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Résumeé

L’objectif de la présente étude est d’optimiser I'extraction des polyphénols dans la plante 7ridax Procumbens.
Il s’agissait de déterminer les facteurs influencant de maniére pertinente les rendements d’extraction solide-
liquide et liquide-liquide, et la concentration en polyphénols puis de trouver la combinaison optimale de ces
facteurs qui pourra maximiser le rendement. Pour cela, la méthode de plan d’expériences selon Plackett et
Burman a été utilisée. Celle-ci a permis d’identifier les facteurs significatifs que sont le nombre de siphonage,
le rapport volume phase organique sur volume phase aqueuse et le rapport volume éthanol sur masse de broyat.
Un code informatique a été écrit a I'aide du logiciel Scilab. Cela a permis de trouver les valeurs optimales pour
chacun des facteurs ainsi que le résultat maximal. Il faut noter aussi que cette optimisation a été réalisée selon
la méthode de I'algorithme génétique. Une validation des modeles obtenus est d envisager ainsi qu'une
modélisation en plan factoriel complet pour regarder les effets des interactions entre les facteurs significatifs.

Mots-clés : Polyphénols, Tridax procumbens, plan d’expérience, optimisation, Algorithme génétigue.

Abstract

Modelling and optimization with Scilab of the polyphenol extraction of 7ridax procumbens

The objective of this study is to optimize the extraction of polyphenols from the Tridax Procumbens plant. It
was a question of determining the factors influencing in a relevant way the yields of solid-liquid and liquid-
liquid extraction, and the concentration in polyphenols then to find the optimal combination of these factors
which will be able to maximize the yield. For this, the experiment plan method according to Plackett and
Burman was used. This made it possible to identify the significant factors such as the number of siphoning, the
volume ratio of organic phase to volume of aqueous phase and the ratio of ethanol volume to mass of ground
material. Computer code has been written using Scilab software. This made it possible to find the optimal values
for each of the factors as well as the maximum result. It should also be noted that this optimization was carried
out according to the method of the genetic algorithm. A validation of the models obtained is to be considered as
well as a modelling in full factorial plan to look at the effects of the interactions between the significant factors.

Keywords : Polyphenols, Tridax procumbens, experimental design, optimization, Genetic algorithm.
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1. Introduction

Les plantes médicinales sont des plantes utilisées pour leurs vertus thérapeutiques. L'utilisation de ces
plantes remonte @ des milliers d’années o0 I'homme utilisait directement les plantes pour se soigner. Il
existerait des centaines de milliers d’espéces différentes pouvant €tre récoltés et utilisés pour guérir de
diverses maladies. Parmi ces plantes, se distingue la plante 7ridax procumbens de la famille des astéracées
que I'on retrouve partout dans le monde notamment aux abords des routes et dans les jardins. 7ridax procumbens
joue les rdles d’antivirale, d’antibiotique, de cicatrisante, d'insecticide et d’anti-inflammatoire [1 - 3]. A I'origine
de ces propriétés médicinales se trouvent les métabolites secondaires comme par exemple, les composés
phénoliques contenus dans la plante [4, 5]. L'une des étapes importantes a la préparation des médicaments
est la détection des molécules d’intérét dans le matériel végétal. Pour cela, I'on utilise les méthodes de
chromatographie et de spectroscopie. L'étape de I'extraction des composés est vitale. Pour libérer ces
composés et profiter de leurs vertus, la médecine traditionnelle utilise le broyage (mécanique voire
rudimentaire) et ou @ la préparation en effusion [6, 7]. Cependant, ces méthodes ne permettent pas d’obtenir
des rendements satisfaisants ayant souvent pour cause la non maitrise de certains paramétres tels que le
temps d’extraction, la quantité de matiére utilisée et le volume de solvant @ ajouter. Il convient alors de les
étudier et les optimiser. Ce processus d’amélioration consiste a identifier les principaux facteurs qui régissent
les rendements. Les combinaisons adéquates de ces facteurs ainsi déterminées pourront accroftre le taux
d’extraction, et ainsi, optimiser le processus d’extraction. L'objectif général de la présente étude est
I'optimisation de I'extraction de polyphénols de la plante 7ridax procumbens. Pour atteindre cet objectif, un
plan de criblage (plan d’expériences selon Plackett et Burman) a d’abord été utilisé pour 'identification des
facteurs significatifs. Ensuite un script informatique a été écrit selon la méthode de I'algorithme génétique a
I'aide du logiciel Scilab (version 6.0.2). Enfin une validation des modéles obtenus a été réalisé ainsi qu'une
modélisation en plan factoriel complet donnant les effets des interactions entre les facteurs significatifs.

2. Matériel et méthodes
2-1. Récolte de la matiére végétale

La récolte de la plante de 7ridax procumbens a été effectuée dans I'enceinte de I'Institut National
Polytechnique Felix HOUPHOUET- BOIGNY de Yamoussoukro. L'organe recueilli est la plante entiére
(des feuilles aux racines).

2-2. Extraction des métabolites secondaires

Le procédé choisi est basé sur une extraction solide-liquide au Soxhlet avec un solvant hydroalcoolique
(70 % v/v d’éthanol) suivi d'un lavage de 'extrait obtenu par I'hexane (qualité de I'hexane) par une extraction
liquide-liquide. La phase aqueuse contenant nos polyphénols est dosée par spectrophotométrie UV-Visible.
Toute cette méthodologie suit un plan d’expérience de Plackett-Burman pour pouvoir cribler, modéliser puis
optimiser le rendement d’extraction.

2-3. Inventaire des facteurs et des réponses

Les facteurs et leurs domaines d’étude qui ont été recensés sont consignés dans le Tableav 1. 1Is sont au
nombre de cing (5). Les réponses observées sont le rendement de I'extraction solide-liquide, le rendement de
I'extraction liquide-liquide et la concentration en polyphénols de I'extrait liquide-liquide.
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Tableau 1 : facteurs inflvengant I'extraction des polyphénols et le domaine de validation

Facteurs Niveau haut (+1) Niveau has (-1)
Mode de séchage Etuve Air libre
Ezpbpr(;r;u\:olume de solvant sur masse 20 mlg 10ml/g
Nombre de siphonnage 2 5
Rapport des volumes phase aqueuse ] 13

sur phase organique

Nombre de division de la phase 9 4
aqueuse

Deux facteurs fictifs ont été ajoutés pour porter le nombre de facteurs a sept (7) pour qu'il soit de la

forme 4n — 1,n € N™. X, représente les facteurs réels et F, représente les facteurs fictifs. Les tests sont
au nombre de huit et sont numérotés de EO1 a E08. Le

Tableav 2présente les expériences d faire.

Tableav 2 : 7ableav des expériences

Mode de Masse de Nombre de Volume de la !\lt.m)bre de Volume de la
. . phase division de la phase aqueuse
séchage broyat siphonnage e,
aqueuse phase aqueuse divisée
EO1  Etuve 5 5 50 mL 2 25 mL
E02  Airlibre 5g 5 50 mL 4 12,5 mL
E03  Airlibre 10g 5 50 mL 4 12,5 mL
E04  Airlibre 10g 2 50 mL 4 12,5 mL
E05  Etuve 10g 2 150 mL 4 37,5mlL
E06  Etuve 59 2 150 mL 2 75 mL
E07  Etuve 5¢ 5 150 mL 2 75 mL
E08  Air libre 10 g 2 150 mL 2 75 mL

2-4. Mode opératoire
2-4-1. Séchage

La matiére végétale est séchée selon deux voies : soit par un séchage a I'air libre, la matiére est étalée dans
une salle & I'abri des rayons solaires @ la température de la salle (entre 25 °C et 30 °C en juillet 2019 a
Yamoussoukro selon la SODEXAM) pendant deux semaines ; soit par un séchage avec une étuve : lo matiére
est introduite dans une étuve & air convectif et la température est fixée a 40 °C pendant deux semaines. Une
fois séchée, la matiére végétale est broyée en une fine poudre (granulométrie inférieure d 2 mm).

2-4-2. Extraction solide-liquide

Lors de la manipulation, un montage d’extraction au Soxhlet a été réalisé avec un ballon de capacité 500 mL,
un Soxhlet de 100 mL et un réfrigérant. Pour débuter I'extraction, une masse X, de broyat a été pesée. Cette
masse était soit égale a 10 g soit égale a 20 g en fonction de I'expérience. Cette masse a été introduite dans
une cartouche, puis I'ensemble cartouche et broyat a été pesé. Ensuite, 200 mL d’éthanol, qui représente notre
solvant, ont été introduit dans le ballon de 500 mL pour I'extraction au Soxhlet. En fonction de I'expérience
pour le plan d’expérience, I'extraction a été stoppée soit aprés 2 siphonages soit aprés 5 siphonages. Suite a
I'arrét du dispositif d’extraction, le ballon de 500 mL est mis a I'évaporateur rotatif  une température de 80 °C.
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Aprés I'évaporation, le concentré obtenu est récupéré. La cartouche ayant servi a I'extraction est récupérée,
puis séchée a I'étuve. Aprés séchage, la cartouche est pesée en vue de calculer le rendement d 'issu de
I'extraction solide-liquide. Le rendement se calcule comme suit :

Mi_Mf

(1

Rendement =

My
avec, M; : la masse initiale de la cartouche avec le broyat (en g); My : la masse aprés séchage de la cartouche
avec le broyat (en g) ; M, : o masse dv broyat (en g).

2-4-3. Extraction liquide-liquide

A la suite de I'extraction solide-liquide, I'extrait issu de cette extraction est utilisé pour réaliser I'extraction
liquide-liquide. L’extrait est mélangé a un volume X; soit égale a 150 mL soit égale a 50 mL d’eau distillée
dans un bécher. Dans une ampoule de 500 mL sont introduits 150 mL d’hexane, qui représente notre solvant
organique. Puis le mélange aqueux obtenu est divisé (extrait + eau distillée) en 2 échantillons ou en 4
échantillons de méme volume en fonction de I'expérience. Puis un échantillon du mélange aqueux est ajouté
d I'hexane dans I'ampoule d décanter. La phase aqueuse et la phase organique sont mélangées puis le
mélange est décanté. Aprés observation de phases distinctes, les phases sont séparées. Puis, les deux
extraits (phase aqueuse et phase organique) sont concentrés a I'évaporateur rotatif. Enfin les différents
concentrés sont pesés pour déterminer les rendements aprés I'extraction liquide-liquide.

2-4-4. Dosage av spectrophotométre UV-Visible

D’abord, les échantillons ont été dilués au 1/10 du fait de leurs concentrations élevées. Pour les diluer, 200
Ml ont été prélevés de notre extrait auquel nous avons ajouté 2 mL d’eau distillée. Aprés obtention de nos
solutions diluées pour chaque échantillon, 30 I de notre solution diluée au 1/10 ont été prélevés et mis dans
un tube a essai. Puis 2,5 mL de réactif de FOLIN y ont été ajoutés. Ensuite, le tube d essai a été laissé incuber
et son contenu a I'obscurité pendant 3min. Aprés incubation, nous avons ajouté 2 mL de carbonate de sodium
a 75 g/L. Ensuite, le tube d essai a été mis dans un bain-marie 50 °C pendant 15 min. Toutes les opérations
réalisées pour I'échantillon dans le tube a essai ont été réalisées 3 fois. Un échantillon témoin
(échantillon blanc) a été préparé en prenant comme extrait de I'eau distillée. Enfin, la lecture au
spectrophotométre a été réalisée a 760 nm pour pouvoir connaitre les concentrations en polyphénols des
extraits d 'nide d’une courbe d’étalonnage présente dans la machine.

2-4-5. Code Scilah dv plan d’expérience et optimisation

Le programme que nous avons écrit fonctionne en suivant la méthode de plan d’expériences selon Plackett et
Burman. Tout d’abord, il demande le nombre de facteurs que nous avons estimés pour réaliser le plan
d’expériences. Ensuite, il génére la matrice de Yates en ajoutant des facteurs fictifs si le nombre de facteurs
entré n’est pas de la forme (4k-1). Ensuite, il demande les niveaux haut et bas de chaque facteur, puis génére
la matrice des expériences. Aprés cela, il demande les différents résultats, calcule les coefficients et recherche
les facteurs significatifs d I'aide de la méthode de Pareto. Enfin, il calcule le coefficient de corrélation et dit si
le modele est précis ou pas. Dans ce méme programme, aprés avoir obtenu les facteurs significatifs de notre
plan d’expériences, nous réalisons une optimisation avec I'algorithme génétique des résultats en effectuant
une maximisation avec les facteurs significatifs. Enfin, le programme nous ressort les valeurs optimales pour
chacun des facteurs ainsi que le résultat maximal. Le nombre de générations a été fixé a 50 et la population
a 1000 individus.
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3. Résultats et discussion
3-1. Résultats

Les différentes expérimentations du plan d’expérience nous ont permis d’obtenir les résultats consignés dans
le Tableav 3-

Tableau 3 : Résultats des expérimentations

EXPERIENCES MS Rsh NS Rao ND RDTSol  RDT Lig (:1‘;';‘”
E01 ove 20 5 3 2  1680%  1660% 073
E02 Airfibre 20 5 3 4 1820% 7147% 1,13
E03 Airlibre 10 5 3 4 1510%  1,10% 1,57
E04 Airfibre 10 2 3 4 1370%  6520% 0,93
E05 flove 10 2 1 4 1330%  4480% 1,07
E06 Etuve 20 2 1 2 1560%  67,40% 1,17
E07 flove 20 5 1 2 1520%  7180% 237
E08 Airlibre 10 2 1 2 1440%  1390% 2,20

MS, le mode de séchage ; Rsb, le rapport entre le volume dv Soxhlet et la masse dv broyat ; NS, le nombre de
siphonnages ; Rao, /e rapport entre le volvme de la phase aqueuse et celvi de la phase organique ; NO, le nombre
de divisions de la phase aqueuse pour ['extraction liguide-liguide ; RDT Sol, le rendement de I'extraction solide-
liguide ; RDT lig, /e rendement de /'extraction liguide-liguide ; et Conc, la concentration en polyphénols totaux.

3-1-1. Rendement de I'extraction solide-liguide
3-1-1-1. Modélisation

Les résultats obtenus montrent les influences des facteurs sur le phénomene étudié. Pour le mode de séchage,
le maximum est atteint pour le séchage a I'air libre (E02, 18,70 %) tandis que le minimum est observé pour
le séchage a I'étuve (E05, 13,30 %). La tendance générale montre que le mode de séchage a I'air et celvi d
I'étuve ont une influence similaire avec des moyennes de rendement respectivement de 15,35 % et 15,23 %,
avec un léger penchant pour le mode de séchage a I'air libre (Figure 7). Pour le facteur Rsh, le maximum est
atteint pour 20 mL/g alors que le minimum est observé a 10 mL/g. la tendance générale montre de meilleurs
rendements avec un Rsh de 20 mL/g (16,45 % en moyenne) (Figure 2). || apparait donc que des valeurs plus
élevées de Rsh améliorent le rendement de I'extraction solide-liquide. Quant au facteur NS, le maximum est
atteint pour 5 siphonnages et le minimum pour 2 siphonnages. Les expériences avec 5 siphonnages ont données
de meilleurs rendements avec une moyenne de 16,33 % contre 14,25 % pour les rendements des expériences
avec 2 siphonnages (Figure 3). Plus on fait de siphonnages, plus on extrait de métabolites secondaires.
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Figure 1 : /nflvence dv mode de séchage surle  Figure 2 : Inflvence du rapport entre le volume dv
rendement d’extraction solide-liguide Soxhlet et la masse dv broyat sur le
rendement d’extraction solide-liguide
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5,00%
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Rendement

2 5
Nombre de Siphonage

Figure 3 : /nflvence dv nombre de siphonnage sur le rendement d’extraction solide-liquide

Les résultats de la modélisation pour la réponse « rendement solide-liquide » nous donne deux facteurs
significatifs (MS et Rsh), que ce soit par la méthode de Pareto que de celle de I'erreur type (@ partir du seuil
de confiance de 80 % (Tableav 4 et Tableav 5). Le coefficient de régression linéaire est de 0,9430
(Y calcl, R2 = 0,8893) et le coefficient de validation est de 91,08% (Y calc 2, R2 = 0,8296) (Figure 4). Lu
(Figure 5) montre le diagramme de Pareto des effets des facteurs. L'erreur type est calculée a partir des
valeurs consignées dans le Tableav 6.

Tableav 4 : Résultats de la modélisation du rendement de I'extraction solide-liquide (méthode de I'erreur type)

Facteurs Coefficients Effets 95 % 90 % 85 % 80 %
Constante 0,152875 0,30575 oul oul oul oul
MS -0,00625 0,0125 oul
Rsh 0,013875 0,02775 oul oul oul
NS 0,0025 0,005
Rao 0,001875 0,00375
ND 0,00075 0,0015
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Tableau 5 : Résultats de lo modélisation dv rendement de 'extraction liguide-liguide (méthode de Pareto)

Facteurs Coeff Effet % Effet cumul % cumul Significatif ?
Rsh 0,013875 0,02775 54,95 % 0,02775 5495 % oul

MS -0,00625 0,0125 24,75 % 0,04025 79,70 % oul

NS 0,0025 0,005 9,90 % 0,04525 89,60 %

Rao 0,001875 0,00375 143 % 0,049 97,03 %

ND 0,00075 0,0015 2,97 % 0,0505 100,00 %

Tableau 6 : Valeurs des facteurs fictifs pour le rendement de 'extraction solide-liguide

Sevil de confiance 95 % 90 % 85 % 80 %
Moyenne des effets des facteurs fictifs 0,01133333 0,01133333 0,01133333 0,01133333
Facteur de Student 2,91998558 1,88561808 1,38620656 1,06066017
Erreur expérimentale 0,03309317 0,02137034 0,01571034 0,01202082
. 0,200 e - 08893 0,03 100%
:; 0,180 J Y 0,025 :g:
© Y oo 0
2 0,160 Q... 70% 2
tg _ ‘__.-'O".’ - 0,02 60% g
g 0140 | 08 R2=0,8296 £ 0,015 50% 2
= e “ 0% =
0,120 001 L
0,13 0,15 0,17 0,19 ' 30% %
20%
RDT Sol expérimentaux 0,005 - 10%
; N
[ ] YC3|C 1 YC3|C 2 RSb MS NS Rao ND
»»»»»»»»» Linéaire (Y calc 1) Linéaire (Y calc 2) Facteurs

Figure 4 : Courbes de Régression et de validation
dv modéle dv rendement solide-liquide

Figure 5 : Diagramme de Pareto de la
modélisation dv rendement
d’extraction solide-liguide

Il résulte de cette étude que le rendement de I'extraction solide-liquide s’exprime de par /’Equation (2):

RDT Sol = 0,1529 + 0,0139 X Ry, — 0,0063 X MS 2)

J-1-1-2. Optimisation

L’optimisation a donné comme résultat que le rendement maximal est de 17,29 % avec comme valeurs
optimales des facteurs une méthode de séchage d I'air libre et un rapport volume de Soxhlet sur masse de
broyat de 19,98 mg/L. La moyenne des rendements croit tout au long des générations ; cela témoigne du bon
fonctionnement de notre algorithme. On observe une stabilité puis un saut & la 34*™ génération puis une
évolution jusqu’a la 41°™ génération pour enfin se stabiliser jusqu’d la derniére génération.
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3-1-2. Rendement de I'extraction liguide-liguide
3-1-2-1. Modélisation

Les résultats obtenus montrent les influences des facteurs sur le phénomene étudié. Pour le mode de séchage,
le maximum est atteint pour le séchage & I'étuve (E07, 71,80 %) tandis que le minimum est observé pour le
séchage a 'air libre (E03, 1,10 %). La tendance générale montre que le mode de séchage d I'étuve donne de
meilleurs résultats avec 50,15 % en moyenne que le séchage a I'air libre qui donne en moyenne 37,92 %
(Figure 6). Pour le facteur Rao, le maximum est atteint pour 1 mL/mL alors que le minimum est observé a
3 mL/mL. La tendance générale montre de meilleurs rendements avec un Rao de 1 mL/mL (49,48 % en moyenne)
(Figure 7). | apparait donc que des valeurs moins élevées de Ruo améliorent le rendement de I'extraction
liquide-liquide. Quant au facteur ND, le maximum est atteint pour 2 divisions et le minimum pour 4 divisions.
Pourtant, la tendance générale (moyenne) est que les expériences avec 4 divisions ont donné de meilleurs
rendements avec une moyenne de 45,64 % contre 42,64 % pour les rendements des expériences avec 2 divisions
(Figure 8) Plus on fait de divisions de la phase aqueuse, on extrait de métabolites secondaires.

80,00% 80,00%

60,00% 60,00%
0,
40,00% 40,00%
20,00%
20,00%
° | I 0,00% 1 ~

Rendement
Rendement

0,00% EOS5 EO6 EO7 EO8 EO1 EO2 EO3 EO4
EO2 EO3 EO4 E08 E01 EOS EO6 EQ7 1 3
air libre étuve Rapport volume phase aqueuse sur
Mode de séchage volume phase organique (mL/mL)

Figure 6 : /nflvence dv mode de séchage surle  Figure 7 : Inflvence dv rapport entre le volume de
rendement d’extraction liguide-liguide la phase aqueuse et celui de o phase organique
sur le rendement d'extraction liguide-liguide

80,00%

60,00%

40,00%

20,00% I
0,00% I i -

EO1 EO06 EO7 EO8 EO2 EO3 EO4 EO5

Rendement

2 4

Nombre de division de la phase aqueuse

Figure 8 : /nflvence de nombre de division de la phase aqueuse sur le rendement d'extraction liguide-liquide
Les résultats de la modélisation pour la réponse « rendement liquide-liquide » nous donne deux facteurs

significatifs (ND et Rsb) par la méthode de I'erreur type (a partir du seuil de confiance de 80 %, voir
Tableav 7 ) ; tandis que la méthode de Pareto nous donne trois facteurs significatifs (ND, Rsb et NS)
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(Tableav 8). Le modele avec tous les facteurs donne un coefficient de corrélation de 0,8565 (Y calc 1,
R? = 0,7336) alors que le modele avec les deux facteurs significatifs de la méthode de I'erreur type donne
R=10,5742 (Y calc 3, R2 = 0,3297) et le modele avec les trois facteurs significatifs de la méthode de Pareto donne
R=10,7810 (Y calc 2, R2 = 0,6099) (Figure 9). La (Figure 10) montre le diagramme de Pareto des effets des
facteurs. L’erreur type est calculée a partir des valeurs consignées dans le 7ableav 9.

Tableau 7 : Résultats de la modélisation du rendement de I'extraction liguide-liguide par
la méthode de I'erreur type

Facteurs Coefficients Effet 95 % 90 % 85 % 80 %
Constante 0,44033334 0,88066668 oul oul oul
MS -0,05993743 0,11987485
Rsh 0,33964576 0,67929153 oul oul oul
NS -0,14925 0,2985
Rao -0,11697909 0,23395818
ND 0,21443743 0,42887485 oul

Tableau 8 : £ésultats de la modélisation du rendement de 'extraction liquide-liguide par lo méthode de Pareto

Facteurs Coeff Effet % Effet cumul %cumul Significatif ?
Rsh 0,33964576 0,67929153 38,59 % 0,679291525 38,59 % oul
ND 0,21443743 0,42887485 24,36 % 1,108166375 62,95 % oul
NS -0,14925 0,2985 16,96 % 1,406666375 79,90 % oul
Rao -0,11697909 0,23395818 13,29 % 1,64062455 9319 %
MS -0,05993743 0,11987485 6,81 % 1,7604994 100,00 %

Tableav 9 : Calcul de 'erreur expérimentale de la modélisation dv rendement liguide-liguide

Seuil de confiance 95 % 90 % 85 % 80 %
Moyenne des effets des facteurs fictifs 0,3535 0,3535 0,3535 0,3535
Facteur de Student 2,91998558 1,88561808 1,38620656 1,06066017
Erreur expérimentale 1,0322149 0,66656599 0,49002402 0,37494337
120,00% R?=0,7336 0,8 100%
07 90%
100,00% R? = 0,6099 ’ 80%
»  80,00% R* =0,3297 4 0.8 70%
g " H 0,5 E
3 Lo 60% 2
= 60,00% e £ 04 50% 3B
et . Y [ ] b 9 ]
= 40,00% ° 03 0% g
= 03 30%
€ 20,00% .00 ! I 20%
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RDT Liq expérimentaux Facteurs
Figure 9 : Corrélation données calculés avec Figure 10 : Diagramme de Pareto de /o
données expérimentales modélisation dv rendement
rendement liguide-liguide liguide-liguide
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Il en résulte que le rendement liquide-liquide peut s'écrire selon /’Equation (3):

RDT Liq = 0,4403 + 0,3396 X Ry, + 0,2144 x ND — 0,1493 x NS (3)

3-1-2-2. Optimisation

L’optimisation a donné comme résultat que le rendement maximal est de 100 % avec comme valeurs
optimales, un rapport volume de Soxhlet sur masse de broyat de 19,55 mg/L, un nombre de division de la
phase aqueuse de 4 et un nombre de siphonage de 2.

3-1-3. Concentration en polyphénols
3-1-3-1. Modélisation

Les résultats obtenus montrent les influences des facteurs sur le phénomene étudié. Pour le mode de séchage,
le maximum et le minimum sont atteints pour le séchage a I'étuve (EO7, 2,37 mg/L et EO1, 0,73 mg/L).
Cependant, la tendance générale montre que le mode de séchage d I'air libre donne de meilleurs résultats que
celvi a I'étuve avec des moyennes de concentrations respectivement de 1,46 mg/L et 1,33 mg/L (Figure 11).
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L, 250 220
°
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'é 1,57
5 L0 1,13 107 117
[ = Hap— ’
s 0,93
§ 5 1,00 0,73
c E
2 = 050 I I
c
T 000
e EO02 EO3 EO4 EO8 EO1 EO5 E06 EO7
S
air libre étuve
Mode de séchage

Figure 11 : /nflvence dv mode de séchage sur la concentration en polyphénols

Pour le facteur Rsh, le maximum et le minimum sont atteints pour 20 mL/g. Cependant, la tendance générale
montre de meilleurs rendements avec un Rsh de 10 mL/g (1,44 mg/L en moyenne) (Figure 12). | apparait
donc que des valeurs moins élevées de Rsh améliorent le rendement de la concentration des polyphénols.

2,50
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o« [P ]
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Concentration en
polyphénols (mg/L)
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Rapport Volume du Soxhlet sur masse
de broyat (mL/g)

Figure 12 : /nflvence dv rapport entre le volume dv Soxhlet et la masse de broyat sur
la concentration en polyphénols
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Quant au facteur NS, le maximum et le minimum sont atteints pour 5 siphonnages. Les expériences avec 5
siphonnages ont données de meilleures concentrations avec une moyenne de 1,45 mg/L contre 1,34 mg/L pour
les rendements des expériences avec 2 siphonnages (Figure 13). Plus on fait de siphonnages, mieux on
concentre les polyphénols.
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Figure 13 : /nflvence dv nombre de siphonnage sur la concentration en polyphénols

Pour le facteur Rao, le maximum est atteint pour 1 mL/mL alors que le minimum est observé a 3 mL/mlL. La
tendance générale montre de meilleurs rendements avec un Rao de 1 mL/mL (1,70 mg/L en moyenne)
(Figure 14).11 apparait donc que des valeurs moins élevées de Rao améliorent la concentration en polyphénols.
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Figure 14 : /nflvence dv rapport entre les volumes de la phase aqueuse et de la phase organigue sur la
concentration en polyphénols

Quant au facteur ND, le maximum et le minimum sont atteint pour 2 divisions. Pourtant, la tendance générale
(moyenne) est que les expériences avec 2 divisions ont donnés de meilleures concentrations en polyphénols
avec une moyenne de 1,62 mg/L contre 1,18 mg/L pour les rendements des expériences avec 4 divisions
(Figure 15).Plus on fait de divisions de la phase aqueuse, moins on concentre les polyphénols.
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Figure 15 : /nflvence dv nombre de divisions de la phase aqueuse sur la concentration en polyphénols

Les résultats de la modélisation pour la réponse « concentration en polyphénols » nous donne trois facteurs
significatifs (Rao, NS et MS) par la méthode de I'erreur type (a partir du seuil de confiance de 90 %, voir
Tableav 10) tout comme la méthode de Pareto /Tableav 117). Le modele avec tous les facteurs donne un
coefficient de corrélation de 0,9630 (Y calc 1, RZ = 0,9274) alors que le modéle avec les trois facteurs
significatifs donne R = 0,9101 (Y calc 2, R = 0,8284) (Figure 16).La (Figure 17)montre le diagramme de
Pareto des effets des facteurs. L’erreur type est calculée a partir des facteurs fictifs dont les détails sont
consignés dans le Tableav 12.

Tableav 10 : Résultats de la modélisation de la concentration en polyphénols par la méthode de /'erreur type

Facteurs Coefficients Effet 95 % 90 % 85 % 80 %
Constante 1,39583333 2,79166667 oul oul oul oul
MS -0,38333333 0,76666667 oul oul oul
Rsh -0,175 0,35
NS 0,45833333 0,91666667 oul oul oul
Rao -0,63333333 1,26666667 oul oul oul oul
ND -0,18333333 0,36666667

Tableav 11 : Résuvltats de lo modélisation de la concentration en polyphénols par la méthode de Pareto

Facteurs Coeff Effet % Effet cumul % cumul Significatif ?
Rao -0,63333333 1,26666667 34,55 % 1,266666667 34,55 % oul

NS 0,45833333 0,91666667 25,00 % 2,183333333 59,55 % oul

MS -0,38333333 0,76666667 2091 % 2,95 80,45 % oul

ND -0,18333333 0,36666667 10,00 % 3,316666667 90,45 %

Rsh -0,175 0,35 9,55 % 3,6606666667 100,00 %

Tableauv 12 : Valeurs et données permettant de calculer 'erreur type de la modélisation de /o
concentration en polyphénols

Seuil de confiance 95 % 90 % 85 % 80 %
Moyenne des effets des facteurs fictifs 0,4 0,4 0,4 0,4
Facteur de Student 2,91998558 1,88561808 1,38620656 1,06066017
Erreur expérimentale 1,16799423 0,754247123 0,55448262 0,42426407
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[l en résulte que la concentration en polyphénols peut s’écrire selon /’Equation (4):
Conc = 1,3958 — 0,6333 X R, + 0,45833 X NS — 0,3833 X MS (4)

3-1-3-2. Optimisation

L’optimisation a donné comme résultat que la concentration maximale est de 2,80 mg/L de polyphénols avec
comme valeur optimale des facteurs, un volume de la phase aqueuse égale a celle de la phase organique, le
nombre de siphonnage égale a 5 et une méthode de séchage a I'air libre.

3-2. Discussion

Les différentes expérimentations sur les rendements et la concentration en polyphénols nous donnent des
enseignements par rapport a plusieurs facteurs : le mode de séchage, le rapport volume du Soxhlet sur la
masse de broyat, le nombre de siphonnages, le rapport volume phase aqueuse sur volume phase organique,
le facteur de division de la phase aqueuse dans I'extraction liquide-liquide.

3-2-1. Mode de séchage

Le mode de séchage influence le phénomene d’extraction des polyphénols, car la modélisation a montré qu’il
est significatif au niveau du rendement solide-liquide et de la concentration en polyphénols. Il ressort de
I'optimisation que le mode de séchage a I'air libre donne les meilleurs résultats pour le rendement solide-
liquide et la concentration en polyphénols ; tandis que le mode de séchage d I'étuve est celui qui donne de
meilleurs rendements liquide-liquide. Cette différence pourrait &tre due d la sélectivité du mode de séchage
d I'étuve. En effet le séchage o I'étuve pourrait faciliter I'extraction de polyphénols, puisque I'extraction
liquide-liquide a pour but de purifier I'extrait solide-liquide de toutes substances apolaires. Ces résultats sont
similaires d ceux de plusieurs qui montre un effet significatif du séchage sur le rendement d’extraction comme
les travaux de Kémajou en 2012, qui a montré que le séchage a I'air libre était meilleur pour I'extraction des
alcaloides de plantes antipaludiques [8]. Quant d Dabiré en 2011, il  montré que le séchage modifie
significativement la composition de I'huile essentielle des plantes et augmente le rendement des extraits
alcoolique et aqueux [9].
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3-2-2. Rapport volume dv Soxhlet sur masse de hroyat

Le rapport volume du Soxhlet sur la masse de broyat influence le phénomeéne d’extraction ; la modélisation a
montré que ce facteur influe aussi bien sur le rendement solide-liquide que sur le rendement liquide-liquide.
Cependant, si de grandes valeurs favorisent des rendements élevés au niveau de I'extraction solide-liquide,
des valeurs faibles favorisent les rendements élevés au niveau de I'extraction liquide-liquide. Cela peut &tre
dd au fait que dans I'extraction solide-liquide, plus le volume de solvant est en contact avec le broyat, mieux
le transfert de métabolite s’effectue, et donc I'extraction est moins sélective que dans le cas o le ratio volume
sur masse de broyat est plus faible, et donc les substances avec le plus d’affinité avec le solvant seront
extraites en premier lieu. Ce phénomeéne a aussi été observé dans deux études portant sur une optimisation
de I'extraction de composés polyphénoliques de Foeniculum vulgare et de Ziziphus jujuba L[10, 11].

3-2-3. Nombre de siphonnages

Quant au nombre de siphonnages dans I'extraction au Soxhlet, la modélisation a prouvé qu'il influence le
rendement liquide-liquide et la concentration en polyphénols. Ce facteur est présent dans le modéle de ces
deux observations. Des valeurs élevées du nombre de siphonnages favorisent de petites valeurs de
rendement liquide-liquide alors que cela favorise de grandes valeurs de concentrations en polyphénols. Pour
les mémes raisons que pour le ratio volume de Soxhlet sur la masse de broyat, plus le nombre de siphonnages
est élevé, plus I'extraction des métabolites est favorisée et la sélectivité est défavorisée. Plusieurs études
antérieures sur I'extraction au Soxhlet de composés phénoliques vont dans le méme sens comme les études
de sur I'extraction de polyphénols de la plante Fguisetum arvense [[12] et une autre étude sur les racines de
la reglisse [13].

3-2-4. Rapport volume de la phase aqueuse sur volume de la phase organique

La modélisation de I'extraction a montré que le rapport volume de la phase aqueuse sur volume de la phase
organique influence la concentration en polyphénols. Les plus grandes valeurs de concentrations sont
obtenues avec de petites valeurs de ce ratio. Cela montre que plus le volume de la phase organique augmente,
plus on débarrasse I'extrait de substances apolaires. On améliore donc la concentration en substances polaires,
en polyphénols. Plusieurs études ont montré I'influence du solvant dans le rendement d’une extraction liquide-
liquide. Une étude a montré que la nature du solvant pouvait influencer le rendement ; c’est le cas d’une extraction
de polyphénols avec un mélange d’hydrocarbure issu du raffinage pétrolier ; 'auteur a ainsi montré qu’il existait
une liaison hydrogéne entre le solvant et le phénol des composés a extraire ce qui facilitait leur extraction [14].

3-2-5. Facteur de division de la phase aqueuse dans 'extraction liquide-liquide

La modélisation du rendement liquide-liquide a confirmé I'influence du facteur de division de la phase
aqueuse. En effet, une séparation en plusieurs reprises, donne de meilleurs résultats qu’en une seule fois. Ce
résultat est confirmé par la littérature qui donne la priorité d un processus ou le solvant est renouvelé [15].

3-2-6. Etvdes similaires

Plusieurs études antérieures ont montré la présence de composés polyphénoliques dans 7ridax procumbens.
Habila et colluborateurs ont déterminé la teneur en polyphénol total de I'extrait éthanolique de
Tridax procumbens  hauteur de 12 mg/g de matiére séche [16]. Plusieurs autres études ont confirmés la
présence de polyphénols dans cette plante en la liant @ une activité antioxydante [17, 18]. D’autres types
d’extraction ont aussi été réalisée, par exemple une extraction par la méthode des ultrasons, a montré que
le ratio solvant et masse de broyat était un facteur déterminant [19].
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4. Conclusion

Cette étude permet d’optimiser I'extraction de polyphénols dans la plante entiére de Tridax procumbens. Pour
cela un plan d’expérience de type Plackett et Burmann est utilisé pour modéliser cette extraction qui s’est
faite en deux étapes : une extraction solide-liquide et une extraction liquide-liquide. Le modéle obtenu est
optimisé a I'aide d'un algorithme génétique. Il ressort de cela que le séchage a I'air libre de la matiére
premiére et le volume de la phase organique supérieur d celui de la phase aqueuse dans I'extraction liquide-
liquide contribuent d I'enrichissement de 'extrait hydroalcoolique en polyphénol. Cependant la nature linéaire
du modéle obtenu ne permet pas de pousser plus loin I'optimisation du phénoméne. Il serait donc intéressant
de réaliser un plan d’expérience du type surface de réponse en vue d’améliorer la teneur en polyphénol dans
les extraits. Cela serait un point important dans I'amélioration de I'activité antioxydante des médicaments
traditionnels améliorés formulé a partir de 7ridax procumbens.
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