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Résumé

Dans le cadre de la valorisation des plantes médicinales Algériennes. Nous nous sommes intéresses
au genre lavandula (L. Angustifolia et L. Stoechas) de trois wilayas a savoir Tizi Ouzou, Tlemcen et
Annaba. Notre étude a pour but, I’extraction des huiles essentielles, détermination de leurs compostions
chimiques et ’évaluation de leurs activités biologiques. Le rendement d’extraction de L. Angustifolia
varie entre 0,8 et 5,2% et L. Stoechas entre 0,66.et 2,08%.

L’analyse par CG-SM a permis d’identifier comme composé majoritaire le linalol, le camphre et le
1,8-cinéole dans I’huile essentielle de L. Angustifolia. Alors que I’huile essentielle de L. Stoechas
prédomine par le fenchone, le 1,8-cinéole et le camphre

L’activité antioxydante des huiles essentielles a été déterminée par la méthode de piégeage de H,O,.
Les HE de la L. Angustifolia Miller ont une activité antibactérienne plus importante que celles des HE
de la L. Stoechas, et ces huiles essentielles ont une activité antibactérienne importante vis-a-vis de
Staphylococcus aureus, une activité moyenne par rapport E-coli et une activité faible aux Pseudomonas

aeruginosa.

Abstract

As part of the valorization of Algerian medicinal plants, we were interested in the genus lavandula
(L. Angustifolia and L. Stoechas) from three regions namely Tizi Ouzou, Tlemcen and Annaba. Our
study aims at extracting essential oils, determining their chemical compositions and evaluating their
biological activities. The extraction yield of L. Angustifolia varies between 0.8 & 5.2% and L. Stoechas
between 0.66 & 2.08%.

Analysis by GC-MS identified that the majour compounds in the essential oil of L. Angustifolia are
linalool, camphor and 1,8-cineole, while the essential oil of L. Stoechas predominates by fenchone, 1,8-
cineole and camphor. The antioxidant activity of the essential oils was determined by the H,0,
scavenging method. The essential oils of L. Angustifolia Miller have a greater antibacterial activity than
those of the essential oils of L. Stoechas, and these essential oils have an important antibacterial activity
against Staphylococcus aureus, an average activity compared to E- coli and low activity to

Pseudomonas aeruginosa.
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GLOSSAIRE

Aérobie : Qui contient du dioxygene. Qui a besoin de dioxygéne pour fonctionner.
Antibactérienne : Qui possédant la capacité de tuer des bactéries.

Anti-catarrhale : Qui lutte contre I'inflammation des muqueuses due a une hypersécrétion.
Antifongique (ou antimycosique): Qui agit contre les champignons ou les levures
parasites.

Antihistaminique : Qui réduit ou élimine les effets allergiques.
Antihypercholestérolémiant: Qui régule du taux de cholestérol dans le sang.
Antiseptique : Qui désinfecte et tue les germes (bactéries, champignons, virus) corporel
Antispasmodiques : Qui combat les spasmes musculaires, les convulsions

Antitumoral : Qui lutte contre une tumeur ou stagner son évolution

Antivirale : Qui perturbe le cycle de réplication d'un ou de plusieurs virus

Anxiolytiques : sont des meédicaments utilisés contre l'anxiété

Biogénétique : Qui crée un organisme vivant ou cellules a partir de ceux existants.
Cautérisation : Qui détruit des cellules anormales (cancéreuses) ou des vaisseaux
sanguins boucher par I'utilisation de la chaleur ou de produit chimique

Chemotype : Qui signifie une entité chimique liée aux composés prédominant

Etamine : est I'unité de I'appareil reproducteur male chez les plantes a fleurs.

Hypnotique : Qui entraine un effet sédatif, le sommeil narcotique ou un coma.

Hystérie : Qui se traduit par des manifestations psychiques pathologiques (délire,
angoisse, mythomanie...).

Inoculum : Qui contient des germes vivants que I'on introduit dans un milieu favorable en
vue de sa multiplication ou de son identification.

Oléifere : une plante qui contient une huile ou une graisse végetale.

Pharmacognosie : La science appliquée traitant des matiéres premieres et des substances a
potentialité médicamenteuse d’origine biologique ou minérale.

Sédative : Qui provoque un apaisement, une relaxation, une réduction de l'anxiété, une
somnolence.

Stimulant : Qui augmente l'activité du systeme nerveux sympathique facilitant ou
améliorant certaines fonctions de l'organisme.

Vermifuge : contre les parasites intestinaux


https://fr.wiktionary.org/wiki/huile
https://fr.wiktionary.org/wiki/graisse
https://fr.wiktionary.org/wiki/v%C3%A9g%C3%A9tal
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Introduction

A travers des ages, I’Homme a pu compter sur la nature pour subvenir a ses besoins de
base : nourriture, abris, vétements et également pour ses besoins médicaux. L’utilisation
thérapeutique des extraordinaires vertus des plantes pour le traitement des maladies de
I’homme est trés ancienne et évolue avec I’histoire de I’humanité.

En effet une plante est dite médicinale lorsque lI'un de ses organes possede des
activités pharmacologiques pouvant conduire a des emplois thérapeutiques.

Le pouvoir thérapeutique des plantes était connu par nos ancétres de facon empirique,
en ignorant la composition chimique des remédes utilisés tous les jours par de nombreuses
populations.

Le genre Lavandula est un membre important de la famille des Lamiacées, qui sont
dans la plupart d’origine méditerranéenne.

Les especes de Lavandula sont d’une grande valeur marchande due a leurs ardomes
plaisants. La matiére végétale et son huile essentielle sont principalement utilisées en
parfumerie, cosmétique et en industrie alimentaire. L’importance médicinale de la plante
est bien documentée et les extraits préparés a partir de cette plante sont enregistrés dans
beaucoup de pharmacopées.

Dans le cadre de la valorisation des plantes aromatiques et médicinales de la flore
végetale spontanée qui pousse en Algérie, nous nous sommes intéressees aux especes de la
famille des Lamiacées.

L’objectif de notre travail consiste a caractériser et analyser la composition chimique
de la partie volatile de la plante médicinale des deux espéces. Les plantes sur lesquelles a
porté notre choix sont deux espéces de Lavandula : « Lavandula Stoechas » et « Lavandula
Angustifolia Miller » récoltées dans trois régions (Est, Ouest et centre) d’Algérie.

Pour cela notre travail s’est porté sur trois chapitres distincts :

v' Dans le premier chapitre, nous abordons la synthése bibliographique par la
présentation des deux espéces de Lavandula, les huiles essentielles ainsi 1’activité
biologique.

v Le deuxieme chapitre décrit la partie matériel et méthodes avec une présentation
des techniques d’extractions, détermination de la composition chimique, la
caractérisation organoleptique et physicochimique des huiles essentielles ainsi que
I’évolution des différents propriétés antioxydants et antimicrobiennes.

v’ Les résultats et leurs discussions sont abordés dans le troisieme chapitre.

Enfin, nous achevons ce travail avec une conclusion et des perspectives.
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CHAPITRE 1 : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1 Plantes et médecine

Les plantes médicinales sont des drogues végétales au sens de la Pharmacopée
Européenne dont au moins une partie posséde des propriétés médicamenteuses. Ces plantes

peuvent aussi avoir des usages alimentaires, condimentaires ou hygiéniques [1].

Pour étre reconnue comme « médicinale », une plante doit étre inscrite soit a la
Pharmacopée Européenne soit a la Pharmacopée Francaise. Il existe 546 plantes
médicinales inscrites a la pharmacopée francaise, dont 148 peuvent étre vendues en dehors
du monopole pharmaceutique. Une plante peut étre qualifiée de médicinale lorsqu’elle
contient, au niveau de ses organes, un ou plusieurs principes actifs utilisables a des fins

thérapeutiques [1].

1.1.1 Phytothérapie

La phytothérapie est une thérapeutique destinée a traiter certains troubles fonctionnels
et certains états pathologiques au moyen de plantes, de parties de plantes et de préparations
a base de plantes. Elle est inspirée de la médecine traditionnelle basée sur un savoir
empirique enrichi au fil des générations. C’est ce qu’on appelle la « phytothérapie
traditionnelle », qui est toujours grandement utilisée dans certains pays qui perpéetuent les

usages de leurs ancétres [2]. La phytothérapie se partage en deux grands types :

» Une pratique traditionnelle, parfois trés ancienne basée sur I’utilisation de plantes
selon les vertus découvertes empiriquement [3]. Selon I’OMS, cette phytothérapie est
considérée comme une médecine traditionnelle non conventionnelle du fait de I’absence

d’étude clinique.

» Une pratique clinique, basée sur les avancées et preuves scientifiques des extraits
actifs des plantes qui sont standardisés. Cette pratique conduit aux phytomédicaments
selon la réglementation en vigueur dans le pays, leur circulation est soumise a I’AMM
pour les produits finis, et a la réglementation de MPUP pour les préparations magistrales
des plantes médicinales, celles-ci étant délivrées exclusivement en officine. On parle alors

de pharmacognosie ou de biologie pharmaceutique [4].

1.2 Substances naturelles

La plante possede une composition chimique trés complexe, elle est constituée de
centaines de substances. Elle puise par ses racines des éléments dans le sol (eaux,
minéraux, oligo-éléments) et grace a la photosynthése, elle élabore des molécules

complexes appelées composés organiques.
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Les substances, que la plante ¢élabore, ont un niveau d’intérét différent. On les classes en
deux groupes :
e Meétabolites primaires : les matériaux nécessaires a la vie végétale qui ne présentent
qu’une activité pharmacologique de base (les glucides, les lipides, les enzymes.....)
e Métabolites secondaires ou spécialisés : les substances sont plus complexes. Parmi
celles-ci on peut citer quelques grandes familles chimiques : les polyphénols, les
flavonoides, les terpénoides et les alcaloides.

C’est dans ce dernier groupe de métabolites que 1’on retrouve les molécules les plus
intéressantes en thérapeutique. Elles ont également un intérét pour la plante, en effet elles
protégent des rayons du soleil et des oxydations et elles interviennent comme signaux
d’échange avec son environnement par exemple pour se protéger des autres especes ou

pour attirer les insectes pollinisateurs.

Malgré des nombreuses recherches, une infime partie des substances présentes dans
les plantes a pu étre identifiée. Mais on sait que c’est grace a 1’action combinée de toutes

ces substances que les plantes doivent leurs vertus thérapeutiques [5].

1.3 Etude botanique de la famille des lamiacées
1.3.1 Classification et répartition geographique des lamiacées

Selon la classification classique APG 111 de la regne végétal ; la famille des lamiacées
appartient a l’ordre lamiales de la sous classe gamopétale dépendant de la classe

dicotylédones de I’embranchement angiospermes.

L’ordre des lamiales est un ensemble important comprenant actuellement 17800
especes reparties en 21 familles ; 'une des principales est celle des lamiacées. Elle contient
258 genres et 6900 espéces plus ou moins cosmopolites, mais particulierement répondues
du bassin méditerranéen jusqu’en Asie centrale (Figure 1.1). Les Lamiacées sont rares
dans les régions arctiques et en hautes montagnes. C’est une famille trés homogene, facile
a reconnaitre ; de nombreuses especes sont cultivées dans les jardins, soit comme

ornementales, soit pour leurs propriétés médicinales [6].

Dans la flore de 1’Algérie, les Lamiacées sont représentées par 28 genres et 146
especes, Certains genres sont de détermination délicate en raison de la variabilité extréme

des especes [8].
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Figure 1. 1 : Répartition géographique de la famille des Lamiacées dans le monde [6].

1.3.2 Intérét theérapeutique

En phytothérapie, on utilise les fleurs séchées des lamiacées dont les principaux
composants pharmacologiques : 1’hydroxy coumarine, les tannins, les dérivés d’acide
caféique, ainsi que 1’huile essentielle [9]. Cette huile est Iégerement sédative, diurétique,
sudorifique, vermifuge et stimulante. Elle donne des résultats probants contre les maux de
téte, le vertige, la nausee et les bouffées de chaleur. En cas de manque d’appétit, de
ballonnements, de nervosité, de neurasthénie, de palpitations cardiaques, d’asthme, de
grippe, de faiblesse générale, de troubles du foie et de la rate, de jaunisse, de congestion,

de pertes blanches et de faiblesse des yeux, elle fait merveille [10].

1.4 Etude botanique sur le genre lavandula
1.4.1 Classification botanique

De la famille des Lamiacées on distingue le genre Lavande, elle se décline en
plusieurs variétés d’especes du genre Lavandula contenant des chemotypes différents. La

lavande peut étre classée comme suit [11] :
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Tableau 1. 1: Classification botanique de genre Lavandula [11].

Régne Végétal
Embranchement Angiospermes
Classe Dicotylédones
Sous-classe Gamopétales
Ordre Lamiales
Famille Lamiacees
Genre Lavandula

Le genre Lavandula est divisé en trois sous-genres selon les caractéristiques
morphologiques, le sous-genre lavandula est divisé lui-méme aussi en trois sections et la

section Lavandula en 4 espéces (Figure 1.2) [12, 13].

Dentatae

L. latifolia ]

L Angustifolia
Miller

Fabricia ] f et

L.x intermedia }

Sabaudia ] L. lanata ]

Figure 1. 2 : Les différentes especes de Lavandula [11].
Dans ce travail, 1’étude porte sur deux especes a savoir :
e Lavandula Angustifolia Miller.

e Lavandula stoechas.

1.4.2 Lavandula Angustifolia Miller

1.4.2.1 Description botanique de Lavandula Angustifolia Miller

Nom latin : Lavandula Angustifolia Miller.

Nom frangais : Lavande officinale.

Nom arabe : ! 3al,

Nom kabyle : OO0 00 (Timerza).
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e Nom vulgaires : Lavandula vraie, Lavandula Angustifolia Miller, Lavandula fine,
Lavandula commune, Lavandula femelle.

e La floraison : Juin et juillet [13]

Ce sont des sous arbrisseaux de 20 a 80 cm croissants en masse. La racine est pivotante.
Les tiges florales, courtes et fines, ne portant qu’un seul épi de 15 a 20 cm de longueur et
longuement dépourvues de feuilles au-dessous des inflorescences (Figure 1.3) [10].

Figure 1. 3: LavanduIAngustifoIia Miller [10].

Les feuilles sont étroites ou ovales, longues de 2 a 5 cm. Les bractées sont d’un brun
jaunatre, marquées de 5 a 7 nervures principales tres distinctes, dont le contour est
triangulaire, se détachant facilement de 1’axe de 1’épi [14]. Les fleurs sont courtement
pédonculées et disposées en épis de six ou dix groupes dont les plus inférieurs sont séparés

des supérieurs. Elles sont portées par des bractées aussi larges que longues [15].

1.4.2.2 Répartition géographique de Lavandula Angustifolia Miller
La L. Angustifolia Miller pousse a une altitude de 500 a 1700 m. sur les versants
ensoleillés des montagnes. La qualité de la lavande est réputée a augmenter avec ’altitude.

Elle se développe sur des sols calcaires et jamais sur des sols acides (Figure 1.4) [14].

London ——— .
= et Deutschland
e .- Germany ~

Figure 1. 4 : Carte géographique de répartition de Lavandula Angustifolia Miller [14].
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1.4.2.3 Propriétés et emplois

En cosmetique et parfumerie : Lavandula fixe et stabilise toutes les essences de
fleurs entre elles pour éviter que le parfum vire [16]. Son utilisation dans les créemes et les
gels permet de préserver ces cosmétiques grace a leur activité antiseptique et antioxydante,
tout en leur assurant leur odeur agréable [17].

En phytothérapie : Lavandula s’utilise pour la cicatrisation des plaies, la
cautérisation des brilures et méme pour soulage les douleurs rhumatismales. Elle est
conseillée pour soigner I'eczéma, I'asthme, les rhumes, pour favoriser la digestion, elle sert

méme a gueérir les morsures de serpent, les piqdres d'insectes, et pour lutter contre les poux.

Elle est aussi longtemps appelée « plante du cerveau », elle est utilisée pour traiter les
crises d'hystérie ou d'épilepsie [18]. Lavandula tonifie les nerfs, calme et fait dormir ; Elle

résout aussi les crampes. Elle excite les activités métaboliques [19].

En industrie alimentaire : la qualité organoleptique et la conservation seine et de
longue durée font partie des enjeux principaux. Afin de les assurer, une nouvelle technique
pour réduire la prolifération des micro-organismes réside dans I’utilisation des HE [17].
Lavandula fine est consommable en: boissons (sirop, liqueur, limonade...), glaces,
sucreries, chewing-gums..., elle peut aussi servir a aromatiser des plats cuisinés a
agrémenter différentes préparations culinaires (miel, yaourt, thé, creme brilée,
confiture...) [20]. Son pouvoir antifongique peut étre utilisé contre les moisissures des
fruits secs [21].

En apiculture : Le nectar de sa fleur attire les abeilles qui en font un miel tres doux,

excellent pour la santé. Ce miel précieux conserve une partie des propriétés de la plante,

trés utilisé contre la grippe, les maladies pulmonaires et les ulcéres [18].

1.4.3 Lavandula Stoechas
1.4.3.1 Description botanique de Lavandula Stoechas

e Nom latin : lavandula Stoechas.

e Nom francais : Lavande.

e Nom arabe : &<,

e Nomkabyle : OO OO0 (amezzir).

e Nom vwvulgaires : Lavandula stoechade, Lavandula sauvage, Lavandula maritime,
Lavandula papillon, Lavandula a toupet [23].

e La floraison : Mars et juin
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La L Stoechas est un sous-arbrisseau trés ramifié¢, pouvant aller jusqu’a 60 cm de

hauteur. Elle a été historiquement la premiere Lavande a étre formellement décrite (Figure

1.5).

Figure 1. 5 : Lavandula stoechas [23].

Les tiges sont quadrangulaires, portent des feuilles grises denses et étroites (2 a 4 cm
de long), persistantes et opposées. L’inflorescence se décrit par un €épi dense, courtement
pédonculé, portant des petites fleurs pourpres. L’épi est couronné de plusieurs bractées

pétaloides violettes. 1l a quatre étamines, une corolle tubuleuse et bilabiée [24].

1.4.3.2 Répartition géographique de Lavandula stoechas

Elle se trouve en région méditerranéenne sur des terrains siliceux et elle est la Lavande

dont le territoire géographique le plus vaste (Figure 1.6) [13].

T
45N -
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e L. stoechas subsp. stoechas
a L. stoechas subsp. luisieri |

! 1 1 U
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Figure 1. 6 : Distribution géographique de Lavandula Stoechas [24].

En Algérie, elle est trés commune dans le Tell, on la trouve sur les sommets arides, les

pelouses et les maquis [24].




CHAPITRE 1 : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

1.4.3.3 Propriétés et emplois

En phytothérapie : L'huile essentielle de L. Stoechas est & employer avec précaution
du fait de sa tres grande teneur en cétones. Elle est cependant trés efficace en cas de
troubles respiratoires chroniques (bronchite, sinusite...) et d'otite, grace a ses vertus anti-
catarrhale et anti-inflammatoire. Elle est en outre utile en cas des cicatrices difficiles [25].

En parfumerie : L. stoechas flt la premiére lavande a étre utilisée en parfumerie, son
HE est aujourd’hui délaiss¢ en raison de son odeur fortement camphrée et de la
concurrence importante des autres lavandes qui se prétent mieux a la culture intensive et
dont I’odeur est plus agréable. La forte teneur en camphre généralement observée limite

ses applications en cosmétologie [26].

1.5 Huiles essentielles
1.5.1 Définition des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont les substances odorantes des plantes, elles sont volatiles et
par évaporation peuvent retourner a 1’état d’odeur sans laisser de traces. A I’état liquide, on
les appelle «essences végetales» ou «huiles essentielles» ou «huiles volatiles» mais encore
essences aromatiques, ces diverses appellations ne concernent qu’un seul et méme produit.

Elles ont parfois un toucher gras ou huileux mais ce ne sont pas des corps gras [25].

Elles sont obtenues a partir d’une matiere premiere végétale, soit par entrainement a la
vapeur d’eau, soit par expression a partir du péricarpe des citrus soit par distillation a sec,
ou par un procédé meécanique approprié sans chauffage. De composition généralement
complexe, elles renferment des mélanges de nombreux composés chimiques comme les

terpenes, les phénols, les méthyle-éthers, les oxydes, les esters, et les cétones... [26].

L’huile essentielle est souvent séparée de la phase aqueuse par un procédé physique,
n’entrainant pas de changement significatif de sa composition [27]. Les huiles essentielles
ont en générales des applications importantes en medecine, grace a leur qualité odorante,

ainsi que leur efficacité physiologique aidant a soulagé les douleurs [28].

1.5.2 Localisation des huiles essentielles

Les huiles essentielles se rencontrent quasiment que chez les végétaux : cependant,
elles sont particulierement abondantes chez certaines familles telles que les Lamiacées, les
Lauracées, les Rutacées, les Astéracées, les Apiacées, les Cupressacées, les Zingibéracées,

les Pipéracées, les Myrtacées, et les Poacées [29].
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Elles sont présentes dans différents organes végétaux producteurs, variant en fonction
de I’organe du végétal, comme les sommités fleuries (Lavande, Menthe..), dans les racines
ou rhizomes (Vétiver, Gingembre), dans les écorces (Cannelles), le bois (Camphrier), les
fruits (Citron), les graines (Muscade) [30].

Les huiles essentielles sont contenues dans des structures spécialisées, a savoir, les
poils, les canaux sécréteurs et les poches [8]. Les essences sont stockées soit dans ces
cellules, soit dans des cellules de réserve, et ne deviennent huiles essentielles qu'aprés
distillation [30].

1.5.3 Caractéristiques des huiles essentielles

L’aspect d’une HE dépend des produits qui la constituent. Elles sont liquides a
température ambiante, généralement de couleur jaune au vert en passant par le rouge ou le
marron foncé et sont tres odorantes.
La densit¢ des HE est en général inférieure a celle de I’eau a I’exception des HEs de
sassafras, de cannelle, I'ccillet, la moutarde et de girofle, d’indice de réfraction
généralement élevé. Les HE sont le plus souvent optiquement actives, la plus part dévient
la lumiere soit vers la gauche (lévogyre) ou bien vers la droite (dextrogyre). Les huiles
essentielles sont entrainables a la vapeur d’eau, mais trés peu solubles dans ’eau mais

totalement solubles dans les huiles grasses et les solvants organiques [32].

1.5.4 Composition chimique des huiles essentielles

La composition chimique des huiles essentielles montre qu’il s'agit des mélanges
complexes et variables des constituants, qui sont due exclusivement a deux groupes
caractérises par des origines biogénétiques : les terpénoides et les composes aromatiques
dérivés du phénylpropane, ainsi que d’autre composés d’origines diverses moins fréquents

qui résument les composeés aliphatiques [33].

1.5.4.1 Terpénoides

Les terpénoides, sont ceux qui ont la masse moléculaire pas élevé ; c'est a dire, ceux
dont les molécules sont les plus volatils. 1ls portent dans la plupart des cas la formule
générale (CsHs),. Suivant les valeurs de (n), on a les hémiterpenes (n=1), les monoterpénes
(n=2), les sesquiterpénes (n=3), les triterpénes (n=6), les tétraterpenes (n=8) et les
polyterpénes. Les monoterpenes et les sesquiterpénes sont présents dans les huiles
essentielles. Ils ont des propriétés antiseptiques (thymol, eugénol), spasmolytiques et

sédatives (citral, citronellal), irritantes (essence de térébenthine) [29]. On y trouve en plus

10
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des terpenes, des hydrocarbures, des esters, des lactones, des aldéhydes, des alcools, des

acides, des cétones, des phénols, des oxydes et autres (Figure 1.7) (Figure 1.8) [33].

Myrcéne Sabinéne (+) Camphene Limonéne
Pipériténone Menlhol Carvone Pulegone

Figure 1. 7 : Structures chimiques de quelques monoterpénes extraits des HEs [33].
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Figure 1. 8 : Structures chimiques de quelques sesquiterpénes extraits des HEs [33].

1.5.4.2 Composes aromatiques
Les composés aromatiques sont moins présents dans les huiles essentielles. Mais ils

sont considérés comme un ensemble important car ils sont généralement responsables des

caracteres organoleptiques des HE. (Figure 1.9) [33].

Vanilline Eugénol

Figure 1. 9 : Structures chimiques de quelques composés aromatiques [33].

1.5.4.3 Composeés d'origines diverses
Les huiles essentielles peuvent renfermer divers composés aliphatiques, généralement
de faible masse moléculaire, entrainables lors de I'nydrodistillation. Ces produits peuvent

étre azotés, soufrés, des caroténes ou des acides gras [33].
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1.5.5 Propriétés et intéréts thérapeutiques des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont utilisées en aromathérapie, une branche de la phytothérapie
qui utilise les huiles essentielles pour traiter un certain nombre de maladies. Beaucoup
d’ouvrages décrivent des préparations a base des huiles essentielles diverses prescrites
pour le traitement de plusieurs maladies. Cependant, ces prescriptions ne possédent pas de
bases scientifiques rigoureuses car elles sont souvent tirées de la pratique [34,35]. Une
huile essentielle présente deux ou trois propriétés principales, et plusieurs propriétés

secondaires [36].

1.5.5.1 Pouvoir antibactérien

Ayant des terpénes et des phénols, les huiles essentielles ont toujours été considérées
comme eétant douéees de propriétés antibactériennes. En effet, leurs constituants étant
lipophiles, ils se lient facilement aux membranes cellulaires des micro-organismes. Cette
propriété est commune a toutes les huiles essentielles, mais elle est tres marquée chez
I’huile essentielle de thym a thymol. Les autres composants aux pouvoirs antibactériens
sont les alcools monoterpéniques (linalol, géraniol, menthol, etc.), les aldéhydes
aromatiques (aldéhyde cinnamique, aldéhyde cuminique), Les éthers (apiol, myristicine,
...), etc.

1.5.5.2 Pouvoir antiviral

Cette proprieté est présente chez les HEs contenant des phénols, des alcools et des
aldéhydes monoterpéniques. Citons : le thymol, le carvacrol, le menthol, le linalol, etc. Les
HEs les plus reconnues pour leur activité virucide sont celles de basilic (variété basilicum),

d’arbre a thé, de citron et de niaouli.

1.5.5.3 Pouvoir antifongique

Les HEs sont douées d’un pouvoir antifongique grace aux phénols, aux alcools et aux
aldéhydes monoterpéniques qu’elles renferment. Les HE avec cette propriété trés marquée

sont celles de I’arbre a thé, la cannelle de Ceylan, la sarriette et le géranium bourbon.

1.5.5.4 Pouvoir antioxydant

Les molécules aromatiques sont capables de piéger les radicaux libres efficacement.
Résultant le plus souvent de la peroxydation lipidique. Les huiles essentielles de curcuma,
de marjolaine a coquille ou de thym ont un pouvoir antioxydant marqué. De cette propriété

découlent les pouvoirs hépato-protecteur et antihypercholestérolémiant.
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1.5.5.5 Pouvoir antiparasitaire

Certaines huiles essentielles présentent un fort pouvoir antiparasitaire. L’avantage est
que les germes ne présentent pas de résistance aux HEs, ce qui permettrait une application
trés intéressante en milieu hospitalier. Citons, les HEs d’eucalyptus (globulus et radiata),

de thym a thymol ou a carvacrol, ainsi que de giroflier.

1.5.5.6 Pouvoir cicatrisant, anti-brQlures

Les HEs contenant des aldéhydes et des alcools monoterpéniques, qui aident a la

régénération cutanée.

1.5.5.7 Pouvoir neurotrope

Les éthers et les esters contenus dans les HES agissent comme antispasmodiques,
hypnotiques et anxiolytiques. Les aldéhydes monoterpéniques, les aldéhydes aromatiques,

les coumarines et les composes azotés peuvent présenter également ce type d’effet.

1.5.5.8 Pouvoirs carminatif et digestif

Les huiles essentielles sont connues pour leur activité sur le systeme digestif, la
réduction des ballonnements et des flatulences. Les HEs de menthe poivrée, d’armoise

blanche, de cannelle et de sarriette sont efficaces pour ces problémes digestifs.

La relation structure chimique — activité thérapeutique est reconnue par la plupart des
chercheurs. Chaque famille de molécule a des propriétés plus ou moins marquées, d’ou

I’intérét d’utiliser les huiles essentielles en synergie.

1.5.6 Toxicité des huiles essentielles

Les HE peuvent étre plus ou moins toxique, soit in situ (irritation, réaction allergiques
et photo toxiques), soit au niveau d’un organe (neurotoxicité, hépato toxicite,
néphrotoxicité...etc.). Il est nécessaire d’évaluer le danger potentiel, qu’elles sont
susceptibles de provoquer a un certain niveau d’exposition afin d’éviter tous risques [37].

Il est capital d'intégrer la notion de la dualité "Efficacité - Toxicité" car toute substance
thérapeutiquement active est potentiellement toxique. Cela dépendra de la dose unitaire,
journaliére, de la voie d'administration, de I'état du patient... Néanmoins, un produit
toxique peut slrement intéresser la recherche fondamentale pour la mise en évidence et

I'isolement de molécules toxiques qui dans certaines pathologies, apporteront des solutions

13



CHAPITRE 1 : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

appréciables. C'est le cas du taxol isolé de I'if (Taxus baccata) dont I'activité antitumorale

traite les cancers mammaires et utérins avec de bons résultats [37].

1.5.7 Conservation des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des substances trés délicates, et s’altérent facilement, Se
qui rend leurs conservations difficiles. Les risques de dégradation sont multiples : photo
isomérisation, photo cyclisation, coupure oxydative de propénylphénols, peroxydation des
carbures et décomposition en cétone et alcools (limonéne), ces dégradations peuvent
modifier leurs propriétés si elles ne sont pas enfermées dans des flacons propres et secs en

verre teinté, a 1’abri de la lumiére et de la chaleur [38].

1.6 Procédés d’obtention des huiles essentielles

Plusieurs méthodes existent pour extraire les huiles essentielles. Elles sont basées
principalement sur I'entrainement a la vapeur, I'expression, la solubilité et la volatilité. Le
choix de la méthode la mieux adaptée se fait en fonction de plusieurs parameétres tels que la
nature de la matiére végétale a traiter, les caractéristiques physico-chimiques de l'essence a

extraire [39].

1.6.1 Hydrodistillation

La plante est mise en contact avec de I'eau dans un ballon lors d'une extraction au
laboratoire ou dans un alambic industriel. Le tout est porté¢ a I’é¢bullition. Les vapeurs
hétérogenes sont condensées dans un réfrigérant et les huiles essentielles se séparent de
I'eau par différence de densité (Figure 1.10) [27, 39].
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Figure 1. 10 : Appareil de Clevenger [27].

1.6.2 Entrainement a la vapeur d’eau

Le matériel végétal est placé sur une grille perforée au travers de laquelle passe la

vapeur d'eau. La vapeur d’eau traverse le matériel végétal et libére ainsi les molécules
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volatiles, qui sont ensuite entrainées vers le réfrigérant. Cette méthode apporte une
amélioration de la qualité de I'huile essentielle en minimisant les altérations hydrolytiques.
(Figure 1.11) [33].

Vapeur d'eau chargée Eau chaude
d’huile essentielle

Huile essentielle
Plantes aromatiques

Vapeur d'eau

Eau froide

Eau
Eau florale

Eau florale +

) huile essentielle
Chaleur —— /) ) ) ) )

QVAVAVAVAVAN

Essencier

Figure 1. 11 : Montage d’entrainement a la vapeur d’eau [33].

1.6.3 Extraction par micro-onde

C’est une technique récente, développée dans le but d’extraire des produits naturels
comparables aux HEs et aux extraits aromatiques. Dans cette méthode, la plante est
chauffee par un rayonnement micro-ondes dans une enceinte, dont la pression est réduite
de fagon séquentielle: les molécules volatiles sont entrainées dans le mélange azeotropique,
formé avec la vapeur d’eau propre a la plante traitée. Ce chauffage, en vaporisant 1’eau
contenue dans les glandes oléiféres, crée a I’intérieur de ces derni¢res une pression qui

brise les parois végétales et libére ainsi le contenu en huile (Figure 1.12) [39,40].

L Réfrigérant
Temperaturs [
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HEH P |
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envelopps
chauffante

Figure 1.12: Montage de hydrodistillation assistée par micro-ondes [39].
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1.6.4 Extraction par solvant organique

Le principe de cette méthode consiste a faire tremper les plantes dans un solvant
organique volatil (Figure 1.13), soit pour obtenir des produits que 1’on ne peut pas extraire
par un autre procédé, soit en vue de rendement plus élevés [33].

Le choix du solvant est influencé par des paramétres technique et économique tels que
la sélectivité, stabilité, inertie chimique et température d’ébullition (pas trop élevée pour

permettre son élimination totale) [41].
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Figure 1. 13 : Montage d’extraction par un solvant organique (Soxlhet) [33].

1.7 Méthodes d'analyses des huiles essentielles

La connaissance de la composition chimique des huiles essentielles est tres importante
parce quelle est considérée comme une matiére premiere destinée a divers secteurs
d’activités. Plusieurs techniques et méthodes permettent I'analyse quantitative et qualitative
des HE méme a I’état de traces. Ces méthodes consistent a 1’utilisation des techniques de
séparation et d’identification des différents constituants d'une huile essentielle telles que :
CG, CG/SM, RMN, etc. [41].

1.7.1 Chromatographie en phase gazeuse

La méthode la plus utilisee dans le domaine des huiles essentielles est la
chromatographie. C'est une méthode de séparation des composés gazeux ou susceptibles

d'étre vaporisés par chauffage sans subir une décomposition [42].

+* Principe et Appareillage
La chromatographie en phase gazeuse (CG) est une technique de séparation

chromatographique, reposant sur la distribution différentielle des espéeces entre deux

phases non miscibles, une phase stationnaire contenue dans une colonne et un gaz vecteur,
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comme phase mobile, qui traverse cette phase stationnaire. Elle est fondée sur les
mécanismes d’adsorption, de distribution de masse ou d’exclusion. [43]

L’appareillage se compose d’un injecteur, d’'une colonne chromatographique placée
dans un four, d’un détecteur et d’un systéme d’acquisition des données (ou d’un intégrateur
ou enregistreur). Le gaz vecteur circule a travers la colonne a débit ou pression controlés,
puis passe a travers le détecteur. La chromatographie peut se dérouler a température
constante ou selon un programme de température donné (Figure 1.14) [43].

Détecteur
Seringue
hermostats

Injecteur / \
SV I

= [LAMA

Manodétendeur

<L A;@/_\:‘: e Enregistreur
L ‘JI: débimeétre

Bouteille de gaz

comprime —

Colonne
/_NVMNWW_The:mostat de colonnne Intégrateur
rdinat:
F our Ventilateur me o

Figure 1. 14 : Schéma de ’appareillage de la CG [43].

1.7.2 Chromatographie gazeuse couplée a la Spectrométrie de masse

La spectromeétrie de masse est une technique de détection extrémement sensible qui
permet de déterminer la structure moléculaire, la masse moléculaire et d’expliquer des
mécanismes de rupture des liaisons. Elle est souvent couplée a la CG. L’association de ces
méthodes de séparation et d’identification, permet d’étudier des mélanges complexes a

I’état de traces et d’obtenir des informations sur la structure des molécules.

1.7.2.1 Definition et principe

En adaptant en sortie de colonne un détecteur de masse, on obtient le spectre de
fragmentation de chacun des composés élués. A partir du courant ionique total, on peut
tracer le chromatogramme repréesentatif des composés élués. Bien que cette méthode
conduise a une sensibilité plus faible que les détecteurs classiques, elle est devenue
irremplacable dans un nombre important de dosages actuels. Le couplage du
chromatographe et du spectrometre de masse est simplifié du fait de la nature de la phase

mobile qui est gazeuse [44].
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1.7.2.1 Appareillage

L’appareillage CG/SM permet de fournir un chromatogramme accompagné d’un
ensemble de spectre de masse correspondant a chaque pic chromatographique, ce qui
permet I’identification précise de la majorité des constituants séparés par la CG en
comparant les spectres de masse obtenus avec ceux des produits de référence contenus
dans les bibliotheques informatisees [45].

Lorsqu’on soumet un composé moléculaire a cette analyse, on déclenche plusieurs
¢tapes en premier, I’ionisation ou les molécules se volatilisent sous I’effet du vide et de la
température (200°C), il résulte un mélange d’ions issus de la fragmentation de départ. En
second, les ions formés se dirigent vers le dispositif de séparation sous I’effet d’un champ
magnétique augmentant leur énergie cinétique, ensuite les ions sont séparés suivant leur
rapport masse /charge, puis recueillis par un detecteur sensible aux charges électrique
transportées. En dernier le signal sorti de I’appareil conduit au spectre de masse qui
constitue la représentation conventionnelle de 1’abondance des ions en fonction de leur

rapport masse/charge qui sera traité [45].

1.7.3 Grandeurs de rétention
1.7.3.1 Temps de rétention

Le temps de rétention (t;) c’est le temps écoulé entre le moment de I’injection et celui
ou le signal atteint son maximum. Un composé peut étre identifié par son temps de
rétention, dans des conditions parfaitement fixées, en comparant ce dernier a celui d’un

composé témoin [46].

1.7.3.2 Indice de rétention

Ils comparent le temps de rétention de la substance identifiée a ceux de deux alcanes
linéaires qui sont élués avant et aprés, ceci pour une phase stationnaire donnée. Cet indice
est indépendant des conditions opératoires.

L'expression mathématique générale qui donne une meilleure approximation des

indices de Kovats en chromatographie isotherme est la suivante [6,47]

1,100 n + 100 29 trolog (trm) 9 9y

log (trp41)—log (try)

Van den Wool et Kratz ont par la suite introduit 1’indice de rétention a température

programmée [48,49]
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1,2 100 n + 100 — 0= Urm) - (7 9y

(trpe1)— (try)

Avec :
tr (X) : C’est le temps de rétention du soluté (x) étudié.
t, (n) : C’est le temps de rétention de I’alcane a z atome de carbone qui précede (x).

tr (n+1) : C’est le temps de rétention de 1’alcane a z+1 atome de carbone qui suit ().

1.8 Etudes biologiques

L’activité biologique d’une huile essentielle dépend de sa composition chimique, des
groupes fonctionnels de ses composés majoritaires (alcools, phénols, composeés terpéniques

et cétoniques) et des possibles effets synergiques entre ses composants. [50].

1.8.1 Activité antioxydante

La génération des espéces réactives de 1’oxygeéne se produit naturellement au cours de
la respiration cellulaire [52]. Elle inclut les radicaux libres et certains dérivés oxygénés
réactifs non radicalaires dont la toxicité est importante [53]. Ces derniers endommagent la
vie cellulaire en causant 1’oxydation des lipides, des protéines et de 1’acide
désoxyribonucléique (ADN). L’évolution de cette oxydation semble étre la cause de
plusieurs maladies telles que le diabete, le cancer, les infections inflammatoires, les

maladies cardiaques et accélérent le processus de vieillissement [54].

1.8.1.1 Radicaux libres

Les radicaux libres sont des atomes ou des molécules portant un électron non apparié
(électrons célibataires). Cette propriété rend ces éléments trés réactifs du fait de la tendance
de cet électron a se ré-apparier, déstabilisant ainsi d’autres molécules. Les molécules ainsi
transformées deviennent a leur tour d’autres radicaux libres et initient ainsi une réaction en
chaine [54].

Les principaux radicaux libres sont l'oxygéne, les ions superoxydes, les radicaux
hydroxyles, le peroxyde d'hydrogéne et les métaux de transition. Les radicaux libres, en
oxydant les molécules dans les lipides, provoquent la mort des cellules. Toutefois le corps

humain possede des mécanismes de défense contre les effets des radicaux libres.[55].

Les radicaux libres sont naturellement fabriqués par les cellules. Or, face a certains
facteurs comme le tabac, la pollution ou les rayons UV du soleil, la fabrication peut étre

augmentée. L'excés de radicaux libres peut entrainer un vieillissement prématuré des
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cellules, ou bien certaines maladies comme les cancers, les maladies neurodégénératives,
les maladies cardiovasculaires... C'est la qu'interviennent les antioxydants ; en neutralisant

les radicaux libres, ils empéchent la dégradation des cellules et protegent ainsi I'organisme

1.8.1.2 Antioxydants

Un antioxydant est défini comme une substance ajoutée a faible dose a un produit
naturellement oxydable a D’air, et capable de ralentir ou d’inhiber le phénoméne
d’oxydation. Cette définition peut étre élargie et le terme "antioxydant™ englobe ainsi
toutes les substances qui protégent les systéemes biologiques contre les effets déléteres
potentiels des processus ou réactions qui engendrent une oxydation excessive. Les
antioxydants sont des corps donneurs d'atomes d'hydrogene [56], ou des molécules qui, par

action sur les radicaux les transforment en corps stables selon les réactions suivantes :

ROO" + AH, » ROOH + AH’
AH' + AH > A+ AH,

Les antioxydants sont pour la plupart synthétiques (hydroquinone, pyrogallol, acide
gallique et gallate), et sont rajoutés aux huiles dans I'industrie alimentaire. Ils peuvent par
contre étre présents a I'état naturel dans les huiles vegétales (vitamine E, polyphénols de

l'olivier et du chéne, flavonoides, certaines huiles essentielles) [53,54].

1.8.2 Activité antimicrobienne

Les maladies infectieuses représentent la cause majeure de mortalité dans le monde ;
ce sont des infections provoquées par des microorganismes pathogénes telles que les
bactéries, les virus, les parasites ou les champignons et touchent des millions de personnes

dans le monde [55].

1.8.2.1 Propriétés antimicrobiennes

Un antimicrobien est une famille de substances qui tuent ou ralentissent, inhibe la
croissance des microbes tels les bactéries, les myceétes, les virus, ou les parasites. Certaines
especes microbiennes pathogenes, sont de moins en moins sensibles aux antibiotiques et
développent des résistances multiples a ces derniers. L'usage des huiles essentielles, grace
a leur forte action antimicrobienne développée depuis plus d'une vingtaine d'année,
constitue un sérieux substitue au traitement par les antibiotiques dans les pathologies

infectieuses [57].
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Les huiles essentielles ont un spectre d’action trés large puisqu’elles inhibent aussi
bien la croissance des bactéries que celles des moisissures et des levures. Leur activité
antimicrobienne est principalement fonction de leur composition chimique, et en
particulier de la nature de leurs composés volatils majeurs, parmi ces composés chimiques
ayant une efficacité a large spectre antibactériennes et antifongiques sont les phénols, les
aldéhydes, les alcools et les cétones terpéniques. Pour les terpenes les avis divergent

encore [57].

1.8.2.2 Mode d’action contre les bactéries
Le mode d’action est assez complexe et difficile a cerner du point de vue moléculaire
vu la complexité de la composition chimique des HES, d’ou la probabilité que chacun des
constituants des HEs a son propre mécanisme d’action [17]. D’une maniére générale, leur
action se déroule en trois phases :
e Attaque de la paroi bactérienne par I’huile essentielle, provoquant une augmentation
de la permeéabilité puis la perte des constituants cellulaires.
e Acidification de I’intérieur de la cellule, bloquant la production de I’énergie cellulaire
et la synthese des composants de structure.

e Destruction du matériel génétique, conduisant a la mort de la bactérie.

1.8.2.3 Méthode d’évaluation de ’activité antibactérienne

I1 existe diverses méthodes pour 1’évaluation de 1’activité antimicrobienne ; méthode

de diffusion au milieu solide et la méthode de diffusion au milieu liquide.

%+ Meéthode de diffusion sur disques

La méthode de diffusion sur disques, également appelée méthode de diffusion sur
milieu d'agar, consiste a mesurer in vitro l'effet antibactérien des extraits et des huiles
essentielles. Cette méthode est équivalente a un antibiogramme, dans notre cas
I'antibiotique est remplacé par les huiles essentielles.

Cette méthode repose sur le pouvoir migratoire des huiles essentielles déposer sur un
disque de papier de diamétre de 6mm, sur un milieu solide a I’intérieur d’une boite de
Pétri. Cette méthode permet de mettre en évidence, I'effet antibactérien de 1’huile
essentielle sur les bactéries, ainsi que la détermination de la résistance ou la sensibilité de

ces bactéries vis-a-vis des huiles essentielles [58].
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CHAPITRE 2 : MATERIEL ET METHODES

2.1 Objectifs et méthodologie

Notre travail s’inscrit dans le cadre de la valorisation des produits naturels, issus des
plantes médicinales méditerranéennes. Nous avons voulu apporter par la présente étude notre
contribution a I’évaluation d’une meilleure huile essentielle relative aux activités biologiques,
caractérisations physico-chimiques ainsi qu’a la composition chimique des deux especes
végetales de genre Lavandula (une spontanées et une autre cultivée), a caractere médicinal,
du centre, de I’est et de ’ouest de I’Algérie. Dans le contexte de recherche des composes
bioactifs, qui peuvent trouver des applications dans le domaine agroalimentaire et
pharmaceutique. Notre démarche expérimentale est résumée a travers le schéma

suivant (Figure 2.1) :
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Figure 2.1 : Schéma illustrant la démarche expérimentale suivie dans cette étude.
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2.2 Materiel botaniques

Notre étude a porté sur la partie aérienne (feuilles, fleurs et tiges) de deux espéces
Lavandula Stoechas et Lavandula Angustifolia Miller, récoltées pendant le mois de juin-
juillet dans deux lieux de trois wilayas différentes (Tizi Ouzou, Tlemcen et Annaba) (Figure
2.2). L’ensemble des matériels, équipements ainsi que des produits utilisés sont mentionnés

dans ’annexe 1.

Figure 2.2 : Lavandula Stoechas et Lavandula Angustifolia Miller des trois wilayas.

a : L Stoechas de Tinsaouine (Tizi Ouzou) ; b : L Stoechas de Ain Ghoraba (Tlemcen) ; ¢ : L Stoechas
de Oued El Aneb (Annaba); d: L Angustifolia Miller de Tiril't-N-Takhbirt (Tizi Ouzou); e: L
Angustifolia M de Parc National de Tlemcen (Tlemcen) ; f : L Angustifolia M de Seraidi (Annaba).

2.3 Présentation des régions d’étude
2.3.1 Situation geographique de la wilaya de Tizi Ouzou

Tizi Ouzou (DO DO OO0 O DOOO OOOOM) est une wilaya algérienne, située dans
la Grande Kabylie, en plein cceur du massif du Djurdjura et a 88 km de la capitale. Elle est
limitée au sud par la wilaya de Bouira, a I’est par la wilaya de Béjaia, a 1’ouest par la wilaya
de Boumerdes et au nord par la mer méditerranée. Son climat est chaud en été et froid en

hiver. Le sol est de type acide, principalement des terres bruyére [59].

La récolte des deux variétés de la Lavandula a été faite dans deux lieux différents de la
commune de Yakouren, située a 46 km de I’est de Tizi Ouzou dont Lavandula Stoechas a
Tinsaouine et Lavandula Angustifolia Miller a Tiril't-N-Takhbirt (Figure 2.3). La Situation
géographique est détaillée dans le tableau 2.1 [60] :
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Tableau 2. 1 : Situation géographique et bioclimatique des stations de Tizi Ouzou.

Lieu Longitude Latitude Altitude | Etage bioclimatique
Tinsaouine 4°46°62°93 E 36°73’71 N 730 m Humide
Tiril't-N-Takhbirt 4°42°91’72 E 36°74°44’70 N 780 m Humide

JAIt Aissa.

: iflissen

i YL LT R S

_ TiziRached ) Mekia
Ait Oumalou_ A

Larba Nait
Irathen

Ait Khelili

* "\ Tinsaouine™ - -

.9

(i Tirikt-N-Takhbirt

Yakouren

Ifigha
Souamaa)

Figure 2. 3 : Zones géographiques des récoltes a Tizi Ouzou.

2.3.2 Situation géographique de la wilaya de Tlemcen

¢ Taourirt Ighil
Ny Adekar .7

Tifra

La wilaya de Tlemcen est située sur le littoral nord-ouest du pays, a 432 km de la

capitale. Elle est limitée au nord par la mer méditerranée, au sud par la wilaya de Naama, a

I’ouest par la frontiere Algéro-Marocaine et a 1’est par les wilayas de Sidi-Bel-Abbes et Ain

Témouchent. Son climat est méditerrané avec un été chaud [61].

La récolte des deux variétés de la Lavandula a été faite dans deux lieux différents, dont

Lavandula Stoechas a Ain Ghoraba et Lavandula Angustifolia Miller au Parc National

de Tlemcen, a 27 km et 17 km respectivement du sud-ouest de Tlemcen (Figure 2. 4). La

Situation géographique est détaillée dans le tableau 2.2 [60]:

Tableau 2. 2 : Situation géographique et bioclimatique des stations de Tlemcen.

Lieu Longitude Latitude Altitude Etage bioclimatique
Ain Ghoraba 1°26°32’°8 W | 34°46°08’5 N 829 m Subhumide
Parc National de Tlemcen 1°1909.4 W 345517598 N 805 m subhumide
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Figure 2. 4 : Zones géographiques des récoltes a Tlemcen

2.3.3 Situation géographique de la wilaya d’Annaba

Annaba se situe dans le nord-est de I'Algérie, a 600 km de la capitale. Elle est limitée
géographiquement, au nord par la mer Méditerranée, au sud par la wilaya de Guelma, a l'est
par lawilaya d'El-Taref et a l'ouest par lawilaya de Skikda. Son climat est du type
méditerrané, humide en hiver, chaud en été avec un sol argileux [61].

La récolte des deux variétés de Lavandula a été faite dans deux lieux différents, dont
Lavandula Stoechas a Oued EIl Aneb et Lavandula Angustifolia Miller a Seraidi située a
24 km et 13,3 km respectivement d'Annaba (Figure 2.5). La Situation géographique est
détaillée dans le tableau 2.3 [60]:

Tableau 2. 3 : Situation géographique et bioclimatique des stations d’ Annaba

Lieu Longitude Latitude Altitude Etage bioclimatique
Oued EI Aneb 7°31’48°1 E 36°50°46°9 N 128 m subhumide
Seraidi 7°40°34°1 E 36°54°20°8 N 850 m subhumide

Figure 2. 5 : Zones géographiques des récoltes a Annaba.
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2.4 Séchage
2.4.1 Perte a la dessiccation
Dans le but de déterminer le taux d’humidité, nous avons procédé a I’étude cinétique de
la masse végétale en fonction du temps de la partie aérienne pour les 6 échantillons, en les
pesant chaque jour jusqu’a atteindre une masse stable. Les échantillons sont séchés dans un

endroit aéré et ombré. L’évolution de la perte de masse est obtenue par I’équation 2.1 [62] :

W% = &), 100 .. (2. 1)

mp

= W% : La teneur en eau du matériel végétal ou taux d’humidité (%).
= my: Poids du matériel végétal humide en fonction de temps (g).

= ms: Poids du matériel végétal sec (g).

2.4.2 Détermination de la vitesse de séchage

La vitesse de séchage est la variation de la teneur en eau en fonction du temps, elle est
définit comme suit [63] :

__aw
v=-T . (2.2)

:

V : la vitesse de séchage (% en poids d’eau/jour).
dW : la variation de la teneur en eau (%).

dt : la variation de temps (jour).

2.5 Procédés d’obtention des huiles essentielles

Le choix de procédé d’extraction des huiles essentielles a été fait selon les normes liées a
son utilisation car la composition finale de I’huile est influencée par le procédé d’extraction
[39] et la quantité de matiere végétale. Nous avons procédé a deux méthodes d’extractions ;

I’hydrodistillation classique et I’entrainement a la vapeur

2.5.1 Extraction des huiles essentielles par hydrodistillation

Elles ont été réalisees au laboratoire Viebio de Blida, c’est une entreprise artisanale
d’extraction des huiles essentielles et végétales, et des hydrolats 100% purs et naturels.
%+ Mode opératoire
Une masse de 60g d’un échantillon (L. Stoechas ou L. Angustifolia Miller séchée) est

placé dans un ballon dans lequel une eau de source est ajoutée jusqu’au 2/3 du volume total
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de ballon, ce dernier est relié a un appareil de Clevenger et soumis a une température
d’ébullition inférieur a 98°C a une pression atmosphérique pendant 2h30min. Les vapeurs
formées montent le long de la colonne en entrainant les huiles essentielles. Ces vapeurs sont
condensées dans un réfrigérant et récupérées dans une ampoule a décanter. Les huiles
essentielles obtenues sont conservees dans des flacons ombrés et hermétiques a température

ambiante et a I’abri de la lumiére pour éviter toute dégradation (Figure 2. 6).

Figure 2.6 : Montage Clevenger.

2.5.2 Extraction par entrainement a la vapeur
Les extractions par entrainement a la vapeur ont été réalisées a :

e Arom’Est a Annaba, une entreprise qui assure les extractions des huiles essentielles et
fixes, la culture et séchage des plantes condimentaires et aromatiques.

e GottraBio a Oran, une entreprise spécialisée dans 1’extraction des huiles essentielles.

e Yakouren, a Tizi Ouzou agriculteur indépendant. Spécialisé dans I'extraction des huiles

essentielles 100% bio et naturelles, culture de plantes médicinales et aromatiques.

R/

% Mode opératoire

Une masse de 15Kg a 30Kg d’un échantillon seché est placé dans une cuve en inox, et
traversé par des vapeurs d’eau de source, a une température inférieure a celle d’ébullition
d’eau (98°C), qui sont injectées de I’extérieur de I’alambic & une pression atmosphérique,
pendant 2h30min. Cette vapeur libére les HEs, elle les entraine avec elle vers le condenseur.

L’HE est généralement moins dense que I'eau, elles se séparent dans I’essencier (Figure 2.7).
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Figure 2.7 : Montage alambic.

2.5.3 Détermination du rendement d’extraction

L évaluation de chaque extraction a été réalisée par le calcul de rendement, qui est défini
comme ¢étant le rapport entre la masse de I’huile essentielle obtenue et la masse séche de la
matiere végétale utilisée. Elle est donnée selon 1’équation (2. 3) suivante [64] :

Rue = ZHE » 100 ... (2. 3)

T My

¢ Rue: Rendement de I’huile essentielle (%).
e My : Poids de I'huile essentielle extraite (g).

e Ms: Poids de la matiere végétale utilisée pour I'extraction (g).

2.6 Caractérisation des huiles essentielles

Les plus anciens procédés d’évaluation de la qualité de 1’huile essentielle sont le nez et le
palais, qui permettent de classer les propriétés organoleptiques de 1’essence. Mais pour
¢liminer toute subjectivité de jugement, une caractérisation plus précise s’est imposée par la
suite; d’ou la mise en place des normes internationales [62].

L’évaluation de la qualité des huiles est reliée a la détermination des caractéristiques
physiques (densité, indice de réfraction, pouvoir rotatoire et solubilité a I’alcool), des
caracteristiques chimiques (indice d’acide et d’ester), du profil chromatographique et des

constituants majoritaires de 1’essence.

2.6.1 Caractérisation organoleptique

Elle est portée sur 3 volets ; I’aspect, la couleur et ’odeur.
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2.6.2 Caractérisation physico-chimique
Dans le but d’estimer la qualité commerciale des essences étudiées, nous avons calculé

suivant l’association frangaise de normalisation AFNOR les indices physiques des six
échantillons [62].

2.6.2.1 Caracteres physiques

X/

< Densité relative d2;

Elle constitue un point de repére important ; sa valeur permet d’avoir une idée sur la
composition chimique de I’huile essentielle [64]. La densité relative a 20°C d’une huile
essentielle est définie comme étant le rapport de la masse d’un volume d’huile essentielle a

20°C, a la masse d’un volume égal d’eau distillée a 20°C [27]
e Si la densité est inférieure a 0,9 les essences des plantes végétales sont riches en
terpenes.

e Sielle est supérieure a 1, les essences contiennent des produits aromatiques, des sulfures

et des nitrites.

e Si la densité est comprise entre 0,9 et 1, les essences ont une composition plus complexe

La densité relative de 1’huile essentielle est calculée selon la loi suivante :

g0, =22 %o (2. 4)

my -my

mo: masse du pycnometre vide en g.
m;: masse du pycnometre rempli d'eau purifiée en g.

my: masse du pycnométre remplie d’HE.

+* Indice de réfraction n3°

L’indice de réfraction est le rapport entre le sinus de 1’angle d’incidence et le sinus
de ’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée, passant
de l’air dans I’huile essentielle maintenue a une température constante. La température
de référence est de 20°C

L’indice de réfraction n3° a la température de référence est donné par la relation :

N2 =n! +0.00045(T"-T)........... (2.5)

Nnz° : Indice de réfraction de référence ;
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ny : Indice de réfraction mesuré de 'HE a une température T °C ;
T’: Température de mesure de I’indice de réfraction de I'HE ;

Il a été déterminé par la lecture directe a 1’aide d’un réfractometre d’Abbe a une

température de 20°C, indiquée par le thermomeétre de I’appareil.

+* Miscibilité a I’éthanol
La miscibilit¢é a 1’éthanol est un moyen rapide d’évaluation de la qualit¢ de I’huile
essentielle. Une huile essentielle est dite miscible a 1’éthanol, quand le mélange d’un volume
d’huile essentielle avec V volume d’éthanol donne une solution limpide
Elle a été réalisé sur 0,1 mL d’HE, on ajoute par fraction de 0,1 mL de I’éthanol jusqu’a
dissolution compléte puis on continue par des fractions de 0,5 mL jusqu'a 20 mL, sous une

agitation magnétique, on note le volume d'alcool utilisé lorsque la solution devient limpide.

+¢ Pouvoir rotatoire o:2°

Le pouvoir rotatoire d’une huile essentielle est 1’angle dont tourne le plan de polarisation
de la lumiere quand celle-ci traverse une épaisseur d’huile essentielle dans des conditions
bien déterminées [81]. Elle est déterminée selon la relation :

20 = &
LC
o : valeur lue sur I’appareil en milli degré
L : épaisseur du filmen cm

C : concentration de I’essence (g/100 ml)

Il a été obtenu sur un polarimétre de Laurent équipé d’une lampe a raie du sodium de
longueur d’onde 589 nm. La concentration des solutions de 0,29 d’HE dans 100mL
d’éthanol.

Le pouvoir rotatoire est li¢ a la présence d’un ou plusieurs carbones asymétriques au sein

de la molécule. On distingue deux types de substances optiqguement actives [32]:

e Celle qui dévie le plan de polarisation d’un angle a vers la droite. Elle est dite dextrogyre.

e Celle qui dévie le plan de polarisation d’un angle a vers la gauche. Elle est dite lévogyre.

2.6.2.2 Caractéres chimiques

+» Indice d’acide
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Une masse de 0,5 g de I'HE, un volume de 2,5 mL d’éthanol et 2 a 3 gouttes de la
phénolphtaléine a 1% (Annexe 3) ont été introduit dans un erlenmeyer propre et sec,
melanger et homogénéiser, ensuite titré par une solution de KOH éthanolique 0,1N. (Figure
2.8).

L’indice d’acide (I4) est calculé par la formule suivante :

|A:%56'11 .. (2.6)

N: normalité de KOH.
V: le volume consommé de KOH en mL.

m : masse de I’huile en g.

% Potentielle d’Hydrogene (pH)
Le potentiel d’hydrogéne mesure I’activité chimique des ions hydrogénes H" en solution.

La mesure de pH a été faite a ’aide d’un papier pH.

2.7 Composition chimique d’huile essentielle
2.7.1 Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse CG/SM
L’analyse qualitative et semi-quantitative des HE par chromatographie en phase gazeuse
couplée a la spectrométrie de masse a été menée sur une colonne capillaire en silice fondue

apolaire HP5S SM de 30 m équipée d’un détecteur a ionisation de flamme. Les conditions

optimales d’analyse sont données dans le tableau 2.4 :
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Tableau 2. 4 : Conditions opératoires CG/SM.

CG/SM

Chromatographie gazeuse
e Appareil : Hewlett- Packard 6890.
e Colonne : HP5 MS (30 m x 0.32 mm x 0.25
um).
e Gaz vecteur : Hélium.
e Débit: 0.5 mL /mn.
e Température de I’injecteur : 250°C.
e Température du détecteur : 250°C.
e Quantité injectée : 0.2 pL.

Spectrométrie de masse
Appareil : Agilent MSD 5973.
Mode d’ionisation : impact électronique.
Tension d’ionisation : 70 eV, basse
résolution.
Balayage automatique : m/z 25 a 350.
Température de la source : 280°C.
Interface : Couplage direct.
Pression : 2.10-6 Torr.

e Température de colonne : 60°C/8 min a
250°C/15 min a raison de 3°C/min.

Afin de calculer les indices de rétention des différents constituants, un mélange d’alcanes
a été injecte sous les mémes conditions. Le pourcentage de chaque constituant dans I’essence

est calculé par intégration des aires du chromatogramme.

2.7.2 ldentification des composés

L’identification des composés séparés sur la colonne apolaire ont été déterminés par
comparaison des spectres de chaque constituant a ceux donnés par les librairies Wiley 7,
NIST 02 et NIST 1.1 [65]. Les résultats ont également été confirmés par la comparaison de
leurs indices de rétention, par rapport a C;-Cyg n-alcanes [66] injectés en CG/SM sur une
colonne capillaire dans les mémes conditions que les huiles. Certains constituants ont été
confirmés par l'analyse des étalons dans les mémes conditions décrites ci-dessus. Le
pourcentage de la composition de chaque constituant dans les huiles a été estimé par la

méthode de normalisation des aires des pics [65].

2.8 Activité biologique
2.8.1 Evaluation de P’activité anti-oxydante par le piégeage de H,O,
L’activité antioxydante exprime la capacité de réduction des radicaux libres. Elle a été
évaluée par le piégeage du radical peroxyde d’hydrogéne [67].
2.8.1.1 Protocole expérimental

» Solution de peroxyde : La solution de H,O, (2mmol/L) a été préparée dans le tampon
phosphate (pH=7.4, Annexe 4).
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» L’échantillon : Une solution méthanolique (0.1 mL) de I’échantillon a évaluer de
concentration de 1mg/L est mélangée avec 0,6mL de la solution de H,O, et 3,3 mL de
tampon phosphate (Figure 2.9), préparée en trois essais, agitée, maintenue et incubée
pendant 10 min avant de prendre la mesure de I’absorbance dans un spectrophotometre a

230 nm

> Le blanc : Le blanc a été préparé a partir de 0,6 mL de la solution de H,0; et 3,3 mL de
tampon phosphate dilué par 0,Aiml de tampon phosphate ou d’alcool, La mesure de

’absorbance a 230 nm est prise apres 10 min d’incubation a I’obscurité [67].

Tampon phosphate + H,O, diluée Les échantillons préparés pour I’UV

Figure 2. 9 : Détermination de I’activité antioxydante.

2.8.1.2 Détermination de P’inhibition du radical peroxyde

La moyenne sur trois essais des pourcentages de 1’inhibition du radical libre de peroxyde

a éte calculée a partir de 1’équation 2. 7:

_ (A0-41)

% IR 202 = o X100, 2.7)

Ay : représente 1’absorbance de blanc.

A : représente 1’absorbance de 1’échantillon.

2.8.2 Etude de I’activité antibactérienne

L’¢tude de D’activité antibactérienne a été realisée au niveau de laboratoire de
microbiologie de Centre Hospitalo-universitaire de Tizi Ouzou.

Dans notre travail nous nous sommes intéressées a la méthode de diffusion sur disques.
Elle consiste a mesurer in vitro l'effet antibactérien des huiles essentielles. Cette méthode est
équivalente a un antibiogramme, dans ce cas l'antibiotique est remplacé par les huiles

essentielles, elle fournit des résultats préliminaires sur la sensibilité des souches et les
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activités antibactériennes, grace aux diamétres des zones d’inhibition apparaissant autour des

disques mesurés en millimetres.

La sensibilité a ’huile a été classée par le diamétre des halos d'inhibition [58]:
= Non sensible (-) pour les diamétres inférieur ou égale a 8mm ;
= Sensible (+) pour des diametres de 9 a 14mm ;
= Trés sensible (++) pour des diametres de 15 a 19mm ;

= Extrémement sensible (+++) pour les diamétres plus de 20mm.

2.8.2.1 Matériel microbiologique

Les informations concernant les souches bactériennes testées dans notre présent travail et
fournis par le CHU de Tizi Ouzou (laboratoire de microbiologie) sont détaillées dans le
Tableau 2.5 ci-dessous :

Tableau 2. 5 : Souches bactériennes étudiées.

Souches Caractéristiques Souche de référence

Cocci a Gram+ ubiquitaire, commensal de I'homme, se
Staphylococcus | révéle étre pathogéne. Responsable d’infections

aureus nosocomiales,  d’intoxications  alimentaires, Sa ATCC 29213
résistance aux antibiotiques est parfois un grand
probleme pour patients.

Bacille aérobie a Gram- que I’on trouve couramment

Escherichia coli | dans le tube digestif de I’étre humain et des animaux a ATCC 25922
sang chaud.
Bacille aérobie strict de genre Pseudomonas, regroupe
des bactéries mobiles de Gram-, de 2 4 4 pm de ATCC 27853
Pseudomonas

longueur, en forme de batonnets renflés, avec un

aeruginosa . . A
flagelle polaire qui joue un réle important

dans la pathogénicité.

ABS

2.8.2.2 Procédure expérimentale

Le test de sensibilité des bactéries aux différentes fractions des extraits est realisé in vitro
par la méthode de diffusion en milieu gélosé. Les différentes souches bactériennes sont
repiquées par la méthode des stries sur gélose Mueller Hinton, puis incubées a I’étuve a 37°C
pendant 24 heures. A partir de ces cultures jeunes, des colonies pures sont isolées pour
préparer 1’inoculum bactérien. Chaque colonie est mise en suspension dans 2.5 mL d’ecau

physiologique stérile.

34



CHAPITRE 2 : MATERIEL ET METHODES

L’ensemencement de I’inoculum est réalisé par écouvillonnage, en effectuant des stries
serrées sur la gélose. Cette opération est répétée 3 fois en tournant la boite de 60°. Tous les
disques stériles de papier Wattman de 6 mm de diametre sont déposés délicatement sur le
milieu gelosé ensemenceé préalablement avec une suspension bactérienne des souches testées.
Ensuite, 10uL de I’'HE sont déposees. Aprés incubation a 37 °C durant 24 heures, les

diamétres des zones claires d’inhibition autour des disques sont mesurés (Figure 2.10).

. . , I . i . I
Boites de pétri collées par la :: Les colonies des souches Lo Préparation de la I
P g ;- - . , . , . 1
aélose dans un milieu stérile. i microbiennes testées. ! | suspension bactérienne. |

. Dépot des disques stériles de 6 : . Déposer 10 uL de I’HE sur
. mm dans les boites de pétrie. : | chaque disque.

Incubation a 37°C pendant

Les boites de pétrie prétes a

1 1

1 1

| y s I T .

i mettre dans I"¢tuve. | | 24h a intérieur de ’étuve.

Figure 2. 10 : Protocole des tests microbiologiques effectués au laboratoire de microbiologie.

35



Résultats et discussions



CHAPITRE 3 : RESULTATS ET DISCUSSIONS

3.1 Séchage

Les plantes ont été séchees a I’air libre et a I’abri de la lumiére, pour préserver un

maximum des molécules et en évitant les altérations et la prolifération des micro-organismes.

3.1.1 Détermination du taux d’humidité

Le séchage apparait comme une étape essentielle pour déterminer la teneur en eau dans
L. Angustifolia Miller et L stoechas fraichement cueillit dans trois régions. A cet effet, nous
avons calculé la teneur en humidité des plantes (Annexe 2).

Les plantes des deux variétés renferment une teneur en eau relativement supérieure a
50% (Figure 3.1 et 3.2). Ceci signifie que plus de la moitié du poids des plantes est constitué

d’eau.

Tizi-Ouzou Tlemcen Annaba
(Tiril't-N-Takhbirt) (Parc National de Tlemcen) (Seraidi)

|

’ Eau

Eau
51,43% W 48,57% 66,30% m 33,70% 52,80% & 47,20%

Figure 3. 1 Teneur en eau de Lavandula Angustifolia Miller des trois régions.

Tizi-Ouzou Tlemcen Annaba
(Tinsaouine) (Ain Ghoraba) (Oued EI Aneb)

| |

Eau Eau
63,33% H36,67% [158,56% & 41,54% 67,65% W 32,35%

Figure 3. 2 : Teneur en eau de Lavandula Stoechas des trois régions.

Les végétaux sont riches en eau, les plantes fraiches renferment 60 a 80 % d’eau. Pour
assurer une bonne conservation, la teneur en eau doit étre inférieure ou égale a 10 % [68].

L’analyse de nos échantillons a révélé un taux d’humidité important de (51,43-66,30%) pour
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L. Angustifolia et (58,56-67,65%) pour Lavandula Stoechas. Les résultats montrent des écarts
entre les taux d’humidité enregistrés pour les trois régions de chaque espece. La région de
Tlemcen présente la teneur en eau la plus élevé 67,65% dans L. Angustifolia Miller. Par

contre elle enregistre le taux d’humidité le plus faible pour L. Stoechas.

Plusieurs facteurs peuvent influencer la teneur en eau et en matiere séche des plantes
comme la nature des fibres, 1’age des plantes, 1’état du sol et la durée de conservation du
végetal apres la récolte [69]. Apres que le séchage est achevé, le taux d’humidité passe de
100 a 0 %. La teneur en eau, inférieure a 10% conféere a notre plante séché une meilleure

conservation a long terme.

3.2 Cinétique de séchage
Les courbes de vitesse de séchage en fonction du temps nous a permis de distinguer deux
phases. La premiére qui décrit une vitesse de sechage décroissante et une deuxiéme qui decrit
la vitesse de séchage constante (Figure 3.3) (Annexe 2). Qui sont conformes a la description

classique de sechage [63].

Tiril't-N-Takhbirt Tinsaouine
® 150 - L Angustifolia B 500 - L Stoechas
s 140 lf 2
® 100 * g 400 420
o 110 & L0l T ®
2 0 ® e e 5 326 o,
§ 50 - 75 73 72 72 *gzoo- 2280“"‘
§ % 100 1 186170160157154154
é 0 - - - - 2 o . .
0 2 4 6 Jours g E 0 5 Jours 1p

Figure 3.3 : Variation de la teneur en eau en fonction du temps.

Les courbes obtenues sont identiques, d’allure hyperbolique, constituées de deux phases :
e Premiére phase : Une diminution rapide de I’humidit¢ de la matiére végétale,
correspondant a 1’évaporation superficielle de 1’eau.
e Deuxiéme phase : La teneur en eau diminue lentement, jusqu’a atteindre I’humidité

d’équilibre qui tend vers zéro, a ce moment, le séchage est achevé.
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3.3 Détermination du rendement des huiles essentielles
Les rendements moyens en huiles essentielles ont été calculés en fonction de la matiére
végétale seche de la partie aérienne de la plante. Les résultats des rendements des huiles de

deux variétés sont regroupés dans la figure 3.4.

\ . Lavandula Angustifolia
6,00% 1 5,20% ® |_avandula Stoechas
5,00% -

4,00%
3,00% 2,089
08% 1,70%
2,00% - 1,19%  80%
0,66%

1,00% -
0,00% T T T

Tizi- Ouzou Tlemcen Annaba

Figure 3. 4 : Rendements des huiles essentielles de L. Angustifolia et L. Stoechas.

3.3.1 Lavandula Angustifolia

D'apres les résultats citeés dans la littérature, il est bien évident que L. Angustifolia Miller
renferme un bon rendement en huile essentielle (0,7- 4,7%) (Tableau 3.1). Les résultats
obtenus dans ce travail (0,8-5,2%) sont compris dans I’intervalle cité. Néanmoins, ils

montrent une variation importante des rendements des HE pour les trois régions.

Tableau 3. 1: Littérature des rendements de L. Angustifolia.

Régions Constantine Tlemcen Skikda Maroc France Etats-Unis
1,36% 0,70-0,94 % 1,50% 4,70% 0,50% 1,30%
Rendements
[70]. [71]. [72]. [73]. [74]. [75].

L’HE de la région de Tizi Ouzou extraite par Clevenger donne un rendement plus élevé
5,2 %, comparé a ceux obtenus pour les autres régions par un procédé industriel (un alambic)
et ceux cités dans la littérature pour les régions d’Algérie (0,70-1,50%) et d’autre pays (1,30-
4,70%) (Tableau 3.4). La teneur en huile essentielle de la région de Tlemcen 1,7 % est

largement supérieure a celle déja signalée dans cette région (0,94%-0,70%) [71].
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3.3.2 Lavandula Stoechas

Au vu de nos résultats les rendements en HE de la L. Stoechas montrent une concordance
avec ceux cités dans la littérature (0,06 — 2,5%) [76,77] (Tableau 3.2). Le rendement de ’'HE
de la région de Tizi Ouzou est plus élevé que ceux des deux régions de Tlemcen et Annaba.

Tableau 3. 2 : Littérature des rendements de L. Stoechas.

Régions Jijel Grece Turquie Inde Boumerdes  N. Algérie  Tlemcen
2,5% 0,06-1,46% 1,33% 0,77-1,2% 0,43 % 0,34-1,63%  1-2,01%
Rendements
[77]. [76]. [78]. [79]. [80]. [81]. [82].

Le rendement moyen de I’'HE de la région de Tizi Ouzou 2,08% est similaire a ceux
déterminés dans des études réalisées pour les régions d’Algérie, qui varie de (0,34 a 2,01%)
[81,82] et (0,77 a 1,2%) [79]. Concernant les rendements des HEs des deux régions de
Tlemcen et Annaba (1,19% et 0,66%) respectivement sont semblables a ceux trouver au Nord
Algérien (0,34%-1,63%) [81], en Gréce (0,06%-1,46%) [76] et en Inde (0,77-1,2%) [79].

Les variations des teneurs en HE peuvent étre dues a plusieurs facteurs cités dans la
bibliographie notamment le degré de maturité des fleurs, méthode d’extraction I’interaction
avec ’environnement (type de climat, sol, les parasites, virus et mauvaises herbes) [83,84], le
moment de la récolte et I’origine géographique [85]. Et plusieurs travaux aussi relatifs au
séchage des plantes aromatiques et médicinales indiquent des modifications considérables,
particuliérement sur le plan quantitatif au niveau des HEs. Or, une plante si elle n’est pas
séchée dans de bonnes conditions, elle risque de se dégrader, et par la suite, la perte de la
totalité de ses HEs [86].

Méme si toutes ces études indiquent une forte variabilité dans la teneur en HEs de genre
Lavandula, mais elles sont toutes d’accord pour dire que ces espéces, comme quelques autres
especes de Lavandula sont riches en HEs et permet de les considérer comme des plantes

aromatiques [87].

3.4 Caractérisations organoleptiques des huiles essentielles

Les caracteres organoleptiques des huiles essentielles de L Angustifolia Miller et de L
Stoechas des trois régions sont résumées dans les tableaux 3.3 et 3.4. Les paramétres
organoleptiques de nos HEs sont en accord avec ceux répertoriés dans les normes AFNOR
[62].
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Tableau 3. 3 : Caracteres organoleptiques des huiles essentielles de L. Angustifolia.

Tlemcen
e Tizi Ouzou ; Annaba
Caracteéristiques o ; (Parc national de . ISO [88]
(Tiril't-N-Takhbirt) (Seraidi)
Tlemcen)
o - Liquide, mobile,
Aspect Liquide mabile, limpide -
limpide.
Couleur Jaune pale Jaune Jaune clair.
. _ fraiche et Tres légérement
Odeur fraiche et aux notes fleuries. ) )
fleurie. camphrée.

Tableau 3. 4 : Caracteres organoleptiques des huiles essentielles de L. Stoechas.

e Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
Caracteristiques ; : . AFNOR [62]
(Tinsaouine) (Ain Ghoraba) (Oued EI Aneb)
. - Liquide
Aspect Liquide mobile, limpide o
mobile, limpide.
Couleur Jaune pale Jaune Jaune clair.
- Forte, agréable Odeur Forte, herbacée et trés Iégérement
eur
et propre a la plante.  caractéristique. agreste. camphrée.

3.5 Caracteres physiques

3.5.1 Lavandula Angustifolia

Les indices physiques (densité dx*, indice de réfraction n,°, pouvoir rotatoire o™ et la
miscibilité dans I’éthanol) de nos huiles essentielles de L. Angustifolia Miller des trois

régions sont regroupées dans le tableau 3.5.

Les densités relatives des huiles essentielles de L Angustifolia sont comparables aux
valeurs de la norme 1SO [88]. L’indice de réfraction de I’huile essentielle de la région
d’Annaba est dans I’intervalle de la norme ISO [88]. Concernant les indices de réfraction des
huiles essentielles des deux régions (Tizi Ouzou et Annaba) les valeurs sont Iégerement
élevées par rapport a celles de la norme. Ce qui indique une pureté moins attendu de ces

huiles essentielles.

Le pouvoir rotatoire des 3 échantillons sont dextrogyre est compris dans I’intervalle [-12
et -16] de la norme ISO [88]. Les huiles essenticlles de la région d’Annaba présentent des

solutions limpides avec 1’éthanol (96° et 80°) aprés ajout par fraction de 0,1ml puis 0,5ml
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jusqu’a 20ml. Par contre les huiles essentielles des deux espéces de Tizi Ouzou et de

Tlemcen, les solutions sont troubles a 80° et limpide a 96°.

Tableau 3. 5 : Caracteres physique des huiles essentielles de L Angustifolia.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
(Tiril't-N-Takhbirt) (Parc national de Tlemcen) (Seraidi)
dao”° 0.8917 0.892 0.8702
AFNOR [62] 0,878 - 0,892
2 1.474 1.475 1.466
AFNOR [62] 1.460 - 1.466
op” -10.8 -8.9 -7.8
AFNOR [62] Compris entre —12 et —6
Mg 96° (mL) VIV VIV VIV
Mg 80° (mL) 2,3V/ 3V \/ZAY; VIV

022 : densité ; np?°: indice de réfraction ; ap® : pouvoir rotatoire ; Mg : miscibilité dans I’éthanol

3.5.2 Lavandula Stoechas

Les densités relatives, les indices de réfraction, les pouvoirs rotatoires ainsi que la
miscibilité dans I’é¢thanol des huiles essenticlles de L. Stoechas des trois régions déterminés

selon les normes AFNOR [62]. Les résultats sont rassemblés dans le tableau 3.6.

Tableau 3. 6 : Caractéres physique des huiles essentielles de Lavandula Stoechas.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
(Tinsaouine) (Ain Ghoraba) (Oued EI Aneb)
A% 0.9375 0.9291 0.9418
AFNOR [62] 0,922 - 0,950
o> 1.467 1.468 1.473
AFNOR [62] 1.465 - 1.475
op”° -7.8 -11.4 -78
AFNOR [62] Compris entre —11.5 et —6
Me 96° (mL) VIV VIV VIV
Me 80° (mL) 3V/4V VIV VIV

. 0yo?: densité ; np® : indice de réfraction ; ap”® : pouvoir rotatoire ; M, : miscibilité dans 1’éthanol

Les densités relatives de nos huiles essentielles de la lavandula stoechas des trois régions

sont conformes a la norme 1SO [88] et comprises dans I’intervalle [0,922 - 0,950].
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Les indices de réfraction des HEs sont normatifs selon les standards frangais des huiles
essentielles [1.465 - 1.475]. Ce qui assure la pureté de nos HEs.

La densité constitue un critére trés important pour évaluer la qualit¢ d’une huile
essentielle. Elle peut facilement donner un apercu sur la naturalité des produits, ainsi que les
tentatives de fraudes et d’altération. Les densités relatives des huiles essentielles des deux
variétés sont comprises dans les intervalles de la norme ISO [88]. Elles sont donc de
composition chimique complexe (mélange de carbures terpéniques, d’alcools, d’aldéhydes,

de cétones et d’esters), leurs indices de réfraction sont relativement proches.

L’indice de réfraction est un parametre d’identification qualitative, et une mani¢re de
vérifier le degré de pureté des huiles essentielles. Chaque substance a son indice de réfraction
spécifique. Plus I’indice de réfraction d’un produit est prés de la valeur attendue, plus sa
pureté est grande. Ce qui témoigne de la haute pureté des huiles essentielles de la Lavandula
stoechas pour les trois regions. Par contre pour la Lavandula Angustifolia seule 1’huile

d’ Annaba présente une pureté considérable.

La deviation de la lumiére est vers la gauche (dextrogyre) pour tous les échantillons est
comprise dans I’intervalle [-11.5 et —6] de la norme ISO [88].

Les huiles essentielles des trois régions présentent des solutions limpides avec 1’éthanol
96° apres ajout par fraction de 0,1ml puis 0,5ml jusqu’a 20ml. Par contre apres 1’ajout de
l'alcool 80° seul I’huile essentielle de Tizi Ouzou est trouble. Alors que les solutions des

huiles des deux variétés d’Annaba et de Tlemcen sont limpides.

3.6 Caracteres chimiques

La densite et I’indice de réfraction sont deux valeurs propres constantes d'un liquide pur.
Elles sont toujours mesurées, mais elles sont indiquées a titre indicatif, car la complexité des
huiles essentielles ne permet pas de détecter les fraudes uniqguement grace a elles. Il en va de
méme pour le pouvoir rotatoire. L'analyse chimique reste donc indispensable et la mieux

adaptée pour connaitre la composition exacte de I'HE.

L’acidité est un critére de qualité d’une huile ; sa valeur dépend essentiellement des
conditions de son stockage (lumiére, humidité, température et oxygene) [89]. Les indices
d’acide des huiles essentielles de Lavandula Angustifolia Miller et Lavandula Stoechas des

trois régions sont regroupés dans le tableau 3.7.
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Tableau 3. 7 : Indices chimiques des huiles essentielles de L. Angustifolia et L. Stoechas.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
V (mL) 0,2 0,15 0,35
Ia(L. Angustifolia) 2,24 1,68 3,93
V (mL) 0,1 0,2 0,2
Ia (L. Stoechas) 1,12 2,24 2,24
AFNOR Maximum: 2
pH 6-6,5

3.6.1 Lavandula Angustifolia

L’indice d’acide de I’huile essentielle de Lavandula Angustifolia Miller de la région de
Tlemcen est inférieur a 2. Qui est une preuve d’une bonne conservation de cette essence.
Contrairement aux indices d’acide des huiles essentielles des régions de Tizi Ouzou et
Annaba, qui sont supérieur a 2. Ceci peut-étre due a la dégradation des huiles essentielles

(hydrolyse des esters) durant leurs conservations.

3.6.2 Lavandula Stoechas

L’indice d’acide de I’huile essentielle de Lavandula Stoechas de la région de Tizi Ouzou
est inférieur a 2. Ce qui confirme la bonne conservation de I’huile essentielle. Les indices
d’acide des huiles essenticlles des régions de Tlemcen et Annaba sont légérement supeérieurs

a 2, ce qui est peut-étre due a une dégradation de ces huiles essentielles.

Un indice d’acide ¢élevé pour les huiles essentielles peut étre bénéfique par addition de
ces essences a un produit alimentaire possédant des matieres grasses et des acides gras libres
et oxydables. Cet effet stabilisateur se manifeste dans la mesure ou 1’oxydation affecte plutot
les acides libres de 1’essence utilisée comme conservateur et protége ou limite donc
I’oxydation des acides gras libres insaturés des produits alimentaires ce qui améliore a la fois

la qualité nutritionnelle et organoleptique de ces produits [90].

Selon les normes AFNOR [62], les pH des HEs sont compris entre 5-6,5 (un caractére
acide), et nos huiles essentielles sont conformes a cette exigence. Les pH des huiles
essentielles des deux variétés est au voisinage de 6 mesuré a 20°C. Il convient de souligner
que le pH joue un rdle déterminant au cours des réactions chimiques et biochimiques, et peut
influencer les propriétés stabilisatrices d'une huile essentielle (effets antioxydant et
antimicrobien). Par conséquent, ce résultat peut amener a un bon caractére stabilisateur contre
les micro-organismes; ce qui permettra a ces huiles de jouer le réle des conservateurs dans les

produits alimentaires [90].
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3.7 Analyse des huiles essentielles par cg/sm

La détermination des propriétés physico-chimiques est une étape nécessaire mais
demeure non suffisante pour caractériser I’HE. Il est donc nécessaire de la compléter par des
analyses chromatographiques : GC/SM, ces derniéres, sont souvent utilisées comme moyen

complémentaire pour I’analyse et I’identification qualitativement les huiles essentielles.

L’analyse qualitative et semi-quantitative des essences extraites par hydrodistillation a
éte effectuée a I’'USTHB par CG/SM en impact électronique (IE) sur une phase stationnaire
apolaire HP5MS (Poly méthyle siloxane, 30m x 0,25mm x 0,25um) par la méthode de
normalisation. L’identification a été réalisée par comparaison avec les spectres de masse déja
référenciés et a ceux de la banque de spectres (Nist02, 11 et Wiley 07) [65]. L’injection des
n-alcanes, sous les mémes conditions opératoires nous a permis de calculer les indices de
rétention de tous les pics. Pour la composition semi quantitative des constituants, nous avons
admis que le détecteur a ionisation de flamme réagissait de maniere identique a tous les

composés et que leurs coefficients de réponse étaient tous égaux a 1’unité

3.7.1 Lavandula Angustifolia

L’analyse des huile essentielles de L. Angustifolia a permis d’identifier aux total 70
composés par ordre d’élution dont 55 communs aux trois huiles (Tableau 3.8), (68, LAl
représentant 99,35%), (64, LA2 ; 99,68%) et (61, LA3 ; 98,01%) de la composition totale
des HEs des trois régions; Tlemcen (LAL1), Annaba (LA2) et Tizi Ouzou (LA3)
respectivement.

La figure 4.5 représente le chromatogramme de I’huile essentielle de L. Angustifolia de
la région de Tizi Ouzou LA3. Les chromatogrammes de LAL et LA2 sont représentés dans
(Annexe 5) (Figure A5.1). Les huiles essentielles de L. Angustifolia des 3 régions présentent

une prédominance en linalool, camphre, 1,8-cinéole, terpinene 4-ol, bornéol et linalyl acétate.

LAS

TemEEa [E——j— [E—— [Erem— L E—

Figure 3. 5 : Chromatogramme de I’HE de Lavandula Angustifolia de Tizi Ouzou

44



CHAPITRE 3 : RESULTATS ET DISCUSSIONS

L’huile essenticlle LALl présente des rendements en Linalol (34,32%), camphre
(13,58%) terpinene 4 ol (8,58%) et 1,8-cinéole (7,44%). on trouve aussi : bornéol (5,29%),
Linalyl acétate (4,506%), hexyl butanoate (2,116%) et Lavandulol (2,047%). Ce qui la classe
dans un chemotype linalool/camphre L’huile essenticlle LA2 contient majoritairement le
linalool (37,36%) camphre (11,37%). On trouve aussi : terpinene 4 ol (9,20%) et 1,8-cinéole
(6,42%), bornéol (5,09%) Lavandulol (2,25%) et hexyl butanoate (2,17%). Elle peut étre
classé dans le méme chemotype que LAZ2; linalool/camphre L’huile essenticlle LA3
prédomine en Linalol (35,91%), 1,8-cinéole (16,33%), camphre (10,15%) et terpinéne 4 ol
(3,68%). on trouve aussi: bornéol (2,42%), cis-B-ociméne (2,12%) et hexyl butanoate
(1,52%). LA3 présente un chemotype différent linalool/1,8-cinéole/camphre.

En comparent nos résultats avec ceux des travaux antérieurs réalises également en
Algérie (tableau 3.9) on trouve une certaine difference. Pour la région de Constantine [70]
L’huile essentielle présente comme composé majoritaire le linalyl acétate (15.26 %), linalool
(10.68 %), 1,8- cinéole (10.25 %), y-terpinene (11.2 %) et camphor (11.25 %). L’HE de
Skikda [72] prédomine par le Linalyl acétate (32,98%)et le Linalool (28,92). L’huile de tizi
ouzou une composition assez différentes des autres régions ainsi que pour celles étudiées
dans notre travail avec la présence de 1,8-cinéole (37,8 %), B-caryophyllene (20,90 %) et le
limonene (11,20) %)

Tableau 3. 8 : Travaux antérieurs sur L. Angustifolia.

pays Composés majeurs pays Composés majeurs
ari 1,8-cinéole (37,8 %), B- ) .
Ti?ilgsl:lzeou céryilgr?;l :aéﬁe (’20 ;)O ([;o) limonene =Ll linalool (42,52 %), 1,8-cincole
’ ’ 14,40 %) et bornéol (9,38 %
[91] (11,20 %) France [94] | (14,40 %) et bornéol (9,38 %)
eri . , 1,8-Cinéole (65,40 %),
Alg_erle linalool (27,44%), acétate de Iran ,meo e ( )
Blida linalyle (35,51 %) [95] bornéole (11,50 %) et camphre
[92] YIe (= (9,50 %)

L linalyl acétate (15.26 %), linalool . 0 )
Algerie 11 68%), 1,8- cincole (1025%). T- | Grece linalool (20,10 %), acétate de
Constantine . linalyle (13,30 %) 1,8-Cinéole

[70] terpinene (11.2%), camphre [96] (12,40 %)
(11.25%) B
Algérie linalyl acétate (32,98%), linalool Inde linalyl acétate (47,56 %),
Skikda [72] | (28,92 %) [97] linalool (28,06 %),
L . linalool (25,7%), linalyl acétate
_Algerle 1,8-cinéole (38,40 %), Mscoliia (23,2%), lavandulyl acétate
Tipaza [93] [98]
(12,4%)
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Nos résultats sont différents de ceux indiqués dans I’huile essentielle de Macedonia [98] avec
une prédominance de linalool (25,7%), linalyl acétate (23,2%) et lavandulyl acetate (12,4 %).
L’huile essentielle de 1'Inde [97], présente comme composés majeurs le linalyl acétate
(47,56%), linalool (28,06%). Les HE du sud de la France et de I’Iran présentent des
rendements tres élevé en linalool, 1,8-cinéole et le bornéol (tableau 3.8). D’aprés ces
résultats, on remarque que la composition chimique de nos huiles essentielles sont différentes
de celles obtenues dans de nombreux travaux sur la méme espéce, avec une prédominance
des composés mono terpéniques et la présence des hydrocarbures sesqueterpéniques et des
dérivés oxygénés dans la plupart des cas, mais a des proportions différentes. Cette différence
de composition est due probablement a diverses conditions notamment I’environnement, le
génotype, 1’origine géographique, la période de récolte, le lieu de séchage, la température et

la durée de séchage, les parasites et la méthode d’extraction.

Tableau 3. 9 : Composés chimiques des HE de L. Angustifolia obtenus par CG/SM.

N° IR Composés % LAl % LA2 % LA3
1 | 917 tricyclene 0,05 0,053 0,04
2 1919 a-thujéne 0,30 0,28 0,14
3 [928 a-pinene 1,06 1,07 2,44
4 1941 camphéne 0,70 0,71 0,52
5 | 964 sabinene 0,16 0,15 0,20
6 | 969 B-pinéne 0,37 0,36 1,14
7 | 969 1 octen 3ol 0,21 0,22 0,35
8 980 3 octanone 0,30 0,31 0,15
9 | 984 B-myrcéne 0,51 0,53 0,43
10 | 989 Butyl butanoate 0,16 0,16 0,16
11 | 998 a-phellandréne 0,10 0,07 0,01
12 | 1003 d-3-caréne 0,18 0,19 0,38
13 | 1010 a-terpinéne 0,51 0,53 0,34
14 | 1018 p-cyméne 0,57 0,56 0,99
15 | 1020 D-limonene 0,01 0,02 0,01
16 | 1021 1,8-cinéole 7,44 6,42 16,33
17 | 1028 cis Ocimeéne 1,98 1,96 2,12
18 | 1040 trans Ocimene 0,35 0,32 0,24
19 | 1050 y-terpinéne 0,26 0,28 -
20 | 1059 trans sabinéne hydrate 0,17 0,19 0,27
21 | 1063 cis linalool oxyde 0,35 0,34 0,26
22 | 1079 Fenchone - 0,02 0,71
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N° IR Composés % (LA1) % (LA2) | 9% (LA3)
23 | 1080 a-terpinoléne 0,74 0,75 -
24 | 1081 trans linalol oxyde 0,01 0,01 0,27
25 | 1090 linalool 34,32 37,36 35,91
26 | 1116 a-compholenal 0,06 0,05 -
27 | 1136 camphre 13,58 11,37 10,15
28 | 1139 hexyl isobutanoate 0,47 0,35 0,48
29 | 1158 bornéol 5,29 5,09 2,42
30 | 1159 Lavandulol 2,05 2,25 0,49
31 | 1168 terpinéne 4 ol 8,58 9,20 3,68
32 | 1172 cryptone 0,29 0,30 0,41
33 | 1174 p-cymen-8ol 0,05 - 0,02
34 | 1180 a-terpineol 0,59 0,63 0,15
35 | 1184 hexyl butanoate 2,12 2,17 1,52
36 | 1197 Verbenone 0,07 0,12 -
37 | 1207 trans carveole 0,02 0.01 0.08
38 | 1219 nerol 0,08 0,08 -
39 | 1225 hexyl 2-methyl butanoate 0,83 0,83 0,63
40 | 1235 hexyl isovalerate 0,34 0,35 0,35
41 | 1241 Piperitone 0,05 0,05 0,21
42 | 1247 Linalyl acétate 4,51 4,48 8,64
43 | 1276 a- Terpinen-7-al 0,02 - -
44 | 1282 Bornyl acetate 0,04 0,03 0,11
45 | 1284 Lavandulyl acetate 1,00 0,99 0,96
46 | 1294 carvacrol 0,02 0,01 0,01
47 | 1307 Cis pinocarvyl acétate 0,01 - 0,04
48 | 1326 hexyl tiglate 0,51 0,52 0,22
49 | 1356 Neryl acétate 0,13 0,14 0,03
50 | 1370 a-copaene 0,01 - 0,01
51 | 1372 B-bourbonéne 0,13 0,02 0,06
52 | 1374 géranyl acétate 0,15 0,03 0,01
53 | 1378 hexyl hexanoate 0,77 0,93 0,33
54 | 1396 sesquithujene 0,21 0,21 0,17
55 | 1413 trans caryophylléne 0,81 0,85 0,69
56 | 1417 lavandulyl isobutanoate 0,08 0,08 0,03
57 | 1426 B-gurjunene 0,03 0,01 :
58 | 1428 coumarin 0,18 0,21 0,11
59 | 1436 cis B-farnesene 0,08 0,08 -
60 | 1447 o-humulene 0,03 0,03 -
61 | 1450 trans B-farnesene 3,66 3,63 1,67
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N° IR Composés % (LA1L) % (LA2) | 9% (LA3)
62 | 1452 sesquisabinéne 0,12 0,12 0,05
63 | 1478 D germacrene 0,33 0,38 0,07
64 | 1500 E,E-a- farnesene 0.02 - 0,02
65 | 1504 lavandulyl isovalerate 0,85 0,85 0,32
66 | 1518 &-cadinene 0,04 - -
67 | 1557 trans nerolidol 0,03 0,03 0,01
68 | 1578 caryophylléne oxyde 0,25 0,24 0,42
69 | 1588 Viridiflorol - 0,03 0,10
70 | 1628 a-epi cadinol 0,07 0,08 0,01
Pourcentage d’identification totale 99,35 99,68 98,01

IR : Indice de rétention, LAL : HE de Tlemcen, LA2 : HE de Annaba, LA3 : HE de Tizi Ouzou.

3.7.2 Lavandula Stoechas

Les composes identifiés, leurs indices de rétention ainsi que leurs teneurs relatives sont
reportés dans le Tableau 3.11. Le chromatogramme de I’huile essentielle de L stoechas de
Tizi Ouzou LS3 est représenté sur la Figure 3.5 et ceux de LS2 et LS3 sont représentes en
(Annexe 5), (Figure A5.2).

1.4!-!"!!/'
R Ll S P
L= S Ll S P LS3
1. Teadids
et
LAXEEENY
=S 8 & & & 8]
[ps 8888 8
=888 &S 8]
XXX ENT
AU ENN NN

CEEXEEEED

S AT

T
=S &) i is &) =N s &) LS RS &) L= LY IHICND

Figure 3. 6 : Chromatogramme de I’'HE de Lavandula Stoechas de Tizi Ouzou.

L’analyse par CG-SM nous a permis d’identifier 98 constituants dont 62 commun aux
trois huiles, représentant (90 dans LS1 ; 89,83%), (85 dans LS2 ; 100%) et (90 dans LS3;
98,55%) de la composition totale des HEs des trois régions ; Tlemcen (LS1), Annaba (LS2)
et Tizi Ouzou (LS3) respectivement. D’une maniére générale la composition chimique des
huiles essentielles de L. Stoechas des trois régions montre une prédominance du fenchone,

1,8-cinéole et le camphre.
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L’huile essentielle LS1 est constituée de fenchone (25,09%), 1,8-cinéole (8,99%) et
camphre (8,89%) comme composés majoritaires, on trouve aussi le Selina-3,7(11)-diene
(3,93%), a-pinéne (3,11%) et pinocarvyl acétate (3,08%). Ainsi elle se présente comme
chemotype a fonchone. L’huile essentielle de L. Stoechas LS2 contient majoritairement le
1,8-cinéole (52,18%), B-pinéne (7,19 %) et fenchone (5,26 %). Elle est constituée également
de camphre (3,88 %), de a-pinéne (3,815%) et de linalool (2,202%). Elle présente ainsi un
chemotype a 1,8-cinéole. Les composés majoritaires de LS3 sont le fenchone (31,26%), le
camphre (15,88%) et le 1,8-cinéole (11,40%). On trouve aussi le camphene (4,674%), le a-
pinéne (3,82%) et le pB-pinene (2,002%). LS3 présente un chemotype combiné
fenchone/camphre/1,8-cinéole.

Beaucoup de travaux réalisés en Algérie (Tableau 3. 10) ont révélé la dominance de
fenchone, de 1,8-cinéole et du camphre dans les huiles de la L stoechas de différentes
régions. Les travaux de la région de Tlemcen [82], ont noté comme composés predominants
le fenchone (27,6%), le 1,8-cineole (18,9%) et le camphre (18,1%). L’huile essentielles du
nord d’Algérie présente quant a elle cing composés majoritaire : Acétate de linalyle
(15,26%), Camphre (11,25%), y-terpinene (11,2%), Linalol (10,68%), 1,8-Cinéole (10,25%).
Par contre dans I’HE de L. Stoechas de Turquie [78] les composés majoritaires sont, le
pulegone, le menthol et le menthone, cette composition est complétement différente aux
travaux déja fait quelques soit en Algérie ou dans les autres pays.

Tableau 3. 10 : Travaux antérieurs sur L. Stoechas.

pays Composés majeurs pays Composeés majeurs

Nord acétate de linalyle (15,26%),
algérien camphre (11,25%), y-terpinene Espagne | fenchone (37%), 1,8-cinéole (17,8%),

%81] (11,2%), linalol (10,68%), 1,8- [103] | camphre (15,6%), linalol (7,5%)

cinéole (10,25%)
ari i . fench 37,0%), hre (27,3%),
"I'Al\legsgleen fenchone (27,6%), 1,8-cincole el aecr;:atznc‘:e(cornyz (((:Sag:’Z) r1e Eg cinécfl)e
18,9% hre (18,1%). R
[82] (18,9%), camphre (18,1%) [104] (6%)
ari fench 44,8%), 1,8-cinéol

Algerle fenchone (39.0%), camphre (18.5 Grece enchone (44, .0)’ o ey
Tiaret %), bornyl acetate (7.79 %) [105] (16,7%), a-cardinol (7,2%), camphre

o] | | (6,2%)

Maroc | fenchone (30,5%), camphre (18,2%), | Pakistan

. hre (46,24%), b I (6,71%

[100] | 1,8-cinéole (8,6%) [106] | CAmPNre (46,24%), borneol (6,71%)
Tunisie | fenchone (34,3%), camphre (27,4%), | Turquie | pulegone (40.37 %), menthol, (18.09

[101] acétate de lavandulyle (5,6%) [78] %), menthone (12.57)
Portuaal Inde fenchone (32,03%), camphre

10 2g fenchone (41,9%), camphre (34,6) 107 (14,71%) acétate de pyrtényle

[102] 157 (11,7%), 1,8-cinéole (7,67%)
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Concernant les travaux réalisés en dehors d’Algérie les résultats se rapprochent de ceux de
notre travail excepté pour celle du Pakistan qui présente une composition complétement
différente avec la prédominance du Camphre (46,24%) et le Borneol (6,71%), on remarque
aussi la présence de I’ Acétate de pyrtényle (11,7%) de I’'HE de I’Inde [107]. Cependant ’'HE
de la Turquie présente une composition completement différentes (pulegone, menthol et
menthone) par rapport a nos huiles et aux huiles étudier en Algérie ou dans d’autre pays.
D’aprées ces résultats, on remarque que la composition chimique de nos huiles essentielles
LS1 et LS3 sont identiques a celles obtenues dans de nombreux travaux sur la méme espéce
en Algérie par contre LS2 présente un rendement trés élevé en 1,8-cinéole jamais signalé
jusqu’a présent (Tableau 3.11). Mais avec une prédominance des composes MoNno
terpéniques dans la plupart des cas, mais a des proportions différentes. Cette différence de
composition est due probablement a diverses conditions notamment I’environnement, le
génotype, 1’origine géographique, la période de récolte, le lieu de séchage, la température et

la durée de séchage, les parasites et la méthode d’extraction.

Tableau 3. 11 : Composés chimiques des HE de L. Stoechas obtenus par CG/SM.

N° IR Composeés % (LS1) | % (LS2) | % (LS3)
1 4,923 tricycléne 0,21 0,11 0,11
2 5,331 a-pinéne 3,11 3,82 3,82
3 5,850 camphéne 2,79 0,67 4,67
4 6,054 verbenene 0,14 0,19 0,19
5 6,887 sabinéne 0,17 0,10 0,19
6 7,004 B-pinene 0,35 7,19 2,00
7 7,831 B-myrcéne 0,32 0,80 1,80
8 8,472 a-phellandréne 0,13 0,13 0,13
9 8,770 d-3-carene 0,70 0,09 0,89
10 9,143 a-terpinéne 0,10 0,02 0,03
11 9,609 p-cyméne 0,67 0,01 0,02
12 9,830 D-limonene tr tr tr
13 9,982 1,8-cinéole 8,99 52,18 11,40
14 10,500 | cis B-Ociméne - 0,06 0,06
15 10,920 trans B-Ocimene 0,01 0,01 0,02
16 11,358 y-terpinéne 0,19 0,20 0,20
17 12,098 linalool oxyde 0,02 0,43 0,43
18 13,054 | fenchone 25,09 5,26 31,26
19 13,608 linalool 2,48 2,20 2,24
20 13,975 fenchyl alcool 0,40 0,22 1,22
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N° IR Composes % (LS1) % (LS2) | % (LS3)
21 14,330 | trans pinéne hydrate 0,14 0,26 0,25
22 14,546 a-compholenal 0,14 0,27 0,27
23 14,966 nopinone - 0,44 0,44
24 15,121 trans sabinol - 1,80 0,80
25 15,403 camphre 8,89 3,88 15,88
26 15,540 a-necrodol - - 0,10
27 15,927 Sabina ketone - 0,14 0,15
28 16,102 Pinocarvone 0,06 0,14 0,31
29 16,265 bornéol 0,22 0,31 1,31
30 16,382 | a-phellandrene- 8-ol 0,23 1,24 0,21
31 16,761 terpinéne 4 ol 0,28 0,65 0,65
32 17,081 p methyl acetophenone 0,09 1,14 -
33 17,198 p-cymen 8ol 0,19 0,21 1,04
34 17,367 a-terpineol 0,29 0,99 1,39
35 17,480 Myrtenal 0,27 1,32 1,02
36 17,588 Myrtenol 0,91 0,84 0,86
37 17,852 10,11-epoxy Calamenene - 0,04 -
38 18,043 | verbenone 0,11 0,25 0,23
39 18,509 Fenchyl acetate 0,31 0,33 0,31
40 18,980 cis carvéole - 0,10 0,11
41 19,250 cumin aldéhyde 0,03 0,73 0,43
42 19,424 carvone 0,22 0,33 0,63
43 19,803 piperitone - 0,15 0,05
44 20,544 p menth-I-en-7-al - 0,22 0,22
45 20,893 a- Terpinen-7-al - 0,98 -
46 21,022 Bornyl acetate 1,69 0,58 0,18
47 21,310 lavandulyl acétate - 0,11 0,21
48 21,546 carvacrol 0,06 0,12 0,13
49 21,639 verbinyl acétate 0,06 - -
50 22,455 cis pinocarvyl acétate 3,07 0,44 2,46
51 22,624 p-Mentha-1,4-dien-7-01 - 0,03 -
52 22,706 hexyl tiglate - 0,04 -
53 23,236 a-cubebene 0,11 - -
54 23,709 Cyclosativene 0,79 0,13 0,13
55 24,117 a-copaéne 0,89 0,12 0,32
56 25,253 a-Funebrene - 0,04 -
57 25,521 | cis-caryophyllene - 0,14 -
58 24,606 B-cubébéne 0,46 0,06 0,09
59 24,680 y-eleméne 0,10 0,09 -
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N° IR Composes % (LS1) % (LS2) | % (LS3)
60 25,218 | a-gurjunéne 0,20 - 0,21
61 25,527 | trans caryophylléne 0,56 0,21 0,11
62 25,763 B-eleméne - - 0,09
63 26,535 trans Muurola 3,5-diéne 0,26 0,43 0,23
64 26,620 | a-Humuléne 0,10 - -
65 26,856 | Alloaromadendréne 0,57 0,14 0,33
66 26,938 cis Cadina-1 (6),4-diene - 0,33 -
67 27,066 y-curcumene 0,10 0,09 0,09
68 27,299 trans Cadinal,(6),4 diene 0,49 - -
69 27,404 | y-Muuroléne 0,16 - -
70 27,520 D germacrene 0,44 0,06 0,04
71 27,678 B-selinene 0,84 1,00 1,00
72 27,975 | epi cubebol 2,08 0,18 0,18
73 28,150 | a-Muuroléne 0,32 - -
74 28,261 a-Bisaboléne 0,22 0,92 0,91
76 28,471 a-farnecene 0,29 0,12 -
77 28,517 a-Chamigrene - 1,64 1,64
78 28,628 | cubebol 1,28 0,02 0,01
80 28,896 d-cadinéne 2,6 0,92 0,91
81 29,176 valancene 0,63 - -
82 29,409 Selina-3,7(11)-diene 3,93 - -
83 29,823 B Germacrene 0,75 0,01 0.01
84 30,044 a-copaéne 8ol 1,83 - 0,19
85 30,452 spathulenol 0,02 0,17 0,16
86 30,592 caryophylléne oxyde 0,76 0,22 0,22
87 30,901 Veridiflorol 2,50 0,13 0,12
89 31,939 epi cubenol 1,16 0,14 0,14
90 32,323 a- epi Muurolol 0,71 - 0,10
91 32,446 cubenol 0,39 0,04 0,03
92 32,520 B-Eudesmol 0,11 0,20 0,20
93 32,650 | a-cadinol 0,22 0,08 0,18
94 32,830 cis Calamenen-10-ol 0,05 0,08 0,08
95 33,041 trans Calamenen-10-ol 0,02 0,01 0,01
96 33,215 cadaléne 0,43 0,20 0,40
97 33,320 Mustakone 0,30 0,02 0,04
98 33,510 cis 14-nor-Muurol-5-en-4-one 0,03 0,37 0,07
Pourcentage d’identification totale 89,83 100 98,55

IR : Indice de rétention, LS1 : HE de Tlemcen, LS2 : HE de Annaba, LS3 : HE de Tizi Ouzou.
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3.8 Activité biologique

3.8.1 Evaluation de P’activité antioxydante

L’activité antioxydante des huiles essentielles de Lavandula Angustifolia Miller et de
Lavandula Stoechas des trois régions sont regroupes dans les tableaux 3.12.

L’IC50 est inversement lié a la capacité antioxydante d'un composé, car il exprime la
quantité d'antioxydant requise pour diminuer la concentration du radical libre de 50%. Plus la
valeur d’IC50 est basse, plus I'activité antioxydante d'un composé est grande.

Nos huiles essentielles des deux espéeces possédent une faible activité antioxydante avec
des pourcentages d’Inhibition inférieur a 50% a une concentration de 1000 ug/mL.

Les études antérieurs sur les deux variétés de plantes présentent un pourcentage
d’inhibition efficace IC50 de 584+0.58ug/mL pour la L. Angustifolia Miller [108] et
5100pg/mL ; 32420ug/mL ; 26800ug/mL pour L. Stoechas Donc ces huiles essentielles ont

un faible pouvoir antioxydant [81].

Tableau 3. 12 : Activité antioxydante des huiles essentielles de deux variétés.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
IR% (L Angustifolia) 45.75% 44.40% 43.56%
IR% (L. Stoechas) 45.01% 44.31% 39.72%

IR% : pourcentage d’inhibition radicalaire.

L’activité antioxydante de nos huiles essentielles montrant une activité antioxydante inférieure a
celle de la vitamine E. Il semble que d’aprés les résultats antérieurs sur 1’activité antioxydante de la
vitamine E est I’antioxydant le plus efficace avec un IC50 de 384+0.76ug/ml [70], par rapport a nos

huiles essentielles étudiées.

3.8.2 Evaluation de I’activité antibactérienne

Nous avons mis en évidence la variabilité des HE et de leurs constituants chimiques dans
les différents échantillons provenant de différents sites bioclimatiques aussi bien sur le plan
qualitatif que quantitatif. Ces résultats nous conduisent a penser que [’activité
antimicrobienne de ces HE serait egalement variable tant sur le plan du spectre d’activité que
de I’intensité de I’action

L'activité antibactérienne des huiles essentielles de la L Angustifolia Miller et L. Stoechas
est basée sur la méthode de diffusion en milieu gélosé Mueller Hinton agar. Elle est évaluée

en termes de diameétre de la zone d'inhibition autour des disques contenant les huiles a testés
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vis-a-vis de quatre souches bactériennes. L’échelle d'estimation de l'activité est classée par les

diametres d'inhibition de la croissance microbienne.

3.8.2.1 Activité de L. Angustifolia

Les résultats des aromatogrammes des huiles essentielles de L Angustifolia Miller des

trois régions sont regroupés dans le tableau 3.13.

Tableau 3.13 : Résultats des aromatogrammes des HE de L. Angustifolia des trois régions.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba

Souches microbiennes (Tiril't-N-Takhbirt)  (Parc national de Tlemcen) (Seraidi)

Diamétre d’inhibition (mm)

Staphylococcus aureus
(ATCC 25923)
Escherichia coli
(ATCC 25922)

Pseudomonas aeruginosa
(ATCC 27853)
Pseudomonas aeruginosa
(ATB)

AT.C.C: American Type Culture Collection; ATB: Antibiotique de référence.

28 17 25

17 14 12

>8

Les résultats sont trés satisfaisants notamment vis-a-vis de Staphylococcus aureus ou on
a constate que la souche est extrémement sensible aux huiles essentielles de L. Angustifolia
Miller des régions de Tizi Ouzou et d’Annaba avec des zones d’inhibition de 28 mm et 25mm
respectivement, et une sensibilité moyenne a celle de la région de Tlemcen avec une zone
d’inhibition de 17mm. Escherichia coli a montré une sensibilit¢ moyenne par rapport a
I’huile essentielle de L. Angustifolia Miller de la région de Tizi Ouzou, avec une zone
d’inhibition de 17mm. Alors qu’elle présente une sensibilité limitée vis-a-vis des huiles
essentielles des régions de Tlemcen et Annaba avec des zones d’inhibition de 14mm et 12mm

respectivement.

Le Pseudomonas aeruginosa a une grande résistance a I’HE de L. Angustifolia Miller de
la région de Tizi Ouzou avec une zone d’inhibition de 8mm. Et il a une faible sensibilité par
rapport a celles des régions de Tlemcen et d’Annaba avec des zones d’inhibition de 9 mm et
10 mm respectivement. Concernant le Pseudomonas aeruginosa, elle a une grande résistance
contre toutes les huiles essentielles de L. Angustifolia Miller des trois régions avec des zones

d’inhibition inférieure ou égale a 8mm.
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3.8.2.2 Activité de L. Stoechas

Les résultats des aromatogrammes des huiles essentielles de L. Stoechas des trois régions
sont regroupés dans le tableau 3.14.

Tableau 3. 14 : Résultats des aromatogrammes des huiles de L. Stoechas des trois régions.

Tizi Ouzou Tlemcen Annaba
Souches microbiennes (Tinsaouine) (Ain Ghoraba) (Oued EI Aneb)
Diameétre d’inhibition (mm)
Staphylococcus aureus
(ATCC 25923) 21
Escherichia coli
(ATCC 25922)
Pseudomonas aeruginosa
(ATCC 27853)
Pseudomonas aeruginosa
(ATB)
AT.C.C : American Type Culture Collection; ATB : Antibiotique de références.

19 15
11 11 9
10 9 8

>8

Le Staphylococcus aureus était extrémement sensible a I’HE de L. Stoechas de la région
de Tizi Ouzou avec une zone d’inhibition de 21 mm et une sensibilit¢ moyenne a celles des
régions de Tlemcen et d’Annaba avec des zones d’inhibition 19 mm et 15 mm
respectivement. Escherichia coli a une sensibilité limitée vis-a-vis des HEs de L. Stoechas

des trois régions.

Le Pseudomonas aeruginosa (ATCC) montre une sensibilité limitée par rapport aux HEs
de L. Stoechas des régions de Tizi Ouzou et Tlemcen avec des zones d’inhibition 10mm et
9mm respectivement. et une résistance a celle de la région d’Annaba avec une zone
d’inhibition de 8mm. Le Pseudomonas aeruginosa (ATB) a une grande résistance aux HES
de Lavandula Stoechas des trois régions qui ont des zones d’inhibition inférieurs ou égales a

8mm.

Les résultats indiquent que les HEs de L. Stoechas possedent une activité antibactérienne.
Les aromatogrammes obtenus semblent étre en accord avec ceux des HEs de L. Stoechas de
Tunisie [109], de Turquie [78], de I’ltalie [110] et de I’ Australie [111].

Les valeurs obtenues montrent que l'activité antibactérienne varie en fonction de la
bactérie testee. Il s’avéré que toutes les bactéries testées avaient une sensibilité différente vis-
a-vis des huiles essentielles de L Angustifolia Miller et des huiles essentielles de Lavandula

Stoechas. La grande résistance des bactéries a gram (-) est liée en partie a la complexité de la
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paroi cellulaire de ces microorganismes, qui contient une double membrane, contrairement a
la structure membranaire simple des bactéries a gram (+) [112]. Ces résultats ont montré que
les huiles essentielles de L. Angustifolia Miller ont une activité antibactérienne plus
importante que celle des huiles essentielles de L. Stoechas.
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Conclusion

Les plantes médicinales représentent une source inépuisable de substances et composes
naturels bioactifs qualifiées de métabolites secondaires. Leur répartition qualitative et
quantitative est inégale selon les espéces.

Notre étude a pour but d’extraire les huiles essentielles, de déterminer la composition
chimique et d’évaluer I’activité biologique de deux espéces de Lavandula : L. Angustifolia Miller
et L Stoechas de trois wilayas d’ Algérie (Tizi Ouzou, Tlemcen et Annaba).

Les huiles essentielles extraites par hydrodistillation classique et en utilisant un alombic
obtenus, montrent une variation importante des rendements en fonction de la région de recolte
pour les deux espéces. L. Angustifolia varie entre 0,8 et 5,2% et L. Stoechas entre 0,66.et 2,08%.
On note que les rendements les plus elevées de chaque variété sont enregistrés pour les régions
de Tizi Ouzou, dont I’extraction est faite par Clevenger.

L’analyse des eéchantillons étudiés par CG-SM a mis en évidences des différences
remarquables dans leurs compositions chimiques du point de vu qualitative et quantitatives pour
les deux variétés de Lavandula des trois wilayas. L’huile essentielle de L. Angustifolia de
Tlemcen est predominée par le linalol (34,32%), le camphre (13,57%), le terpinéne 4-ol (8,58%)
et le 1,8-cinéole (7,43%), celle d’Annaba contient majoritairement le linalool (37,36%) et le
camphre (11,37%) et I’huile essentielle de Tizi Ouzou est prédominee par le linalol (35,91%), le
1,8-cinéole (16,32%) et le camphre (10,15%). L huile essentielle de L. Stoechas de Tlemcen et
constituée principalement , de fenchone (25,09%), de 1,8-cinéole (8,98%) et du camphre
(8,88%), celle d’ Annaba contient majoritairement le 1,8-cinéole (52,179%), le B-pinene (7,19 %)
et le fenchone (5,25 %) alors que celle de Tizi Ouzou est prédominée par, le fenchone (31,26%),
le 1,8-cinéole (11,40%) et le camphre (15,88%).

Le potentiel antioxydant des huiles essentielles a été déterminé par la méthode de piégeage
de H,0; dont les résultats montrent que les huiles essentielles de L. Angustifolia Miller ont une
activité antioxydante plus importante que celle des huiles essentielles de L. Stoechas.
L’évaluation de I’activité antibactérienne a permis de mettre en évidence que le pouvoir des HES
de L. Angustifolia est relativement plus important que celui des HEs de L. Stoechas, avec des
zones d’inhibition variantes. Staphylococcus aureus est tres sensible aux différentes HEs des
deux Lavandula, contrairement a Escherichia coli qui a montré une sensibilité moyenne. Alors
que les deux types de Pseudomonas aeruginosa (ATCC et ATB) ont montré une résistance vis-
a-vis de toutes les huiles essentielles des deux variétés.

Perspectives :

Elargir 1’étude des huiles essentielles et suivre leurs composition chimique dans d’autres

régions d’Algérie, ainsi approfondir I’étude biologique des extraits de Lavandula.
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Annexe 1 : Matériel et produits utilisés.

S Outils
. Equipements & -
SEPE | MF;térieIs Verrerie Produits Loglssthue
Dessiccation et e L Stoechas
Séchage e L. Angustifolia Miller * Excell®
e Chauffe-ballon
: e Pinces e Ballons
Extraction e L Stoechas e Clevenger e Eau de source
e L Angustifolia Miller
e e Excell®
Caractérisation e Spectrophotométre UV-
Visible
e Balance analytique : E)rllce r:]c;?;?terres e Huile essentielle
e Refractometre e Becher e Eau distillée
Cara_ctéres e Agitateur et barreau e Burette e Acétone
physiques magnétique e Pro-pipette ° Ethanol 96°
e Balance analytique S e Ethanol 80 °
e Polarimetre * F!olejaugee
e Pipette
e Burette o Huile essentielle
Potentiel oBaI_ance analytiqu_e e Becher o Papier pH
S e Agitateur magn_ethue o E_rlenmeyer ° Hydro?<yde de
Indice d’acide e barreau magnétique o Pipette potassium _
e pro-pipette e Pheénol phtaléine
e FEthanol 96°
e Micropipette .
Etude : . Tubespessaies O ST
Antioxydante 0 RIS e e Fioles jaugées O [REO
e Spectrométre UV e Tampon
e Burettes hosphate
o Bécher P
e FEau
“tud ¢ Boite de pétrie physiologique
Antibitcl:éfienne e Ecouvillons o Micropipette _ o Gélose MH
e Bec bunsen o Boites de pétrie | o Gaz butane
e Etuve e Papier Watman

6mm

Annexe 2 : Cinétique de séchage.

Tableau A2. 1 : Cinétique de séchage de Lavandula Angustifolia Miller.

OUrS | u | % | ks | w0k |k | n
Tizi Ouzou
MASSE(g) | 240 | 1220 | 9 | 7 | 73 | 12 | 72 |
Tlemcen
MASSE(g) | 250 | 167 | 141 | 126 | 121 | 119 | 118 | 118
Annaba
MASSE(g) | 1000 | 754 | 528 | 420 | 380 | 351 | 337 | 337




Tableau A2. 2 : Cinétique de séchage de Lavandula Stoechas.

JOURS L n % s 0w sk w ] k]
Tizi Ouzou
MASSE(g) | 420 | 326 | 228 | 186 | 170 | 160 | 157 | 154 | 154
Tlemcen
MASSE (g) | 1276 | 1014 | 842 | 700 | 607 | 552 | 536 | 530 | 530
Annaba
MASSE(9) | 170 | 132 | 103 | 8 | 74 | 65 | 60 | 55 | 55
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Figure A2. 1 : Variation de la teneur en eau de Lavandula Stoechas.
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Figure A2. 2 : Variation de la teneur en eau de Lavandula Angustifolia.

Annexe 3: Indice d’acide.

Solution de phénolphtaléine a 1% : Dissoudre 0,1 g de phénolphtaléine dans 80 mL d’alcool et
compléter a 100 mL avec de I’eau distillée.



Annexe 4: Activité antioxydante.

Solution tampon phosphate pH 7.4 : on mélange, 393.4 mL d’hydroxyde de sodium 0.1 M et 250mL de
phosphate monopotassique 0.2 M, sous une agitation magnétique.

Figure A4. 1 : Préparation de tampon phosphate pH=7.4.

Hydroxyde de sodium 0.1 M : dissoudre 2g d’hydroxyde de potassium dans 500ml d’eau distillé sous
agitation magnétique (Figure A4.2).

Solution de phosphate monopotassique 0.2 M : dissoudre 13.61 g de KH,PO, dans 500 mL d’eau
distillé sous agitation magnétique (Figure A4.3).

Figure A4. 2 : Préparation de I’hydroxyde Figure A4. 3 : Préparation une solution
de sodiuma 0.1 M. de phosphate monopotassique 0.2 M.
Annexes 5 : Analyses chromatographiques.

L51

Figure A5.1 : Chromatogramme de L Stoechas (1: Tlemcen ; 2: Annaba)
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Figure A5.2 : Chromatogramme de Lavandula Angustifolia (1: Tlemcen ; 2: Annaba)
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