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Abréviations

Les abréviations ont généralement été indiquées sous la forme la plus couramment utifisée

dans la littérature, elles sont donc souvent issues de terminologie anglo-saxonne.

CPG chromatographie en phase gazeuse.
CPG-SM chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse.
DAG le diacylglycérol-1,2.

g gramme,
HE huiles essentielles.

IP, inositol 1, 4,5-triphosphate.

IA insaponifiables d’huile d’avocat.

IAS insaponifiables d’huile d’avocat et de soja.
IS insaponifiables d’huile de soja.

h heure.

KI indice de rétention.

min minute.

ml millilitre.

Rdt rendement.

TR temps de rétention.

tr trace.

o alpha.

Jé) beta.

Jo, para.

% pourcentage.
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Introduction générale

ﬁ. travers les dges, ’homme a pu compter sur la nature pour subvenir a ses besoins de

base : nourriture, abris, vétements et également pour ses besoins médicaux.

L’utilisation thérapeutique des extraordinaires vertus des plantes pour le traitement de topites les

maladies de ’homme est trés ancienne et évolue avec Phistoire de I’humanité,

Bien qu’une grande partie du XX siécle ait été consacrée a la mise au point de malécules

de synthése, la recherche de nouveaux agents pharmacologiques actifs via e screening de so

urces

naturelles a résulté dans la découverte d’un grand nombre de médicaments utiles qui commencent &

Jouer un réle majeur dans le traitement de nombreuses maladies humaines [1].

Généralement, la plupart des espéces végétales qui poussent dans le monde entier poﬁdent

des vertus thérapeutiques, qui trouvent des applications dans divers domaines & savoir en mé

pharmacie, cosmétologie et ’agriculture.

ine,

Depuis trés longtemps, les plantes médicinales jouent un role déterminant dans la

conservation de la santé des hommes et dans la survie de ’humanité, car elles contienne
principes actifs des médicaments gréce a la richesse de ce qu’on appelle le métabolisme seco

[2,3].

Beaucoup des métabolites secondaires sont également importants pour notre aliment
(gout, couleur) [4). En effet, les métabolites secondaires font et restext]’objet de nombr
recherches in vivo comme in vitro, notamment la recherche des nouveaux constituants naturel

les composés phénoliques, les saponosides et les huiles essentielles [S].

t des

daire

ation
euses

5 tels

L’utilisation des plantes aromatiques et des huiles essentielles en thérapeutique, remonte

aux temps les plus anciens, toutefois leur prescription par voie orale, guidée par des exa

bactériologiques est relativement récente [6].

mens

Le continent africain est un des continents dotés d’une biodiversité la plus riche dans le

monde, avec une avalanche de beaucoup de plantes utilisées comme herbes, aliments naturels et

pour des buts thérapeutiques. C’est en grande partie du a la géographie vaste englobant une masse

de terre approximativement de 21 6,634.000 hectares de secteurs forestiers fermés.
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Introduction |générale

- traitements physiques tels I'hydrodistillation.

Plus de 5.000 substances naturelles différentes ont été identifiées. Malgré la| nature

hétérogéne du continent, il ya eu peu d’efforts consacrés au développent des agents

chimiothérapeutiques et prophylactiques de ces plantes [7].

C’est pourquoi, nous nous somme intéressé a étudier une plante, poussant a I’état spontané

dans la région de Tlemcen, et qui est fréquemment employé dans le traitement de certaines

maladies.

Objectifs du travail

Au cours de cette recherche, nous nous sommes fixés comme objectifs prin¢ipaux

PPextraction et la caractérisation des huiles essentielles des feuilles et des tiges, ainsi que I’extraction

et la caractérisation des acides gras et des insaponifiables des racines d’Arbutus unedo .. vu

P

qu’a

ce jour trés peu de chercheur s se sont intéressé s 4 leurs caractérisation -, C'est donc dans I'o btique

d'une meilleure connaissance des substances naturelles de cette espece que la présente étude ja pris

forme.

Les objectifs de ce travail consistaient:

I. a étudier la qualité de I'huile essentielle, c'est-a-dire ses composants et son rendement, Ig

2. a caractériser les principaux constituants des huiles des feuilles et des tiges extraite
I’hydrodistillation.

3. a identifier le contenu des acides gras et des insaponifiables des racines.

rs de

5 par

IN 1 me
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Chapitre I : Origine naturelle de nos médicaments

L1. Introduction

L’origine de nos médicaments actuels se confond avec Iorigine de la connaissancd « des

plantes médicaments », c'est-a-dire avec I’origine de la phytothérapie [1].

On entend par phytothérapie le traitement curatif ou préventif des maladies et de troubles

subjectifs par I’utilisation de préparations obtenues a partir des plantes. Les plantes ainsi employées -

sont communément appelées plantes médicinales [2].

Une plante médicinale est une plante présentant des propriétés médicamenteuses, sank avoir
ni ne pouvant avoir aucune utilisation alimentaire, condimentaire et hygiénique, pour les plantes

présentant des propriétés autres que des propriétés médicamenteuses, elles sont considérées domme

des plantes aromatique condimentaires [3].

La phytothérapie est la quatriéme branche de la connaissance des plante médicinales, vaste
ensemble qui comprend aussi la phytochimie, la phytopharmacie et la phytopharmacologie [4]. La

phytothérapie, c'est I'emploi des médicaments végétaux pour soigner les différents maux dont vous

pouvez étre victimes [5,6].

L.2. Historique

L'ethnobotanique est une discipline scientifique dont le but est de mieux connaitre les

pharmacopées traditionnelles utilisées dans certaines régions. L'inventaire partiel établi dans divers

pays par l'organisation mondiale de la santé répertorie environ 20.000 plantes médicinales. Parmi

les 250.000 espéces de plantes que compte actuellement notre planéte, moins de 10% ont fait l'objet

d'analyses chimiques fines pour détecter d'éventuels principes actifs. Une étude plus systémat

ique

des plantes médicinales pourrait se traduire par la découverte de nouveaux médicaments utilidables

171

Des plantes médicinales ont été employées pendant des siécles comme remédes pour les

maladies humaines parce qu’elles contiennent des composants de valeur thérapeutique [8].

L’observation liée a I’expérience et la transmission des informations glanées au cours du

temps font que certains hommes deviennent capables de poser un diagnostic, de retrouver la plante

qui soigne et finalement de guérir le malade [9].

Dans les civilisations chinoise, indienne (médecine ayurvédique, « science de la vie

) ou

aztéque, on trouve les traces d’utilisation médicinale trés ancienne. Le premier livre de matiére

« Traité des plantes médicinales de I’empereur Shen Nung », fut rédigé vers 2900 av .J-C.4000
av-J.C., les populations babyloniennes et sumériennes utilisaient les plantes pour se soigner |
tablettes d’argiles mentionnent 1000 plantes pour leurs vertus curatives et plus de 800 remédes

décrits par les Egyptiens [9).

ans
600

sont
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Chapitre I : Origine naturelle de nos médican

Le soin de la peau a commencé 3000 ans av la naissance du Christ, quand les Egyptil

enregistré en forme hiéroglyphique le soin de la peau sur des peintures de mur de temple [10]

L4. Récolte et conservation des plantes

De la récolte et de la conservation des plantes dépend leur action. Il est essentiel q

conservent le maximum de leurs principes actifs [4], car plus une préparation phytothérape

hents

ens ont

1’elles

tiques
contient des principes plus ses indications thérapeutiques sont nombreuses et ont une l‘Lction
générale [2].
Tableau 1 : Récolte, séchage et conservation des plantes. [4,11]
Partie de la plante cueillette Séchage conservation
Racines A Pair sec
Racines charnues A Iétuve
Racine mucilagineuses Au four

Racines vivaces

Au printemps

Racines des plantes annuelles

¢t biannuelles

A I'automne

. Ecorces des plantes annuelles

Quand il a acquis une certaine

gpaisseur et se sépare facilement

Au soleil ou a I'étuve

et biannuelles du corps
Ecorces d’arbre En hiver
Ecorce d’arbrisseau En automne

Ecorce de résineux

En printemps

A I’abri de I’humid

ité

Bois
Au début de leur

épanouissement. Les fleurs de Alombre et a
Fleurs rose se cueillent en boutons atmospheére séche
Feuilles Avant la floraison
Semences Quand Ia plante se desséche

Au soleil ou dans une

Tiges En méme temps que les feuille serre 4 30-60 C°
Feuilles épaisses
Bourgeons Au début du printemps
Fruits Un peu avant maturité

L.4. Domaines d’application

Les substances naturelles issues des végétaux ont des intéréts multiples mis & profit dans

Pindustrie : en alimentation, en cosmétologie et en pharmacie. La pharmacie utilise encore yne

]
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Chapitre [ : Origine naturelle de nos médicaments

forte proportion de médicaments d’origine végétale et la recherche trouve chez les pla

molécules actives nouvelles, ou des matiéres premiéres pour la semi synthése [12].

dans les pays développés comme dans les pays en voie de développement, parce que les

fines guérissent sans effet secondaire défavorable [13,14].

- Utilisation en médecines : en tant que médicament pour I’homme ; exemple :

ntes des

Il'y a eu donc un réveil vers un intérét progressif dans I’utilisation des plantes méd icinales

5 herbes

> En urologie, dermatologie, gastrites aigues, ulcéres d’estomac, laxatifs, sommeil et dé¢sordres

>

- En agriculture: Exemple :

contrdle de divers insectes et nématodes (vers parasites) [18].

nerveux [15].

Systémes cardiovasculaires, ex : Flavoce est un médicament constitué par la flavane non

substitué en combinaison avec la rutine et isoquercetine est utile dans le traitem.
Iathérosclérose [16].

ent de

Drogues  immunostimulantes, antispasmodiques et  anti-inflammatoire (Melaleuca

alternifolia, Echinacea angustifolia, Achillea millefolium, ... ... Etc (14,17, 18).
Contre le diabéte (4zadirachta indica) [18, 19].

Les maladies du stress, des activités antioxydant tels le thé noir, le thé vert et le cacao [20].

Employée pour traiter la malaria, la quinine obtenue a partir du quinquina "Cinchoniz”

utilisée pour soigner cette maladie [21].
Les plantes médicinales possedent beaucoup d’activités tels que : Pactivité antimicrob

antivirale, antiparasitaire, antibactérienne » anti-infectieuse et antifongique [21, 13, 18]

2]

est

ienne,

Les huiles de I’arbre Azadirachta indica, ont des utilisations dans I’agriculture dans le
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Chapitre I : Origine naturelle de nos médicaments

. médicament, observation du monde des plantes, Sart-Tilman, 2000.
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_ Chapitre Il : Notions sur les huiles pssentielles

IL.1.Introduction

Les huiles essentielles (essences aromatiques concentrées de plantes), se trouvent dans

certaines cellules des fleurs, des feuilles, des graines, des racines ...etc. Plus de 400 essences ont été

identifiées, dont environ 50 sont commercialisées 1].

IL.2. Répartition et localisation des huiles essentielles
Les huiles essentielles n’existent quasiment que chez les végétaux supérieurs, répartie

cinquantaine de familles [2]. Elles peuvent étre stockées dans divers organes végétaux [3].

dans une

LesH.E sont synthétisées naturellement grdce & I’énergie du soleil par cellules sécrétrices, puis

localisées sur ou a proximité de la plante parfois visibles a I’ceil nu [4], et elles sont variables suivant

les familles botaniques [5].

I1.3. Fonction

Certains auteurs ont voulu voir, dans les HE, une ressource énergétique facilitant

certaines

réactions chimiques [6], d’autres, pensent qu’elles exerceraient une action antiseptique vis-a-vis de

certains microorganismes (champignons) et auraient donc un role protecteur [7].

Parmi les composants majoritaires des huiles essentielles, nous trouvons les terpénpides qui

possedent un réle écologique lors des interactions végétales, comme agent allélophathiques (Inhibiteur

de la germination), mais aussi lors des interactions végétal-animal, comme agent de protectipn contre

les prédateurs (insectes) et attraction des pollinisateurs [8].

L’utilité¢ des HE pour les plantes désertique a été rattachée a la conservation d’une lhumidité

indispensable 4 la vie des plantes exposeées a des climats désertiques [6].

I1.4. Méthodes d’extraction

Les procédés d’obtention des H.E interviennent de fagon déterminante dans leur composition.

L’extraction peut se faire par différents procédés dont les principaux :

I1.4.1. Distillation a la vapeur d’eau

La distillation 2 la vapeur d’eau est appliquée pour la majorité des plantes aromatiq
est définit comme la séparation d’un mélange de composés liquidesbasé sur la volatilité reld
différents constituants du mélange [9].

On distingue deux méthodes générales de distillation :
- L’hydrodistillation.

- La distillation par entrainement a la vapeur.

ies. Elle

tive des
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I1.4.1.a. Hydrodistillation

La plante est mise en contact avec I’eau dans un ballon, lors d’une extraction au laboratoire ou

dans un alambic industriel. Le tout est ensuite porté a ébullition. Les vapeurs sont condensées dans un

réfrigérant et les huiles essentielles se séparent par différence de densité (décantation) [8,10],

R
e semrammenit

i S
3

Figure 01 : Montage d’hydrodistillation de type Clevenger [11}

I1.4.1 .b. Entrainement a la vapeur d’eau

Le matériel végétal n’est pas en contact avec I’eau, il est supporté par une grille ou upe plaque

perforée placée  une distance adéquate du fond de | "alambic, la partie inférieure de celui-ci es

t remplie

d’eau [12). Les composés volatils entrainés par la vapeur d’eau vont pouvoir étre séparés par

décantation du distillat refroidi [6].

IL.4.1.c. Extraction par expression
Cette méthode est employée uniquement pour les agrumes : le zeste qui contient d¢

vésicules d’essence est séparé du fruit puis soumis & I’action d’une presse [13]. Donc cette

’S petites

méthode

consiste a serrer physiquement le tissu végétal par écrasement des parties odorantes d’une plante

fraichement coupée [llﬁf

IL4.2. Extraction par solvants

I1.4.2.a. Extraction par solvants volatils

L’extraction par solvant est utilisée pour les composés non entrainables par la vapeur|d’cau et

pour les fleurs dont les molécules sont trop fragiles [15].
10
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ntielles

Cette méthode consiste 2 la mise en contact de la matiére végétale avec un solvant qui

dissout

et extrait les constituants solubles contenus dans la plante, le solvant chargé est ensuite ¢vaporé et

récupéré.

L’huile essentielle est extraite et peut subir des traitements ultérieurs comme des lavages a

Ialcool 4 95% pour obtenir une caractéristique absolue olfactive proche de celle du végétal [16].

11.4.2.b. Enﬂeurage

Cette méthode est utilisée surtout pour des fleurs délicates comme la rose et le Jjasmin. Les

fleurs sont mélangées i des graisses puis les huiles sont récupérées par dissolution dans I’alcod]

[17].

Actuellement, cette technique n’est que rarement utilisée du fait de son coit éleyé, on la

réserve a certaines fleurs extrémement délicates [14).

ILS. Conservation

Gréce aux molécules constitutives des huiles essentielles, les problémes de conservation sont

moins importants, varient sous I’action de Pair et / ou de Ia lumiére. Une huile de bonne qualité
une durée de conservation de deux 3 cing ans [16].

Il faut cependant les conserver dans les flacons propres et secs, en aluminium, g

permet

n acier

inoxydable ou en verre coloré, qui seront systématiquement bien fermés par un bouchon étanche pour

éviter I’évaporation des arémes. Ces flacons seront stokes & basse température et seront conservés sous

atmosphére d’azote ou d’un autre gaz inerte [2].

IL6. Propriétés physiques générales des HE

Malgré leurs différences des constituants, les huiles essentielles possédent en commun un

certain nombre des propriétés physiques :

> A la température ordinaire, elles sont geénéralement liquides incolores ou Jjaungs pales

[18], il existe cependant quelques exceptions comme huile essentielle & azuléne de coloration bléu [19].

> Elles sont solubles dans la plupart des solvants organiques et dans les huiles fixes et sont
peu solubles dans I’eau, elles sont volatiles et entrainables a la vapeur d’eau [20].

> Elles sont généralement fluides, ils dissolvent les graisses, I’iode, le soufre, le
phosphore et réduisent certains sels [21].

> Ces substances sont trés sensibles a I’oxydation, elles sont donc de conservation limitée
[7].

> Leur point d’ébullition est toujours supérieur a 100C°, et leur densité inférieure @ celle

de I’eau (0.850 4 0.950) [20].

] H




en industrie des parfums [23, 24].

. cicatrisante (Lavande), antalgique [33] et analgésique (Thym) [34].
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IL7. Activités biologiques des HE et leurs utilisations

Les domaines d’utilisation des HE sont variés :

> Les huiles essentielles sont employées en aromathérapie pour préserver ou améliorer la

santé et la beauté des étres humaines soit pour un usage externe (inhalation, compresses, massage, soin

des cheveux.....) soit pour un usage interne (infusions, sirops...... ) [22)-

> Elles peuvent étre utilisées pour leur saveur et odeur en industrie des produits paturels et

> Les huiles essentielles sont appliquées pour I’aromatisation des plats cuisinés, des

sauces, des géteaux, du pain..... [4].

> Les huiles essentielles ont des propriétés antiseptiques ou infectieuses d’origine

bactérienne [25, 26].

> Les travaux de Dongmo et coll. [27] ont montré que les HE possédent des| activités

antiradicalaires et anti-inflammatoires (C.reticulata var. Madgascar).

> Plusieurs études ont montré que certains constituants chimiques des huiles essentielles

ont des propriétés bactéricides [28, 29, 30, 31] et fongicides 132].

> Certaines huiles essentielles favorisent la guérison des brilures et ont une actibn locale

> La capacité antioxydant d’huiles volatiles est étroitement lide & tout le contenu du

phénol [35).

> Les propriétés antiparasitaires des essences sont également connues depuis les temps les

plus reculés.

> Les terpénes ou terpénoides ont des effets contre les bactéries, les mycétes, les| virus et

les protozoaires [36].
> En dehors des propriétés antimicrobiennes largement utilisées a I’heure actuelle
possédent des propriétés antitoxiques, antivenimeuses, antivirus et larvicides qui ont und

énergétique puissante [20, 37].

les HE

action

> Des études récentes ont montré que les huiles essentielles et leurs constituants présentent

un potentiel important qu’agents antimicrobiens [38, 39).
> En plus, les HE possédent des propriétés hypocholestérolémiantes [40].
> L’activité antivirale de I’HE de Houttuynia cordata, est testée contre le virus d’in
et HIV-1 [41].
> Toutefois certaine HE sont irritantes et peuvent provoquer de vomissement des d

abdominales et des diarrhées [42].

fluenza

puleurs
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IL.8. Composition chimique des HE

Les composants des huiles essentielles sont génériquement dits « aromatiques » en
leur caractére odoriférant et non pour indiquer leur structure chimique [3].

Les huiles essentielles sont constituées principalement de deux
il s’agit des :
- Composés terpéniques : constituent parfois 90%
propriétés olfactives [43]. Sont rencontrés principalement les terpénes les plus volatils, ¢ a d,
la masse moléculaire n’est pas trop élevée: des monoterpénes (enC
[44] telles que : menthol, Citral, Eucalyptol...... ect.

- Composés aromatiques

Qui sont néanmoins importants sur le plan qualitatif et quantitatif chez certaind
essentielles [45].

-Dérivés de phénylpropane C6-C3 :

Ces composés sont beaucoup moins fréquents, on peut citer :
L’eugénol, L’anéthol..

comme la vanilline, [8].

LTRS¢

raison de
groupes de composés|odorants,

d’huile essentielle [8]; et qui sont 4 la base de leurs
reux dont

10) et des sesquiterpénes |(en Cis)

s huiles

Iacide d’aldéhyde cinjamique,
-.€ct [46]. On peut également rencontrer dans les HE des composés en C6-C1

Thymol Carvacrol Eugénol a-pinéne B-pinéne
CH,4 CH,
: Q A
CHO
_ H,C
H;C CH,
CH(CH;), * H;C CH;

Cadinéne Limonéne Citral Cinéol Carvone

Figure 2 : Structures chimiques de quelquescomposées extraitésdes huiles essentielles(8, 3

] [ | N
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- Morphologies, Edition Masson, Paris, 1981, p.182.
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Chapitre Ill : Acides gras et Insaponifidbles

II1.1. Introduction

Le métabolisme primaire fournit des molécules de base : carbohydrates (mono, oligo et

polysaccharides), lipides, acides aminés, protéines et acides nucléiques. Ces métabolites sont

produits en quantité élevée par les plantes [1].

Les travaux des chimistes dans le milieu du XIX° siecle avaient permis de clagser

graisses (lipides) en deux catégories selon leur réactivité vis-a-vis d’alcalis comme soude. Certaines -

les

graisses donnaient naissance a des Savons par réactions des acides gras qu’elles contiennent javec Ia

soude. On les appela graisses saponifiables. D’autres graisses n’étaient pas attaquées par la soude,

on les appela graisses insaponifiables [2].

II.2. Acides gras
II1.2.1. Définition

Les acides gras sont les briques de base de nombreux lipides dont les lipides énergétiques

[3].

Les acides gras sont des acides organiques, faibles [4], a chaine longue, & nombre

pair

d’atome du carbone de 4 3 36 [5], avec un pole hydrophile (deux atomes d’oxygenes de la fonction

acide carboxylique qui peuvent établir des liaisons faible type ponts hydrogénes avec Peau) et

région hydrophobe représente par la chaine hydrogénocarbonée [31.

une

Les acides gras se trouvent sous formes de phospholipides, de tiacylglycérol ou de graisses

[6], mais rarement existent & Iétat libre dans les cellules [7].

IIL.2.2. Classification et nomenclature

Dans le régne animal et végétal, il existe différentes familles des acides gras, que I’on peut

séparer en premiéres approches, en acides gras saturés et insaturés selon qu’ils ne contiennent

ou contiennent des doubles liaisons [8].

pas

Il existe deux familles d’acide gras polyinsaturé (o, et ®¢) [9],qui font I’objet de plusjeurs

nomenclatures et utilisent soit un non commun exp. (acide arachidonique), soit une dénominJ

biologique indiquant le nombre de carbone, le nombre des doubles liaisons et leur position a

tion

artir

de I’extrémité du méthyle (C20 :4w), soit la nomenclature chimique indiquant en plus la

conformation cis o trans des doubles liaisons et leur position en A, c’est-a-dire & partir

Pextrémité carbonylé (acidecis A 5,8, 11,14 eicosatétraénoique) | 10].

de
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Tableau 2: Structures et nomenclatures des quelques acides gras

Nombre
de Dénomination

carbone Nom commun biologique Nom chimique Structure

12 Acide laurique Cy:0 Acide Dodécanoique CH;(CH,),,CO.H
Acide

16 palmitique Ci:0 Acide Héxadécanoique CH;(CH,),CO,H
Acide

20 arachidique Cyp:0 Acide Eicosanoique : CH;3(CH,),,CO,H

18 Acide oléique Cis: 19 Acide cis 9-octadécénoique CH;(CH2)7CH=CH(CHZ)7CO H
Acide Acide cis 9,12-

18 linoléique Cis: 206 octadécadiénoique CH;(CH2)4(CH=CHCHZ)Z(CHZ)GCOZH
Acide Acidecis §, 8, 11,14-

20 arachidonique Cy : 4006 eicosatétraénoique CH;(CH2)4(CH=CHCH2)4(CH2)2(302H

IIL.2.3. Propriétés

Les propriétés des acides gras sont déterminées par les longueurs des chaines hydrocarbonées

et par leur degré d’insaturation [7].

A pH 7, tous les acides gras libres sont ionisés. Ces molécules amphiphiles s’ assemblent en miicelles

dans I’eau.

- La lengue chaine aliphatique non polaire, leur confére I’insolubilité dans I’eau et la solubilitg

dans

les solvants organiques apolaires. La solubilité dans I’eau est d’autant plus faible que la chaine et

plus longue et les doubles liaisons sont plus nombreuses [12].

- Le point de fusion augmente avec le nombre de carbone et diminue quand le nombre des doubles

liaisons augmente.
- Ils sont liquides 4 20C° sin < 10 C et solide si n=10C.
- L’oxydation des doubles liaisons par ’oxygéne de I’air conduit au rancissement des graisses.

- Formation d’ester avec glycérol et cholestérol et de thioester avec le coenzyme [13].

IT1.2.4. Réles
Les acides gras jouent quatre roles biologiques majeurs :
1. Ils sont utilisés pour former des glycérophospholipides et sphingolipides qui sont des
constituants essentiels des membranes biologiques.
2. De nombreuses protéines sont modifiées par covalence par des acides gras.
3. Les acides gras sont stockés sous forme de triacylglycérols pour agir comme des molécules
carburant, qui sont dégradés pour régénérer de I’énergie.
4. Certains dérivés d’acide gras jouent le réle d’hormone (comme les prostaglandines) ¢t de

seconds messagers intracellulaires (tels que le DAG et IP;) [14].
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IL.2.5. Activités biologiques

Les études scientifiques actuelles ont permis de confirmer les propriétés médicinales

attribuées aux acides gras. Les acides gras m-3 semblent étre efficaces dans la prévention dp stress,

de la dépression et de a démence, notamment au cours de la maladie d’Alzheimer [ 15).

ITL3. Insaponifiables
IIL.3.1. Définition

La fraction glycéridique représente 98% en poids du corps gras et renferme surtout des

triaglycérides €es derniers sont constitués par des acides gras, estérifiés par le glycérol. La fraction

non glycéridique ne représente que 0.5 a 2% du corps gras et est appelé: insaponifiable [ 16].

II1.3.2. Composition
Les insaponifiables sont des corps complexes, hétérogénes [17] comprenant des :
> Caroténoides précurseurs de Ia vitamine A dont le B-caroténe,

> Tocophérols, dont la vitamine E.

> Stérols, molécules proches du cholestérol, mais d’origine végétale appelés phytostérols

(Sitostérol, Stigrnastérol, Brassicastérol) [18].

' OL33, Propriétés

Les insaponifiables sont des mélanges lipophiles qui seront incorporés dans la phase grasse

des émulsions en petite quantité (1 a 2%), [19].
Elles sont insolubles dans P’eau et peut étre extraites par des solvants organiques.

Elles ne réagissent ni aux base fortes ni 2 la réaction de saponification [20).

IIL.3.4. Applications thérapeutiques

Ces insaponifiables agissent sur les structures de bases des tissus, ce sont des eutrophiques.

On connait surtout les insaponifiables de soja, avocat, mais, luzerne. ... etc. Les insaponifiables ont

des actions similaires 4 celles des hormones et des précurseurs biologiques. Ils stimullent

I’adénosine monophosphate cyclique qui agira comme second messager vers le noyau cellulaire, Ils

interviennent sur les fibroblastes dermiques sollicités dans I’élaboration de la synthése du collaggne,

de I’élastine, des protéoglycanes et des glycoprotéines de structure [17]. 11 existe depuis prés def 26

ans, une spécialité a base d’insaponifiables d’huile d’avocat et de soja (IAS) sous forme gélulle :

Piasclédine (contient 100 mg d’insaponifiables d’huile d’avocat (IA) et 200 mg d’insaponifiabl

€s

d’huile de soja (IS). Les IAS s’opposent aux effets délétéres d’H,0; sur le métabolisme du cartilage

[16].
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Chapitre IV : Etude botanique d’Arbutus uhedo L.

IV.1. Introduction

Dans la classification botanique, la famille des ericaceaes fait partie des dicotylédones et

appartient a I’ordre des Ericales [l]’une grande famille de cosmopolite représentée par 100 |4

125

genres et environ 3000 a 3500 espéces [2]. Le non Ericacée dérive du latin scientifique Eri¢a, du

latin impérial Erice. Cette famille comprend plusieurs sous familles dont les pyrolacées et les

arbrisseaux [3].

IV.2. Caractéristiques botaniques des Ericacées

sous

Les Ericacées prédominent en Afrique, dans les régions tempérées et dans les montagnes

tropicales et extratropicales du sud-est de I’Asie et d’Amérique avec une forte concentration dans

I’Himalaya, en Nouvelle-Guinée et dans les Andes [2,4]. En général, la plus grande densité des

Ericacées se trouve sous les climats méditerranéens notamment en Australie et en Afrique du

[51.

Sud

Les Ericacées sont des arbustes, parfois trés petits ou subherbacées, des arbres, plus rardment

des lianes ou des épiphytes & feuilles alternes, entiéres, dentées ol souvent aiguilles appelées

éricoides, persistantes, lancéolées réunies en inflorescences variables. Les fleurs petites,

sont

actinomorphes, pentaméres et hermaphrodites. Le calice posséde 4-5 sépales plus ou moins soudés a

base, il est parfois réduit & un anneau, il peut étre persistant et plus ou moins accrescent. La cdrolle

est campanulée, en forme d’urne ou sphérique, aux lobes généralement petits et distincts. Le

fruit

est une baie charnue et indéhiscente ou une capsule séche a déhiscence loculicide parfois enfermée

dans une corolle persistante. La graine est trés petite, souvent ailée 4 albumen charnu [6, 7, 8].

IV.3. L’espéce Arbutus unedo L.
IV.3.1. Description botanique

L’arbousier, olonier ou arbre aux fraises (Arbutus unedo L.), « Lendj, Henna Hameur,

Qatelabihia » en arabe locale et « Sisnou, Bahennou » en berbére [9,10], est un grand arbuste

décoratif [11], d’un caractére sacré chez les romains [12], trés commun sur le bassin méditerran
le Sud-Ouest surtout, sur le bord de I’Atlantique, sur les région océaniques d’Europe, sur I’Afy

[13] et qui appartient & la famille des éricacées [14]. II peut atteindre 5 & 10m de hauteur [15]

éen,
ique

, les

¢corces sont brun-rouge d’abord lisses, puis fissurées [16]. Sa tige est rouge brunitre, divisée en

rameaux rouge quand ils sont jeunes, poilus, denses, couverts d’un feuillage serré [10, 17], et

portent des feuilles verts (54 8 x 3 a4 cm) [9], persistantes, alternes, coriaces, de forme lancéolée,

finement dentées et portées par un court pétiole [18].
Les fleurs sont blanchitres ou légérement teintés en rouge, disposées au sommet des ramg

en une grappe rameuse et demie inclinée. Le calice est court monophylle partagé trés profondén
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Chapitre 1V : Etude botanique d’Arbutus unedo L.

en 5 divisions arrondies. La corolle est monopétale, blanchitre, découpée & son orifice en 5 dents

courtes, roulées en dehors [16].

Les fruits (arbouses) sont sphériques, d’abord verte, puis rouge foncés (ou rouges orangés)

[12], ils prennent la place des fleurs et sortes des fraises rondes comestibles [19].

Cette plante fleurit abondamment 4 la fin de 1’été (Octobre & Janvier) [19].

Figure 03 : Fruits, fleurs, feuilles d’Arbutus unedo L.

IV.3.2. Usages et propriétés thérapeutiques :

Dans la thérapie familiale, I’arbousier posséde beaucoup de propriétés.

Les feuilles sont les plus employées, ce qui en fait un excellent antiseptique, trés astringentes,

antipasmodiques [20,21] et ont été utilisées pour soigner la diarrhée, la dysenterie,

inflammations des voies urinaires [10] et I’engorgement du foie [9]. Elles sont trés utiles en cas

les
de

cystites, méphrites, pyélonéphrites, urétrites, prostatites ainsi que toute autre affection de I’appareil

urinaire [22]. Elles favorisent la circulation sanguine [2] et sont employées pour les tannages des

cuirs [18].

La racine est un désinfectant des voies urinaires, elle est utilisée pour soigner
blennorragies purgatives. La racine posséde une activité hypoglycémiante [9].

Le bois & un grain trés fin et homogéne, c’est un bon combustible [23], il donne aussi

charbon de bonne qualité [18].

les

un

Les fruits, de peu de godt, sont utilisés dans les confitures, le vin et les liqueurs [23]. Ils jont

une saveur un peu austére et on les regarde comme astringent [8], dépuratifs et diurétiques [11].
possédent des propriétés digestives, stomatiques [9], et ont des effets narcotiques [10].
Les fleurs possédent des propriétés sudorifiques réputées [10]. Elles favorisent

transpiration et sont donc antipyrétiques [23].
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- University Press, Cambridge, 1987.
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Chapitre V : Travaux antérieurs sur Arbutus unedo L.

. RMN®C, RMN/2D (HSQC)). Les structures de ces composés sont résumées ci-dessous figure 3.

V.1. Introduction

Une des originalités majeures des végétaux réside dans leur capacité a reproduire des

substances naturelles trés diversifiées. En effet, 4 cote des métabolites primaires classiques
(glucides, protides, lipides, acides nucléiques), ils accumulent fréquemment des métabolites dits «
secondaires ». Les métabolites secondaires appartiennent a des groupes chimiques ies
(terpéniques, composes phénoliques...) [1].
La recherche bibliographique effectuée sur ’espéce Arbutus unedo L. montre que de |
nombreux travaux ont été réalisées notamment I’isolement de beaucoup de composés

polyphénoliques, des sucres et des sels minéraux.

V.2. Travaux chimiques
V.2.1. Proanthocyanidines (Tanins condensés)
Les tanins sont des substances polyphénoliques des structures variées, de saveur astringente,
ayant la propriété de tanner la peau [2]. Les proanthocyanidines ne possédent pas de sucre idans
leurs molécules et leur structure est voisine de celle des flavonoides [3].
Dib et coll. [4] ont évalué le profil des constituants phénoliques dans les tiges d’ArButus
unedo. Cette étude a révélé I’existence de trois composés. La caractérisation structurale de ces

composés est réalisée au moyen des méthodes modernes d’analyses spectroscopiques (RMN/'H,

1 Catéchine 2 Afzeléchine 3 (2R 35)-2-3,4-dihydroxyphényl)-
5,7-dihydroxychroman-3-yl 4-
hydroxybenzoate

Figure 4 : Structure chimique des proanthocyanidines des tiges d’Arbutus unedo|L.

V.2.2. Flavonoides
Flavonoides (de flavus, « jaune » en latin) est le terme générique pour des composés basés

sur un squelette 3 15 carbones, qui 4 son niveau le plus simple, consiste en deux cycles
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phényles; les cycles A et B, connectés par un pont a trois carbones (structure en C6-C3 -C6). Le pont
en C3 entre les cycles A et B est communément cyclisé pour former le cycle C [5].

Zeljan Malés et coll ont particuliérement étudié ’espéce d’arbousier [6]. Quatre flavonoides
ont ét¢ identifiés dans les feuilles 4, 5, 6, et 7 nommés respectivement Quercitrine, Isoquercitrine,

Hypéroside et Rutine, par contre les fruits contiennent seulement I’isoquercitrine S.

4 Quercetine-3-O-a-rhamnopyranoside

R= a-L-rhamnopyranoside.

S Quercetine-3-O-glucoside R= glucose.

6 Quercetine-3-O-galactoside R= galactose.

7 Quercetine-3-O 6 rutinoside R= rutinose.

Figure § : Structure chimique des flavonoides des feuilles et des fruits d’Arbutus unedo L.

Une autre étude chimique des feuilles d’4rbutus unedo L. par Dauguet et coll [7] a permet
d’isolés et caractérisés cinq flavonols glycosides 8, 9, 10, 11 et 12 dont les structures sont données

ci-dessous :

8  kaempférol 3-rhamnoside (Afzéling)
R;=H, R,= Rhamnose.
9 kaempférol 3-arabinoside (Juglamine)
R,=H, R,= Arabofuranoside.
10Quércétol3-arabofuranoside(Avicularine)
R,=0H, R,= Arabofuranoside.
11 Quércétol 3-rhamnoside (Quercitroside)
R;=OH, R,= Rhamnose

12 Quércétol 3-galactoside (Hypéroside)
R,=0OH, R,=Galactose.

Figure 6 : Structure chimique des flavonols glycosides des feuilles d’Arbutus unedo L.

V.2.3. Composés hydrophiliques

Fiorentino et coll. [8], dans leurs études phytochimiques de I’extrait hydroalcoolique de
I’arbre de fraises ont pu isoler 12 composés hydrophiliques comme gallate d’éthyle 13, arbutine 14,
deux dérivées d’arbutine (15 et16) et huit flavonoides (17-24). Ces structures ont été élucidées sur

la base de leurs données spectrales (SM, RMN 'H, RMN'>C et RMN 2D).

26

. T Wil




Chapitre V : Travaux antérieurs sur Arbutus un

edo L.

Tableau 3 : Composition chimique des différents composés hydrophiliques des feuilles

d’Arbutus unedo

N° Composés Ne Composés
13 Gallate d’éthyle 19  Kaempférol 3-O-a-L-ramnopyranoside
14 Arbutine 20  Quercetine-3-O-a-rhamnopyranoside
15 p-hydroxybenyle arbutine 21  Myricetine-3-O-a-thamnopyranoside
16  galloylarbutine 22 Kaempférol 3-O-B-D-arabinofuranoside
17 (+)-gallocatechine 23 Quercetine-3-O--D- arabinofuranoside
18 Catechine 24 Mpyricetine-3-O-f3- arabinofuranoside
0
HO
0N
HO
OH
13
17 R=OH
18R=H
OR OH
H 0 0
HO , ¢ OH
OH
14R=H
o 19 R;= H, R,;= H, R;= a-L-rahmnopyranosyl.
20 R)= OH, R;= H, R;= a-L-rahmnopyranosyl.
1 R=OH, R;= OH, R;= a-L-rah 1.
15R= - 21 R, » Ry , Rs= a-L-rahmnopyranosy
o 22 R= H, R;= H, R;= -D-arabinofuranosyl.
OH
23 R;= OH, R,= H, R;= B-D-arabinofuranosy!.
OH 24 R= OH, R,= OH, R;= -D-arabinofuranosyl.
16 R= OH

Figure 7 : Structure chimique des différents composés hydrophiliques des feuilles
d’Arbutus unedo L.
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V.2.4. Composés norisoprénoides

L’étude menée par Bianchi et coll. [9] sur le miel des fruits d’arbousier de Sardaigne par
I’extraction dynamique DHS, suivie d’une analyse CG/SM a été réalisée. 28 composés aromatique
(Tableau 4),0nt été identifiés parmi les quels les composés norisoprénoides comme a-isophorone
25, p-isophorone 26 et 4-oxoisophorone 27 (Figure 5)ont été reconnus comme floraux spécifiques _

et marqueurs originaux du miel de fraisiers.

25 26 27

Figure 8: Structure chimique des différents composés norisoprénoides du miel des fruits

Arbutus unedo L.

Tableau 4 : Composés volatiles dans le miel des fruits Arbutus unedo L. de Sardaigne.

Composés TR (min) K. ID*
Acétone 2.32 n.c. SM, TR
2-butanone 3.30 905 SM, TR, KI
Ethanol 3.98 939 SM, TR, K1
2,5-diméthylfurane 443 965 SM, KI
2,3-butanedione 5.22 989 SM, TR, KI
2,3-pentanedione 8.80 1047 SM
Hexanal 9.53 1088 SM, TR, K1
Methyl-2-butenal 9.99 1103 SM
2-méthyl-1-propanol 10.39 1106 SM, TR, K1
1-butanol 12.34 1155 SM, TR, K1
Heptanal 14.64 1183 SM, TR, KI
2,4,4-triméthylcyclopentanone 15.62 1211 SM
3-méthyl-1-butanol 15.75 1214 SM, TR, KI
Octanal 18.60 1291 SM, TR, KI
2,3,4-triméthyl-2-cyclopentén-1-one 19.28 1311 SM
3-(1-méthyleethyl)-2-cyclopentén-1-one 19.61 1322 SM
5-heptén-2-one-6-méthy! 20.13 1343 SM, TR, KI
3,3,5-triméthylcyclohexanone (dihydrisophorone) 21.02 1368 SM
Nonanal 21.71 1397 SM, TR, Kl
3,5,5-trimethyl-3-cyclohexen-1-one (8-isophorone) 22.03 1407 SM
3-furancarboxaldehyde 22.79 1441 SM
Furfural 23.64 1774 SM, TR, KI
Decanal 24 41 1503 SM, TR, K1
1-(2-furanyl) ethanone 24.60 1512 SM
Benzaldéhyde 25.01 1528 SM, TR, KI
3,5,5-trimethyl-2-cyclohexen-1-one (a-isophorone) 26.52 1591 SM, TR
3,5,5-trimethylcyclohex-2-ene-1,4-dione(4-oxoisophorone) 28.75 1698 SM, TR
3,5,5-trimethylcyclohex-1,4-dione 30.53 1786 SM

n.c.: non calculé ; a: Méthode d’identification ; SM : identification par comparaison du spectre du masse ;
TR : identification par comparaison du temps de rétention de référence ; KI : identification par comparaison

de I’indice du rétention de référence.
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V.2.5. Huiles essentielles
Les travaux de Kivcak et coll. [10] sur les huiles essentielles des feuilles d’Arbutus unedo L.
d’origine Turque ont permis d’identifier vingt huit composés par CG/SM (Tableau 5). Parmi les

composés majoritaires nous trouvons le (E)-2-décenal (12.0%), a-terpinéol (8.8%), acide

hexadécanoique (5.1%) et (E)-2-undécenal (4.8%).

Tableau 5 : Composition de I’huile essentielle des feuilles Arbutus unedo L.

RRT Composés % RRT Composés %
1400 Nonanal 3.7 1815 2-Tridecanone 0.5
1506 Decanal 0.5 1827  (E, E)-2,4-Décadiénal 0.5
1507 (E, E)-2,4-Heptadiénal 0.6 1830  B-Damascone 0.3
1548 (E)-2-Nonenal 0.5 1857  Géraniol 04
1553 Linalool 12 1864 p-Cymén-8-ol 0.2
Octanol 1.9 1868 (E)-Géranyl acétone 3.8

1362 (E, Z)-2,6-Nonadiénal 0.4 1958  B-Ionone 34
1599 6-Méthyl-3,5-heptadién-2-one 1.1 2037  Salvial-4-(14)-én-1-one 0.3
1602 B-Caryophyliéne 0.7 2084 Acide octanoique 1.7
1612 B-Cyclocitral 0.8 2131 Hexahydrofarnesyl acétatone 3.9
1638 32 6,8-Tetramethyl-7,11- 43 2148 (Z)-3-Hex7n-1-yl-benzoate 1.1
1648  dioxatricyclo(6.2.1.0)-1,6-undec-4~ 2179 3,4-Diméthyl-S-pentylidene-2-(SH)- 2.2

furanone

1655 (E)-2-Décenal 120 2192 Acide nonanoique 3.9
1706 5 Terpincol 8.8 2193 )-Eudesmol 1.1
1715 (E,E)-2,4-Nonadiénal 03 2250 g.Eudesmol 0.6
1764 (E).2-Undécenal 48 2257 g Eudesmol 0.5
1719 (E,2)-2,4-Décadiénal 0.7 2503 Acide Dodecanoique 1.6
1798 Méthylsalicylate 0.7 2670  Acide myristique 23
1804 Myrtenol 03 2931  Acide hexadecanoique 5.1
Total 76.6

RRT : Indice de rétention calculée par rapport aux n-alcanes
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Chapitre V : Travaux antérieurs sur Arbutus unedo L.

V.2.6. Sels minéraux
D’aprés les travaux de Musa et coll [11] ont révélé que les fruits d’Arbutus unedo L. sont trés

riches en sels minéraux. Ces teneurs sont résumées dans le tableau ci-dessous.

Tableau 6 : Les sels minéraux dans les fruits Arbutus unedo L.

Sels minéraux Valeurs (mg/kg)
Al 20.11+£2.69
As 10.58 + 6.47
B 16.03+2.12
Ca 4959.02 + 150
Cd 0.19 +0.05
Cr 2.41+0.96
Cu 1.65 +0.41
Fe 12,15+ 1.11
Ga 0.47 +0.43
K 14909.08 + 1687
Li 0.94 +0.15
Mg 1315.57+ 129.19
Mn 4.44 +0.55
Na 701.26 + 80
Ni 0.13+0.14
P 3668.56 + 339.69
Pb 0.51 +0.04
Sr 510+0.80
Ti 0.16 +0.26
\% 16.63 + 4.27
Zn 8.09 + 0.96

V.2.7. Sucre, acides non volatiles et phénoliques

Les analyses par CG/SM a permis I’identification et la quantification des acides phénoliques,
non-volatiles et des sucres dans les fruits d’Arbutus unedo L. [12]. Les acides phénoliques
quantifiés sont I’acide gallique ( 10.7mg/g), Iacide gentisique ( 1.9mg/g), ’acide protocatéchique
(0.6 mg/g), I’acide p-hydroxybenzoique (0.3 mg/g), I’acide vanillique (0.12 mg/g) et I’acide m-
anisique (0.05 mg/g).

Parmi les acides non-volatils identifiés nous avons I’acide fumarique (1.94 mg/g), I'acide

lactique (0.84 mg/g), I’acide malique (0.84 mg/g), I’acide suberique (0.23mg/g) et P’acide citrique
(trace).

Le fructose, glucose, saccharose et maltose sont les sucres solubles identifiés et quantifiés
avec des teneurs respectives 27.8,21.5, 1.8 et 1.11%.
D’aprés ces résultats, le fructose, glucose, I’acide fumarique, I’acide malique et I’acide

gallique représentent les composés majoritaires responsables du golt des fruits.
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V.2.8. Anthocyanes

Les anthocyanes sont issus du métabolisme général des flavonoides. Ces pigments sont
présentés sous forme d’hétérosides (anthocyanosides), dont les génines (les anthocyanidols) sont
des dérivés du cation 2-phényl-benzopyryluim communément appelé cation flavyluim (oxygéne
sous forme d’oxonium) et dont Phydroxyle en position 3 est toujours lié 4 un sucre, le plus souvent
un glucose [13].

L’étude menée par Pawlowska et coll sur les fruits d’Arbutus unedo L. a conduit a
Pidentification de sept composés. Ces composés sont 1’arbutine 14, p-D-glucogalline 28, acide
gallique 4-O-8-D-glucopyranoside 29, acide 3-O-galloylquinique 30, acide 5-0O-galloylquinique 31,
acide 3-O-galloylshikimique 32, et acide5-O-galloylshikimique 33. En outre, I’analyse du pigment
rouge des fruits d’Arbutus unedo L. a révélé la présence de trois anthocyanes reconnu comme
Cyanidine 3-O-8-D-galactopyranoside 34, Delphinidine 3-O--D-glucopyranoside 35, Cyanidine3-
O-p-arabinopyranoside 36. Ces pigments ont également été quantifiés [14].
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Chapitre V] - Résultats - Discussion

VL. Introduction

L’Algérie comme d’autre pays de la mer meéditerranéenne, est connu par une végétation
trés diversifiée y compris les plantes alimentaires, médicinales et aromatiques. Si I’on s’intéresse
tout particuliérement 3 une matiére végétale, comme Arburus unedo, il est important de définir

son identité, décrire sa morphologie, connaitre son origine, son mode de production et analyser

sa composition chimique.
VI.2. Calcul du rendement de ’huile essentielle
L’huile essentielle a été obtenue par hydrodistillation des différentes parties de la plante,

Nous reportons ci-dessous, le lieu, la date de récolte, et le rendement de I’huile essentielle:

Tableau 7: Rendement de Phuile essentielle des différentes stations

Station Date de récolte Rendement (%)
Fruits Feuilles Tiges
Terni 10.02.2009 0.34 0.02 0.03
Ain Ghoraba 06.05.2009 / 0.12 0.18

Nous constatons pour les fruits d’Arbutus unedo que le rendement en huile essentielle est
de Pordre de 0.34%.

Pour le rendement de I’huile des feuilles et des tiges d’ Arburus unedo L. de la station de
Ain Ghoraba ((0.12%) et (0.18%) respectivement) est nettement supérieur a celui de la station

de Terni qufest de I’ordre 0.02% pour les feuilles et 0.03% pour les tiges.

Les raisons de cette variabilité de Ia quantité en huile essentielle peuvent étre expliquées
par les différences des conditions climatiques, géographiques, la période de la récolte et la

technique de distillation [1].

VIL.3. Etude de Phuile essentielle des tiges et des feuilles d’Arbutus unedo.

""" Dans ce chapitre nous allons décrire nos résultats relatifs i Ja caractérisation de I’huile
essentielle des tiges et des feuilles de Arbutus unedo. 1La composition sur les huiles essentielles
des feuilles d’origine Turque a déja fait I’objet de travaux antérieurs décrits dans la littérature.
Notre travail repose sur la détermination de la composition de I’huile essentielle des tiges d’une

part puis une étude comparative des huiles essentielles des feuilles des deux especes d’autre part.

35

1 o




Chapitre VI : Résultats - Discussion

VL3.1. Identification des constituants majeurs des huiles essentielles des tiges d’Arbutus

unedo.

Les constituants volatils ont été concentrés par hydrodistillation, suivie de I'extraction

liquide-liquide avec I'hexane. La composition de I’extrait

a été analysée par CPG-IR et CPG-

SM. Pour clarifier les résultats, nous vous présentons les substances que nous avons identifiées

dans I'huile essentielle des tiges d’Arbutus unedo (tableau 8).
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Figure 10 : Chromatogramme CPG-SM de I’huile essentielle des tiges de I’Arbutus unedo .

L’identification des constituants a été réalisée par I’

utilisation des indices de rétention sur

colonne apolaire et par Ianalyse de chaque spectre de masse des composés constitutifs.

Les différents composés identifiés (tableau 8)

appartiennent & différentes familles

chimiques : aldéhydes (04), alcanes (10), alcools (01), cétones (01), acides carboxyliques (03),

composés aromatiques (02), monoterpénes carbonés (02), sesquiterpénes carbonés (01) et

sesquiterpénes oxygénées (01).
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Tableau 8 ; Composition de I’huile essentielle des tiges d’ Arpurus unedo L.

N°  Composés RI; Rl % My

1 Heptane 2-méthyle 762 760 1.12 RI, MS
2 Hexan-2-one 781 786 1.89 RI, MS
3 Octane 800 798 1.96 RI, MS
4  Heptane 2,6-diméthyle 832 830 1.56 RI, MS
5  Cyclohexane éthyle 836 838 2.36 RI, MS
6 Nonane 900 900 3.59 RI, MS
7 Sabinéne 973 970 0.96 RI, MS
8 Gamma terpinéne 1051 1062 1.85 RI, MS
9 Undécane : 1100 1100 22.56 RI, MS
10 Nonanal 1108 1104 3.19 RI, MS
11 Décanal 1188 1185 0.06 RI, MS
12 1-décanol 1263 1272 0.25 RI, MS
13 Tridecane 1300 1300 5.01 RI, MS
14 Dodécanal 1389 1395 0.11 RI, MS
15 Tétradecane 1400 1400 0.05 RI, MS
16 Acide acétique décyle ester 1410 1408 441 RI, MS
17 Pentadécane 1500 1500 0.01 RI, MS
18  Cadina-3,9-diene 1520 1520 6.75 RI, MS
19 Elémol 1542 1547 2.86 RI, MS
20 (E)-Anyl isobutyrate / 1552 7.74 MS

21  Acide dodécanofque 1574 1569 0.02 RI, MS
22 Acide acétique dodécyle ester 1606 1596 4.34 RI, MS
23 (E) Anyl2 methy] butyrate 1651 1648 3.17 RI, MS
24  Heptadécane 1700 1700 0.15 RI, MS
25 Hexadécanal 1794 1812 0.26 RI, MS

Total identifi¢ 76.23

Rl : indice de rétention de 1a littérature ; RI.,, : indice de rétention expérimentale

% : pourcentage. M ;4 : mode d’identification

L’huile essentielle des tiges est de type aliphatique (52.90%) et contient principalement
du undécane (22.56%), le tridécane (5.01%), I’acide acétique décylester (4.41%), Pacide
acétique dodécylester (4.34%), le nonane (3.59%), le nonanal (3.19%) et Ie cyclohexane éthyle
(2.36%). Les composés aromatiques sont présents en quantité appréciable (10.91%) et le
constituant majoritaire de cette fraction est le (E)-Anyl isobutyrate (7.74%) suivi du (E)-Anyl 2-
méthyle butyrate (3.17%). Les composés sesquiterpéniques e Cadina-3,9-diene (6.75%) et
I’elémol (2.86%) sont présents aussi en quantités appréciable. Les composés terpéniques sont
décelés en plus faible Proportion et sont représentés essentiellement par le sabinéne (096%), le

Gamma ter- pinéne (1.85%), terpéne fréquemment rencontrés dans le régne végétal.

VL3.2. Identification des constituants majeurs des huiles essentielles des feuilles d’Arburus
unedo.

L’huile essentielle des feuilles &’ Arbutus unedo obtenue par hydrodistillation a été
analysée par les techniques habituelles et a permis d’identifier 20 composés représentant 83.70%

de la composition chimique.
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Figure 11 : Chromatogramme CPG-SM de Phuile essentielle des feuilles Arbutus unedo L.

Tableau 9 : Composition de I’huile essentielle des feuilles d’Arbutus unedo L.

Time

N° Composés Rlj; Rl % My

01 Octane 800 799 0.09 RI, MS
02  Cyclohexane éthyle 831 838 245 RI, MS
03 Nonane 900 895 2.15 RI, MS
04  Sabinéne 972 974 4.57 RI, MS
05 Décane 2-méthyle 1068 1059 0.26 RI, MS
06 Beta terpinéne 1083 1071 0.48 RI, MS
07 Undécane 1100 1099 26.99 RI, MS
08 Décanal 1188 1189 6.10 RI, MS
09 Décyle alcool 1266 1270 0.23 RI, MS
10 1-Décanol 1273 1272 3.52 RI, MS
11  Tétradécane 1300 1300 Tr RI, MS
12 Dodécanal 1389 1379 2.69 RI, MS
13 Acide acetique décylester 1410 1408 Tr RI, MS
14 Pentadécane 1500 1496 10.99 RI, MS
15 Acide acetique dodecyl ester 1606 1604 11.48 RI, MS
16  Cyclobutyle 4-éthylbenzoate 1641 1638 2,79 RI, MS
17  1-Tétradécanol 1675 1669 0.59 RI, MS
18 Héptadécane 1700 1700 Tr RI, MS
19 Hexadécanal 1794 1789 Tr RI, MS
20 Palmitaldehyde 1826 1819 832 RI, MS

Total identifié 83.70

Ces analyses nous ont permis d’identifier 20 composés des feuilles dont 5 nouveaux

constituants nouveaux par rapport i I’huile essentielle des tiges de I’Abutus unedo. Les 20

composés identifiés ce sont en majorité des alcanes (42.93 %), des aldéhydes (17.11%), des

alcools (4.34%), les esters (11.48%), les aromatiques (2.79%

) comme le cyclobutyle 4-

éthylbenzoate (2.79%) ou encore les terpénes hydrocarbonés comme le sabinéne (4.57%) et Ie p-

terpinéne (0.48%) mais en petites quantités.
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L’étude de I’huile essentielle obtenue a partir des feuilles &’ Arbutus unedo 1. d ’origine
Turque et analysée par CG/SM par I’équipe KIVCAK et coll. [2]. Qui on pu identifié vingt huit
composés aromatiques dont e (E)-2-décenal (12%), I’a-terpinéol (8.8%), [Iacide
hexadécanoi’que (5.1%) et (E)-2-undécenal (4.8%) représentent les constituants majoritaires de
Ihuile essentielle.

Les compositions de I’huile essentielle des feuilles des deux échantillons Algérienne et
Turque sont totalement différentes. Méme si notre ¢chantillon a ét¢ préparé au laboratoire par le
montage d’hydrodistillation et cely; des Turques par le systéme Clevenger, il est clair qu’on se
trouve en présence de deux compositions chimiques différentes, || serait donc intéressant de faire

un échantillonnage plus poussé pour étudier la variabilité chimique de cette plante.

VL3.3. Analyses spectrales : identification des constituants aromatiques de I’huile
essentielle des tiges d’ 4rburys unedo

L’analyse par CPG/SM de huile essentielle des tiges a permis I’identification d’un
aromatique : le (E)-Anyl 2-méthyle butyrate dont les données spectrales étaient présentes dans la

bibliothéque des spectres (figure 12).
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Figure 12 : Spectre de masse du (E)-Anyl 2-méthyle butyrate

La présence d’un second composé€, possédant un pic moléculaire 3 m/z 204 nous laisse
penser que probablement nous sommes en présence d’un autre aromatique possédant un méthyle

€n moins par rapport au (E)-Anyl 2-méthyle butyrate (pic moléculaire & m/z 21 8).

Pour le spectre de masse du (E)-Anyl 2-méthyle butyrate (Figure 12). Les spectres de
masse de ces deux composés montrent Pexistences de trois fragments principaux m/z = 134
[CoH,,0] ", m/z = 133 [CoHoOT" et miz = 41 [CsHs]". Aussi dans Je spectre de masse du (E)-
Anyl-2-méthyle butyrate on peut détecter en plus un fragment m/z = 57 [C4Ho]", tandis-que pour

le composé inconnu il existe un fragment m/z = 43 [CsH,] (figure 12 et 13).
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Figure 13 : Spectre de masse du (E)-Anyl isobutyrate

Pour le fragment mlz = 41 [C3Hs]". Les alcénes donnent trés souvent par ionisation un

fragment de m/z = 41 qui correspond au carbocation allylique (figure 14) [3].

R
R m/z =4]

*Hl——CH=—=CH, <-—» "'2(3:&—0"'2+

Figure 14 : Caractérisation du fragment m/z = 41 des composés aromatiques

Les fragments m/z = 57 [CsHol" et m/z = 43 [CH T

résulteddes coupures en a du
carbonyle. Pour un ester RO-COR,,

les ruptures simples en o du carbonyle donnent plusieurs
ions : R,*, R,CO" et COOR* (figure 15) [3].
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Figure 15 : Caractérisation des fragments m/z = 43 et m/z = 57 des composés aromatiques

Le fragment 3 m/z = 134 correspond a I’ion [CoHoO]". Cet ion, présent dans le spectre de
masse du (E) Anyl 2-méthyle butyrate (et du composé inconnu), est caractéristique de la perte
d’une molécule de céténe neutre qui donne naissance a un pic de base M’ trés intense
correspondant & I’ion moléculaire m/z = 134 [CsH,40]" et un pic m/z = 133 [M’-17" faible.
(figure 16) [3]

fQIj(v B WA B S

m/z =133

Figure 16 : Caractérisation des fragments m/z = 133 et m/z =134 des composés

aromatiques
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L’ensemble de ces résultats et surtout I’absence du pic caractéristique de

Mclafferty nous laisse penser que la structure de ce composé est le (E)-Anyl isobutyrate.

A

Figure 17 ; (E)-Anyl isobutyrate

Le couplage de CPG/SM permet ainsi la détermination rapide de structure et est

actuellement un des procédés les plus surs et les plus puissants d’identification de composé.

VL4. Etude des acides gras et des insaponifiables des racines d’Arbutus unedo.

Au cours de ce travail, nous nous sommes essentiellement intéressés aux lipides non
polaires extractibles par P’éther de pétrole > MOus avons ainsi analysé les acides gras aprés
saponification et les constituants des insaponifiables d’extraits obtenus a partir des racines

d’Arbutus unedo.

VI.4.1. Acides gras obtenu a partir des racines
Les acides gras transformés en leurs esters méthyliques comme décrit au chapitre IIT sont

analysés par CPG-SM. Les résultats des analyses sont résumés dans e tableau 10,
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Figure 18 : Chromatogramme CPG/SM des acides gras des racines d’Arbutus unedo L.
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* Les acides gras aprés isolement et pesée représentent seulement 1,4% de Iextrait éthére.
77.22 % des acides gras ont été identifids et quantifiés. IIs sont listés par ordre d’élution sur |a
colonne 51.99 % sont des acides gras saturés, parmi lesquels les acides : hexadécanoique
(14.05%), octadécanoique (8.57%) et dodécanoique (10.32%) sont les plus abondants.

Tableau 10 : Composition en acides gras de extrait éthéré des racines d’Arbutus unedo

(proportions m/m exprimées par rapport au total des acides gras).

Acides Temps de Rétention (min) Proportions
Heptanoique (C, : 0) 50.68 1.52
Laurique (dodécanoique, Cp:0) 59.62 10.32
Myristique (tétradécano'l'que,( Cu:0) 63.91 3.21
(Z)-pentadécéno‘fque, ©Cis: D) 69.20 1.57
Palmitique (hexadécano’l'que, (Ci:0) 70.01 14.05
Margarique (heptadécanoi’que, (Ci7:0) 74.76 1.62
Linoléique (Octadécadienoique, (Ci5:2;9,12) 77.64 13.66
Oléique ((Z)-octadécéno'n‘que, Cis: D 78.06 10.00
Stéarique (octade’cano'l'que, (Cis:0) 79.38 8.57
Nonadécano‘fque (Cis:0) 83.76 1.57
Arachidique (eicosanoique, (Cx:0) 88.26 4.64
Béhénique (docosanoique, (Cyp:0) 100.65 6.49
Total composés identifiés 77.22
Total composés non identifiés 22.78
Total 100,00

Les acides gras insaturés (25.23%) identifiés sont - le 9,12-0ctadécadienoique, (E, E)
(13.66 %), oléique (10.00%) et Ie (Z)-pentadécéno’l'que (1.57%).

V1.4.2. Interprétation des Spectres de masse.

Les spectres de masse des acides gras sous leur forme d’esters méthyliques 4 longue
chaine sont en général représentés par une série de "clusters" séparés par des unités de masse 14
(CHy). Ceci résulte de Ia Coupure de chaque liaison C-C, avec Ia charge qui se place soit sur le
fragment qui porte l'oxygeéne soit sur le fragment alcyl. Si I'on observe comme exemple le
spectre de masse de I'acide tétradecanoique méthyle ester (annexe), on retrouve toutes ces

caractéristiques. Pic du ion moléculaire m/z : 242 - 3] (OCH) =m/z: 211 (figure 19).
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Si la charge se place sur le fragment qui porte l'oxygéne on aura :

HaC &/ & & e 2
3 \S/ \l"\C/ N \C/
2

2 Hy, H
~o— € OCH,
Hy ﬁ2 Hy H; ﬁz \”/

m/z =242

v

& H, H, H, H,
He \/’\C/C\C/C\ /C\ —C OCH,
' H H, H, H, m/z = 185
O
H, H, H, H,
\_C c c C OCH,
H Nl \C/ \C/ \C/
2N H, H, H, m/z =171
(0]
etc....

Figure 19 : Fragmentation de I’acide tétradécanoique méthyle ester

A partir de ce pic moléculaire onedes coupures au niveau des liaiso
série m/z : 43, 57,71, 87, 97, 111, 129, 143, 157, 171,
forts.

ns C-C pour avoir la
185, 199. Les pics 57 et 71 sont moins
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Chapitre VI : Résultats - Discussion

En plus un pic caractéristique de la fragmentation des acides gras ou des esters, est celuj

apparaissant 4 m/z : 74, et provenant du réarrangement de Mclafferty [4].

H H
ﬁo\.j\/)éH _ . c-,l-),/
- —O
\4\/CH2 o \C ) m/z= 74

H, | \cmz

™~ / m/z= 74

Figure 20 : Caractérisation du fragment m/z = 74 des acides gras ou des esters

Etant donné I’existence des acides gras dans les racines d’Arbutus unedo, on peut
mentionner tout de méme leur importance. Ces produits volatils ont déja été extraits de plusieurs
plantes, avec différents solvants organiques (acétone, chloroforme, éther diéthylique, acétate
d'éthyle et méthanol), voir les travaux de Rosell (1987) [5]. Cet auteur a montré que les acides

gras saturés et insaturés des certaines al 8Ues, peuvent avoir une activité antibactérienne.

V1.4.3. Insaponifiables obtenus de P’extrait des racines
Cette fraction aprés isolement et pesée représente 50.31% de I’extrait éthéré. Sept

composés ont été identifiés et représentent un pourcentage d’identification de 80.35%
(tableau 11).
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Tableau 11 : Les insaponifiables de ’extrait des racines d’Arbutus unedo (proportions m/m

exprimées par rapport au total des constituants).

Acides Temps de Rétention (min) Proportions
2,4-Dimethylnonane 21.74 12.42
Undécane 21.95 14.99
2-Nonenal (E) 27.53 4.53
Décanal 40.84 5.69
n-décyl acetate ’ 53.17 5.64
Cis 3 héxenyle benzoate 55.95 0.50
Benzyle cinnamate 76.40 36.58
Total composés identifiés 80.35
Total composés non 19.65
identifiés 100.00
Total

L’extrait est constitué de composés carbonylés comme le décanal, le 2-nonénal (E), le n-
décyl acetate, le Cis 3 hexenyl benzoate et le benzyle cinnamate présentent les familles
majoritaires avec (52.94%). Le second constituant majeur est "'undécane (14.99%).Suivi du le
2,4-diméthyle nonane (12.42%).

Conclusion

L'analyse des huiles essentielles des tiges et des feuilles d’Arbutus unedo présentée dans
ce travail, n’est qu’une étude préliminaire. Effectivement, nous avons pu isoler et identifier par
chromatographie en phase gazeuse couplée a un spectrométre de masse (CPGSM), plusieurs

composés volatils intéressants.

Les acides gras saturés C;, Cp, Cy4, Ci6, C17, Cis, Ci9, Cyoet Cy; sont présents a I'état libre
dans les racines avec une prépondérance pour les acides gras Cyq, C;; et Cyg c'est-a-dire l'acide

Palmitique, I’acide laurique et I'acide stéarique.
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Chapitre VII - Méthodes et technigues

VIL1. Matériels végétaux
VIL1.1. Origine géographique et période de récolte

L ‘Arbutus unedo L. provient de la région de Tlemcen située & Poust algérien. Les différentes parties
de la plante sont collectées en mois de février 2009 pour Ia station de Terni située 4 34°47° de latitudes nord

et 2 1°34’ de longitude ouest puis en mois de mai 2009 dans Ia zone de Ain Ghoraba située 4 34°58’ de
latitudes nord et 2 0°59° de longitude ouest,

VIL2. Extraction des huiles essentielles
VIL2.1. Procédé d’extraction

L’extraction des huiles essentielles a été effectude par I’hydrodistillation pour les différentes
parties de la plante qui consiste & immerger directement le matérie] a traiter dans de I’eau distillée
qui est porté a ébullition.

Le dispositif utilisé est constitué d’un ballon en verre placé au dessus d’un chauffe ballon,
contenant I’eau distillée et surmonté d’une colonne en verre, celle-ci est relide a un réfrigérant qui

condense les vapeurs d’eau que Ion recueille sous forme de distillat dans une ampoule 4 décanter.

Themmomitre .

Huile essentiolls
Ea

s v
i

Suppon ddentenr

Figure 21 : Schéma d’un montage d’hydrodistillation

La durée moyenne de I’extraction est d’environ 6 heures. L’huile essentielle est récupérée

dans un tube 2 essai, fermé et enveloppé puis gardé au réfrigérateur 4 une température de 0 3 4C°,

VIL2.2. Calcul du rendement
Le rendement en huiles essentielles est défini comme étant le rapport entre la masse d’huile
essentielles obtenue et 1a masse séche du materiel végétal A traiter [1).
R= (m/m,).100
Ou m : représente la masse en gramme de I’HE.

Ou my : représente la masse en gramme du matériel végétal sec.
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Chapitre VII : Méthodes et technigues

VIL3. Extraction des acides gras et les insaponifiables
VIL3.1. Dégraissage du matériel végétal

Les matiéres grasses sont extraites 4 ’aide d’un solvant organique dans un montage de type
soxhlet [2]. L’opération consiste a introduire dans un siphon une cartouche de papier épais et
poreux dans la quelle est mis 25 g de poudre végétale et 150 ml de I’hexane dans le ballon. Le
solvant est porté 3 ébullition, puis condensé avec le condenseur 4 boules, dans Ie réservoir a siphon.
Le contact entre le solvant et le produit & extraire dure pendant I'accumulation de solvant dans le
réservoir, puis quand le solvant atteint un certain niveau, il amorce le siphon et retourne dans le
ballon en entrainant la substance dissoute. Ce cycle peut étre répété plusieurs fois, selon la facilité
avec laquelle le produit diffuse dans le solvant. Filtrer, ensuite évaporer le solvant (figure 22). Le

résidu obtenu, sous forme d’un extrait huileux, représente généralement la matiére grasse.

Figure 22 : Schéma d’un montage de Soxhlet.

VIL3.2 Séparation des insaponifiables (Saponification)

Dans un ballon de 250 ml, surmonté d’un réfrigérant a reflux, mettre 1 g d’extrait huileux.
Ajouter 50 ml de la solution d’hydroxyde de potassium ¢thanolique 4 2 N. Porter I’ensemble 3
reflux pendant 1h et 30 min. Aprés refroidissement, ajouter 20 ml d’eau distillée Débrancher le
réfrigérant et refroidir le ballon. Faire transvaser le contenu du ballon, dans une ampoule a décanter
de 500 ml. Ajouter 10 ml d’hexane, agiter énergiquement et laisser la séparation se faire. Séparer la
phase aqueuse (contenant les acides gras) en la recueillant dans une autre ampoule. Faire encore
deux extractions sur la phase aqueuse. Réunir les insaponifiables (la phase organique) dans une
ampoule et laver a I’eau distillée (10 ml & chaque fois) Jusqu’a réaction neutre. Décanter et sécher la
phase organique sur CaSO, anhydre. Enfin, évaporer le solvant, il reste un résidu d’insaponifiable.

La phase aqueuse est acidifiée Jjusqu’ a précipitation des acides gras (pH = 5), les acides gras

libérés sont alors extrait au moyen d’éther diéthylique.
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VIL3.3. Estérification des acides gras

Dans un ballon de 250 ml, surmonter d’un réfrigérant a reflux, mettre 0.4g d’acide gras en
présence de 50 ml de méthanol. Ajouter, goiite 4 godte, 4 ’aide d’une ampoule a addition, 1 m|
d*acide sulfurique concentré. Porter Pensemble a reflux pendant 2 h. fhire écouler le mélange dans
une ampoule a décanter contenant 20m] d’eau glacée. Extraire la phase aqueuse avec du
chloroforme. Décanter et sécher la phase organique sur CaSO, anhydre. Enfin, évaporer le solvant,

il reste un résidu d’esters méthylique.

VIL4. Techniques d’analyse
VIL4.1. Principe de la technique

L'analyse chimique des huiles essentielles est généralement réalisée en utilisant la GC
(l'analyse quantitative) et la GPC/MS (l'analyse qualitative) [3-5] qui sont deux méthodes
intéressantes et performantes pour Pidentification chimique des composés.

La CPG/SM elle permet d’obtenir le spectre de masse de molécules séparées et de connaitre
la masse moléculaire d’un compose et d’obtenir des informations structurales relatives a une
molécule a partir de sa fragmentation [6].

Les spectres de masse, ainsi obtenus, sont ensuite compareés a ceux des produits de référence
contenus dans les bibliothéques informatisées disponibles.

Afin de pallier a ce probléme, P’identification par CPG/SM doit étre confirmée par les
indices de rétention de Kovats par deux colonnes de polarité différentes qui se trouvés dans la

littérature [4].

VIL4.2. Conditions opératoires
Analyse par CPG

Les analyses ont été faites a I’aide d’un chromatographe Perkin-Eimer (Waltham, MA, USA)
Autosystem XL, équipé d’un détecteur a ionisation de flamme (FID) et deux colonnes capillaire en
silice  fondue, polaire (Rtx-wax, polyethyleneglycol) et apolaire  Rtx-1  (DBS),
polydimethylsiloxane).

Les conditions opératoires sont les suivantes :

Programmation de température : de 60 a 230 °C a 2°C/min
Température de I’injecteur: 280 °C.

Temperature de détecteur: 280°C.

Injection: mode split (1:50).

Gaz vecteur: Hélium (1ml/min).

V V V V Vv vy

Volume injecté : 0.2 pL.
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Analyse par CPG/SM
Un chromatographe Perkin-Eimer Autosystem XL équipé d’une colonne capillaire en silice
fondue Rtx.-Wax couplé & un spectrométre de masse Perkin-Elmer Turbo, muni d’un détecteur de
type quadripdle. Les spectres de masses ont été acquis dans un intervalle de masse compris entre 35
et 350 Da
Les conditions opératoires sont les suivantes :
Programmation de température : de 60 3 230 °C & 2°C/min
Température de Iinjecteur: 280 °C.
Temperature de détecteur: 280°C.
Injection: mode split (1:50).
Gaz vecteur: Hélium (1mV/min).

Volume injecté : 0.2 uL.

V V V V V Vv VY

Mode ionization : mode LE positif 70ev

VIL.4.3. Identification des constituants.
L’identification des constituants des huiles essentielles a été faite sur la base de leurs indices

de rétention et de leurs spectres de masse par comparaison avec les données de la littérature (Joulain
cetal. 1998 ; Adams, 2001) et le NIST 2004.

51

11 /i |




Chapitre VII : Méthodes et techniques

Références bibliographiques

[1] P. Carré, Precis De Technologie Et De Chimie Industrielle, Edition Bailliere, Vol 3, 1953.

[2] R. Lecop, Manuel d’analyse alimentaire et d’expertise usuelle, Edition Doin, Vol 11, Paris, 1995.
[3] M. Robert Silverstein, G. Clayton Bassler, C. Morrill Terence, Identification spectrométrique de
composés organiques, Edition De Boeck Université, 2004, p.7.

[4] M. Lahlou, Methods to Study the Phytochemistry and Bioactivity of Essential Oils,
Phototherapy Research, 2004, 18, 435-443.

[SIHJ. Dorman, SG. Deans, Antimicrobial agents from plants: antibacterial activity of plant volatile
oils, Journal of applied microbiology, 2000, 88(2), 308-16.

[6] N. Bendimerad, Etude des huiles essentielles de Pseudocytisus integrifolius (Sabisb) Rehder et
Sinapis arvensis L., plantes cruciféres de la région ouest d’Algérie, Mise en évidence de composés
et conséquences nutrives, Thése de Docteur d’état, Chimie Organique Appliquée, Tlemcen, 2006,
p.54.

[7] D. Joulain (Robertet S. A.) and W. A. Kénig, The Atlas of Spectral Data of Sesquiterpene
Hydrocarbons, University of Hamburg, Germany: EB-Verlag, 1998, p.661.

" [8] R.P. Adams, Identification of essential oils by gas chromatography quadrupole mass
spectroscopy, Carol Stream, IL, USA: Allured Publishing Corporation, 2001.

[9] National Institute of Standards and Technology, NIST WebBook, available at: http://webbook,
nist.gov/chemistry, 2005.

52

11 |







Conclusion générale

A. rbutus  Unedo comparé aux plantes aromatiques ou les rendements en huiles
essentielles sont parfois voisins de 1%, I’huile des fruits d’Arbutus unedo présente un
rendement appréciable de I’ordre de 0.3%. Pour le rendement des tiges on a un maximum atteint 4

0,18 % pour la station d’Ain Ghoraba et un minimum & 0,03 %. Pour la station de Terni, de méme

pour les feuilles nous avons un maximum atteint 4 0,12 % (station de Ain Ghoraba) et un minimum

de 0,02%. (station de Terni).

II faut tout de méme noter qu’il n’existe aucune corrélation entre la variation des rendements
en huile obtenue et l1a nature de la région. Plusieurs facteurs incontrolés, d'ordre technique, peuvent

influencer la mesure du poids de I'huile.

La détermination de Ia composition chimique d’une huile essentielle, de la mise en évidence
d’une éventuelle spécificité ou du contréle de sa qualité, sont des étapes importantes qui nécessitent
Putilisation de différentes méthodes d’analyses. La premiére approche pour ’analyse d’une huile
essentielle est I’utilisation du couplage, tel que la CPG-SM, permettant I’identification des
constituants. Les huiles essentielles peuvent étre soumises & un fractionnement par chromatographie

sur colonne ouverte pour faciliter Pidentification des composés minoritaires.

L’analyse par CPG-SM de [’huile essentielle obtenue par hydrodistillation, nous a permis
lisolement de I’huile des différentes parties de la plante un total de plus de 25 composés neutres
volatils séparés sur colonne apolaire DB-5 qui ont été identifiés par chromatographie en phase
gazeuse sur colonne capillaire couplée 3 Ia spectrométrie de masse et par comparaison avec les

spectres des composés purs.

¢ Ainsi, les huiles essentielles des fevilles d’Arbutus unedo sont caractérisées par la
prédominance de composés aliphatique notamment les alcanes (42.93%), les aldéhydes
(17.11%) et les esters (11.48%).

¢ La composition de I'huile essentielle des tiges d’Arbutus unedo se caractérise par la
présence importante de composés aliphatique (52.90%), de composés aromatiques (10.91%) et

de composés sesquiterpéniques (9.61%)
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Conclusion générale

En ce qui concerne la deuxiéme partie des résultats, nous nous sommes intéressés aussi a
Pextraction des acides gras et des insaponifiables des racines de 'Arbutus unedo. Leur
identification et quantification par CPG/SM a permis Pidentification de 12 acides gras dont 9 acides
gras saturés (51.99%) et 3 acides gras insaturés (25.23%)).

D’autre part I'identification des insaponifiables des racines nous a permis d’identifier 7

composés dont le constituant majoritaire est le benzyle cinnamate avec un pourcentage de 36.58%.

Enfin ce travail n’est qu’une contribution a I’étude duy contenu en substances naturelles
présentes chez cette espéce. La poursuite de suijvi saisonnier, régional et surtout ’analyse de

Phuile essentielle des fruits obtenus par hydrodistillation est 3 encouraget-,
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Amnexe 2
Spectres de masse
de quelques huiles essentielles
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