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Introduction

I ntroduction

Les produits naturels ont été et continuent d'étre une source dinspiration pour une
part substantielle des thérapeutiques humaines. Dans les plantes médicinales les
polyphénols sont des métabolites secondaires considérés comme des composeés bioactifs et

peuvent éventuellement étre dével oppés comme médicaments (M ocan et al., 2015).

En effet les polyphénols sont des composés naturels largement répandus dans le
regne végétal, qui ont une importance croissante notamment gréce a leurs effets bénéfiques
sur la santé. Leur role d’ antioxydants naturels suscite de plus en plus d'intérét pour la
prévention et le traitement du cancer, des maladies neuro-dégénératives et
cardiovasculaires (Vauzour et al., 2010). Ains Considérés comme les composes
antioxydants les plus fréguents dans les régimes alimentaires humains. Les polyphénols
possedent de multiples propriétés biologiques ce qui rend indispensable de connaitre leurs
quantités et leurs variétés dans les plantes médicinales et les aliments naturels (M ocan et
al., 2015).

Les molécules naturelles suscitent beaucoup d'intérét en raison de leur implication
dans diverses industries. Les antioxydants de synthése sont remis en question a cause de
leur potentiel toxicologique, ce qui mené alarecherche d’ antioxydants naturels.

L’ étude de I'activité antioxydante des plantes est devenue une sorte de tendance ces
derniéres années notamment a cause de questions socio-économiques et culturels des
consommateurs et des industriels ce qui a orienté la recherche dans ce champs
d investigation. (El-Haci et al., 2012), et dans ce contexte plusieurs efforts sont fournis
pour |’ extraction et |'isolation de ces composes en vue d étudier leurs principes actifs et

leur implications dans le domaine de la médecine (Brglez M ojzer et al.,2016).

Le but de ce travail est I’ étude de la teneur en composes phénoliques et |’ activité
antioxydante de la plante Spergularia rubra.L ainsi que I’influence de la variation des
différents paramétres d extraction sur le rendement en composés phénoliques et |’ activité

antioxydante des extraits obtenus de cette plante.

vl
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|-Généralités sur la plante

[-1-Description botanique

Soergularia rubra L est une plante qui appartient a la famille des Caryophyllacées,
qui constituent une famille de 2630 especes, représentées dans toutes les contrées de
I” hémisphére nord et particulierement dans les montagnes et les régions méditerranéennes
(Dupont et Guignard, 2012). Ces herbes sont annuelles vivaces, rarement a souche
ligneuse. Elles renferment des tiges avec des ronflements aux zones d’insertion des feuilles
qui sont opposees, entiéres et simples (Spichiger et al., 2002). Leurs fleurs sont roses,
petites (3mm), en cymes courtes, |&ches, feuillées-pédicelles plus courts que la capsule ou
la dépassant peu. Les fleurs présentent 7 a 10 étamines libres. Les filets des étamines sont
glabres. Le pigtil est surmonté de 3 styles. La corolle est formée de 5 pétales égaux, libres,
avec |'extrémité arrondie. Le calice poilu-glanduleux est formeé de 5 lobes lancéol és, soudés
alabase, disposés en coupe, aussi longs que la corolle. Le fruit est une capsule globuleuse,
glabre, formée a partir des carpelles (Ke et al., 2001).

|-2-Nomenclature

[-2-1-Synonymes: Arenaria rubral., ArenaricampestrisL., Spergularia campestris(L.)
Ascherson, Spergularia  rubravar. pérennes(Kindb.) BL Robins, Tissa Rubra(L.)
Britt.(Nawr ocki, 2011).

Figure 1 : Photographie de la plante Spergulariarubra L. (Julve, 2017).
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[-3-Classification
-Régne : Plantae
-Division : Magnoliophyta
-Classe : Magnoliopsida
-Famille : Caryophyllacée
-Genre : Spergularia
-Espéce : Spergulariarubra
-Sous-espéece : Joergularia rubra subsp (Dobignard et Chatelain, 2010).
|-4-Ecologie: Lieux sablonneux et siliceux.
[-5-Répartition : Tres répandue en Algérie et tres commune dans le Tell. Elle occupe des
terrains sablonneux et rocailleux, depuis le littoral jusqu’aux hautes montagnes (d’'ou le
nom de Sabline) (Kebbas et al., 2008).
|-6-Floraison : Mai-aodt (Julve, 2017).
[-7-Propriétés dela plante

Spergularia est une halophyte, qui est considérée comme une source d’agents
potentiellement thérapeutiques, comme les flavonoides et les saponines (Kong, 2014). Des
études pharmacol ogiques de spergularia rubra ont montré qu’ elle possede des propriétés
antidiurétiques, hypo-cholesterolémique, hypoglycémique, hypotensive, elle a également
des propriétés antidiabétiques, anti-cholinestérase et antioxydante in vitro (Cheap-
charpentier et al., 2016).

[-8-Usages dela plante

De nombreuses plantes utilisées en médecine traditionnelle sont reconnues par les
herboristes pour leurs propriétés anti-lithiasique, antispasmodique et diurétique.
Soergularia rubra L., communément appel ée « Fettat El Hjar » ou « casse-pierre », utilisée
en décoction ou en infusion, elle a montré des résultats extraordinaires pour lutter contre
les affections des voies hiliaires et rénales et dans la lutte contre la lithiase rénale, maladie
de plus en plus répandue en Algérie. L'espéce Arenaria rubra L. Cest une plante
couramment utilisée contre les affections de la vessie (cystite), et des coliques
néphrétiques, ou elle calme les douleurs (K ebbas et al., 2008).
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I1- Composés phénoliques
| 1-1-Définition

L’ appellation « polyphénols » ou « composes phénoliques » regroupe un vaste
ensemble de plus de 8 000 molécules, divisées en une dizaine de classes chimiques, qui
présentent toutes un point commun : la présence dans leur structure d’au moins un cycle
aromatique a 6 carbones, lui-méme porteur d’un nombre variable de fonctions qui peuvent
étre hydroxylée et méthylées, acylées ou glycosylées. La structure des composes
phénoliques naturels varie depuis les molécules ssimples (acides phénoliques simples) vers
les molécules les plus hautement polymérisées (tanins condensés) (Hennebelle et al.,
2004).

Les composés phénoliques sont classés selon leur structure chimique en groupes de
familles. Il y a plus d’une dizaine de classes de polyphénols, mais les 5 classes majeurs
sont: les acides phénoliques, les flavonoides, les tanins, les lignanes et les stilbens, chacune
de ces classes ayant des sous-classes avec une centaine de dérivatifs (Figure 2) (Degpak et
al., 2015).

[1-2-Différentes classes de composes phénoliques

[1-2-1-Flavonoides

Les flavonoides possedent des propriétés anti allergéniques, antivirales, anti-
inflammatoires et antioxydantes (Pietta, 2000). Les flavonoides sont des phenylbenzo-
pyrones de bas poids moléculaire. Leur structure de base est composée de 3 noyaux
cycligques; 2 cycles benzenes reliés par un hétérocycle pyranique. Leurs substituant
déterminent plusieurs sous classes de flavonoide (Middleton et al., 2000).

[1-2-2-Tanins

Les tanins sont des métabolites secondaires des plantes, ils peuvent étre solubles ou
insolubles. Leur caractéristique la plus marquée est leur capacité a precipiter les proténes,
cette propriété est inhérente aux tanins ayant un poids moléculaire de 500-3000 DA. Les
tanins sont subdivisés en deux groupes majeurs, les tanins condensés et les tanins
hydrolysables (Theisen et al., 2014).

[1-2-3-Acides phénoliques
Les acides phénoliques sont retrouvés dans la paroi des cellules végétales comme des
produits dérivatifs de la voie de monolignols et des produits issus de la dégradation de la

lignine. lls sont aussi bien présents sous forme libre que conjuguée avec des résidus de

e
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sucre qui se lient grace aux groupements hydroxyles, et parfois comme des esters
conjugués. Suivant la distribution de leurs carbones ils peuvent étre classés en acides
hydroxycinnamiqgues ou acides hydroxybenzoiques (Bonta, 2017).

[1-2-4-Stilbens

L es stilbens sont des composants issus du métabolisme secondaire, connus pour leurs
propriétés antifongiques. Ce sont des molécules phénoliques composées de 14 carbones.
Les stilbens sont des diphényléthylenes, ils sont incolores ou rougeétres. 1ls sont solides a
température ambiante. Ils ont un poids moléculaire de 200-300, et leur point de fusion est
entre150-300 °C (Hart, 1981).

[1-2-5-Lignanes

Les lignanes sont un vaste groupe de substances naturelles de nature polyphénolique
tres répandu chez les végétaux supérieurs. C'est un groupe de dimeres de phényl-
propanoides dans lesquel s les unités phényl-propanes sont liées par le carbone central (C8)
de chaque chaine propyle. Des centaines de molécules ont dga été identifiées dans
plusieurs dizaines de familles de plantes. Leur structure chimique se caractérise par le
couplage de deux unités dérivées du 1-phényl-propane, provenant ellessmémes du
métabolisme de la phénylalanine et de précurseurs appelés monolignols (Lamblin et al.,
2008).

Polyphenols

Phenolic acids Flavonoids Stilbenes Lignans
= : R3" 2’ 2 q¢ CH:OH
2 4R 17 > 3R 3’
1 SR Rt N\ 4 6
I P RET o 4R H:OH

OH
Anthocyanidines

Flavonols Flavanones

Figure 2: Structures des polyphénols (L osada-Echeberria et al., 2017).
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I1-3- Voies de synthéses des composés phénoliques

L e critere de biosynthése des composés phénoliques est nécessaire pour mieux cerner
les limites de ce groupe. On distingue ainsi deux grandes voies de synthese :

La voie des shikimates: est la voie la plus courante elle conduit des oses aux acides
aminés aromatiques (phénylalanine et tyrosine) (Deepak et al., 2015), puis désamination
de ces derniers aux acides cinnamiques et a leur tres nombreux dérivés (acides benzoiques,
coumarines,...) (Bruneton, 1999).

La voie de I'acétate: clle part de 1’acétate et conduit a des poly-B-cétoesters de
longueur variable, les polyacétates, qui engendrent, la cyclisation (réaction de Claisen ou
condensation aldolique), des composés souvent polycycliques : chromones, isocoumarines,
orcinols, depsides, depsidones, xanthones et quinones (Bruneton, 1999).

[11-Activité antioxydante
[11-1- Définition des antioxydants

Un antioxydant est une substance capable de prévenir ou de ralentir I’oxydation
d autres molécules. Les antioxydants agissent de plusieurs manieres. Leur mécanismes
d’ action peut étre direct ou indirect, en tant que partie de la structure d enzymes et /ou
cofacteur d enzyme antioxydant, comme dans le cas des éléments traces. Les mécanismes
les plus fréguents I'interruption de la spirale oxydative (vitamine C et E, NADPH,
glutathion), la prévention des dégéats par la mise a disposition d’ éectrons (céruloplasmine,
vitamine C, superoxyde dismutase, GSHPXx) et la réparation des molécules d’ ADN (Zn,
acide folique, niacine) (Mezouar et al., 2014).

[11-2-Systemes de défense des antioxydants

On distingue au niveau des cellules deux lignes de défense inégalement puissantes
pour détoxifier la celule; les antioxydants naturels enzymatiques et non enzymatiques.
(Benyagoub et al., 2015).




Partie bibliographique

[11-2-1-Systeme enzymatique

Chez les mammiféres les espéces réactives oxygénées sont neutralisés par des enzymes
antioxydants comme la superoxide dismutase (SOD), la catalase, la glutathion peroxydase
(GPx) et la glutathion réductase (GR), qui sont des antioxydants a action indirecte (M elo et
al., 2011).

Figure 3: Représentation schématique des réactions catalysées par la superoxide dismutase
(SOD), la catalase, la glutathion peroxydase (GPx) (Melo et al., 2011).

[11-2-2-Systeme non enzymatique

Les antioxydants incluent des antioxydants a action directe, qui sont extrémement
importants pour la défense contre les oxydants, la plupart comporte I’ acide ascorbique et
I”acide lipoique, les polyphénols et les caroténoides issus de I’ alimentation. Une minorité
de ces molécules est synthétisée par la cellule elle-méme, leur action directe implique la
chélation des agents et la liaison aux métaux oxydo-réducteurs pour prévenir la formation
de radicaux libres (Uttara et al., 2009).
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|- Matérid végétal

La plante entiere de Spergularia rubra L a éé récoltée dans la wilaya de
Tamanrasset, durant le mois de Mai 2017. Aprés la récolte I’ échantillon a été séché a
température ambiante dans un endroit aéré et a I’abri de la lumiére. La matiére séche
obtenue a été réduite en poudre, puis tamisée en utilisant trois tamiseurs de granulométries
différentes (125, 250 et 500 pum).

| I-Optimisation des parameétres d’ extraction des composés phénoliques

Dans une démarche doptimisation des conditions d extraction des composes
phénoliques de Spergularia rubra L, une série de paramétres a éé étudiée, notamment
I’ effet du diamétre de la poudre, de la nature et de la concentration du solvant d’ extraction,
et |’ effet du rapport solide-liquide.

Une quantité de 0.4 g de la poudre a é&é méangée avec 40 ml de solvant
d extraction. Aprés 3 heures de macération, les mélanges ont été filtrés et utilisés pour
déterminer la teneur en composés phénoliques ains qu'a I'évaluation de I’activité
antioxydante.

|1-1- Effet du diametre dela poudre
Pour étudier I’ effet du diamétre de la poudre d’ extraction sur la teneur en composés
phénoliques, flavonoides et en tanins, ainsi que sur I’ activité antioxydante de Spergularia

rubra L, trois diameétres ont été utilises a savoirs: 125 pum, 250 um et 500 pum.

|1-2-Effet dela nature du solvant d’ extraction

Afin d' éudier I’ effet de la nature du solvant d extraction, les composés phénoliques
totaux de Spergularia rubra L sont extraits en utilisant comme solvants |I'eau distillée,
I’ acétone 50%, |e méthanol 50%, |’ é&thanol 50%, et en utilisant le diamétre 250um.

|1-3-Effet dela concentration du solvant d’ extraction

Concernant |'effet de la concentration du solvant, I’extraction des composés
phénoliques totaux de Spergularia rubra, a été réalisée en utilisant comme solvant
I’ acétone a différentes concentration a savoirs : acétone 30%, acétone 50%, acétone 70%
et acétone 100%.
|1-4- Effet du rapport solide-liquide

Pour déterminer I'effet du rapport solide-liquide, I'extraction des composes

phénoliques de Spergularia rubra L a été effectuée en utilisant une poudre de 250um de

o
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diamétre et comme solvant d’ extraction |’acéone 70%, et en faisant varier le ratio
échantillon/solvant de 0,1/20 ; 0,2/20 ; 0,4/20 a0,6/20 (g/ml).

I11- Dosage des antioxydants

[11-1- Composés polyphénols totaux

Les polyphénols totaux ont été dosés par la méthode de Kahkonen et al. (1999). Le
réactif de Folin-Ciocalteu utilisé est constitué d’ un mélange d’ acide phosphotungstique et
phosphomolybdique qui est réduit, lors de I’ oxydation des phénols en mélange d’ oxydes

bleus de tungstene et de molybdene.

Un volume de 1 ml du réactif de Folin-Ciocalteu est gjouté a 0.2 ml d’ extrait. Apres
3 minutes, 0.8 ml de la solution de carbonate de sodium (7.5%) sont gjoutés. Aprés 1 heure
d’incubation, |’absorbance est mesurée a 767 nm. La concentration en composés
phénoliques des extraits, exprimée en gramme équivaent acide gallique par 100 g de

matiere seche, est déterminée en se référant ala droite d' étalonnage (annexe).

|11-2- Flavonoides
L es flavonoides totaux ont été quantifiés selon la méthode de L amaison et Carnet
(1990). Cette technique est basée sur laformation du complexe flavonoide-aluminium.
Une partie aliquote de chaque extrait a été gjoutée a un volume éga de chlorure
d aluminium (2%). L’ absorbance a été lue a 410 nm aprés 15 min. Les résultats sont
exprimes en gramme équivalent quercétine par 100 g de matiére seche a partir de la droite
d étalonnage (annexe).

|11-3- Tanins condensés

Le dosage des tanins condensés a été réalise selon la méthode décrite par Swain et
Hillis (1959). Le principe de ce dosage est basé sur la fixation du groupe aldéhydique de la
vanilline sur le carbone en position 6 du cycle A de la catéchine pour former un complexe
chromophore de couleur rouge. Le réactif de la vanilline a été préparé par solubilisation de
1 gdelavanilline dans 100 ml d'acide sulfurique (70%). 2 ml de ce réactif sont mélangés
avec 1 ml d extrait. Apres incubation a 50°C pendant 20 min, I'absorbance est mesurée a
500 nm. Les résultats sont exprimeés en gramme équivalent catéchine par 100 g de matiere

seche a partir de la droite d' étalonnage (annexe).
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V- Etude del’ activité antioxydante

|V-1- Pouvoir réducteur

L’ analyse du pouvoir réducteur est basée sur la réduction du fer ferrique (Fe*") du
complexe ferricyanure-Fe** en fer ferreux (Fe?), en présence d antioxydants réducteurs
(Bijoy et al., 2008). La forme réduite donne une couleur verte qui est proportionnelle au

pouvoir réducteur de |’ extrait (Gllgin et al., 2003).

Le pouvoir réducteur est estimé par la méthode de Yildirim et al., (2001) ; 1 ml
d extrait est additionné a 2.5 ml de tampon phosphate (0.2 M, pH 6.6) et 2.5 ml de
ferricyanure de potassium (1%). Aprées incubation a 50°C pendant 20 min, 2.5 ml d'acide
trichloracétique (10%) sont gjoutés au mélange. Apres centrifugation a 3000g pendant 10
min, 2.5 ml du surnageant sont mélangés avec 2.5 ml d’eau distillée et 0.5 ml de chlorure
ferrique (0.1%). L’ absorbance est mesurée a 700 nm. Les résultats sont exprimés en

absorbances.

| V-2-Capacité antioxydante totale

Cetest est basé sur la réduction du molybdene (V1) en molybdeéene (V) par |'extrait de
plante. Cette réduction induit, a pH acide, la formation du complexe phosphate /Mo (V) de
couleur verte (Prieto et al., 1999).

Une aliquote de 0.1 ml d’extrait est combinée a 1 ml de solution composeée d’ acide
sulfurique (0.6 N), de phosphate de sodium (28 mM) et de molybdate d’ammonium (4
mM). Les tubes sont incubés a 95°C pendant 90 mn. Aprés un repos de 6 minutes a
température ambiante, |'absorbance est mesurée a 695 nm. Les résultats sont exprimeés en

absorbances.

IV-3-Activité « scavenger » du radical DPPH

Le DPPH- (2,2-diphenyl-1-picryl hydrazyl) est un radical libre stable violet en
solution, il présente une absorbance caractéristique dans un intervalle compris entre 512 et
517 nm, cette couleur disparait rapidement lorsgue le DPPH: est réduit en DPPH-H (2,2-
diphenyl-1-picryl hydrazine) de coloration jaune-verte par un composé a propriété
antiradicalaire, entrainant ainsi une décoloration. L’intensité de la couleur est
proportionnelle a la capacité des antioxydants présents dans le milieu a donner des protons
(Fadili et al., 2017).
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L’ effet « scavenger » du DPPH est déterminé par la méthode de Kroyer et Hegedus,
(2001) ; 300 pl d’extrait sont ajoutés a 2700 pl de DPPH (60 uM). L’absorbance a été lue
a 517 nm apres 1 heure d'incubation a |’ obscurité. Le pourcentage d’inhibition du radical

DPPH-est exprimé par laformule suivante:

% = [(A temoin- A &chantition)/A témain] X 100

A témoin : Absorbance du témoin (300 pul méthanol + 2700 ul DPPH);

A &chantilion : Absorbance de 1’extrait (300 pl extrait + 2700 ul DPPH).

IV-4-Activité « scavenger » du radical ABTS

La méthode qui détermine |’ activité « scavenger » du radical ABTS est basée sur la
capacité d'un antioxydant a piéger le radical cationique ABTS™ (2,2'-azinobis (3-
éthylbenzothiazoline-6-sulfonique)) de coloration bleue verte en le transformant en ABTS-
H* incolore, par un don d hydrogene (Antolovich et al., 2002). La décroissance de
I" absorbance causée par I'antioxydant reflete la capacité de capture du radical libre.

L’ activité antioxydante des extraits a été déterminée selon la méthode de Re et al.
(1999). La solution ABTS a été préparée avec un mélange de la solution ABTS (7 mM) et
la solution de persulfate de potassium (2.4 mM). La solution a été diluée avec I'éthanol
pour obtenir une absorbance 0.70 £ 0.02 a 734 nm. Un volume de 100 pL d'extrait est
additionné a 1 ml de la solution dABTS. L'absorbance est mesurée a 734 nm aprés 6 min
d'incubation. Le pourcentage de I’ activité scavenger du radical ABTS™ est exprimé par la

formule suivante :

% = [(A temoin- A echantilion)/A témoin] * 100

A témoin : Absorbance du témoin (ABTS™);
A &hantillon - Absorbance de I extrait (extrait + ABTS™).
V- Etude statistique

Toutes les données représentent la moyenne de trois essais. L’analyse statistique
des résultats est effectuée avec letest ANOVA (STATISTICA 5.5) et la comparaison des
données est prise ala probabilité P<0.05.
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Résultats et discussion

La présente éude a éé consacrée a éudier I'effet de quelques conditions
d extraction (le diamétre de la poudre, la nature et la concentration du solvant d'extraction,
et le rapport solide-liquide) sur la teneur en composes phénoliques et |’activité

antioxydante de SpergulariarubralL.

Afin d'étudier I'activité antioxydante de Spergularia rubra L, quatre méthodes
différentes ont éte testées a savoirs : activité réductrice du molybdate, pouvoir réducteur du

fer, activité «scavenger» du radical DPPH, et activité «scavenger» du radical ABTS.
|-Teneur en antioxydants

La solubilité des composés phénoliques dépend de leur nature chimique dans la
plante, qui varie de composés simples a fortement polymeérisés. Les matieres végétales
peuvent contenir des quantités variables d'acides phénoliques, phénylpropanoides,
anthocyanines et tanins. Cette diversité structurale est responsable de la grande variabilité
des propriétés physico-chimiques influencant I'extraction des polyphénols, par conséquent,
il est tres difficile de développer un procédé d'extraction approprié al'extraction de tous les

composés phénoliques de la plante (Mahmoudi et al., 2012).
|-1-Effet du diamétre dela poudre

Pour étudier |’ effet du diameétre de la poudre sur la teneur en composes phénoliques,
flavonoides et en tanins de Spergularia rubra, trois diamétres ont été testés a savoir : 125,
250 et 500pm.

|-1-1- Polyphénols totaux

L’ é&ude statistique montre que les teneurs en polyphénols totaux (PT) de la plante
Soergularia rubra sont significativement affectées par le diamétre de la poudre utilisé
(p<0,05) ; la meilleur teneur est obtenue avec le diametre 250 um avec une teneur de 1.91g
EAG /100g MS. Les teneurs les plus faibles sont obtenues avec les diamétres 125 et
500um avec des teneurs de 1.84 et 1.82 g EAG /100g M S, respectivement (figure 4). Ces
résultats pourraient s expliquer par le fait que pour les extraits issus du diametre de 125um
les particules de poudres sont fines ce qui provoque un tassement et empéche la diffusion
du solvant a travers les particules de poudre (Bucic'-K gjic’et al., 2007), pour I’ extrait issu
du diamétre de 500 um les particules de poudres sont volumineuses ce qui réduit la surface

d échange et ainsi la pénétration du solvant d extraction (D' Alessandr o, 2013).
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Il ressort de ces résultats que les diamétres des particules de poudre de Spergularia rubra

ont une incidence significative sur la teneur en polyphénols totaux de cette plante.
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Figure 4: Effet du diamétre de la poudre sur la teneur en polyphénols totaux de

Soergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
|-1-2- Flavonoides
Les résultats du dosage des flavonoides totaux (FT) des extraits obtenus en utilisant

différents diametres sont représentés dans la figure suivante :
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Figure 5: Effet du diamétre de la poudre sur la teneur en flavonoides de

SoergulariarubralL.

Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
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L’ étude statistique montre que les teneurs en FT de Spergularia rubra sont
significativement affectées par le diametre de la poudre de la plante (p<0,05). Les
meilleurs teneurs sont obtenues avec les diamétres 250 et 125um avec des valeurs de 0.76
et 0.75g EQ /100g M S, respectivement. La plus faible teneur est obtenue avec le diamétre
500um avec une valeur de 0.62 g EQ /100g M S.

|-1-3- Tanins condenses

L’ étude statistique montre que les teneurs en tanins condenses (TC) de Spergularia
rubra sont significativement différentes selon le diamétre testé (p<0,05) (figure 6). La
meilleure teneur en TC a été obtenue avec |’ extrait du diameétre de 250 um avec une valeur
de 0.75 g EC/100 g MS, en revanche les plus faibles teneurs en tanins condensés ont été
obtenues avec les extraits des diamétres de 125 et 500 um avec des teneurs de 0.43, 0.41 g

EC/100 g M S, respectivement.
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Figure 6: Effet du diamétre de la poudre sur la teneur en tanins condensés de

Soergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Ces réaultats s'expligquent par le fait que la réduction de la taille des particules
augmente la surface d’ échange et ainsi la vitesse d extraction. La diffusion interne est aussi
plus rapide dans le cas des particules fines. Cependant les particules de taille trés fines
posent des problemes technologiques comme par exemple un tassement du lit des solides
provoquant une diminution de la perméabilité au solvant. Ce principe a été confirmé par
(Gbohaida et al., 2015) dans |'évauation de I'influence de la granulométrie sur la

cinétique d’ extraction des polyphénols naturels de Pterocar puserinaceus.
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| -2-Effet du solvant d’extraction

Pour |’ étude de I effet du solvant d’ extraction sur la teneur en polyphénols totaux,
flavonoides et en tanins, quatre solvants d’ extraction de polarités différentes ont été utilisés
(eau distillée, acétone50%, méthanol 50% et éthanol 50%6).

|-2-1- Polyphénols totaux
Les résultats du dosage des composés phénoliques totaux des extraits obtenus en

utilisant différents solvants d extraction, sont représentés dans lafigure 7.

L’ étude statistique a montré une différence significative entre les teneurs en
composés phénoliques selon la nature du solvant utilis¢ (p<0,05). En revanche aucune
différence significative n'a éé notée entre I'extrait aqueux, méthanolique aqueux et
éthanoligue agqueux. La teneur la plus élevée (2.19 g EAG /100 g MS) a été obtenue avec
I’ extrait acétonique agueux, suivi de I’ extrait éthanoligue agueux et méthanolique aqueux,
avec desteneursde 1.91, 1.91et 1.76 g EAG /100 g M S, respectivement.
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Figure 7 : Effet du solvant d'extraction sur la teneur en polyphénols totaux de

SoergulariarubraL.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus révélent une influence significative du solvant d extraction sur
la teneur en polyphénols de Spergularia rubra L, ce qui indique que la solubilité des
composés phénoliques est affectée par la polarité du solvant utilisé et justifie ains leurs
extractibilité par divers solvants d’extraction, ce qui est confirmé d apres (Telli et al.,
2010 ; Bettaieb et al., 2016)
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|-2-2- Flavonoides

Les résultats de cette étude ont montré une différence significative entre les teneurs
en flavonoides selon la nature du solvant utilisé (figure 8) (p<0,05). Les teneurs les plus
élevées sont de 1.05 et 1.06 g EQ /100 g MS, ont été obtenues avec |’ extrait acétonique
agueux et méthanolique agueux, respectivement, suivi de I’extrait éthanolique agueux,
avec une teneur de1.02 g EQ /100 g MS. La plus faible teneur en flavonoides a éé

obtenue avec I’ extrait agueux avec une teneur de 0.76 g EQ /100 g MS.
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Figure 8: Effet du solvant d’ extraction sur lateneur en flavonoides de Spergularia rubra L
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus révélent une influence significative du solvant d extraction sur
la teneur en flavonoides de Spergularia rubra L. La faible teneur en flavonoides obtenue
avec |’extrait agqueux peut sexpliquer par la présence dimpuretés (acide organiques,
glucides, protéines solubles) (Vinholes et al., 2011) qui peuvent interférer dans le dosage
de flavonoides. Chirinos et al. (2007) ont démontré que I’ utilisation de I’ eau pure comme
solvant d extraction mene a un extrait avec une teneur élevée en impuretés. Les teneurs
élevées obtenues dans les extraits agueux acétoniques, méthanolique et éthanolique,
suggéerent que les flavonoides sont plus solubles dans les solvants mixtes gque le solvant

agueuXx.
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|-2-3-Tanins condenseés

Les résultats du dosage des tanins condensés ont montré une différence significative
entre les teneurs en tanins condensés selon la nature du solvant utilisé (p<0,05) (figure 9).
L’ extrait acétonique a présenté la teneur la plus élevée avec une valeur de 1.41 g EC /100 g
MS, suivi par les extraits éthanolique et aqueux avec des teneurs de 0.81 et 0.75 g EC /100
g MS, respectivement. La teneur la plus faible a été obtenue avec I’ extrait méthanolique,
avec une teneur de 0.67 g EC/100 g MS.
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Figure 9: Effet du solvant d'extraction sur la teneur en tanins condenses de

SoergulariarubraL.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus révelent que le meilleur solvant pour I’extraction des tanins
condensés est |’ acétone, ce qui peut s'interpréter par le fait que les tanins condensés de la
spergulaire sont plus solubles dans I’ acétone. Plusieurs études ont montré que |'acétone est
le meilleur solvant pour I'extraction des proanthocyanidines et des tanins (Chirinos et al.,

2007). Ce qui confirme les résultats de la présente étude.

|-3-Effet dela concentration du solvant d’ extraction

Pour I’ étude de I’ effet de la concentration du solvant d’extraction sur la teneur en
polyphénals, flavonoides et tanins condensés, quatre concentrations différentes du meilleur
solvant d’ extraction retenu précédemment qui est |’acétone sont utilisées (acétone30%,
acétoneb0%, acétone 70% et acétone 100%).
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|-3-1- Polyphénolstotaux

Les résultats du dosage des composés phénoliques ont montré une différence
significative entre les déférents extraits selon la concentration du solvant testé (p<0,05)
(figure 10). Lesteneurs en PT les plus élevées étant obtenues avec I’ acétone 70% avec une
teneur de 2.50 g EAG /100 g, suivi par les extrait acétoniques a 30% et 50%, avec des
teneurs de 2.3 et 2,19 g EAG /100 g, respectivement, en revanche la plus faible teneur qui
est de 0.12 g EAG /100 g est obtenue avec I’ acétone pur.

3,00 -

d
C
C
b
| I a
0,00 . . . . i

Eau distillée Acétone 30% Acétone 50% Acétone 70%  Acétone
100%

Teneur en polyphénols totaux (g
EAG/100g Ms)
o - - ) N
a (@] a1 o a
o o o o o

concentration de solvant

Figure 10: Effet de la concentration du solvant d extraction sur la teneur en

polyphénols totaux de Spergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

La faible teneur en composés phénoliques obtenue avec le solvant pur, pourrait
s expliquer par la faible solubilité des constituants de Sprgularia rubra dans les solvants

purs, indiquant que la plante contiendrait plus de substances polaires qu’ apolaires.

Les solvants mixtes sont particulierement plus efficaces et présentent de meilleurs
teneurs en polyphénols que les solvants purs ou agueux (Bourgou et al., 2016), ce qui est

confirmé dans ce travail

Les combinaisons de solvants tels que I’acétone avec I'eau font améiorer
I’ extraction des composés phénoliques glycosylés. Il a été rapporté dans la littérature que
Soergularia rubra est une plante riche en composés phénoliques (Bouillant et al., 1978;

Vinholeset al., 2011 ). Ce qui confirme les résultats obtenus dans la présente étude.
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|-3-2-Flavonoides

L’'éude statistique a montré une différence significative entre les teneurs en
flavonoides selon la concentration du solvant utilisé (p<0,05) (figure 11). La teneur la plus
élevée est de 1.29 g EQ /100 g M S a été obtenue avec I’ extrait acétonique a 70% suivi par
les extraits acétonique a 50% et 30% et I’extrait aqueux avec des teneurs de 1.07, 0.95,
0.76 g EQ /100 g MS, respectivement. La plus faible teneur en FT a été obtenue avec
I’extrait acétonique a 100% avec une teneur de 0.40 g EQ /100 g MS (p<0,05).
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Figure1l: Effet de la concentration du solvant d’extraction sur la teneur en
flavonoides de Spergularia rubra L.

Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Il ressort de ce qui précede gque la concentration du solvant d extraction exerce une
influence évidente sur la teneur en flavonoides de la spergulaire. Comme précédemment
rapporté les solvants mixtes sont particulierement plus efficaces dans I’ extraction des
composés phénoliques cela est due au fait que I'eau est responsable du gonflement de la
matiere végétale et le solvant est impligqué dans la rupture des liaisons entre les solutés et la
matrice végétale permettant ainsi une meilleur extraction des composes phénoliques d’ou
la double action résultante de I’ utilisation de solvants mixtes, et de ce fait ils permettent
I’obtention de meilleurs teneurs en composés phénoliques et en I'occurrence en

flavonoides dans ce cas (Cujic et al., 2016).
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|-3-3- Tanins condensés

L’ éude statistique a montré une différence significative dans la teneur en tanins
condensés suivant la nature du solvant utilisé (p<0,05) (figure 12). La teneur la plus ¢élevée
est de 1.42 g EC /100 g M S est obtenue avec |’ extrait acétonique dilué a 70% et a 30% et
I’ extrait acétonique pur, suivi par |’ extrait acétonique a 50% avec une teneur de 1.41 g EC
/100 g. La plus faible teneur en flavonoides a été obtenue avec |’ extrait agueux avec une
teneur de 0.75 g EC /100 g MS.
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Figure 12 : Effet de la concentration du solvant d extraction sur la teneur en tanins

condensés de Spergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus montrent que I’ acétone permet d’ obtenir les meilleurs teneurs
en tanins condensés que le solvant aqueux ce qui suggére que les tanins sont plus apolaires
que polaires, cependant aucune différence significative n’ est observeée entres les différentes

concentrations d’ acétone en terme de teneur en tanins condensés.

|-4-Effet du rapport solide-iquide
Pour I’ éude de I’ effet du rapport solide-liquide sur la teneur en polyphénols quatre
rapports solide-liquide ont été utilisés (0.1 g /20 ml, 0.2 g/20 ml ,0.4 g/20 ml et 0.6 g /20

ml), en utilisant comme solvant d’ extraction I’ acétone a 70%

|
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| -4-1-Polyphénols totaux

L’ étude statistigue montre qu'il existe une différence significative entre les teneurs
en polyphénols totaux selon le rapport 0.6 g /20 ml et les rapports 0.1 g /20 ml, 0.2 g/20 ml
et 0.4 g /20 ml (p<0,05) (figure 13). La meilleur teneur a été obtenue avec le rapport 0.2 g
/20 ml avec une teneur de 2.50 g EAG/100 g, suivi des rapports 0.4 g/20 ml avec une
teneur de 2.33 g EAG/100 g, en revanche la teneur la plus faible qui est de 2.05 g
EAG/100 g est obtenue avec lerapport 0.6 g /20 ml. Ces résultats indiquent que le rapport
solide/liquide de 0.2 g /20 ml est celui qui a permis d obtenir la meilleure teneur en PT,
au-dela de ce rapport, les teneurs diminuent. Un résultat similaire est obtenu par Telli et
al. (2010) dans une étude réalisée sur Phoenix dactylifera L.
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Figure 13: Effet du rapport solide-liquide sur la teneur en polyphénols totaux de
SoergulariarubraL.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus rapportent une influence significative du rapport solide-liquide
sur la teneur en polyphénols totaux. Des auteurs dans la littérature rapportent une
corrélation positive entre la teneur en polyphénols totaux et I’augmentation du rapport
solide-liquide (Cujic et al., 2016).

Le rapport 0.2 g /20 ml est le rapport qui a donné la teneur optimale en polyphénols
totaux PT, ce qui pourrait s expliquer par une meilleure diffusion du solvant d’ extraction
entre les particules de la poudre en raison de I'absence de sursaturation de la matiere

végétale.
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|-4-2-Flavonoides

L’ éude statistique montre gu’il existe une différence significative entre les teneurs
en FT selon le rapport S-L étudié (p<0,05) (figure 14). La meilleur teneur a été obtenue
avec le rapport 0.2 g /20 ml avec une teneur de 1.29 g EQ/100 g, suivi derapport 0.1 g/ 20
ml avec une teneur de 1.21 g EQ /100 g, alors que les teneurs les plus faibles qui sont de
1.06 et 1.01 g EQ /100 g sont obtenues avec le rapport 0.4 et 0.6 g /20 ml, respectivement.
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Figure 14: Effet du rapport solide-liquide sur lateneur en flavonoides de Spergularia

rubra L.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.
|-4-3-Tanins condensés

L’ éude statistique montre gu’il existe une différence significative entre les teneurs

en tanins condensés selon le rapport solide liquide testée (p<0,05) (figure 15).
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Figure 15: Effet du rapport solide-liquide sur la teneur en tanins condenses de

SoergulariarubraL.

Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.
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La meilleur teneur en tanins condenses a été obtenue avec le rapport 0.1 g /20 ml
avec une teneur de 2.86 g EC /100 g, tandis que la teneur la plus faible qui est de 0.48 g
EC /100 g aété obtenue avec le rapport 0.6 g/20 ml. Ces résultats indiquent que le rapport
solide/liquide de 0.1 g/ 20 ml est celui qui a permis d’ obtenir la meilleure teneur en TC,

au-dela de ce rapport, les teneurs diminuent.

Ces diminutions de teneurs en tanins condensés s expliquent par le fait que
I" hydratation de la poudre de la plante par le solvant d’ extraction provoque un important
gonflement de la matrice végétale. Par conségquent, si le volume de solvant n'est pas
suffisant par rapport a la quantité de poudre de la plante durant I’ extraction, la mise en
contact entre le solide et le liquide peut ne pas étre optimale et les rendements d’ extraction
seront faibles. A I'inverse, si le volume du solvant est trop important, la concentration en

molécules d'intérét dans I’ extraction obtenue sera faible (Pradal, 2016).

|1-Etude del’ activité antioxydante
I1-1-Effet du diamétre dela poudre
Pour étudier I'effet du diamétre de la poudre sur I'activité antioxydante de
Soergularia rubra, trois différents diamétres ont été testés (125, 250 et 500 pm).

[1-1-1-Pouvoir réducteur
Les résultats de [I'activité réductrice du fer de Spergularia rubra sont

significativement affectés par le diamétre de la poudre testés (p<0,05) (figure 16).
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Figure 16: Effet du diametre de la poudre sur le pouvoir réducteur de Spergularia rubra

L. Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les meilleures absorbances ont été obtenues avec les extraits du diamétre de 250 um
et 125 um avec une absorbance de 0.036, alors que la plus faible absorbance a été obtenue

avec |’ extrait de 500 pum du diameétre avec une absorbance de 0.028.
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La différence des résultats observés entre les extraits de différents diametres peut
s expliquer par la différence entre les teneurs en FT de ces extraits, ce qui a été également

rapporté par une étude effectuée sur I’ AAO de Spergularia Marina L (Miri et al., 2016).

[1-1-2-Activité « scavenger » du radical DPPH
L’ éude a montré gque la capacité de neutralisation du radical DPPH de Spergularia

rubra est significativement affectée par le diametre testé (p<0,05) (figure 17).
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Figure 17 : Effet du diamétre de la poudre sur I’ activité scavenger du radical DPPH

de Spergulariarubra L.

Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

Le meilleur pourcentage d'inhibition du radical DPPH (83.38%) a été obtenu avec
I’extrait du diametre de 250 pm, tandis que le plus faible pourcentage d'inhibition
(82.20%) a été obtenu avec I’ extrait du diamétre de 500 pm.

Il ressort de ces résultats que |’ activité de piégeage du radical DPPH est influencée
par le diametre des particules de la poudre de spergularia rubra. Ces résultats peuvent étre
assimilés au fait que I’extrait issu du diamétre de 250 um soit |’ extrait le plus riche en
polyphénols, flavonoides et en tanins condensés selon les résultats du dosage obtenus
précédemment, ce qui a également était confirmé par Bentabet et al. (2014).
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[1-1- 3-Capacité antioxydante totale
L’ éude statistique montre que la capacité antioxydante totale de Spergularia rubra
N’ est pas significativement affectée par le diamétre de la poudre de la plante (figure 18).

Les absorbances obtenues varient entre 0.047 et 0.058.
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Figurel8: Effet du diametre de la poudre sur la capacité antioxydante totale de

Spoergulariarubral.

Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

[1-1-4-Activité « scavenger » du radical ABTS

L'analyse des résultats de la capacité de neutralisation du radica ABTS de
Soergularia rubra n'a révélé aucune déférence significative entre les extraits obtenus en
utilisant différents diametres (figure 19). Les pourcentages d'inhibition obtenus varient
entre 83.23 et 88.32%.

100,00 -
90,00 -
80,00 -
70,00 -
60,00 -
50,00 -
40,00 -
30,00 -
20,00 -
10,00 -

0,00 -

Activité Scavenger du radica
ABTS (%)

125 pm 250 um 500 um
diamétre

Figure 19 : Effet du diametre de la poudre sur I’ activité scavenger du radical ABTS

de Spergulariarubral.

Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
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Il ressort de ces résultats que tous les extraits de spergularia rubra possedent un puissant

pouvoir anti-radicalaire visavis du radical ABTS.

Dans la présente étude, la granulométrie de la matiére seche ne possede aucune

influence sur I’ activité scavenger du radical ABTS.

[1-2-Effet du solvant d’extraction

Afin déudier I'effet de solvant d'extraction sur [|'activité antioxydante de
Soergularia rubra L, quatre solvants de différentes polarité ont été utilisés a savoir I'eau
distillée, le méthanol 50%, I’ éthanol 50%, et |'acétone 50%.

[1-2-1-Pouvoir réducteur
Les résultats de cette étude montrent que le meilleur pouvoir réducteur de
Soergularia rubra a été trouvé avec I’ extrait acétonique a 50% avec une absorbance de
0.16, suivi de |’extrait méthanolique a 50% avec une absorbance de 0.10. La plus faible
absorbance a été obtenue avec I’ extrait agqueux et éhanolique avec une absorbance de 0.04.
Ces valeurs présentent des différences significatives selon le type du solvant d extraction
(p<0,05) (figure 20).

Les résultats obtenus montrent I’influence évidente du solvant d’ extraction sur le
pouvoir réducteur de spergularia rubra, en effet I’ extrait acétonique enregistre la meilleur
absorbance. Turkmen et al. (2006) ont rapporté que I’ acétone 50% est le solvant qui a
donné la meilleure activité antioxydante du thé noir. Ce qui concorde avec les données de
cette étude
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Figure 20 : Effet du solvant d’ extraction sur le pouvoir réducteur de Spergulariarubra L.

Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
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[1-2-2-Activité « scavenger » du radical DPPH
L’ étude statistique montre que la capacité de neutralisation du radical DPPH de
Soergularia rubra n’est pas significativement affectée par type du solvant d extraction
(p<0,05) (figure 21).
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Figure 21 : Effet du solvant d extraction sur |’ activité scavenger du radical DPPH

de Spergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

Les pourcentages d’inhibition des extraits de spergularia rubra ont une capacité de

piégeage du radical DPPH assez élevée, variant entre 83.38 et 83.61%.

Les résultats obtenus montrent qu’il n'y a pas d'influence de solvant sur I’ activité
anti-radicalaire du DPPH par les différents extraits de la plante, cependant des résultats
différents sont rapportés dans la littérature; selon Rocha-Guzman et al. (2007) |’ acétone

montre une activité anti-radicalaire meilleure que celle du méthanal.

[1-2- 3-Capacité antioxydante totale

L’ éude statistique montre que les extraits préparés par le méthanol 50%, |’ acétone
50% et I’éhanol 50%, présentent d'une fagon significative les meilleures Capacité
antioxydante totale de Spergularia rubra, avec des absorbances de 0.242, 0.240 et 0.226,
respectivement, et ne présentent aucune différence significative entre eux (p<0,05). En
revanche la capacité antioxydante totale la plus faible a été obtenue avec I’ extrait aqueux

avec une absorbance de 0.055 (figure 22).

L’ étude menée par Lecceseet al. (2011) sur le fruit d’ abricot, n’a montré aucun
effet du solvant d’ extraction sur |a capacité antioxydante totale. Ce qui est en accord avec
les résultats de ce travail.
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Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

|1-2-4-Activité « scavenger » du radical ABTS

Les résultats de la capacité de neutralisation du radical ABTS de Spergularia Rubra
obtenus montrent que I’ activité scavenger du radical ABTS est influencée par la nature du
solvant utilisé (p<0,05) (figure 23).
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Figure 23 : Effet du solvant d’extraction sur I’ activité scavenger du radica ABTS de

Spergulariarubral.
Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

Les meilleurs pourcentages d’inhibition 96.10 et 96.08%, sont obtenus avec I’ extrait
méthanolique a 50% et I’ extrait acétonique a 50%, respectivement. La plus faible activité

scavenger du radical ABTS est enregistrée avec |’extrait agueux avec un pourcentage

E
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dinhibition de 88.32%. Ces données montrent que les extraits de Spergularia Rubra

possedent une trés bonne activité scavenger du radical ABTS.

Addai et al.(2013) ont démontré que |’ acétone 50% et le méthanol 50% étaient les
solvants qui ont donné la meilleure activité scavenger du radical ABTS. Selon Zhang
(2015), I'acétone, I’éthanol et le méthanol sont les solvants qui ont donné la meilleure

activité scavenger du radical ABTS pour la plante Juglans Regia L.

I1-3- Effet dela concentration du solvant

Dans la présente étude I'activité antioxydante de Spergularia rubra L, a été
déterminée pour tous les extraits obtenus en utilisant comme solvant d’ extraction |'acétone
a différentes concentration; eau distillée, acéone 30%, acétone 50%, acétone 70% et
acetone 100%.

[1-3-1-Pouvoir réducteur

L’ étude statistigue montre que le pouvoir réducteur de Spergularia rubra est
significativement affecté par la concentration du solvant d’extraction (p<0,05) (figure 24).
La meilleure absorbance 0.30 a été obtenue avec I’ extrait acétonique a 70%, en revanche la
plus faible absorbance a été obtenue avec I’ extrait aqueux avec une absorbance de 0.036.
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Figure 24 : Effet de la concentration du solvant d’ extraction sur le pouvoir réducteur

de Spergulariarubral.
Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.

Les résultats obtenus montrent qu’'il y’'a une influence significative de la
concentration du solvant sur le pouvoir réducteur la plante étudiée, ce qui a éé confirmé
par Turkmen et al. (2006).
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[1-3-2-Activité « scavenger » du radical DPPH

L’ étude statistique montre que la capacité antioxydante du radical DPPH de la plante
entiere de Spergularia rubra est significativement affectée par la concentration du
solvant d’extraction (p<0,05) (la figure 25). Les meilleurs pourcentages (85.72, 85.65 %)
ont été obtenus avec les extraits acétoniques a 70% et 30%, respectivement, tandis que le

plusfaible Pl aété obtenu avec |’ extrait acétonique pur avec une valeur de 80.14%.

La forte activité anti-radicalaire constatée dans les extraits acétoniques de
Soergularia rubra par rapport a I’extrait aqueux pourrait étre liée a la richesse de ces
extraits en composeés phénoliques. Selon Rocha-Guzman et al. (2007), il existe une tres
forte corrélation entre le contenu en composé phénolique et I'activité anti-radicalaire
déterminée par letest de DPPH.
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Figure 25: Effet de la concentration du solvant d’ extraction sur |’ activité scavenger
du radical DPPH de Spergulariarubra L

Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
|1-3- 3-Capacité antioxydante totale
Les résultats de la capacité antioxydante totale de Spergularia rubra obtenus révelent

que les différents extraits Spergularia rubra L présentent des différences significatives

selon la concentration du solvant d’extraction (p<0,05) (figure 26).
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La meilleure capacité antioxydante totale de Spergularia rubra a été obtenue avec
I’extrait acétonique a 50%, avec une absorbance de 0.24, aors que la plus faible

absorbance 0.06 a été obtenue avec |’ extrait aqueux.
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Figure 26: Effet de la concentration du solvant d'extraction sur la capacité

antioxydante totale des extraits de Spergulariarubra L.
Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

I1-3-4-Activité « scavenger » du radical ABTS

L’ é&ude statistique montre que I’ activité « scavenger » du radical ABTS de la plante
entiere de Spergularia rubra est significativement affectée par la concentration du
solvant d’extraction (p<0,05) (figure 27). Le meilleur pourcentage d’inhibition (96.08%) a
été obtenu avec I’ extrait acétonique a 50%. Cependant I’ extrait acétonique pur a donné le

plus faible pourcentage d’ inhibition (80.08%).
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Figure 27: Effet de la concentration du solvant d’ extraction sur |’ activité scavenger
duradical ABTS desextraits de Spergulariarubral.

Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

31



Résultats et discussion

L’influence de la concentration du solvant est évidente entre les différentes
concentrations de solvant, ces variations peuvent étre expliquées par la diversité structurale
et chimique des divers métabolites impliqués dans I'activité antioxydante et leurs

spécificités d extraction selon les solvants adéquats.

[1-4- Effet du rapport solide-liquide

Dans la présente étude I’ activité antioxydante a été évaluée pour tous les extraits
obtenus en appliquant différents rapport solide-liquide (0.1g /20 ml, 0.2 g/20 ml ,0.4 g /20
ml et 0.6g/ 20ml).

[1-4-1-Pouvoir réducteur

L’analyse des résultats du pouvoir réducteur de Spergularia rubra L révéle
I’existence d'une différence significative entre les différents extraits obtenus selon le
rapport solide-liquide testé (p<0,05) (figure 28). Le meilleure pouvoir réducteur (0.30) a
été obtenue avec le rapport 0.2 g /20 ml, alors que la plus faible activité (0.04) a éé
obtenue avec le rapport 0.6 g/20 ml.

Ces réaultats indiquent que le rapport S-L de 0.2 g /20 ml est celui qui a permis
d obtenir le meilleur le pouvoir réducteur, au-dela de ce rapport, le pouvoir réducteur

diminue, ces résultats concordent avec ceux de chaalal (2014).
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Figure 28: Effet du rapport solide-liquide sur le pouvoir réducteur de Spergularia

rubra L.

Lesrésultats qui portent des lettres différentes sont significativement différents.
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[1-4-2-Activité « scavenger » du radical DPPH

L’ éude statistique de I’ activité anti-radicalaire du DPPH de Spergularia rubra L
montre qu’il existe une différence significative entre les différents extraits selon le rapport
S-L testé (p<0,05) (figure 29). La meilleure activité (90.03 %) a été obtenue avec le rapport
0.49/20 ml, suivi des rapports 0.2 g/20ml (85.72%) et 0.69/20 ml (81.86%), en revanche
I’activité laplus faible (81.45%) est celle de |’ extrait préparé par le rapport 0.1 mg/20ml.
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Figure 29: Effet du rapport solide-liquide sur I’ activité scavenger du radical DPPH

de Spergulariarubral.

Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.

|1-4- 3-Capacité antioxydantetotale
L'éude statistique de la capacité antioxydante totale montre qu'il existe une

différence significative entre les extraits des différents rapports testés (p<0,05) (figure 30).
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Figure 30: Effet du rapport solide-liquide sur la capacité antioxydante totale de

SpoergulariarubralL.

Les résultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
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Résultats et discussion

La meilleure activité (0.26) a été obtenue avec le rapport 0.4 g /20 ml, en revanche
I’activité la plusfaible (0.22) est obtenue avec le rapport 0.1 g/20ml.

[1-4-4-Activité « scavenger » du radical ABTS

L’ éude statistique de I activité antioxydante évaluée par le test d ABTS montre
gu'il existe une différence significative entre les extraits des différents rapports testés
(p<0,05) (figure 31). La meilleure activité (96.93%) a été obtenue avec le rapport 0.4 g /20
ml, suivi des rapports 0.6 g/20 ml (96.36%) et 0.1g/20 ml (91.90%), en revanche |’ activité
la plusfaible (87.68%) a éé obtenue avec le rapport 0.2 g/20ml.

d c
I a I I
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Figure 31: Effet du rapport solide-liquide sur |’ activité scavenger du radical ABTS

de Spergulariarubra L

Lesrésultats qui portent des | ettres différentes sont significativement différents.
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Conclusion générale

Les composeés phénoligques sont considérés comme de puissants antioxydant naturels,
ce qui les rends comme les métabolites secondaires les plus intéressants dans la recherche
suscitant un intérét particulier aupres des scientifiques, d’ ou I’importance de I’ extraction et

de la purification de ces composés.

Le but de ce travail est I’ &ude de quelques paramétres d’ extraction afin d’ obtenir le
maximum de composés phénoligues avec une importante activité antioxydante. Dans cette
démarche d'optimisation les paramétres étudiés sont: le diamétre de la poudre de
Soergularia Rubra L qui a montré une influence significative sur la teneur en composes
phénoliques (p<0.05) ; le diametre de 250 um étant celui qui a donné les meilleures teneurs
en polyphénols totaux, flavonoides et tanins condensés. Le deuxiéme paramétre qui est le
solvant d’extraction, qui a révélé gque I’ acétone 50% est le meilleur solvant qui permet
d obtenir les meilleurs teneurs pour les polyphénols totaux et les tanins condensés ainsi
que le méthanol 50% pour les flavonoides. Pour le troisieme paramétre qui est la
concentration du solvant d’ extraction |” acétone 70%s est révélé la meilleure concentration
en acétone qui a donné les meilleurs teneurs en polyphénols totaux, flavonoides et en
tanins condensés et I’ acétone pure et I’ acétone 30% également pour les tanins condenseés.
Le quatrieme paramétre qui est le rapport solide-liquide, le rapport de 0.2 g /20 ml S est
réevélé le meilleur rapport qui a donné les meilleures teneurs en polyphénols totaux,
flavonoides, cependant pour les tanins condensés le rapport de 0.1 g /20 ml est celui qui a

donné lameilleure teneur.

Pour |’ étude de I’ activité antioxydante le diameétre de 250 um est celui qui a permis
d obtenir lameilleure AAO avec e test de DPPH et le PR, cependant pour le test I ABTS
et la TAC le diametre s'est montré sans effet significatif. Pour le solvant d’extraction
I” acétone 50% et le méthanol 50% sont ceux qui ont donné les meilleures activités AAO
déterminées par le test I’ ABTS et la TAC, tandis que pour le PR c’'est |I'acétone 50%.
L’AAO évaluée par le test de DPPH Sest révélée non influencable par le solvant
d extraction. L'étude de I'influence de la concentration de solvant sur I'’AAO anti-
radicalaire a montré que les extraits prépares par |’ acétone 70% et 30% sont ceux qui ont
donné la meilleure activité testée par le DPPH. Concernant le test d ABTS, C’est |’ acétone
50% qui est a donné la meilleure activité, pour le PR c’'est I’acétone 70% qui adonné la
meilleure activité et enfin pour la TAC c’est |’ acétone 50% ,70% et |’ acétone pur qui ont

£



Conclusion générale

donné les meilleures activités. Pour le rapport solide-liquide, le rapport de 0.4 g /20 ml est
celui qui a donné les meilleures AAO par laTAC, letest I ABTS et de DPPH, alors que

pour le PR ¢’ est le rapport de 0.2 g /20 ml qui adonné lameilleure activite.

Les résultats obtenus montrent I’influence significative des paramétres d’ extraction
testés sur la teneur en composés phénoliques, flavonoides et en tanins condensés ainsi que
I’AAO de Spergularia Rubra L et ont également montré que cette plante possedait un
potentiel antioxydant €levé notamment par son activité anti-radicalaire par le test de DPPH

et d ABTS ce qui fait de cette plante une puissante source d’ antioxydants a exploiter.
En perspectives, ¢a serait intéressant d' :

» Etudier d’ autres parameétres d extraction des composés phénoliques de Spergularia
Rubra

» Utiliser d'autres techniques d extraction telles que |’extraction par sonication,
extraction par micro-ondes;;

» ldentifier les composés phénoliques présents dans les différents extraits obtenus.
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Annexe 4.Réactifs utilisés

-ABTS: 2, 2 Azinobis-(3-Ethyl-Benzothiazoline-6-Sulfonate)
-Acétone 50%

-Aétone 30%

-Acétone 70%

-Acétone pure

-Acide sulfurique H2SO4

-Acide trichloroacétique

-Carbonate de sodium

- Chlorure d’ auminium

-Chlorure ferrique(AICl3) (0.1%)
-DPPH (Diphényle-picryl-hydrazyle)
-Eau distillée

-Ethanol 50%

-Ethanol pure

-Ferricyanure de potassium (1%)
-Méthanol 50%

-Molybdate d’ ammonium
-Persulfate de potassium

-Phosphate de sodium NasPOa4
-Réactif de Folin —Ciocalteu (Sigma-adrich)
-Réactif de lavanilline

-Tampon phosphate (0.2M, pH 6.6)




Résumé: Le but de cette présente étude est |’ évaluation de I’ effet des paramétres d’ optimisation qui sont : la
granulométrie (125un,250um et 500um), le type de solvant (éthanol 50%, méthanol 50%, acétone 50% et
I’ eau digtillée), concentration de solvant (30-50-70-100%,), le ratio solide-liquide (0.1,0.2 ,0.4 et 0.6g/20ml),
sur lateneur en polyphénols totaux (TPC), flavonoides totaux (TFC), tanins condensés (TC), et sur I’ activité
antioxydante par : capacité antioxydante totale (TAC), activité scavenger du radical 1,1-diphenyl-2-
picrylhydrazyl  (DPPH-RSA), activité scavenger du radical 2,2'-azinobis(3-éthylbenzothiazoline-6-
sulfonique) (ABTS-RSA) et le pouvoir réducteur (PR) de (SpergulariaRubra.L.).En utilisant la méme
approche expérimentale. Les résultats ont montré un effet significatif TPC, TFC, TC, DPPH-RSA, ABTS
RSA, TAC et le RP. Sur la base de TPC et de I'activité antioxydante, les meilleurs paramétres
d’ optimisation sont 250um , acétone 50% et acétone 70% pour la concentration de solvant , le ratio
0.2g/20ml pour le dosage TPC et 0.4¢9/20ml pour AAO. Suivant les conditions d’ optimisation la plus
grande teneur en TPC, DPPH-RSA et RP des extraits de Spergularia Rubra L ont été obtenus avec des
valeurs de 2.50g EAG/100g, 90.03 % pourcentaged’ inhibition et 0.30 (Abs), respectivement.

Motsclés: Sperulariarubra, activité antioxydante, dosage, composés phénoliques, optimisation.

Abstract : The aim of the present study is to investigate the effects optimization parameters which are:
granulometry (125un,250pum and500um) of solvent type (ethanol 50%, methanol 50%, acetone 50% and
water), acetone concentration (30-50-70-100%,), solid-liquid ratio (0.1,0.2,0.4 and 0.6g/20ml), on total
phenolic compounds (TPC), total flavonoid compounds (TFC), condensed tanins (CT), and on the
antioxidant activity by: total antioxydant capacity (TAC), 1,1-diphenyl-2-picrylhydrazyl radical scavenging
activity (DPPH-RSA), 2,2’ -azinobis(3-éthylbenzothiazoline-6-sulfonique) (ABTS-RSA) and reducing power
(RP) of (Spergularia Rubra.L.). Using single factor experiments approach. The results showed significant
effect (p < 0.05) on TPC, TFC, TC, DPPHRSA, ABTS-RSA, TAC and RP. On the basis of TPC and
antioxidant activity (AOA) parameters, the best optimizing parameters were 250um, acetone 50% and
acetone 70% for the solvent concentration, 0.2g/20ml ratio for the TPC dosage and 0.4g/20ml for AOA.
Based on these optimized conditions, high content of TPC, DPPH-RSA and RP of Spergularia Rubra L
extracts were obtained with values of 2.50g GAE/100g, 90.03 % percentage of inhibition and 0.30 (Abs),
respectively.

Key words: Spergulariarubra, antioxidant activity, dosage, phenolcompound, optimization.

il ¢ 55 (UMB00,250,125) saall sl il (§ saase il o yhad 5l i g 2l jall s28 i 1paile
-Jils 483 5 (%30,50,70,100) 0 sismY) 3:S i, shiall slall 5 9650 J siss¥), %650 Jsilisall 9650 J sl
QIS5 (TC) <l (TEC)as sl (TPC)Y sl ol 48 e (J220/£0.65 0.2,0.4 ,0.1) wla
Yo s )l -2.2 (DPPH)daoa JaSe-2 -Jidn ] pdall slaal) Lidlill (TAC) 32083 saliaal) ddaiiY)
a3 Ayl plil aal) @il Gl (PR) dasoall 5008005 (ABTS)(<hs sile -6-0als 8 55 Ji) -3
)oS il i @l 33n 50(0.05< p i) el gad) Jumdl 308 5all Aail) A5 TC STFCs TPC (e
JL20/80.45 <Y i sl JLe20 /£0.25 cudal) 38 51 9670 @il s %50 G5 M50 o4 Caa g
S Lgdle Jganll 5 3 el cilial 5 €1 Nl e ol gall oda e dlaie Y 300U 5aliaall dadil (1
palaaiia) dansi 0.30 5 Jans Lansiy %690.03 ,Adlall 53} (sa § 100/lls (men Jolaa §2.5 aiilly

e pall a3 et g o) 5auSO saliaall Al jaall il ;- L) Al



