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Résumé

L’objectif de ce travail est d’évaluer et comparer les huiles et les extraits de deux
plantes de la région de Saida-Algérie largement connues dans le domaine agro-
alimentaire et médicinal, a savoir le pimpinella anisum et le foeniculum vulgare
en fonction de leur rendement, de leur teneur en composés phytochimiques, de leur

activité anti-oxydante et de leur composition chimique.

Les résultats relatifs aux rendements ont révélé que le pimpinella anisum possede
un rendement plus important que celui du foeniculum vulgare, en huile (1,386% pour
I’anis ; 0,419% pour le fenouil) et en extrait (5,72% pour I’anis ; 4,82% pour le
fenouil). Vu I’élévation des rendements en extraits méthanolique et hexanolique par
rapport aux huiles, la technique du soxhlet est considérée comme étant plus rentable

que I’hydrodistillation.

Par ailleurs, les données enregistrées pour le test DPPH ont montré que le
foeniculum vulgare est doué¢ d’un pouvoir antioxydant plus fort que celui du
pimpinella anisum, en huile (IC50 : 5,196 mg.ml** pour le fenouil ; 5,484 mg.ml?
pour I’anis) et en extrait (1C50 : 1,076 mg.ml* pour le fenouil ; 1,879 mg.ml* pour

’anis).

Enfin, a I’issue de ’analyse CPG/SM, le trans-anéthol s’avere étre le composant
dominant dans les deux plantes (55,44% dans I’huile et 86,43% dans 1’extrait d’anis ;
34,79% dans I’huile et 67,80% dans 1’extrait du fenouil). De plus, la richesse du
foeniculum vulgare en composes chimiques (21 composés) comparé au pimpinella

anisum (17 composés) est remarquable.

Mots clés : pimpinella anisum - foeniculum vulgare — hydrodistillation — soxhlet —
DPPH - CPG/SM.



Abstract

The objective of this work is to estimate and to compare oil and extracts of two
plants of the region of Saida-Algeria widely known in the agri-food and medicinal
domain, which are pimpinella anisum and foeniculum vulgare according to their
productivity, their content in phytochemical compounds, their antioxidant activity and

their chemical composition.

The results relative to the productivity revealed that the pimpinella anisum is more
productive than the foeniculum vulgare, in oil (1,386% for anise ; 0,419% for fennel)
and extract (5,72% for anise; 4,82% for fennel). Having regard to the rise of the
productivity in methanolic and hexanolic extracts compared with the oil, the
technique of soxhlet apparatus is considered as being more profitable than the

hydrodistillation.

Moreover, the results of the DPPH test have showed that foeniculum vulgare has an
antioxidant power stronger than pimpinella anisum, in oil (IC50 : 5,196 mg.ml* for
fennel ; 5,484 mg.ml* for anise) as in extract (IC50 : 1,076 mg.ml* for fennel ; 1,879

mg.ml* for anise).

Finally, on the basis of the results of the CPG /MS, the trans-anéthol turns out to be
the dominating component in both plants (55,44% in oil and 86,43% in extract of anise ;
34,79% in oil and 67,80% in extract of fennel). Furthermore, the abundance of chemical
compounds (21 compounds) in foeniculum vulgare compared to pimpinella anisum

(17 compounds) is also notable.

Key words : Pimpinella anisum - foeniculum vulgare — hydrodistillation - soxhlet
apparatus — DPPH - CPG/MS.
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Avant propos :

Les plantes aromatiques et médicinales connues par leurs propriétés biologiques
intéressantes sont utilisées dans divers domaines a savoir en médecine, en pharmacie,

en cosmétologie et en agriculture (Jdidi, 2015).

Les activités biologiques de ces plantes sont connues depuis I'antiquité. Toutefois,
il aura fallu attendre le début du 20°™ siécle pour que les scientifiques commencent a
s'y intéresser. Ces propriétés sont dues essentiellement a la fraction d'huile essentielle

et aux composes phénoliques contenues dans les plantes (Abdelrazeg, 2013).

Il existe aujourd’hui approximativement 3000 huiles, dont environ 300 sont
réellement commercialisées, destinées principalement a l'industrie des arbmes et des
parfums (Bakkali et al., 2008 ; Tajkarimi et al., 2010).

Les huiles essentielles ont suscité beaucoup d'intérét scientifique da au fait qu'elles
présentent une source importante de molécules biologiquement actives. Pour cette
raison, I'étude des activités biologiques des substances issues des plantes en vue de
leurs applications a la santé humaine demeure une tache intéressante et utile (Dung et
al., 2008).

Ce travail a pour objectif de déterminer I’aspect qualitatif et quantitatif des huiles
essentielles et des extraits de ’anis vert et fenouil selon certaines méthodes

d’extraction et d’évaluer leur pouvoir antioxydant.

Notre travail sera donc répartit en trois chapitres, initié par une recherche
bibliographique succincte de la biologie des plantes utilisées a savoir anis vert et le
fenouil, les différentes méthodes d’extraction ainsi que les propriétés thérapeutiques
des huiles. Notre thématique est concrétisée par un volet experimental qui referme

I’extraction, le screening phytochimique des plantes et le pouvoir antioxydant.
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I. Pimpinella anisum :

1. Historique :
L’anis vert ou Pimpinella anisum est cultivée en Egypte (depuis 4000 ans), au
Proche-Orient et en Espagne pour ses qualités médicinales et culinaires : des textes

médicaux anciens mentionnent 1’utilisation des graines d’anis (Citerne et al., 2002).

L’édit de Charlemagne au 9™ siécle aprés J-C — chaque herbe cultivée dans le
cloitre de Saint-Gall devait 1’étre également sur toutes les terres qu’il administrait — a
entrainé une large diffusion de 1’anis dans toute 1I’Europe. Au Royaume-Uni
d’Angleterre, 1’anis était tellement précieux qu’il était frappé d’un imp6t. Les marins
et futurs colons amenérent 1’anis jusqu’en Amérique, ou les Shakers continucrent de
le cultiver dans des jardins spéciaux pour plantes médicinales et liées a des

superstitions (Brigitte et al., 2008).

2. Classification :

Tableau 01 : Position systémique de Pimpinella anisum (Girre, 2006 ; Teuscher et
al., 2005 ; Wichtl et Anton, 2003).

Reégne Plantae

Division Magnoliophyta

Classe Magnoliopsida

Ordre Apiales

Famille Apiaceae(Ombelliféres)
Genre Pimpinella

Nom binominal Pimpinella anisum L., 1753

<
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3. Localisation géographique :
L’anis vert est originaire de la région méditerranéenne orientale et d’Asie

occidentale, il est principalement cultivé en Turquie, Espagne, Hongrie, Liban et
Egypte (Girre, 2006 ; Teuscher et al., 2005 ; Wichtl et Anton, 2003).

4. Description Botanique :

Cette plante est classée comme herbacée annuelle de 20 a 50 cm de haut, a racine
fuselée et a tiges cylindriques, creuses, finement striées et ramifiées au sommet. Les
feuilles de couleur vert pale, sont alternes et a base engainante : les feuilles basales
sont composées de folioles cordiformes et lobées ; celles du milieu sont allongées et
dentées et les supérieures sont plus petites, rudimentaires et trifides. L’inflorescence
est formée d’ombelles composées, comprenant de 7 a 15 rayons et dépourvues de
bractées. Les fleurs sont petites, blanches, radiales, actinomorphes formées de 5
sépales sans limbe, de 5 petits pétales égaux, de 5 étamines saillantes et d’un ovaire

infére bicarpellaire a 2 loges (figure 01). Le fruit est un diakene comprimé au niveau

de la face dorsale. A maturité les deux méricarpes se détachent I’un de I’autre (figure

02) (Girre, 2006 ; Teuscher et al., 2005 ; Wichtl et Anton, 2003).

Figure 01 : Fleurs de Pimpinella anisum L
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Figure 02 : Fruits de Pimpinella anisum L

5. Composition chimique :

Les fruits sont constitués de (1,5 a 6%) d’huile essentielle, avec comme principaux
constituants le trans-anéthol (80 a 95%), I’estragole ou méthylchavicol (1 a 4%), le
pseudo-isogényl-2-méthylbutyrate (1 a 3,5%), 1’époxy-pseudoisogenyl-2-
méthylbutyrate (0,1 a 1,3%), I’anisaldéhyde (0,5 a 0,9%) et le cis-anéthol (0,3 a 0,4%)
(figure 03). L’huile essentielle est riche en trans-anéthol dont une faible proportion
peut se dimériser par métabolisation en diéthylstilboestrol induisant une action
oestrogénique. L’administration de fortes proportions d’anis ou de son huile
essentielle doit donc étre evitée chez la femme enceinte. Plusieurs autres constituants
figurent parmi les composants du fruit de Pimpinella anisum. L tels que : les acides
phénylacryliques (dérivés d’acide caféique), les acides caféoylquiniques, les
flavonoides, les furanocoumarines, le bergapténe , les hydroxycoumarines,
I’ombelliférone et les lipides (=30%) (Girre, 2006 ; Teuscher et al., 2005 ; Wichtl
et Anton, 2003).
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Figure 03 : Les principaux constituants des fruits du Pimpinella anisum. L

6. Phytochimie :

L'anis comprend 1.5- 6 % en masse d’huile volatile composée principalement de
trans-anéthol et aussi bien 8-11 % en masse des lipides riches en acides gras, comme
I’acide palmitique et oléique, aussi bien qu'environ 4 % en masse de glucides et 18 %
en masse de protéines (Besharati-Seidani et al., 2005).

D’autres études ont montré la présence d'eugénol, trans-anéthol, methylchavicol,
anisaldéhyde, estragole, coumarines, scopoletin, umbelliferone, estrols, hydrocarbures
de terpéne, polyenes et polyacétylenes comme composés majeurs de I'huile essentielle

des graines d'anis (Gulcin et al., 2003).

7. Utilisation dans la médecine naturelle :

L’anis a des propriétés expectorantes et est utilisé en usage interne contre les
infections de la gorge, les cystites, la goutte et une production insuffisante de lait.
En usage externe, I’anis apaise les inflammations des gencives et toutes sortes de
plaies. L’huile d’anis est également utilisée dans les parfums et de nombreux masques
cosmétiques pour le visage et savons renferment les substances précieuses de I’anis
(Brigitte et al., 2008).

De nombreuses vertus médicinales sont attribuées a 1’anis: une infusion de ses
graines ou de quelques gouttes de son huile essentielle peuvent étre prescrites pour

soigner de nombreux troubles gastriques et intestinaux. De plus, on le décrit comme

N]
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diurétique, stimulant, galactogene, apéritif, antivenimeux (contre le venin de

scorpion) et aphrodisiaque (Citerne et al., 2002).

8. Utilisation dans la cuisine :

Les graines d’anis sont le plus fréquemment utilisées dans la fabrication de
spiritueux comme 1’absinthe, le raki ou le pastis. Les graines écrasées servent en outre
a confectionner du pain, des créemes et autres sucreries. Les Romains employaient déja
I’anis dans la patisserie, pour préparer des gateaux et biscuits particuliers que 1’on
servait a 1’occasion des festivités — et il en resté ainsi jusqu’a nos jours. Mais les
feuilles fraiches sont elles aussi utilisées dans les salades, potages et plats au curry.
On se sert également des feuilles filiformes de ’anis écrasées pour les sauces ou des
Iégumes comme les concombres, les chou-rouges et les carottes. Aprés un repas de
féte copieux, il est recommandé de macher des graines d’anis 1égérement grillées pour
faciliter la digestion (Brigitte et al., 2008).

9. Toxicité :

L’huile essentielle d’anis absorbée par voie orale peut entrainer une modification
du systéme nerveux central a type d’hypnotique faible et anticonvulsivant due a sa
concentration en trans-anéthole. L’isomére Cis ou (Z) de 1’anéthole est neurotoxique.
La dose maximale journaliére recommandée par voie orale est de 2,5 mg/kg. Chez
I’animal, 1’absorption de fortes doses d’estragole, provoque une hépatotoxicité et/ou
une hépatocarcinogenese. Cependant, la concentration de I’anis en estragole reste
faible et ces effets n’ont été observé que chez 1’animal et sont quasi-inexistants chez
I’homme si les posologies sont respectées. L’anis peut entrainer des réactions
allergiques occasionnelles de la peau, des voies respiratoires et du tractus gastro-
intestinal (Girre, 2006 ; Teuscher et al., 2005 ; Wichtl et Anton, 2003).

9.1. Toxiciteé aigue :

La dose mortelle orale de I’huile essentielle d’anis est dans la gamme de 50 a 500
mg/kg du poids corporel chez les étres humains (Gosselin et al., 1984),1,8-5,0 g chez
les souris et 2,16 g chez les couchons d’Inde (Lin, 1991).

L’administration orale du trans-anéthol aux femelles de rats adultes au cours du

1¥-10 jour de la grossesse a montré un effet d’anti-implantation dose-dépendant.

<
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D’autre part chez des animaux témoins, le trans-anéthol administré a 50, 70 et 80

mg/kg du poids corporel a inhibé I’implantation respectivement par 33%, 66% et

100% (Dhar, 1995).

9.2. Toxicité chronique :

Pendant 90 jours d’expériences sur des rats, I’introduction de 0,1% de trans-anéthol

dans leur régime alimentaire n’a induit aucun effet toxique. Cependant un cedéme de

foie s’est apparu avec des doses de 0,3 et 3,0% (Lin, 1991).

10. Effets pharmacologiques :

Pimpinella anisum est une des plantes médicinales qui ont été utilisées pour des

buts différents dans la médecine traditionnelle. De différentes études ont été réalisées

sur les extraits et I'huile essentielle de pimpinella anisum pour identifier les composeés

chimiques et les propriétés pharmacologiques de cette plante. Plusieurs effets

comme ;

I’effet antimicrobien, antimycosique, antiviral, antioxydant et [’effet

insecticide ont été rapportés a I’anis. Des découvertes récentes ont aussi révélées que

I’anis peut causer une protection gastrique, une myorelaxation et une affection du

systeme digestif.

Tableau 02 : Les effets pharmacologiques du pimpinella anisum.

Systeme

Effet

Préparation

Micro-

organisme

antibactérien Extrait aqueux 50% (v/v), extrait méthalonique (Akhtar et al., 2008)

Extrait ethanolique (Gulcin et al., 2003 ; Ates et Erdogrul , 2003)
Huile essentielle et extrait méthanolique (mélangé avec Thymus
vulgaris) (Al-Bayati , 2008)

Solution de décoction (Chaudhry et Tariq , 2006)

Huile essentielle (Zcan et Chalchat , 2006 ; Shukla et Tripathi ,
1987)

Antifongique Extrait fluide (Kosalec et al., 2005)

Extrait méthalonique (Yazdani et al., 2009)
Huile essentielle (Park et al., 2006 ; Lee , 2004)

N
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Insecticide p-anisaldhéyde des graines d’anis (Lee , 2004)
Huile Essentielle (Shukla , 1989)
Anti-viral Complexe de lignine-hydrate de carbone extrait de 1’eau chaude chaude

(Leeetal., 2011)

Muscle Myorelaxant  de | Extrait aqueux
chaines trachéales | Extrait ethanolique
Huile essentielle (Boskabady et Ramazani-Assari , 2011)
Antispasmodique
Extrait hydro-alcoolique (70% éthanol) (Tirapelli et al., 2007)
Systéme Anticonvulsivant | Huile essentielle (Pourgholami et al., 1999)
nerveux Extrait méthanolique de graines (Heidari et Ayeli , 2005)
Extrait aqueux des feuilles et des tiges (Abdul-Ghani et al., 1987)
Analgésique Huile essentielle (Twaij et al., 1988)
Huile fixée (Tas , 2009)
Systeme Anti-ulcéreux Suspension aqueuse (Al Mofleh et al., 2007)
digestif Huile essentielle des graines de I’anis, du F. Vulgare, de [’Anthemis
Atténuation  des | nobilis et de Mentha piperita (Gilligan , 2005)
nausées
Laxatif Mélange phytothérapique de 1’Anis du Foeniculum vulgar, Sambucus
nigra, Cassia angustifoli (Picon et al., 2010)
Augmentation de
I’absorption  du
glucose au niveau | Huile essentielle (Kreydiyyeh et al., 2003)
du jéjunum.
Rénal

Augmentation de

I’activité Na+/K+/

Huile essentielle (Kreydiyyeh et al., 2003)
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ATPasique
Endocrinien | Anti-diabétique Graines en poudre (Rajeshwari et al., 2011)
Hypolipidémique
Systeme Antioxydant Extrait ethanolique (Gulcin et al., 2003 ; Rajeshwari et al., 2011 ; Al-
immunitaire Ismail et Aburjai , 2004)
Solution d’eau (Gulcin et al., 2003 ; Al-Ismail et Aburjai , 2004)
Huile essentielle (Singh et al., 2008)
Oléoreésine (Singh et al., 2008)
Fraction de 1’éthyle acétate de 1’extrait ethanolique (Nickavar et
Abolhasani , 2009)
Thé de I’ Anis (Speisky et al., 2006)
[B-carotene,
vitamines A,C | Graines en poudre (Rajeshwari et al., 2011)
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I1. Foeniculum vulgare :

1. Introduction :

Le fenouil est une herbe avec une grande histoire d’utilisations médicinale et
culinaire (Hendawy et al., 2010). Le nom de foeniculum a été donné a cette plante par
les Romains et est dérivé du mot latin foenum, c'est-a-dire herbe (Kaur et Arora,
2010). Il était bien connu aux anciens et a été cultivé par les Romains antiques pour
ses graines aromatiques (Vienna et al., 2005). Le fenouil est communément appelé
"besbes" par les populations locales. Ses huiles essentielles sont trés utilisées par les
industries pharmaceutique, cosmétique et également alimentaire (Lazouni et al.,
2007).

2. Description morphologique :

Le fenouil, foeniculum vulgare Mill., est une plante médicinale, aromatique, vivace
ou bisannuelle appartenant a la famille des Apiacées (Umbelliferaceae). Les feuilles
plumeuses de 40cm de longueur sont divisées en segments filiformes (Vienna et al.
2005).

Les fleurs apparaissent en été (Aodt). Elles sont de couleur jaune et sont constituées
de pétales a lobe arrondi et enroulés. Elles sont réunies en ombelles de 7 a 10 cm.
Leur parfum est trés anisé. Les tiges sont droites, feuilletées et unies de couleur jaune
verdatre et peuvent atteindre 2 m de longueur (Vienna et al., 2005 ; Kaur et Arora,
2010).

Le fruit est formé de deux akenes de 4 & 10 mm de longueur (Diaaz-Maroto et al.,
2006) ,de 1 mm de largeur et a cotes saillantes (figure 04) (Arvy et Gallouin, 2003).

Nl
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Figure 04 : Foeniculum vulgare Mill.

3. Classification botanique :

L'espece Foeniculum vulgare Mill se divise en deux sous-espéces : Subsp
piperitum et Subsp vulgare (Badoc et al., 1995 ; Vienna et al.,2005 ; EFSA, 2009).
La sous espece vulgare est présentée par 3 variétés (var vulgare : fenouil amer , var
dulce : fenouil doux et var azoricum : fenouil bulbeux) (Amimar et al., 2001 ;
Vienna et al., 2005 ; Kothe, 2008).

3.1. Foeniculum vulgare subsp piperitum :

C'est une plante vivace caractérisée par des graines ameres (Diaaz-Maroto et al.,
2006) . Elle est hémicryptophyte et peut atteindre 2 m de longueur. Cette plante, dont
la floraison est entre juillet et septembre, est pollinisée par des insectes et disséminée
par gravité. Cette sous espéce a une odeur aromatique caractéristique. Sa tige arrondie
et assez gréle. Ses feuilles en lanieres divariquées sont courtes et un peu épaisses. Ses
petites ombelles sont brievement pédonculées avec des rayons inégaux et courts
renfermant des fleurs jaunes (figure 05). Ses fruits sont étroits (Rameau et al., 2008).
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Figure 05 : Foeniculum vulgare subsp piperitum.

3.2. Foeniculum vulgare subsp vulgare :

Elle possede des graines dont leurs odeurs rassemblent a celle de I'anis. Ses graines
sont lisses et utilisees comme aromatisants dans les produits de boulangerie et dans
les boissons alcoolisées (Diaaz-Maroto et al., 2006). Cette sous espece est trés
répandue. Sa morphologie est spécifique avec des feuilles divisées en segments
allongés et des ombelles grandes de couleur jaune vive (figure 06) (Bernath et al.,
1996).

Figure 06 : Foeniculum vulgare subsp vulgare.
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4. Localisation géographique :

Cette plante est répandue dans la région méditerranéenne et en Europe Centrale
(Vienna et al., 2005 ; Zahid et al.,2009 ; Aprotosoaie et al., 2010). Elle pousse sur
les sols calcaires. On la rencontre essentiellement au bord des Oueds (Rejeb et al.,
2006). Elle est originaire de la Mésopotamie, du bassin méditerranéen et de 1’Asie

mineure (Brigitte et al,. 2012).

5. Phytochimie du Foeniculum vulgare :

Le pourcentage d’humidité dans le foeniculum vulgare est de [’ordre de 6,3%. Le
foeniculum vulgare contient 9.5 % de protéine, 10% de graisse, 13.4 % de minéraux,
18.5 % de fibre et 42.3% de glucides. Les minéraux et les vitamines présentent dans
foeniculum vulgare sont : le calcium, le potassium, le sodium, le fer, le phosphore, le

Thiamine, le riboflavine, I’acide nicotinique et la vitamine C (Rather et al., 2012).

6. Propriétés et Usages :

Le fenouil; foeniculum vulgare Mill, est une espece trés aromatique d'usage
culinaire et médicinal (Diaaz-Maroto et al., 2006) . Elle est consommée comme
aliment ou épice. Les graines du fenouil sont utilisées traditionnellement comme
collyre pour les troubles visuelles. Elles sont également utilisées pour la stimulation
de la lactation et pour le traitement des problemes digestifs. En effet, elles améliorent
la sécrétion des enzymes digestives et stimulent le tractus gastro-intestinal du
péristaltisme au niveau de lI'appareil digestif. Les graines du fenouil contiennent 2 a
6% d'huile essentielle. Elles contiennent aussi des acides organiques, des flavonoides

et des polysaccarides (Khan et al, 2012).

N
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7. Culture botanique :

A coté des variétés de fenouil cultivées principalement pour la production de thé et
des graines (fenouil sauvage), on trouve également des especes qui forment un bulbe
et sont utilisées essentiellement comme légume (fenouil de Florence et fenouil
bulbeux). Le fenouil se multiplie par semence, il a de temps a autre besoin d’étre
arrosé modérément. Le fenouil sauvage résiste bien au gel tandis que le fenouil de
provence ou fenouil bulbeux préfere un climat plus doux. Le fenouil a besoin d’une
manicre générale d’un endroit bien ensoleillé pour se transformer en une plante

solitaire splendide et imposante (Brigitte et al,. 2012).

8. Utilisation dans la médecine naturelle :

On utilise les feuilles fraiches a partir du début de I’été, les graines venues a
maturité¢ vers la fin de 1’été et les racines en automne. Le fenouil renferme de
I’anéthol a I’aréme doux anisé ainsi que du fenchone et de I’estragole ; substances
plutdt ameres (figure 07). Il a une action diurétique, apaise les crampes d’estomac et
les troubles digestifs et active la sécrétion du lait maternel. Utilisé en bain de bouche
ou en gargarisme, le fenouil peut également apporter un soulagement rapide en cas de
problemes de gencives et de mal a la gorge grace a ses propriétés anti-inflammatoires.
L’huile essentielle du fenouil est utilisée pour parfumer les dentifrices, parfums et
savons (Brigitte et al., 2012).

X
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Figure 07 : Les structures moléculaires des composants majeurs bioactifs dans I’huile

essentielle du Foenuculum vulgare (Rather et al ., 2012).

9. Utilisation dans la cuisine :

Dans la cuisine, les feuilles mais aussi les graines du fenouil sauvage sont
employées couramment, tout particulierement pour différentes sortes de pain. Les
pousses et les feuilles fraiches, finement hachées, utilisées avec parcimonie, donnent
un godt délicat aux salades, aux crudités mais aussi aux plats de poisson. Les graines
de fenouil servent en outre a assaisonner les sauces, les potages ainsi que la viande
hachée. Mais le fenouil se marie aussi trés bien avec les recettes méditerranéennes
d’escargots ou d’olives. Le fenouil est également un aromate trés prisé que 1’on trouve
dans le finocchiona, spécialité de salami italienne. On utilise en outre le fenouil dans
la fabrication de quelques spiritueux pour en parfaire le goGt. Les feuilles charnues et
bien sdr aussi les bulbes du fenouil doux foeniculum vulgare var dulce peuvent étre
ajoutées crues, coupées en tranches, dans les salades ou préparées comme légume.
Mais les graines et les feuilles fraiches permettent également de confectionner une

tisane aromatique (Brigitte et al,. 2012).
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Le fruit du fenouil mar et I'nuile essentielle sont également utilisees comme des
agents d'arébme dans des produits alimentaires comme pain, saumures, patisseries et
fromage (Telci et al., 2009).

<
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I11. Les huiles essentielles :
1. Définitions :

Les huiles essentielles sont des substances organiques, liquides et aromatiques. On
les trouve naturellement dans diverses parties de plantes. Selon la norme AFNOR
(Association francaise de normalisation) (NF T 75-006,2000), les huiles essentielles
sont «des produits obtenus a partir de matiéres naturelles végétales, soit par
entrainement a la vapeur d'eau, soit par des procédés mécaniques a partir de I'épicarpe
des citrus, soit par distillation seche. L'huile essentielle ainsi obtenue est séparée de la
phase aqueuse par des procédés physiques». La Commission de la Pharmacopée
Européenne (2008) a définit I'huile essentielle comme étant un «Produit odorant,
généralement de composition complexe, obtenu a partir d'une matiére premiere

végétale botaniquement définie ».

Actuellement, prés de 3000 huiles essentielles sont décrites, parmi lesquelles
environ 300 présentent une importance commerciale dans le cadre d’applications
pharmaceutiques, cosmétiques, alimentaires, agronomiques ou dans le domaine de la
parfumerie (Bakkali et al., 2008 ; Tajkarimi et al., 2010).

2. Localisation et roles des huiles essentielles chez les végétaux :
La teneur des plantes en huiles essentielles est généralement faible, de I’ordre de

1% (Guignard, 1995).

Les huiles essentielles sont largement répandues chez les végétaux supérieurs. Elles
peuvent étre stockées dans tous les organes, les sommités fleuries, les feuilles, les
rhizomes, les fruits, les écorces et les graines. Elles permettent également aux plantes
de s’adapter a leur environnement et a assurer leur défense. En effet, étant fixées au
sol elles n’ont que les composé€s chimiques issus du métabolisme secondaire, stockés
a I’endroit ou ils seront les plus utiles comme arme de défense contre les parasites et
les déprédateurs. Les plantes possédant ces composés toxiques, qualifiés

d’inappeétents sont moins consommeées (Houel, 2011).

X
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De facon genérale, les terpenoides jouent un réle fondamental dans les interactions
contre les organismes vivants, permettant par exemple a une plante d’attirer les
pollinisateurs, ou les prédateurs ou les parasitoides des herbivores venant I’attaquer
(Gerhenzon et Dudarreva, 2007 ; Unsicker et Kunert, 2009). C’est en particulier
ce dernier role qui donne toute son importance a une stratégie bioinspirée de
recherche de composés antifongiques, antibactériens ou bioinsecticides parmi les
métabolites secondaires, et en particulier les huiles essentielles (De Figueiredo et al.,
2008).

3. Production des huiles essentielles :

A 1’échelle mondiale, la production des huiles essentielles est d’environ 30 tonnes
par an. Les principaux pays producteurs sont les Etats-Unis, La Chine, le Maroc, la
Bulgarie, ’Inde, la France, I’Egypte et I’Espagne. L’ Algérie se hisse a la 10°™ place
avec 8000 dollars de capitaux générés par 1I’exportation d’huile essentielle, a la fin des

annees 70 (Tchoumbougnang et al., 2009).

Djeddi (2012) affirme que les huiles essentielles exportées par 1’ Algérie provenaient
soit des cultures familiales ou des plantes spontanées, tels que la menthe, le jasmin, le
rosier, le géranium, la lavande, le romarin, I’origan, le thym, la sauge. Actuellement,
la production d’huiles essentielles est limitée a quelques producteurs privés artisanaux

qui ne subviennent pas au marché national.

4. Localisation et lieu de synthese :

Les huiles essentielles sont des métabolites secondaires synthétisées et secrétées
par les plantes aromatiques. La synthése de ces huiles se fait par I'intermédiaire des
structures histologiques spécialisées situees généralement sur la surface de la plante

(les poils, les canaux et les poches sécrétrices) (Bruneton, 1993 ; Benazedine, 2010).

X]
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5. Facteurs de variabilité des huiles essentielles :

Le rendement et la composition chimique des huiles essentielles varient d'une
espéce a une autre. Cette variabilité peut étre liée a des facteurs extrinséques et

intrinseques.

5.1. Facteurs extrinseques :

Les conditions environnementales notamment la température, la variation
géographique, la période de la récolte, la lumiére, la pluviométrie et les conditions
édaphiques agissent sur la composition chimique des plantes aromatiques et
médicinales (Bruneton, 1999 ; Mohammad et al., 2009 ; Olle et Bender, 2010 ;
Aprotosoaie et al., 2010).

Les conditions culturales telles que les techniques de récolte, la date de semis,
I'emploi d'engrais, les traitements phytosanitaires influencent également la
composition et le rendement des huiles essentielles (Barry, 2001 ; Lahlou, 2004 ;
Stefanini et al., 2006 ; Benini, 2007 ; Aprotosoaie et al., 2010).

Jouault (2012) a rapporté que les criteres définissant la qualité des huiles

dépendent de plusieurs facteurs pouvant étre résumés comme sulit :
a) La sélection de la plante qui est tributaire du genre de 1’espéce botanique ;

b) Le chémotype (chimiotype): représente les différents panels de molécules
chimiques que des plantes de la méme espéce peuvent produire si elles sont placées
dans des conditions de cultures différentes. Le chémotype dépend de 1’ensoleillement,
de la température, de I’humidité, de la nature du sol, de la pression atmospheérique et

de la photopériode ;

c) La partie de la plante considérée pour I’extraction est déterminante pour la qualité
de T’huile. En effet, les différentes parties d’une plante ne possédent pas un
équipement enzymatique uniforme, ce qui entraine une différence de composition
dans les constituants produits. Il est donc impératif de préciser la partie considérée

lors de I’extraction de I’huile essentielle ;

X
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d) La période de récolte : la récolte doit se faire au moment ou les principes actifs les

plus intéressants produits par la plante sont a leur concentration maximale ;

e) La conservation des HEs : elle doit se faire dans des flacons en verre opaque
hermétique, dans un endroit frais, a I’abri de la lumiére et de la chaleur pour éviter

leur oxydation et la polymérisation de leurs composants ;

La composition de I’huile essentielle fait preuve d’une diversité chimique qui
dépend de méthodes d’extraction ainsi que de la source géographique de plante.
L’accumulation des composés volatiles a I’intérieur de la plante est assez variable,
apparue pratiqguement dans toutes les parties de la plante ; a savoir dans les racines, la
tige, les fleurs et les fruits (Diaaz Maroto et al., 2006; Gross et al., 2009).

Dans une étude il a été rapporté que le contenu d'huile essentielle et sa composition
varient pendant les différentes étapes de maturation de F. vulgare. Ils ont montré
¢galement que I’huile diminue avec la maturité des fruits. Le contenu de trans-
anéthol, le composant principal, variait entre (81.63 % et 87.85 %) (Telci et al.,
2009).

5.2. Facteurs intrinseques :

Le stade végétatif (Aprotosoaie et al. 2010), I’organe de la plante (Chowdhury et
al,. 2009), la mutation, I'hybridation, la polyploidie (Aprotosoaie et al,. 2010) et les
chimiotypes (Belyagoubi, 2006) sont parmi les facteurs intrinseques qui interviennent

dans la variabilité de la composition et le rendement des huiles essentielles.

6. Huile essentielle de Pimpinella anisum L :

Les fruits d’anis vert (Pimpinella anisum L.) contiennent de 1’huile essentielle.
Celle-ci renferme de I’anéthol (90%) et de I’estragole ayant des propriétés
stomachiques, carminatives et antispasmodiques. Les fruits d’anis vert entrent dans la
composition de liqueurs : « les anisettes ». lls sont également utilisés en confiserie et
en parfumerie pour leur role d’aromatisant. C’était le cas de la spécialité « 1’élixir
parégorique » (ancien médicament antidiarrhéique a base d'opium). 1l est a souligner
que la délivrance de I’huile essentielle de 1’anis est réglementée (Teuscher et al.,
2005).

Xl
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Tableau 03 : Les composants majeurs de Pimpinella anisum, leurs propriétés et leur

usage.
Plante Composants majeurs Propriétes Usages Production
Pimpinella | L’Anéthol
anisum L
/ Stomachiques, Confiserie,
carminatives parfumerie | Réglementée
L’Estragol
et et
% antispasmodiques | aromatisant
CH,0

7. Huile essentielle de Foeniculum vulgare :

L’huile essentielle de cette espéce a fait 1’objet de nombreuses études. Les
composants majeurs du foeniculum vulgare sont principalement : Le trans-anéthol, le
fenchone, 1’estragole (méthyle chavicol), I’alpha-phellandrene et certains composes

phytochimiques.

Les effets pharmacologiques des fruits du F. vulgare sont généralement attribués a
leur huile essentielle. De nombreuses études ont montré que 1’huile essentielle et ses

constituants majeurs exposent souvent de nouvelles activités pharmacologiques.




Revue bibliographique |

Tableau 04: Les composants majeurs de foeniculum vulgare, leurs structures et leurs

effets pharmacologiques.

Plante Composants | Structures moléculaires Effets pharmacologiques
majeurs
-Troubles digestives
Foeniculm (constipation chronique et
vulgare crampes abdominales)
Trans- — (Bub et al., 2006 ; Picon et
anéthol H{CO > \ al., 2010)
\ / _\_ -Effet ostrogénique  trés
actif
Trans- anethole -Effet anti-thrombotique,
activité antiplaquettaire et
action vasorélaxatrice
(Tognolini et al., 2007).
/l\ o -Agent acaricide contre les
Fenchone o { Dermatophagoides farinae
— T et les dermatophagoides
S, pteronyssinus (Tognolini et
al., 2007).
Estragol - Sy -Cancérigene potentiel
J _ (Zeller et Rychlik, 2006)
HsCO” ~F
Estragol

a-phellandréne

-Traitement d’hypertension

-Effet potentiel dans le
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>

alpha-phellandrene

traitement de glaucome
(Agarwal et al., 2008)

Composes
phytochimi-
ques

(glucides
phénoliques et

phénols)

3-O-Caffeoylquinic acid (neochlorogenic acid)
5-O-Caffeoylquinic acid (chlorogenic acid)
4-O-Caffeoylquinic acid (cryptochlorogenic
acid)
1,3-O-dicaffeoylquinic acid
1,5-O-dicaffeoylquinic acid
1,4-O-dicaffeoylquinic acid

A OH

0 CoH I"’\\H/

LA ‘J /L ,«’Lf’
F"-I\""-\.\\‘-\-.H/ o HC A " H\"'\C‘I

p
o N
. Rlimmafin acid

Rosmarinic acid

- Prévention contre
plusieurs maladies induites
par le stress oxydatif,
maladies cardiovasculaires,
cancer et inflammation

- Réle dans la santé
humaine (Marino et al.,
2007).
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1V. Méthodes d’extraction :

Depuis longtemps, les hommes avaient cherché le moyen de separer les éléments
huileux des produits aromatiques. Ils réussirent en soumettant la mati¢re a 1’action de
la chaleur. Les substances aromatiques étaient transformées en vapeur ; il suffisait de

les recueillir et de les refroidir pour les obtenir sous forme liquide.

Ce procédé qui se faisait a feu nu, prit le nom de distillation. 1l était certainement
connu des Chinois et des Indiens depuis 20 siécles avant J.C. A ’apogée de leurs
conquétes en Afrique du Nord et en Espagne, les arabes le firent connaitre aux
Espagnols, lesquels a leur tour le propagérent en Europe, a travers les possessions du
Royaume d’Aragon, échelonnées tout le long des Cdtes du Nord de la Méditerranée

(Berthier, 1980 ; Mdller, 2008).

1. Principaux parametres d’extraction :

Les principaux paramétres a prendre en compte dans les opérations fondamentales
d’extraction de maticres premieres naturelles aromatiques sont :

— La volatilité ;

— La solubilité ;

— La taille et la forme des molécules constitutives ;

— L’adsorption.

Xl
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ISOLATS
A
Dustillation
Distillation moléculaire
HUTLES
ESSENTIELLES
Huiles Empyreumatiques ¢\ HE Agrumes
Y. Entrainement P4
a la vapeur e
H"-\.h -
H""Hh _,.ff'f
Distillation ™. _ " Expression
séche ~ " Filtration
1 Vegeal |
Corps Extraction Solvants
gras __—  solvamts T divers
Pommades | Oléorésines
d’enfleurage Concrefes
Alcool
Extraction - Distillation
aleoal - moléculaire
'y Y
Résinoides, Alcoolats Absolues Deécolorees

Figure 08 : Principales opérations industrielles d’extraction (Peyron, 1992).

2. Parametres influencant I’extraction :

2.1. Matiéere végetale :

— Choix des plantes : Seules les plantes saines de I'espece recherchée doivent

étre récoltées.

— Mode de cueillette : On peut cueillir les fleurs, feuilles, bourgeons et petites

baies en les arrachant simplement de la plante a la main. Puis on récolte les
tiges, les racines et écorces de préférence avec un petit couteau ou un sécateur.

Cette méthode est plus ecologique et permet d'obtenir des huiles essentielles

=l
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de meilleure qualite.

— Provenance (région d'origine) : Le sol dans lequel pousse la plante et le climat

qui régne dans une région donnée déterminent et différencient en grande partie
la qualité de I'essence que produit cette région par rapport a I’essence de la
méme plante provenant d’une autre région.

— Stade végetatif : La récolte doit avoir lieu pendant le stade végétatif quand la

plante est plus riche en essence. Ce moment varie d'une plante a une autre.

— Période de la journée : La qualité de I'essence d'une plante varie en fonction de

la période de la journée ou elle est récoltée.

— Partie de la plante distillée : Les diverses parties d'une méme plante (fleur,

feuille, tige, écorce, racine, etc.) peuvent produire des essences différentes
(Sallé, 2004 ; Mdller, 2008).

2.2. Nature et etat du solide et du soluté :

La nature et I’état physique du soluté ont une importance primordiale et
déterminent le mécanisme de transfert de matiére. Le soluté contenu dans ces corps
est soit un solide, soit un liquide, stable ou non a la chaleur ou a I’atmospheére. 1 est

réparti uniformément en des teneurs variables dans le solide.

Si le soluté est dispersé uniformément dans le solide, les parties superficielles sont
dissoutes en laissant derriéere elles un solide poreux. Le solvant doit ensuite pénétrer
cette couche extérieure avant d’atteindre le soluté situé en profondeur. Le chemin du
solvant est rendu de plus en plus difficile, traduisant ainsi une diminution de la vitesse
superficielle. Lorsque la teneur en soluté est importante dans le solide, la structure
poreuse peut étre détruite par broyage. La dissolution ultérieure du soluté devient plus
facile. Dans les matieres végétales, le soluté est généralement occlus dans des cellules
d’ou il est extrait par un mécanisme de dialyse ou de diffusion capillaire a travers des
parois cellulaires. L ordre de grandeur expérimentale de la diffusivité¢ d’une huile est
de 10°m2/s dans le solvant libre et de 10“m?/s dans le tissu cellulaire intact (Leybros

et Frémeaux, 1990).

<
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2.3. Nature, concentration et volume du solvant :

Le choix du ou des solvants est trés important. Il doit étre d’une grande pureté et
avoir un faible point d’ébullition pour pouvoir étre éliminé facilement en limitant la
perte de composés volatils. Il ne doit pas interférer avec la méthode d’analyse utilisée.
Il doit pouvoir extraire les composés polaires et apolaires ou bien étre sélectif. Le
choix est fonction de la matrice et des composés a étudier. Il faut tenir compte de la
polarité des composés, de leurs températures d’ébullition et de la miscibilité avec les

autres solvants (Cicile, 2002 ;Flamini et al,. 2002).

2.4. Méthode, durée, température et pression :

La réduction de la pression provoque un abaissement des températures d’ébullition
et de condensation. Inversement, toute augmentation de pression entraine une
élévation de ces températures (Cicile, 2002).

L’¢lévation de la température permet 1’accroissement de la solubilité et de la
diffusivité du soluté et la diminution de la viscosité (Leybros et Fremeaux, 1990).

La durée de I’extraction (longue ou prolongée) permet de recueillir I'ensemble des
fractions «de téte» et «de queue» dans le cas de la distillation. Elle dépend du procédé

d’extraction utilisé et de I’objectif de 1’extraction (Cicile, 2002).

3. Techniques conventionnelles d’extraction :

3.1. Distillation et évaporation :

La différence entre distillation et évaporation est I’intérét porté aux produits
séparés. Dans la distillation, c’est la phase vapeur qui a de la valeur car elle contient le
ou les constituants a séparer, alors que dans 1’évaporation, c’est le résidu solide ou
liquide obtenu par vaporisation du solvant, qui est le produit intéressant (Peyron,
1992).

3.2. Rectification (Distillation fractionnee) :

Cette opération de distillation sous vide consiste a séparer plusieurs constituants
d’un mélange liquide par échange de matiére entre une phase vapeur et une phase
liquide, au moyen d’une série de vaporisations et de condensations entre ce liquide et
cette vapeur qui chemine a contre courant dans une colonne. Elle permet de séparer

des composants de mélanges liquides dans un état de grande pureté, voire éliminer les

<
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traces d’cau, les matiéres solubles ou résineuses et les colorants (Cicile, 1994;

Crouzet, 1998 ; Cicile, 2002)

3.3. Distillation séche :

En chauffant en milieu clos, certains bois (cade, bouleau,...) a des températures
élevées, on fabrique des huiles empyreumatiques (cade, bouleau, arome fumé...)
d’importance assez limitée, mais riches en hydrocarbures aromatiques polycycliques

cancérigénes (Peyron, 1992 ; Garnero, 1996).

3.4. L'enfleurage :

Cette méthode est trés ancienne. Elle consiste a extraire les parfums a partir des
fleurs par contact avec la matiere grasse. Les graisses seront encombrées en essence et

utilisées comme produit cosmétique sous forme de pommade (Silvant, 2015).

Figure 09 : L’ancienne technique d’enfleurage.

3.5. Extraction au CO: supercritique :

Cette méthode est récente. Elle est basée sur l'utilisation d'un fluide supercritique
qui posséde les propriétés des gaz et des liquides. Ce qui lui permet de pénétrer dans
les matrices d'échantillon solides. Le principe de cette technique correspond a une
distillation répétée du solvant extrayant un soluté de I'échantillon solide (Brisset,
2011).

E
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L’originalité de cette technique repose sur le comportement du solvant utilisé sous
des conditions particulieres puisque au-dela d’un certain point, dit point critique,
caractérisé par une température (Tc) et une pression (Pc), les corps purs se trouvent
dans un état particulier dit supercritique. Dans leurs conditions d’utilisation, les
fluides supercritiques ont une masse volumique voisine de celle des liquides, une
viscosité proche de celle des gaz et une diffusivité intermédiaire ; leur polarité est
modifiée par rapport a 1’état liquide. Leur pouvoir dissolvant dépend fortement de la

température et de la pression (Perrut, 1999).

Le fluide supercritique le plus utilisé est le dioxyde de carbone (Pellerin, 1991, 2001).

Extraction par CO, supercritique

Compresseur

Chauffage
du CQ,

Stockage CO, liquide

Condensateur Séparateur

J Extracteur .‘
\

B CO, a l'élat supercritique

O CO, a l'élat supercritique + extrait A 5
M CO, 3 l'élat gazeux 20
@ CO, a ralat liquide Extrait

Figure 10 : Méthode d’extraction par CO2 supercritique (Pellerin, 2001).

3.6. L’hydrodiffusion :

L’hydrodiffusion (Figure 11) est une codistillation descendante. Dans ce procédé,
le végétal est disposé dans un parallélépipede métallique grillagé. On soumet donc le
végétal a une pulsion de vapeur d’eau, saturée et humide, mais jamais surchauffée de
haut en bas. La forme de I’appareillage permet une meilleure répartition des charges.
La vapeur d’eau emporte avec elle toutes les substances volatiles. L huile essentielle

est recueillie grace a un collecteur qui permet un équilibre avec la pression
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atmosphérique. On peut aussi préciser qu’il y a un procédé de cohobation qui renvoie
dans la chaudiére toutes les eaux qui sont séparées des huiles (Wijesekara et al.,
1997).

.

régulation de condenseurs

la vapeur

Figure 11 : Le procédé d’hydrodiffusion (Bousbia, 2011).

3.7. L'hydrodistillation :

C'est la méthode la plus ancienne, la plus utilisée et la plus rentable qui a été
introduite en Europe par les Arabe entre le VIII®™ et le X°®™ siécle. Il s'agit de mettre
le matériel végétal a I'intérieure d'un alambic remplie d'eau et qui est porté ensuite a
ébullition (figure 12). L'huile essentielle se sépare par différence de densité apreés la

condensation des vapeurs hétérogenes sur une surface froide.

45
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thermometre

distillat

Figure 12 : Montage d'hydrodistillation (Treiner, 2000).

3.8. Soxhlet :

Le solide est placé dans une cartouche poreuse. Le solvant, contenu dans le ballon,
est porté a ébullition, ce qui le transfere dans la partie supérieure. La, il est condensé
grace a un réfrigérant situé en haut de I’installation et s’accumule autour et a
I’intérieur de la cartouche. Lorsque le solvant atteint le niveau supérieur du siphon, le
mélange est renvoyé dans le ballon par différence de pression, ou il est & nouveau
évaporé. Plusieurs cycles d’extraction sont ainsi effectués, la durée de I’opération est
laissée libre a 1’utilisateur. On consideére avoir alors atteint 1’épuisement total en

soluté du substrat solide et avoir concentré 1’extrait (Ngamprasertsith., 1993).
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Solvant
Solide L
dans cartouche
poreuse
B ballon chauffé
E extracteur
R  réfrigérant
Solution
a ébullition

Figure 13 : Appareil du soxhlet (source : Tech. De I’Ing., n® J2782).
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Cette étude a pour objectifs, la détermination d’une part, de 1’aspect qualitatif et
quantitatif des huiles essentielles et des extraits de I’anis vert et du fenouil, d’autre

part évaluer le profil antioxydant et phytochimique de ces plantes.

1. L’huile essentielle :

1.1. Matériel végétal :
Le materiel végétal est représenté par des graines séches et broyées de ’anis vert

(figure14) et du fenouil (figurel5), obtenues a partir des herboristes de la wilaya de
Saida.

Figure 14 : Graines séches de I’anis vert

E
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Figure 15 : Graines séches du fenouil

1.2. Procédé d’extraction :
L’obtention des huiles essentielles et des extraits méthanolique et hexanolique a été
effectuée par deux méthodes d’extraction, I’hydrodistillation et en utilisant le

soxhlet.

1.2.1. L’hydrodistillation :

1.2.1.1. Procédé d’experimentation :

On a mis 50 g des graines moulues pour I’anis (Ivan et al., 2005) et 70 g de
graines moulues pour le fenouil (Viuda-Martos et al., 2011), dans un ballon de 1000
ml, aux quelles on a ajouté 500 ml d’eau distillée pour 1’anis et 600 ml pour le
fenouil. L ensemble est porté a ébullition. L huile essentielle est alors entrainée par la
vapeur d’eau. Elle est ensuite condensée en passant par le réfrigérant, qu’est fixé par
un support approprié en position inclinée pour faciliter 1'écoulement du distillat. Le
temps de cette extraction est d’environ trois heures. A noter que, dés la premicre

goutte, I’hydrolat de chaque heure est récupéré dans un flacon a part.
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Figure 16: Hydrodistillateur

1.2.1.2. Décantation :

Le mélange est laissé au repos pendant 24 heures dans une ampoule a décanter ce
qui en résulte l'apparition de deux phases, une phase supérieure organique (huile
essentielle) et une autre inférieure aqueuse. Enfin, le distillat est recueilli dans le
collecteur (en verre pyrex) et I’huile essentielle des graines du fenouil sera par la suite

récupérée dans un tube approprié (figure 17).
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Figure 17 : Ampoules & décanter

1.2.2. Soxhlet :

La masse de la matiere végétale broyée (30 g) est placée dans une cartouche

porteuse. On verse 250 ml du méthanol pour le pimpinella anisum (Chhabra et al.,
1982) et le méme volume en hexane pour foeniculum vulgare (Moser et al., 2014)
dans un erlenmeyer, puis on place le mélange sous une source de chaleur et de
vibration (Thérmoagitateur: 6,5 bars; 70 °C). L’ensemble est ensuite porté a
ébullition, ce qui le transfert dans la partie supérieure. 1l est condensé grace a un
réfrigérant situé en haut de I’installation et s’accumule autour et a I’intérieur de la
cartouche renfermant les graines de la plante concernée. Lorsque le solvant atteint le
niveau supérieur du siphon, le mélange est renvoy¢ dans I’erlenmeyer par différence
de pression, ou il est a nouveau évaporé. Trois cycles d’extraction sont ainsi effectués
(figure 18). Lorsqu’on atteint I’épuisement total en soluté du substrat solide,
I’ensemble de I’huile et du solvant est récupéré dans un flacon, apres chaque cycle

effectué.
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Tableau 05 : tableau récapitulatif des volumes récupérés et le temps pris par chaque

cycle du soxhlet.

Anis 100 ml 80 ml 75 ml

vert

Fenouil 150 ml 110 ml 50 ml
Durée

Anis 4h49min 8h30min 12h00min
vert

Fenouil 6h10min 8h49min 10h10min

Figure 18 : Appareil du soxhlet
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1.2.2.1. Evaporation :

L’évaporation est assurée par un évaporateur rotatif reli¢ a un ballon dans lequel le
mélange (huile + solvant) est placé (figure 19). L’extrait récupéré est quantifié. De ce

fait, on pese le ballon vide, puis contenant I’extrait apres 1’évaporation.

Soit . Pe = Peb - Pb
D’ou : R(%) = (Peb-Pb)/mmv x 100
Avec

Pe : poids de I’extrait (g).
Peb : poids du ballon contenant 1’extrait apreés évaporation (g).

Pb : poids du ballon vide (9).

Figure 19 : L’ Appareil évaporateur rotatif (a gauche) et I’extrait sec (a droite)
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2. Calcul de rendement:
Le rendement en huile essentielle s'exprime par le rapport entre la quantité d'huile
extraite et la quantité de matiere vegétale utilisee pour I'extraction. Il est calculé de la

maniére suivante :

R (%) = (mue/mmyv) X 100
Avec:
mue : masse de I'huile essentielle obtenue.

mmyv : masse de la matiere végeétale utilisée.

3. Analyse quantitative :

3.1. Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectroscopie de
masse (CPG /SM) :

3.1.1. Principe :

La chromatographie en phase gazeuse (CPG) est une technique couramment
utilisée pour la séparation, I’1dentification et le dosage des constituants chimiques.
La chromatographie consiste a séparer les composés d’un mélange en fonction des
vitesses d’entrainement a travers une phase stationnaire contenue dans une colonne et
une phase mobile gazeuse (gaz vecteur) (Arpino et al., 1995).

La possibilité de coupler les chromatographes a divers spectromeétres augmente
considérablement la quantité et la qualité des informations obtenues. En CPG/SM, la
comparaison informatique des spectres d’un pic inconnu avec une ou plusieurs

références permet son identification (Bruneton, 1993).

3.1.2. La spectrophotométrie de masse :

La spectrophotométrie de masse repose sur 1’ionisation et la fragmentation des
molécules. Leur ionisation entraine en effet une accumulation d’énergie qui en se
dissipant, peut provoquer la rupture des liaisons interatomiques et donner naissance a

des fragments caractérisés par le rapport de leur masse et leur charge. Les différents

X
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fragments ainsi produits, sont accélérés avant de parvenir a un analyseur appelé filtre
de masse, qui les sépare. Le recueil sélectif des différents ions permet 1’établissement

d’un spectre caractéristique appelé : spectre de masse.

K
i

|

Figure 20 : Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectroscopie de masse.

3.1.3. Mode opératoire :

Les constituants de 1’huile essentielle et de 1’extrait ont été identifiés par CPG/SM.
L'analyse a été réalisée par un chromatographe a phase gazeuse du type Varian
Saturn 2200 couplé a un spectromeétre de masse Varian 2100 T, en utilisant le logiciel
Saturn Varian (Version 6, 9, 1). La colonne capillaire était apolaire de 30m de
longueur, de 0,25 mm de diamétre et de 0,25 um d'épaisseur. Le débit du gaz porteur
(hélium) était 1 ml/min. 1ul d’huile essentielle et d’extrait a été injecté, en utilisant le
mode split (1/20). La température de la colonne a été maintenue a 50°C pendant 5
min, puis montée de 5°C/min jusqu'a 300°C (5min). Le détecteur était a I’ionisation
de flamme (FID). L’énergie d’ionisation était 70 eV. L’analyse a pris 2 heures du

temps.

3.2. Préparation des échantillons analyses par la CPG :

On a choisi d’analyser par la CPG les échantillons suivants :
-L’huile essentielle extraite par hydrodistillation.

-L’extrait du 3°™ cycle du soxhlet correspondant aux deux plantes.
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-On a solubilisé les extraits par le solvant qui correspond a chaque plante.

4. Décoction :

4.1. Principe :

On place les graines des plantes dans 1’eau distillée froide et on porte le tout a

ébullition.

4.2. Mode opératoire :

Une prise de 25 g des graines d’anis vert (Nazia et al., 2006) et de fenouil
(Cristina et al., 2014) est ajoutée a 250 ml d’eau distillée. Apres 15 min d’ébullition
sur un thérmoagitateur (50°C, 5 bars), le mélange obtenu est filtré en utilisant un

papier filtre. Ce filtrat sera par la suite utilisé pour effectuer les tests phytochimiques.

5. Analyse qualitative :

5.1. Etude phytochimique :

Dans le cadre de la recherche des molécules ou d’activités biologiques d’origine
végétale, il est préférable de déterminer leurs compositions chimiques par une étude
phytochimique afin de détecter les classes des composés existants dans les différents

organes des plantes.

Les tests phytochimiques sont basés sur des essais de solubilité, sur des réactions de

coloration et de précipitation ainsi que sur des examens en lumiére ultra violette.

5.1.1. Différentes classes recherchées :

5.1.1.1. Les tannins :

La présence des tannins est mise en évidence en ajoutant a 1 ml de D’extrait

éthanolique, 2 ml d’eau et 2 a 3 gouttes de solution de Fe Clz diluée (1%).

L’apparition d’une coloration bleue-noire caractérise la présence des tannins
galliques verte, ou bleue-verte celle des tannins cathéchiques (Aiyegoro et Okoh,
2010).

S




Matériel et méthodes

5.1.1.2. Les flavonoides :

La réaction de détection des flavonoides consiste a traiter 5 ml de I’extrait
éthanolique avec 1 ml de HCI concentré et 0,5 g de tournures de magnésium. La
présence des flavonoides est mise en évidence, si une couleur rose ou rouge se

développe aprés 3 minutes (Jaffer et al., 1983).

5.1.1.3. Les anthocyanes :
Un volume de 2 ml d’infusé est additionné a 2 ml de HCI>N. L’apparition d’une
coloration rose-rouge qui vire au bleu-violacé par addition d’ammoniac indique la

présence d’anthocyanes (Debray et al., 1971).

5.1.1.4. Les coumarines :

Une masse de 1 g de poudre végétale est placée dans un tube en présence de
quelques gouttes d’eau distillée. Les tubes sont recouverts avec du papier imbibé de
NaOH dilué et sont portés a ébullition. Toute fluorescence jaune témoigne de la

présence des coumarines aprés examen sous ultra-violet (Geisman, 1962).

5.1.1.5. Les alcaloides :

Nous avons procédé a une macération de 24 heures de 2 g de poudre végétale
mélangés a 50 ml de H>SO4 dilué au demi et a de I’eau distillée. Nous avons filtré le
mélange et rincé a 1’eau de maniére & obtenir 50 ml de filtrat. Ensuite nous avons pris
deux tubes a essai dans lesquels nous avons introduit 1 ml du macéra. Nous avons
ajouté dans le tube n°1l cing gouttes de réactif de Mayer et dans le tube n°2 cinq
gouttes de réactif de Wagner. La présence d’une turbidité ou d’un précipité, apres 15
minutes indique la présence d’alcaloides (Aiyegoro et Okoh, 2010).

5.1.1.6. Stérols et triterpénes :

Deux essais ont été effectués :
Essai 1 : Test pour les stérols et stéroides :

Un volume de 10 ml de I’extrait éthanolique est placé dans un erlenemeyer. Apres
évaporation a sec, le résidu est solubilisé avec 10 ml de chloroforme anhydre. Ensuite,
on mélange 5 ml de la solution chloroformique avec 5 ml d’anhydre acétique en y
ajoutant quelques gouttes d’acide sulfurique concentré, on agite et on laisse la

solution se reposer. Un test positif est révélé par I’apparition d’une coloration violacée
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fugace virant au vert (maximum d’intensit¢ en 30 minutes a 21°C) (Aiyegoro et

Okoh, 2010).
Essai 2 : Test pour les hétérosides stérodiques et triterpéniques :

I1 consiste a évaporer a sec I’extrait éthanolique correspondant a 10 ml. Ensuite, on
dissout le résidu obtenu dans un mélange d’anhydre acétique/chloroforme (5/5 : v/v) ;
puis on filtre et on traite le filtrat par quelques gouttes d’acide sulfurique concentré
(réaction de Libermann-Burchardt). Si cette réaction donne des colorations verte-
bleue et verte-violette, elle indique alors la présence respective des hétérosides

stérodiques et triterpéniques (Aiyegoro et Okoh, 2010).

5.1.1.7. Les saponosides :

Leur présence est déterminée quantitativement par le calcul d’indice de mousse,
degré de dilution d’un décocté aqueux donnant une mousse persistante dans des
conditions déeterminées. Nous avons proceéde a une décoction de 2 g de poudre

végétale avec 100 ml d’eau distillée qu’on porte a ébullition pendant 30 minutes.

Apreés refroidissement et filtration, on réajuste le volume a 100 ml. A partir de cette
solution mére, on prépare 10 tubes (1,3 cm de diamétre interne) avec 1,2, ... 10 ml, le
volume final étant réajusté a 10 ml avec de I’eau distillée. Chacun de ces tubes est

agité avec énergie en position horizontale pendant 15 secondes.

Aprés un repos de 15 minutes en position verticale, on releve la hauteur de la
mousse persistante en centimétre. Si elle est proche de 1 cm dans le 10°™ tube, alors
I’indice de masse est calculé par la formule suivante : La présence de saponines dans

la plante est confirmé avec un indice supérieur a 100 (Dohou et al., 2003).
| = Hauteur de mousse (en cm) dans le 10°™ tube x 5/ 0,0X
Avec :

X : Volume contenu dans le 10°™ tube

Xl
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5.1.1.8. Les composés réducteurs :
Leur détection consiste a mettre 1 ml de I’extrait éthanolique avec de 1’eau distillée
et 20 gouttes de la liqueur de Fehling puis le chauffer. Un test positif est révelé par la

formation d’un précipité rouge brique (Trease et Evans, 1987).

5.1.1.9. L’amidon :

On chauffe 3 ml de ’extrait aqueux avec 10 ml d’une solution de NaOH saturée
dans un bain marin jusqu’a 1’ébullition. Ajouter ensuite le réactif d’iode. Un test

positif est révélé par 1’apparition d’une coloration bleue-violacée (Bruneton, 1999).

6. Etude de I’activité anti-oxydante :

Les antioxydants sont des molécules qui, lorsqu’elles sont présentes a faibles
concentrations par rapport aux substrats oxydables, retardent ou stoppent le processus
d’oxydation. La capacité anti-oxydante des molécules peut étre évaluée soit de fagon
in vivo, sur des organismes vivants, soit de maniere in vitro, en utilisant des tests qui
miment le phénomeéne physiologique. Pour évaluer ’activité anti-oxydante, in vitro,
des extraits naturels de différentes méthodes ont été développées. Ces méthodes
impliquent le mélange d’espéces oxydantes, tels que des radicaux libres ou des
complexes métalliques oxydes, avec un échantillon qui contient des antioxydants
capables d’inhiber la génération des radicaux. Ces antioxydants peuvent agir selon
deux mécanismes majeurs, par transfert d’atome d’hydrogéne ou par transfert
d’électron. Ainsi, compte tenu de différents facteurs impliqués, telles que les
propriétés physico-chimiques des molécules, il est recommandé d’utiliser plusieurs

tests pour confirmer une activité anti-oxydante (Prior et al., 2005).

De ce fait on a choisi d’utiliser le test de piégeage du radical DPPH.
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6.1. Piégeage du radical DPPH :

6.1.1. Principe :

Le DPPH est généralement le substrat le plus utilisé pour 1’évaluation rapide et
directe de I’activité anti-oxydante en raison de sa stabilité en forme radicale libre et la
simplicit¢ de I’analyse. A température ambiante, le radical DPPH présente, en
solution alcoolique, une intense coloration violette qui disparait au contact d’une
substance donneuse de protons (figure 21). Cette décoloration met en évidence le
pouvoir antioxydant d’un échantillon par sa capacité a piéger le radical libre et se

traduit par une diminution de I’absorbance a 517 nm (Masuda et al., 1999).

7\
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/ pa—

2.2-diphenyl-1-piervie-hvdrazyle 2.2-diphenyl-1-picrvle-hydrazyle

(forme radicalaire :violette (forme non radicalaire | meolore)
Figure 21 : Mécanisme d'action d'un antioxydant (Akrout et al., 2009)

6.1.2. Mode opératoire :

L'activité anti-oxydante est mesurée selon la méthode de (Hatano et al. 1988). La
solution DPPH (0,2 mM) est obtenue en dissolvant 7.8 mg de DPPH dans 100 ml de
méthanol ; 250 pl de cette solution sont additionnés & 1 ml d'extrait/d’huile essentielle
a chaque concentration.

Aprés une agitation vigoureuse du melange, il est conservé au repos pendant 30
minutes a I'obscurité. L'absorbance est mesurée a 517 nm a laide d'un
spectrophotomeétre UV visible en se référant a un témoin sans extrait.

Selon Rashid et al. (2010) L'activité anti-oxydante est estimée en pourcentage

d'inhibition grace a la formule suivante :

Pl = (DO témoin - DO échantillon / DO témoin) x 100

0
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P1 : pourcentage d'inhibition.
DO témoin : lecture de I'absorbance du témoin.

DO échantillon : lecture de I'absorbance de la solution de I'échantillon.

La courbe représentant la variation de pourcentage d’inhibition en fonction de la
concentration permet de déterminer la valeur d’IC50 (concentration correspondant a
50 % d'inhibition, exprimée en mg.ml™?).

La valeur d’IC50 la plus faible correspond a I'efficacité de 1’huile/l'extrait la plus
élevée. L'étude quantitative et qualitative des huiles essentielles et des extraits
méthanoliques extraites a partir des plantes aromatiques et médicinales permet leur
valorisation afin de les cibler selon leurs rendements, leurs compositions et leurs

activités pour de futures applications.
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Résultats et interprétations

1. Détermination du rendement :

1.1. Rendement de Pimpinella Anisum :

» En huile essentielle :

Les résultats relatifs au rendement montrent que 1’extraction par hydrodistillation a
donné un rendement total de I’ordre de 1,383%. Cependant cette technique a révélé
que le rendement de la 1 heure (1,110%) est trés élevé par rapport a celui de la 26m

et de la 3°™ heure qui sont respectivement : 0,170% et 0,106 %.
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Figure 22 : Rendement en huile essentielle du pimpinella anisum en fonction du

temps.

» En extrait Méthanolique :

En ce qui concerne I’extraction méthanolique, elle a démontré un rendement total
de 5,72%. De plus, cette technique présente un rendement de 0,7% en premier cycle et

1,96%, 3,06% pour le deuxieme et le troisiéme cycle.
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Figure 23 : Rendement en extrait méthanolique du pimpinella anisum en fonction du

nombre des cycles.

1.2. Rendement de Foeniculum Vulgare :

» En huile essentielle :

Les données enregistrées suite a 1’hydrodistillation ont montré un rendement total
de 0,419%. Par conséquent, le rendement en huile de la 1°® heure (0,246%) est

supérieur a celui de la 2™ heure et de la 3°™ heure (0,062%).
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Figure 24 : Rendement en huile essentielle du foeniculum vulgare en fonction du
temps.
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» En extrait héxanolique :

Les données obtenues par I’extraction héxanolique ont révélé que le rendement
total en extrait est de ’ordre de 4,82%. De plus, cette technique présente un
rendement de 0,53% en premier cycle et 1,56 %, 2,73% pour le deuxieme et le

troisieme cycle.

2.5 ———
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0.5 ji I
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Figure 25 : Rendement en extrait héxanolique du foeniculum vulgare en fonction du

nombre des cycles.

A travers les résultats obtenus précédemment pour les deux techniques a savoir
hydrodistillation et soxhlet, on a remarqué une élévation assez importante du
rendement en huile essentielle de pimpinella anisum (1,386 %) par rapport a celui de
foeniculum vulgare (0,419 %) (Figure 26). De méme, le rendement en extrait

méthanolique de 1’anis (5,72%) est supérieur par rapport a celui héxanolique du
fenouil (4,82%).




Résultats et interprétations |

1.6

huiles essentielles
1.4

1.2 -

[N
I

E rendement

Rendement en %
o o
» [oe]
1 1

o
ESN
|

0.2 -

Anis vert Fenouil

Rendement en %

5.8

5.6 -

5.4 -

5.2 -

Extraits

4.8 -

4.6 -

4.4 -

Anis vert

Fenouil

E rendement

Figure 26 : Histogrammes représentants les rendements des deux plantes en huiles et

en extraits.

2. Analyse phytochimique :

Les résultats concernant le screening phytochimique sont consignés dans le tableau
suivant (tableau 06). Le signe “’+’° traduit la présence du groupe de composés

chimiques et le signe “— son absence. En effet, nous notons 1’absence de composés
q g p

réducteurs et de I’amidon pour les échantillons des deux plantes.
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Tableau 06 : Résultats du screening phytochimique pour neuf composés

phytochimiques chez I’anis vert et le fenouil.

Les tanins

Les flavonoides

Les anthocyanes

Les coumarines

Les alcaloides

Sterols

Saponosides
Composés réducteurs

Amidon

W : Réactif de Mayer

M : Réactif de Wagner

+ cathéchique

+

+W/+M
+ triterpéniques

+

+ cathéchique

+

+W/+M
+ triterpéniques

+

3. Etude de I'activité antioxydante des huiles essentielles et des

extraits méthanoliques de Pimpinella anisum et de Foeniculum

vulgare :

L'activité antioxydante a été évaluée par la méthode de DPPH. Les courbes des

pourcentages d'inhibition du radical libre en fonction des concentrations des huiles et

des extraits nous ont permis de déterminer les concentrations d'inhibition a 50 %

(IC50) (tableau 07).
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Tableau 07 : Concentrations d’inhibition des extraits méthanoliques et des huiles

essentielles des graines de Pimpinella anisum et de Foeniculum vulgare.

Huile essentielle Extrait méthanolique
Pimpinella Anisum 5,484 1,879
Foeniculum vulgare 5,196 1,076

On a remarqué que les extraits méthanoliques du pimpinella anisum et du
foeniculum vulgare dont les valeurs IC50 sont respectivement 1,879 mg/ml et
1,076mg/ml présentent une activité antioxydante plus importante que celle des huiles

essentielles ayant les valeurs 1C50 : 5,484 mg/ml et 5,196mg/ml.

Suite aux résultats obtenus, on a constaté que le foeniculum vulgare s’avére étre

plus capable a piéger les radicaux libres que le pimpinella anisum.
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Figure 27 : Courbe de variation du pourcentage d’inhibition en fonction de

concentration en huile essentielle de pimpinella anisum.
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Figure 28 : Courbe de variation du pourcentage d’inhibition en fonction de la

concentration en huile essentielle de foeniculum vulgare.
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Figure 29 : Courbe de variation du pourcentage d’inhibition en fonction de la

concentration en extrait méthanolique de pimpinella anisum.
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Figure 30 : Courbe de variation du pourcentage d’inhibition en fonction de la

concentration en extrait méthanolique de foeniculum vulgare.
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4. Détermination de la composition chimique des huiles essentielles et
des extraits par CPG/MS :

Les résultats de 1’identification des composés chimiques par CPG/SM des huiles et

des extraits des deux plantes sont représentés dans les figures (31, 32, 33 et 34).

L’analyse chimique a fait ressortir 17 constituants pour I’anis vert ce qui correspond
a 83,55% du total de I’huile essentielle et 92,86% du total de I’extrait méthanolique .
L’huile est majoritairement constituée de trans-anéthol (55,44%), de fenchone
(8,99%), de limonéne (8,01%) et d’estragole (7,25%). Cependant les principauX
composants de 1’extrait sont le trans-anéthol (86,43%), 1’y-Himachaléne (4,82%) et le
cis-anéthol (0,66%).

En plus, la CPG/SM a permis de recenser 21 composeés a partir de fenouil dont le
trans-anéthol(34,7907%),le fenchone (14,0556%) et le limonéne (9,5032%) sont les
constituants majoritaires de I’huile essentielle et le trans-anéthol, le fenchone et
I’estragol sont les principaux composants de 1’extrait héxanolique, représentés avec
des pourcentages 67,80%, 16,95% et 4,01%. Cette composition chimique représente
71,24% du total du premier et 98,06% du deuxiéme.

A T’issue de ces résultats, il ressort que le trans-anéthol est le composé chimique

majeur des graines de pimpinella anisum et de foeniculum vulgare.
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o -pinéne Camphene _ Cis-betaocimene o -phellandréne
Composés non ) — %
idSntifiés 2% Limonene 0%
17% 3-caréne
0%
Cis-Anéthol
0%

a-campholéne
aldéhyde
1%

Figure 31 : Pourcentage de différents composants de I’huile essentielle de pimpinella

anisum
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cis-anéthol 1% i
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y'-Himachaléne K 7%
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Figure 32 : Pourcentage de différents composants de I’extrait méthanolique de

pimpinella anisum
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o -pinéne Myrcene _ ¢ -phéllandréne
3% 1% 1%
p-cymeéne
5%
Y-terpinéne
/ 0%
Estragole
1%
Verbénote
1%

Figure 33 : Pourcentage de différents composants de I’huile essentielle de foeniculum

vulgare.
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Figure 34 : Pourcentage de différents composants de I’extrait héxanolique de

foeniculum vulgare.
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Tableau 08 : Composition chimique de I’huile essentielle de pimpinella anisum.

1 a -pinéne 8,110 1,81
2 Camphéne 8,590 0,36
8 Cis-betaociméne 9,720 0,28
4 a -phellandréne 10,910 0,22
5 Limonene 11,680 8,01
6 3-caréne 12,910 0,43
7 Fenchone 14,22 8,99
8 acampholénealdéhyde 16,150 0,47
9 v -Elémeéne 18,100 0,11
10 Estragole 18,810 7,25
11 Trans-Anéthol 20,330 55,44
12 Cis-Anéthol 21,600 0,18
Composés totaux identifiés 83,55

Tableau 09 : Composition chimique de I’extrait méthanolique de pimpinella anisum

1 Estragole 21,050 0,27

2 Cis-anéthole 21,380 0,66
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3 Trans-anéthol
4 a-Chamigréne
5 y-Himachaléne
6 a-Langpinéne
7 Aomadendréne
8 Quarcétal

Composés totaux identifiés

22,480

27,310

29,150

30,160

31,750

32,680

86,43

0,27

4,82

0,15

0,21

0,05

92,86

Tableau 10 : Composition chimique de I’huile essentielle de foeniculum vulgare.

N° Détermination

1 o -pinéne

2 Myrcene

3 a -phéllandréne

4 p-cymene

5 Limonéne

6 Y-terpinéne

7 Fenchone

8 Estragole

9 Verbénote

10 Composés non-
identifiés

11 E-Anéthole

Temps de rétention

8,95min

10,54min

11,35min

11,75min

11,92min

12,86min

13,94min

18,93min

19,13min

19,45min

20,11min

Composés totaux identifiés

Résultats en (%0)
2,4549%
1,4335%
1,3325%
5,1070%
9,5032%
0,4406%
14,0556%
1,2667%
0,8992%

28,76%

34,7907%

71,24%
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Tableau 11 : Composition chimique de 1’extrait héxanolique de foeniculum vulgare.

1 y-Thugéne 8,410 0,11
2 Camphéne 9,050 0,09
3 Myrcéne 10,120 0,18
4 E - pinene 10,490 0,07
5 D-phellandrene 10,960 0,01
6 ™/, Ocyméne 11,510 0,31
7 Limonene 11,990 2,25
8 Terpinene 12,750 0,27
9 Fenchone 15,680 16,95
10 Camphor 15,880 1,15
11 Estragole 16,650 4,01
12 Dihydrocarvone 17,090 0,51
13 Fenchylacétate 18,220 0,41
14 D-Carvone 18,800 0,28
15 Anéthol 19,150 2,45
16 °/, Anisaldéhyde 22,480 0,95
17 Trans-anéthol 23,710 67,80
18 4-methoxyphénylacétone 26,150 0,11
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19 Apiol
20 Ambermusk

Composés totaux identifiés

27,440

35,010

0,10

0,05

98,06

.
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Discussion

Les huiles essentielles et les extraits de I’anis et de fenouil sont d'intérét croissant
pour les industries et la recherche scientifique en raison, d’une part, de leurs activités
antioxydantes, (Dung et al., 2008), et d’autre part, de leur potentiel thérapeutique
contre les maladies inflammatoires telles que les rhumatismes, les allergies ou
I’arthrite (Maruyama et al., 2005).

Malgré cette importance, les études de (Gosselin et al., 1984), et de (Lin, 1991) ont
prouvé des effets toxiques des huiles et des extraits a doses élevées sur les étres

humains, mais aussi sur les souris.

Dans ce cadre, notre travail a été consacré a I'extraction et l'identification chimique
et phytochimique des huiles essentielles et des extraits de pimpinella anisum et de

foeniculum vulgare ainsi que I'étude de leurs activités antioxydantes.

En premier lieu, I’huile essentielle de pimpinella anisum présente un rendement de
(1,386 %). Ce rendement est faible par rapport a celui obtenu par (Ghouati et al.,
2012) pour les fruits de I’anis vert de la région d’ Agouray au Maroc (3,00 %), ce qui
peut étre attribué a leur différentes périodes de récolte. Cependant, 1’extraction
méthanolique montre un rendement de 5,72%, qui est nettement plus élevé que celui
d’(Ikram, 2014) qui est de I’ordre de 3,85%, en raison probablement de la différence

en composition du sol.

Par ailleurs, le rendement de I’huile essentielle de foeniculum vulgare est de 1’ordre
de 0,419%, ce qui est moins important que celui révélé par (Roby et al., 2013) pour
les huiles de graines de foeniculum vulgare de I’Egypte (1,95%) appartenant a un
étage bioclimatique plus aride. Des études menées par (Munoz-Bortomeu et al.,
2006) ont montré que le rendement en huile essentielle varie en fonction de I'étage
bioclimatique. Les conditions d'un climat aride favorisent la biosynthése des huiles
essentielles qu'un climat humide. Par contre, 1’extrait héxanolique présente un
rendement élevé (4,82%) par rapport a celui enregistre par (Ikram, 2014) pour les
graines de foeniculum vulgare d’Ouargla (Ras-el-Hanout) dont la valeur est de
(4,15%).

Toutefois, Le pimpinella anisum et le foeniculum vulgare sont riches en composés

phytochimiques (les tanins, les flavonoides, les anthocyanes, les coumarines, les
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alcaloides, les stérols triterpéniques et les saponosides). L’exposition de la méme
teneur en polyphénols chez les deux plantes est probablement due a leur appartenance
a la méme famille végétale (appiaceae). Ces polyphénols sont caractérisés par leur
propriété anti-oxydante ainsi que leur implication dans la prévention de diverses
pathologies associees au stress oxydatif. Un trées grand nombre de données
expérimentales plaide aujourd’hui en faveur de leur implication dans la prévention
des maladies dégénératives telles que cancers, maladies cardiovasculaires,
ostéoporose ou maladies inflammatoires (Rock, 2003 ; Boizot et Charpentier,
2006).

Cependant, les résultats de 1’étude de ’activité anti-oxydante montrent que 1’extrait
de foeniculum vulgare exhibe le pouvoir anti-oxydant le plus fort correspondant a
I’IC50 la plus faible (1,076 mg.ml ). Concernant le pimpinella anisum, I’huile
essentielle présente une activité anti-oxydante forte (IC50 = 5,484mg.ml™Y), proche a
celle obtenue par les travaux menés par (Ikram, 2014) (6,25mg.ml?), alors que
I’extrait exhibe un pouvoir anti-oxydant (IC50 = 1,879mg.ml™?) faible par rapport aux
résultats révélés par (Nickavar et Abolhasani, 2009) (IC50 = 0,11mg.ml™). Quant au
foeniculum vulgare I’huile essentielle montre une importante activité anti-oxydante
(IC50 = 5,196 mg.mlt) assez proche a celle exprimée par le travail de (Jdidi, 2015)
(IC50 = 6,12 mg.ml™Y) sur les huiles essentielles du foeniculum vulgare de
Téboursouk en Tunisie. Par ailleurs I’extrait montre un pouvoir anti-oxydant
proportionnellement faible comparé a celui révélé par les résultats de (Nickavar et
Abolhasani, 2009) (IC50 = 0,20 mg.ml™) sur le foeniculum vulgare de 1’Iran. Cela
peut étre attribué a la diversité en composés phénoligues, notamment en flavonoides,

anthocyanes et coumarines dans les deux plantes.

Suite a I’analyse par la CPG/SM, cette technique a mis en évidence I’existence de
multiples composés chimiques dans les huiles et les extraits de pimpinella anisum et
de foeniculum vulgare. D’aprés nos résultats, le trans-anéthol (55,44%), le fenchone
(8,99%), et le limonéne (8,01%) s’avérent étre les constituants majeurs de 1’huile de
pimpinella anisum ce qui ne se concorde pas avec les résultats obtenus par (Orav et
al., 2008) qui ont confirmé plutdt la présence de trans-anéthol 76,9% et d’ y-
himachaléne (8,2%) en grande quantité dans les huiles. De plus les résultats de la
composition chimique en extrait de pimpinella anisum se sont caractérisés par la

présence en grand pourcentage de trans-anéthole (86,43%), suivi d’y-himachalene
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(4,82%), ceci corrobore avec les travaux de (Rodrigues et al., 2003) qui ont montré
I’existence en composés majoritaires, le trans-anéthol a (90%), suivi d’y-himachalene

a (4%) dans I’extrait de pimpinella anisum de I’Italie.

On note également que le trans-anéthol (34,7907%) est le groupe chimique
majoritaire dans 1’huile essentielle de foeniculum vulgare, suivi de fenchone
(14,0556%) et de limonéne (9,5032%). (Napoli et al., 2010) rapportent que I'huile
essentielle extraite des graines de foeniculum vulgare de la région de “’Val di Noto”’
de I'ltalie se caractérise par un chémotype différent de notre espéce. En effet, la
composition de cette huile essentielle est riche en estragole (71,1%), en fenchone
(14,3%) et en limonene (4,3%). Cependant I’extrait renferme le pourcentage le plus
élevé en trans-anéthol avec une teneur de (67,80%), suivi de fenchone (16,95%) et
d’estragol (4,01%) ce qui ne s’accorde pas avec les résultats de (Gross et al., 2009)
qui ont rapporté que l’extrait contient majoritairement le trans-anéthol, suivi de
fenchone, puis d’estragole avec respectivement les proportions 23.6%, 13,6% et
2.3%.
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Conclusion

Les plantes aromatiques et médicinales riches en principes actifs trouvent des
applications dans de nombreux domaines notamment dans le domaine alimentaire et
médical. La tendance actuelle & chercher des produits naturels, a entrainé un regain

d'intérét des scientifiques pour les substances issues des plantes médicinales.

Dans ce sens, ce travail a pour objectif d’évaluer et comparer les huiles et les
extraits de deux plantes largement connues dans le domaine agro-alimentaire et
médicinal selon les critéres de leur rendement, de leur teneur en composés
phytochimiques, mais également en fonction de leur activité anti-oxydante et leur

composition chimique.

En premier lieu, la détermination des rendements d’extractions a montré que les
graines de pimpinella anisum se caractérisent par un rendement plus important en
huile et en extrait par rapport a celui de foeniculum vulgare. De plus les résultats
obtenus ont révélé que les rendements des deux plantes en extrait sont plus importants
qu’en huile essentielle. Ce qui indique que la méthode du soxhlet est plus rentable que
I’hydrodistillation.

En deuxiéme lieu, Les deux plantes exhibent une diversité en matiére des composés

phytochimiques bioactifs.

En outre, I’évaluation de I’activité anti-oxydante des huiles et des extraits par la
méthode de DPPH a montré que le foeniculum vulgare présente le pouvoir anti-

oxydant le plus fort.

En conclusion, lI'analyse de la composition chimique des huiles essentielles et des
extraits méthanoliques par la CPG/SM a montré que les deux plantes sont largement

riches en trans-anéthol et particulierement plus abondant chez le pimpinella anisum.

Les resultats obtenus meéritent donc d'étre complété en vue d'une éventuelle

utilisation dans le domaine médical et alimentaire.

En termes de perspectives, il serait envisageable d’entreprendre les axes de

recherche suivants :

-Evaluer l'activité antioxydante par d'autres méthodes telles que le blanchissement de

la B-carotene, la mesure du pouvoir réducteur.




Conclusion

-ldentification par HPLC et caractérisation par RMN des principales molécules

antioxydantes de pimpinella anisum et de foeniculum vulgare.

-La recherche d'autres activités biologiques particulierement anti-inflammatoire et

anti-tumorale.
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