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Résumé -Les huiles essentielles des feuilles d’inule visqueuse,récupérées soient par entrainement à la vapeur d’eau, par hydrodistillation ou par hydrodiffusion,bien que  leur rendement soit faible, ont une activité antioxydante qui varie de 35% à 87%, de 20% à 30% et atteint 90%pour les trois procédés respectivement.
Leurs hydrolats possèdent des activités antioxydantes très intéressantes et sont riches en polyphénols, les teneurs obtenues varient de 0,43 à 0,84 mg EAG mg/mL, de 1,64 à 2,99 mg EAG mg/mL, et atteint 1,55 mg EAG mg/mL pour les trois procédés cités respectivement.L’activité antioxydante des hydrolats augmente avec la teneur en polyphénols, elle peut atteindre 85% pour une concentration supérieure à 1 µg EAG/mL, 80% pour une concentration supérieure à 20 µg EAG/mL, et 80% pour une concentration supérieure à 2 µg EAG/mL pour les trois procédés respectivement.  Ce fort pouvoir est aussi indiqué par leurs IC50 qui varient de 0,33 à 5,9 µg /mL. 
Les  essais d’extraction réalisés sur les feuilles de l’inule visqueuse dans un soxhlet ont montré des rendements décroissants selon la polarité du solvant utilisé ainsi que l’activité antioxydante. L’extrait méthanolique possède l’activité antioxydante la plus élevée (IC50 = 5,33 ± 0,58 µg/mL), suivi de l’extrait éthanolique, de l’extrait avec l’acétate d’éthyle, de l’extrait acétoniqueet de l’extrait à l’hexane (17,03 ± 0,43 µg/mL). Les teneurs en polyphénols suivent la même variation que celle des activités antioxydantes, l’extrait méthanolique est très riche en polyphénols (106,34 ± 1,49 mg EAG/ g MS).
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[bookmark: _Toc421492975]INTRODUCTION
L’inule visqueuse, appartenant à la famille des astéracées et largement distribué en Algérie, est une plante utilisée en médecine traditionnelle, ses activités thérapeutiques et antiseptiques sont nombreuses. L’étude mené par Seca (2014) a montré que le genre Inula était riche en composés sesquiterpéniques [1]. Plusieurs travaux ont mis en évidences ces effets atibiotiques,antifonfiques et autres[2]-[7].L’activité antixydante des huiles essentielles est rapportée par plusieurs travaux [8] à [14], celles des extraits par [9], [12] et [14] à [22], peu de travaux ont cités les hydrolats [8] et [23].
Dans ce travail, nous aborderons l’activité antioxydantedes huiles essentielles obtenues par différents procédés :entrainement à la vapeur d’eau (EVE), hydrodistillation (HD) et hydrodiffusion (Hdiff), des hydrolats et des extraits récupérés par différents solvants. Peu de travaux citent l’Inulaviscosa. La procédure suivie est représentée par la figure 1.
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[bookmark: _Toc421485544]Figure 1: Expériences effectuées dans la présente étude.
MATERIELS ET METHODES
A.Matière végétale 
[bookmark: _Toc421486952]L’inule visqueuse a été cueillie  en Avril 2015 à El-Harrach à 12 km à l’est d’Alger (latitude : 36°43'0.48"; longitude : 3°9'15.12"). Certains essais sont réalisés avec la plante fraiche et d’autre sèche. Les feuilles ont été séchées à l’ombre à l’abri de la lumière, à température ambiante quasi-constante, égale à 18 ±1 °C, et utilisées sans subir aucun traitement préliminaire.
B Méthodes analytiques
[bookmark: _Toc421492979]La teneur en polyphénols totaux (TPT) a été déterminée par la méthode de Folin–Ciocalteu [24] et est donnée en mg d’équivalent d’acide gallique par g de matière sèche (mg EAG/g MS).L’activité antioxydante(AA) est déterminée en utilisant le test DPPH [25].L’activité antiradicalaire est calculée à partir de la formule :

AA : activité antiradicalaire en %.
Abs (blanc) : absorbance du DPPH dissout dans le méthanol.
Abs (échantillon) : absorbance de l’échantillon (huile essentielle, hydrolat ou extrait) dans le méthanol.
Toutes les mesures sont effectuées trois fois, les valeurs de l’activité antioxydante (IC50, AA%) et les teneurs en polyphénols totaux TPT sont exprimées sous la forme : valeur moyenne ± déviation standard.
B. Procédés d’extraction
1) L’entrainement à la vapeur d’eau : Les essais sont réalisés en plaçant une masse de feuilles connue (8 à 20g), ayant une humidité évaluée au préalable (19,5 à 79,5%), dans une colonne calorifugée, la vapeur d’eau alimente la colonne par le bas avec un débit moyen (4,5 à 18,4 mL/mn) avec un système de cohobage  durant 5h.
2) L’hydrodistillation : Les essais sont réalisés en immergent une masse de feuilles connue (23,7 à 36,7g) ayant une humidité évaluée au préalable (21,7 à 74%) dans un volume d’eau (4L) portée à ébullition avec un débit moyen (12 à 18,1mL/mn), les essais sont réalisés avec un système de cohobage durant 5h.
3) L’hydrodiffusion : Les essais sont réalisés en plaçant une masse de feuilles connue (10,39g), ayant une humidité évaluée au préalable (21,7%), dans une colonne calorifugée, la vapeur d’eau alimente la colonne par le haut avec un débit moyen de 10,2mL/mn durant 5h.
4) Extraction par solvants volatils : Les essais d’extraction sont réalisés dans un soxhlet avec des solvants de différentes polarités (400mL) : méthanol, éthanol, acétone, acétate d’éthyle et hexane. Une masse de 8g a été utilisée pour chaque essai, l’humidité a été mesurée (13 à 17%) et l’extraction a duré 8h.
RESULTATS EXPERIMENTAUX
A Les huiles essentielles
Bien que les rendements en huiles essentielles soient parfois très faibles (0,44 à 2,15% pour EVE, 0,09 à 0,62% pour HD et 0,28% pour Hdiff.), l’activité antioxydante des huiles essentielles, diluées dans 5mL de méthanol varie de 35% à 87% pour l’entrainement à la vapeur d’eau, de 20% à 30% pour l’hydrodistillation et atteint 90% pour l’hydrodiffusion selon l’état de la plante et de son humidité.
L’activité antioxydante des HE obtenues par hydrodiffusion est nettement supérieure à celle de l’hydrodistillation et de l’entrainement à la vapeur d’eau. En effet, pour une concentration de 260 µg/mL, le taux d’inhibition varie de 5 à 11% pour l’hydrodistillation, de 10 à 17% pour l’entrainement à la vapeur d’eau et atteint 92% pour l’hydrodiffusion. 
L’hydrodiffusion parait intéressante en termes d’activité antioxydante d’autant plus que ce dernier peut être amélioré en recherchant les conditions opératoires optimales, en effet le débit est un peu faible par rapport aux deux autres procédés.
[bookmark: _Toc421492982]C.Hydrolats
L’activitéantioxydante des hydrolats récupérés lors des extractions des huiles essentielles, pour chacun des procédés, et les teneurs en polyphénols  sont données dans le tableau I.

[bookmark: _Toc421486954]TABLEAUI
 TENEURS EN POLYPHÉNOLS DES HYDROLATS DE L’INULE VISQUEUSE
	procédé
	TPT (mg EAG/gMS)
	TPT (mg EAG/mL)
	IC50 (µg EAG/mL)

	HD 
	388,00  40,56
	1,64 0,17
	4,50  0,50

	EVE 
	291,02  33,42
	0,84 0,10
	0,33 0,11

	Hdiff
	314,71   92,29
	1,55 0,46
	0,90 0,10



L’examen du tableau I montre que les hydrolats de l’inule visqueuse sont riches en polyphénols. Cette constatation a déjà été faite pour l’hydrolat de l’inule visqueuse du Portugal rapportée par[8]qui ont trouvé une teneur en polyphénols de 14,3 0,6 mg EAG/mL. Nous constatons que l’hydrodistillation donne des teneurs en polyphénols plus élevées, ceci peut être expliqué par le fait que les feuilles sont en contact direct avec l’eau ce qui permet une bonne solubilisation des polyphénols.
L’activité antioxydante des hydrolats peut atteindre 80% pour l’HD pour une concentration > 20 µg EAG/mL, 85% pour l’EVE pour une concentration > 1 µg EAG/mL et 80% pour l’Hdiff pour une concentration > 2 µg EAG/mL comme le montrent les figures 1 à 3. Ceci indique le fort pouvoir antioxydant des hydrolats que nous pouvons associer aux teneurs élevées en polyphénols.Les IC50 des hydrolats, confirment bien que les hydrolats possèdent des activités antioxydantes élevées. Comparée à l’inule visqueuse du Portugal, l’inule  algérienne  est meilleure en terme d’activitéantioxydante, en effet l’IC50 obtenu dans l’étude[8]est de 4,0±0,0 µg/mL. 


[bookmark: _Toc421485558]Fig. 1 : AA (%) de l’hydrolat obtenus par HD en fonction de la concentration en polyphénols

[bookmark: _Toc421485559]Fig. 2:AA (%) de l’hydrolat obtenus par EVE en fonction de la concentration en polyphénols


[bookmark: _Toc421485560]Fig. 3:AA (%) de l’hydrolat obtenus par Hdiffen fonction de la concentration en polyphénols.
[bookmark: _Toc421492983]D.Extraits obtenus par extraction dans un Soxhlet
Les résultats : IC50 et TPT sont regroupés dans le tableau II.
[bookmark: _Toc421486956]TABLEAU II
 ACTIVITÉS ANTIOXYDANTES REPRÉSENTÉES PAR IC50 ET TENEURS EN POLYPHÉNOLS DES EXTRAITS DE L’INULE VISQUEUSE.
	Extrait
	IC50   (µg/ mL)
	Polyphénols totaux    (mg AGE/ g MS)

	Méthanol 
	5,33 ± 0,58
	106,34 ± 1,49

	Éthanol 
	17,67 ± 2,08
	70,79 ± 1,20

	Acétate d’éthyle 
	22,00 ± 2,00
	64,32 ± 1,28

	Acétone 
	30,00 ± 5,00
	51,25 ± 0,71

	Hexane 
	790,00 ± 10,00
	17,03 ± 0,43


Les résultats du test DPPH montrent que l’extrait méthanolique possède l’activitéantioxydante la plus élevée; l’hexane a montré la plus faible AA.
Nous remarquons que les teneurs en polyphénols suivent la même variation que celle des activités antioxydantes, l’extrait méthanolique est très riche en polyphénols, une variation linéaire est observée pour les solvants polaires fig. 4.

Fig.4 : variation de l’IC50 avec la teneur en polyphénols des différents solvants polaires utilisés

[bookmark: _Toc421486957]Il a été rapporté que la majorité des polyphénols sont classé comme antioxydants hydrophiles [26], [27].Le méthanol était le solvant le plus efficace pour l’extraction des composés antioxydants notamment des polyphénols. Cela peut être dû à la meilleure solvatation des antioxydants suite aux interactions (liaisons hydrogènes) entre les sites polaires des antioxydants et le méthanol. L’éthanol est moins efficace que le méthanol dans l’extraction des antioxydants bien que leurs polarités sont voisines. Ceci peut être dû à une solvatation plus faible probablement à cause du radical éthyle qui est plus long que le méthyl présent dans le méthanol.L’acétate d’éthyle donne des teneurs en polyphénols et des AAcomparables à celles de l’éthanol et supérieures à celles de l’acétone, On déduit donc que les polyphénols de l’inule visqueuse sont très solubles dans l’acétate d’éthyle, ce qui confie à ses extraits une AA importante.L’extrait acétonique enregistre  une AA et une TPT relativement faible ceci indique que le pouvoir solvant de l’acétone est moins efficace, cela peut être expliqué par le fait que l’acétone est un récepteur de protons tandis que les autres solvants sont aussi des donneurs.L’hexane, étant un solvant apolaire, il a extrait une faible quantité de polyphénols, par conséquent, l’activité antiradicalaire de son extrait est la plus faible.Nous déduisons à partir de ces résultats que l’activité antioxydante corrèle positivement avec la teneur en polyphénols et même les rendements.Les valeurs de IC50 trouvées sont comparables à celle rapportées dans le tableau III. La TPT de l’extrait méthanolique est supérieure à celle obtenue par [22] et la TPT de l’extrait avec l’acétate est inférieure à celle rapportée par[23].

[bookmark: _GoBack]TABLEAU III
VALEURS DE IC50 ET DE TPT TROUVÉES PAR LES TRAVAUX ANTÉRIEURS
	Solvant
	IC50 ()
	TPT (mg EAG/ gMS)
	référence

	Méthanol
	4,27
	62,61
	[22]

	Éthanol
	18
	84.85±1.38
	[23]

	Acétate d’éthyle
	28
	103.71±2.78
	


CONCLUSION
Les huiles essentielles récupérées obtenues par EVE ou HD ont montré une activité antioxydante moyenne moyennes comparée aux autres plantes des astéracées par contre celle récupérée par Hdiff., elle a une AA plus élevéepouvantatteindreun taux d’inhibition de 90% pourune concentration de 260µg/mL. Les hydrolat des trois procédéssont riches en polyphénols, leur AA est fonction de la teneur en polyphénols. Les extraits récupérées par les solvants volatils polaires présentent également une bonne AA celle-ci varie linéairement avec la TPT. Le meilleur solvant est le méthanol. Les meilleurs résultats ont été obtenus avec les hydrolats. 
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