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Résumé :

Le contexte mondial actuel oblige les scientifiques a rechercher de nouvelles molécules
actives totalement ou partiellement modifiées a partir de sources naturelles comme
alternatives aux molécules existantes sur le marché.

Le présent travail décrit d'abord I'extraction de I'HE d’Ammoduacus leucotrichus et de
Ruta montana par hydrodistillation avec des rendements moyens de 2,52 % et 2,13 %,
respectivement. Les propriétés physico-chimiques des huiles essentielles obtenues ont été
analysées et étudiées.

Dans un deuxiéme temps, par hémi-synthése, I'action de I'o-phénylénediamine sur les
aldéhydes et les cétones, les huiles essentielles d’/Ammoduacus leucotrichus et Ruta
montana sont modifiées chimiquement pour générer des benzimidazoles, composé
hétérocyclique aromatique de la famille des azoles.

Les résultats de I'activité antimicrobienne des huiles naturelles et modifiées étudiées par
la méthode de diffusion sur disque (aromatogramme) ont montré une amélioration
significative de I'activité avec I'o-phénylénediamine par rapport aux huiles de six souches
bactériennes.

Mots clés : Huile essentielle, Ammoduacus leucotrichus, hémi-synthése, benzimidazole,
activité antibactérienne.



Abstract:

The current global context requires scientists to look for new active molecules totally or
partially modified from natural sources as alternatives to existing molecules on the
market.

The present work first describes the extraction of HE from Ammoduacus leucotrichus
and Ruta Montana by hydrodistillation with average yields of 2.52% and 2.13%,
respectively. The physico-chemical properties of the essential oils obtained were analysed
and studied.

Secondly, by hemisynthesis, the action of o-phenylenediamine on aldehydes and ketones,
chrysanthemum and street essential oils are chemically modified to generate
benzimidazoles, an aromatic heterocyclic compound of the azole family.

The results of the antimicrobial activity of natural and modified oils studied by the disc
diffusion method (aromatogram) showed a significant improvement in activity with o-
phenylenediamine compared to the oils of six bacterial strains.

Keywords: essential oil, Ammoduacus leucotrichus, hemosynthese, benzimidazole,
antibacterial activity.
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Introduction

Introduction :

L’aromathérapie se définit littéralement comme la partie de la phytothérapie qui utilise
les huiles essentielles. Dans le domaine médical, elle est se définit comme une thérapie
utilisant les huiles essentielles végétales par voie interne ou externe. Elle, fait appel a
toutes les plantes dotées de propriétés médicinales. [1]

On appelle plante médicinale toute plante renfermant un ou plusieurs principes actifs
capables de prévenir, soulager ou guérir des maladies.

Il reste difficile de définir les molécules responsables de 1’action, bien que certains effets
pharmacologiques prouvés sur l'animal été attribués a des composés tels que les
alcaloides, les terpénes, les stéroides et des composés polyphénoliques. [2]

La médecine moderne utilise les vertus thérapeutiques des huiles essentielles et de leurs
constituants. En effet, de nombreux composés volatils sont aujourd'hui des ingrédients
courants des préparations pharmaceutiques. [3]

Les huiles essentielles (HE) sont des huiles tirées a base de plantes, avec un arbme propre
a chacune d’elles. Ce sont des mélanges de substances aromatiques volatiles et
odoriférantes qui sont présentes en faible quantité dans le végétal. Elles passent
instantanément de 1’état liquide a 1’état gazeux, aérien. Depuis fort longtemps, les HE
sont connus et utilisés pour leurs parfums, leurs utilisations en cosmétiques et pour leurs
propriétés thérapeutiques. Chaque huile possede des propriétés spécifiques liées aux
différents composants qu’elle contient. Leur composition chimique est d’une grande
complexité, ce qui les rend inimitables car chaque HE regroupe en réalité plusieurs
substances aromatiques trés élaborées et trés différentes. On peut les recueillir dans toutes
les parties de la plante (fleurs, fruits, graines, écorces, tiges, ou parfois dans la plante
entiere). Leur composition varie souvent selon les conditions climatiques et
I’environnement. Ces huiles sont d’intérét croissant pour les industries et la recherche
scientifique en raison d’une part, de leurs activités antioxydants, antibactériennes et
antifongiques et d’autre part, de ce que la plupart des HE sont classées dans la liste des
substances gras, qui les rendent utiles en tant que conservateurs naturels dans les
industries agroalimentaires. [4]

Dans notre travail, on s’intéressera a 1’évaluation via 1’hémi-synthése des huiles
essentielles de ces deux espéces dans le but d’améliorer leurs activités antimicrobiennes.
Le présent travail comporte deux parties :

Dans la premiere partie, nous abordons les différentes connaissances bibliographiques sur
les huiles essentielles, les deux plantes étudiées, leurs réparations géographiques
caractéristiques botaniques, utilisations thérapeutiques, compositions chimiques de ses
huiles et leurs propriétés médicinales et on termine par la chimie des aldéhydes.

Une deuxieme partie expérimentale compose elle-méme de plusieurs volets, a savoir :

- L’extraction des huiles essentielles du Ruta montana et du cumin velu par
hydrodistillation.
- La caractérisation physicochimique et organoleptique des huiles essentielles.
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- La modification chimique des HEs via hémi-synthese.
- L’¢évaluation de I’activité antimicrobienne des huiles essentielles pure et modifiés.
- L’interprétation et discussion des résultats obtenus.

En fin une conclusion générale.
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Apercu bibliographique les huiles essentiel

I.1. Historique :

L’histoire des huiles essentielles commence cependant 2000 & 3000 ans avant cette
époque. L’art de la distillation, initié par les Egyptiens, Indiens et Perses, s’améliora
grandement au cours du IXéme siécle sous I’impulsion des Arabes avec, notamment, le
développement de I’alambic attribué a Avicenne (980-1037). La science des huiles
essentielles prit ensuite le large pour gagner 1’Europe au cours des croisades durant le
Xllleme siecle. Le développement des procédés de production et des connaissances de
ces extraits fut alors majoritairement mene par des pharmaciens. Durant les siecles qui
suivirent, les huiles essentielles étaient principalement utilisees pour leurs vertus
thérapeutiques et ne nécessitaient qu’une production minime, ce qui n’est plus le cas de

nos jours. [5]
1.2. Définition :

L'huile essentielle est un mélange de composés odorants et volatils, nommés d'apres les
caractéristiques aromatiques des matieres végétales a partir desquelles elles peuvent étre

isolées. [6]

Une huile essentielle (HE) est définie au niveau international comme le produit obtenu
par hydrodistillation, distillation a la vapeur ou distillation séche ou par un procédé
mécanique approprié sans chauffage (pour les agrumes) d'une plante ou de certaines

parties de celle-ci. [7]
1.3. Déterminants de la stabilité des huiles essentielles :

1.3.1. La lumiére : On considere que la lumiére ultraviolette (UV) et la lumiere visible
(Vis) accélerent les processus d'autoxydation en déclenchant I'abstraction d'hydrogéne

qui entraine la formation de radicaux alkyle.

1.3.2. La température : La température ambiante influence de maniére cruciale la
stabilité des huiles essentielles a plusieurs égards : En général, les réactions chimiques
s’accéleérent avec l'augmentation de la chaleur en raison de la dépendance de la vitesse de

réaction a la température.

Sur cette base, la loi de vant Hoff stipule qu'une augmentation de température de

10 °C double approximativement les taux de réaction chimique.
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1.3.3. Contaminants métalliques : Lors de la distillation dans des alambics primitifs
ou pendant le stockage dans des récipients métalliques, des impuretés métalliques peuvent
étre libérées dans les huiles essentielles. Au méme titre que la lumiere et la chaleur, les
métaux lourds, en particulier les ions cuivreux et ferreux, sont considérés comme

favorisant I'autoxydation.

1.3.4. Disponibilit¢ de I'oxygéne : L'oxydation de I'huile s'accéléere avec la
concentration d'oxygene dissous, qui dépend elle-méme largement de la pression partielle
d'oxygene dans I'espace de téte ainsi que de la température ambiante. Sans agitation, la
diffusion de I'oxygene dans I'échantillon se fait progressivement au fil du temps. Selon la
loi de Henry, la solubilité de l'oxygene est élevée a basse température et diminue

considérablement avec I'augmentation des degrés Celsius.

1.3.5. Teneur en eau : L'humidité a été considérée comme une raison possible de
I'altération des huiles essentielles. Par exemple, il a été démontré que les procédures de

distillation a I'eau a environ 100 °C déforment les spectres des composes. [8]

1.3.6. Structure des composés et composition chimique : La sensibilité des huiles
essentielles a la dégradation dépend largement des spectres des composés, car les
structures moléculaires des composants ont un effet substantiel sur le degré d'oxydation.
Les composés riches en atomes d'hydrogene allyliques constituent les cibles les plus
probables de I'auto-oxydation, étant donné que I'abstraction d'atomes d'hydrogene donne
lieu a des radicaux stabilisés par résonance qui sont tres favorisés en raison de leur énergie

d'activation plus faible. [8]
1.4. Propriétés physico-chimiques des huiles essentielles :

e A température ambiante, les HE sont liquides

e A basse température, certaines HE cristallisent

e Les HE sont volatiles, ce qui les oppose aux “huiles fixes” ou “huiles végétales”
(généralement abrégées HV dans les formules). Cette volatilité explique leur
caractere odorant ainsi que leur mode d’obtention par entrainement a la vapeur
d’eau.

e Les HE sont tres solubles dans les huiles grasses

e De caractere liposoluble, les HE ne se dissolvent pas dans 1’eau. Rajoutées dans
un bain, par exemple, elles flottent — leur densité est généralement inférieure

a 1 — et sont susceptibles de provoquer des irritations, voire des brilures
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cutanées. Il faut donc impérativement utiliser un tensioactif pour permettre leur
mise en suspension dans 1’eau. Elles possédent un indice de réfraction élevé et
ont souvent un pouvoir rotatoire.

e Les HE sont altérables, sensibles a 1’oxydation, mais ne rancissent pas. [9]

1.5. La composition chimique des huiles essentielles :

Les huiles essentielles sont des mélanges a plusieurs composants; dans les huiles
individuelles, il est possible d'identifier jusqu'a 400 substances chimiques, voire
davantage lorsque I'on dispose d'un équipement analytique sophistiqué et des méthodes

de détection appropriées. [10]

Cependant, le nombre de composants qui sont réellement responsables des odeurs et des

saveurs caractéristiques sont limité. [11]
1.5.1. Les terpénoides :

Les terpénoides, également connus sous le nom d'isoprénoides, sont les produits naturels
les plus nombreux et les plus diversifiés sur le plan structurel. Le nom générique Le nom
générique "terpéne" s'appliquait a I'origine aux hydrocarbures présents dans I'essence de
térébenthine, le suffixe "ene" indiquant la présence de liaisons oléfiniques.

Les terpénoides sont classés en fonction du nombre et de I'organisation structurelle des
carbones formeés par I'arrangement linéaire des unités d'isoprene, suivi par la cyclisation

et les réarrangements du squelette carboné. [12]

Tableau 1.1 : Classification des terpénoides [12]

Nom Nombre d'unités Nombre d'atomes Formule
d'isopréne de carbone générale
Hémiterpénoides 1 5 CsHs

Monoterpénoides 2 10 CioH1se
Sesquiterpénoides 3 15 CisH24
Diterpénoides 4 20 CaoHz2
Sesterterpenoides 5 25 CasHao
Triterpénoides 6 30 CaoHas
Tétraterpénoides 8 40 CaoHeas
Polyterpénoides >8 >40 (CsHsg) n
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1.5.2. Monoterpénes : Possedent 10 atomes de carbone et sont construits a partir de 2
unités isoprene (CioHze), qui peuvent former différents squelettes carbonés. Il existe 3

formes de monoterpénes : linéaire (acyclique), monocyclique et bicycligque.

Tabeau 1.2 : Nom des composés et structures chimiques des monoterpénoides

Nom des composés structures chimiques

Monoterpénoides acycliques

Myrcéne é}j
|
|

Citral

N

Monoterpénoides monocycliques

Limonéne

Carvone
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Monoterpénoides bicycliques

a-pinene
X
~
Borneol
OH
Camphor
o

1.5.3. Les sesquiterpénes :

Possédent 15 atomes de carbone ; ils sont construits & partir de 3 unités isoprenes (C1sH24)
et peuvent se présenter sous forme acyclique, monocyclique, bicyclique et tricyclique.

[10]

Tableau I. 3 : Nom des composés et structures chimiques des Sesquiterpénoides [12]
Nom des composes structures chimiques
Sesquiterpénoides acycliques

Farnesol

OH

Sesquiterpénoides monocycliques
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-Bisabolene H oH

Sesquiterpénoides bicycliques

-Caryophyllene

5-Cadinene

1.5.5. Les composés aromatique :

Les composés aromatiques dérivés du phénylpropane sont beaucoup moins fréquents
dans les huiles essentielles que les monoterpénes et sesquiterpénes [13]
Un noyau aromatique est couplé a une chaine de trois carbones. [14]

H O

)

CHs OH

Figure 1.1 : la vanille

1.5.6. Composés d'origines diverses :
Lors de la préparation des huiles essentielles, certains composés aliphatiques, de faible
masse moléculaire, sont entrainés lors de I'hydrodistillation (carbures, acides, alcools,

aldéhydes, esters...).
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Les différents composés sont assez stables aux températures ambiantes. [14]

I.6. Procédés d’extraction des huiles essentiels :

L’extraction d’une I’huile essentielle (HE) est nécessairement une opération complexe et
délicate. Elle a pour but, en effet, de capter et recueillir les produits les plus volatils,
subtils et les plus fragiles qu’élabore le végétal, et cela sans en altérer la qualité. Pour
mesurer la difficulté de ’entreprise, il suffit de garder présente a 1’esprit la rapidité avec
laquelle se dégage, puis disparait ou se dénature, le parfum d’une fleur, méme la plus
odorante, lorsqu’on en a froissé les pétales. Une fois la cuticule cireuse des poches
épidermiques brisée, 1’essence s’en échappe et plusieurs molécules odorantes se

dispersent dans 1’air ambiant. [15]
1.6.1. Extraction par entrainement a la vapeur d’eau :

Dans ce systeme d’extraction, le matériel végétal est soumis a 1’action d’un courant de
vapeur sans maceration préalable. Les vapeurs saturées en composes volatils sont

condensées puis décantées. L’injection de vapeur se fait a la base de 1’alambic. [16]

Réacteur

Matériel végetal Condenseur

!
}

Hule essentielle
Cohobe

Le—.gl

[ Phase aqueuse

Générateur de vapeur

WVase florentin

Figurel.2 : principe schématisé de 1’extraction par entrainement a la vapeur d’eau .[17]
1.6.2. Extraction par Hydrodistillation :

L’hydrodistillation consiste a immerger la matiére premi¢re dans un bain d’eau.
L’ensemble est port¢ a ¢ébullition. Elle est généralement conduite a pression
atmosphérique. La distillation peut s’effectuer avec ou sans cohobage des eaux

aromatiques obtenues lors la décantation. [16]
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B

F 9
E—_—
Condenseur
—

Huile essentielle

[ Cohobe Phase aqueuse

Eau Vase forentin

Matériel veégétal

: Pt AT 3 L
Réacteur il Lﬂr‘:
-l il

Source de chaleur

Figure 1.3 : principe schématisé de 1’hydrodistillation [17]
1.6.3. Extraction par fluide supercritique :

Les fluides supercritiqgues ont été considérés comme un moyen alternatif pour
I’extraction des HESs. Le dioxyde de carbone (CO.) est le fluide supercritique le plus
couramment utilisé du fait de ses conditions critiques modérées. Dans des conditions de
haute pression et a température supérieure a 31°C, le CO> se trouve dans un état dit «
supercritique », intermeédiaire entre le gaz et le liquide. Dans cet état, le CO, présente la
particularité d’extraire les molécules aromatiques a partir de la matiere premiere.
L’avantage de cette méthode est la possibilité d’éliminer et de recycler le solvant par
simple compression détente. Son principe consiste a charger la matiére vegétale dans
I’extracteur, puis le CO2 introduit sous pression est réfrigéré La figure 1.4 illustre le

schéma de ce procédé. [18]
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CO: a I'état supercritique + Extrait CO: a l'etat gazeux
> M >

Séparateur
Extracteur Condenseur
Pompe
< <
CO; a I'état supercritique CO, a I'état liquide

Figure 1.4 : Schéma du procédé de I’extraction par CO2 supercritique
1.6.4. L’extraction par solvants volatils des extraits aromatiques :

L’extraction par solvant a connu d’intéressantes améliorations. L’hydrodistillation-

extraction simultanée et I’extraction par Soxhlet en sont les principales. (Figure 1.5)

L’extraction par 1’appareil de Soxhlet consiste a faire passer a travers la matiere a traiter
contenue dans une cartouche de cellulose, un flux descendant de solvant toujours neuf
puisque distillé & chaque cycle. Cette technique est loin d’étre exclusive aux molécules
aromatiques d’origine végétale. Elle est fréquemment utilisée pour I’extraction de lipides,
ou de diverses autres catégories de molécules. De plus, cette technique d’extraction a été

récemment combinée aux micro-ondes et aux ultra-sons.

L’hydrodistillation-extraction simultanée (Simultaneous Distillation Extraction : SDE) a
été décrite en 1964 pour la premiére fois par Lickens et Nickerson. Le nom des
concepteurs de la technique sera par la suite donné a 1’appareillage utilisé pour ce type
d’extraction. L’originalité et le principe de cette technique résident dans la rencontre de
la vapeur d’eau chargée de molécules aromatiques provenant de I’hydrodistillation et des
vapeurs de solvant, entrainant I’extraction des composés aromatiques de la phase aqueuse
vers la phase organique. Le passage des deux phases dans la partie réfrigérante va
permettre la condensation et la séparation des deux phases dans la partie en U de

I’appareil. La conception du procédé assure le recyclage des deux phases. [19]
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TN )=

PN

=

Hydrodistillation - Extraction

Simultanée 3 :
Appareil de Soxlhet

Lickens-Nickerson

Figure 1.5 : Les différents types d’extraction par solvants volatils. [19]

1.6.5. Hydrodistillation assistée par micro-ondes «Microwave Assisted Hydro
Distillation (MAHD) » :

L’hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD) est un procéde développé par
Stashenko et coll. Ce procédé, basé entierement sur le principe de 1’hydrodistillation
classique, consiste a placer une partie du montage d’hydrodistillation dans le four a
microondes (Figure 05). Le matériel végétal est donc placé en présence d’une quantité
d’eau suffisante dans un réacteur disposé dans I’enceinte du four a micro-ondes. Le
systeme de réfrigération ainsi que la partie prévue pour la récupération des essences sont

situés a I’extérieur du four. [20]
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entrée del'eau\‘ /' sortie de |'eau
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Figure 1.6 : Principe schématisé de 1’appareillage de systéme de 1’hydrodistillation sous

micro-ondes. [16]
I.7. Méthode d’analyse des huiles essentielles :

Les nombreuses applications des huiles essentielles, qui a leur tour chacun comprendre
un large éventail de composants, nécessitent une analyse approfondie afin de prouver la

qualité nécessaire et d’authentifier I’identité.

En conséquence, diverses méthodes basees sur la physique et la chimie propriétés ont été
suggeérées pour caractériser les huiles essentielles, qui ont en outre été appliquées pour
déterminer la stabilité des huiles essentielles au stockage. La détermination de plusieurs
parametres tels que comme densité relative, rotation optique, indice de réfraction, point
de congélation, ou composés (classe)-spécifiques sont, entre autres, fixés dans la
Pharmacopée européenne pour le contréle de pureté. En bien sdr, les analyses sensorielles
sont naturellement appropriées, comme la vérification d’une odeur caractéristique ou,
moins souvent, d’une classification caractéristique de saveur d’huile essentielle dans les

profils d’odeur. [21]
1.7.1. La chromatographie en phase gazeuse (GC) :

Permet de séparer de faibles quantités des différents composants de I'huile essentielle.
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La chromatographie gazeuse autorise le couplage de toute une série de détecteurs
différents qui permettent d'avoir une vision multiple d'un seul produit. Les détecteurs les
plus utilisés sont le détecteur de masse (MS), le détecteur a ionisation de flamme (FID)

et de plus en plus, le détecteur infrarouge a transformee de Fourier (FTIR). [22]

wompime

1
Colonne™ |,

4 |- Themmastal de colonzae itgsates
. -_— .
1"01] T - m ordpxlese

Figure 1.7 : Schéma général simplifié d'un chromatographe en phase gazeuse. [21]

1.7.1.1. Le détecteur FID : Les principales applications du détecteur FID dans I'analyse

d'huiles sont :
a) l'identification des composés a l'aide des indices de Kovats.
b) la détermination des proportions relatives des composés dans I'huile.

1.7.1.2. Le couplage GC-MS : La méthode la plus utilisée dans le domaine des huiles et
des arbmes, est le couplage de la chromatographie gazeuse avec la spectrométrie de masse
(GC-MS).

La GC-MS permet d'obtenir des niveaux de sensibilité trés grands et de plus le couplage

de ce détecteur a une colonne capillaire n'affecte pas la résolution de la séparation.

1.7.2. Le spectre de masse : obtenu est comparé avec celui d'une bibliotheque
informatisée. En plus d'étre exhaustive, une bonne bibliothéque devrait contenir les
spectres de molécules enregistrées pour diverses conditions d'ionisation.
Malheureusement, trés souvent on constate des lacunes dans les bibliothéques
commerciales, ce qui peut étre a I'origine d'attributions erronées. En effet, I'identification
d'un spectre inconnu s'avére particulierement complexe et requiert une connaissance
approfondie des méthodes de fragmentation. Les spectres de masse peuvent présenter de
nombreuses similitudes, notamment dans le cas d'isomeres ou les différenciations se

basent sur des variations d'intensité de pic.
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Figure 1.8 : Spectres de masse du géranial et du néral.
1.7.3. Le couplage GC-FTIR :
1.7.3.1. Principe du couplage :

Actuellement la technigue la plus couramment utilisée en GC-FTIR exploite une cellule
a circulation gazeuse thermostatisée (“light-pipe") entre le chromatographe et
I'interférometre (fig. 1.9). Le "light-pipe" est une cellule de 12 cm de long et de 1 mm de
diamétre qui est recouverte intérieurement d'or pour permettre une amplification du signal
par réflexion du rayonnement infrarouge.

Systéme
Détecteur dnjection

Vers le
systeme

de traitemenf] | #| =
des donnees I:D:
Colonne flml}ftique

= e

Source LR. RayonsI.R |
Interferométre

Ekectronique

Figure 1.9 : Schéma du couplage GC-FTIR.
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Cette cellule est scellée a chaque extrémité par une fenétre en KBr transparente au
rayonnement infrarouge. Une ligne de transfert chauffée améne I'effluent de la colonne
capillaire a I'entrée de la cellule ; une autre permet la sortie du gaz. Un apport
complémentaire de gaz ("make-up gas") est fourni a I'entrée de la cellule, pour permettre
un débit régulier et limiter la perte en résolution chromatographique de la colonne
capillaire, due au grand volume du détecteur. Malgré le "make-up gas", la résolution en

FTIR est inférieure a celle observée pour le détecteur FID (fig. 1.10)

Neral .k gg

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Geranial GE

i1 i\,cﬂn

0 20 40 60 -80 100 120 1.0 160

Figure 1.10 : Comparaison d'un chromatogramme FID et FTIR de I'huile de Cupressus

sempervirens.

1.7.4. La chromatographie en phase liquide a haute performance (HPLC) : est
aussi utilisée dans l'analyse des ardmes et des huiles. Néanmoins son application dans ce
domaine est limitée par la faible résolution qu'elle autorise en comparaison avec la
chromatographie en phase gazeuse capillaire. De plus, la détection en HPLC n'est pas
adaptée a l'analyse des huiles essentielles. Dans les laboratoires de recherche on utilise
souvent un couplage HPLC- GC. Cette technique est basée sur une séparation
préliminaire des classes fonctionnelles de I'huile par HPLC et ensuite par injection des

fractions ainsi obtenues sur GC. [22]
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11.1. La famille rutacée :

La famille des Rutacées est bien représentée dans les régions tropicales et compte de

nombreuses especes utilisées en médecine traditionnelle. [23]

La famille des Rutacée fait partie de I'ordre des Sapin-dales qui regroupe seize familles
parmi lesquelles les Anacar-diaceae, les Meliaceae, les Simaroubaceae, les Sapindaceae
La famille des Rutaceae, a laquelle appartiennent les agrumes, comprend prés de 850
genres regroupant 1600 especes réparties dans les régions tropicales et subtropicales
tempéreées et plus particulierement en Afrique du Sud et en Australie. Elle se distingue,
au sein de l'ordre des Sapin-dales, par la présence de glandes a huiles essentielles dans le
limbe des feuilles, des fleurs et des fruits- Un autre caractére relativement fréquent est la

présence d'épines de natures diverses et la fréquence des feuilles simples. [24]
Les quatre espéces les plus répandues :

A. Ruta chalepensis L.
B. Ruta gravelons L.
C. Ruta montana L.

D. Ruta Angustifolia L.

Figure 1.1 : Quatre espéces de Ruta [25]
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11.2. Appellation :

Les différentes appellations du Ruta montana sont regroupées dans le tableau suivant :

Tableau I1.1 : Noms usuels de Ruta montana dans différents pays [26]

Région de pays Nom commun

Algérie Fidjel

Berbere Aourmi, dje
Maroc Fijel

Tunisie El Fijel

Francais Rue de montagne
Turc Sedef, sedef agaci

Portugal Arruda, Erva da inveja

Espagne Ruda, Ruda de jardin

11.3. Répartition géographique :

R. montana pousse dans les régions tempérées et chaudes, Elle vit a 1’état spontané dans

les rochers, collines séches et elle est abondante dans les terrains calcaires dans le bassin

méditerranéen, sur les lieux arides de presque toute la France, I’Europe méridionale et

I’Afrique du nord. En Algérie, elle est rencontrée dans les zones montagneuses de

I’intérieur sur 1’ Atlas Saharien et les pelouses arides. [27]

11.4. Position dans la systéematique : [28]

Régne : Plantae

Sous regne : Tracheobionta (plantes vasculaires)
Super division : Spermatophyta (plantes a graine)
Division : Magnoliophyta (plantes a fleurs)

Sous division : Angiospermae

Classe : Magnoliopsida (dicotylédons)

Sous classe : Rosidae

Ordre : Sapindales

Famille : Rutaceae

Genre : Ruta

Espéce : Ruta montana
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I1.5. Caractéristiques botaniques :

Ruta montana est un arbuste persistant de 20 a 60 cm de hauteur feuilles triangulaires et
maigres (figure 3B); ses fleurs sont petites et jaunes avec deux verticilles d’étamines, et
sont bisexuels (figure 3C). Ses fruits sont capsulaires avec quatre lobes arrondis (Figure
3D). La plante est caractérisée par une forte odeur nauséabonde, due a une huile

essentielle contenue dans d’énormes sacs contenant secrétariat glandes. [27]

Figurell.2 : Ruta montana L. habitat (A) ; plante entiere (B) ; fleurs (C) ; et
Fruits (D).
11.6. Utilisation de Ruta montana. L :

L’utilisation des plantes médicinales et aromatiques pour 1’industrie cosmétique et

pharmaceutique, ainsi que pour la production alimentaire, reste un domaine vierge en

Algérie. [27]

Page 19



Plante étudiée Ruta montana

11.6.1. Usages dans la médecine traditionnelle :

Tableau I1.2 : Utilisations traditionnelles de la plante Ruta montana dans différents

Région et pays

Bordj Bou
Arreridj, Nord-
Est

Algérie

Haut Atlas,
Maroc

Mekneés, Maroc

Grenade,
Espagne
Ksar Lakbir,

Maroc

Montalegre et
Chaves,
Portugal

pays [26]
Partie de la Mode de
plante utilisée préparation
Partie aérienne Décoction
Feuilles Décoction

Feuilles et racines

Plante entiére

Partie aérienne

Fleurs et branches

Décoction et
cataplasme

Décoction

- Poudre
mélangée a
de I'huile
d'olive

- Perfusion

- Cataplasme
(application

externe)

Perfusion

Utilisation traditionnelle

Rhumatisme

Traitement de la gingivite

Affections dermatologiques,
respiratoires et buccales
bucco-dentaire

Naissance

- Infection de l'oreille

- Diurétique,
antihelminthique,
analgésique
(douleurs
rhumatismales)

- Maux de téte

Stimulation de la
transpiration, laxatif,
parasitoses
parasitoses internes et

externes, nervosité et
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Dépression, menstruation et

avortement
Induction
Errachidia, Sud-  Partie aerienne, Décoction, Diabéte
est feuilles, Infusion, Poudre
Maroc Tige
Djelfa, steppe Partie aérienne, Décoction, Angoisse, Anorexie,
centrale Feuilles Infusion, Poudre Insomnie, Douleur
algérienne abdominale, Aérocolie,
Région Colique, Nausée. Douleurs
abdominales, aérocolie,
coliques, nausees
Moyen Atlas Fleurs Infusion, Asthme, troubles
central, Maroc fumigation bronchiques

11.6.2. Utilisations thérapeutiques :

La plante est utilisée fréquemment pour ses propriétés stimulantes, antiseptiques,
emmeénagogues, diurétiques, antispasmodiques, rubéfiantes, abortives,
antirhumatismales, antiparasitaires et antalgiques, elle est également utilisée chez les
malades sujets aux attaques de 1’épilepsie et ’hystérie. Sa tisane est consommée pour
soulager les coliques, les douleurs d’estomac, la fiévre, les problémes cardiaques dus a
une colere ou une frayeur, les maux d’oreilles. Le suc obtenu par I’écrasement des feuilles
est instillé dans les yeux lors de la maladie oculaire. La plante fraiche est appliquée contre

les maux de téte. [27]
11.7. Composition chimique de Ruta montana :

Composition chimique des Ruta montana de différentes régions ont été signalés dans
des études antérieures. L’espece présente une source importante de diverses substances
phytochimiques, y compris les alcaloides, les coumarins, les flavonoides, les tannins...
[26]
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11.7.1. Les alcaloides :

La premiere définition des alcaloides a été introduite par W. Meissner en 1818 et a été
attribuée a tous les composés organiques d’origine végétale caractérisée par un caractére
de base. Des études ultérieures ont indiqué la présence de I’atome d’azote dans un systeme
hétérocyclique dans la structure des alcaloides. Selon cette définition, ils ont été classés

comme primaires, amines secondaires, tertiaires ou quaternaires. [30]

] /CH3
N°  Composé R1 R2
h \ 1 Dictamnine -H -H
Ry N/ o 2 y-Fagarine H -OCHs
R 3 Evolitrine - OCH3 -H
n° Composé R1 R2
1  Isodictamnine -H -H
2 Isomaculosidine -OCHzs -OCHs
3 Isopteleine -OCHs -H
R, CHg

Figure 11.3 : Structures des principaux alcaloides de furoquinoline isolés de plantes de
la famille des Rutaceae [31]

Tableau 11.3 : Quelques dérivés des alcaloides de I’espéce R. montana L. [27]

Origine Les dérives
Turquie 3-Hydroxyqui-2- noline et montanine.
Maroc 1-methyl-4- methoxy-2- quinolone,

evolitune et 2-(decan-9- one) -N- methyl-

4- quinolone.
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11.7.2. Les flavonoides :

Constituent un type de composé omniprésent dans le regne végétal. Plus de 4000
flavonoides naturels ont été découverts et, inévitablement, ils font partie de notre
alimentation. [32]

Classification des flavonoides Plus de 5000 flavonoides naturels ont été caractérisés a

partir de diverses plantes. Ils ont a été classé en six sous-groupes : [33]

HO\,i;‘j, Ho O
OH 0

OH (]
Flavanone Flavone
HO (@]
HO (@]
X
/
OH
OH (e}
OH
Isoflavone Anthocyanidine
HO o)
OH
OH
Catechin

Figure 11.4 : Substances chimiques des différentes classes de flavonoides. [32]
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Les effets biologiques de ces composés sont divers. lls sont impliqués dans la production
de pigmentation des fleurs. Par exemple, couleur bleue résultats de la présence
d’anthocyanine (delphinidinbased) dans les pétales. Anthocyanines sont, aussi,
responsable pour les couleurs de I’automne dans de nombreuses especes végétales et
photo-protection des cellules des feuilles. Leur capacité d’agir comme filtres UV naturels
vient de leur absorption dans la région 280-315 nm. Plante différente flavonoides ont un
role dans la protection contre les microbes et les insectes. Certains d’entre eux
(isoflavones, saveurs et flavanones) sont reconnus comme constitutifs agents végétaux
antifongiques. Autres (flavonoides, tannins, etc.) jouent un rdle dans la protection des

plantes contre les insectes et herbivorie de mammiferes.

En outre, de nombreux flavonoides ont la capacité de modifier des réactions
enzymatiques et chimiques, et donc sur la santé humaine positivement ou négativement.
[33]

Figure 1.5 : Squelette de base des flavonoides. [34]
Tableau 11.4 : Quelques dérives des flavonoides de I’espéce R. montana L. [27]

Origine Les dérives
Turquie Rutine.

11.7.3. Les tannins :

Selon la définition classique de Bate-Smith, les tanins sont un groupe de métabolites
secondaires végétaux qui ont la capacité de bronzer ou de convertir la peau animale en
cuir. Ces composés sont classés comme phénoliques solubles dans 1’eau avec une masse
Molaire entre 300 et 3000, et avec la capacité de précipiter des alcaloides, gélatines et

autres protéines. [13]
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Gallotannins

OR

HO
OH

Ellagitannins

Complex tannins

Tannins

Condensed tannins

HO (Catchun moiety),

Figure 11.6 : Classification des tannis. [36]

11.7.4. Les coumarins :

Les coumarins sont un groupe de composés polyphénoliques d’origine végétale. lIs

appartiennent a la famille des benzopyrones et possedent une grande variété

Fonctions cytoprotectrices et modulatrices, qui peuvent étre traduites en potentiels

thérapeutiques pour de multiples maladies. Leurs propriétés physicochimiques
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Semblent définir 1’étendue de ’activité biologique. [37]

=

o o

Figure 11.7 : Structures chimiques de la coumarin.

Figure 11.8 : structures des coumarins isolées des familles des Meliaceae et des
Rutaceae. [38]

Tableau I1.5 : Quelques dérivés des coumarins de I’espéce R. montana L. [27]

Origine Les dériveés
Espagne Chalépensine, rutolide, bergapténe, chalépine, rutamarine,
xanthotoxine, psoralene, umbelliferone, Umbelliferone
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et daphnoretine.
Australie Rutolide.

11.4.5. Les huiles essentielles :

L’huile essentielle, présente principalement dans les parties aériennes, représente 0,1 &
0,7 % de matiere seche (MS). Elle renferme, selon le cas, jusqu’a 90 constituants dont les

principaux sont des cétones aliphatiques. [39]

Tableau I1.6 : Principaux huile essentiel de la rue

Huile essentielle de la rue

2-undécanone (méthylnonylcétone), 2-nonanone
(méthylheptylcétone), 2-décanone (méthyloctylcétone), alcools

(nonanol), esters
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Plante étudiée d’Ammodaucus leucotrichus

I11.1. Présentation botanique de la famille apiacées ou ombelliferes :

Les Apiacées sont une famille de plantes trés évoluées au sein des Angiospermes, ils
étaient appelés autrefois Ombelliferes de par leur inflorescence en ombelle.
Cette famille comprend prés de 3000 espéces réparties en 420 genres qui sont surtout
présentes dans les régions tempérées du monde. C’est une famille trés homogene facile a

reconnaitre gréace a son inflorescence en ombelles composées.

Les plantes appartenant a la famille des Apiacées sont essentiellement herbacées,

annuelles, bisannuelles ou le plus souvent vivaces.

Les fleurs sont en effet groupées en ombelles simples et le plus souvent, en ombelles
composées, L’appareil souterrain perennant est tres varié (racine pivotante, rhizome ou
tubercule), la tige est ordinairement cannelée et creuse et les feuilles sont alternes, souvent

trés découpées. [46]
Cette famille est représentée en Algérie par 55 genres et 130 espéces. [10]

Cette famille riche en métabolites secondaires est utilisée tant sur le plan alimentaire que

médicinal et présente des intéréts économiques, Elle comporte :

e Des coumarines,

e Des flavonoides, des composeés acétyléniques

e Des lactones sesquiterpéniques.

e Une grande richesse en huile essentielle

Cette famille de plantes est bien connue pour avoir une quantité importante d’huile
essentielle dans la quasi-totalité de ses organes anatomiques. A nos jours, 760

constituants d’huiles essentielles ont été isolés des Apiacées. [46]

111.2. Description botanique D’Ammodaucus leucotrichus :

A. leucotrichus Coss. & Dur. Appartient a la famille des Ombelliferes (Apiacées). [42]
est une plante aromatique endémique des pays sahariens et subsahariens d’Afrique du
Nord qui s’étend & ’Egypte et a I’ Afrique tropicale Il est connu sous le nom de « cumin

velu » en raison des poils blancs soyeux denses qui recouvrent les fruits. [40]
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Figure 111.1 : 1a plante entiére d’A. leucotrichus [43].
111.2.1. La classification systématique botanique :

Tableau I11.1 : Classification botanique D’A. leucotrichus dans la systématique [48]

Classifications A. leucotrichus coss. & dur.
Sous-régne Angiosperme
Division Eudicots
Classe Asterids
Sous-classe Asterales
Ordre Apiales
Famille Apiaceae
Genre Ammodaucus coss. & dur.
Espece Ammodaucus leucotrichus coss. &
dur.

En Algérie, A. leucotrichus est appelé « Kammoun essof », « Nessoufa », « Akaman » ou
« Oumdriga », c¢’est un aliment épicé a usage médical fréquent et étendu par les

populations indigénes, en particulier dans le sud du Sahara. [40]

A. leucotrichus est une petite plante annuelle, de 10 a 12 cm de hauteur, glabre avec des
tiges droites et finement striées. Les feuilles sont finement disséquées et Iégerement
charnues. Les fleurs sont petites groupées en ombelles de 2 a 4 branches. Le fruit est un

diachene, long de 6 a 10 mm et est couvert de poils blancs soyeux denses. [43]
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(A) (B)
Figure 111.2 : la tige (A) les fleurs (B) D’A. leucotrichus [50]

111.2.2 HE d’A. leucotrichus :

Les huiles essentielles obtenues des organes d’A. leucotrichus se distinguent par leurs
couleurs : l1égerement jaune foncé pour les racines et les tiges/feuilles, jaune clair pour
les fleurs et gris pour les fruits. Les odeurs d’OE de tous ces organes étaient fortement

pénétrants avec une viscosité modérée [50]
111.2.3. Tableau de Composition :

Exemple de quelque composition de I’HE de la plante A. leucotrichus aprés
I’hydrodistillation de cultivée dans quatre régions Djelfa Bechar Ghardaia El-Bayad par
I’analyse CG/MS. [42]

Tableau I11.2 : Quelque Composition chimique de I'huile des parties aériennes d'A.

leucotrichus de 4 régions on Algérie. [42]

Compositions HE(1) EH((®2) HE@) HE(@4)
1 a-Pinene 1,2 2,4 2 7,9
2 Limonene 7,3 14 8,9 19,4
3 a-terpinénol 0,1 0,1 0,1 0,1
4 périllaAldéhyde 87,2 79,9 83,5 63,5
5 Alcool de périlla 0,2 0,1 0,7 0,3
6 Périllate de méthyle 0,4 0,6 0,7 0,6
7 y-Décalactone 0,1 0,1 0,2 0,3
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e HE (1) : huile essentiel région 1 de (Bechar).
e HE (2) : huile essentiel région 2 de (El-Bayad).
e HE (3) : huile essentiel région 3 de (Ghardaia).
e HE (4) : huile essentiel région 4 de (Djelfa).

o =

a-pinéne B-pinéne
H
/
m o
H
6-3-caréne y-décalactone

Figure 111.3 : Structures chimiques de quelques composés identifiés dans 1’huile

essentielle des fruits d’A. leucotrichus [52]
111.2.4. Localisation géographique dans I’Afrique :

Cette plante comprend deux sous espéces : A. leucotrichies Cosson & Durieu. Pousse en
Afrique du Nord principalement au Sahara Algérienne, Niger, Mauritanie, Libye et

s’étend jusqu’a I’ Afrique tropicale et I’Egypt. [45]
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Figure 111.4 : Distribution d’A. leucotrichus (les ronds rouges) dans I’ Afrique. [51]
111.2.6. Utilisations traditionnelles et VVertus d’A. leucotrichus :

A. leucotrichus est utilisé dans les pays d'Afrique du Nord comme condiment ou épice et
pour diverses médicales variées [6]. Les différentes parties de cette plante, en particulier
Les fruits et les graines, sont souvent utilisées pour traiter les douleurs gastro-intestinales,
les gastralgies, les otites, les hypotensions, les indigestions, les refroidissements, les
fievres, les maladies pulmonaires, les douleurs de I'accouchement, l'anorexie et les

maladies cardiaques. [4]
111.2.7. Mode d’emploi :

Les fruits, en infusion, sont utilisés dans diverses maladies infantiles du systeme digestif.
IIs sont également mélangés pour traiter les douleurs d’estomac. La décoction des fleurs
et des graines est utilisée pour les douleurs abdominales chez les enfants et les adultes.
Les fruits en infusion sont indiqués pour traiter les douleurs intestinales chez les

nourrissons. [43]

Les graines préparées en soupe ou en infusion, sont utilisées pour calmer les douleurs

abdominales, les nausées, vomissements chez les nouveau-nés. L'infusion est

recommandée pour aider les personnes agées a dormir.

Une préparation a base de graines d'A. leucotrichus, réduites en poudre et mélangees a du

vinaigre de pomme et a du miel pur. Est utilisée pour les cystites et les coliques
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néphrétiques. Le patient prend une cuillére a café du melange dans un verre d'eau chaude
a jeun.
Une préparation a base de graines d'A. leucotrichus décoctée dans I'eau, est utilisée en

cas de pyélonéphrite. Le patient boit deux verres par jour.

La décoction des fruits et des graines est également utilisée pour la diarrhée, I'émétique,
la toux, les maladies pulmonaires, lI'anorexie, l'allergie, la tachycardie, les douleurs de
fatigue, I'nelminthiase et la gastro-entérite.

111.2.8. Toxicité

A. leucotrichus est connu pour étre toxique, mais il n'y a pas de dossier pharmacologique
disponible sur I'effet toxique de son huile essentielle. En outre, aucune donnée
scientifique publiée ne confirme I'allégation ethno-pharmacologique de I'activité anti-

inflammatoire de I'huile essentielle d'A. Leucotrichus [41].
11.2.9. Caractérisation d’He d’Ammodaucuse :

Activités pharmacologiques A. leucotrichus a été étudié en ce qui concerne leurs
caractéristiques bioactives. Plusieurs extraits et composés isolés ont été évalués pour leurs
activités biologiques, notamment leurs activités antioxydants, antibactériennes,
antifongiques,  antidiabétiques,  anti-inflammatoires,  anticholinestérasiques et
cytotoxiques. [43]
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Méthodes et matériels

Dans cette étude, nous présentons les différents produits et matériaux utilisés, nous avons
faire I’extraction de I'huile des plantes et connaitre ces propriétés organoleptiques,
chimiques et physique, et donnons un rappel sur les modes de modification chimique
utilisées dans ce travail. La partie expérimentale est réalisée au laboratoire de chimie,
UNIVERSITE YAHIA FARES DE Médéa, laboratoire microbiologique de 1’unité
Antibiotical de « SAIDAL » a Médéa.

I. Matériels :
1.1 Matériels végétaux (des plantes Récoltées) :
Les deux plantes, fraichement récoltées ensuite séchées a 1’air libre, a I’abri de la lumiére
et ’humidité La durée du séchage est variée dépend les plantes utilisées.

a) Ammodaucus leucotrichus : c’est une plante glabre, annuelle, a tiges
dressées, rameuses, finement striées, feuilles trés divisées, a laniéres étroites,
un peu charnues ; ombelles a 2-4 rayons, involucre a bractées tres diviseées et
petites ; fruits tres velus, portant de longs poils crépus, jaune-roux a la base,
puis blancs, et longs de 8 a10 mm [30]. La plante est récoltée dans la région
de Meniaa la wilaya de Ghardaia durant le mois de novembre.

Figure 1.1: plante d’Ammodaucus leucotrichus.

b) Ruta montana : ¢’est une plante annuelle qui fleurit de juin a septembre. Les
feuilles sont glauques de couleur verte plus ou moins jaunatres, sa tige est
gréle.

Ses feuilles sont finement découpées en segment linéaire et ses fleurs plus petites

de 5-6 mm a pétales denticulées sur les marges tres brievement pédicellées. Fruits

aigue acuminés de 6 a 9 mm en grappes fructiféres étalées leur saveur est amere,
herbacée. La plante est récoltée dans la région de BOUSMAIL la wilaya de

TIPAZA durant le mois de septembre.
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Figure 1.2: la plante de Ruta montana
1.2 Les produits :

Tableau 1.1 : les produits utilisés

Produit Firme Structure Pureté
(marque) (%)
3,4-Diaminobenzoesaure / o /
OH
HoN
3,4-Diaminonitrobenzol / HzND/NOz /
H,N
3,4-Diaminotoluene Alfa Aesar T 97
NH>
; H
Ethanol Bichor HyC— 2 oH 96
Phénolphtaléine / Ho o+ /
(0]
O
Hydroxyde de potassium BDH /0\ 85
laboratory K H
reagents

Page 35



Méthodes et matériels

Acide chlorhydrique / H—Cl 33
Sulfate de magnésium / / /
Bromure de potassium / K——Br /

Alcool benzylique
OH

(/) : Pas mentionne.
1.3 Matériel biologique :

a. Lagélose Mueller Hinton :
Est un milieu de croissance microbiologique couramment utilisé pour les tests de
sensibilité aux antibiotiques.
b. Les souches microbiennes :
Tableau 1.2 : liste des souches microbiennes a gram (-) et (+).

Bactérie a gram (+) Bactérie a gram (-)
Staphylococcus aureus Escherichia coli
Bacillus subtilis Pseudomonas aeruginosa
Staphylococcus epidermidis Salmonella typhi

I.  Méthodes expérimentales :
11.1 Extraction des huiles essentielles : 1l y a des différentes techniques d’extraction des
plantes aromatique, les techniques sont choisies selon la matiére premiere, 1’emploi
desting, la qualité souhaitée. Les huiles essentielles obtenues apres extraction ont des
compositions et appellation dépendante du procédé. Le séchage d’HE a été effectué par
sulfate de sodium (Na2SO4) aprés conservée au réfrigérateur (4°C) dans des flacons
opaques et bien fermés.

a) Méthode d’extraction par hydrodistillation type clevenger : c’est une
ancienne méthode qui consiste a extraire 1’huile essentielle avec de la vapeur
d’eau traversant la matiere végétale.

b) Echantillonnage : on mesure quantité de 50 g de la plante avec 750 ml de 1’eau
distillé.

c) Matériels de Clevenger : L’appareillage utilisé dans ce mode d’extraction est
Clevenger qui est représenté sur la figure 1.3 et se compose de :
= Ballon rond 100ml.
= Condenseur 24/29 (réfrigérant)
= Chauffe-ballon électrique
» Fiole a fond rond 100ml, 24/29
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Figure 1.3 : Montage Extraction par hydrodistillation type clevenger

a) Procédé : On introduit une quantité suffisante de matiere végétale dans un ballon
en verre et on remplit 2/3 de ballon avec de 1’eau distillé et ont rajoutés des pierres
pence. On chauffe a I’aide d’un chauffe-ballon Les vapeurs passent a travers le
tube vertical jusqu’au réfrigérant, afin qui le condensat retombe dans la burette.
Aprés un temps 1’huile flotte sur I’eau condensé ce qui il est I’hydrolat, et son
volume peut étre mesuré directement.

b) Calcul du rendement : Le rendement en huile essentielle est le rapport entre le
poids de I’huile extraite et le poids de la plante sec. Le rendement, exprimé en
pourcentage et est calculé par la formule suivante :

R = (Py/P5)*100

e R : Rendement de I’huile essentielle en %.

e Pn: Poids de I’huile en g.

e Pp: Poids de la plante sec en g.
I1.2Méthode de caractérisation :

11.2.1 Organoleptique : I’aspect, la couleur et I’odeur d’une HE seront déterminé afin
de pouvoir apprécier la qualité.

11.2.2 Les propriétés physiques

a) Ladensité :

e Principe : c’est le rapport de la masse volumique d’un corps par rapport d’un
autre corps (eau pure) a 20°C.

e Meéthode : A I’aide d’un pycnométre on mesure de des pesées sur des V égaux
d’HE et d’eau distillé.
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(A) (B)

Figure 1.4 : pycnométres (A) remplis au 1’eau distillé, (B) remplis au I’EH.

La densité est donnée par la formule suivante :

d20 = (M2-Mo) / (M1-Mo)

mo : la masse de pycnométre vide en g.
m1 : la masse de pycnométre remplis d’eau distillée en g.
M2 : la masse de pycnomeétre remplis d’HE en g.

b) Indice de réfraction

Principe : c’est le rapport entre le sinus des angles d’incidence et de réfraction
d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée ce qui permet I’analyse d’un
échantillon liquide ou solide afin de déterminer son identité, sa pureté ou sa
concentration.

Méthode :

Déposer quelque goutte d’HE fourni avec le réfractométre.

Rabattre le volet sur le prisme, en exercant une petite pression de facon que le
produit soit étalé de manicre uniforme et sans bulles d’air.

Ensuite on attendre quelques secondes que le produit soit a la méme T que le
prisme.

Exposer le réfractomeétre a la lumicre puis regarder a travers 1’optique et note
I’indice de réfraction.
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Figure 1.5 : Réfractométre

c) Point de fusion

Principe : Le point de fusion ou température de fusion d’un solide est une
grandeur physico-chimique qui caractérise a une pression donnée la température
de changement d’état solide-liquide d’un corps pur. La détermination du point de

fusion d’un produit cristallisé¢ permet de 1’identifier et de controler sa pureté. Le
point de fusion est déterminé a I’aide d’une fusiométre :

Deux corps purs différents peuvent avoir le méme point de fusion.

La présence d’impureté dans un produit a en général pour effet d’abaisser sa
température de fusion.

Meéthode : Protocole opératoire L’utilisation du FICHER-JONES (a lamelles).se
fait selon le protocole suivant :

Nettoyer le banc a I’aide d’un coton imbibé d’alcool benzylique des hautes
températures vers les basses températures.

Allumer le FICHER-JONES. puis attendre une heure afin qu’il soit
suffisamment chaud.

Placer quelques milligrammes de solide a analyser sur le banc puis le
déplacer en biais a 1’aide d’une fine spatule jusqu’a observer sa fusion.
Noter la température de changement d’état.

Choisir un étalon dont la température de fusion est proche de celle du
solide analyse.

Déposer I’étalon sur FICHER-JONES. Déplacer jusqu’a observer sa
fusion puis ajuster le curseur sur la valeur du point de fusion tabulée dans
la littérature.

Déposer le solide a analyser et déterminer son point de fusion.

Nettoyer a 1’aide d’un coton imbibé d’alcool benzylique des hautes
températures vers les basses températures.
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11.2.3 Les Caractérisations chimiques

a) Indice de saponification :

O

Principe : c’est le nombre en mg de potassium (KOH) nécessaire pour
neutraliser les acides gras libre et pour saponifier les acides gras combinés
(esters) dans un 1g d’huile essentiel.

Méthode :

Introduit 0,5 d’HE dans un ballon

Apres ajouter 25ml de solution éthanolique de KOH de C= 0,5 mil/Il

Mit le mélange au chauffage sous reflux pendant 1h, ensuite on laisse
refroidir, et on ajoute 20ml de I’eau distillé.

Ensuite on titre le mélange 1’excés d’HCI avec une solution d’acide
chlorhydrique C=0,5mol/Il

On note le volume d’HCI a I’équivalence.

Is est calculé par la formule suivante :

Is = [28,05%(Vo-V) /m]

o Vo: volume en (ml) de la solution d’HCI pris dans 1’essai blanc.
oV :volume en (ml) de la solution d’HCl pris en présence de I’HE.
o m : masse en (g) de la prise d’essai.

b) L’indice d’acide :

o

Principe : est le nombre de mg de KOH nécessaire a la neutralisation des
acides libres contenus dans 1g d’HE.

Mode opératoire :

Dans un erlenmeyer on introduit 0,5 g d’huile essentiel aprés on ajoute
25ml d’éthanol

Ajouter 5 gouttes de solution de phénolphtaléine

Neutraliser la solution par une solution d’hydroxyde de potassium 0,1N
jusqu’a virage au rose violé.
Note e volume d’équivalent.

Figure 1.6: mode opératoire d’indice d’acide
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Ia est calculée par la formule suivante :

d)

Ia=5,61*V/m

o V:volume de KOH en (ml).

O

m : masse de prise d’essai d’HE.

Indice d’ester : I’indice d’ester est le nombre de mg de KOH nécessaire a la
neutralisation des acides libérés par 1’hydrolyse des esters contenus dans 1g
d’HE. Le calcul de I’indice d’ester Ie se fait a partir de I’indice de
saponification Is et de I’indice d’acide la par la relation suivante :

lE=Is-la

Teste de miscibilité dans I’éthanol :

o

o

Principe : c’est pour tester que I’HE a la possibilité de miscibilité dans
I’éthanol. La miscibilité des huiles essentiels dans 1’éthanol est exprimée
par : un volume d’HE dans un volume d’éthanol titré.

Mode opératoire :

Introduit 1 g d’HE dans un erlenmeyer.

Ajouter a ’aide d’une burette quantité d’éthanol a t=20°C et agiter.
Lorsque le mélange est limpide noté le V de 1’éthanol ajouté.

La spectroscopie Infra-rouge :

o

Principe : Le principe de la spectroscopie infrarouge (IR) repose sur
I'absorption de la lumiére par la plupart des molécules dans la région de
I'infrarouge du spectre électromagnétique et en convertissant cette
absorption en vibration moléculaire. Cette absorption correspond
spécifiquement aux liaisons présentes dans la molécule. Avec un
spectromeétre, cette absorption du rayonnement infrarouge par le matériau
de I'échantillon est mesurée en fonction de la longueur d'onde (sous la
forme de nombres d'onde, typiquement de 4000 a 600 cm™.

Méthode :

Broyé un échantillon solide est avec KBr, (qui est transparent dans I'IR),
et presse sous forme de pastille,

Tandis que les liquides sont mesurés directement ou dilués avec un solvant
transparent dans I’IR.

Enfin On obtient un spectre qui présente toutes les caractéristiques
spécifiques de la substance néanmoins le rapport d'intensité des bandes
d'absorption observées peut différer du spectre de transmission
traditionnel en raison d'effets physiques.
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Figure 1.7 : Spectrométre FT-IR (infrarouge)
11.3 Modification chimique (Mode opératoire) :

I1.3.1 L’hémi-synthése : Consister a fabriquer une nouvelle molécule a partir d’une ou
plusieurs réactions chimiques. L’hémi-synthése est un cas particulier de synthese
chimique. La molécule de départ est issue directement de substances naturelles et
correspond quasiment dans sa structure a la molécule que 1’on souhaite produire. L’enjeu
d’une hémi-synthése est une légére modification afin de faire acquérir a la molécule cible
des propriétés qu’elle n’avait pas.

11.3.2 Le benzimidazole : est une molécule organique hétérocyclique de la famille des
azoles, qui possede un cycle a base d'atomes de carbone et d'azote, le benzimidazole a
également des propriétés fongicides.

NH
Nt/
Figure 1.8 : Structure de benzimidazole.

11.3.3 Mode opératoire de hémi-synthése de benzimidazole :
L’hémi-synthese des dérivés de benzimidazole a été réalisé par action de
phényleénediamine sur les huiles essentielles d’Ammadaucus leucotrichuse et de Ruta
montana dans I’éthanol selon les réactions suivantes :

0
~
N R R N CHj
Wl — O
Q H
HsC” SCH,

Figure 1.9: Réaction d’Ammodaucus leucotrichus.
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H,N R R N
| N
o) HoN H

Figure 1.10 Réaction avec Ruta maontana
Tableau 1.3: les produits d’hémi-synthese utilisées et ces structures.

CHg
CHj3

Les Produits de départ
3,4-diaminonitrobenzol
3,4-diaminonitrobenzoesaure
3,4-diaminotoluene

a) Mode opératoire N°1 :

e Dans un erlenmeyer introduire 1 mmol (0,3g) de I'HE d’Ammodaucus
leucotrichus, ajouter 15ml de 1’éthanol, puis ajouter 1,2mmol de produit de départ.

e Mettre le mélange sous agitation pendant 24h.

e Evapore a I’aide d’un évaporateur rotatif le solvant (éthanol), ensuit ajouter 10ml
d’éthanol et verser dans un papier filtre pour filtre le mélange.

e Mettre le mélange dans un cristallisoir pour évapore le solvant (éthanol) et obtenir

une poudre.

-

Figure I.11 : mode opératoire d’hémi-synthese d’HE Ammodaucus leucotrichus.
b) Mode opératoire N°2 :

e Dans un erlenmeyer introduire 1,2mmol de I’HE der Ruta montana (0,17g),
ajouter ml de 1I’éthanol.

e Ajouter 1,2mmol de produit de départ.

e Mettre le mélange sous agitation a température ambiante pendant 24h

e Evapore a I’aide d’un évaporateur rotatif le solvant (éthanol), ensuit ajouter
10ml d’éthanol et verser dans un papier filtre pour filtre le mélange.

e Mettre le mélange dans un cristallisoir pour évapore le solvant (éthanol)et
obtenir une poudre.
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Figure .12 : réaction de hémi-synthése de HE de Ruta montana.

I1.4 Evaluation de I’activité biologique :
11.4.1 Activité antimicrobienne des hétérocycles hémi synthétisés :

Les tests microbiens ont été réalisés au niveau de laboratoire microbiologique de
I’'unité Antibiotical de « Saidal » a Médéa. L’activité antimicrobienne des produits
synthétisés a été déterminée par la méthode de diffusion en milieu gélosé.

Cette technique utilisée en bactériologie médicale, appelée antibiogramme ou
encore méthode des disques, est une méthode en milieu géloseé réalisée dans des boites a
pétri. Le contact se fait par I’intermédiaire d’un disque de papier sur lequel on dispose
une quantité donnée de produit a tester.

La technique consiste a utiliser des disques de papier imprégnés des différents
produits a tester, les disques sont déposés a la surface d’une gélose uniformément
ensemencée avec une suspension de la bactérie a étudier. Chaque produit a tester diffuse
a partir du disque au sein de la gélose et y détermine un gradient de concentration.

Les bactéries se croissent sur toute la surface de la gélose sauf la ou elles
rencontrent une concentration d’antibiotique suffisante pour inhiber leur croissance, on
observe ainsi autour des disques une zone circulaire échappé de colonies appelée « zone
d’inhibition ».

11.4.2 Préparation des solutions :

a) Microorganismes : Au cours de ce travail ont a utilisé 6 souches bactériennes :
e Gram (-): Pseudomonas aeruginosa, Escherichia coli, Salmonella typhi
e Gram (+) : Staphylococcus epidermidis, Staphylococcus aureus, Bacillus
subtilis
b) Le milieu : Les souches bactériennes utilisées sont cultivees dans le milieu Mueller
Hinton :
e Dans un bicher de 150 ajouter 17,5 g de peptone, 2g d’extrait de viande,
on ajoute 1,5¢ d’amidon.
e Homogénéiser avec 1’agitation et mettre le mélange au chauffage jusqu'a
ébullition ajouté 17g d’agar.
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c) Coulage des boites de pétri :

e On a pris soin avant de mettre les mettre les milieux a fondre de desserrer
Iégerement les fermetures a vis ou enfoncer une aiguille stérile dans le
bouchon pour éviter 1’éclatement des flacons.

e Tous d’abord on porte les milieux au bain marie bouillant, soit a
I’autoclave en vapeur fluente, dés que le milieu est totalement liquéfié on
le met refroidir le milieu & 45-50°C et on 1’ajoute I’inoculation bactérienne
(la solution qui contient la suspension) et on homogénéise le milieu avec
un mouvement de rotation et on coule le milieu dans les boites de pétri et
laisser de solidifier pendant 15 min environ.

Figure 1.13 : préparation le milieu MH et coulage des boites pétries.

d) L’HE et les produits modifiés utilise :

On prépare une solution de 0,1g/ml de DMSO qu’on va la considére comme une
solution mere et ensuite on met cette solution de 100mg/ml dans un tube a essai
stérilisé et 1’agité obien pour I’homogénéiser. Ensuite on prépare des solutions diluées
de concentration connue a partir de la solution mére. On met les solutions dans des
tubes a essai stérilisés. On refait la méme chose pour les autres composeés.

e Utiliser les HEs a I’état pur.

Figure 1.14 : dilution les produits dans le DMSO.
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e) Déposer les disques : On dépose chaque quantité prélevee sur le disque pose A
1’aide d’une pince stérile sur la surface de la gélose (MH) ensemencée, ensuite
incuber & 37°C pendant 24h.

Figure 1.15 : déposer les disques
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Résultats et discussion

1. Rendement d’extraction des huiles essentielles des plantes étudiées :
Le rendement des deux huiles des espéces étudiees sont reportés dans le tableau I1.1

Tableau I1.1: rendement en huile essentielle des plantes utilisées.

HE Ruta montana Ammodaucus leucotrichus
Rendement 2,13 2,52
1,4
1,2
1
= 08
£
> 06 v(ml)
04 —@—v (ml)
. /*/m
0
0 5000 10000 15000
t(s)

Figure 11.1: Diagramme V= f(t) des HEs d’Ammodaucus Leucotrichus (en

rouge) et Ruta Montana (en bleu).

Les rendements en huiles essentielles des parties aériennes sont de 1’ordre de 2,13%
pour Ruta montana et de 2,52% pour Ammodaucus leucotrichus.

Pour Ruta montana le rendement en huile essentielle trouvé est plus important que ceux
rapportés par [27] (1,45%), [31] (1,6%),

Pour Ammodaucus leucotrichus le rendement en huile essentielle trouvé est plus
important que ceux rapportés par [43] (1,3 %), mais moins importants que ceux trouvés
par [40] (2,82%)

Les variations de rendement, peuvent étre expliquées par les conditions géographiques,
climatiques, saisonniéres, la période du cycle végétatif, la nature de I'organe végétal ainsi

que les méthodes et les conditions d’extraction.
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2. Caractérisations organoleptiques en huile essentielle :

Selon Afnor (2000) les huiles essentielles sont habituellement liquides a température

ambiante et volatiles. Elles sont plus ou moins colorées.

A I’issue des distillations, 1’huile essentielle obtenue d’Ammodaucus leucotrichus et de

Ruta montana a les caractérisations suivantes :

Tableau 11.2 : Caractérisations organoleptiques d’HE d’A. leucotrichus et Ruta

montana
Plante Ruta montana Ammodaucus leucotrichus
Couleur Jaune clair Bleu
Odeur Forte pénétrante Désagréable et prononcée
Aspect Liquide huileux Liquide huileux

Figure 11.2: 1a couleur de HE’ d’Ammodaucus leucotrichus (bleu) et Ruta montana

(jaune claire).

Tableau 11.3 : comparaison des caractérisations organoleptiques des HES

d’Ammodaucus leucotrichus et Ruta montana

Ammodaucus leucotrichus Ruta montana
HE testé [9] HE testé [18]
Couleur Bleu fonce Bleu vert foncé Jaune clair Jaune pale

Odeur Forte pénétrante  Forte pénétrante ~ Désagréable et Désagréable et prononcée
prononcée

Aspect Liquide huileux = Liquide huileux = Liquide huileux Liquide mobile
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3. Les caractérisations physiques :

Les propriétés physicochimiques constituent un moyen de vérification et de contréle de
la qualité de I’huile essentielle, Ces essais sont déterminés selon un protocole précis édicté

par 1’association frangaise de normalisation (A.F.N.O.R). [9]

e La densité : La densité est parmi les caractéristiques physiques généralement
utilisées dans la classification des huiles essentielles.
Tableau 11.4 : la densité des HEs d’Ammodaucus leucotrichus et Ruta montana
Huile essentiel Mo(@) Mi(g) M2(g) d2o
Ruta montana 11,678 16,652 12,767 0,82
Ammodaucus leucotrichus = 11,649 16,605 16,324 0,94

Tableau I11.5 : comparaison de densité des HES

HE = Ammodaucus leucotrichus Ruta montana
EH testé Réf[9] HE testé Réf[18]
d2o 0,94 0,90 0,82 0,802

La densité est parmi les caractéristiques physiques généralement utilisées dans la
classification des huiles essentielles. Les densités de nos huiles essentielles est inférieure
a celle d’eau. [52]

La densité des huiles essentielles Ruta montana (0,82) A. leucotrichus (0,94) trouve est

plus importante que ceux rapportés par [48] (0,90), [18] (0,80).

¢ Indice de réfraction : Un indice de réfraction dépend de la composition chimique
qui augmente en fonction des longueurs des chaines d’acides, de leurs degrés
d’instauration et de la température. Il varie essentiellement avec la teneur en
monoterpenes et en dérivés oxygénés. [52]
Tableau 11.6 : Indice de réfraction des HEs d’Ammodaucus leucotrichus et Ruta
montana.
HE Ammodaucus leucotrichus = Ruta montana

IR 1,499° 1,429°
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Tableau I1.7 : comparaison des Indice de réfraction des HEs d’Ammodaucus
leucotrichus et Ruta montana.

HE  Ammodaucus leucotrichus Ruta montana

EH testé [48] HE testé [18]
nd, 1,499° 1501°  1,429°  1,430°

Un indice de réfraction dépend de la composition chimique qui augmente en fonction des
longueurs des chaines d’acides, de leurs degrés d’instauration et de la température. Il varie
essentiellement avec la teneur en monoterpenes et en dérivés oxygénes. Une forte teneur
en monoterpenes donnera un indice éleve.
Les résultats des IRs trouvés des HEs Ruta montana (1,499) et A. leucotrichus (1,429) est
moin important qui ceux trouvés par [48] (11,501) et [18] (1,430)

e Teste de miscibilité dans I’éthanol : La miscibilité a I'éthanol est un moyen

rapide pour I'évaluation de la qualité d'une huile essentielle.

Les HEs d’A. Leucotrichus et Ruta montana sont miscibles dans 1’éthanol
4. Les Caractérisation chimique

e L’indice d’acide :
Apres la neutralisation de mélange de (éthanol +HE) par la solution d’hydroxyde de

potassium jusqu’a virage au rose violet on noter le Véq :

HE Véq (ml) Ia
Ruta montana 0,4 4.48
Ammodaucus leucotrichus 0,5 5,61

Tableau 11.8 : indice d’acide d’HE d’A Leucotrichus et Ruta montana

La valeur de I’indice d’acide la plus faible est obtenue avec 1’huile essentielle de Ruta
montana (4,48), et la valeur de I’indice d’acide la plus ¢€levée est obtenu avec 1’huile

essentielle d* Ammodaucus leucotrichus (5,61).

Les faibles valeurs de 1’indice d’acide des huiles essentielles étudiées sont probablement
dues a la faible teneur en acides libres, qui ne sont pas altérées lors de I’extraction de

I’huile et de sa conservation.

Page 50



Résultats et discussion

L’acidité d’une huile essentielle est un critére de qualité. Un indice d’acide faible indique
que les huiles essentielles sont stables. L’oxydation de I’huile provoque I’augmentation
de I’indice d’acidité [54]

Indice de saponification : Aprés la neutralisation de mélange de (KOH +HE) chaud par

la solution d’acide chlorhydrique de potassium jusqu’a virage au rose violet on noter le
Véq.

Tableau 1.9 : Indice de saponification des HEs d’Ammodaucus leucotrichus et

Ruta montana

HE Véqg (ml) Is
Ruta montana 14,4 1189,32
Ammodaucus leucotrichus 16,6 942,48

e Indice d’ester :
Tableau 11.10 : indice d’ester des HEs d’ Ammodaucus leucotrichus et Ruta

montana

HE le
Ammodaucus leucotrichus 1183,71

Ruta montana 936,87

Il a été observé que I’HE de Ruta montana et celle d’ Ammodaucus leucotrichus possédent
des indices de saponification (1189,32 et 942.,48) et d’ester (1183,71 et 936,87) élevés,
comme le montre les tableaux :

Les valeurs d’indices d’ester indiquent que les deux huiles contiennent d’importantes
quantités d’acide libres, et il est admis que lorsque I’indice d’ester est ¢levé mieux est la

qualité de I’huile (Hilan et al. 2006).

Les HEs d’A. Leucotrichus et Ruta montana sont miscibles dans 1’éthanol.

Page 51



Résultats et discussion

5.Modification chimique des huiles essentielles :

e Les spectroscopies Infra-rouge :

a) Spectres des HEs :

Sur le spectre IR d’A.leucotrichus on observe ’apparition d’une bande & 2920 cm™ qui
correspond a différents modes de vibration symétrique et antisymétriques des groupes
CHz et CHs, on observe un autre pic a 2717 cm™ attribué a la vibration d’¢élongation d’un
Cui-Har aldéhyde, a 1612 cm™ observe un pic de forte intensité due a la fonction carbonyle
C=0 d’aldéhyde. Ainsi que C-C 0 1157 cm™* d’intensité moyenne.
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Figure 11.3 : spectre IR d’HE d’Ammodaucus leucotrichus

Le spectre IRTF de I’HE de la rue de montagne est caractérisé€ par deux pics situes a 2924
cmt et 2854 cm™* responsable de la vibration de la liaison C-H relatif aux groupements
méthyle et méthylene, un pic de forte intensité, trés pointue correspondant a 1’absorption
du groupement carbonyle (C=0) présent dans les cétones est situé a 1720 cm™, ce spectre

montre aussi des pics de déformation vers 1500 cm™,
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Figure 11.4 : spectre IR d’HE de Ruta montana

b) Spectre de produit de cyclisation :

Les produits de cyclisation sont caractérisé par I’apparition de deux bandes situées entre
3100 et 3500 cm™ d’intensité fine correspond a la vibration d’élongation du groupe NHp,
et la disparition de la bande caractéristique du groupement carbonyle preuve de la
réduction de 1’aldéhyde, et la présence de pic caractéristique du noyau aromatique a 3000
cm?,

Un pic situé aux environs de 1634 cm™ d’intensité moyenne attribué a la vibration
d’¢longation des liaisons C=N. Un pic de forte intensité d’absorption des liaisons C = C
aromatique, a 1461 cm™,

La partie entre 500 et 1500 cm™ représente I’empreinte digitale de chaque molécule.
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Figure 11.6 : spectre IR de Cumin +3,4 diaminobenzoique
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5. Evaluation de I’ Activité biologique :

D’apreés les résultats obtenus et présentés dans le Tableau on observe que les souches

bactériennes étudiées réagissent différemment aux HE. Les résultats obtenus révelent que

I’HE des graines du cumin se montre actif sur la totalité des souches bactériennes testées :
e Pour Ammodaucus leucotrichus pure :

- Elle est extrémement active contre Staphylococcus epidermids (gram +) et
Staphylococcus subtillus (gram +), avec des diamétres d’inhibition supérieurs a
25mm.

- Tres active contre E. coli (Gram-) avec diamétre d’inhibition 25 mm.

- Etactive sur Pseudomonas aeruginosa (gram -) et Salmonella Typhi (gram -), avec
des diamétres compris entre 12 et 13 mm.

e Pour Ruta montana pure :

- Elle est extrémement active contre Salmonella Typhi (gram -), avec des diamétres
d’inhibition supérieurs a 20mm.

- Tres active contre Staphylococcus epidermids (gram +) et Staphylococcus aureus
avec diametre d’inhibition compris entre 15 et 16,5 mm.

- Etactive sur E. coli (Gram-), avec des diamétres d’inhibition 12 mm.

Les résultats obtenus relatifs aux diamétres des zones d’inhibition en utilisant le test

de I’aromatogramme sont regroupés dans le tableau ci-dessous. (\Voir annexe)
(R1) Ruta montana+ 3, 4 diaminobenzoeasure

(R2) Ruta montana + 3, 4 diaminotoluene
(R3) Cumin velu + 3,4 diaminotoluene

(R4) Cumin velu + 3, 4 diaminobenzoeasure
(R5) Ruta montana+ 3,4-diaminonitrobenzol

(R6) Cumin velu + 3,4-diaminonitrobenzol
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Tableau I11.11 : les zones d’inhibitions des microorganismes pour les
échantillons a 1’état purs et diluer.

Les zones d’inhibition (mm) de (Ruta montana)

Gram (-)
Microorganisme
E. coli Pseudomonas Salmonella
aeruginosa Typhi
Produits
HE pure  HE Ruta montana 12 - +++
HE Ruta montana - - 12,0
0,1g/ml  (R1) 20,9 - 21,4
(R2) 11,5 - 12,0
(R5) - - -
0,1g/10ml  (R2) 11,1 - 19,4
(R5) 12,0 11,5 -

Les zones d’inhibition (mm) de Cumin velu

Gram (-)
Microorganisme
E. coli Pseudomonas Salmonella
aeruginosa Typhi
Produits
Pure HE Cumin velu 25 12,7 13,0
0,1/ml  HE Cumin velu 13,2 - 12,2

(R3) - -
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(R4) 10,8 - -
0,1g/10 (R3) - - 25
ml
(R4) 11,4 - -
(R6) - - -
Les zones d’inhibition (mm) de Ruta montana
Gram(+)
Microorganisme
Staphylococcus Staphylococcus Bacillus
Aureus Epidermids subtillus
Produits
Pure Ruta montana 15,5 mm 16,8 23,1
0.1g/ml HE Ruta montana - - -
(R1) - 16,1 -
(R2) 19,0 14,2 _
(RS) - - -
0,1g/10ml  (R2) 12 14,1 13
(RS) 111 11,5 11
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Pure
0,1/ml

0,1/10ml

Microorganisme

Produits

HE Cumin velu
HE Cumin velu
(R3)
(R4)
(R3)
(R4)
(R6)

Staphylococcus

Aureus

12
111

Résultats et discussion

Les zones d’inhibition (mm) de Cumin velu

Gram(+)

Staphylococcus
Epidermids

16,8
16,1
14,2
141
115

Bacillus subtillus

23,1

13
11

Les résultats montrent que les deux huiles essentielles testées possédent une forte activite

antibactérienne avec la plupart bactéries, cette activité augmente avec 1’augmentation de

sa concentration. Le plus grand diameétre d’inhibition a été observé avec ’HE du cumin

velu pure pour la souche gram positive Staphylococcus epidermids et Bacillus subtillus

qui ont été moins sensible.

On conclure que I’HE a son 1’état pure du cumin velu est fortement inhibitrice que I’HE

du Ruta montana.

Page 60



Conclusion générale :

Notre travail avait comme objectif la valorisation via hémi-synthése des huiles
essentielles du Ruta montana et d’ Ammoduacus leucotrichus dans le but d’améliorer leurs
activités antimicrobiennes.

L’extraction des huiles essenticlles Ruta montana et d’Ammoduacus leucotrichus riche
en cétone et aldéhyde par hydro distillation a fourni une huile de couleur jaune claire avec
un rendement de 2,13% pour Ruta montana, et une huile bleue avec un rendement 2,52
% pour le cumin velu.

La modification chimique de ses HEs par phénylénediamine sur les aldéhydes conduit a
la formation de leurs benzimidazole pour Ruta montana et Cumin velu respectivement,
et leurs structures chimiques ont été confirmées par IR.

Les tests du pouvoir antimicrobien par la méthode d’aromatogramme montrent que les
HEs du Ruta montana et cumin velu présentent une activité antibactérienne contre les
souches a gram (-) E. coli et gram (+) Staphylococcus aureus Bacillus subtillus et
Staphylococcus épidermes.

Cette activité a été améliorée en utilisant les mémes doses de 1’huile essentielle modifiée.
En perspective il est recommandé de faire une étude systématique pour améliorer les
rendements des réactions. Il est aussi recommandé d’étude 1’activité microbiologique des
benzimidazole.
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Annexe

e Aromatogramme des produits dilués dans 1 ml de DMSO :
S.ty : Salmonella typhi, S.au : Staphylococcus aureus, S.ep : Staphylococcus epidermidis
E.coli : Escherichia coli, B.sub : Bacillus subtilis, Pseudo : Pseudomonas aeruginosa
Cumin : Ammodaucus leucotrichus, Ruta : ruta montana
1 : Ruta montana +3,4 diamonobenzoseaure
2 : Ruta montana + 3,4 diaminotoluene
3 : Cumin velu + 3,4 diaminotoluene

4 : Cumin velu + 3,4 diaminobenzoesaure

5 : Ruta montana + 3,4 diaminonitrobenzole
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e Aromatogramme des produits dilués dans 10 ml de DMSO :
S.ty : Salmonella typhi, S.au : Staphylococcus aureus, S.ep : Staphylococcus epidermidis
E.coli : Escherichia coli, B.sub : Bacillus subtilis, Pseudo : Pseudomonas aeruginosa
Cumin : Ammodaucus leucotrichus, Ruta : ruta montana
: Ruta montana +3,4 diamonobenzoseaure
: Ruta montana + 3,4 diaminotoluene
: Cumin velu + 3,4 diaminotoluene
: Cumin velu + 3,4 diaminobenzoesaure

: Ruta montana + 3,4 diaminonitrobenzole

o o1 B~ W N P

: cumin velu + 3,4 diaminotoluene
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