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Les sous-produits agro-industriels ou déchets alimentaires comme leur nom l'indique, 

sont des déchets provenant des processus de fabrication, de transformation…qui représentent 

une source importante en composés bioactifs avec une forte activité antioxydante ce qui fait 

d’eux une source très importante en protéines, enzymes, antioxydants et autres (Martinez-Inda 

et al., 2022 ; Shirahigue et al., 2020). 

Les composés bioactifs peuvent être appliqués dans divers produits tels que les aliments 

fonctionnels, les nutraceutiques, cosmétiques ou pharmaceutiques à des fins différentes (Alok 

Sagar et al., 2017). La première étape pour utiliser ces composés bioactifs consiste à extraire 

le composé ciblé de sa matrice d'origine, puis à l'analyser, et le caractériser (Azmir et al., 2013). 

Par conséquent, développer des méthodes efficaces avec des protocoles optimisés pour 

l'efficience de l'extraction qu’est une étape cruciale (Wen et al., 2020). 

Ces dernières années de nombreuses techniques d’extraction alternatives et nouvelles 

ayant pour but d’éviter les contraintes des techniques conventionnelles (macération, perfusion, 

percolation…) telles que les faibles rendements, altération des propriétés du matériel végétal, 

très long temps d’extraction et utilisation des grandes quantités de solvants, se sont développées 

et parmi celles qui émergent : les micro-ondes, les ultrasons et les fluides supercritiques. 

(Chemat et al., 2011). 

L'extraction assistée par micro-ondes des composés bioactifs (huiles essentielles, 

arômes, huiles végétales, graisses, antioxydants ou colorants, polyphénols…) est un domaine 

de recherche d'un intérêt extrême dans plusieurs domaines de l'industrie (alimentaire, 

cosmétique, parfumerie, pharmaceutique, nutraceutique) grâce à sa rapidité, efficacité, et 

sélectivité (Routray et Orast, 2012). En utilisant des micro-ondes, des extractions 

reproductibles complètes peuvent être réalisées en quelques secondes ou minutes avec une 

reproductibilité élevée, réduisant les solvants et la consommation d'énergie, simplifiant la 

manipulation et le traitement, donnant une plus grande pureté aux produits, éliminant le post-

traitement et préservation des composés thermosensibles (Chemat et Cravotto, 2013). 

La moutarde brune du nom scientifique Brassica juncea est une plante économiquement 

importante, dérivée de la famille des crucifères (Brassicaceae) qui a été bien connu dans de 

nombreux pays depuis des siècles pour ses propriétés médicinales, saveur et arome, valeurs 

nutritives, propriétés antimicrobiennes, effet stimulant, et activité antioxydante (Tian et Deng, 

2020). Diverses parties de la plante sont comestibles et utilisées dans la médecine populaire et 
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comme épice. Des études ont montré que les graines ont des propriétés antioxydantes, 

antidiabétiques, anxiolytiques et anti-inflammatoires (Ogidi et al., 2019). 

La famille des Brassicacea sont une source de substances bioactifs comme les 

glucosinolates (composés antioxydants) et les composés phénoliques. Les composés bioactifs 

sont un vaste groupe des métabolites secondaires dans les plantes qui fonctionnent comme des 

antioxydants, des composés défensifs ou de signalisation (Sharma et al., 2018). L'acide 

sinapique et ses dérivés (SAD) sont des composés phénoliques prédominants chez les espèces 

de Brassicacea. Le pouvoir antioxydant, antimicrobien, anticancéreux, anti-anxiété et anti-

inflammatoires ont été attribuées aux SAD (acide sinapique est ses dérivés) (Fahmi, 2016). 

L’objectif de ce travail est d’optimiser l’extraction assistée par micro-ondes des 

composés bioactifs du son des graines de moutarde (moutarde brune) et évaluation de ses 

différentes activités biologiques. 
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Les graines de moutarde sont issues de la moutarde, plante herbacée qui fait partie de la 

famille des Brassicaceae (Shekhawat et al., 2012), contient de nombreux nutriments et des 

composés photochimiques comme les glucosinolates et les composés phénoliques (Gok et al., 

2020). Utilisée pour préparer le fameux condiment, mais aussi comme épice et remède naturel. 

Les graines de moutarde comprennent divers métabolites secondaires tels que les 

glucosinolates (l’azote et le soufre). La myrosinase ; c’est l’enzyme qui hydrolyse les 

glucosinolates pour produire des isothiocyanates, oxazolidine-2-thiones, nitriles et 

épithionitriles (Kumar et al., 2011). 

Elles contiennent également des acides phénoliques tels que les acides 

hydroxycinnamiques, les acides hydroxycinnamoylquiniques, acides sinapiques, acides 

féruliques et acides p-coumariques (Parotosh et Mental, 2022). Ces métabolites secondaires 

se sont révélés antimicrobiens avec caractéristiques antioxydants (Gok et al., 2020). 

1 -Origine des graines de moutarde :  

Selon kaur et al., (2014), la moutarde est cultivée dans de nombreuses régions d'Eurasie 

depuis des siècles, cultivés dans un climat subtropical et tempéré. Son origine principale est 

l’Asie centrale (nord-ouest de l'Inde), suivie de l'est de l'Inde, du centre et de l'ouest de la Chine, 

Myanmar, et l'Iran et le Proche-Orient (Rakow, 2004). 

2 –Caractéristiques des graines de moutarde :  

La moutarde se caractérise par un cycle de croissance rapide en 60-70 jours. La 

germination se produit en général dans les cinq jours après le semis à 20-25°C. Dans des 

conditions tropicales, la floraison peut également avoir lieu très rapidement ; un stress hydrique, 

ou un sol peu fertile, favorisant une floraison précoce. Les graines peuvent être prêtes pour la 

récolte dans les quatre semaines à partir de la floraison (Hébert, 2020). 

Les graines de moutarde sont toutes petites, environ 2 mm de diamètre et ronde, sa 

récolte s’effectue juste avant que les graines ne mûrissent dans les gousses de la plante qu’est 

fauchée et séchée ce processus de séchage est essentiel pour prévenir la croissance de 

moisissures, augmenter la durée de conservation et garantir un stockage de longue durée 

(Gunjan et Zaidi, 2014). Il existe trois types des graines de moutarde la brassica alba ou 
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moutarde jaune, la brassica juncea ou la moutarde brune (figure n°02), la brassica nigra ou la 

moutarde noire (figure n°01) (Kumar et al., 2011). 
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Figure 1 : Photographie des trois espèces des graines de la moutarde jaune, brune, noire 

respectivement (Anonyme 1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 2 : Photographie des différentes parties de la plante Brassica juncea (Anonyme 2). 

3-Valeur nutritionnelle :  

Les graines de moutarde brune, ont une valeur calorique de 508 calorie/100g, soit un 

peu moins que celle de l'arachide, qui est de 561 calorie/100g (Newkirk et al., 1997). Les 

données nutritionnelles de la graine sont présentées dans le tableau n°01. 
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Tableau 1 : Informations nutritionnelles des graines de moutarde pour une valeur de 100 

grammes. 

Calories  508 

Lipides  

Acide gras trans 

Acide gras saturé 

36 g  

2g 

0g 

Cholestérol  0 mg 

Sodium 13 mg 

Potassium  738 mg 

Protéines  26 g 

Vitamine C 7,1 mg 

Fer 9,2 mg 

Vitamine B6    0,4 mg 

Magnésium 266 mg 

Calcium    370 mg 

Fibres alimentaires  12g 

Sucre  7g 

4- Composition des graines de moutarde en composés bioactifs : 

Les graines de moutarde brune (Brassica juncea) contiennent divers composés bioactifs 

qui leur confèrent leurs propriétés aromatiques et potentiellement bénéfiques pour la santé 

(Ayadi et al., 2022). 

Selon Tian et Deng, (2020) les graines de moutarde brune sont riches en glucosinolates, 

des composés soufrés qui leur donnent leur goût piquant distinctif. Lorsque les graines de 

moutarde sont mâchées ou broyées, les glucosinolates sont convertis en isothiocyanates tels que 

les isothiocyanates d'allyle à l'aide d'une enzyme qu'est la myrosine (figure n°3). Les 

isothiocyanates ont montré des propriétés anticancéreuses, antioxydantes et anti-inflammatoires 

selon des études en laboratoire et sur des animaux (Torrijos et al., 2023). 
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Figure 3 : La réaction enzymatique de la conversion d’un glucosinolate en isothiocyanate par 

la myrosinase (Cutolo, 2018). 

Elles contiennent aussi des antioxydants tels que les flavonoïdes, les caroténoïdes. Ces 

composés aident à neutraliser les radicaux libres dans le corps, réduisant ainsi les dommages 

oxydatifs et le stress oxydatif (Fabre et al., 1997).  

Selon Yu et al., (2003), elles contiennent également des huiles essentielles qui leur 

confèrent leur arôme distinct.  

Rapporté par Mailer et al., (2008), les graines de moutarde brune contiennent des fibres 

solubles telles que la pectine, ces fibres solubles peuvent aider à réguler la glycémie, réduire le 

cholestérol sanguin et à favoriser une meilleure santé digestive en nourrissant les bonnes 

bactéries intestinales. 

D’après Joshi et al., (1998), parmi les composant de la graine on trouve  une petite 

quantité d'acides gras oméga-3 et l’oméga 6, tels que l'acide alpha-linolénique (ALA). Les 

oméga-3 sont bénéfiques pour la santé cardiaque, la fonction cérébrale et la réduction de 

l'inflammation. 

Elles contiennent aussi des minéraux comme le calcium, le magnésium, le fer, le 

phosphore, le potassium et le zinc, qui sont essentiels à de nombreuses fonctions corporelles 

(Ghani et al., 2017). 

Les graines de moutarde brune comprend de différents types de stérols dont le 

stigmastérol, le campestérol, la béta-sitostérol et le brassicastérol qu’est un stérol végétal ayant 

des effets hypocholestérolémiants et des propriétés anti-inflammatoires et antioxydants 

(Sharma et al., 2022). Ajoutant à ça les vitamines du groupe B comme la niacine, la thiamine, 

et l’acide folique, ainsi que de petites quantités de vitamine C (Parikh et Khanna, 2014).
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Le chauffage par micro-ondes d’un produit résulte de la conversion en chaleur de 

l’énergie d’une onde électromagnétique au sein de ce matériau (Anizon et al., 

2003).Contrairement aux techniques classiques de chauffage par conduction ou convection, 

l’utilisation des micro-ondes implique une interaction directe entre un rayonnement 

électromagnétique et la matière (Veggi et al., 2012).  

1-Définition des micro-ondes : 

Les micro-ondes ou hyperfréquences sont des ondes électromagnétiques, qui possèdent 

un champ électrique et magnétique perpendiculaires l’un par rapport à l’autre, qui se propagent 

dans le vide avec des fréquences situées entre 300 MHz et 300 GHz (Camel, 2000). En général, 

les fréquences de 0,915 et 2,45 GHz sont les plus utilisées (Lopez et Luque, 2014). 

2-Principe :  

La chauffe s’effectue de l’intérieur vers l’extérieur, le réacteur contenant seulement le 

matériel végétal est chauffé par les micro-ondes à l’intérieur du four, les vapeurs sont ensuite 

entraînées dans le col de cygne avant d’être condensées dans le réfrigérant puis recueillies dans 

un essencier (Lucchesi, 2006).  

Le mécanisme de chauffage par micro-ondes ou chauffage diélectrique se fait par 

interactions entre la composante électrique de l'onde électromagnétique et les substances 

(Ghasali et al., 2016). Il procède donc par un mécanisme de polarisation dipolaire des 

molécules ou par conduction ionique des ions en phase liquide ou incrustés dans les interstices 

solides, comme le montre la figure n°04 (Dean, 2012). 
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Figure 4 : Transferts thermiques sous chauffage conventionnel et micro-ondes. 

 

2-1-Rotation dipolaire : 

Une déformation des molécules est provoquée par l’application d’un champ électrique 

statique ou alternatif au sein d’un matériau diélectrique ainsi qu’une réorientation de ses 

moments dipolaires permanents en libérant une énergie thermique (figure n°05) (Dressen, 

2009). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 5 : Distribution des dipôles sous l’effet dans un champ électrique. 
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2-2- Conduction ionique : 

Migration électro phorétique des ions dans un champ électromagnétique ce qui induit 

des frictions et libération de la chaleur par effet Joule (Mallakpour et Rafiee, 2011). 

L’agitation moléculaire est la source principale de production de chaleur pour le 

chauffage par micro-ondes (Tsubaki et al., 2016). L’absorption de l’énergie se fait directement 

par la matrice, en plus elle s’échauffe rapidement. Les parois externes du récipient sont plus 

froides que le cœur de la solution, Cependant, la présence d’un champ électromagnétique induit 

des gradients de température inversés par rapport à un chauffage conventionnel (Cendres, 

2011). 

L’alignement des dipôles par rapport au champ électrique est contrarié par les forces 

d’interactions entre molécules (les forces de liaison par pont hydrogène et les forces de liaisons 

de Van der Waals (Meredith et Metaxas, 1983), pouvant être assimilées à des forces de 

frottement internes qui existent dans les contacts solide-solide. Ces forces vont s’opposer à la 

libre rotation des molécules et de la friction produite, naît le dégagement de chaleur (Pearce et 

Roussy, 1995). 

L’extraction par micro-ondes regroupe différents procédés : 

- L’extraction par solvant assistée par micro-ondes ou « MAE : microwave assisted extraction 

» breveté par Paré. 

- Le « VMHD : vacuum microwave hydrodistillation » ou hydrodistillation par micro-ondes 

sous vide, breveté par Archimex. 

3- Technologie du four à micro-ondes :  

Trois éléments principaux constituent un four micro-ondes d’autres éléments peuvent 

être ajoutés et adaptés en fonction des besoins de l’expérience.  

-Le magnétron (générateur) : considéré comme la base de la production d’énergie 

électromagnétique (Cendres, 2011). 

- Le guide d’onde : conducteur les ondes depuis le générateur jusqu’à l’applicateur, Ses 

dimensions conditionnent le mode de propagation des ondes électromagnétiques (Datta et 

Anantheswaran, 2001). 

- Applicateur.  
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4-Facteurs influençant l’extraction assistée par micro-ondes :  

4-1-Puissance des micro-ondes :  

L'intensité de la puissance de cet appareil appliquée est étroitement liée à une quantité 

d'énergie assurée à l'échantillon qui est convertie en énergie calorifique dans le matériel 

diélectrique en augmentant sa température (Ma et al., 2009). Généralement, il a été observé 

qu’on augmentant la puissance du micro-onde le rendement de l’extraction augmente (Nemes 

et Orsat, 2009). 

4-2-Temps d’extraction :  

Quand le temps d’extraction change le rendement de l’extraction change (Wang et 

Weller, 2006). La durée de l'extraction est fonction de la puissance de micro-onde qui doit être 

toujours optimisée. Il faut savoir que le temps d'extraction optimum varie avec la nature du 

solvant. Une application des temps prolongés, cherchant à maximiser le taux de rendement, 

peuvent occasionner la dégradation des produits (Bagade et Patil, 2021). 

4-3- Température : 

La température affecte directement la cinétique du transfert de masse du solide vers le 

solvant ceux qui veut dire l'efficacité de l'extraction. La température est principalement liée au 

solvant à la matrice et à la puissance de micro-onde (Camel, 2000). L’élévation de la 

température augmente la solubilité et la diffusivité de la solution et réduit sa viscosité. La 

température opératoire est limitée par les risques de dégradation thermique des produits finis 

(Garnero, 1996). 

4-4- Nature et choix du solvant :   

Selon Zhu et al., (2006), les solvants les plus utilisés dans l’extraction par solvants sous 

micro-ondes sont l’hexane, le toluène, le tétrachlorure de carbone, le dichlorométhane et 

l’éthanol. Si le solvant est transparent aux micro-ondes c’est-à-dire s’il possède une permittivité 

faible, c’est le matériel végétal qui captera directement le rayonnement micro-ondes 

(Kaufmann et Christen, 2002).  

En revanche, si le solvant absorbe les micro-ondes, le chauffage sera plutôt un chauffage 

de type conductif : les micro-ondes vont permettre le chauffage du solvant et ce dernier par 

conduction chauffera le matériel végétal (Lucchesi et al., 2007). Le choix du solvant va donc 
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déterminer le type de chauffage et par conséquent le mécanisme d’extraction et la composition 

du produit final. 

5-Avantages et inconvénients de l’extraction par micro-ondes :   

L'extraction assistée par micro-ondes offre plusieurs avantages par rapport aux 

techniques plus traditionnelles ; C’est une technique rapide (un court temps d’extraction), 

économique (utilisation moindre de solvant), thermiquement non dangereuse avec un 

rendement d’extraction élevé (Zhang et al., 2011), mais cela n’empêche pas le fait qu’elle a 

quelques inconvénients ; coûts d’investissement plus élevés une dégradation possible des 

matières thermosensibles (Mandal et al., 2007). 
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Un plan d’expériences est une suite d’essais organisée à l’avance de manière à 

déterminer en un minimum d’essais et avec un maximum de précision l’influence de multiples 

paramètres sur une ou plusieurs réponses (Miller et al., 2020). 

Le plan d’expériences sert à mettre en évidence et à quantifier l’influence des paramètres 

pris en compte. Faut mettre en œuvre une série d’essais physiques ou une série de calculs 

numériques. C’est souvent le cas dans les contextes d’études techniques, d’optimisation de 

processus, des études de moyens de fabrication et d’essais de laboratoire (Berger et al., 2017). 

Selon Duret (2013) un plan d’expériences permet de mettre en place une méthodologie 

de manière à être plus rigoureux, et d’organiser les essais.  

Différents plans d’expériences existent dont chacun présente un certain nombre 

d’avantages et de défauts. Certains permettent de limiter le nombre d’essais, d’autres sont 

exhaustifs, ou adaptés à des conditions particulières. La méthodologie des plans d’expériences 

possède un vocabulaire qui lui est propre (Yang et al., 2023). 

Les facteurs sont l’ensemble des paramètres expérimentaux contrôlables qui influencent 

un ou des critères caractéristiques du phénomène étudié qui sont appelés réponses (Hanrahan 

et Lu, 2006).  

Une réponse est une grandeur physique mesurable. Les interactions sont les effets 

conjugués entre plusieurs facteurs (par exemple les effets synergiques entre plusieurs facteurs) 

(Maddah et al., 2018). 

1-Principe : 

D’après Vivier et al.,(2005) un plan d’expériences permet d’analyser un phénomène de 

manière méthodique. La manière traditionnelle d’étudier un phénomène dépendant de plusieurs 

facteurs expérimentaux est de faire varier un facteur en fixant tous les autres. Cette manière de 

procéder suit un plan d’expériences particulier, où les interactions ne sont pas prises en comptes.  

La première étape d’un plan d’expériences consiste à collecter un maximum 

d’informations sur le phénomène étudié (Thyer, 2013). 

Selon Murray et Goupy, (1991), l’analyse des plans d’expériences passe par 

l’utilisation de variables centrées réduites pour désigner les différents niveaux des facteurs, qui 

sont centrées sur 0, et elles sont réduites à l’intervalle [−1, +1].  
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L’utilisation de variables centrées réduites permet une meilleure comparaison, car les 

différences de domaine entre les facteurs sont éliminées. 

La notion de domaine expérimental est importante dans la théorie des plans 

d’expériences. 

Pour un nombre maximal de trois facteurs, l’ensemble des essais peut être représenté 

graphiquement dans un repère à trois dimensions pour trois facteurs, et deux dimensions pour 

deux facteurs (Lucke et al., 2019). 

La notion d’interaction intervient dans les plans d’expériences, car l’étude de l’effet 

d’un facteur en fonction du niveau des autres facteurs est possible. 

Un modèle mathématique est associé aux différents plans d’expériences le plus souvent 

sous la forme d’un polynôme à plusieurs variables, qui sont prises par les niveaux des différents 

facteurs étudiés (Tang et Zhang, 2013). 

Les coefficients de chaque terme sont la valeur prise par les différents effets. Le terme 

constant qui est la moyenne de l’ensemble des réponses du plan d’expériences (βₒ), le terme 

des effets principaux (k ∑ i=0 βᵢxᵢ), les termes des effets d’interactions (k ∑ i.j=0 βᵢᴊxᵢxᴊ), les 

termes des effets quadratiques ou supérieurs pour un polynôme du second degré ou plus (k ∑ 

i=0 βᵢᵢx 2ᵢ), selon l’équation suivante : 

                                  𝑌 = 𝛽0 + ∑ 𝛽i𝑋i + ∑ 𝛽ii𝑋i2 + ∑ 𝛽ij𝑋i𝑋j +ε 

             βᵢ est le coefficient des effets principaux, βᵢj est le coefficient des effets d’interactions, 

βᵢᵢ est le coefficient des effets quadratiques. xᵢ est le niveau pris par le facteur i, xᴊ est le niveau 

pris par le facteur ᴊ (Duret, 2013). 

2-Types de plan : 

Selon Cash et al., (2016), il existe plusieurs types de plans d’expériences en fonction 

de temps, budget financier de l’étude, et surtout des objectifs. 

 Les principaux sont les plans factoriels complets, les plans de criblage (screening), les 

plans factoriels fractionnaires, les plans pour surface de réponse (MSR ou plans d’optimisation) 

et les plans de mélange. 
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3-Intérêt et objectifs de l’utilisation de plan d’expériences : 

Les plans d’expériences permettent d’organiser au mieux les essais qui accompagnent 

une recherche scientifique ou des études industrielles. Ils sont applicables à de nombreuses 

disciplines et à toutes les industries à partir du moment où le lien qui existe entre une grandeur 

d’intérêt, y, et des variables, xᵢ est recherché (Telen et al., 2012). 

Selon Cunningham et Wallraven, (2011) la compréhension de la méthode des plans 

d’expériences s’appuie sur deux notions essentielles : 

 -Celle d’espace expérimental et celle de modélisation mathématique des grandeurs 

étudiées. 

 L’objectif de l’utilisation des plans est la comparaison d’alternatives, criblage, 

modélisation, prédiction, optimisation et optimisation multi réponses (Berger et al., 2017). 

4-Avantages : 

Les plans d’expériences présentent trois principaux avantages :  

-Précision des effets estimés (démarche primordiale à effectuer en premier lieu), 

-L’équilibre du plan (orthogonalité du plan)  

-Interaction entre les facteurs (Sarotti, 2007). 

Il est toujours préférable d’effectuer un plan d’expériences que d’étudier chaque facteur 

à la suite de l’autre. 



IV-Matériel Et Méthodes 

15 
  

1-Matériel végétal : 

 

Le son de moutarde utilisé dans la présente étude provient de l’entreprise 

agroalimentaire Cevital ligne El Kseur (Béjaia) récupéré lors de la transformation de la 

moutarde de Dijon (Annexe 1).  

Après  un séchage à l’étuve à 50°C pendant 4 à 5 jours, le son de la moutarde a été broyé 

puis tamisée (tamis 250µm). La poudre récupérée a été conservée à l’abri de la lumière et à une 

température ambiante dans un milieu non humide (figure n°06)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1-1- Réactifs : 

Les composés 1,1-diphényl 1-picrylhydrazyle (DPPH), carbonate de sodium, 3-

éthylbenzothiazoline-6-sulphonique (ABTS), chlorure ferrique FeCl3, ferricyanure de 

potassium, Persulfate de potassium, ammonium molybdate, phosphate de sodium, chlorure 

ferreux FeCl2, ferozine, alpha amylase, albumine de sérum bovin, réactif acide et Folin-

Ciocalteu phénol ont été achetés chez Sigma-Aldrich (Allemagne). Tous les solvants utilisés 

étaient de qualité analytique et achetés chez Prolabo (CE). 

2-Etude préliminaire : 

Pour l’optimisation de l’extraction des composés phénoliques du son de la moutarde par 

micro-onde l’influence de 04 paramètres différents a été étudiée dont la concentration du 

solvant (l’éthanol), le temps d’extraction, la puissance du micro-onde et le ratio dans des 

expériences à un seul facteur pour limiter le travail expérimental.  

Figure 6 : Photographie de poudre de son de moutarde tamisé. 
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L’étude préliminaire a été faite en variant chaque paramètre, à chaque variation la valeur 

qui donne le meilleur rendement en composés phénoliques totaux a été sélectionné pour pouvoir 

procéder au paramètre suivant comme suit :  

a-La concentration d’éthanol à : 20%, 40%, 60%, 80% et 100%.  

b-La puissance : 100W, 200W, 300W, 500W, 700W et 900W.  

c-Le temps: 30s, 60s, 90s, 120s, 150s, 180s, 210s, 240s, 270s, 300s, 330s et 360s.  

d-Le ratio : 10ml/g, 20ml/g, 30ml/g, 40ml/g et 50ml/g.  

Les valeurs fixées pour la concentration d’éthanol, la puissance, le temps et le ratio 

étaient respectivement : 60 %, 500 W, 210 s, 20 ml/g.  

La méthodologie de surface de réponse (MSR) a été utilisée pour déterminer les 

conditions optimales d’extraction. 

Le choix de l’éthanol en tant que solvant d’extraction est due à ses différents avantages ; 

un solvant polaire, non toxique et moins chère.   

3-Plan d’expériences : 

3-1-Procédure d’extraction : 

L’appareil d’extraction utilisé est un micro-ondes modifié au niveau de laboratoire 

(MW8123ST ; Samsung, Selangor, Malaysia) de puissance qui peut aller de 100 à 900 W. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 7 : Schéma d’équipement micro-ondes (Guemghar et al., 2014). 
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L’étape d’extraction réalisée est résumée dans le schéma de la figure n°8 : 

 

 

 

 

 

 

Figure 8 : Protocole final de l’extraction par micro-ondes. 

Après l’étude préliminaire les niveaux de facteurs ont été fixés et un plan composite 

centré réduit a été construit avec trois facteurs (concentration d’éthanol, puissance d’extraction, 

temps d’extraction). 

3-2-Plan d’expériences : 

            Le plan composite centré a été utilisé pour cerner les effets des trois variables 

indépendantes (le temps, la puissance et concentration solvant) à deux niveaux sur la variable 

dépendante (teneur en composés phénoliques totaux (CPT), il utilise la méthode de la régression 

des moindres carrés pour adapter les données à un modèle quadratique. 

            Le logiciel statistique utilisé pour l'analyse de plan composite centré est le Design-

Expert ; un logiciel spécialisé dans la conception et l'analyse des expériences. Il offre des 

fonctionnalités avancées pour la création de plans d'expériences, y compris les plans composites 

centrés, et l'analyse des surfaces de réponse. 

Le modèle quadratique de chaque réponse est comme suit : 

𝑌 = 𝛽0 + ∑ 𝛽i𝑋i + ∑ 𝛽ii𝑋i2 + ∑ 𝛽ij𝑋i𝑋j +ε  

Dont : 

𝑌 est la réponse prédite, 𝛽0 une constante, 𝛽i le coefficient linéaire, 𝛽ii le coefficient quadrique, 

𝛽ij coefficient d’interaction des variable i et j, 𝑋i et 𝑋j variables indépendantes, ε l’erreur 

résiduelle. 

               Le Software utilise ce modèle quadratique pour construire les surfaces de réponses. 

Le modèle adéquat a été déterminé par l’évaluation du manque d’ajustement, du coefficient de 

détermination R2 et la valeur du test de Fisher (valeur de F) obtenus de l’analyse de la variance 
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(ANOVA) qui a été générée par le software. La signification du modèle et les paramètres du 

modèle ont été déterminés à un niveau de probabilité de 5% (p=0.05). 

             Les diagrammes de surface de réponse tridimensionnelle ont été générés en gardant une 

variable de réponse à son niveau optimal et en traçant cela contre deux facteurs (variables 

indépendantes). 

4-Dosage des composés phénoliques :  

Le contenu en CPT a été déterminé par la méthode de Folin Ciocalteu selon le protocole 

décrit par Velioglu et al., (1998) avec des modifications non considérables.  

Un volume de 1ml du Folin Ciocalteu dilué 10 fois est ajouté à 0,2 ml de l’extrait 

(après extraction). Après 5mn, 1ml de carbonate de sodium 6% a été ajouté au mélange 

réactionnel, incubé pendant 1h à l’abri de la lumière a une température ambiante accompagné 

d’un témoin ou l’extrait a été remplacé par l’eau distillé.  

Apres incubation, l’absorbance a été mesuré à une longueur d’onde de 760nm. 

L’acide gallique a été utilisé comme standard pour l’élaboration de la courbe 

d’étalonnage (Annexes 2). 

5- Préparation des extraits secs : 

Les extraits obtenus dans les conditions optimales ont été mis dans des boites pétries 

puis séchés dans une étuve à 50°C pendant 24h. 

Une pesée avant et après séchage des solutions d’extrait dans les boites pétries se fait 

pour déterminer le rendement. 

Le rendement de l’extraction est le rapport entre le poids de l'extrait et le poids de la 

plante à traiter, il est exprimé en pourcentage et calculé par la formule suivante : 

Rendement en (%) = (PE/PA) x 100 

Dont :  

R : rendement de l'extrait en pourcentage. 

PE : poids de l'extrait en gramme. 
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PA : poids de la plante sèche en gramme. 

 

 

 

 

 

  

  

Figure 9 : Photographie de l’extrait après séchage. 

6- Activité antioxydante :  

6-1- Effet « scavenger » sur le radical DPPH :  

L’effet « scavenger » sur le radical DPPH (2,2-Diphenyl-1-Picrylhydrazyl) a été mesuré 

par la méthode rapporté par Haddadi-Guemghar et al.,(2014). 

Un volume de 0,5 ml d’extrait à différentes concentrations (C1 = 0,2 ; C2 = 0,4 ;  

C3 = 0,6 ; C4 = 0,8 ; C5 = 1) est mélangé avec un volume de 1,5 ml du DPPH, le mélange est 

incubé pendant 30 min à l’obscurité. 

L’absorbance des solutions est mesurée à l’aide d’un spectrophotomètre à une longueur 

d’onde de 515 nm. 

Le Trolox (équivalent hydrosoluble de l’αtocophérol) a été utilisé comme standard, en 

remplaçant l’extrait par ce dernier.  

L’activité scavenger sur le radical DPPH pour chaque échantillon a été calculée suivant 

l’équation suivante : 

Activité scavenger (%) = AC – AE / AC x 100 
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AC : absorbance du contrôle. 

AE : absorbance d’extrait / Trolox. 

6-2- Effet « scavenger » sur le radical ABTS :  

La méthode de radicale ABTS est l'un des tests les plus utilisés pour la détermination de 

la concentration des radicaux libres. Il est basé sur la neutralisation d'un radical - cation résultant 

de la mono électronique oxydation du chromophore synthétique 2,2'- azino-bis (3 - 

éthylbenzothiazoline -6- sulfonique acide) (ABTS), le protocole suivie est celui décrit par 

Djeridane et al., (2006). 

Le radical cation ABTS est généré en mélangeant à un volume de persulfate de 

potassium K2S2O8, une solution mére d'ABTS, le tout est conservé à l'abri de la lumière et à 

une température ambiante durant 16h avant son utilisation.  

Un volume de 1,8ml de la solution ABTS préparée a été ajouté à 0,2ml d'extrait à 

différentes concentrations (C1 = 0,2 ; C2 = 0,4 ; C3 = 0,6 ; C4 = 0,8 ; C5 = 1) et la lecture est 

faite à 734 nm après 30 min d’incubation.Le contrôle : 1,8ml d’ABTS + 0,2ml d’éthanol pur 

(solvant d’extraction). 

Le pourcentage d'inhibition est calculé selon la formule suivante : 

Pourcentage inhibition (%) = AC – AE / AC x 100 

AC : absorbance du contrôle. 

AE : absorbance d’extrait. 

6-3- Pouvoir réducteur : 

Dans le test du pouvoir réducteur, les antioxydants présents dans les extraits entraînent 

la réduction du complexe Fe3+/ferricyanure de potassium de couleur jaune en fer ferreux qui se 

traduit par une coloration bleue verdâtre dont l’intensité est proportionnelle au pouvoir 

réducteur. 

Un volume de 0,5 ml d’extrait est additionné de 1,25 ml de tampon phosphate (0,2 M, 

pH 6,6) et de 1,25 ml de ferricyanure de potassium (1%). Le mélange est incubé à 50°C pendant 

20 mn. Un volume de 1,25 ml d’acide trichloracétique TCA (10%) est ajouté au mélange.  
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Dans un tube à essai, sont mélangés 1 ml du mélange précédent, 1 ml d’eau distillée et 

0,2 ml de chlorure ferrique FeCl3 (0,1%).  

L’absorbance est mesurée à 700 nm. Une augmentation de l’absorbance du mélange 

réactionnel indique une augmentation du pouvoir réducteur (Liu et al., 2008).  

6-4- Activité antioxydante totale : 

L’activité antioxydante totale est évaluée par la méthode décrite par Sethiya et al., 

(2014). 

Un volume de 0,2ml d’extrait à différentes concentration (C1 = 0,2 ; C2 = 0,4 ; C3 = 

0,6 ; C4 = 0,8 ; C5 = 1) a été ajouté à 2ml de la solution réactive (0,6M d’acide sulfurique, 

28Mm phosphate de sodium, 4Mm ammonium molybdate). Le mélange est incubé dans un bain 

marie à 90°C pendant 90min. 

 L’absorbance est mesurée à 695nm. 

6-5- Chélation des ions de fer ferreux : 

Le pouvoir chélateur du fer ferreux par les extraits du son de la moutarde a été réalisé 

par la méthode impliquant la ferozine décrite par Li et al., (2007). 

Un volume de 1,5ml d’eau distillé et 0,1ml de FeCl2 respectivement sont ajoutés à un 

volume de 0,5ml de la solution d’extrait à différentes concentrations (C1 = 0,2 ; C2 = 0,4 ;      

C3 = 0,6 ; C4 = 0,8 ; C5 = 1), le mélange est incubé pendant 5min, puis un volume de 0,2ml 

de la solution de ferozine est ajouté après 10min une lecture à 562nm se fait à l’aide d’un 

spectrophotomètre. 

L’EDTA (acide éthylène diamine tétra-acétique) est utilisé comme référent ; c’est un 

fort chélateur, il capte les ions métalliques affectants la stabilité et/ou l’aspect des produits.  

La capacité de chélation de fer est déterminée avec la formule suivante : 

Pourcentage de chélation de fer (%) = AC – AE / AC x 100 

AC : absorbance du contrôle. 

AE : absorbance d’extrait.        
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7- Activité anti-inflammatoire in vitro : 

L’activité anti-inflammatoire a été évaluée par le test impliquant la dénaturation des 

protéines qui est cause d’inflammation. L’inhibition de la dénaturation protéique a été réalisée 

selon la méthode de kar et al., (2012)  

La solution de contrôle négatif : un volume de 0,45 ml de BSA à 5% ajouté à 0,05 ml 

d’eau distillée. 

La solution standard : un volume de 0,45 ml de BSA à 5% ajouté à 0,05 ml de 

l’indométacine. 

La solution d’essai : un volume de 0,45 ml de BSA à 5% ajouté à 0,05 ml d’extrait. 

La solution d’extrait est faite en mélangeant une quantité d’extrait avec un volume de 

DMSO 80% (Diméthylsulfoxyde) et/ou l’éthanol 60% et 3 dilutions sont préparer à différentes 

concentrations de 1mg/1ml – 0,5 – 0,25 respectivement.  

Les échantillons ont été incubés dans un bain marie à 37°C pendant 20 min ensuite à     

57 °C pendant 3 min. Après refroidissement un volume de 2,5 ml de la solution tampon 

phosphate à pH 6,4 a été ajouter. 

L’absorbance a été mesurée à l’aide d’un spectrophotomètre UV visible à 660 nm.  

Le pourcentage d’inhibition de la dénaturation protéique a été calculé comme suit : 

Le pourcentage d’inhibition (%) = AC – AE / AC x 100 

AC : absorbance du contrôle négatif. 

AE : absorbance d’extrait / indométacine. 

8- Activité anti-diabétique in vitro : 

L’activité antidiabétique a été évaluée par la méthode in vitro d’inhibition de l’α-

amylase décrite par la méthode de Ali et al., (2020).  

Les mélanges d'échantillons ont été préparés en mélangeant 0,5 mL de l'extrait avec 0,5 

mL de tampon phosphate de sodium 0,02 M (pH 6,9 avec 0,006 M NaCl) contenant de l’α-

amylase. La solution d'amylase (0,5 mg/mL) est incubée à température ambiante pendant 10 

minutes. Le mélange a été mélangé avec 0,5 ml de solution d'amidon à 1 % dans un tampon 
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phosphate sodique 0,02 M et incubé pour la seconde fois à température ambiante pendant 10 

minutes. Après avoir ajouté 1 ml de réactif coloré à l'acide dinitrosalicylique le mélange a été 

porté à ébullition au bain-marie pendant 10 minutes et refroidi à la température ambiante. Le 

mélange a été dilué en ajoutant 15 ml d'eau.  

L'absorbance du mélange dilué résultant a été lue à 540 nm à l'aide d'un 

spectrophotomètre. L'essai sans la solution d'extrait a servi de contrôle.  

Tous les résultats sont exprimés en %. 

Pourcentage d’inhibition (%) = AC – AE / AC x 100 

AC : absorbance du contrôle. 

AE : absorbance d’extrait / Acarbose. 

9-Analyse statistique : 

Une analyse descriptive des résultats est réalisée à l’aide du logiciel Microsoft office 

Excel 2016, afin de déterminer les moyennes et l’écart types. 

Les résultats sont analysés par STATISTICA 8.0, basé sur l’analyse de la variance 

(ANOVA). D’autres parts, les résultats expérimentaux du plan d’expérience sont analysés par 

le logiciel The DESIGN EXPERT software version 8.0.1 Stat-Ease, Minneapolis, MN, USA et 

JMP version 7.0, SAS. 

Le degré de signification des données est pris à la probabilité p <0,0
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1-Optimisation de la procédure d’extraction assistée par micro-ondes : 

L’efficacité d’extraction du procédé à micro-ondes a été estimée en mesurant les teneurs 

en CPT (composés phénoliques totaux) de l’extrait de son des graines de moutarde brune. Un 

modèle polynomial de second ordre a été généré avec des conditions opérationnelles : 

concentration de solvant A, puissance d’extraction B et temps d’extraction C. 

Pour l’optimisation des conditions d’extraction des composés phénoliques, 20 essais ont 

été réalisés selon le plan composite centré (tableau n°2). 

Tableau 2 : Plan expérimental de l’optimisation de l’extraction assistée par micro-ondes des 

CPT (exprimé en mg d’équivalent d’acide gallique/100g de poudre sèche) à partir de son des 

graines de moutarde brune. 

 

1-1- Ajustement du modèle : 

Les résultats de l'analyse de la variance (ANOVA) pour le modèle polynomial 

quadratique ajusté pour la performance CPT sont présentés dans le tableau n°3. Le test F 

suggère que le modèle a une valeur F très élevée et une valeur p très faible (p < 0,0001), ce qui 
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indique qu'il est très significatif. Le manque d'ajustement est une mesure de l'échec du modèle 

à représenter adéquatement les données expérimentales aux points non inclus dans la 

régression. La valeur p de l'absence d'ajustement était supérieure à 0,05 ce qui indique qu'elle 

n'était pas statistiquement significative par rapport à l'erreur pure et que l'équation du modèle 

était adaptée à la prédiction des performances du CPT pour toute combinaison de valeurs de 

variables. 

Tableau 3 : ANOVA pour l’effet de la concentration d’éthanol, de la puissance et du temps 

d’extraction sur le rendement en CPT. 

 

Plusieurs analyses statistiques descriptives, dont le coefficient de détermination (R2), le 

coefficient de détermination ajusté (AdjR2), le coefficient de détermination prédit (Pred. R2), la 

précision appropriée (Adeq Precision) et le coefficient de variation (CV), ont été utilisées pour 

évaluer la qualité de l'ajustement du modèle (Tableau n°4).  

La valeur R2 était de 0,9899, ce qui indique que la variation de l'échantillon était 

statistiquement significative à 98,99% et que le modèle ne pouvait rendre compte 

Source Somme des 

carrés 

Df Carré des 

moyennes 

Valeur 

F 

Valeur 

p 

Prob >F 

 

Modèle 7,804E+005 9 86706,82 108,79 <0,0001 significatif 

Concentration 

d’éthanol (A) 

10758,40 1 10758,40 13,50 0,0043  

Puissance de 

micro-ondes 

(B) 

8054,24 1 8054,24 10,11 0,0098  

Temps 

d’extraction 

(C) 

26574,02 1 26574,02 33,34 0,0002  

AB 37730,05 1 37730,05 47,34 <0,0001  

AC 330,24 1 330,24 0,41 0,5342  

BC 51328,08 1 51328,08 64,40 <0,0001  

A2 59065,15 1 59065,15 74,11 <0,0001  

B2 38131,87 1 38131,87 47,85 <0,0001  

C2 65902,23 1 65902,23 82,69 <0,0001  

Résiduel 7969,84 10 796,98    

Manque 

d’ajustement 

2375,54 5 475,11 0,42 0,8156 Non 

significatif 

Cor total 7,883E+005 19     
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qu'approximativement de 1,01% de la variance globale. En d'autres termes, un coefficient de 

détermination proche de 1 indique un degré élevé de corrélation entre les données observées et 

prédites (Figure n°9). Les scores CPT Adj R2 (0,9808) et Pred R2 (0,9538) étaient également 

satisfaisants, démontrant la signification du modèle. Le Pred R2 et le AdjR2 étaient raisonnables 

proche l'un pour l'autre, avec une différence de 0,027 entre les deux paramètres qui est inférieure 

à 0,10. Le degré de dispersion des données est décrit par le coefficient de variation (CV). En 

général, une faible valeur de CV entraîne une meilleure reproductibilité, tandis qu'une valeur 

de CV élevée dénote une forte variance de la valeur moyenne et l'incapacité à développer un 

modèle de réponse approprié.  

En général, le CV ne devrait pas être supérieur à 10% et dans le cas de cette étude le CV 

était dans une fourchette acceptable (1,74%) (Liyanapathirana et Shahidi, 2005). 

Tableau 4 : Paramètres descriptifs de l’ajustement du modèle. 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Figure 10 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prédites. 
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1-2- Signification des variables : 

La signification de chaque coefficient a été déterminée à l'aide de la valeur p cette valeur 

est utilisée comme outil pour évaluer la signification de chaque coefficient et la force des 

interactions entre chaque variable indépendante. Une valeur de p inférieure à 0,05 indique que 

les termes du modèle sont significatifs. Dans ce cas, les principaux facteurs affectant l'extraction 

des CPT étaient la concentration du solvant, le terme quadratique du temps d’extraction, 

l’interaction temps puissance, le temps d'extraction et en dernier le terme quadratique de la 

puissance d’extraction. 

Après avoir négligé tous les termes non significatifs (p>0,05), le modèle quadratique 

ajusté pour le CPT dans les variables codées sont donnés dans l’équation suivante : 

CPT = +1832,64 + 32,80*A + 28,38*B + 51,55*C + 68,68*AB - 6,42*AC + 80,10*BC - 

146,55*A2 - 117,75*B2 - 154,80*C2 (Équation 1) 

1-3- Analyse de la surface de réponse : 

La surface de réponse 3D est la représentation graphique d’une équation de régression. 

Il fournit une méthode pour visualiser la relation entre les réponses et les niveaux 

expérimentaux de chaque variable et le type d'interactions entre deux variables de test (Yolmeh 

& Jafari, 2017). Les graphiques ont été générés en traçant la réponse en utilisant l'axe z contre 

deux variables indépendantes tout en gardant l’autre variable indépendante au niveau zéro 

(Ouatmani et al.,2021). 

La figure n°11 est un graphique de surface de réponse montrant l’interaction entre la 

concentration d’éthanol et la puissance d’extraction sur le rendement en CPT en maintenant le 

temps d’extraction constant. En augmentant la concentration d’éthanol et la puissance 

d’extraction dans le domaine expérimental choisi.  

Le rendement d’extraction augmente jusqu’à environ 1750 mg EAG/100g avec la 

concentration en éthanol de 80%. Par contre, le rendement CPT augmente de 1490 mg EAG 

/100g avec l’augmentation de la puissance de 200 W à 500 W, Au-delà de cette puissance le 

rendement en CPT diminue et arrive à 1490 mg EAG/100g d’extrait de son des graines de 

moutarde brunes avec l’augmentation de la puissance à 800W. 
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La figure n°12 est un graphique de surface de réponse indiquant qu’en augmentant la 

concentration en éthanol et en prolongeant le temps, le rendement d’extraction (CPT) augmente 

progressivement pour atteindre son maximum 1750 mg EAG/100g de l’extrait de son des 

graines de moutarde brunes, impliquant une augmentation du rendement d’extraction en CPT 

de ± 2,30% sur le rendement en CPT. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 12 : Courbe 3D de l’effet d’interaction de paramètres de concentration d’éthanol et 

de temps d’extraction sur le rendement en CPT. 

Figure 11 : Courbe 3D de l’effet d’interaction de paramètres de concentration 

d’éthanol et de la puissance sur le rendement en CPT. 
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La figure N°13 montre l’effet de la puissance et le temps d’extraction sur la quantité en 

CPT. Le rendement en CPT augmente avec le prolongement du temps d’extraction jusqu’à 

atteindre une valeur de 1750 mg EAG/100g de l’extrait de son des graines de moutarde brunes 

à 200 secondes. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 13 : Courbe 3D de l’effet d’interaction de paramètres de la puissance et de temps 

d’extraction sur le rendement en CPT. 

2-Conditions d’extraction optimale : 

En utilisant un modèle quadratique pour décrire l'expérience, trois variables 

expérimentales pour une extraction maximale des composés phénoliques des extraits de son de 

graines de moutarde brunes ont été optimisées. 

L’optimisation à l’aide de la fonction de désirabilité (Figure n°14) a indiqué que les 

conditions optimales pour l’extraction des composés phénoliques avec une désirabilité de 0,905 

étaient les suivantes : Solvant d’extraction : éthanol 60%, puissance d’extraction : 500W, 

Temps d’extraction : 200s (3,30min). 
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3-Validation du modèle : 

Les conditions optimisées obtenues par la méthode de surface de réponse ont été 

utilisées pour valider le modèle prophétique d'extraction des CPT à partir de son des graines de 

moutarde brunes. Le tableau n°05 montre que les valeurs expérimentales sont raisonnablement 

proches des valeurs prévues confirmant la validité et l'adéquation du modèle prévu. Il n’existe 

pas une différence significative entre la valeur prédite et la valeur expérimentale. 

Tableau 5 : Conditions optimales pour l’extraction des CPT (mg EAG/g) de l’extrait de son 

des graines de moutarde brunes. 

 

4- Activité anti-oxydante : 

Pour obtenir une évaluation plus complète des propriétés antioxydantes cinq tests 

complémentaires mettant en jeux différents mécanismes antioxydants (DPPH, ABTS, Pouvoir 

réducteur, activité antioxydante totale et chélation du fer ferreux) ont été réalisé : 

 Concentration 

d’éthanol (%) 

Puissance 

(W) 

Temps 

d’extraction 

(min) 

Valeur 

prédite 

(mgEA

G/100g) 

Valeur 

expérimentale 

(mgEAG/100g) 

CPT 

(mgEAG/100g) 

60 500 3,30 1844,82 449,25±21,19 

Figure 14 : Profils des valeurs prédites et de la fonction de désirabilité. 
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4-1- Effet « scavenger » sur le radical DPPH : 

Le radical DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) est un composé utilisé en chimie 

pour évaluer l'activité antioxydante des substances. Il s'agit d'un radical libre stable de couleur 

violet foncé. Il réagit avec les antioxydants pour former un composé stable non radicalaire. En 

ajoutant un échantillon à une solution de radical DPPH, on peut observer une diminution de 

l'intensité de couleur violette, ce qui indique la réduction du radical DPPH par l'activité 

antioxydante du composé testé. 

L’activité anti-radicale de l’extrait de son des graines de moutarde brune a été 

importante ; pour l’inhibition de 85,53 % du radical DPPH nécessite 1 mg/ml. La figure n°15 

montre que l’effet « scavenger » sur les radicaux DPPH augmente avec l’augmentation des 

concentrations de l’extrait et du Trolox  (acide 3,4-dihydro-6-hydroxy-2, 5, 7,8 tétraméthyl-2H-

1-benzopyran-2-carboxylique) qui est un composé chimique dérivé de la vitamine E. Sa 

structure chimique est similaire à celle de l'alpha-tocophérol, une forme naturelle de vitamine 

E. Son rôle principal est de protéger les cellules et les tissus contre les dommages causés par 

les radicaux libres et les espèces réactives de l'oxygène. Utilisé couramment en tant 

qu'antioxydant dans les études expérimentales, pour évaluer l'activité antioxydante d'autres 

composés ou extraits naturels. Il peut également être utilisé pour stabiliser les molécules 

sensibles à l'oxydation lors d'expériences de laboratoire. Des études ont montré que les graines 

de moutarde brunes présentent une capacité antioxydante significative (Dubie et al., 2013).  
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Figure 15 : Pourcentage de pouvoir scavenger du radical DPPH de 

l’extrait éthanolique de son des graines de moutarde brune comparé avec 

le trolox. 



V- Résultats et discussion 

32 
 

●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et le barres verticales représentent les écarts types (nombre d’essais=3). 

4-2- Pouvoir réducteur : 

Le pouvoir réducteur est un test couramment utilisé pour mesurer l'activité antioxydante 

d'un échantillon. Ce test est basé sur la capacité des antioxydants présents dans l'échantillon à 

réduire le fer ferrique (Fe3+) en fer ferreux (Fe2+). Les antioxydants présents dans l'échantillon 

réagissent avec les ions ferriques, les réduisant en ions ferreux (Fe2+). Cette réduction est 

associée à un changement de couleur, du jaune-brun de Fe^3+ au bleu intense de Fe2+. La 

mesure de l'activité antioxydante se fait en quantifiant le changement de couleur par 

spectrophotométrie à une longueur d'onde de 700 nm. L'intensité de la couleur formée est 

proportionnelle à la concentration des antioxydants présents dans l'échantillon, ce qui permet 

d'estimer son activité antioxydante. 

Le pouvoir réducteur de l’extrait de son des graines de moutarde brune augmente avec 

l’augmentation des concentrations de l’extrait de son des graines de moutarde brune et du 

Trolox (figure n°16). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3). 
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Figure 16 : Pourcentage de pouvoir réducteur de l’extrait éthanolique de 

son des graines de moutarde comparé avec le Trolox. 
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4-3- Capacité antioxydante ABTS : 

Le test ABTS, abréviation de 2,2'-azino-bis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid), 

est un test chimique utilisé pour évaluer l'activité antioxydante d'un échantillon. Il s'agit d'une 

méthode largement utilisée pour mesurer la capacité des antioxydants à neutraliser les radicaux 

libres. Son principe repose sur la capacité des antioxydants présents dans l'échantillon à 

neutraliser le radical cation ABTS+ (2,2'-azino-bis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid) 

radical cation).  

La figure n°17 montre que la capacité antioxydante de l’extrait de son des graines de moutarde 

brune a été importante 58% pour 1 mg/1ml, et qu’elle augmente avec l’augmentation des 

concentrations de l’extrait de son des graines de moutarde brune. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3). 

4-4-Activité antioxydante totale : 

L’activité antioxydante totale de l’extrait de son des graines de moutarde brune a été 

importante. La figure n°18 montre que l’activité antioxydante totale augmente avec 

l’augmentation des concentrations de l’extrait de son des graines de moutarde brune et du 

Trolox. 
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Figure 17 : Pourcentage de la capacité antioxydante (ABTS) de l’extrait 

éthanolique de son des graines de moutarde brune. 
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●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3). 

4-5- Chélation des ions de fer ferreux : 

Le test de chélation des ions de fer ferreux est une méthode utilisée pour évaluer la 

capacité d'un composé ou d'un échantillon à former des complexes stables avec les ions ferreux 

(Fe2+) ce qui réduit la disponibilité de ces ions pour participer aux réactions d’oxydation. Ce 

test est particulièrement utilisé pour évaluer l'activité chélatrice des agents chélateurs, qui sont 

des substances capables de se lier aux métaux et de former des complexes stables. La capacité 

de l'échantillon à chélater les ions ferreux est évaluée en mesurant la diminution de la 

concentration des ions ferreux non chélatés. Une diminution plus importante de la concentration 

d'ions ferreux indique une capacité plus élevée du composé à former des complexes stables 

avec les ions ferreux. 

La chélation du fer ferreux a été évaluée en utilisant la ferozine qui forme un complexe 

avec le fer résiduel dans le milieu réactionnel et forme un chromophore rouge (Fe (II) -Ferozine) 

ayant un maximum d’absorption à 562 nm. 

L'acide éthylène-diamine-tétra-acétique (EDTA) est un composé chimique qui peut se 

lier aux ions métalliques et de former des complexes chimiques solubles. Il possède quatre 

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

0.2 0.4 0.6 0.8 1

A
ct

iv
it

é 
an

ti
o

xy
d

an
te

 t
o

ta
le

 
(p

h
o

sp
h

o
m

o
ly

b
d

at
e)

 (%
)

Concentration mg/ml

Extrait du son de moutarde Trolox

aa
b c 

d e e 
f 

g 

h 

Figure 18 : Pourcentage de l’activité antioxydante totale (molybdate) de 

l’extrait éthanolique de son des graines de moutarde brune. 
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groupes carboxylates et deux groupes amine, ce qui lui permet de former des liaisons avec des 

cations métalliques tels que le calcium, le magnésium, le fer, le cuivre et le zinc. 

L'utilisation la plus courante de l'EDTA est comme agent chélateur, c'est-à-dire qu'il se 

lie aux ions métalliques indésirables pour les neutraliser ou les éliminer. En se liant aux ions 

métalliques, l'EDTA peut empêcher leur réactivité, leur précipitation ou leur formation de 

dépôts indésirables. 

Le pouvoir chélateur de l’extrait de son des graines de moutarde brune a été 

moyennement important par rapport à l’EDTA, avec un pourcentage de 63,21% pour une 

concentration de 1mg/ml, et qu’il augmente avec l’augmentation des concentrations de l’extrait 

de son des graines de moutarde brune (figure n°19). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3). 

  5- Activité anti-inflammatoire in vitro : 

L'indométacine est un médicament anti-inflammatoire non stéroïdien (AINS). Il est 

principalement utilisé pour soulager la douleur, réduire l'inflammation et abaisser la fièvre 

(Sulukdjian et al., 2020). 
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Figure 19 : Pourcentage de pouvoir chélateur du fer ferreux de l’extrait 

éthanolique de son des graines de moutarde brune comparé avec l’EDTA. 
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Il agit en inhibant la production de substances chimiques appelées prostaglandines, qui 

jouent un rôle dans l'inflammation, la douleur et la fièvre. En bloquant la production de ces 

prostaglandines, l'indométacine réduit les symptômes inflammatoires (Goffinet, 2010). 

Il peut avoir des effets secondaires, notamment des troubles gastro-intestinaux tels que 

des maux d'estomac, des nausées, des ulcères, voire des saignements gastro-intestinaux 

(Afanou et Berroir, 2020). 

D’après l’histogramme de pourcentage d’inhibition de la dénaturation protéique (figure 

n°20), on observe que l’extrait éthanolique de son des graines de moutarde brune présente une 

inhibition maximale de la dénaturation des protéines à un pourcentage de 85 % à 1 mg/ml, et la 

solution standard de l’indométacine présente une inhibition maximale de 92,30 % à la même 

concentration. Le pourcentage d’inhibition augmente avec l’augmentation des concentrations 

de l’extrait de son des graines de moutarde brune et de l’indométacine. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3). 

    6- Activité antidiabétique in vitro : 

L’activité antidiabétique de l’extrait de son des graines de moutarde a été évaluée par le 

test de l'α-amylase. 
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 Figure 20 : Pourcentage d’inhibition de la dénaturation 

protéique de l’extrait éthanolique de son des graines de moutarde 

brune comparé avec l’indométacine. 
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L'alpha-amylase est une enzyme digestive présente chez les humains et les animaux 

produite par les glandes salivaires et pancréatiques ou synthétisé dans les fruits des végétaux 

durant leur maturation. Elle est responsable de la dégradation et de la digestion de l'amidon et 

du glycogène en sucres plus simples, elle est aussi utilisée dans l'industrie alimentaire pour 

convertir l'amidon en sucres fermentescibles (kaur et al., 2021). 

L'acarbose est un médicament utilisé pour traiter le diabète de type 2. C'est un inhibiteur 

de l'enzyme alpha-glucosidase (alpha amylase) ce qui retarde l'absorption des sucres dans 

l'intestin, ce ralentissement de l'absorption des glucides aide à contrôler et réduire les pics de 

glycémie après les repas (Belaich et al., 2021). 

Des études ont montré que les inhibiteurs d'Alpha amylase d'origine naturelle tels que 

les flavonoïdes et les composés phénoliques des plantes (exemple : la quercétine, l'épicatéchine 

et la phloridzine) ont une capacité à inhiber l'activité de l'alpha amylase, qui veut dire qu'ils ont 

un potentiel dans la prévention et le traitement du diabète avec, sans ou peu de risque d'effets 

secondaires (Khan et al., 2018). 

D’après l’histogramme, on observe que l’extrait éthanolique de son des graines de 

moutarde présente un pourcentage d’inhibitions maximal de 52 % et minimal de 35,59 % aux 

concentrations respectives de 1 mg/ml et 0,2 mg/ml alors que le standard l’acarbose présente 

une inhibition maximale de 63,05 % et minimal de 25,42 % aux même concentrations (figure 

n°21). 

L’évaluation du pourcentage d’inhibition montre que l’extrait éthanolique de son de 

graines de moutarde possède une activité antidiabétique in vitro proche de celle de l’acarbose.  

La présence d’une activité inhibitrice chez le son des graines de moutarde brunes 

démontre que ses composés phénoliques ont la capacité de ralentir le diabète type 2 en inhibant 

la conversion de l’amidon en glucose. 

Selon Mehta (2020) les antioxydants (flavonoïdes) contenus dans la moutarde 

protègent également du diabète de type 2. Une décoction de moutarde verte prise avec un 

médicament hypoglycémiant peut abaisser le taux de sucre dans le sang chez les personnes 

atteintes de diabète de type 2 plus efficacement que les médicaments seuls. 
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●La même lettre indique l’absence de différence significative (p < 0,05) avec a > b > c > d > e 

> f >g >h et les barres verticales indiquent les écarts types (nombre d’essais=3) 
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 Figure 21 : Pourcentages d’inhibition de l’alpha amylase par l’extrait 

éthanolique de son des graines de moutarde comparé à l’acarbose. 
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La stratégie d’extraction assistée par micro-onde a été développée pour extraire les 

composés bioactifs du son des graines de moutarde. Les paramètres de fonctionnement ont été 

optimisés en utilisant une méthodologie de surface de réponse (MRS) permettant d’étudier 

l’influence de la concentration d’éthanol, le temps d’extraction, la puissance et le rapport 

solvant/son sur le rendement en CPT de l’extrait en plus de l’évaluation des activités 

biologiques de ce dernier. 

L'optimisation des paramètres d'extraction par micro-ondes a permis d'obtenir des 

rendements de 2,30 % en CPT. Les conditions optimales étaient les suivants : 60% 

concentration d’éthanol, 3min30s temps d’extraction, 500W pour la puissance et ration de 

20ml/g, cette sélection a permis d'obtenir des extraits riches en composés phénoliques.  

L'évaluation des activités biologiques des extraits de graines de moutarde a révélé des 

propriétés prometteuses. Les tests réalisés ont mis en évidence des activités antioxydantes 

significatives, indiquant le potentiel des extraits pour lutter contre les dommages oxydatifs 

causés par les radicaux libres. De plus, l’activité anti-inflammatoire et antidiabétique ont été 

évaluées et les résultats suggèrent un potentiel de son des graines de moutarde pour la réduction 

d’inflammation et l’inhibition de l’enzyme responsable de diabète type 2. 

Pour conclure, les résultats de cette étude soulignent l'importance de l'optimisation de 

l'extraction par micro-ondes et peuvent servir de base pour le développement de produits 

naturels fonctionnels dans différents domaines. En effet, les industries nous offre une multitude 

de déchets à valoriser d’un point de vue alimentaire, thérapeutique, cosmétique et dans le 

domaine de la parfumerie.



Annexes  

  

Annexe I : Etapes de fabrication de la moutarde de Dijon selon les méthodes actuelles. (Dijon 

: moutarde - son histoire, la technique de fabrication, s. d.)[15] 
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Annexes II : Courbe d’étalonnage d’acide gallique. [18] 
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Résumé : 

La méthode d'extraction par micro-ondes a été utilisée pour extraire les composés bioactifs 

de déchet agro-industriel qu’est le son des graines de moutarde brune reconnues pour leur richesse 

en composés bioactifs. Les paramètres d'extraction (la puissance, le temps et le rapport solvant-

matrice) ont été optimisés afin d'obtenir un rendement d'extraction maximal en composés bioactifs 

par utilisation de la méthodologie de surface de réponse par le plan composite centré. 

L'évaluation de l'activité antioxydante du son des graines de moutarde brune a été faite en 

utilisant des méthodes in vitro ; le pouvoir réducteur, le piégeage des radicaux libres (DPPH et 

ABTS), chélation de fer ferreux et l’activité antioxydante totale, qu’ont montré que le son de 

manière optimale présentait une activité antioxydante importante, ce qui suggère son potentiel en 

tant que source naturelle d'antioxydants. De même pour l’activité anti-inflammatoire et 

antidiabétique ce qui suggère son potentiel pour atténuer l'inflammation et d’inhiber l'activité de 

certaines enzymes impliquées dans le métabolisme des glucides. 

Enfin, Le rendement en composés phénoliques totaux du son des graines de moutarde brune 

a été évalué. Les résultats ont démontré un rendement élevé en composés phénoliques totaux 

(2,30%) ce qui signifie que ce dernier est une bonne source des composés phénoliques. 

Mots clés : son des graines de moutarde brune, extraction assistée par micro-ondes, méthodologie 

de surface de réponse, activité antioxydante, composés bioactifs. 

Abstarct :  

 The microwave extraction method was used to extract the bioactive compounds from 

agro-industrial waste that is the bran of brown mustard seeds known for their richness in bioactive 

compounds. The extraction parameters (power, time and solvent-matrix ratio) were optimized to 

obtain maximum extraction yield of bioactive compounds by using the centered composite plane 

response surface methodology. 

 The evaluation of the antioxidant activity of the bran of brown mustard seeds was made 

using in vitro methods; reducing power, free radical scavenging (DPPH and ABTS), ferrous iron 

chelation and total antioxidant activity, which bran optimally showed exhibited significant 

antioxidant activity, suggesting its potential as a natural source of antioxidants. The same goes for 

anti-inflammatory and anti-diabetic activity, which suggests its potential to reduce inflammation 

and inhibit the activity of certain enzymes involved in carbohydrate metabolism. 

 Finally, the yield of total phenolic compounds from the bran of brown mustard seeds was 

evaluated. The results showed a high yield of total phenolic compounds (2.30%) which means that 

the latter is a good source of phenolic compounds. 

 

Keywords: brown mustard seed bran, microwave-assisted extraction, response surface 

methodology, antioxidant activity, bioactive compounds. 
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