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Résumé

L'activité insecticide des extraits éthanoliques (70 %) et des nanoparticules d'argent (AgNPs)
biosynthétisées a partir de Thymelaea microphylla Coss. & Durieu (Thymelaeaceae) et de
Rhanterium adpressum Coss. & Durieu (Asteraceae), deux plantes médicinales du Sahara
algérien, a été évaluée contre les adultes du Tribolium castaneum (Herbst, 1797) (Coleoptera
: Tenebrionidae). Trois modes d'exposition ont été testés : contact, ingestion et fumigation,
a quatre concentrations (12,5 %, 25 %, 50 % et 100 %), avec trois répétitions de 5 individus
chacune. Les observations ont ét¢ effectuées a 24 et 48 heures d'exposition. La mortalité

corrigée a été calculée selon la formule d'Abbott (1925).

Les résultats montrent que les deux especes végétales présentent une activité insecticide
principalement par voie de contact. Les AgNPs de R. adpressum ont induit une mortalité
corrigée atteignant 73,3—-80,0 % a 2448 h. L'extrait éthanolique de R. adpressum a montré
l'activité la plus puissante et statistiquement significative par contact (mortalité = 100 % a
100 %, test de Kruskal-Wallis : H= 12,69, p = 0,013). Aucune toxicité par ingestion n'a été
mise en évidence pour I'ensemble des préparations testées. L'activité par fumigation reste

préliminaire et nécessite des essais complémentaires

.Mots-clés : Tribolium castaneum ; Thymelaea microphylla ; Rhanterium adpressum ;

activité insecticide ; nanoparticules d'argent .



Abstract

The insecticidal activity of ethanolic extracts (70%) and biosynthesized silver nanoparticles
(AgNPs) derived from Thymelaea microphylla Coss. & Durieu (Thymelaeaceae) and
Rhanterium adpressum Coss. & Durieu (Asteraceae), two medicinal plants from the
Algerian Sahara, was evaluated against adults 7ribolium castaneum (Herbst, 1797)
(Coleoptera: Tenebrionidae). Three exposure modes were tested: contact, ingestion, and
fumigation, at four concentrations (12.5%, 25%, 50%, and 100%), with three replicates of 5
individuals each. Observations were carried out at 24 and 48 hours of exposure. Corrected

mortality was calculated according to Abbott's formula (1925).

The results show that both plant species exhibit insecticidal activity mainly through contact
exposure. AgNPs from R. adpressum induced corrected mortality reaching 73.3—80.0% at
2448 h. The ethanolic extract of R. adpressum showed the strongest and statistically
significant activity by contact (mortality = 100% at 100%, Kruskal-Wallis test: H=12.69, p
= 0.013). No toxicity by ingestion was evidenced for any of the tested preparations.

Fumigation activity remains preliminary and requires further trials.

Keywords: Tribolium castaneum; Thymelaea microphylla; Rhanterium adpressum;

insecticidal activity; silver nanoparticles.
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Introduction

Introduction

Tribolium castaneum (Herbst, 1797) (Coleoptera : Tenebrionidae), est 1'un des insectes
ravageurs des denrées stockées les plus dévastateurs a 1'échelle mondiale. Sa tolérance
thermique €levée, son cycle biologique court et sa capacité a développer des résistances aux
insecticides chimiques classiques en font un ravageur particulierement difficile a maitriser
(Sokoloff, 1977). 1l infeste principalement les céréales, les 1égumineuses, les épices et les
produits transformés, causant des pertes économiques considérables tant en quantité qu'en

qualité (Athanassiou et al., 2017 ; Daglish et al., 2020).

La lutte conventionnelle contre ce ravageur repose essentiellement sur l'utilisation de
fumigants (bromure de méthyle, phosphure d'aluminium) et de pyréthrines de synthése, dont
l'utilisation est de plus en plus restreinte en raison des risques pour la santé humaine, de
I'impact environnemental négatif et du développement de résistances (Isman, 2006 ;
Athanassiou et al., 2017). Dans ce contexte, la recherche de biopesticides d'origine végétale

représente une alternative prometteuse, durable et respectueuse de I'environnement.

L'Algérie possede une flore médicinale riche et diversifiée, notamment dans les zones arides
et semi-arides. Parmi ces especes, Rhanterium adpressum (Coss. & Durieu.,1855)
(Asteraceae), quant a elle, est une plante vivace des steppes algériennes riche en flavonoides,
huiles essentielles et lactones sesquiterpéniques susceptibles d'interférer avec les processus
neurologiques et cuticulaires des insectes (Algabr et al., 2004 ; Boumaza et al., 2018).
Thymelaea microphylla (Coss. & Durieu.,1856) (Thymelaeaceae), plante des régions
sahariennes algériennes, est connue pour sa teneur en diterpenoides, flavonoides et tanins

aux propriétés biologiques documentées (Bensaci et al., 2015 ; Tlili et al., 2019).

L'utilisation des nanoparticules d'argent (AgNPs) biosynthétisées par voie végétale constitue
une approche innovante en entomologie appliquée. Les AgNPs présentent une surface de
contact élevée et une capacit¢ de pénétration accrue a travers la cuticule des insectes,
potentialisant ainsi l'activité des composés phytochimiques (Benelli, 2016 ; Pavela et al.,

2017).

Face a I'augmentation de la résistance des insectes aux insecticides chimiques ainsi qu'a leurs
effets néfastes sur 1'environnement et la santé humaine, la recherche d'alternatives naturelles

et stires est devenue une nécessité. Dans ce contexte, la problématique de cette étude consiste

1
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a évaluer l'efficacité des extraits éthanoliques et des nanoparticules d'argent synthétisées a
partir de Thymelaea microphylla et de Rhanterium adpressum dans la lutte contre Tribolium
castaneum, et a déterminer lequel de ces traitements présente la meilleure activité

insecticide.

Objectifs de I’étude :

—  Evaluer l'activité insecticide des extraits éthanoliques et des AgNPs issus de T.
microphylla et de R. adpressum contre les adultes de 7. castaneum ;

— Comparer l'efficacité de trois modes d'exposition (contact, ingestion, fumigation) ;

— Déterminer l'effet de la concentration et du temps d'exposition sur la mortalité des
individus traités.
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Chapitre 1. Présentation de I’insecte étudié Tribolium castaneum

1. Systématique et position taxonomique

Tribolium castaneum (Herbst, 1797) appartient a l'ordre des Coléopteres (Coleoptera), a la
famille des Tenebrionidae. Sa position taxonomique compléte est la suivante :

Régne : Animalia

Embranchement : Arthropoda

Classe : Insecta

Ordre : Coleoptera

Famille : Tenebrionidae

Genre :Tribolium

Espéce : T. castaneum.

Le genre Tribolium comprend une vingtaine d'especes, dont les plus nuisibles aux denrées
stockées sont 7. castaneum et T. confusum (Jacquelin du Val, 1868) (Sokoloff, 1977 ;

Athanassiou et al., 2017).

2. Morphologie et identification

T. castaneum est un petit coléoptére de couleur brun rougeatre, mesurant 3 a 4 mm de
longueur a I'état adulte. Son corps est aplati dorso-ventralement, adaptation qui lui permet
de s'infiltrer dans les moindres interstices des substrats céréaliers. Les antennes sont en
massue a 3 articles (caractére distinctif par rapport a 7. confusum dont la massue est a 4
articles), les yeux sont grands et proéminents, et les élytres présentent des stries
longitudinales réguli¢res (Sokoloff, 1977 ; Arthur & Throne, 2003). Les larves, de couleur
créme a jaunatre, sont cylindriques et mesurent 4—-6 mm a maturité. Les ceufs sont
blanchatres, cylindriques (0,6 mm de long) et sont déposés isolément dans la farine ou entre

les grains (Trematerra & Sciarretta, 2004).
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Figure 1 : Tribolium castaneum ( Herbst, 1797)

3. Cycle biologique et écologie

Le cycle biologique de 7. castaneum comprend quatre stades : ceuf, larve (6 a 11 instars
selon les conditions), nymphe et adulte (Sokoloff, 1977). La durée totale du cycle varie de
26 jours a 35 °C a plus de 150 jours a 20 °C. Les conditions optimales de développement
sont une température de 30-35 °C et une humidité relative de 70-75 %. La femelle adulte

pond en moyenne 300 a 400 ceufs au cours de sa vie (durée de vie : 6 a 12 mois).

Coast St
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Figure 2 : Cycle de vie de Tribolium castaneum (ARAB, 2012)
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4. Importance économique et les dégats causés par Tribolium castaneum

T. castaneum est considéré comme le ravageur des denrées stockées le plus répandu et le
plus dévastateur a 1'échelle mondiale (Athanassiou et al., 2017). Les pertes causées peuvent
atteindre 20 a 40 % des stocks dans les pays tropicaux et subtropicaux (Bekele & Hassanali,
2001). En Algérie, les stocks céréaliers sont particuliérement exposés en raison des
conditions climatiques steppiques et sahariennes favorables a son développement. Outre les
dommages directs, 7. castaneum provoque des dommages indirects : ¢lévation de la
température favorisant le développement fongique et production de quinones odoriférantes
(1,4-benzoquinone) qui altérent les qualités organoleptiques des produits (Trematerra &

Sciarretta, 2004 ; Daglish et al., 2020).

5. Méthodes de lutte conventionnelles et leurs limites

La lutte contre 7. castaneum repose traditionnellement sur :

1) les fumigants — bromure de méthyle (interdit depuis 2015 dans la plupart des pays
développés) et phosphure d'aluminium (PHs, toujours utilisé mais avec des risques

d'intoxication humaine documentés) ;

2) les insecticides de contact — malathion, pyréthrines de synthése (deltaméthrine,

cyperméthrine) et spinosad ;

3) les méthodes physiques — diatomite, atmospheres modifiées (CO:, N2), chaleur ou froid

(Arthur & Throne, 2003).

Cependant, T. castaneum a développé des résistances multiples aux insecticides les plus
utilisés. Des résistances au malathion, a la deltaméthrine et au spinosad ont ét¢ documentées
dans de nombreuses populations mondiales, y compris en Afrique du Nord (Daglish, 2008 ;
Arthur & Throne, 2003). L'emploi répété des mémes molécules insecticides constitue une
pression de sélection qui accélére 1'émergence de mécanismes de résistance métabolique

(surexpression de cytochromes P450, esterases, glutathion-S-transférases) et de résistance
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cible (mutations du canal sodique, de l'acétylcholinestérase) (Bass & Field, 2011). Ces
constats justifient pleinement la recherche de biopesticides d'origine végétale comme

alternative durable.
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Chapitre II. Présentation Les Plantes Etudiées

1. Thymelaea microphylla Coss. & Durieu (Thymelaeaceae)
1.1 Systématique et distribution
Thymelaea microphylla Coss. & Durieu appartient a la famille des Thymelaeaceae (ordre

des Malvales) (Marmouzi et al.,2021). La classification taxonomique est :
Regne : Plantae

Division : Magnoliophyta

Classe : Magnoliopsida

Ordre : Malvales

Famille : Thymelaeaceae

Genre : Thymelaea

Espéce : T. microphylla.

Le genre Thymelaca Mill. comprend environ 30 especes réparties en région
méditerranéenne, en Afrique du Nord et en Asie du Sud-Ouest (Bensaci et al., 2015). T.
microphylla est des régions arides et semi-arides du Maghreb, ou elle pousse sur les substrats
sableux et rocailleux des plaines steppiques et des zones présahariennes, entre 600 et 1 200
m d'altitude. En Algérie, elle est présente dans les wilayas de Djelfa, Laghouat, Ghardaia,

El-Bayadh et Biskra (Tlili et al., 2019).

1.2 Morphologie et écologie

C'est un sous-arbrisseau buissonnant de 20 a 80 cm de hauteur, a tiges ligneuses trés
ramifiées, recouvertes d'écorce grise-blanchatre. Les feuilles sont petites (2—5 mm), sessiles,
obovales, charnues, persistantes, fortement imbriquées sur les rameaux jeunes, ce qui
confére a la plante une apparence sclérophylle adaptée a la xéricité (d'ou le nom microphylla
= petites feuilles). Les fleurs sont hermaphrodites, jaunatres, a 4 sépales, sans pétales,
groupées en glomérules axillaires. Les fruits sont des akénes brunatres enveloppés par le

calice persistant (Bensaci et al., 2015). La plante est adaptée aux sols pauvres, calcaires ou
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gypseux, et supporte une forte insolation grace a ses stomates profondément insérés et a ses

feuilles glauques réfléchissant le rayonnement (Tlili et al., 2019).

1.3 Usages ethnobotaniques

Dans la pharmacopée traditionnelle algérienne, 7. microphylla est utilisée sous différentes
formes pour traiter diverses affections. Les décoctions de tiges et de feuilles sont employées
contre les dermatoses, les rhumatismes et comme cicatrisant des plaies. Certaines
populations de I'Atlas saharien appliquent les feuilles pilées en cataplasme sur les tumeurs
cutanées. La plante est également connue pour ses propriétés anti-parasitaires contre les
ectoparasites du bétail (puces, tiques), usages cohérents avec l'activité insecticide étudiée
dans ce travail (Bensaci et al., 2015 ; Tlili et al., 2019). Dans certaines régions, les bergers

l'utilisent pour traiter les plaies infectées du bétail, suggérant une activité antimicrobienne.

1.4 Composition phytochimique
La composition phytochimique de 7. microphylla est riche et diversifiée. Les principales

classes de métabolites secondaires identifiées comprennent :

— Diterpenoides : composés majoritaires de cette espéce, notamment des daphnanés et des
tirucallanes aux propriétés cytotoxiques et anti-tumorales documentées (Bensaci et al.,
2015). Ces molécules lipophiles sont capables de pénétrer la cuticule lipidique des insectes

et d'interférer avec les processus métaboliques cellulaires.

— Flavonoides : flavones et flavonols glycosylés (quercétine, kaempférol, apigénine),
identifiés par HPLC-ESI-MS dans des extraits méthanoliques. Leur activité antioxydante
(ICso DPPH = 18-45 ng/mL) est bien documentée (Tlili et a/., 2019). Certains flavonoides
inhibent les enzymes de détoxification des insectes, potentialisant ainsi l'activité des

insecticides de contact.

— Tanins hydrolysables : gallotanins et ellagitanins, dont les propriétés astringentes
perturbent la nutrition des insectes phytophages et 1'activité des enzymes digestives.

— Coumarines : dont I'ombelliférone et la scopoline, molécules a faible poids moléculaire
dotées d'une volatilité partielle pouvant expliquer une activité fumigante.

— Saponines triterpéniques : identifiées par la réaction de Liebermann-Burchard et la réaction

de la mousse, potentiellement actives sur les membranes biologiques des insectes.
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Les criblages phytochimiques réalisés sur les extraits aqueux et éthanoliques confirment la
présence de polyphénols totaux (TPC = 38-92 mg EAG/g d'extrait sec selon la méthode
Folin-Ciocalteu), de flavonoides totaux (TFC = 12-28 mg EQ/g) et de tanins condensés

(Bensaci et al., 2015 ; Tlili et al., 2019).

1.5 Activités biologiques

Au-dela de l'activité insecticide explorée dans ce travail, 7. microphylla présente plusieurs
activités biologiques publiées : activit¢ antimicrobienne contre Staphylococcus aureus,
Escherichia coli et Candida albicans (CMI = 0,25-2 mg/mL) ; activité antioxydante (ICso
DPPH = 18-45 pg/mL) ; activité anti-inflammatoire ; et activité antiproliférative contre des
lignées cellulaires cancéreuses (Bensaci et al., 2015 ; Tlili et al., 2019). Ces activités reflétent

la richesse phytochimique de I'espéce et orientent vers des mécanismes d'action multiples.

2. Rhanterium adpressum Coss. & Durieu (Asteraceae)
2.1 Systématique et distribution

Rhanterium adpressum Coss. & Durieu (= Rhanterium suaveolens auct. non Desf))
appartient a la famille des Asteraceae (= Compositae), la plus grande famille des
Dicotylédones, sous-famille des Asteroideae, tribu des Inuleae (Djilali., 2022). La position

taxonomique compléte est :
Reégne : Plantae

Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Ordre : Asterales

Famille : Asteraceae
Genre : Rhanterium
Espece : R. adpressum.

Le genre Rhanterium Desf. est représenté par 3 especes en Afrique du Nord et en Asie

occidentale. R. adpressum est caractéristique des steppes a halfa du nord du Sahara algérien
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et est du Maghreb, particulicrement représentée dans les régions de Djelfa, Laghouat, M'Sila

et Batna (Algabr et al., 2004 ; Boumaza et al., 2018).

2.2 Morphologie et écologie

R. adpressum est une plante vivace dressée, touffue, de 40 a 90 cm de hauteur, a tiges
ligneuses a la base, herbacées dans leur partie supérieure, couvertes d'un indument soyeux
argenté (d'ou le nom adpressum = appliqué). Les feuilles sont alternes, linéaires, entiéres,
sessiles, a nervure centrale proéminente, de 1 a 3 cm de long. Les capitules, regroupés en
corymbes terminaux denses, sont petits (1-1,5 cm de diamétre), jaunes, a fleurons tubuleux.
L'akéne est surmonté d'un pappus de soies blanches facilitant la dissémination anémochore.
La plante fleurit de mars a juin et fructifie en mai-juillet (Algabr et al., 2004).
Ecologiquement, elle est caractéristique des steppes a Stipa tenacissima (halfa) et tolére les
sols calcaires, gypseux et a encroltements. Elle est indicatrice des zones a pluviométrie de

150-300 mm/an, donc de la steppe aride.

2.3 Usages ethnobotaniques

Dans la médecine traditionnelle de I'Atlas saharien et des hautes plaines algériennes, R.
adpressum est utilisée en décoction pour traiter les troubles gastro-intestinaux, les céphalées
et comme tonique général. Les pasteurs l'utilisent contre les parasites externes du bétail
(insectes piqueurs, gales), ce qui est en accord avec l'activité insecticide étudiée dans ce
travail. Les parties aériennes en décoction seraient également employées comme
antidiabétique et anti-hypertenseur dans certaines populations de la wilaya de Djelfa

(Boumaza et al., 2018).
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2.4 Composition phytochimique
La phytochimie de R. adpressum est relativement peu étudiée comparativement a d'autres
especes d'Asteraceae, ce qui confeére a ce travail une valeur pionnieére. Les métabolites
identifiés comprennent :
— Flavonoides méthoxylés : constituants majoritaires des extraits polaires. Algabr et al.
(2004) ont identifi¢é par HPLC plusieurs méthoxyflavonoides dont la 3,4'.5,7-
tétraméthoxyflavone et la 3,4'.5-triméthoxyflavone. Ces flavonoides lipophiles,

contrairement aux flavonoides glycosylés plus hydrophiles, diffusent facilement a travers les

membranes lipidiques de la cuticule des insectes.

— Lactones sesquiterpéniques : classe de métabolites caractéristique des Asteraceae,
identifiées par leur réactivité avec la para-anisaldéhyde et confirmées par RMN. Ces
molécules a cycle y-lactone présentent une forte activité cytotoxique liée a leur réactivité
avec les groupements thiol (—SH) des protéines, dont les acétylcholinestérases des insectes

(Boumaza et al., 2018).

— Huiles essentielles : les parties aériennes de R. adpressum contiennent une fraction volatile
dont les composants principaux sont des monoterpénes (a-pinéne, limonéne, camphre) et des
sesquiterpénes (B-caryophylléne, germacréne D). Ces composés volatils sont potentiellement

responsables de I'activité fumigante observée.

— Polyphénols simples : acides phénoliques (acide chlorogénique, acide caféique) identifiés

par HPLC-DAD dans les extraits aqueux et éthanoliques (Boumaza et al., 2018).

— Alcanes et cires cuticulaires : non négligeables dans 1'extrait hexanique, pouvant jouer un
role dans les formulations insecticides par amélioration de 1'adhérence sur la cuticule des

insectes.

2.5 Activités biologiques

R. adpressum présente des activités biologiques documentées incluant : une activité
antioxydante modérée (ICso DPPH = 55-120 pg/mL pour les extraits éthanoliques), une
activité antimicrobienne contre les bactéries a Gram positif, et une activité anti-
inflammatoire démontrée in vivo dans un modéle d'cedéme a la carragénine chez le rat
(Boumaza et al., 2018). L'activité insecticide, objet de la présente étude, n'avait pas encore

été évaluée contre 7. castaneum avant ce travail, ce qui en constitue 1'originalité principale.
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3.1 Définition et propriétés des nanoparticules d'argent

Les nanoparticules d'argent (AgNPs) sont des entités de l'argent métallique (Ag®) dont au
moins une dimension est comprise entre 1 et 100 nm. A cette échelle nanométrique, les
propriétés physico-chimiques de l'argent différent radicalement de celles du métal massif :
le rapport surface/volume augmente exponentiellement (une NP de 10 nm posséde une
surface spécifique ~50 fois plus €levée qu'une particule de 1 um), et des effets quantiques
modifient les propriétés ¢€lectroniques, optiques et catalytiques (Rai et al., 2012). La
résonance plasmonique de surface (SPR), observable comme un pic d'absorption UV-Vis a
400450 nm, est caractéristique des AgNPs et constitue leur principal marqueur de

biosynthese réussie (Iravani, 2011).

3.2 Méthodes de synthése : la voie biologique

La biosynthese verte des nanoparticules d'argent (AgNPs) repose sur la réduction des ions
Ag' en Ag® par les composés bioactifs des extraits végétaux, notamment les polyphénols

(flavonoides, acides phénoliques et tanins). qui cédent des €lectrons a Ag* selon la réaction:
n Ag* + Réducteur — Ag’, (NPs) + Réducteur oxydé

La synthese comprend deux étapes : la réduction (nucléation), caractérisée par un
changement de couleur de la solution, puis la stabilisation (capping), ou les biomolécules
recouvrent les nanoparticules pour empécher leur agrégation et améliorer leur stabilité
(Iravani, 2011 ; Singh et al., 2018). Les propriétés des AgNPs dépendent de la concentration
en AgNOs, du rapport extrait/ AgNOs, du pH, de la température et du temps de réaction. Dans
des conditions optimales (pH 7-8, 25-60 °C), les AgNPs obtenues sont généralement
sphériques, de 10 a 50 nm, avec un potentiel zéta négatif, indiquant une bonne stabilité

colloidale (Singh et al., 2018 ; Rai et al., 2012).

3.3 Avantages de la biosynthése végétale
Comparée aux syntheses chimiques (réduction par le borohydrure de sodium, NaBHa4, ou le
citrate) et aux synthéses physiques (pulvérisation, évaporation-condensation), la biosynthése

végétale présente plusieurs avantages décisifs (Iravani, 2011 ; Singh et al., 2018) :
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— Ecologique : absence de solvants organiques toxiques, de réducteurs chimiques dangereux

et de sous-produits polluants ; procédé compatible avec les principes de la chimie verte.

— Economique : utilisation de ressources végétales locales et bon marché ; procédé réalisable

a température ambiante sans équipements cotiteux.

— Biocompatible : la corona biologique confere aux AgNPs une meilleure biocompatibilité et

réduit leur toxicité non spécifique envers les organismes non-cibles.

— Synergique : les biomolécules de la corona maintiennent une partie de leur activité
biologique (insecticide, antimicrobienne, antifongique), créant une action combinée NPs +
phytochimiques.

— Reproductible : la composition chimique relativement constante des extraits normalisés

garantit une reproductibilité acceptable des lots de NPs.

3.4 Caractérisation des AgNPs biosynthétisées

La confirmation de la biosynthese et la caractérisation des AgNPs reposent sur plusieurs

techniques complémentaires (Rai et al., 2012) :

— Spectrophotométrie UV-Visible : détection du pic SPR a 400—450 nm, caractéristique des
AgNPs sphériques. Le déplacement vers le rouge (red shift) indique une augmentation de la

taille ou de 1'agrégation.

— Microscopie électronique a transmission (MET/TEM) : visualisation directe de la taille,
de la morphologie et de la distribution granulométrique des NPs. Méthode de référence pour

la confirmation de la nanostructure.

— Diffusion dynamique de la lumiére (DLS) : mesure du diamétre hydrodynamique et de la
polydispersité (PDI) en solution. Le diamétre DLS est généralement supérieur au diametre

TEM en raison de la corona solvatée.

— Potentiel zéta ({) : mesure de la charge de surface des NPs. || > 30 mV indique une bonne
stabilité colloidale ; |{] < 15 mV prédispose a I'agrégation.

— Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) : identification des
groupements fonctionnels de la corona biologique (bandes amide I et II des protéines, bandes
O-H et C=0 des flavonoides, C-O des polysaccharides). Permet de confirmer l'adsorption

des biomolécules végétales a la surface des NPs.
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— Diffraction des rayons X (DRX) : confirmation de la structure cristalline cubique a faces
centrées (cfc) de I'argent métallique et calcul de la taille des cristallites par la relation de

Scherrer.

3.5 Mécanismes d'action insecticide des AgNPs

L'activit¢ insecticide des AgNPs est multi-mécanistique, ce qui en fait un outil
particulierement intéressant pour la lutte contre les ravageurs résistants (Benelli, 2016 ;

Pavela et al., 2017). Les principaux mécanismes proposé€s sont :

3.5.1 Action par contact cuticulaire

Les AgNPs, en raison de leur taille nanométrique (< 100 nm), pénétrent plus facilement la
cuticule des insectes que les molécules de plus grande taille. La cuticule des insectes est
constituée de couches de chitine et de protéines recouvertes d'une épicuticule lipidique (cires,
alcanes, esters). Les AgNPs peuvent perturber cette couche lipidique par adsorption,
augmentant la perméabilité transcuticulaire et provoquant une déshydratation de l'insecte
(Benelli, 2016). De plus, les ions Ag* libérés in situ au contact de la cuticule forment des
complexes stables avec les groupements thiol (—SH) et amino (-NH:) des protéines

cuticulaires, les inactivant et fragilisant la structure mécanique de la cuticule.

3.5.2 Génération de radicaux libres (ROS)

Les AgNPs catalysent la production de dérivés réactifs de I'oxygene (ROS) incluant le
radical superoxyde (O2z¢"), le radical hydroxyle (*OH) et le peroxyde d'hydrogeéne (H20.),
selon une réaction de type Fenton. Ces ROS induisent une peroxydation des lipides
membranaires (formation de malondialdéhyde, MDA), une oxydation des protéines et des
dommages a 'ADN, conduisant a I'apoptose cellulaire et a la mort de I'insecte (Nair et al.,
2010). Ce mécanisme est particulicrement actif dans les tissus a fort métabolisme des

insectes (muscles de vol, cellules du corps gras).
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3.5.3 Inhibition enzymatique

Les ions Ag* sont des inhibiteurs puissants de nombreuses métalloenzymes essentielles aux
insectes. L'inhibition de l'acétylcholinestérase (AChE) — enzyme qui hydrolyse le
neurotransmetteur acétylcholine dans les synapses neuromusculaires — provoque une
accumulation d'acétylcholine, une dépolarisation membranaire persistante, des
tremblements, des convulsions et la mort par paralysie respiratoire (Morones et al., 2005).
L'inhibition des oxydases cytochromiques de la chaine respiratoire mitochondriale perturbe

¢galement la production d'ATP, conduisant a une défaillance énergétique cellulaire.

3.5.4 Action des biomolécules de la corona

Les composés phytochimiques adsorbés sur la corona des AgNPs biosynthétisées
maintiennent une partie de leur activité biologique intrinséque. Les flavonoides de la corona
inhibent les enzymes de détoxification des insectes (monooxygenases a cytochrome P450,
carboxylestérases), potentialisant I'activité des ions Ag*. Les saponines de la corona peuvent
former des pores dans les membranes cellulaires (perméabilisation membranaire), facilitant

la pénétration intracellulaire des AgNPs (Rai et al., 2012 ; Singh et al., 2018).

3.6 Etudes antérieures sur les AgNPs insecticides contre 7. castaneum

Plusieurs travaux ont évalué l'activité¢ insecticide des AgNPs biosynthétisées contre 7.
castaneum et d'autres ravageurs des denrées stockées. Jinu et al. (2016) ont rapporté des taux
de mortalité de 60—90 % par contact a 72h pour des AgNPs synthétisées a partir d'extraits
d'Acalypha indica et de Solanum nigrum a des concentrations de 100—400 ppm. Siddique et
al. (2020) ont obtenu 58—82 % de mortalité par contact pour des AgNPs d'Azadirachta indica
a 50-200 ppm contre 7. castaneum. Pavela et al. (2016) ont passé en revue les études sur les
nano-insecticides végétaux, concluant que les AgNPs biosynthétisées présentent une activité
insecticide généralement supérieure aux extraits bruts correspondants, en raison de leur

meilleure pénétration cuticulaire et de leurs propriétés physico-chimiques favorables.
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4.1 Définition et classification des biopesticides

Les biopesticides sont définis par I'Agence américaine de protection de l'environnement
(EPA) comme des pesticides dérivés de matériaux naturels tels que les animaux, les plantes,
les bactéries et certains minéraux. Dans le contexte de la protection phytosanitaire, on

distingue trois grandes catégories :
1) les biopesticides microbiologiques (bactéries, champignons, virus entomopathogenes)
2) les substances biochimiques (phéromones, hormones, extraits végétaux)

3) les agents de protection incorporés (plantes génétiquement modifiées exprimant des

protéines insecticides) (Isman, 2006).

Les extraits végétaux et leurs dérivés nanométriques appartiennent a la deuxiéme catégorie

et sont désignés sous le terme de phytoinsecticides ou botaniques insecticides.

4.2 Modes d'action des phytoinsecticides

Les composés végétaux bioactifs exercent leur activité insecticide selon plusieurs modes

d'action distincts, souvent complémentaires (Isman, 2006 ; Pavela & Benelli, 2016) :

— Toxicité par contact : perturbation de la cuticule par les lipophiles (terpenes, diterpeénes),

inhibition des enzymes cuticulaires et dépolarisation membranaire.

— Toxicité par ingestion : inhibition des enzymes digestives (protéases, amylases), anti-

nutrition par les lectines et inhibiteurs de protéases, cytotoxicité intestinale par les saponines.

— Toxicité par fumigation : action des composés volatils (monoterpénes, aldéhydes) sur le
systtme nerveux de l'insecte via les récepteurs octopaminergiques et l'inhibition des

acétylcholinestérases.

— Répulsion et effet antialimentaire : les insectes évitent les substrats traités par des
composés a odeur forte (essences terpéniques), réduisant les dommages méme en 1'absence

de mortalité.

— Régulation de la croissance : certains composés végétaux (azadirachtine, ecdystéroides
végétaux) interférent avec les hormones de croissance des insectes, perturbant la mue et la

métamorphose.
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4.3 Méthode d'évaluation de 'activité insecticide
4.3.1 Bioessais insecticides standardisés

L'évaluation de l'activité¢ insecticide des extraits végétaux et des AgNPs repose sur des
bioessais standardisés avec contrle des conditions expérimentales (température, humidité,
photopériode). Les trois principales modalités évaluées dans ce travail sont (Chakraborty &

Yadav, 2020):

— Bioessai par contact direct : application topique ou en film de fond de boite de la solution
a tester, permet d'évaluer la toxicité cuticulaire des composés, protocole : dép6t de la solution
sur le fond de boites de Petri tapissées de papier filtre, puis introduction des insectes apres

évaporation partielle du solvant.

— Bioessai par ingestion : incorporation du composé a tester dans le milieu alimentaire (farine,
grains broyés). permet d'évaluer la toxicité systémique par voie digestive, protocole :

mélange de la solution a la farine a un taux de 1 mL/10 g, puis distribution aux insectes.

— Bioessai par fumigation : introduction du composé dans un espace clos hermétique au-
dessus des insectes (sans contact direct). Evalue l'activité des composés volatils, Protocole :
dépdt du composé sur un coton placé dans le couvercle d'un récipient hermétique contenant

les insectes sur substrat inerte.

4.4 Biopesticides végétaux dans la lutte contre les ravageurs des denrées stockées
en Algérie

L'Algérie est dotée d'une flore médicinale dans les régions aride et semi-aride
particuliérement riche, encore insuffisamment valorisée pour ses propriétés insecticides
(Isman, 2006). Plusieurs especes végétales algériennes ont été étudiées pour leur activité
insecticide contre 7. castaneum ou d'autres coléopteres des stocks : les huiles essentielles
d'Artemisia herba-alba, de Rosmarinus officinalis et de Mentha pulegium ont montré des
CLso de 0,5-5 pL/L d'air en fumigation ; les extraits de Peganum harmala (riche en
alcaloides B-carboliniques) ont induit 70-90 % de mortalité par ingestion ; les extraits de
Euphorbia guyoniana ont montré une activité larvicide (Bekele & Hassanali, 2001 ; Isman,
2006). La présente étude sur 7. microphylla et R. adpressum s'inscrit dans cette dynamique

de valorisation de la biodiversité végétale algérienne.
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1. Matériel

1.1 Matériel végétal

La présente étude a été conduite sur deux especes végétales sahariennes de la région de
Djelfa : Thymelaea microphylla Coss. & Durieu (Thymelaeaceae) et Rhanterium adpressum
Desf. ex DC. (Asteraceae), dont les principales caractéristiques botaniques et conditions de
collecte ont été vérifiées par Mr.Dahmani a CRAPast - universit¢ Zian Achour et sont

consignées dans le Tableau 1.

Tableau 1 : Caractéristiques botaniques et conditions de collecte des especes végétales

étudiées.
Nom Nom Famille Site de collecte | Date de Latitude (N)
scientifique | vernaculaire botanique collecte
Thymelaea | Methnane Sghir | Thymelaeac | Moudjebara 25 Mars 2026 | 34,68°N
microphylla | (O peall) eae (Djelfa)
Rhanterium | Arfadj (z_,2)) Guettara 15 Avril 2026 | 34,73° N
adpressum Asteraceae | (Djelfa)

Les parties aériennes de chaque espece ont €té collectées dans leur milieu naturel, puis
séchées a l'air libre, a température ambiante et a l'abri de toute exposition directe au
rayonnement solaire, afin de préserver l'intégrit¢ des métabolites secondaires
thermosensibles (Bruneton, 1999). Les matic¢res végétales séches ont ensuite été réduites en
poudre fine a l'aide d'un broyeur mécanique et tamisées, de facon a obtenir un substrat

homogene destiné a la préparation des extraits.
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Rhanterium adpressum Thymelaea microphylla
Figure 03: Especes végétales Thymelaea microphylla et Rhanterium adpressum (photo

originale, 2026)

Moudmbata
(550 de collecte de Thpmetass mivaphyila)

Guettars
|%ta de cafimcte Ca Aharrertrr acaresauT)

Figure 4 : Localisation des sites de collecte de 7. microphylla (Moudjebara)

et R.adpressum (Guettara) dans la wilaya de Djelfa, Algérie (Source : google Maps).
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1.2 Matériel biologique

Les bioessais ont ¢té réalisés sur des individus adultes de Tribolium castaneum (Herbst,
1797) (Coleoptera : Tenebrionidae) espéce cosmopolite classée parmi les ravageurs les plus
dommageables des denrées alimentaires stockées (Arthur & Throne, 2003 ; Maatallah et al.,
2026). Afin de garantir 'homogénéité des conditions expérimentales, seuls des individus
présentant une motricité normale et une intégrité morphologique satisfaisante ont €té retenus
et ont été vérifiées par Mme.Sbaa professeur a département biologie - université Zian

Achour.

2. Méthode

2.1 Préparation de I’éthanol a 70 %

La solution éthanolique a 70 % (v/v) a été préparée par dilution de 73 mL d'éthanol a 96 %
dans 27 mL d'eau distillée, pour un volume final de 100 mL. Cette concentration est
couramment retenue dans la littérature phytochimique pour optimiser l'extraction des

métabolites secondaires de polarité intermédiaire (Bruneton, 1999 ; Mohsen et al., 2025).

2.2 Préparation des extraits végétaux

L'extraction des composés bioactifs a été réalisée par macération dynamique assistée, selon
un protocole adapté de Bruneton (1999). Pour chaque espéece, 10 g de poudre végétale séche
ont été mis en contact avec 100 mL d'éthanol a 70 % (v/v) — soit un ratio solide/solvant de
1/10 (m/v). Le mélange a ensuite été soumis a des cycles alternant un bain-marie thermostaté
a 45,5 °C et une agitation manuelle pendant 30 minutes, répétés quatre fois consécutivement,
afin de maximiser le rendement d'extraction et de favoriser la libération des composés
bioactifs retenus dans les parois cellulaires (Mohsen et al., 2025).

A lissue de l'extraction, le mélange a été laissé au repos pendant 24 heures, puis filtré sur
papier filtre. Les extraits clarifiés ont été transférés dans des flacons ambrés et conservés au

réfrigérateur a 4 °C jusqu'a leur utilisation.
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(a) Poudre végétale seche. (b) Extrait bure.

Figure 5 : Préparation d’extrait éthanolique au laboratoire (photo originale, 2026)

2.3 Préparation de la solution de nitrate d'argent
La solution métallique précurseur a été préparée par dissolution de 0,017 g de nitrate d'argent
(AgNO:s) dans 100 mL d'eau distillée (concentration =~ 1 mM), conformément aux protocoles
décrits dans la littérature sur la biosynthése verte des nanoparticules d'argent (Vanlalveni et
al., 2021 ; Liaqat et al., 2022). Cette solution a servi a la fois de substrat réactionnel pour la
biosynthese des nanoparticules et de t¢émoin négatif (contrdle abiotique) lors des bioessais.
2.4 Biosynthése verte des nanoparticules d'argent
La synthése des nanoparticules d'argent (AgNPs) a été réalisée selon une approche de chimie
verte (Vanlalveni et al., 2021), les extraits végétaux jouant le role d'agents réducteurs et
stabilisants naturels des ions Ag*, en substitution aux réducteurs chimiques conventionnels.
Le mélange réactionnel, préparé dans un rapport volumique de 9:1, était constitué de :

e 90 mL de solution de nitrate d'argent (AgNOs, | mM).

e 10 mL d'extrait végétal éthanolique.
Le mélange a été placé sous agitation magnétique continue pendant 4 heures a température
ambiante. L'apparition d'une coloration brun-jaune progressive de la solution a été retenue
comme indicateur macroscopique préliminaire de la réduction des ions Ag' en

nanoparticules d'argent (Liagat et al., 2022 ; Alotaibi et al., 2022).
23
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A lissue de la réaction, la suspension a été centrifugée a 8 000 tr/min pendant 15 minutes
(Bekele et al., 2024). Le surnageant a été soigneusement décanté et le culot lavé a deux
reprises a l'eau distillée stérile, afin d'éliminer les ions résiduels et les composés organiques
non liés. La suspension nanoparticulaire purifiée a été conditionnée dans des flacons ambrés

et conservée a 4 °C jusqu'a son utilisation.

(a) L’agitation de mélange (b) Centrifugation de mélange

Figure 6 : Synthése des nanoparticules d'argent au laboratoire (photo originale, 2026)

2.5 Caractérisation spectrophotométrique des nanoparticules d'argent

La formation des nanoparticules d'argent a été confirmée par spectrophotométrie UV-Visible
(gamme d'enregistrement : 300-700 nm). La présence d'une bande d'absorption
caractéristique aux environs de 420 nm, correspondant a la résonance plasmonique de
surface (Surface Plasmon Resonance, SPR), est considérée dans la littérature comme la
signature spectrale de la formation de nanoparticules d'argent sphériques (Figure 04).

(Alotaibi et al., 2022 ; Vanlalveni et al., 2021).
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Figure 7 : Spectres d’absorption UV-Vis des nanoparticules d’argent synthétisées a 1’aide

des extraits de (a) : Rhanterium adpressum et (b) : Thymelaea microphylla

2.6 Préparation des concentrations

Pour les extraits végétaux et les suspensions nanoparticulaires, quatre concentrations de

travail ont été préparées selon un schéma de dilution binaire. Les volumes de chaque agent

testé et d'eau distillée ont été mélangés pour obtenir un volume final constant de 2 mL

(Bekele et al., 2024), comme détaillé dans le Tableau 2.

Tableau 2: Schéma de préparation des concentrations de travail des nanoparticules d'argent.

Concentrations(%) | Volume de suspension

Volume d'eau distillée | Volume final (mL)

de nanoparticules (mL) | (mL)

100% 2 2
50% 1 1 2
25% 0,5 1,5 2

12,5% 0,25 1,75 2

Le méme protocole a été appliqué pour la préparation des concentrations des extraits

végétaux.
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2.7 Test de toxicité par contact
L'activité insecticide par contact a été évaluée en appliquant directement 200 a 300 pL de
chaque préparation sur des lots d'insectes, selon la méthode décrite par Amrani et al. (2024).
Le dispositif expérimental comprenait, pour chaque concentration :

o Tribolium castaneum : 5 insectes adultes par réplication.

e 3 réplications indépendantes.
La mortalité a été relevée de manicre séquentielle a 24 et 48 apres traitement. Les insectes
ont ¢été considérés comme morts lorsqu'ils ne présentaient plus aucune réponse a une
stimulation mécanique 1égere. Les taux de mortalité observés ont été corrigés a 'aide de la
formule d'Abbott (Abbott, 1925), afin de s'affranchir de la mortalité naturelle enregistrée
dans les témoins :

Mortalité corrigée (%) = [(Mt —Mc) / (100 — Mc)] x 100

ou Mt est le taux de mortalité dans le traitement (%) et Mc le taux de mortalité dans le témoin

non traité (%).

(a) : Rhanterium adpressum (b) : Thymelaea microphylla

Figure 8: Test de toxicité par contact des extraits végéteux sur 7.castaneum

(a) : Rhanterium adpressum et (b) : Thymelaea microphylla (photo originale, 2026)
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2.8 Test de toxicité par ingestion

L'effet insecticide par voie alimentaire a été testé en incorporant 200 a 500 pL d'extrait
végétal ou de suspension nanoparticulaire dans la nourriture des insectes, conformément au
protocole adapté de Bekele et al. (2024). Le dispositif expérimental était identique a celui
du test de contact : 5 insectes adultes par réplication et 3 réplications. Les mortalités ont été

enregistrées a 24 et 48 heures, puis corrigées par la formule d'Abbott (Abbott, 1925).

(a) : Rhanterium adpressum (b) : Thymelaea microphylla

Figure 9 : Test de toxicité par ingestion des extraits végéteux sur 7.castaneum

(a) : Rhanterium adpressum et (b) : Thymelaea microphylla (photo originale, 2026)

2.9 Test de répulsion (fumigation)

L'activité répulsive des extraits végétaux et des nanoparticules d'argent a été évaluée par un
test de fumigation en espace confiné, selon la méthode décrite par Rajendran & Sriranjini
(2008). Un volume de 200 pL de chaque traitement a été appliqué a l'intérieur de boites de
Pétri hermétiquement fermées renfermant les insectes. Contrairement aux tests de contact et
d'ingestion, ce protocole repose sur le dénombrement des individus repoussés vers la zone

non traitée, et non sur la mortalité, permettant de quantifier l'effet répulsif indépendamment
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de toute activité létale. Chaque modalité expérimentale comprenait 1 réplication avec 5

insectes adultes par répétition.

Figure 10 : Test de fumigation des extraits végéteux R.adpressum et T.microphylla sur

T.castaneum (photo originale, 2026)

2.10 Correction d'Abbott et CLso

La mortalité observée dans les lots traités doit €tre corrigée pour tenir compte de la mortalité

naturelle du lot témoin (Abbott, 1925). La formule d'Abbott est :
Mortalité corrigée (%) =[(T —C)/ (N —C)] x 100

ou T = nombre moyen d'individus morts dans le lot traité, C = nombre moyen d'individus
morts dans le témoin, et N = nombre total d'individus par répétition. Cette correction est

obligatoire lorsque la mortalité naturelle du témoin est supérieure a 5 % (Abbott, 1925).

La concentration létale médiane (CLso) est la concentration qui provoque 50 % de mortalité
dans la population testée. Elle est déterminée par analyse probit (régression probit de Bliss,
1934 ; Finney, 1971), qui transforme les données de mortalité (%) en unités probit
(normalisées) et les modélise linéairement en fonction du logarithme de la concentration. La

CLso et ses intervalles de confiance a 95 % permettent la comparaison quantitative de
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l'efficacité entre différentes préparations et constituent la référence internationale pour les

¢tudes de toxicologie des insecticides.

2.11 Analyses statistiques

L'analyse statistique des données de mortalité corrigée repose sur des tests paramétriques
(ANOVA) et/ou non paramétriques (Kruskal-Wallis), selon la distribution des données. Le
test de Kruskal-Wallis est préféré lorsque les conditions de normalité et d'homoscédasticité
ne sont pas satisfaites — ce qui est fréquent avec des données de mortalité bornées entre 0
et 100 % et de petits échantillons (n = 3-5 répétitions). Lorsqu'un effet global significatif est
détecté (p < 0,05), des comparaisons par paires sont effectuées par le test post-hoc de Dunn
avec correction de Bonferroni pour le probléme des comparaisons multiples (Zar, 2010). La
correction de Bonferroni divise le seuil a par le nombre de comparaisons k, de sorte que

chaque test individuel est réalis¢ au seuil a/k.
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3.Résultats

3.1 Thymelaea microphylla — Nanoparticules d'argent (AgNPs)

3.1.1 Activité par contact

Les AgNPs synthétisées a partir de 7. microphylla ont montré une activité insecticide par
contact trés puissante. Le témoin négatif (AgNOs + eau distillée) n'a présenté aucune
mortalité (0 %) a 24 h et 48 h, validant ainsi les conditions de 1'essai. Les mortalités brutes
enregistrées atteignent 100 % a 48 h pour les concentrations de 100 %, 50 % et 25 %, et 86,7
% a la concentration de 12,5 %. Bien que l'activité soit biologiquement remarquable, le test
de Kruskal-Wallis n'a pas révélé de différence statistiquement significative entre les doses
(H=5,60;p=0,231), en raison de la faible variabilité des résultats (toutes les concentrations

montrant des mortalités ¢levées) (Tableau 3).

Tableau 3. Activité insecticide des AgNPs de T. microphylla par contact sur 7. castaneum.
Valeurs : nombre moyen d'individus morts + ET (sur 5) et mortalité corrigée d'Abbott

(%Corr.). n =1 répétition.

Dose

24h

Moy £ ET %Corr.

48 h

Moy £ ET %¢Corr.

Témoin

0.00 £ - 0.0%

0.00 £ - 0.0%

12,5% 3.67+1.15 73.3% 433+1.15 86.7%
25% 4.67+0.58 93.3% 5.00+0.00 100.0%
50% 5.00+0.00 100.0% 5.00+£0.00 100.0%
100% 4.67+0.58 93.3% 5.00+0.00 100.0%

Témoin : nitrate d'argent (AgNOs) + eau distillée. ET = écart-type. %Corr. = mortalité corrigée d'Abbott. Le témoin
n'ayant été réalisé qu'en un seul exemplaire (n = 1), l'écart-type n'est pas calculable, d'ou l'indication « — ». Les

pourcentages correspondent a la mortalité brute (nombre de morts /5 % 100).
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3.1.2 Activité par ingestion

Aucune mortalité n'a été enregistrée par voie d'ingestion, quelle que soit la concentration ou
la durée d'exposition (mortalité corrigée = 0 % pour tous les traitements). Les AgNPs de 7.

microphylla n'exercent donc aucune toxicité par voie orale dans les conditions de cet essai.

3.2 Thymelaea microphylla — Extrait éthanolique (70%)

3.2.1 Activité par contact

Le témoin négatif (éthanol 70 %) a provoqué une mortalité totale (5/5 = 100 %) a toutes les
durées d'observation. Cette mortalit¢ maximale du témoin rend la correction d'Abbott
inapplicable (dénominateur nul). Les résultats sont donc exprimés en mortalité brute.
L'extrait a montré une activité élevée, avec une mortalité de 100 % aux concentrations de 50
% et 100 % (a 24 h et 48 h), et des valeurs variantes entre 80 % et 93,3 % pour les
concentrations de 12,5 % et 25 %. Ce constat constitue une limite méthodologique
importante : il est impossible, dans ces conditions, de distinguer la toxicité propre de I'extrait

de celle du solvant (Tableau 4).

Tableau 4. Activité insecticide de l'extrait de 7. microphylla par contact sur 7. castaneum.

Valeurs : moyenne + ET et %Corr. d'Abbott. n = 3 répétitions.

Dose 24 h 48 h
Moy = ET %Corr. Moy = ET %Corr.
Témoin 5.00+ - 100.0% 5.00+ - 100.0%
12,5% 4.00+1.00 80.0% 4.00+1.00 80.0%
25% 433+ 1.15 86.7% 433+ 1.15 86.7%
50% 4.67+0.58 93.3% 4.67+0.58 93.3%
100% 4.67+0.58 93.3% 4.67+0.58 93.3%

Le témoin (éthanol 70 %) ayant présenté une mortalité totale (100 %), la correction d'Abbott n'est pas applicable. Les

résultats sont donc exprimés en mortalité brute.
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3.2.2 Activité par ingestion

L'extrait de 7. microphylla n'a présenté aucune activité insecticide par ingestion. Aucune
mortalité n'a été enregistrée, quelle que soit la dose testée ou la durée d'observation (mortalité
corrigée = 0 %). Ces résultats indiquent que, dans les conditions expérimentales de cette

¢tude, I'extrait ne présente aucun effet 1¢étal sur 7.castaneum par voie d'ingestion.

3.3 Rhanterium adpressum — Nanoparticules d'argent (AgNPs)

3.3.1 Activité par contact

Les AgNPs de R. adpressum ont montré une activité insecticide par contact modérée a
¢levée, avec un témoin négatif présentant 0 % de mortalité, ce qui permet une interprétation
fiable des résultats. A 100 % de concentration, la mortalité brute atteint 73,3 % a 24 et 48 h.
Un comportement non monotone est observé : la dose la plus faible (12,5 %) présente une
mortalité de 80,0 % a 24 et 48 h, dépassant ainsi la mortalité de la concentration 100 % (73,3
%). Ce phénomene est documenté pour les nanoparticules dont l'activité biologique peut
varier de manicre non linéaire avec la concentration (Hadrup & Lam, 2014). Le test de
Kruskal-Wallis indique une tendance (H = 8,58 ; p = 0,072) sans atteindre le seuil de

significativité (Tableau 5).

Tableau 5. Activité insecticide des AgNPs de R. Adpressum par contact sur 7. castaneum.

Valeurs : moyenne + ET et %Corr. d'Abbott. n = 3 répétitions.

Dose ‘ 24 h 48 h

Moy £ET  %Corr. Moy £ET  %Corr.
Témoin 0.00+ - 0.0% 0.00+ - 0.0%

12,5% 4.00+1.73 80.0% 4.00+1.73 80.0%
25% 2.33+1.53 46.7% 2.33+£1.53 46.7%
50% 333+ 1.15 66.7% 333+ 1.15 66.7%
100% 3.67+0.58 73.3% 3.67+0.58 73.3%

Témoin : AgNOs + eau distillée. Le témoin n'ayant été réalisé qu'en un seul exemplaire (n = 1), l'écart-type n'est pas
calculable, d'ou l'indication « — ». Les pourcentages correspondent a la mortalité brute (nombre de morts /5 x 100).

32



Chapitre V. Résultat et Discussion

3.3.2 Activité par ingestion

Aucune activité insecticide par ingestion n'a été détectée pour les AgNPs de R. adpressum
(mortalité corrigée = 0 % a toutes les doses et tous les temps). Ce résultat confirme que les
nanoparticules exercent leur effet principalement par contact direct avec la cuticule de

l'insecte.

3.4 Rhanterium adpressum — Extrait éthanolique (70%)

3.4.1 Activité par contact

L'extrait éthanolique de R. adpressum présente l'activité la plus variable de toutes les
préparations testées. Le témoin (éthanol 70 %) ayant provoqué une mortalité totale (100 %),
la correction d'Abbott n'est pas applicable. Les résultats sont donc exprimés en mortalité
brute. Une variabilité temporelle et dose-dépendante est observée : les concentrations de 12,5
% et 100 % montrent une mortalité de 100 % a 24 h et 48 h. En revanche, les concentrations
de 25 % et 50 % présentent une mortalité¢ de 100 % a 24 h, mais celle-ci chute a 60 % a 48
h. Cette variabilit¢ marquée entre les doses explique la significativité du test de Kruskal-

Wallis (H= 12,69 ; p = 0,013).

Tableau 6. Activité insecticide de l'extrait de R. adpressum par contact sur 7. castaneum.

Valeurs : moyenne + ET et %Corr. d'Abbott. Kruskal-Wallis : H= 12,69, p = 0,013*.

Dose 24 h 48 h
Moy = ET %Corr. Moy = ET %Corr.
Témoin 500+ - 100.0% 5.00+ - 100.0%
12,5% 5.00+0.00 100.0% 5.00+0.00 100.0%
25% 5.00+0.00 100.0% 3.00+1.00 60.0%
50% 2.67+£0.58 53.3% 3.00+1.00 60.0%
100% 5.00+0.00 100.0% 5.00+0.00 100.0%

Le témoin (éthanol 70 %) ayant présenté une mortalité totale (100 %), la correction d'Abbott n'est pas applicable. Les

résultats sont donc exprimés en mortalité brute.
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3.4.2 Activité par ingestion

L'extrait de R.adpressum ne présente aucune activité insecticide par ingestion (mortalité
brute = 0 % pour toutes les concentrations et tous les temps d'observation). Ce résultat
confirme que l'activité biologique de ces préparations végétales est essentiellement médiée

par contact cuticulaire.

3.5 Activité par fumigation

Les résultats de l'activité par fumigation ont été obtenus avec un seul réplicat par
concentration (n = 1), ce qui limite leur interprétation statistique. Ils sont présentés a titre
indicatif dans le Tableau 7. Le symbole « / » indique qu'aucune évasion des insectes n'a été
observée lors de I'essai pour cette concentration, mais la mortalité correspondante n'a pas été
enregistrée. Ces données sont donc considérées comme manquantes et ne sont pas incluses

dans l'analyse statistique. La correction d'Abbott n'est pas applicable.

Tableau 7. Activité insecticide par fumigation des AgNPs et extraits éthanoliques de 7.

microphylla et R. adpressum contre T. castaneum. Nombre d'individus échappés /5. n =1

(réplicat unique).

Préparation Témoin 25% 12,5%
T. microphylla — AgNPs 5/5 5/5 2/5 /5 5/5
T. microphylla — Extrait 3/5 5/5 5/5 5/5 4/5
R. adpressum — AgNPs 5/5 4/5 4/5 nd nd
R. adpressum — Extrait 5/5 1/5 4/5 5/5 nd

Les résultats sont exprimés en nombre d'individus morts sur 5 (n = 1 par concentration). Le symbole « / » indique l'absence
d'évasion des insectes, sans enregistrement de la mortalité correspondante. Ces données sont présentées a titre indicatif et

ne permettent pas d'analyse statistique. La correction d'Abbott n'est pas applicable.
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Résultat et Discussion

3.6 Récapitulatif des analyses statistiques

Tableau 8. Récapitulatif des tests de Kruskal-Wallis appliqués a la mortalité corrigée

d'Abbott pour I'ensemble des préparations et modes d'action. * p < 0,05 ; ns = non

significatif ; ddl = degrés de liberté.

Préparation / Mode

Résultat

T. microphylla AgNPs — Contact 5,60 0,231 ns

T. microphylla AgNPs — Ingestion - - Tous zéros

T. microphylla Extrait — Contact - - Non interprétable
T. microphylla Extrait — Ingestion — - Tous zéros

R. adpressum AgNPs — Contact 8,58 0,072 Tendance

R. adpressum AgNPs — Ingestion - - Tous zéros

R. adpressum Extrait — Contact 12,69 0,013* Significatif

R. adpressum Extrait — Ingestion - - Tous zéros

Pour l'extrait de T. microphylla en contact, la correction d'Abbott a ramené toutes les valeurs a 0 % en raison de la

mortalité totale du témoin (éthanol 70 %). Les résultats bruts montrent une activité élevée, mais celle-ci ne peut étre

statistiquement validée dans ces conditions.
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4. Discussion

Les résultats de cette étude montrent que les extraits éthanoliques et les nanoparticules
d'argent (AgNPs) préparés a partir de Thymelaea microphylla et de Rhanterium adpressum
possedent des propriétés insecticides, agissant principalement par contact avec la cuticule.
Ceci est en accord avec les études antérieures qui ont confirmé que les extraits de plantes et
les nanoparticules exercent leur effet insecticide principalement par contact direct, et non par
ingestion (Isman, 2006). Des études antérieures ont montré que les nanoparticules d'argent
synthétisées a partir d'extraits de plantes possédent une activité insecticide contre 7ribolium
castaneum, et que leur efficacité peut étre supérieure a celle des extraits de plantes seuls
(Abdelgaleil et al., 2025 ; Jinu et al., 2016), ce qui est cohérent avec la supériorité des
nanoparticules de 7. microphylla qui ont atteint un taux de mortalité brute de 100 % a 48 h,
compar¢ aux nanoparticules de R. adpressum dont I'efficacité variait entre 46,7 % et 80,0 %.
Les ¢études phytochimiques soutiennent également ces résultats, montrant que R. adpressum
est riche en composés tels que le myrcene et 'a-pinéne (Mahcene et al., 2024), et que
T.microphylla contient des composés phénoliques et diterpéniques biologiquement actifs
(Bensaci et al., 2015), ce qui explique l'activité insecticide observée. La réponse non
monotone observée pour les nanoparticules de R. adpressum, ou la dose la plus faible (12,5
%) a été plus efficace que la dose la plus élevée (100 %), est un phénomene documenté dans
la littérature sur les nanoparticules, attribué a I'agglomération des particules a des
concentrations ¢levées (Hadrup & Lam, 2014). Cette comparaison montre une nette
concordance entre nos résultats et les données publiées, confirmant le potentiel de ces plantes
pour le développement de biopesticides respectueux de I'environnement dans le cadre de

stratégies de lutte intégrée contre les ravageurs des denrées stockées.

4.1 Activité par contact et mécanismes d'action probables

Les AgNPs de T. microphylla ont montré 1'activité insecticide par contact la plus puissante,
avec une mortalité brute de 100 % a 48 h pour les concentrations de 100 %, 50 % et 25 %,

et de 86,7 % a 12,5 %. Cette activité remarquable est supérieure a celle rapportée dans la
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littérature pour d'autres plantes de la méme famille. En revanche, 1'extrait éthanolique de
T.microphylla n'a pas pu étre évalué correctement en raison de la toxicité totale du témoin

(éthanol 70 %), ce qui constitue une limite méthodologique importante.

T. microphylla est connue pour sa richesse en diterpenoides, flavonoides glycosylés,
saponines et tannins hydrolysables (Bensaci et al., 2015 ; Tlili et al., 2019). Ces composés
peuvent agir sur la cuticule des insectes par différents mécanismes : perturbation de la couche
cireuse épicuticulaire, inhibition des enzymes de détoxification (estérases, cytochromes
P450), ou action pro-oxydante induisant un stress cellulaire (Isman, 2006 ; Bass & Field,

2011).

Concernant R. adpressum, les AgNPs ont montré une activité modérée a élevée (mortalité
brute variant entre 46,7 % et 80,0 % selon les concentrations), tandis que 1'extrait éthanolique
a révélé un profil d'activité plus variable, allant de 53,3 % a 100 % selon la concentration et
le temps d'exposition. Cette variabilité a d'ailleurs été confirmée par le test de Kruskal-Wallis
(H = 12,69 ; p = 0,013%*), faisant de l'extrait de R. adpressum la seule préparation ayant
montré une relation dose-réponse statistiquement significative. La richesse de R. adpressum
en flavonoides (notamment des méthoxyflavonoides) et en sesquiterpénes, dont l'activité
cytotoxique et la capacité a perturber les membranes biologiques sont documentées, explique

probablement cette efficacité (Algabr et al., 2004 ; Boumaza et al., 2018).

Les AgNPs biosynthétisées exercent leur effet insecticide par contact via plusieurs
mécanismes synergiques : (i) pénétration a travers la cuticule en raison de leur petite taille
(1-100 nm) ; (ii) génération de radicaux oxygénés (ROS) inducteurs de dommages
cellulaires ; (iii) interaction avec les protéines membranaires des cellules épidermiques de
l'insecte ; et (iv) déshydratation cuticulaire par adsorption des molécules de cire (Benelli,
2016 ; Pavel et al., 2017). La combinaison de I'activité intrinséque des métabolites végétaux
stabilisants et de la nanotoxicologie de l'argent renforce 1'efficacité globale des AgNPs par

rapport aux extraits bruts.
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4.2 Absence d'activité par ingestion

L'absence systématique de toxicité par ingestion pour l'ensemble des préparations testées
(mortalit¢ brute = 0 % pour toutes les concentrations et tous les temps) est un résultat
remarquable qui mérite discussion. Plusieurs hypothéses peuvent é&tre avancées.
Premicrement, les composés actifs responsables de la toxicité par contact peuvent agir
essentiellement par mécanisme physique (perturbation cuticulaire) plutét que biochimique
systémique ; lorsqu'ils sont ingérés, ils ne parviennent pas a atteindre les tissus cibles a des
concentrations 1étales (Isman, 2006). Deuxiémement, le tube digestif de 7. castaneum est
riche en enzymes de détoxification (oxydases, hydrolases) capables de dégrader rapidement
les molécules bioactives avant qu'elles n'atteignent la circulation hémolympathique (Bass &
Field, 2011). Troisiémement, pour les AgNPs, 'agrégation en milieu acide (pH gastrique de
l'insecte) réduit leur biodisponibilité et limite la libération d'ions Ag* actifs (Jinu et al., 2016

; Hadrup & Lam, 2014).

4.3 Comparaison avec la littérature

Les résultats obtenus sont comparables a ceux rapportés pour d'autres plantes de la famille
des Thymelaeaceae et des Asteraceae testées contre des coléoptéres des denrées stockées.
Bensaci et al. (2015) ont montré que les extraits de 7. microphylla présentent une activité
antimicrobienne et antioxydante notable, suggérant la présence de composés

polyphénoliques bioactifs.

Concernant les AgNPs végétales, Jinu et al. (2016) ont rapporté des taux de mortalité¢ de 60—
90 % par contact contre plusieurs ravageurs des denrées stockées a des concentrations
comparables, ce qui est cohérent avec les résultats obtenus pour R. adpressum AgNPs (46,7—

80,0 %) et pour 7. microphylla AgNPs (73,3-100 %).

La réponse non monotone observée pour les AgNPs de R. adpressum (ou la dose 12,5 % a
montré une mortalité de 80 %, supérieure a celle de 100 % qui était de 73,3 %) est un
phénomene documenté dans la littérature des nanoparticules, attribué a I'agglomération des

particules a forte concentration (Hadrup & Lam, 2014).
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Les effets sublétaux (réduction de la fécondité, perturbation du développement larvaire)
n'ont pas ¢té évalués dans la présente étude mais constituent une perspective de recherche

importante (Pavela & Benelli, 2016).
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Conclusion

La présente étude met en évidence que les extraits éthanoliques et les nanoparticules d'argent
biosynthétisées a partir de Thymelaea microphylla et de Rhanterium adpressum, deux
plantes médicinales endémiques des régions steppiques et sahariennes algériennes, exercent
une activité insecticide contre les adultes de Tribolium castaneum (Coleoptera
Tenebrionidae), un ravageur majeur des denrées stockées, Les principaux résultats peuvent
étre résumés comme suit :

— L'activité insecticide est principalement médiée par voie de contact pour I'ensemble des
préparations testées.

— Les AgNPs de T. microphylla ont montré la plus forte puissance biologique, avec une
mortalité brute atteignant 100 % a 48 h pour les concentrations de 100 %, 50 % et 25 %, et
86,7 % a 12,5 %, avec un témoin négatif a 0 % confirmant la fiabilité¢ des résultats.

— L'extrait éthanolique de R. adpressum a montré la seule relation dose-réponse statistiquement
significative (H= 12,69 ; p = 0,013%*), avec une mortalité brute de 100 % a 24 h.

— Les AgNPs de R. adpressum ont induit une mortalité brute variant entre 46,7 % et 80,0 %
par contact, avec un comportement non monotone (la dose 12,5 % étant plus efficace que la
dose 100 %).

— Aucune toxicité par ingestion n'a été¢ détectée pour I'ensemble des préparations et des deux
especes végétales (mortalité brute = 0 % pour toutes les concentrations et tous les temps
d'observation).

— La fumigation est préliminaire et nécessite une validation par des essais supplémentaires en

chambre hermétique.

Perspectives
Ces résultats justifient des investigations complémentaires portant sur :
— L’identification des composés phytochimiques actifs par fractionnement bioguidé
(bioassay-guided fractionation) ;
— La détermination des concentrations létales médianes (CLso) par analyse probit, afin

d'établir des courbes dose-réponse complétes ;
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— L’évaluation des effets sublétaux sur la reproduction et le développement larvaire;
— L’optimisation des conditions de biosynthese des AgNPs (taille, stabilité, concentration
en agent réducteur) pour maximiser leur efficacité insecticide ;
Ce travail contribueront a valoriser la biodiversité végétale algérienne dans le cadre d'une
stratégie de lutte intégrée contre les ravageurs des denrées stockées, respectuecuse de

I'environnement et de la santé humaine.
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