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Introduction générale

Depuis les civilisations anciennes jusqu'a I'ére contemporaine, les progrés scientifiques ont mis en
lumiere les qualités avantageuses des plantes médicinales et de leurs huiles essentielles. Ces extraits botaniques
se sont réveélés efficaces pour soigner, détendre, embellir et créer des parfums, en raison de leur faible toxicité.
Cette pratique, connue sous le nom d"'aromathérapie”, consiste a utiliser des huiles essentielles pour traiter

toute une série de symptomes.t

Selon I'Organisation mondiale de la santé, plus de 80 % de la population mondiale dépend fortement
de la médecine traditionnelle comme principale source de soins de santé, principalement en raison de la

pauvreté et de l'acces limité aux services médicaux modernes.?

L'Algérie possede une abondance significative de plantes aromatiques et médicinales qui trouvent leur
utilité dans divers domaines tels que la pharmacie, la parfumerie, les cosmétiques et le secteur agroalimentaire.
Ces plantes possedent des attributs thérapeutiques, sensoriels et odorants, offrant des ressources précieuses
telles que les huiles essentielles et les extraits qui sont souvent des mélanges complexes avec une valeur ajoutée

substantielle.®

Dans ce contexte, nous nous sommes intéressés a un membre de la famille des Lamiacées : Thymus
fontanesii L, communément appelé Zaateur. Le thym est une plante aromatique trés répandue en Algérie et

largement utilisée par la population locale pour ses propriétés curatives.*®

Dans le domaine de la médecine traditionnelle et populaire algérienne, T. fontanesii sert
d'antispasmodique, de carminatif, d'stomachique, d'expectorant, d'antitussif, d'antiseptique et

d'anthelminthique pour certaines affections gastro-intestinales et respiratoires.®

L'objectif principal de notre recherche est de mettre en lumiere la composition chimique des huiles essentielles

dérivées de Thymus fontanesii Boiss. & Reut.
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Cette étude est divisée en deux parties fondamentales : La premiere partie comprend une analyse
documentaire complete de la plante en question, tandis que la seconde partie comprend une exploration

experimentale, organisée en deux chapitres au sein de cette dissertation.
e Le premier chapitre décrit I'équipement et les méthodologies employées pendant la partie expérimentale:

o l'extraction des huiles essentielles par hydrodistillation

o Analyse chromatographique de 1’huile essentielle.

e Le deuxieme chapitre présente et analyse des résultats obtenus leurs discussions. Et enfin, nous finirons

par une conclusion et perspectives.
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Chapitre | : Plantes aromatiques et médicinales

I.1. Les plantes aromatiques et médicinales :
1.1.1. Définitions :

Selon I'Organisation mondiale de la santé (OMS), une plante médicinale est définie comme une plante
qui contient dans un ou plusieurs de ses organes des substances qui peuvent étre utilisées a des fins
thérapeutiques ou servir de précurseurs pour la semi-synthése chimio-pharmaceutique. La notion de plantes
aromatiques se rapporte aux plantes émettant un aréme parfumé ou sucré, souvent appelées plantes a huiles
essentielles. Ces huiles essentielles se concentrent dans des organes ou des segments spécifiques de la plante.
En d'autres termes, il s'agit de plantes dont les feuilles, les fleurs, les tiges, les fruits, I'écorce ou les racines
possedent une concentration adéquate de molécules aromatiques. Les huiles essentielles constituent les
principaux composants actifs des plantes aromatiques et médicinales.®

Sur le nombre considérable d'especes végétales (estimé entre 800 000 et 1 500 000 par les botanistes),
seulement 10 % environ sont classées comme aromatiques. Cependant, la capacité d'accumuler des huiles
essentielles est une caractéristique que I'on retrouve dans certaines familles de plantes dispersées dans tout le
regne vegétal. Les familles dicotylédones sont particulierement importantes dans ce contexte, puisqu'elles
comprennent des familles telles que les Apiacées, les Astéracees, les Géraniacées, les Liliacées et les

Lamiacées.”

I.1.2. Importances des plantes aromatiques et médicinales :

Les plantes aromatiques et médicinales, ainsi que leurs huiles essentielles, ont des applications étendues
dans la vie quotidienne, allant des herbes séchées aux extraits. De nombreux composés naturels issus des
plantes aromatiques ont été identifiés dans le monde entier, et beaucoup d'entre eux trouvent une utilité dans
la médecine traditionnelle pour la prévention et le traitement des maladies. Ces plantes représentent un
réservoir précieux de médicaments et de produits de bien-étre potentiels, suscitant un intérét croissant de la
part de divers secteurs tels que la pharmacie, la parapharmacie, les cosmétiques, la parfumerie, etc. En Algérie,
la production de ces plantes atteint quelques centaines de stéres par an, un chiffre relativement faible au regard
du potentiel du pays. Parmi les plantes les plus recherchées sur le marché algérien et par les herboristes, le

thym, objet de notre étude, occupe une place importante.®”°



Chapitre I : Plantes aromatiques et medicinales

1.2. Thymus fontanesii:
1.2.1. Présentation de la plante:

Le terme "thym" provient du mot grec "Thymos", qui se traduit par "odeur". Son arbme est agréable,
puissant, frais et balsamique. Dans la Rome antique, les philosophes consommaient des boissons infusées au
thym avant de commencer leur travail. Ce stimulant influencait a la fois leurs fonctions mentales en améliorant
I'intelligence, la mémoire et la concentration pendant les périodes de fatigue mentale, de stress et de travail
excessif, ainsi que leur bien-étre physique. Il favorise la circulation artérielle, augmente la tension artérielle,
revigore le foie, facilite la digestion et renforce le systéme immunitaire. Le thym est largement utilisé comme
ingrédient aromatique dans les créations culinaires telles que les soupes, les sauces et les viandes, en particulier

dans la cuisine méditerranéenne.*®

Figure 1:Thymus fontanesii.*

1.2.1.1. Noms vernaculaires:

* En Frangais:
< Thym.!
* En Arabe:
% Zaateur.

1.2.1.2. Nom scientifique:

% Thymus fontanesii Boiss et Reut. 1!
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1.2.2. Description botanique:

Le thym, arbuste odorant, se développe naturellement sur le Vieux Continent. On le trouve dans la
région macaronésienne (y compris les iles Canaries, les Acores et Madere), en Afrique du Nord (Maroc,
Tunisie, Algérie et Libye), dans la péninsule du Sinai (Egypte), dans la péninsule ibérique (Espagne), ainsi
qu'en Sibérie et en Europe du Nord. Néanmoins, la majorité des especes de thym sont concentrées autour du

bassin méditerrané. 1214

1.2.2.1. Caracteres botaniques:

Le genre Thymus représente une plante odorante, semi-ligneuse, a port dressé ou prostré. En Algérie,
ce genre comprend 12 espéces distincte. L’espeéce Thymus fontanesii est exclusive a I'Algérie et a la Tunisie,
et habite principalement les prairies et les maquis de la région de Tel ! Elle se caractérise par un calice a cing
dents allongées, subulées, dépassant la longueur du tube, et une lévre supérieure divisée en son tiers supérieur.
Ses tiges robustes sont dressées et ses feuilles oblongues et lancéolées sont partiellement interrompues a la

base. Les fleurs, blanches ou péles, sont Iégérement plus longues que le calice. 1
1.2.2.2. Systématique de Thymus fontanesii:

Selon les travaux de Quezel et Santa (1963),la classification qu'occupe Thymus fontanesii dans la

systématique est la suivante: ™

Tableau 1: Classification de Thymus fontanesii.

Embranchement: Phanérogames ou Spermaphytes
Sous-embranchement: Angiospermes

Classe: Eudicots

Sous-classe: Astéridées

Ordre: Lamiales

Famille: Lamiacées

Genre: Thymus

Espece: Thymus fontanesii Boiss. et Reut.

1.2.3. Propriétés thérapeutiques de la plante étudiée :
Le thym est utilisé depuis longtemps pour ses vertus médicales, notamment comme antiseptique,

antispasmodique et antitussif. L'huile de thym est appréciée pour ses puissantes propriétés stimulantes et
7
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antimicrobiennes, souvent qualifiées d"antibiotiques du pauvre". Elle combat efficacement les maladies
microbiennes et sert d'antiseptique naturel puissant. Les qualités antimicrobiennes et antioxydantes de I'huile
sont attribuées a sa teneur élevée en composés phenoliques, notamment le thymol, le carvacrol et le p-cymene-
2,3-diol. En outre, Thymus fontanesii est traditionnellement utilisé a diverses fins, notamment contre les
rhumes, les bronchites et les problémes gastro-intestinaux. Son huile essentielle présente eégalement de
puissants effets antibactériens contre plusieurs souches.*

1.2.4. Composition chimique:

Le genre Thymus comprend une diversité considérable d'especes et de variantes, ce qui a donné lieu a
de nombreuses études sur les huiles essentielles de ce groupe. Les recherches ont démontré que les huiles
essentielles de différentes espéces de Thymus sont caractérisées par une prédominance de thymol et/ou de
carvacrol, accompagnés de linalol, p-cymeéne, y-terpinene, bornéol, terpinéne-4-ol, et 1,8-cinéole.

Le rendement en huile essentielle de Thymus fontanesii est particulierement faible, environ 1,9 %. L'analyse
par GC-MS de I'huile essentielle extraite de cette plante, récoltée a Sétif (Algérie), a mis en évidence un

composé prédominant, le thymol (67,8 %), suivi du y-terpinéne (15,9 %) et du p-cyméne (13,0 %).*
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Chapitre Il : Généralités sur les huiles essentielles

1. Généralités sur les huiles essentielles :

11.1. Définition :

Les huiles essentielles, ou simplement les parfums, sont des produits volatils, [égerement aromatiques,
généralement liquides & temperature ambiante et insolubles dans I'eau. lls se caractérisent par leur parfum,
propre a la plante ou a I'organe végétal dont ils sont issus, et qui leur confere leur valeur économique en tant
que matiere premiére pour l'industrie de la parfumerie et de la cosmétique. Les huiles essentielles sont des
mélanges de produits ou produits obtenus a partir de matieres d'origine végeétale, soit par I'expression de
I'exocarpe des agrumes, soit par distillation séche. 1°

Cette définition assez stricte exclut les produits obtenus par extraction a lI'aide de solvants organiques
et les produits obtenus par d'autres procédés (fluide, fantaisie). Les produits obtenus par ces procédés présentent
un grand intérét dans des domaines tels que le médicament, la parfumerie, la cosmétique, I'agroalimentaire,

I'industrie pharmaceutique, etc.®

11.2. Proprietés physico-chimiques des huiles essentielles :

Les huiles essentielles (HE) sont généralement des liquides volatils, inflammables et aromatiques. Elles
ont généralement une densité inférieure a 1, a quelques exceptions pres. La plupart des HE sont incolores, mais
certaines comme la tanaisie sont bleues, la cannelle est rouge-brun et l'inule est verte. Elles ne se dissolvent
pas dans I'eau mais peuvent se dissoudre dans les huiles et les solvants organiques comme l'alcool et I'éther.
Les HE sont susceptibles de s'‘oxyder et de s'isomériser lorsqu'elles sont exposées a la lumiére et elles sont

douées d’un pouvoir rotatoire puisqu’elles sont formées principalement de composés asymétriques .’

11.3. Composition chimique des huiles essentielles :

Les huiles essentielles (HE) contiennent généralement entre 20 et 60 molécules, mais elles peuvent en
contenir jusqu'a 300. Ces huiles sont constituées de divers composés appartenant a différentes classes
chimiques, principalement des composés terpéniques, ainsi que des phénylpropanoides et d'autres substances

telles que des composés azotés et sulfuriques, bien que dans des proportions moindres.8

10
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£

HO/\)\/\?l\ H Ot@\‘/

Limonene Geraniol Carvacrol

Thymol Farsenol Beta-elemene
H
H
A
Thymoquinoe Alpha-bisabolol Beta-carophyllene Alpha-humulene

Figure 2: Structure de quelques composés des huiles essentielles.*®

11
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11.3.1. Groupe des terpénes et terpénoides :

La catégorie la plus importante, celle des terpenes, comprend environ 3 000 composés, tels que les
monoterpenes (10 atomes de carbone), les sesquiterpénes (15 atomes de carbone) et les diterpénes (20 atomes
de carbone). Les terpenes sont des molécules organiques dont les atomes de carbone sont des multiples de cing,
symbolisés par (CsHg)n. lls proviennent de I'isopréne, dont la forme active est I'isoprenoylpyrophosphate (IPP)
qui se transforme en diméthylallylpyrophosphate (DMAPP). La combinaison de I'IPP et du DMAPP crée le
géranylpyrophosphate (GPP) pour les monoterpenes en Cio. En outre, le GPP réagit avec un autre IPP pour
former le farnésylpyrophosphate (FPP) pour les sesquiterpenes en Css, et ainsi de suite pour les diterpenes, les
sesterpenes, les triterpénes et les caroténes. Le point d'ébullition des terpénes augmente avec le nombre
d'atomes de carbone, ce qui a un impact sur la volatilité. Les huiles essentielles (HE) sont souvent extraites par
distillation a la vapeur d'eau, ce qui les rend riches en monoterpenes, suivis de diterpénes et de triterpénes en

plus petites quantités.?°

11.3.2. Groupe des phéenylpropanoides:

Le groupe des dérivés du phénylpropane (CsHs-CH2-CH2-CHa) est moins courant et provient de I'acide
shikimique, conduisant aux dérivés de I'acide cinnamique (CsHs-CH=CH-COOQOH). Ce sous-groupe comprend
des aldéhydes (par exemple, le cinnamaldéhyde), des dérives méthoxylés, des allylphénols (par exemple,
I'eugénol) et des propénylphénols (par exemple, I'anéthole). 1l forme également des lactones (par exemple, la
coumarine), avec quelques cas de réduction de la chaine aliphatique a un seul atome de carbone (par exemple,

la vanilline).*®

11.3.3. Composés nitriques et sulfuriques:

Les composés azotés et soufrés des huiles essentielles résultent souvent de la décomposition de
molécules moins volatiles. L'oxydation d'acides spécifiques conduit a des peroxydes, qui se dégradent ensuite
en alcools plus petits, en aldehydes et en acides. Les acides organiques apparaissent rarement dans les huiles
essentielles mais peuvent former des esters avec les alcools. Les carotenes se décomposent en ionones. Les
composeés sulfurés azotés sont peu fréquents dans les huiles essentielles mais se retrouvent dans les aliments
grillés. Les composes solides présents dans les huiles essentielles sont des molécules de poids moléculaire
éleve, qui dégagent souvent une forte odeur de soufre. Les molécules contenant du soufre et de I'azote, comme
les aglycones, les glycosinolates et les isothiocyanates, sont présentes. Des composés azotés peuvent également

apparaitre occasionnellement dans les huiles essentielles.®
12



Chapitre Il : Généralités sur les huiles essentielles

I1.4. Localisation et rendement en huiles essentielles :

Les huiles essentielles (HE) sont générées par certaines familles de plantes dans tout le regne veégétal,
seules 10 % environ des espéces végetales étant considérées comme "aromatiques”. Les HE sont des sécrétions
naturelles que I'on trouve dans diverses parties de plantes telles que les fleurs, les feuilles, I'écorce et les racines.
La récolte se fait sur les parties les plus concentrées ou sécrétrices pendant les périodes de rendement optimal.
En raison des quantités minimes d'HE produites par les plantes, les rendements d'extraction sont généralement
tres faibles, souvent inférieurs a 2 %. L'iris, par exemple, a I'un des rendements les plus faibles, nécessitant une
quantité importante de matériel végétal pour produire une petite quantité d'HE, ce qui explique son prix élevé

sur le marché.?

Rendement:

Le rendement d’une extraction est calculé a partir de la formule suivante :

masse del’ huille(g)
R = _ X100
massede matiere vegetale(g)

I1.5. Critéres déterminants la qualité des huiles essentielles :

Il a été rapporté que les critéres de qualité des huiles sont influencés par de multiples facteurs, dont
voici un résumé :

% La sélection des plantes repose sur le genre et I'espece botaniques.

«+ Le chémotype, qui représente les diverses gammes de molécules chimiques qu'une espece peut produire
dans des conditions de croissance variables, est influencé par la lumiere du soleil, la température,
I'numidité, le type de sol, la pression atmosphérique et la photopériode.

% La partie spécifique de la plante choisie pour I'extraction influe considérablement sur la qualité de
I'nuile. Les différentes parties de la plante possedent des compositions enzymatiques distinctes, ce qui
entraine des variations dans la composition des constituants. La spécification de la partie d'extraction
est donc cruciale.

+«+ La récolte doit avoir lieu lorsque les composés actifs les plus précieux de la plante sont a leur

concentration maximale.

K/
L X4

Pour éviter l'oxydation et la polymérisation des composants, les huiles essentielles doivent étre
conservées dans des flacons en verre opaque hermétiquement fermés, dans un endroit frais, a I'abri de

la lumiere et de la chaleur.

13



Chapitre Il : Généralités sur les huiles essentielles

11.6. Caractérisation des huiles essentielles :

De nombreux éléments sont susceptibles de modifier les essences derivées des plantes. Les huiles
essentielles sont notamment susceptibles d'étre modifiées en raison de la vulnérabilité de leurs constituants a
I'oxydation due a l'air et a la lumiére. La résinification est un autre processus qui peut altérer ces huiles,
entrainant des changements dans le parfum, la saveur et les attributs physiques et chimiques, ce qui les rend
impropres a l'utilisation. La normalisation des huiles essentielles porte sur les points suivants :%2

e Les propriétés organoleptiques : y compris I'aréme, la couleur, I'apparence et la saveur.
e Les propriétés chimiques : comprenant les indices d'acide et d'ester.
e L'analyse du profil chromatographique et la détermination des quantités relatives des différents

constituants.

I1.7. Domaine d’utilisation et activités biologiques des huiles essentielles :

L'histoire de I'humanité est intimement liée aux huiles essentielles, qui sont utilisées depuis I'Antiquité.
Les substances odorantes ont joué un réle important dans la vie quotidienne a travers diverses applications,

notamment :16

11.7.1. Utilisations culinaires :

Les huiles essentielles entrent dans la composition des aliments en tant qu'additifs aromatiques, épices
et condiments occasionnels. Les exemples incluent le basilic (Ocimuns), le gingembre (Zingiber officinalis),
le persil (Petroselium crispum), le poivre (piper) et les extraits d'agrumes. 16

11.7.2. Industrie cosmétique :

Les parfums sont trés demandés dans le secteur des cosmétiques. Les produits de toilette tels que les
parfums, les savons, les shampooings et les dentifrices sont recherchés pour leurs délicieuses senteurs. A la
recherche de nouvelles expériences, les industries des parfums et des cosmétiques utilisent largement des
fragrances volatiles pour créer une gamme de produits toujours plus étendue. °
11.7.3. Activités biologiques :

Les huiles essentielles possedent diverses activités biologiques et sont utilisées a des fins therapeutiques
en raison de leurs puissantes propriétés pharmacodynamiques. Elles agissent comme des antiseptiques,
particulierement pour les problémes respiratoires et urinaires. Certaines ont des effets régulateurs sur la

digestion en tant qu'agents eupeptiques et carminatifs. D'autres agissent comme des stimulants du systeme
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Chapitre Il : Généralités sur les huiles essentielles

nerveux central, pouvant causer des convulsions a fortes doses. De plus, elles présentent des qualités
antispasmodiques, cholérétiques, stomachiques et vermifuges.

Ces huiles essentielles sont reconnues pour leurs propriétés antivirales et antimicrobiennes. Beaucoup d'entre
elles possedent également des propriétés antitoxiques, antivenimeuses, antioxydantes et antiparasitaires. Plus

récemment, on leur attribue également des propriétés anticancéreuses.??*

11.8. Toxicité des huiles essentielles:

Les huiles et substances aromatiques sont généralement sans danger lorsqu'elles sont utilisées sous
supervision médicale et a des doses appropriées. Toutefois, la confusion, l'intention suicidaire ou
l'automédication inappropriée peuvent entrainer une toxicité. Certaines molécules aromatiques peuvent étre
tres toxiques et faire I'objet de restrictions dans diverses industries. Par exemple, le menthol a haute dose peut
entrainer des symptémes graves, tandis que la thuyone, présente dans diverses huiles essentielles, peut
provoquer des convulsions et d'autres effets. Les huiles riches en pulégone peuvent provoquer des lésions

hépatiques en raison de la formation de liaisons covalentes avec les protéines. [4]
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11.9. Méthodes d’extraction des huiles essentielles :

Il existe plusieurs méthodes d'extraction des huiles essentielles, dont les principales sont :

11.9.1. Extraction par entrainement a la vapeur d’eau :

La distillation a la vapeur d'eau est une méthode autorisée d'extraction des huiles essentielles (HE), qui
consiste a exposer le matériel végétal a la vapeur d'eau sans macération préalable. La vapeur obtenue, enrichie
en composeés volatils, est condensée et séparée en phases aqueuse et organique. Le contact direct entre I'eau et
le matériel végetal, ainsi qu'entre I'eau et les molécules aromatiques, est évité afin de prévenir la dégradation.
L'HE obtenue a un parfum délicat, et une distillation plus rapide permet d'obtenir des notes de téte riches en
esters. Les fractions " de téte " aux parfums tres volatils apparaissent en premier, mais le contact direct entre
I'HE et I'eau provoque des réactions chimiques qui modifient la composition de I'extrait. Les conditions de
distillation ont un impact sur le rendement et la composition des HE, ce qui a conduit a I'élaboration de modéles
mathématiques pour lI'optimisation. Dans de nombreux cas, une trentaine de minutes suffisent pour recueillir
95% des molécules volatiles, ce qui répond aux besoins de l'industrie. L'aromathérapie nécessite une distillation

prolongée pour récupérer tous les composants aromatique.?>2

Vapeur d'eau chargee Eau chaude

d’huile essentielie
Y\ /ﬁl Huile essentielle

Plantes aromatiques

Vapeur d'eau

Eau froide

Eau
Eau florale

Eau fiorale +

Chaleur —————e huile essentielle

( Essencier
AVAVAVAPAVAY

Figure 3: Montage d'extraction par entrainement a la vapeur d'eau.?’
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11.9.2. Extraction par hydrodistillation :

Le procédé consiste a immerger les matieres premiéres dans un bain d'eau et a les porter a ébullition
sous pression atmosphérique. La distillation, avec ou sans inclusion des eaux aromatiques, présente des limites
dues a I'impact de la vapeur. Les parties délicates des plantes, comme les fleurs, ne supportent pas la distillation
a la vapeur d'eau. La composition de I'huile essentielle obtenue par hydrodistillation (HD) différe souvent du
contenu végétal initial en raison de la fragilité des constituants. Le chauffage intense et prolongé pendant
I'nydrodistillation peut dégrader les plantes et les molécules aromatiques, sous I'influence de I'eau, de I'acidité
et de la température, ce qui entraine des changements dans la composition. Les variations importantes de la

composition des huiles essentielles relevées dans les revues de la littérature sont compréhensibles.?8-3°

Thermometre

Réfrigérant a 'eau

‘ 4 Eprouvette
Plante o graduée

Eau {/’ - .
| LiT 2 t—— Huile
bouillante — Chautfe " H
\

3 ballon essentielle

-—-
-

~4— Phase aqueuse
B
-

A - .,:_,.m,.o [
| — [ ] N

Figure 4:Montage d'extraction par Hydrodistillation. %’

11.9.3. Expression a froid:

Cette technique consiste a rompre mécaniquement les écorces d'agrumes afin d'extraire les essences
volatiles des poches d'huile de I'écorce. Ce procédé, a l'origine manuel, a été mécanisé au début du 20e siécle
afin d'en accroitre I'efficacité et d'en réduire les codts. Les méthodes contemporaines, comme le Food
Machinery Corporation-in-line (FMC), permettent d'extraire simultanément le jus de fruit et I'essence sans
contact. Cette méthode d'expression a froid est privilégiée pour ses résultats supérieurs a ceux de la distillation,
qui produit des huiles aromatiques de moindre qualité en raison d'une teneur élevée en aldéhydes sensibles a

I'oxydation et a la chaleur.31-33

17



11.9.4. Extraction par solvant organique:

Les solvants couramment utilisés pour I'extraction sont I'nexane, le cyclohexane, I'éthanol, le
dichlorométhane et I'acétone. Le choix du solvant dépend de sa stabilité, de son faible point d'ébullition et de
sa non-réactivité. L'extraction se fait a l'aide d'un appareil Soxhlet, ce qui permet d'obtenir des extraits
contenant des composés volatils et non volatils. Des variations permettent d'obtenir des hydrolysats, des
alcoolats, des teintures, des résinoides et des concrétes. L'extraction par solvant "classique" charge le solvant
en molécules aromatiques avant la distillation a pression atmospherique. Malgré les inquiétudes qu'elle suscite,
I'extraction par solvant organique volatil offre un rendement supérieur a celui de la distillation et permet d'éviter
les effets de la vapeur d'eau. Les nouvelles techniques sont I'extraction assistée par micro-ondes et I'extraction
au CO- supercritique.t>?

EXTRACTION PAR SOLVANTS
HEXANE OU BENZENE OU ALCOOL

> I

FILTHE

CONCRE 1!

SGIVAN' CONCENTHREUR
SOUS VIDE
epuisement des fleurs par does macoratlions successives
dans le solvant, puis évaporation et concaentration sous
vide pour obtenir la ""concréte’’, qun trantae par 'alcool,
glacéea ot hiltrée, produrra “'absolue

Figure 5:Technique d'extraction par solvant. 2’

11.9.5. Extraction assistée par micro-ondes:

Ce procédé permet de réduire la durée de la distillation et d'augmenter le rendement, mais il n'est pas
encore mis en ceuvre dans l'industrie. La distillation assistée par micro-ondes fait I'objet de recherches et
d'améliorations pour ses avantages tels que le respect de I'environnement et les économies d'énergie et de
temps. L'extraction par micro-ondes sans solvant (SFME) est une méthode émergente qui combine le chauffage
par micro-ondes et la distillation a sec pour une extraction efficace des huiles essentielles. La SFME consomme
moins d'énergie, émet moins de CO- et est nettement plus rapide, ce qui permet d'obtenir des HE contenant
davantage de composés oxygénés. Le protocole consiste a ajuster la quantité de matériel vegétal et la puissance
des micro-ondes, et il offre des temps d'extraction plus courts et de bons rendements. La SFME permet de
relever certains défis de la distillation traditionnelle et d'obtenir une extraction efficace et respectueuse de

I'environnement. 32
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Figure 6: Extraction assistée par microondes. 2’

11.9.6. Extraction par fluide a I’état supercritique :

L'extraction par fluide supercritique (ESF) utilise des solvants dans un état supercritique
unique, souvent du dioxyde de carbone (CO2) en raison de sa praticité et de sa sécurité. Cette technique
respectueuse de I'environnement est plus rapide et utilise un minimum de solvants organiques par rapport aux

méthodes traditionnelles. La composition des huiles essentielles obtenues par ESF peut différer de celle

obtenue par hydrodistillation, 33
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Figure 7: Technique d'extraction par fluides supercritiques. 2’

11.10. Analyse des huiles essentielles :

Actuellement, la méthode la plus courante pour analyser et identifier les aromes et les huiles essentielles
est la chromatographie en phase gazeuse (CPG). Cette technique facilite la séparation de quantités infimes de
composants distincts dans les huiles essentielles. La chromatographie en phase gazeuse capillaire a haute
résolution, avec des phases stationnaires adaptées aux exigences spécifiques de I'analyse des huiles essentielles,

permet de relever efficacement les défis de la séparation des composés volatils de ces huiles.

La chromatographie en phase gazeuse offre la possibilité d'étre couplée a différents détecteurs, ce qui
permet d'obtenir diverses perspectives sur un seul produit. Les détecteurs les plus courants sont le détecteur de
masse (MS), le détecteur a ionisation de flamme (FID) et, de plus en plus, le détecteur infrarouge a transformée
de Fourier (FTIR).
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En revanche, la chromatographie liquide a haute performance (CLHP) est également utilisee pour
I'analyse des arémes et des huiles, mais son application dans ce domaine est limitée en raison de sa résolution
inférieure a celle de la chromatographie gazeuse capillaire. En outre, les méthodes de détection de la CLHP ne
sont pas bien adaptéees a I'analyse des huiles essentielles. Les laboratoires de recherche adoptent souvent une
approche hybride, combinant HPLC et GC. Cette technique consiste d'abord a séparer les classes fonctionnelles
de I'huile par CLHP, puis a injecter les fractions obtenues dans la chromatographie en phase gazeuse pour une

analyse plus approfondie.®

21



Chapitre 111 :

Matériel et méthodes
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Chapitre 111 : Matériel et méthodes.

I11. Matériel et méthodes :

Ce chapitre décrit les matériels et les méthodes employés lors de la réalisation pratique du présent

projet de fin d’étude.

I11.1. Matériel végétale :

Notre étude s'est concentrée sur la plante Thymus fontanesii et plus particulierement sur ses composants
aeriens, qui comprennent les tiges et les feuilles. Thymus fontanesii a été choisi en raison de ses caractéristiques
uniques et de ses propriétés potentielles. En examinant ces parties spécifiques, nous avons cherché a acquérir

une compréhension globale de la composition chimique de la plante et de ses applications potentielles.

111.1.1. Endroit d’échantillonnage :
Les parties aériennes de T. fontanesii ont été récoltées entre décembre 2022 et mars 2023, dans la

province de Djelfa, a deux endroits différents : Sidi Baizid et Dar Chioukh.

111.1.2. Préparation des échantillons :

Aprés la collecte et le nettoyage des échantillons, ils sont soumis a un séchage a l'air libre dans une
zone ombrée et a température ambiante, seules les parties aeriennes (feuilles et tiges) sont sélectionnées pour
la suite du traitement. Les échantillons sont ensuite coupés afin d'améliorer I'efficacité des procédures

d'extraction ultérieures.

I11.2. Matériels physiques :

e Montage de I’hydrodistillation (ballon, chauffe-ballon, réfrigérant, verreries appropriées) ;
e Evaporateur rotatif;

e Ampoule a décanter;

e Autre (élévateurs, support...)

111.3. Matériels chimiques :

e Ether d’¢thylique .
e Sulfate de magnésium anhydre (MgSOa).

e FEau distillée.
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I11.4. Extraction de ’huile essentielle :

I11.4.1. Mode opératoire :
111.4.1.1. Hydrodistillation :

Les echantillons de plantes séchées sont placés soigneusement dans un ballon a fond rond de 1 litre.
On y ajoute 600 ml d'eau distillée, qui est reliée a un réfrigérant. L'application de chaleur déclenche la
production de vapeur, qui finit par se condenser au contact du réfrigérant. Tout au long de ce processus. Le
mélange est ensuite porté a ebullition pendant 2 heures et demie. Les vapeurs, chargées d'huile essentielle,
s'accumulent dans un dernier récipient. Le distillat obtenu est ensuite scellé avec du parafilm et stocké dans un

environnement frais et sombre.

Figure 8:Montage d'hydrodistillation.

111.4.1.2. Extraction liquide-liquide :

Transférer le distillat obtenu dans une ampoule a décanter de 1 litre. Introduire la quantité nécessaire
de I'éther diéthylique. Agiter vigoureusement le mélange, puis le dégazer et le laisser décanter jusqu'a ce que
deux phases distinctes se forment. Ces phases comprennent une couche supérieure, dite phase organique,
constituant le mélange huile-solvant, et une phase inférieure aqueuse contenant de I'eau. Enfin, ces deux phases

sont soigneusement séparées dans des conteneurs distincts.
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Figure 9: Extraction liquide/liquide.

111.4.1.3. Elimination du solvant organique :

L'eau résiduelle dans la phase organique récupérée est éliminée en introduisant du sulfate de magnésium

déshydraté (). Le mélange est ensuite filtré pour préserver les cristaux déshydratants.

La phase organique est ensuite soumise a une évaporation rotative, la température du bain-marie étant
alignée sur le point d'évaporation du solvant (environ 35-36°C). L'huile essentielle obtenue est isolée, pesée

puis placée dans un tube opaque et conservé au frais.
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Figure 10: Filtration du distillat. Figure 11: Evaporation rotative. ~ Figure 12: I'huile essentielle de

T. fontanesii.

I11.5. Analyse chromatographique :

L'analyse chimique de I'huile essentielle permet d'évaluer la variation de sa composition chimique en

fonction des différences géographiques et saisonniéres.

Une petite quantité d'huile essentielle (5uL) est diluée dans de I'nexane (1mL) et scellée dans un
récipient a l'aide d'un septum haute performance. Ce mélange est analysé a I'aide d'un chromatographe en phase
gazeuse Perkin Elmer Clarus 680 couplé a un spectrometre de masse Clarus SQ 8T, avec une colonne
spécialisée. L'hélium est utilisé comme gaz vecteur et des réglages de température spécifiques sont appliqués
pendant l'analyse. Les chromatogrammes obtenus sont examinés en détail par l'intégration de la surface des
pics et la comparaison des spectres de masse théoriques et expérimentaux afin d'identifier les composés
chimiques. Les résultats sont présentés sous forme de tableau, avec les noms des composés, les proportions,
les structures et les numéros CAS.
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Figure 13: Appareil de GC/MS.
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Chapitre 1V

Resultats et discussion
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V. Résultats et discussion :

IV.1. Rendement en huile essentielle :

Le tableau suivant illustre les rendements de la plante de Thymus qui ont été étudiés au cours de deux

saisons différentes.

Tableau 2: Rendement en huile essentielle du Thymus fontanesii.

Plante Partie Aérienne Mois Région Rendement (%)

Feuille Décembre 4.36%
Tige Décembre Dar Chioukh -Djelfa | ~0.00%
Parties aériennes (F+T) « Décembre 0.35%
Feuille Janvier 0.32%

Thymus fontanesii | Parties aériennes(F+T) | Janvier Sed Oum Drou, Sidi | 0.19%
Tige Janvier Baizid-Djelfa ~0.00%
Parties aériennes(F+T) | Janvier 0.12%
Parties aériennes(F+T) | Février Dar Chioukh -Djelfa | 0.46%
Parties aériennes(F+T) | Mars Menad, Dar Chioukh @ 2.72%

F:feuille ; T:tige

-Djelfa

Nous remarguons une variation mineure de la teneur en huile essentielle de Thymus fontanesii entre les

différentes régions, sauf pour les feuilles en décembre, qui montrent le rendement le plus élevé avec 04,36%.

La différence saisonniere devient plus marquée lorsque nous extrayons I'huile des deux parties

aériennes (tiges et feuilles), avec 02,72% au printemps contre 00,35% en hiver.

Le tableau ci-dessous présente les rendements de la plante Thymus fontanesii tels qu'ils sont étudiés et

publiés dans la littérature.
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Tableau 3:Rendement en huile essentielle du Thymus fontanesii en littérature.

Plante Rendement Partie Technique Région Auteurs
(%) Aérienne | D’extraction
F+T Hydrodistillation o (Benyoucef et
03.70% Tlemcen-Algérie
al..,2018)%
01.80+0.01a F+T Hydrodistillation | (Miliana, Tarik o _
] (Sidali, Fauconnier, &
02.60 + Ibn Ziad, Oued El
N Lognay, 2018) 38
0.02% Chorfa)-Algérie
Thymus F+T Hydrodistillation ' Tarik Ibn Ziad - (Sidali, Fauconnier, &
.. 02.40+0.8% )
fontanesii Algérie Lognay, 2017)%°
Feuille Hydrodistillation = Mostaganem- (Haddouchi et al..,
02.00% -
Algérie 2011)°
F+T Hydrodistillation = Région nord- Mohammedi, Bachik, ,
03.09£0.54% .
ouest de I'Algérie | 2010)%
F+T Hydrodistillation | . (Dob, Dahmane, &
00.90% Djelfa-Algérie
Chelghoum, 2006)*
Feuille Hydrodistillation ) ) )
01.90% o Setif-Algerie (Ghannadi et al.,2004)*
+Fleur

L'hydrodistillation des parties aériennes de T. fontanesii a donné une huile jaune dont la teneur varie de

00,12 % a 04,36 % (p/p). Ce rendement a été comparé aux résultats de plusieurs études antérieures, notamment

celles de Mohammedi et al. *°, Ghannadi et al.%, et Dob et al.*1. Dans leurs études respectives, le rendement de
I'nuile essentielle obtenue était de 03,90 %, 01,90 %, et 00.90 %.

Il est important de souligner que ces variations saisonnieres et régionales dans la teneur en huile

essentielle de Thymus fontanesii peuvent avoir des implications significatives pour son utilisation dans

diverses applications. Par exemple, la récolte des feuilles en décembre, lorsque le rendement est le plus élevé,

pourrait étre préférable pour la production d'huile essentielle a grande échelle. Cependant, il est également

essentiel de prendre en compte les facteurs environnementaux et climatiques qui pourraient influencer cette

variation.
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De plus, la différence notable entre les saisons, avec une teneur en huile essentielle bien plus élevée
au printemps par rapport a I'hiver, suggére que le moment de la récolte peut également jouer un role crucial
dans la qualité de I'huile produite. Il peut étre nécessaire d'ajuster les pratiques de récolte en fonction de ces

variations saisonniéres pour garantir une qualité constante du produit final.

En outre, cette observation souligne I'importance de mener des études approfondies pour comprendre
les mécanismes sous-jacents de ces variations saisonnieres et régionales. Cela pourrait permettre de développer
des stratégies de culture et de récolte plus efficaces pour optimiser la production d'huile essentielle de Thymus
fontanesii, tout en conservant sa qualité.

Il est également a noter que cette variation significative peut étre attribuée a un certain nombre de
facteurs, outre le lieu et la période de la récolte, la partie spécifique de la plante utilisée, la durée du processus
de séchage et la méthode d'extraction choisie. Tous ces facteurs ont été identifiés comme ayant une influence

directe sur la production d'huile essentielle.3043

31



IV.2. Composition chimique de I’huile essentielle :
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Figure 15 : Chromatogramme de I'huile essentielle de Thymus fontanesii.
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Figure 14 :Intégration du chromatogramme de I'huile essentielle de Thymus fontanesii.

Les figures présentées ci-dessus montrent le profil chromatographique ainsi que I’intégration des pics

résolus des composes organiques séparés.
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La composition chimique de I’huile essentielle de Thymus fontanesii extraite a partir d’un échantillon
récolté pendant la saison printaniere depuis la région de Menaa et poussant sur rocailles ensoleillées a une

altitude de 1060 m,en mars 2023, est présentée dans le tableau suivant :

Tableau 4: La composition chimique de 1’huile essentielle de Thymus fontanesii.

Tr

(min) Aire du pic Composé Pourcentage(%o) Structure

07.82 52558876 1R-(+)-a-Pinene 00.92

08.32 13123460 Camphene 00.23

09.62 15598733 B-Pinene-(1S)-(-) 00.27

10.65 27282542 a-Terpinolene 00.48

w
%
1100 | 770731200 m-Cymene 13.62 /Q/
g

11.14 7885776.5 D-Limonene 00.14

11.41 31807006 Eucalyptol 00.56
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12.31 25486226 y-Terpinene 00.45
inalool 44 "o
14.15 194814064 B-Linaloo 03. W
(0]
16.32 21730964 Camphor 00.38 %:/r
OH
17.33 109724728 endo-Borneol 01.94 gj/
X
17.70 27238202 Terpinen-4-ol 00.48
OH
PN
S
20.48 24467642 Isothymol methyl ether 00.43
OH
22.88 49447192 Thymol 00.87 \q/
23.65 4227133696 Carvacrol 74.69
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OH
32.13 11325578 Butylated Hydroxytoluene 00.20

HO

35.03 48980820 (-)-Spathulenol 00.87

La composition chimique des constituants volatils de I'huile essentielle est présentée dans le tableau ci-
dessus. 17 composés, constituant 98 % de I'huile essentielle totale, ont été identifiés avec succes. Les principaux
constituants identifiés sont le carvacrol comme produit majoritaire suivi de m-cymeéne et endo bornéol. Ces

résultats se montrl3ent cohérents avec ceux cités dans la littérature notamment le produit majoritaire.

Toutefois, en raison de la diversité des chémotype, le métamorphisme chimique donne lieu a plusieurs
produits majoritaires, souvent carvacrol et thymol pour le cas de T. fontanesii et en raison de la quantité du
thymol y présente sous forme de traces, cela méne a déduire que la plante étudiée présente un profil chimique

a carvacrol comme chémotype.

Dans d’autre études, différents constituants volatils quantitatifs de T. fontanesii algérien ont été
rapportés, dans leur étude, Benchaa et ses collegues ont recensé un total de quarante-sept composés présents
dans I'huile essentielle (HE) de T. fontanesii, représentant ainsi environ 98,20 % de la composition de I'huile.
Parmi ces composes, les principaux constituants se sont averés étre le carvacrol (52,10 %), suivi du thymol
(13,30 %), du p-cyméne (12,20 %) et du y-terpinéne (8,10 %)**. En revanche, dans I'étude menée par Benyoucef

etal., ils ont identifié 31 composeés, parmi lesquels le thymol (76,60 %) et le p-cymene (7,40 %) prédominaient.
37

Cette variation significative dans la composition chimique de I'huile essentielle de T. fontanesii peut
étre attribuée a divers facteurs, notamment I'age de la plante, la partie de la plante, le stade de développement,
le lieu de culture, la période de récolte, et surtout le chémotype, car ils exercent une influence sur les voies de
biosyntheése de la plante et, par conséquent, sur la proportion relative des principaux composés caractéristiques

de I'huile essentielle.*
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Des constituants similaires ont été signalés dans la composition de I'huile essentielle de diverses espéces

de Thymus provenant de différents contextes climatiques, y compris T. vulgaris*, T. piperella*’ et T.

capitatus.*®

Tableau 5:Composition chimique de I'huile essentielle de Thymus fontanesii dans la littérature.

No = Composé (Nabetet @ (Benchaaet (Sidali,et | (Benyoucef
al..,2017)* | al..,,2019)* | al.., 2018) 38 et
al..,2018)%’
1 | a-Thujene 00.60 00.30 01.20 £ 0.02 00.20
2 | a-Pinene 00.80 01.60 03.20+1.2 00.90
3 | Camphene 00.10 00.10 00.20 £ 0.01 00.20
4 | Oct-1-en-3-ol - 00.10 - 00.50
5 | B-Pinene 00.30 - 00.10 £ 0.01 00.10
6 | Myrcenes 01.80 01.10 01.50 £ 0.09 02.10
7 | a-Phellandrene 00.20 00.20 00.20 £ 0.01 00.20
8 | 3-Carene - 00.10 t 00.10
9 | a-Terpinene 02.00 01.60 01.70+£ 0.6 01.70
10 | p-Cymene 07.40 12.20 1750+ 0.3 07.40
11 | 1.8-Cineole 00.30 00.10 - -
12 | (2)-B-Ocimene - t - 00.60
13 ' Limonene 01.00 00.60 01.10+0.01 -
14 | y-Terpinene 13.00 08.10 08.80 £ 0.6 02.30
15 | trans-Sabinene hydrate - - - 00.10
16 | Terpinolene - 00.20 - 00.20
17 | Linalool 02.20 02.10 03.70+£0.8 01.70
18 | Chrysanthenone - - - -
19 | Camphor - - - 00.10
20 | a-pinocarvone - - - -
21 | Camphre - - - -
22 | Borneol 00.20 00.30 02.20+ 0.03 00.30
23 | Terpinen-4-ol 00.50 00.60 - 01.10
24 | a-Terpineol 00.10 00.10 - 00.10
25 | Verbenone - - - -
26 | Carvone - - - -
27 | Thymol 00.90 13.30 00.30 £ 0.01 76.60
28 | Carvacrol 67.60 52.10 5470+ 1.2 00.60
29 | Bornyl acetate - - - -
30 | Eugenol - - - 00.10
31 | cis-Carvyl acetate - - - 00.10
32 | (E)-B-Caryophyllene - - - 01.60
33 | (E)-a-Bergamotene - - - t
34 | a-Humulene - - - 00.10
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35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71

y-Humulene
-Bisabolene
5-Cadinene
(E)-a-Bisabolne
Spathulenol
Globulol
Caryophyllene oxide
(E) B-ocimene
terpinolene

Thymol methyl ether
Pulgeone

Carvacrol methyl ether
Thymoquinone
a-Gurjunene
trans-Caryophyllene
(+)_Aromadendrene
Alloaromadendrene
y-Cadinene
B-Cadinene
cis-Sabinene hydrate
2-Methylbutanoic acid
3-Heptanone
Verbenene

Sabinene

= ?3-Octanone
3-Octanol
B-Phellandrene
cis-Linalooloxide
1-Nonen-3-ol
p-Cymenene
Nonanal
Dihydrocarvone
B-Gurjunene
y-Gurjunene
Germacrene D
Ledene
a-Muurolene

Total de I'identification %

00.10

00.10

00.10

00.10

00.10

00.30
00.20

L A e N o

37

00.10
00.40
00.10
00.40
00.10

00.20

00.70

00.30
00.20
00.30
00.10
00.10

00.10

~ o~ o~ o~

00.10

00.10
00.20

00.10

00.10

00.20

98.20

00.30 + 0.04

00.10 +0.01

00.4 +0.02
00.2 +0.09
00.4 +£0.02

00.2+0.01
t

00.30 £ 0.01

98.60

00.10

00.10

00.10

99.30



Conclusion
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Conclusion

Conclusion :

Les plantes médicinales demeurent une source fiable de composes actifs reconnus pour leurs propriétés
thérapeutiques. Le thym, qui appartient a la famille des Lamiacées, est largement utilisé en Algérie dans divers

domaines, grace a ses propriétés thérapeutiques, en particulier antioxydantes.

La présente thématique de recherche a porté sur lI'analyse phytochimique de I'huile essentielle de

Thymus fontanesii.

La phase initiale a consisté a extraire I'huile essentielle, ce qui a permis de calculer le rendement de
chaque extrait. Par la suite, grace a la caractérisation chimique nous avons identifié les composes présents dans
I'nuile de Thymus fontanesii, confirmant ainsi que notre variété de thym est riche en carvacrol (thym a carvacrol

), qui se démarque comme le composé prédominant, suivi par le m-cymene et I'endo-bornéol.

Ces découvertes ouvrent des perspectives prometteuses pour l'utilisation de cette huile essentielle dans
des applications thérapeutiques, compte tenu de I'efficacité bien établie des antioxydants dans la prévention de

diverses maladies, notamment le cancer et les maladies cardiovasculaires.

Notre pays se caractérise par une grande biodiversité, chaque plante contenant un grand nombre de
métabolites secondaires, chacun doté de propriétés thérapeutiques et pharmacologiques distinctes qui ne

demandent qu'a étre exploitées.
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Résumé

Notre étude rentre dans le cadre de la valorisation des plantes médicinales en Algérie (Thymus
fontanesii). Cette recherche comprend plusieurs étapes clés, notamment I'extraction par hydrodistillation des
parties aériennes broyées de la plante Thymus fontanesii et la caractérisation chimique des composés extraits
(HETF) .Les résultats révelent que I'extrait de thym présente des rendements d'extraction variables, allant de
0,12 % a 4,36 %, en fonction de la saison et de la région géographique. En outre, grace a la caractérisation
chimique, nous avons identifié les composés présents dans I'huile de Thymus fontanesii, notamment le

carvacrol en tant que composé majoritaire, suivi du m-cymeéne et de I'endo-bornéol.

Mots clés : Thymus fontanesii, composition chimique, huile essentielle.

Abstract

Our study falls within the field of the valorisation of medicinal plants in Algeria (Thymus fontanesii).
The research involved several key stages, including extraction by hydrodistillation of the crushed aerial parts
of the Thymus fontanesii plant and chemical characterisation of the extracted compounds (HETF). The results
show that thyme extract has variable extraction yields, ranging from 0.12% to 4.36%, depending on the season
and geographical region. In addition, chemical characterisation enabled us to identify the compounds present
in Thymus fontanesii oil, in particular carvacrol as the majority compound, followed by m-cymene and endo-
borneol.

Key words: Thymus fontanesii, chemical composition, essential oil.



