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Introduction

Introduction

Les relations entre les plantes et les hommes existent depuis 1’antiquité (Din et
al., 2011). Le régne végétal, représentant une source importante d’une grande variété
de molécules bioactives qui ont été mises a profit dans I’industrie alimentaire, en
cosmeétologie et en pharmacie (Bahorun et al., 1996).Ainsi, d’aprés les estimations,
80% de la population mondiale dépend principalement de la médecine traditionnelle
(Ghnimi, 2015).

L’ Algérie possede une flore extrémement riche et variée (Nouiou,2012). Parmi
les plantes médicinales,’ail (Allium sativumL.), plante herbacée, bulbeuse, vivace
connue depuis des temps immémoriaux, riche en composés soufres ; elle est cultivee
et utilisée comme condiment et parfois comme agent thérapeutique. La qualité de
I'ail est évaluée par ses caractéristiques sensorielles, principalement la couleur et

I'intensité de la saveur. (Cui et al., 2003).

Parmi les technologies d’extraction les plus prometteuses, l'extraction par
micro-ondes des molécules d’intérét avec un impact environnemental positif. En
effet, depuis 1960, cette technologie est bien implantée dans des domaines vairés
comme : la syntheseorganique (Loupy A, 2006), I’environnement (Zhang X.,2006),
I’agro-alimentaire (Chiavaro E, 2010),le séchage (Souraki etal., 2008), la médecine
(Lantis J.C.,1998). Cette méthode parait étre une alternative intéressante puisqu’elle
autorise 1’utilisation réduite de solvants, des temps de traitement plus courts, des

rendements plus élevés et une meilleure sélectivité. (Ganzler et al.,1986).

L’objectif de ce travail est de présenter un état de 1’art sur la méthode des
surfaces de réponses via les plans d'expériences, pour l'optimisation de 1’extraction
par microonde de I’ail.Les méthodes des plans d’expériences permettent notamment
d’établir des modeles mathématiques en utilisant la méthode de surfaces de réponses.
Le but des plans d’expériences est d’obtenir un maximum d’information en ne
réalisant qu’un minimum d’essais, ce qui répond parfaitement au défi qu’impose le

contexte economique actuel.
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Eco-extraction assistée par micro-onde

I.1. Définition de I’éco-extraction

« L’éco-extraction est basée sur la découverte et la conception de procedés
d’extraction permettant de réduire la consommation énergétique, mais aussi
I’utilisation de solvants alternatifs et des ressources végétales renouvelables, tout en

garantissant un produit ou un extrait sdr et de qualité.» (Chemat, 2011).

Les six Principes de I’éco—extraction
» Principe 1: Favoriser I’innovation par la sélection variétale etl’utilisation de
ressources végétales renouvelables.

Principe 2: Privilégier les solvants alternatifs et principalement ceux issus des
agro ressources.

Principe 3 :Réduire la consommation énergétique parl’assistance des
technologies innovantes et favoriser la récupération d’énergie.

Principe 4 :Favoriser la création decoproduits au lieu de déchets pour intégrer
la voie de la bio- ou agro- raffinerie.

Principe 5 :Réduire les opérations unitaires grace a I’innovation
technologique et favoriser les procédés sirs, robustes et controlés.

Principe 6 :Privilégier un produit non dénaturé, biodégradable, sans

contaminants et surtout porteur de valeurs : « éco-extrait ».

1.2. Définition de micro-onde
Les micro-ondes sont des ondes électromagnétiques, possédant un champ
électrique et magnétique perpendiculaires 1°un par rapport a 1‘autre, qui se propagent
dans le vide avec des fréquences situées entre 300 MHz et 300 GHz. Néanmoins, dans
le but d“éviter des interférences avec les radiocommunications et les radars, les micro-
ondes domestiques et industrielles sont généralement utilisées a une fréquence de 2.45
GHz (Camel,2001).

électromagnétique entre les infrarouges et les radiofréquences, les longueurs d’ondes

Les micro-ondes sont positionnées sur le spectre

associées s’étalent de 1 cm a 1 m (Jain et al.,2009).
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Figure 01 : Spectre électromagnétique (Sahin et Sumnu, 2006).
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| .3.Historique

La découverte des micro-ondes s’est faite fortuitement, c’est au cours de la seconde
guerre mondiale, lors de travail sur I’optimisation des radars. En 1946, le docteur
Percy Spencer en travaillant a proximité d’un radar en activité, remarqua que la barre
chocolatée qui se trouvait dans la poche de sa blouse avait fondu. Rapidement, il testa
d’autres matrices (pop corn, ceufs..., etc.), et se rendit compte que les micro-ondes
pouvaient véhiculer une énergie substantielle. En 1950, un brevet est deposé par la
société Raytheon concernant I’utilisation des micro-ondes pour la cuisson des
aliments. L’invention intéressa alors de nombreux ingénieurs et industriels. Le
premier four a micro-ondes est commercialisé en 1953 sous le nom de « Radarange »
(Gallawa, 2007).

I.4. Extraction assistée par micro-ondes (MAE)

C’est une technique récente développée dans le but d’extraire des produits naturels
comparables aux huiles essentielles et aux extraits aromatiques (Brennecke et
Eckert, 1989). Les micro-ondes sont capables de pénétrer dans les biomatériaux et de
générer de la chaleur en interagissant avec les molécules polaires comme I'eau.
L’interaction entre les micro-ondes et les molécules polaires conduit a un sur
chauffage interne et une perturbation de la structure cellulaire facilitant la diffusion
du composé bioactif a partir de la matrice végétale (Cheok et al., 2014, Takeuchi et
al., 2009).

I.5.Historique de I’extraction par micro-ondes

Depuis 1986 avec les travaux de Ganzler et al, (Ganzleret al.,1986),
I’extraction assistée par micro-ondes a connu de profonds changements. A 1’heure ou
« rapidité », « efficacité », et « sélectivité » sont devenus les caractéristiques
principales d’une bonne technique d’extraction, les travaux sur I’extraction assistée
par micro-ondes ne cessent de croitre et les nouvelles techniques de fleurir. La chimie
analytique a permis ces derniéres années de réduire considérablement les temps

d’analyse grace au développement des techniques chromatographiques en partie.

La chimie préparative, telle que I’extraction solide-liquide a laquelle nous
intéressons dans le cadre de 1’extraction de molécules aromatiques volatiles issues de
matiéres vegétales, se devait de réduire elle aussi ses durées, tout en conservant son

efficacité et sa sélectivité.



Eco-extraction assistée par micro-onde

Les micro-ondes ont apporté une solution de choix. Grace a un chauffage
sélectif, sans inertie, et rapide, les micro-ondes combinées a des techniques
d’extraction classique ont permis de remédier aux problémes des temps d’extraction

souvent trop longs.

I.6.Mécanisme d’extraction assistée par micro-ondes
L’extraction par solvant assistée par micro-ondes (ESAM) consiste a traiter

sous microondes un solide, sec ou humide, en contact avec un solvant partiellement
ou totalement transparent aux micro-ondes. Ce procédé a pour vocation d’étre une
méthode d’extraction utilisable pour un grand nombre de matrices solides telles que
les végétaux.
Dans ESAM, la matiére végétale utilisee est genéralement séche. Toutes fois les
cellules des matiéres contiennent toujours des petites traces d’humidité. Cette
humidité ciblée par les radiations micro-onde, une fois chauffée par 1’énergie
s’évapore et produit une pression énorme sur les parois des cellules qui finissent par
se rompre.Cette rupture libére les constituants des cellules vers le solvant organique.
Ce phénomeéne peut étre intensifié par 1’usage d’un solvant polaire (Berteaud et
Delmotte, 1993 ; Gatidou, et al.,2004; Zhou et Lui, 2006; Desali, et al., 2011).

Le principe de chauffage de la matiére par les micro-ondes est di a deux
phénomeénes qui interviennent simultanément : la conduction ionique et la rotation

dipolaire (Sparr et al., 2000 ; Kaufmannet al.,2002).

1.6.1.La conduction ionique :est due a la migration électrophorétique des ions dans
un champ électromagnétique. La résistance du milieu a ces courants ioniques induit

des frictions libérant de la chaleur par effet Joule.

1.6.2.La rotation dipolaire :correspond au phénomeéne d‘alignement/réalignement
des molécules possédant un dip6le dans un champ électrique alternatif de haute
fréquence. La figure 02 permet de mieux comprendre ce phénomeéne. En 1‘absence de
champ ¢lectrique, les molécules constituées d‘un dipole diélectrique sont orientées
aléatoirement. Sous l'effet d'un champ électrique continu, les molécules s‘orientent
dans la direction du champ électrique. Et lorsque les molécules dipolaires sont
soumises a l'effet d'un champ ¢électrique alternatif de haute fréquence, elles s‘orientent
dans la direction du champ, se désorientent lorsque le champ s'annule puis se
réorientent dans l'autre sens du champ. Les mouvements de réalignement vont étre

perturbés par les liaisons qui existent entre les molecules (liaisons hydrogeéne, liaisons
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de Van der Walls) induisant des frictions entre molécules et par conséquent une
libération d‘énergie thermique. Avec une fréquence de travail de 2,4 GHz, ce
phénoméne intervient 4,9.10° fois par seconde ce qui se traduit par un échauffement

de la matiére tres rapide voire quasi instantané.

+ 4+ + + + + + +
Absence de champ Champ électrique Champ électrique haute
electrique continu fréquence
Figure 02 :Comportement de molécules possédant un dipole en 1‘absence de champ
¢lectrique, sous 1‘effet d“un champ électrique continu et sous 1‘effet d“un champ

électrique de haute fréquence (Chemat F, 2011)

1.7.Technologie du four & micro-ondes
Constitué de trois éléments principaux : guide d’onde, applicateur et cavité micro-

ondes(Lucchesi, 2005).

1. Le magnétron

Le magnétron (générateur) constitue la base de la production d’énergieélectromagnétique
(Cendres, 2011). Le magnétron est une diode thermoionique cylindrique.Une diode est un
tube a vide avec deux électrodes, I’anode et la cathode. Cette diode estcomposée d’une
cathode chauffée qui émet des électrons et d’une anode polariséepositivement par rapport a la

cathode qui attire les €lectrons par le champ électrique continu(Lucchesi, 2005).

Champ magneéetique
\\ Trajectoire d'un électron

Aimant

Antenne

Ailettes de

refroidissement Champs induits

Aimant

Céramique

Figure 03 :Coupe schématique d’un magnetron (Virot, 2009).

1.7.2. Guide d’onde
Le guide d’onde est une piece métallique qui conduit les ondes depuis le
générateurjusqu’a D’applicateur. Il s’agit d’un tube parallélépipédique creux de

dimensions bien précisesdans lequel se trouvent des ondes progressives. Ses dimensions
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conditionnent le mode depropagation des ondes électromagneétiques (Datta et

Anantheswaran, 2001).

1.7.3. Applicateur

Les ondes électromagnétiques vont étre envoyées dans un guide d'onde en vue de
leurpropagation dans l'applicateur (Cendres, 2011). Deux grandes catégories
d'applicateursexistent :

a. Cavité monomode

Les réacteurs monomodes sont aussi constitués d'un magnétron émetteur des micro-
ondes,mais cette fois elles sont focalisées sur I'échantillon a irradier par I'intermédiaire
d'unguide d'onde (Joly, 2003)

b. Cavité multi mode

La cavité a multi modes est grande et les ondes incidentes peuvent affecter plusieursmodes
de resonance. Cette superposition des ondes permet I'homogéneisation du champ.
Dessystemes comme les plats tournants qui  sont additionnés  pour
I'nomogénéisation(Chandrasekaran, 2013).

1.8. Facteurs influencant ’extraction assistée par micro-ondes

Le rendement d‘extraction peut étre influencé par certains facteurs tels que :

1.8.1. Puissance des micro-ondes

L'intensité de la puissance des micro-ondes appliquée est étroitement liée a une
quantitéd'énergie assurée a I'échantillon qui est convertie en énergie calorifique dans le
matérieldiélectrique en augmentant sa température (Ma et al.,2009).Généralement, il a été
observéqu'il y a une augmentation du rendement d’extraction via l’augmentation de

puissance demicro-ondes (Nemes et Orsat, 2009).

1.8.2. Temps d’extraction

Dans plusieurs études rapportées, le rendement d’extraction change avec la variation
dutemps d’extraction (Wang et Weller, 2006). La durée de I'extraction est fonction de
lapuissance de micro-onde qui doit toujours étre optimisée. Le temps d'extraction
optimumvarie avec la nature du solvant. Une application des temps prolongés, cherchant a
maximiserle taux de rendement, peuvent occasionner la dégradation des produits (Camel,
2000).
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1.8.3. Température

La température affecte directement la cinétique du transfert de masse du solide vers
lesolvant donc I'efficacité de I'extraction. La température dépend principalement du
solvant, de la matrice et de la puissance de micro-onde (Camel, 2000).L’élévation de la
températureaugmente la solubilité et la diffusivité de la solution et réduit sa viscosité. Mais
elle augmenteaussi la perméabilité des parois cellulaires et donc diminue la sélectivité. La
températureopératoire est limitée par les risques de dégradation thermique des produits
finis. (Garnero,1996).

1.8.3. La nature et le volume du solvant

Le choix du solvant dépend de la solubilité de la matrice, de I’interaction matrice-solvant
et surtout de la capacité du solvant a absorber les micro-ondes. Le volume du solvant doit
étre suffisant pour garantir que 1’échantillon est bien immergé au cours du processus

d’extraction (Eskilsson et Bjorklund, 2000)

1.8.4. La nature de la matrice : La présence d'eau dans les échantillons améliore les taux

de récupération des composes cibles (Wang et al.,2010)

I.9.Avantages et inconvénients de I’extractionassistée par micro-ondes

L’extraction par micro-ondes est une technique puissante trés utile dans 1’industrie, gracea
ses avantages €économiques par rapport aux techniques d‘extraction classiques (Ben
Chanaaet al., 1994). Mais cette technique présente aussi quelques inconvénients
(Eskilsson etBjorklund, 2000 ;Hao et al.,2002; Gatidou et al., 2004; Mandal et al.,
2007; jain et al., 2009)( Tableau 1).

Tableau I : Quelques avantages et inconvénients de I'extraction par micro-ondes

Avantages Inconvénients
v Réduction significative des v' Le solvant a utiliser doit étre capable
tempsd’extraction ; v’ d’absorber 1’énergie des micro-ondes ;
v" Réduction du volume de solvant v La quantité d’échantillon a traiter est
utilisé ; limité ;
v' Amélioration du rendement v’ De faibles rendements d‘extraction
d’extraction ; v' peuvent étre obtenus lorsque des
v’ Utile pour les constituants solvantsapolaires ou volatils sont
thermolabiles. utilisés
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I1. Généralités sur les plantes Alliacées

Les Alliacées forment une grande famille de plantes monocotylédones ; souvent
bulbeuses, parfois tubéreuses; ayant généralement des fleurs superes en ombelle, a 6
étamines. Le fruit est une capsule ou une baie. Elle englobe 600 espéces réparties en 30
genres riches en composés soufrés volatils, leur donnant une odeur caractéristique (Dugravot,
2004).La famille des Alliacées est largement distribuée dans les régions tempérées a
tropicales ;communes dans les habitats semi-arides (Judd et al., 2002).

Le genre Allium est le plus grand et le plus important représentant de la famille des
Alliacées .Les especes du genre Allium sont largement répandues dans les régions qui ont une
saison séche (Hirschegger et al., 2010).Outre I’ail et ’oignon qui sont les espéces les mieux
connues, plusieurs autres especes sont largement cultivées pour usage culinaire, comme le
poireau (Allium porrum L.), la ciboule (Allium fistulosum L.), I’échalote (Alliumscalonicum
Hort.), I’ail des ours (Allium ursinumL.), 1’ail éléphant (Allium ampeloprasum L.), la
ciboulette (Alliums choenoprasum) et la ciboulette chinoise (Allium tuberosum L.)(Lanzotti,
2006).

Le genre Allium inclut plus de 700 espéces qui se développent dans les régions
tempérées, semi-arides et arides de I'hémisphére nord (Kamenetsky et Rabinowitch, 2006). La
position taxonomique du genre Allium est la suivante : classe : Liliopsida, sous-classe :
Liliidae, super-ordre : Lililanaea, ordre : Amarylidales, famille : Alliaceae, sous-famille :

Allioideae, tribu : Allieae, genre : Allium (Fritsch et Friesen, 2002).

Allium c’est un genre important dans 1’alimentation humaine qui comprend de
nombreuses plantes alimentaires, condimentaires et médicinales. (Balamanikandan et al.,
2015).

Les composes soufrés sont les plus abondants et les mieux connus des composés
secondaires des Allium, qui synthétisent également d’autres composés secondaires comme

des saponines (Kawashima et al., 1993).

La plupart des activités biologiques liées aux Allium sont cependant dues a des
substances volatiles dérivées de ses acides aminés. Celles-ci sont émises lors de la destruction
des cellules. Les acides aminés précurseurs sont alors mis en présence d’une enzyme,

I’alliinase ou alliinealkylsufinate lyase, qui provoque, aprés la coupure de la liaison C-S, la
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synthese de toute une série de composes soufres volatils et non volatils et des composés non

soufrés volatils et non volatils et des composés non soufrés (Najjaa et al., 2011).

I1.1. Allium sativum .L (ail)

11.1.1. Présentation de I’ail
L’ail est une plante aromatique connue depuis I’antiquité. Bien que de nos jours elle soit
principalement utilisée pour ses vertus culinaires, en prétant sa saveur piquante a divers mets,
on lui a attribué diverses fonctions au cours du temps. Bon nombre de propriétés
pharmacologiques et thérapeutiques lui sont encore aujourd’hui attribuées. Il est intéressant de
revenir sur son histoire pour comprendre 1’origine de ces croyances, mais aussi d’observer ce

que la science a pu mettre en évidence (Najjaa et al., 2011).

11.1.2.0rigine de la plante

L’ail provient a I’origine d’Asie centrale, mais ayant été introduit trés tot dans de
nombreuses civilisations, beaucoup en revendiquent la paternité. Plus précisément, on
suppose que son berceau serait situé dans les plaines a I’Est de la mer Caspienne (Kazakhstan,
Ouzbékistan et Turkménistan), régions ou il pousse encore a 1’état sauvage. Il aurait été
introduit en Chine par les tribus nomades et se serait propagé jusqu’en Asie du sud-est .1l y a
environ 10 000 ans, il s’est répandu progressivement en Extréme-Orient, en Arabie, en Egypte
et dans le Bassin méditerranéen, transporté par les marchands au gré des routes commerciales.
Ce bulbe est sans doute I’un des légumes les plus anciennement cultivés par ’homme qui

I’utilisait autant pour son alimentation que pour sa santé (Geaga, 2015).

11.2.Noms vernaculaires de I’ail :

Francais :Ail commun, ail cultivé thériaque des pauvres ;
Anglais : Garlic

Arabe : Thoum, »s

Allemand : knoblau, chkrobl, kofel.

Espagnol : ajo, ajocomun, ajovulgar.

Italien : aglio, agliocomune.

(Goetz and Ghedira, 2012; Teuscher et al., 2005).
11.3. Description botanique

Allium sativum est une espéece de plante potagére, vivace et monocotylédone. Les bulbes ont
une odeur et un godt fort , ils forment des caieux, qui ne dépassent pas une cinquantaine de

centimeétres de hauteur. Les fleurs blanches ou rosées en ombelle, sont renfermées avant la
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floraison dans une spathe membraneuse munie d'une pointe trés longue ; les feuilles vertes
vives sont longues, toutes droites, effilées et rondes, comme celle de la ciboulette (Callery,
1998). L’ail s’adapte a tous les climats, mais, il donne les meilleures récoltes dans les pays

tempérés (Cavagnaro et al, 2007).
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Figure 04 : Plante de 1’ail (Allium sativum). (Dethier, 2010)

11.4. Classification botanique

La classification systématique de l'ail est exposée dans le tableau Il. Celle-ci fit
récemment l'objet d'une modification toujours sujette a controverse, certains scientifiques
classant le genre Allium dans la sous-famille de Liliaceae, voire des Amaryllidaceae, et non
dans une famille & part entiére, celle des Alliaceae (Lambinon et al., 2004).

Tableau 11 : Classification de I’ail commun d’aprés Lambinon et al. (2004).

Régne Plante
Embranchement Spermatophytes
Sous- embranchement Angiospermes
Classe Liliopsides
Sous- classe Liliidae
Ordre Liliales
Famille Alliaceae
Genre Allium
Espéce Allium sativum L

11.5. Culture

La culture de I’ail est pratiquée dans les régions tempérées et subtropicales du monde

entier. Sa multiplication se fait a partir des caieux. Ces derniers doivent étre a peine

recouverts de terre, environs 3 centimetres, lors de la plantation (Arvy et Gallouin, 2003).
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Figure 05 : Les différentes variétés de 1’ Allium sativum classé selon la couleur. a) Blanc, b)
Violet, c) Rouge, d) Rose.

11.6.Utilisations Culinaire

L’ail est d’abord utilis¢é en cuisine pour relever le golit des aliments Les usages
culinaires de I’ail sont nombreux. Aujourd’hui, les bulbes sont utilisés frais mais aussi séchés,
en granules ou en poudre comme condiment. Les gousses entiéres peuvent étre cuites a la
vapeur ou au four. Le sel d’ail est trés utilisé pour aromatiser les aliments. Depuis quelques
années, on trouve sur le marché, des fleurs d’ail qui sont en fait les hampes florales coupées

des leur apparition. Elles sont consommees cuites ou marinées(Silagy , 1994).

11.6.1.L’ail dans P’industrie agroalimentaire

L’ail est utilis¢ comme antioxydant dans les huiles pour les conserver longtemps. On
remplace les antibiotiques par la poudre d’ail dans I’aliment de bétail, de volaille et de
poisson, pour qu’il n’y ait pas de résidus d’antibiotiques dans la viande (Saleh et al.,2015).
Dans le poisson fumé, la charcuterie et la viande fraiche conservée a 4°C, on met del’ail pour

éviter leur altération et leur rancissement (Nurwantoro et al.,2015).

11.6.2. En agriculture organique

L’ail présente aussi un effet insecticide a divers caractéristiques (naturel, écologique,
biodégradable, non toxique, fortement soluble en eau). L’utilisation des extraits d’ail en
combinaison avec d’autres extraits comme pesticide naturel est effectif pour le contréle de

maladies et d’insectes (Morton, 2006; Diniz et al., 2006; Prabu, 2008).

11.7. Effets thérapeutiques de 1I’ail
L’ail est sans doute 1’'un des légumes les plus anciennement domestiqués par les

humains, qui est aussi utilisé dans la médecine traditionnelle pour ces propriétés

11
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thérapeutiques recherchées. Pour ce dernier usage 1’ail a attiré 1’attention de nombreux
chercheurs, dont ils se sont servis aussi bien pour se soigner que pour se nourrir. (Tahriet al.,
2007).

11.7.1. Effets anti-oxydants

L’ail contient différents composés antioxydants tels que des flavonoides et des tocophérols, en
plus des composées sulfurés (allicine, diallyl sulfide, diallyl disulfide, diallyl trisulfide,...) et
vitamines E, C, qui contribuent aussi & son action anti-oxydante (Miean et al., 2001;
Gorinstein et al., 2005 ; Leelarumgrayub et al., 2006). Il contient aussi  du sélénium
indispensable a la glutathion peroxydase (Pédraza et al.,2005).La consommation d’ail frais

augmenterait I’activité anti-oxydante dans le plasma chez les rats (Gorinstein et al., 2006).

D’autres études s’intéressent a ’activité anti-oxydante de 1’ail pour contrecarrer les
dommages oxydatifs causés sur les cellules par des molécules de la vie courante. Par exemple
I’allicine diminue le stress oxydatif provoqué par 1’acrylamide, une substance chimique
génotoxique, neurotoxique et carcinogéne, qui se forme lors de la cuisson a haute température
des aliments(Zhang et al., 2012)

Allium satvium particulierement cru, stimule la libération des enzymes anti-oxydantes telles
que la superoxyde dismutase (SOD), la catalase (CAT) et la glutathion peroxydase (GPX)
(Numagami et Ohnishi, 2001 ; Hamlaoui et al.,2009). Cette propriété est incontestable dans la
réduction des peroxydes lipidiques au niveau du cceur, du foie et des reins (Banerjee et al.
,2001et 2002), la diminution du risque des cancers induits chimiquement ou par irradiation
(borek, 1997), ainsi que dans la prevention des lésions induites par les ROS au niveau de
I’ ADN, des lipides et des proteines (Gutteridge ,1993).
11.7.2.Effets anti- cancérigénes

On a méme attribu¢ a 1’ail, depuis quelques années, une action anticancérigene. Des
¢tudes ont montré qu’il y avait moins de personnes atteintes par des cancers dans les
populations faisant une grande consommation du bulbe (Béliveau et Gingras, 2005).

De nombreux essais in vitro et sur des animaux indiquent que les composés sulfurés de
I’ail peuvent avoir un effet anti-cancer (Nagini, 2008 ; Seki et al., 2008). 1l augmente le taux
de combativité du systeme immunitaire pour le protéger notamment contre certains types de
cancer comme celui de I’estomac, du colon et de la peau (Lu et al., 2004). Le diallyl disulfide
(DADS) peut inhiber la croissance des cellules du cancer du sein (Nakagawa et al., 2001). Le
mécanisme de la suppression du cancer entraine la mort cellulaire par apoptose et diminution

du taux de la prolifération cellulaire (Nakagawa etal., 2001). L’ajoéne pourrait contribuer a

12
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I’apoptose (Hassan et al., 2004). Le Sallylcysteine est un agent antitumoral par son effet
régulateur sur la différenciation, I’invasion de la tumeur et la migration vers les métastases
(Balasenthil et al., 2003).

L’ail pourrait freiner le développement de certain cancers tant par son action protectrice
envers les dommages causes par les substances cancérigénes que par sa capacité a empécher

les cellules cancéreuses de croitre (Béliveau et al., 2005).

11.7.3. Effets sur le systéme vasculaire

L’ail est efficace dans la prévention des troubles cardiovasculaires, en raison de leur effet
hypocholestérolémiant, hypolipidémiant, anti-hypertensif, anti-thrombique et anti-agrégation
plaquettaire (Rahman, 2001).

La diminution de la pression artérielle chez les patients hypertendus ou pré-hypertendus
est primordiale pour éviter un accident cardiovasculaire. L’ail démontre un effet anti-
hypertensif et les études suggerent que I’ail est sir et bien toléré pour €tre un complément
efficace dans le traitement de 1’hypertension artérielle. L’ail n’a pas montré d’impact sur la
pression artérielle chez les patients normotensifs(Xiong et al., 2015). Concernant
I’hypertension artérielle, I’OMS indique que 1’ail peut étre utile en cas d’hypertension
modérée. Plusieurs essais cliniques démontrent que 1’ail peut effectivement étre utile (Al-

Qattan et al., 2016).

Une étude expérimentale ressente a été réalisée pour évaluer l'efficacité de I'ail sur les
facteurs de risque de la maladie cceur coronaire, pour cette raison, un extrait alcoolique
d'Allium sativum a été administré par voie orale a un groupe de lapins albinos pour deux
semaines. Les résultats de cette étude ont montré que l'ail possede un agent anticoagulant a

court terme significatif et actions thrombolytiques ( Chaturvedi, 2015).

11.7.4.Effets hypocholestérolémiant

L’ail a des effets sur le taux de cholestérol sérique et hépatiques grace aux propriétés de
I’allicine. 1l est capable d’abaisser le taux du LDL cholestérol (mauvais cholestérol) néfaste et
d’augmenter le HDL cholestérol (bon cholestérol) (Steiner et al., 1996 ; Stevinson et al.,
2000 ; Alder et al., 2003 ;Séverine , 2005). Une prise d’extrait d’ail durant un mois stabilise
le taux de cholestérol a 0.03-0.45 mmol/l (1.2-17.3 mg/l) (Ackermann et al., 2001). L’ajoéne
pourrait empécher la synthése du cholestérol in vitro et jouer ainsi un réle dans 1’effet

hypocholestérolémiant attribué a 1’ail (Jakubawskih et al., 2003).

13
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11.7.5.Effet sur la digestion

L’ail est riche en fibres, favorisant ainsi une bonne digestion. De plus 1’ail est riche en
prébiotiques (les fructosanes ou fructanes). L’organisme ne sachant pas les digérer, ils restent
dans le tube digestif et sont utilisés par les bactéries de la flore intestinale. lls stimulent ainsi
la croissance des bactéries bénéfiques (probiotiques) de la flore qui vit normalement dans le
tube digestif. Le plus souvent des bactéries néfastes s’y développent au dépend des bonnes
bactéries, déclenchant ainsi la putréfaction responsable de troubles digestifs et ballonnements.
Une étude a montré que les fructanes de I’ail étaient capables de stimuler sélectivement la
croissance des bonnes bactéries (Bifidobacteria) a partir d’une microflore issue de feces
humaines et d’inhiber la croissance de mauvaises bactéries (Clostridium) (Zhang et al.,
2013).

L’huile essentielle extraite de ’ail posséde les mémes usages et propriétés que l'ail frais
ou ses extraits inhibet a différents degrés, la prolifération in vitro de Staphylococcus aureus et
de Staphylococcus enteritidis. Les souches d’enterocoques et autres bactéries pathogénes
intestinales responsables de diarrhées aussi bien chez les humains que chez les animaux, sont

plus facilement inhibées par 1’ail que la flore commensale intestinale (Gotez etal., 2012).

11.7.6.Effet hypoglycémiante

L’ail exercerait son activité hypoglycémiante via ses composés soufrés en stimulant la
sécrétion d’insuline par le pancréas a partir des cellules B existantes, en améliorant la
sensibilité a I’insuline et son activité. (Eidi et al., 2006 ; Hou et al., 2015).

La supplémentation d’ail avec un traitement anti diabétique procurerait un meilleur
controle chez les patients atteints d’un diabéte de type 2. L’administration per os d’allicine
chez le rat rendu diabétique par alloxane est a ’origine d’une diminution de la glycémie et de
I’augmentation dose dépendante de ’activité de I’insuline. De plus, I’action hypoglycémiante
de I’extrait d’ail serait due a une augmentation de la production d’insuline. Quant a 1’allicine,

elle protégerait I’insuline contre son inactivation (Goetz et Ghédira, 2012).

11.7.7. Effets antimicrobiens

Louis Pasteur, en 1858, était le premier a avoir constaté que l'ail tue les bactéries. Durant
la Premiere Guerre mondiale, I’ail a été utilisé pour combattre le typhus et la dysenterie, ainsi
que comme désinfectant pour les plaies. (Shaath et al., 1995). Durant la seconde guerre

mondiale, suite a la pénurie de pénicille, les médecins russes ont utilis¢é ’ail comme
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antiseptique, et pour traiter toutes sortes d’infections (diarrhées, infections de la sphére

ORL,...). (Senninger, 2009).

Dans les années 1990, de nombreuses études scientifiques ont porté sur les différents
effets thérapeutiques attribués a 1’ail. Les recherches ont permis de démontrer que L’allicine
serait responsable du pouvoir antimicrobien de I’ail, principalement sur les entérobactéries et
sur certains streptocoques et staphylocoques. Il est donc couramment conseillé pour lutter
contre les troubles digestifs. L’utilisation d’ail comme antibactérien naturel dans des

préparations tomates a également été proposée (Du et al.,2009).

11.7.8. Activité anti virale :

L’activité anti virale est présente dans les différentes préparations d’ail comme la poudre
d’ail, le macérat, I’ail distillé, I’extrait d’ail agé (Corzomartinez et al., 2007). L’ail contient
¢galement une action anti virale contre le cytomégalovirus, I’influenzinum B, I’herpés de type

1 et de type 2, le parainfluenza virus de type 3 et le rhinovirus de type 2 (Majewski, 2014).

11.7.9. Inhibition de ’agrégation plaquettaire et propriétés antithrombiques
Une alimentation riche en ail diminue I’agrégation plaquettaire et augmente 1égérement
I’activité fibrinolytique. Ces deux actions combinées conferent a [’ail des vertus

antithrombotiques ; il améliore ainsi la circulation sanguine (Geagea, 2015)
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Méthodologie des plans d’expériences.

I11.1. Définition d’un plan d’expérience

Un plan d’expériences n’est pas une série d’essais au hasard ni sélectionné par la seule

intuition, mais une stratégie optimale permettant de prédire avec le maximum de précision

une réponse a partir d’un nombre minimal d’essais et en utilisant un modele postulé (Fadil et

al., 2015). La méthodologie des plans d’expérience se base sur le fait qu’une expérience

convenablement organisée conduira fréguemment a une analyse et une interprétation

statistique relativement simple des résultats. L’utilisation des plans d’expériences dans des

systémes simples ou complexes ayant des fonctions d’étude de type : (Rabier, 2007).
y=flxi)

Avec :

y : réponse du systeme ;

xi : facteurs ou variables d’entrée du systéeme, elles peuvent étre continues ou discretes,

qualitatives ou quantitatives.

111.2.Intérét
La méthode d’expérimentation choisie doit faciliter I’interprétation des résultats, et minimiser
le nombre des essais sans toutefois sacrifier la qualité.

La théorie des plans d’expériences assure les conditions pour lesquelles la meilleure
précision possible avec le minimum d’essais sont obtenus, afin d’avoir le maximum
d’efficacité avec le minimum d’expériences et par conséquent un colt minimum (Goupy,
2006).

111.3. Principe du plan d’expériences

I1 consiste a faire varier simultanément les niveaux d’un ou de plusieurs facteurs, qui sont les
variables, discretes ou continues, a chaque essai. Ceci va permettre de diminuer fortement le
nombre d’expériences a realiser tout en augmentant le nombre de facteurs étudiés, en
détectant les interactions entre les facteurs et les optimaux par rapport a une réponse
(Faucher, 2006).

L’objectif principal peut étre résumé par la devise : « Obtenir un maximum d’information
avec un minimum d’expériences » (Tinsson, 2010).

I1 existe différent type de plans d’expériences, qui peuvent étre toutefois regroupés en grandes
familles :

1. Les plans factoriels complets ou fractionnaires a deux niveaux ;

2. Les plans factoriels a plus de deux niveaux ;

3. Les plans en blocs complets ou incomplets ;
16
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4. plans de modélisation ou plans pour surfaces de réponse : modéles du ler ou 2éme

degré ;;
5. Les plans de mélange :adaptés aux facteurs dépendants ;
6. Les plans optimaux (Chagnon, 2005)

I11. 4. Avantages des plans d’expériences :

La méthode des plans d’expériences est un outil siir de portée universelle, pratique et
indispensable pour conduire avec efficacité une étude ou de nombreux paramétres
interviennent. Ses principaux avantages resident dans les faits suivants :

» utilisation de stratégies efficaces pour concevoir le plan avec le minimum d’essais et le
maximum de facteurs (parametres) ;

« détection des interactions entre facteurs ;

* détection des optimaux ;

* meilleure précision sur les résultats ;

* optimisation et Modé¢lisation des résultats.

111.5. Terminologie
Avant d'entamer I'élaboration du plan d'expérience, la connaissance d'une certaine

terminologie qui lui est associée revét une importance primordiale :

111.5.1. Facteur
On appelle facteur un ensemble de traitements de « méme nature » liés par une similitude
logique et mutuellement exclusif. Ces différents traitements sont nommes modalités ou encore

niveaux (Pierre, 2008).

Les facteurs peuvent étre quantitatifs, lorsqu’ils sont naturellement exprimés a 1’aide
devaleurs numériques (pression, tempeérature, durée, etc.) ou étre qualitatifs dans le cas

contraire(couleur, type de matériau, sexe, etc.)(Tinsson, 2010).

La variation de facteur entraine le changement de niveau. La connaissance de I’ensemble de
tous les niveaux utilisés par chaque facteur est nécessaire pour la réalisation des expériences
(Tinsson, 2010).

111.5.2 Réponse
La réponse de facteur, est la grandeur observée pour chaque expérience réalisée, qui doit étre

numérique et prise une seule fois au cours d’une observation (Tinsson, 2010).
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111.5.3 Espace expérimental
Le domaine de variation du facteur ou le domaine du facteur est I'ensemble de toutes les
valeurs que peut prendre un facteur entre les niveaux bas et haut. Par convention, le niveau

bas est souvent noté par (—1) et le niveau haut par (+1) (Goupy, 2006)

Domaine du facteur

/ 4 Facteur 1

/i L

niveau bas niveau haut

Figure 06 :Le niveau bas du facteur est noté par -1 et le niveau haut par +1. (Goupy, 2006)

L’existence d’un second facteur, est représentée également, par un axe gradué et
orienté, dont ces niveaux et son domaine de variation sont définis. Ce second axe est disposé
orthogonalement au premier, ainsi un repére cartésien est obtenu, qui définit un espace

euclidien & deux dimensions, qui est appelé I'espace expérimental (Goupy, 2006).

Facteur 2

Espace expéernimental

Facteur 1

Figure 07 : Chaque facteur est représenté par un axe gradué et orienté. Les axes des

facteurs sont orthogonaux entre eux. L'espace ainsi défini est I'espace expérimental

111.5.4.Domaine d’étude

Le regroupement des domaines des facteurs définit le domaine d'étude, qui est la zone de
I'espace expérimental choisie par I'expérimentateur pour effectuer les essais. Une étude,
ensemble de plusieurs expériences bien définies, est représentée par des points répartis dans le

domaine d'étude (Goupy, 2006).

Facteur 2

-1 R + 1 Facteur 1

Figure 08 :Les points expérimentaux sont disposés dans le domaine d'étude defini par
I'expérimentateur
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111.5.5 Domaine d’un facteur :

Un facteur varie généralement entre deux bornes a savoir : la borneinférieure et la borne
supérieur. Dans les plans d’expériences, un facteur varie entre le niveaubas (borne inférieure
notée le plus souvent par -1) et le niveau haut (borne supérieure notéele plus souvent par +1),
L’ensemble des valeurs que peut prendre le facteur entre le niveaubas et le niveau haut, est

appelé domaine d’un facteur ou bien domaine de variation (AnnexeB) (Goupy, 2006).

I11.5.6.Intéraction :
L’effet pour lequel I’influence apparente d’un facteur sur une variable de réponse
dépend d’un ou de plusieurs facteurs. L’interaction indique une incohérence de 1’effet

principal d’un facteur sur la réponse selon le niveau d’un autre facteur (Karam, 2004).

111.5.7.Matrice d’expérience :

Une matrice d’expérience définit les essais a réaliser. Le terme essai est I’équivalent de
point d’expérience lorsque 1’on emploie la représentation en tableau des plans d’expérience.
Plusieurs autres appellations existent pour désigner un essai : traitement, combinaison,

expérience...etc (Goupy, 1999).

111.5.8.Plan d’expérimentation :

Matrice déclinant 1’ensemble des conditions expérimentales, imposées aux variables
naturelles pour la réalisation des différents essais, dans le cadre du plan d’expériences choisi

(Chaabouni et al., 2011).

111 .6.Plans de surface de réponse

La méthodologie de surface de réponse (RMS), décrite par Box et Wilson (1951), vise a
déterminer d’une fagon quantitative les variations de la réponse vis-a-vis des facteurs
d’influence significative. Elle est une collection de techniques statistiques et mathématiques,
utilisée pour modeler et optimiser des processus biochimiques et biotechnologiques (Vasquez
et Martin,1998 ; Senanayake et Shahidi, 2002), comprenant I'extraction des composés
phénoliques (Cacace et Mazza, 2003b), d’anthocyanines (Cacace et Mazza, 2003a) et
vitamine E (Ge et al., 2002).

Ces plans sont les plus employés car ils permettent le criblage des facteurs et conduisent
parfois a des modélisations simples mais suffisantes, des modéles polynomiaux du premier ou

second degre sont ainsi utilisés dont les plus importants types sont : Les plans de mélange, les
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plans de Box-Behnken, les plans de Doehlert et les plans composites (Goupy et Creighton,
2006).

Les niveaux Xi représentent les coordonnées d'un point expérimental et y est la valeur de
la réponse en ce point. On définit un axe orthogonal a I'espace expérimental et on l'attribue a
la réponse. La représentation géométrique du plan d'expériences et de la réponse nécessite un
espace ayant une dimension de plus que I'espace expéerimental. Un plan a deux facteurs utilise
un espace a troisdimensions pour étre représenté : une dimension pour la réponse, deux
dimensions pour les facteurs. A chaque point du domaine d'étude correspond une réponse. A
I'ensemble de tous les points du domaine d'étude correspond un ensemble de réponses qui se

localisent sur une surface appelée la surface de réponce.

Le nombre et de I'emplacement des points d'expériences est le probléemefondamental des
plans d'expériences. On cherche a obtenir la meilleure précision possible sur la surface de

réponse tout en limitant le nombre d’expériences (Goupy,2006)

Réponse

A e &b
/; ,"'
A -
e PR . Y T B Facteur 1
-1 +1

Figure 09 : Les réponses associées aux points du domaine d'étude forment la surfacede
réponse. Les quelques réponses mesurées aux points du plan d'expériences permettent de
calculer I'équation de la surface de réponses (Goupy, 2006).

Ces plans peuvent étre classés en deux catégories :
e Facteurs indépendants : qui sont des facteurs dont les niveaux sont choisis comme
désirés. Le choix de niveau d’un facteur n’entraine aucune contrainte sur le choix des

niveaux des autres facteurs.

e Facteurs dépendants : sont des facteurs dont les niveaux sont liés entre eux par une

relation. Par exemple les proportions d’un mélange font toujours 100% (Goupy

1999).
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Etude 1:

Remita H. Yous L. (2013). Optimisation de 1’extraction des composées phénoliques par
micro-onde d’Allium cepea (oignon rouge), et I’évaluation de leur enrichissement dans les
huiles végétales (olive, soja)

Remita et al, (2013) ont travaillés sur I’optimisation de 1’extraction par microonde des
polyphénols d’oignon rouge (Allium Cepea), en utilisant la Méthode de Surface de
Réponse. Différents facteurs sont étudiés : la concentration du solvant, le temps, la puissance
ainsi que le rapport solide/liquide afin de valoriser les extraits des polyphénols (PP) en
tant qu’antioxydants naturels. Les résultats d’optimisation montrent que la méthode
microonde peut étre une alternative a la méthode conventionnelle pour extraire les PP
d’oignon rouge. Les résultats de I’activité antioxydantesur le DPPH. Les polyphénols

d’oignon rouge peuvent étre une source naturelle d’antioxydants.

Etude 2 :

Ichrak Hichri, (2019).Québec, Canada. Optimisation de I'extraction des polyphénols sans

pesticides ainsi que leurs caractérisations dans les extraits d'oignon jaune et rouge.

Hichri, (2019) a travaillé sur I’optimisation de 1’extraction des polyphénols de la partie tige
d’oignons rouges de la variét¢é Red emperor (Allium cepa.L), en utilisant la méthode
de surface de réponse. L’éthanol et I’eau ont ét¢ utilisés comme solvants d'extraction. La
méthodologie de la surface de réponse a été mise a profit afin d’optimiser les parametres
d'extraction suivants : la concentration du solvant, le temps, la température ainsi que le ratio
soluté/solvant. Différentes combinaisons de parameétres d’extraction ont été testées afin
d’obtenir une extraction présentant un rendement d’extraction proche de celle obtenue lors de
I’utilisation de solvants pétrochimiques. Apres 1’analyse statistique, le paramétre qui a une
influence sur ’extraction est la concentration en éthanol dont la valeur optimale était de
53,75%. L’extraction a été répétée avec les conditions optimisées et a donné un rendement de

119,45 g de polyphénols totaux/kg de matiere seche.

Etude 3 :
Valentina M. et al (2018) .RSM approach for modeling and optimization of microwave —
assisted extraction of CHOKEBERRY.

L’optimisation de 1’extraction assistée par micro-onde (MEA) d’Aronia (Aromia

melanocarpa) avec différentes puissances micro-ondes (300, 450, 600W), concentration
21
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d’éthanol (25,50,75%) et le temps d’extraction (5,10,15min) ont été analysées en utilisant la
méthodologie de surface de réponse (MSR). Le rendement maximal en substance extractive
(ESY) perdu de 19.2¢g/100g matériel vegeétal frais a été obtenu dans les conditions optimales
(525W, 62.5% ,15 min), tandis que 20.1 g/100g de matériel vegétal frais ont été obtenus a
partir des expériences en laboratoire. Le parametre de processus le plus efficace était le temps
d’extraction, afin de rationaliser la production et de minimiser les couts, des conditions
économique optimales ont été proposées, les parametres d’extraction ont donc été fixés

comme suit ;: 417.5W ;43.03% ; 11.2 min.

Les valeurs expérimentales dans des conditions optimales concordent avec celles
prédites dans un intervalle de confiance de 95% indiquant ainsi la pertinence du RSMdans

I’optimisation du MEA de I’aronia.
Etude 4 :

He Q., Li Y., Zhang P., Zhang A., Wu H. (2016): Optimisation of microwave-assisted
extraction of flavonoids and phenolics from celery(Apium graveolens L.) leaves by response
surface methodology. Czech J. Food Sci., 34: 341-349.

Les conditions d’extraction assistée par microondes des flavonoides totaux et des
phénols totaux, et I’activité antioxydant des feuilles de céleri par la méthodologie de surface
de réponse ont été optimisées. La conception Box-Behnken a 3 niveaux et 3 facteurs a été
utilisée pour étudie trois conditions d’extraction principales : la puissance des microondes, le
rapport solide/solvant et la concentration d’éthanol : rapport avec une concentration d’éthanol
de 75.6%(V/V) les conditions les plus optimales pour I’extraction de flavonoides totaux et
phénols totaux des feuilles de céleri avec I’activité antioxydant élevée qui en résulte mesuré
par le taux d’inhibition de DPPH.

En utilisant les conditions d’extraction optimales, les rendements d’extraction de FT et
PT étaient de 0.62g RUE/100G DW, 3.01g GAE/100g DW, respectivement, et le taux
d’inhibition de la DPPH était de 88%, les résultats ont indique que la qualité nutritionnelles
des feuilles de céleri pourrait étre améliorée de maniére significative en optimisant le

processus d’extraction du MEA en utilisant a méthodologie de surface de réponse
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Conclusion

L'objectif de ce travail de fin d'études consiste a faire des recherches sur le principe de
I’éco-extraction des substances de I’ail, plante trés utilisés en Algerie dans tous les plats
culinaires,en utilisant le microonde,qui assure la facilité et la rapidité d’extraction par rapport

aux méthodes conventionnelles et les rendements étant meilleurs dans la plupart des cas.

Les plantes médicinales et aromatiques et particulierement [’Allium sativum. L. de la
famille Alliacées est utilisé depuis des siecles et ce, a travers le monde entier. Sa composition
est complexe et variés avec des composés majoritairement soufrés, mais également de
nombreuses vitamines et minéraux. On a pu voir tout au long de ce travail de recherche que
I’ensemble des composés de I’ail est donc responsable d’une activité anti-oxydante,

antifongique, antibactérienne, anti-tumorale, anti-hypertensive, et d’autres encore.

Les progrés des sciences et de la technologie sont étroitement liés aux réponses que
I’homme a pu apporter aux interrogations que lui pose régulicrement la nature. Ces réponses,
résultent le plus souvent d’une analyse des observations expérimentales obtenues par une
approche méthodologique rigoureuse. L’expérimentation est donc un des moyens privilégiés
pour acquérir ou améliorer les connaissances, cependant elle doit étre optimisée car 1’objectif
est d’obtenir des informations les plus fiables possibles en un minimum d’essais. A cet effet,
il est recommandé d’utiliser une stratégie expérimentale moderne telle que les plans
d’expériences afin de pouvoir répondre a toute exigence proclamée en un temps record

(Derkyi et al., 2011).

La méthodologie de surface de réponse décrit de maniére satisfaisante 1I’extraction des
antioxydants et I’influence des parametres €étudiés sur I’activité¢ antioxydante.Ces procédés
optimisés qui sont simples, rapides, efficaces et non dénaturants peuvent étre employés pour
I’extraction des substances d’intérét aussi bien dans les travaux de recherche que dans le

domaine industriel a des fins technologiques et pharmaceutiques.
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Résumé

L’objectif de notre étude consiste a faire une synthése bibliographique sur I’optimisation de
I’extraction par microonde (EAM) des substances bioactives de I’ail  (Allium satvium
L.),cette plante étant largement utilisé en Algérie dans les plats culinaires.L application des
plans d’expérience afin d’optimiser les conditions d’extractionen utilisant la méthodologie de
surface de réponse (MSR) est une nouvelle méthode de travail qui a pour but d’obtenir un
maximum d’information en ne réalisant qu’un minimum d’essais, ce qui répond parfaitement

au défi qu’impose le contexte économique actuel.

Mots clés : Optimisation, Extraction Assistée par Micro-ondes, substances bioactives, Allium

sativum L , Méthodologie de Réponse de Surface.

Abstract

The objective of our study consists in making a bibliographical synthesis on the
optimization of the extraction by microwave (EAM) of the bioactive substances of garlic
(Allium satvium L.), This plant being widely used in Algeria in the culinary dishes. The
application of experimental designs in order to optimize the extraction conditions using the
response surface methodology (MSR) is a new working method which aims to obtain as much
information as possible by not carrying out that a minimum of tests, which perfectly meets the

challenge imposed by the current economic context.

Keywords : Optimization, Microwave Assisted Extraction, bioactive substances, Garlic

, response surface methodology.
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