en fonction du temps de
décoction de 5min jusgu’ & 240 min.

Les teneurs en PT augmentent avec le temps jusqu’ a atteindre un maximum de (114,52
2 mg Eq AG/g MS) a 105min, puis diminuent jusgu’'a atteindre une faible teneur en PT a
240min de (10,986mg Eq AG/g MS).Le temps optimal pour I’ extraction des PT de la menthe
par décoction est 105 minutes.

[11.1.4.4.Dosage des polyphénols totaux des liqueurs de thym obtenu a différents temps
de décoction

La figure 111.17 représente les teneurs en polyphénols totaux de I’ extrait de thym en
fonction de la durée de la décoction de 5min a 240min.

Lateneur en PT augmente avec le temps jusgu’ a atteindre un maximum de (95,11mg E
AG/g MS) a 150min. au-dela de ce temps, nous remarquons une diminution de cette teneurs
jusqu’ a atteindre 69,76 mg E AG/ g MS a 240 minutes.

Le temps optimal de décoction pour |’ extraction des PT du thym est 150 minutes.
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Figurelll.17 : Teneur en polyphénol totaux des extraits de thym obtenu adifférents temps
de décoction.

[11.1.4.5. Dosage des flavonoides totaux des liqueurs obtenus a différents temps de
décoction.

111.1.4.5.1.Dosage des flavonoides totaux des liqueurs de la menthe

Le dosage colorimétrique de la menthe (feuille) représente les teneurs en FVT en mg EQ/g

MS en fonction des différents temps de décoction de 5min jusqu’ a 240min

/(/T 4
= 54
(@)

> |
04
= 4
w |
(@]

£ 31
P
Q

T 27
o

e |
S 1
©

R

0 T T T T
0 30 60 90 120 150 180 210 240
Temps (min)

Figurelll.18: Teneur en flavonoides des extraits de menthe obtenus a différents temps de
décoction.

Selon la figure 111.18 nous remarquons que les teneurs en FVT augmentent avec le

temps pour atteindre un maximum a 120min. Au dela de 120min, la teneur en FVT reste

stable.
-



Chapitrelll Résultats et discussions

Le temps optimal de décoction pour I’ extraction des flavonoides totaux de la menthe est
de 120 minutes.

Flavonoides (mg Eq Q/g MS)

imumJlHl

0 30 60 90 120 150 180 210 240
Temps (min)

Figurelll.19: Teneursen FVT en mg EQ/g MSdelaliqueur dethym en fonction de
temps de décoction

D’apres la figure 111.19, la teneur en FVT augmente en fonction du temps dans
I"intervalle [5min-240min] éudié.

Le traitement thermique effectué par décoction sur les deux plante menthe et thym
affecte positivement sur le contenu en FVT. Cela montre que les flavonoides des plantes
étudiées sont thermostabl es.

I11.2. Analyse par spectrophotométrieinfrarouge (IR)

Les spectres IR des poudres de plantes étudiées sont représentés sur les figures 111.20 a

111.23.
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Figurell1.20. Spectres IR del’anisvert des marques Tachfine, Tchico et Délicea
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Figurelll.21. Spectres IR de thym des marques Tachfine, Tchico et Délicea
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Figurelll.22. Spectres IR de persil des marques Tachfine, Tchico et Délicea
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Figurelll.23. Spectres IR de la poudre des plantes (fenouil, menthe, laurier et origan) des
marques Tachfine, Tchico et Délicea
L’éude des spectres IR des plantes éudiées (figures 11120 — 111.23) révele une

ressemblance dans leur alure générale.
Nous pouvons signaler, en particulier, les bandes d'absorption caractéristiques suivantes:
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Bande large et intense située vers 3500 cm® qui correspond aux vibrations d’ élongation
delaliaison O-H phénols.

La bande sous forme d'un massif (plusieurs pics) située vers 2900 cm! est attribuée aux
vibrations d’ élongation delaliaison C-H .

La bande intense située vers 1700 cm? est attribuée aux vibrations d élongation de la
liaison C=0 de lafamille des carbonyles (cétones, acides carboxyliques, esters...).

Les pics d'intensité moyenne afaible situés entre 1700 et 1500 cm™ peuvent étre
attribués aux vibrations d'éongation de laliaison C=C.

L es bandes situées entre 1000 et 1200 cm™* correspondent aux vibrations d'élongation de
laliaison C-O.

Nous pouvons conclure que les principaux composés qui donnent lieu a des
absorptions dans le domaine Infrarouge sont presgque les mémes dans les différentes plantes
étudiés. Les bandes d absorption relevée indiquent la présence de composés phénoliques,
carbonylés et insaturés. Ce qui est en accord avec la littérature concernant les polyphénoles,
les tannins, les flavonoides ... qu'on retrouve pratiquement dans toute les plantes aromatiques

[11.3. Analyse par DRX

L’ analyse par DRX permet de détecter les é éments métalliques traces que contiennent
les matrices alimentaires. Dans cette éude nous avons effectué des analyses par la méthode
DRX, sur les résidus de cal cination obtenue pour chacune des plantes étudiées.

Les figures de 111.23 (de (&) a (h)) représentent les résultats de I'analyse DRX des
plantes: anis vert (AVT), basilic (BT), ciboulette, fenouil poudre, laurier(LD), menthe(MT),
persil(Pd), thym (td) respectivement.

(a)
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(h)

Figurelll.24. Diffractogrammes DRX des plantes étudiées.

L’identification des pics, qui semblent étre les plus intéressants, permet la détermination des
formes minérales suivantes : calcites, chlorure de potassium, sulfate de potassium et oxyde de
magnésium en majorité.

Nous avons rassemblé les résultats les plus significatifs dansletableau 111.4

Tableau I11.4. Résultats de I'attribution des pics relevés sur les difractogrammes (DRX) pour

I'identification des compositions minérales les significatives des différentes plantes étudiées

Pic DRX (°)
Plantes Composés minéraux
Anisvert 27.244°,29.315°,30.695° (Ca,CeNa)
43.366°,40.418°,35.713° H3BOs3
Basilic 28.383° ,40.413° Kcl
31.697° CaSF(POu)
29.463°,35.947° Cacos
Fenouil 29.36°,32.62°,35.26° CaCos
35.236°,32.56°,29.32° K2SOq4
29.23° ,28.32° Kcl
Thym 20.54° CaCOs
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30.892° K2S04
Persil 28.181° KCl
42.903° MgO
30.89° Mn, Ca
Laurier 29.330° ,39.324° CaCOs
33.390° (CaFe)2
Menthe 29.365° CaCos
28.362°,40.459° KCl
Ciboulette 29.330° ,39.324° AgCl
25.36°,26.23°,29.23° K2S04, AgCl
28.362°,40.459° K2SOq4

[11.4.Analyse par spectrométried émission a plasma a couplage inductif (I1CP)

Les résultats obtenus de I'analyse par ICP sont consignés dans le tableau I11.5. Les

métaux présents dans les plantes étudiées, par ordre décroissant de la teneur en pg/g MS sont :

Fe (moy=320,87 ; max=930,45 dans le thym tchico ; min=101,13 dans I’ anis vert déliceaq),

Mn (moy=41,33 ; max=106,10 dans le thym tchico ; min=14,35 dans I’ anis vert délicea), Ba

(moy=40,15 ; max=441,88 dans |’ origan

tachefine; min=3,38 dans le fenouil délicea), Sr (moy=31,42), Zn (moy=23,53) et Cu

(moy=9,51).

L’ analyse par ICP aindigué une richesse de ces plantes en micronutriments tel que Fe,

Cu, Mn.

La variation entre les teneurs en métaux pour les 3 marques peut étre liée a la

provenance des plantes achetées.
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Tableau 111.5 : Teneur des plantes en métaux (ug métal/g matiére séche)

plante cd Co Cu Cr Pb Fe Mn Ni As Ba Li Sr \" Zn

abd 0.1 0.6 107 193 0.3 1011 1435 2.58 0.03 5.03 8.33 13.88 0.00 28.1
abc 0.1 0.1 104 083 03 106.4 18.05 4.30 0.03 5.95 0.68 16.0 32.7 35.8
abt 0.0 0.2 13.7 253 10 102.6 1755 2.20 0.08 6.10 0.90 19.0 0.00 15.6
Mbt 0.0 0.3 9.13 370 0.7 619.3 4425 055 0.13 11.48 0.38 60.6 0.00 11.3
tbd 0.0 0.3 9.88 280 9.1 753.9 2155 0.00 0.28 26.90 13.6 403 40.3 17.5
tbt 0.5 0.2 553 121 14 376.5 2538 080 0.13 15.38 1.28 2875 0.00 21.3
tbc 0.3 0.6 550 194 21 930.4 106 870 0.38 42.10 16.5 34.5 0.00 27.7
Ipd 0.05 0.08 380 075 0.63 124.05 49.13 0.00 21.55 6.23 045 2413 2413 15.60
Ibc 0.08 0.08 593 250 570 128.75 55.93 0.88 0.83 4.73 0.60 20.30 0.00 20.00
pbd 0.08 0.20 108 1.13 165 29048 31.73 0.35 0.08 7.05 045 2098 0.00 2230
pbc 0.10 0.13 553 0.05 0.80 20450 51.98 1.83 0.10 11.58 0.60 20.55 0.00 21.25
chc 225 020 580 155 0.70 12250 55.25 185 0.05 24.30 1.45 5845 0.00 19.48
fbd 0.03 0.15 124 0.75 0.78 229.50 24.73 0.33 0.05 3.38 0.40 71.58 0.00 29.98
bbc 0.50 043 165 3,55 1.20 452.13 50.00 0.25 0.10 16.38 0.40 0.00 0.00 30.23
obt 0.05 0.13 870 123 7.50 193.25 36.20 51.8 938 441.88 55.00 73.58 0.00 32.70
bt 0.03 040 1763 268 0.73 398.23 5553 0.10 0.10 14.05 0.53 0.00 0.00 27.48
Moy 0.27 0.27 9.51 359 218 320.87 41.10 4.79 2.08 40.15 6.35 3142 6.07 23.53

Corréation entrelesteneurs en métaux preésents dansles plantes étudiées

Une corrélation positive entre deux métaux signifie qu’en passant d une plante vers
une autre, si lateneur de I’un des métaux augmente, celle de |’ autre augmente aussi. D’ apres
le tableau 111.6. il y a une forte corrélation par ordre décroissant, des métaux (Ni, Ba:
r=0,989), (Ba, Li: r=0,952), (Cr, Fe: r=0,683), (Pb, Li: r=0,639), (Co, Fe: r=0,617), des
corrélations faibles positives et négatives, et des métaux qui ne sont pas corrélés entre eux,
comme exemple : (Cd, Co), (Mn, Ba) et (Cr, Pb).

=
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Tableau I11.6 : Coefficients de corré ation entre les métaux

Cd Co Cu Cr Pb Fe Mn Ni As Ba Li Sr \Y Zn
Cd 1
Co -0.007 1
Cu -0.239 0.258 1
Cr 0.068 0.588 -0.265 1
Pb -0.184 -0.148 -0.135 -0.008 1
Fe -0.117 0.617 0.021 0.683 0.272 1
Mn 0.220 0.321 -0.305 0.578 -0.043 0.494 1
Ni  -0.091 -0.129 -0.098 -0.010 0.491 -0.079 0.031 1
As -0.148 -0.361 -0.382 -0.183 0.087 -0.242 0.080 0.306 1
Ba -0.069 -0.163 -0.073 -0.056 0.544 -0.059 0.006 0.989 0.325 1
Li -0.119 0.042 -0.116 0.100 0.639 0.122 0.062 0.953 0.274 0.952 1
Sr 0.212 -0.226 -0.333 -0.019 0.307 0.094 -0.022 0.473 0.115 0.494 0.479 1
vV  -0.177 -0.183 -0.114 -0.188 0.335 0.112 -0.292 -0.127 0.289 -0.114 -0.012 -0.068 1
Zn -0.093 0.168 0.345 0.037 -0.025 -0.112 -0.023 0.406 -0.150 0.350 0.356 -0.093 -0.023 1

[11.5. Méthodes chimiométriques

[11.5.1. Analyse en composantes principales sur les données spectrales UV-Visible

d’infusion.

Nous avons utilisé I'analyse ACP sur les données des absorbances obtenus par infusion

de chaque plante. Les échantillons étudiés sont projetés dans un espace a deux dimensions

(plan des scores). D’ apres la figure 111.25, le premier axe factoriel (composante principale)

capte 93,43% de I’information présente dans les variables initial es (absorbances), |e deuxieme

axe capte 2,53% de I'information totale. Nous remarquons que les échantillons du persil sont

regroupés ensembles et ne dépendent pas de la forme ou de la marque, méme constatation

pour |’ origan, menthe et basilic, par contre, les autres échantillons sont mélangés entre elles :

elles comportent les mémes composés qui absorbent dans I'intervalle de longueur d’ onde

étudiées.
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Figurelll.25 : Projection des spectres UV - visible des extraits de plantes obtenus par

infusion sur le plan (PC1, PC2)

[11.5.2. Analyse hierarchique cluster des spectres UV-visible des extraits obtenus par

infusion

Le dendrogramme d’'analyse cluster sur les absorbances UV-visible est illustré sur la

figurelll.26

En coupant |e dendrogramme par une droite perpendiculaire a I’axe horizontale a la

variance correspondante a la moitié de la variance maximale, nous obtenant 03 groupes

différents, sachant qu’il ya une similitude entre les spectres UV visible des échantillons du

méme groupe

Groupe | : rassemble: Ifc, tft, fpt,

cfc, abd, fgt, agd, abt, agc, agt

Groupe Il : rassemble : obt, oft, mbt, ttc, tbc

Groupe 11 : rassemble pfd, pbc, tpd, bbc, Ipd, Ibc,

L’ analyse hierarchique cluster sur les données spectrales UV-Visible n'a pas permit de

separer les échantillons selon leur nature. Ces herbes ont plusieurs composés en commun, qui

absorbent dans I'intervalle des longueurs d’ onde étudiées.
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Dendrogram of Data with Preprocessing: Mean Center
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Figurelll.26. Dendrogranme del’analyse cluster UV-visible

[11.5.3. Analyse en composante principale des spectreinfrarouge IR

La figure I11.27. Représente I’analyse ACP sur les données des spectres infrarouge
obtenus. Les échantillons sont projetés dans un espace a deux dimensions (plan des scores).
Le premier axe factoriel capte 92,96% de I'information présente dans les variables initiales
le deuxieme axe comporte 5,75% de I’information totale, nous remarquons que les spectres
infrarouge de fenouil, anis vert delicea et tachfine sont tres proches, et sont regroupés
ensemble, le basilic tachfine est tres proche de ce groupe. Le laurier et, menthe, sont

regroupés ensemble, I’ origan, le persil et le thym sont aussi regroupés.

&
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Figurelll.27. Projection des spectres IR sur le plan (PC1, PC2)

[11.5.4. Analyse Cluster des spectreinfrarouge IR

Le dendrogramme de I’ analyse cluster des spectres infrarouges sont illustrés dans la

figure111.28. En coupant le dendrogramme par une droite perpendiculaire al’ axe horizontale

alavariance correspondante a la moitié de la variance maximale nous obtenons 03 groupes:

Groupel : rassemble: MT, Tc, Lc, Ld
Groupelll : rassemble: TT, Pd, Pc, Ot, Fpt, Td
Groupe 111 : rassemble Bt, Cc, Avt, Fbt, Avc, Avd

Les données des spectres IR analysés par Cluster a détecté 03 groupes d’ échantillon qui ont

peut étre les mémes groupements fonctionnels.
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Dendrogram of Data with Preprocessing: Mean Center
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Figurelll.28. Dendrogramme de |’ analyse cluster d' IR




Conclusion générae

Conclusion générale

Le présent travail a pour but |’association de la chimiométrie aux techniques
spectroscopiques a fin d explorer et de comparer des extraits de trois marques d herbes

commercialisées sur le marché local.

Cette éude nous a permis en premier lieu de découvrir les plus simples techniques

analytiques et les méthodes d’ extraction, en particulier, I'infusion et la décoction.
L’ analyse UV-visible amontre que :

- Certaines herbes ont des spectres semblables dans une partie de I’ intervalle des longueurs a
235nm

-Les spectres de certaines herbes dépendent de la marque
-Lerendement d’ extraction est meilleur dans le cas de laforme broyée

Une estimation quantitative des polyphénols totaux et des flavonoides est mesuré. Le
dosage colorimétrique des polyphénols a révélé que I'origan, la menthe de la marque
TACHFINE sont les plus riches en polyphénols totaux suivit du basilic et de laurier de
marque TCHICO.

-La cinétique de décoction de la menthe et thym a permet de déterminer que :
-Le temps optimal pour |’ extraction des PT est entre 120 et 150min.

-L’ extraction des flavonoides totaux est importante a partir de 120min pour la menthe

(feuille) et 180min pour le thym (feuille)

Les méthodes d extraction appliquées sont assez satisfaisantes dans une certaine

mesure ou elles ont permis d’ obtenir des teneurs relativement élevées de PT et FLV.

L’ analyse par spectroscopie plasma a couplage inductif (ICP) arelevé la présence de
14 métaux dans les herbes ou le fer (Fe) représente la teneur la plus élevée, d' une moyenne
de 320 ,87ug/g de matiere végétale.




Conclusion générae

L’ analyse comparative des spectres IR des herbes a marqué une ressemblance entres

ces spectres se qui signifie qu’ils ont des composés de mémes groupements fonctionnels.

En dernier lieu, L’analyse en composantes principaes (ACP) et classification par
regroupement Cluster nous ont permis d’ estimer la relation entre ces échantillons, et le degré
de ressemblance entre eux, les résultats obtenus sont en accord aves ceux de I’UV-Visible et
I'lR, a savoir que ces échantillons partagent presque les mémes composes, ce qui a rendu la

classification difficile ou impossible les deux méthodes ACP et Cluster utilisées.

En perspective, il serait intéressant de compléter ce travail, car I’ éude réalisée ne
permet pas la détermination des différents constituants des extraits des plantes, d'ou la
nécessité d' effectuer d’ autres études plus approfondies et plus sélectives, pour cela il serait
intéressant :

» D’identifier les composés phénoliques en utilisant plusieurs techniques ; CCM, HPLC.

» Utiliser des mélanges (solvants organiques, eau) pour avoir une extraction maximale
en composeés phénoliques.

> Orienter la recherche vers d' autres parties des plantes dans le but d une estimation

guantitative en polyphénals.
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Résumé :

Ce manuscrit présente les résultats expérimentaux obtenus lors de 1’analyse par
spectrométrie UV- visible, IR, DRX, et ICP de différentes herbes aromatiques issus de trois
marques (Tachfine, Tchico, Delicea) commercialisées en Algérie, le dosage des PT et FLV
des extraits d’herbes obtenus par deux méthodes d’extraction (infusion et décoction), le
traitement des résultats en utilisant des méthodes mathématiques (analyse en composantes
principales ACP et classification par regroupement ou cluster) a fin d’étudier la relation entre

ces échantillons et le degré de ressemblance entre eux.
Au terme de ce travail, nous avons conclu :

Les méthodes d’extractions utilisées sont assez satisfaisantes ou elles ont permis d’obtenir
des teneurs en PT et FLV relativement élevée, 1’analyse par spectroscopie ICP a relevé la
présence de 14 métaux ou le fer est en quantités eélevées dans tous les échantillons, les herbes
utilisées partagent presque les mémes composes ce qui a rendu la classification difficile par
les deux méthodes ACP et Cluster.

Mots clés : UV-visible, IR, ICP, DRX, polyphénols totaux, flavonoides, Analyse en

composantes principales ACP, classification par regroupement Cluster.
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