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Introduction générale

Introduction générale

Les pesticides demeurent une préoccupation au sein des populations et des autorités de santé
publique, ces substances chimiques souvent incolores, inodores et insipides sont omniprésentes dans

notre environnement, véhiculées par 1’air, I’eau, le sol et 1’alimentation.

Depuis I’antiquité, on sait que ce qu’on mange est directement lié a notre santé,
malheureusement, chaque jour nos assiettes contiennent plusieurs résidus de pesticides qui sont
suspectés d’étre nuisibles a la sant¢ humaine a cause de I’utilisation inadaptée de ces produits
phytosanitaires ; non seulement la santé humaine mais aussi ils présentent plusieurs dangers sur

notre environnement.

En Algérie comme dans le monde entier, la lutte chimique au moyen de pesticides reste le
moyen le plus utilisé pour protéger les cultures contre leurs ennemis, une importation en moyenne de
8827 tonnes de pesticides pour un cout estimé a pres de 4 milliards et demi de dinars par an (Anonyme,

2006).

Pour les agriculteurs, le bénéfice de 1’utilisation des pesticides est le gain trés important
dans les rendements des exploitations agricoles, un gain d’argent non négligeable, ainsi des
avantages esthétiques (fruits et [égumes sans défauts) ; mais on ne peut pas négliger que ces produits
phytosanitaires sont extrémement dangereux et peuvent avoir des effets toxiques aigués et/ou
chroniques sur la santé humaine et laissent des effets désastreux et indésirables sur 1'écosysteme en

tant que molécules non dégradables

Depuis des milliers d'années, 'humanité a utilis€é diverses plantes trouvées dans son
environnement, afin de traiter et soigner toutes sortes de maladies. Actuellement les plantes
aromatiques et les huiles essentielles possédent un atout considérable, et sont largement utilisées

dans différents domaines d'intérét économique tels que la cosmétique et 1’agroalimentaire.
q q q g

L’¢tude des huiles essentielles est toujours une brulante actualité et leur efficacité a été
scientifiquement démontrée. Ces dernieres semblent étre une alternative fiable face aux pesticides

chimiques qui constituent un probléme majeur de la sant¢ humaine.

Les huiles essentielles a base de plantes peuvent étre davantage analysés et appliqués en tant
que substitut puissant, écologique et économique aux produits chimiques. En effet, la richesse de la
flore algérienne en plantes aromatiques, nous a permis de penser a cette alternative pour protéger notre

santé et celles de nouvelles générations des dangers dues aux produits chimiques.
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Un trésor est devant nos yeux c’est « la nature ».

Dans le but de la recherche des substances d’origine naturelle ayant des pouvoirs insecticides
et fongicides pour nettoyer les surfaces en respectant la santé humaine et I’environnement, les
plantes aromatiques sources de ces substances sont largement répandues dans la nature, notre
¢tude phytochimique et pharmacologique est basée sur deux especes de 1’une des plus grande
famille botanique « Astéracées » et de genre Centaurea d’Algérie : " Centaurea Pullata L" et

"Centaurea sulphurea ".
Ce mémoire est constitué en deux parties :

La premiére partie est consacré a une revue bibliographique qui est subdivisée en trois

chapitres :

Le premier chapitre : est consacré aux produits phytosanitaires et leurs utilisations dans le

domaine de ’agriculture.

Le deuxiéme chapitre : Les huiles essentielles et leurs utilisations comme biopesticides.

Le troisiéme chapitre : Description botanique et chimique des deux especes de genre Centaurea

: " Centaurea Pullata L" et "Centaurea sulphurea ".

La seconde partie est conservée a la partie expérimentale relative a nos travaux et qui visent

trois principaux objectifs :

1- Extraction des huiles essentielles des deux especes et une analyse par chromatographie en

phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse pour identifier la composition chimique.

2- Une contribution a I’étude de 1’activité biocide des huiles essentielles obtenues sur un panel

de tests fongicides et microbienne.

3- Une discussion concernant la composition chimique et les tests biologiques des huiles

essentielles de "Centaurea Pullata L" et "Centaurea sulphurea ".

Enfin, nous terminerons par une conclusion générale résumant les résultats obtenus et

dégageant les principales respectives.
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Chapitre | : Les produits phytosanitaires
et leurs utilisations dans le domaine de

I'agriculture.




Revue bibliographique chapitre I

1.1 Définition des pesticides.

Le terme pesticide désigne toute substance chimique ou association des substances
utilisées pour détruire, repousser ou controler un ravageur, y compris les especes indésirables

d’animaux, les maladies fongiques et les mauvaises herbes [1].

1.2 Classification des pesticides agrochimiques.

1.2.1 Pesticides synthétiques.

Actuellement, il y a une grande disponibilité et variété de pesticides, ces produits
phytosanitaires sont principalement classés selon : le mode d'action, les espéces nuisibles

ciblées et la composition chimique de la principale substance active [2].

1.2.1.1 Le mode d’action :

Les pesticides peuvent étre classé comme pesticides de contact (non systémiques) et

systémiques.

1.2.1.2 La nature de cible a viser :

C'est a dire en fonction de type de parasite a combattre. Les agriculteurs utilisent souvent
trois principales familles qui sont :
Les herbicides : Représentent les pesticides les plus utilisés dans le monde, ils sont destinés a
détruire les mauvaises herbes qui entrent en concurrence avec les plantes cultivées ou en
ralentissant leur croissance.
Les fongicides : ils sont utilisés pour traiter les maladies fongiques telle que les champignons
phytopathogenes.

Les insecticides : ils sont souvent les plus toxiques, utilisés contre les insectes nuisibles en les

tuant ou en empéchant leur reproduction.
[l y'a d’autres pesticides qui sont : acaricides, nématicides, molluscicides et rodenticides.

1.2.1.3 La structure chimique :

Les organochlorés (OC) : Ce sont des composés chimiques dont leurs structures contiennent

cinq atomes de chlore ou plus ; souvent utilisées comme des pesticides organiques synthétiques
insecticides. La plupart des OC sont interdits vu leur persistance et leurs risques d’accumulation

comme le DDT [3].
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Tableau I-1 : Quelques exemples des organochlorés [3].

Nom de pesticide. Structure chimique.

Le dichlodiphényl trichloro éthane a g

(DDT).

1
CIj/\;(CI
Cl (o] ]

E([[e}

L’hexachlorocyclohexane (HCH).

Ol

L’hexachlorobenzeéne (HCB).

(o] Cl

(o] Cl

Cli

= Organophosphorées : Ce sont des dérivés organiques du phosphore, ces insecticides sont les

plus utilisés dans le monde car ils possedent des structures chimiques instables qui conduisent

a une hydrolyse rapide, ce sont des esters d'acide phosphate ou des esters d'acide

thiophosphorique [4].

Tableau I-2 : Quelques exemples des Organophosphorées [4].

Nom de pesticide. Structure chimique.
Le malathion. O .J
/ ~ /

A)k/krv

Le parathion.
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Carbamates

: Ce sont une classe d'insecticides dérivés d'un acide carbamique, ils sont

structurellement et mécaniquement similaires aux insecticides organophosphorés (OP) [5].

Tableau I-3 : Quelques exemples des carbamates [5].

Nom de pesticide.

Structure chimique.

Le carbaryl.

(o]
P
H

L’oxamyl.

CH,

o o
Hsc\ )J\ N CH
3
N 0/ A N/
~
H
s

HoC™

L’aldicarbe.

0
Ja
\H o N s/

Pyréthroides : Ce sont des composés chimiques dérivés des pyréthrines naturelles produites par

les fleurs de chrysanthéme, Chrysanthemum cinerariaefolium et Chrysanthemum coccineum et

synthétisés pour devenir plus résistants dans 1’environnement, Ils peuvent tuer rapidement les

insectes ravageurs [6].
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Tableau 1-4 : Quelques exemples des Pyréthroides [6].

Nom de pesticide. Structure chimique.

La cyperméthrine. . \Z ? /@
W, o
m)\\\‘““ H/ o
o
N

La téfluthrine. l
F
Cl
F
K@(O F
F
F o F

Perméthrine. )m\ v@\ /@
\A :
Cl [0])
(

1.3 Les pesticides dans l'agriculture.

Au cours de la derni¢re décennie, les ventes de pesticides ont été a peu pres stables dans
le monde, avec un budget global de 40 milliards de dollars dont le marché américain
représentant 31,6% de la totalité [7].

L'augmentation la plus importante de la consommation des pesticides s'est produite en
Amérique centrale et également en Amérique du Sud (augmentation annuelle de 6,7% de 2004
a2014). Suivie par le marché asiatique (augmentation annuelle de 4% de 2004 a 2014).

Méme le petit marché africain, qui représentait 3,5% des dépenses mondiales de
pesticides en 2004, a enregistré une forte augmentation annuelle de 6,4% au cours de la méme
période. En Algérie, Bouziani (2007), a indiqué qu’au cours de la compagne de la lutte
antiacridienne de «2004-2005 », plusieurs tonnes de pesticides « des organophosphorés, des
carbamates et la deltaméthrines » ont été utilisés dans les régions infectées par le criquet pelerin,
dans la région du Sud et dans le Tell. Une augmentation annuelle a également €té observée en
Europe [8].

Ainsi, Les herbicides sont les pesticides les plus utilisés dans le monde (477 du marché),

suivie par des fongicides représentent prés de 267, et enfin les insecticides 247 (UIPP 2011).
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1.4 Toxicologie des pesticides.

Les pesticides bien qu’ils aient une activité bien précise pour lutter contre les parasites
(plantes, animaux et champignons), néanmoins on ne peut pas négliger leurs effets nocifs sur
toutes les parties de notre environnement : la contamination des sols, des eaux et de I’air ; la
faune et la flore et une toxicité sur I’Homme [9].

La contamination par les pesticides peut se produire de plusieurs maniéres lors de la
fabrication, du stockage, de l'expédition, de l'application dans les champs, et aussi d'une
mauvaise utilisation par les populations. Plusieurs accidents se sont produits dans différentes
parties du monde : I'Inde (1986), I'Italie (1976), 1'Allemagne (1953) et 1’Ethiopie (2017) [10].

L'OMS [11] a regroupé les pesticides en fonction des risques potentiels pour 'Homme a

cinq classes :

Classe la. Parathion extrémement dangereux, dieldrine.
Classe Ib. Aldrin trés dangereux, dichlorvos.

Classe II. DDT modérément dangereux, chlordane.
Classe II1. Malathion légerement dangereux.

Classe IV. Produits peu susceptibles de présenter un danger aigu en utilisation normale.




Chapitre Il: Les Huiles essentielles et

leurs utilisations comme biopesticide.
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II.1 Introduction.

La santé humaine et I'environnement sont grandement affectés par 1’usage intensive des
pesticides chimiques, c'est pourquoi on exploite les méthodes alternatives des pesticides
botaniques qui augmentent avec le temps, pour lutter contre les mauvais insectes, les mauvaises

herbes et les maladies fongiques [12].

Les extraits de plantes sont un groupe de composés qui peuvent €tre obtenus a partir des
différentes parties de plantes comme les racines, les écorces, les graines, les feuilles et les fruits,
ils contiennent plusieurs types de métabolites, y compris des alcaloides, des phénoliques, des
terpénoides , de plus des produits chimiques secondaires que I'espéce végétale a développé pour
se protéger contre les ravageurs, de méme chaque espéce végétale a sa structure complexe

chimique unique, parmi les extraits des plantes utilisés « les huiles essentielles » [13].

Les huiles essentielles peuvent étre directement utilisées comme fongicides, insecticides
et herbicides naturels, ou seulement une molécule responsable de ces propriétés peut étre isolée
a partir de cette huile et utilisée. Les plantes aromatiques sont particuliérement riches en ces

substances [14].

La plupart de ces substances sont des terpenes, plus précisément les monoterpénes
présents dans les huiles essentielles sont des inhibiteurs de germination trés puissants, Ils ont

des propriétés fongicides [15].

I1.2 Les huiles essentielles.

11.2.1 Définition.

Les huiles essentielles sont des substances volatiles, odorantes et limpides extraite de
différents organes de plantes : fleurs, feuilles, écorces, bois, racines, rhizomes, fruits ou graines
par une des méthodes d’extraction. Ce sont des mélanges trés complexes qui contiennent entre
20 et 60 composés avec différentes concentrations ; chaque HE est caractérisé par deux ou trois
composés majoritaires « chémotype » et d’autres composés minoritaires. Par exemple, le
Carvacol et le Thymol sont les principaux constituants de I’'HE d’Origanum compactum, le
linalol est le chémotype de I’'HE de Coriandrum Sativum. En générale c’est le composé

majoritaire qui détermine les activités biologiques de I’HE [16].
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11.2.2 Méthodes d’extraction des HEs.

Il y’a plusieurs méthodes d’extraction des HEs, les anciennes sont : distillation,

expression a froid, enfleurage ou incision, et les techniques plus récentes sont : extraction sous

irradiation micro-ondes ou par Ultra-sons. Le rendement des HEs est trés faible, ce qui

en fait des substances fragiles, rares et précieuses [17].
La distillation reste la méthode la plus simple et la plus ancienne utilisée.

11.2.2.1 Hydrodistillation

L’hydrodistillation est la technique la plus simple et la plus répandue, son principe
consiste & immerger la matiére premicre végétale, fraiche ou séche, dans un ballon lors d’une
extraction au laboratoire ou dans un alambic industriel rempli d'eau placé sur une source de
chaleur. Le tout est ensuite porté¢ a I’ébullition, la chaleur permet I’éclatement des cellules
végétales et la libération des molécules odorantes qui y sont contenues. Ces molécules
aromatiques forment avec la vapeur d’eau, un mélange azéotropique. Les vapeurs sont
condensées dans un réfrigérant et I’huile essentielle se sépare de I’hydrolat par la différence de

densité [18].

Au laboratoire, le systéme généralement utilisé pour I’extraction des huiles essentielles

est « le Clevenger ».

Figure Il -1 : montage d’hydrodistillation de type Clevenger.
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11.2.2.2 Entrainement a la vapeur d’eau.

L’entralnement a la vapeur d’eau se differe de I’hydrodistillation par le contact d’eau,
cette technique ne met pas en contact direct I’eau et la matiére végétale a traiter, ce qui évite
certain phénomene d’hydrolyse ou de dégradation pouvant nuire a la qualité de ’huile. La
vapeur chargée de 1'essence de la matiére premicre se condense dans le serpentin de 1'alambic
avant d'étre récupérée dans un essencier sous forme de deux phases : une phase aqueuse
contenant les composés hydrosolubles est appelée eau de distillation ou hydrolat et une phase

organique se place au-dessus de la phase aqueuse : I’huile essentielle [19].

1

I
vapos dean saurée en
COmposes aromanque

A "l
Le
[ N

;’_(_],‘__ N,
(0

¥ L

Sn

amvée de
vapeur dreau

-— — o
vapeur d'eau huile essenticlle
recondensé

Figure 11 -2 : Montage de I’entrainement a la vapeur d’eau [19].

I1.3 La composition chimique des HEs.

Les huiles essentielles se composent principalement des terpenes (monoterpenes et
sesquiterpenes) et d’autres composés aromatiques, qui sont tous caractérisées par un faible

poids moléculaire [20].
» Les monoterpenes.

Les monoterpenes présentent 90% des constituants les plus simples des terpenes, ils sont
constitués de deux unités isopréniques (CsHg) et ils peuvent étre acycliques, monocycliques ou

bicycliques.
» Les sesquiterpénes.

Ce sont des dérivés d’hydrocarbures aromatiques, composés de trois unités isoprenes
(Ci5H22), ils peuvent étre des monocycliques, bicycliques, tricycliques et méme acycliques. Ils

se trouvent sous forme d’hydrocarbures ou sous forme d’hydrocarbures oxygénés.
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» Les composés aromatiques.

Des composés aromatiques dérivés du phénylpropane, cette classe comporte des

composés odorants bien connus comme la vanilline, 1'eugénol, 1'anéthol, 1'estragol et bien

d'autres.
H“""C H
4
Limon¢ne. Caryophylléne. Eugénol.
- P \\
O ’
Linalol. Alpha Farnésene. Cinnamyl alcohol.

Figure II -3 : Structures chimiques de quelques composés des HEs [20].

I1.4 Analyse des huiles essentielles.

11.4.1 Chromatographie en phase gazeuse CPG et CPG-SM.

L’analyse quantitative et qualitative des huiles essentielles fait appel a plusieurs
techniques et méthodes, 1’une des méthodes analytiques efficace est « La chromatographie en
phase gazeuse », cette technique a été perfectionnée et permet maintenant de séparer les
constituants des mélanges trés complexes contenant jusqu’a 200 composés avec une trés grande
rapidité. Son principal inconvénient c’est qu'elle ne convient pas a tous les mélanges, car
l'analyse dépend toujours de la volatilité et de la stabilité thermique des molécules étudiées.
Cependant, la CPG permet d’effectuer 1’individualisation des constituants a partir
d’échantillons de I’ordre du milligramme voire du microgramme. C’est une technique d’analyse
quantitative qui fournit d’une part, le pourcentage relatif de chaque signal par rapport a
I’ensemble des signaux du mélange analysé et d’autre part, qualitative sur la base des temps de

rétention .

11



Revue bibliographique chapitre I1

La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse est une
méthode d'analyse qui combine les performances de la chromatographie en phase gazeuse et de
la spectrométrie de masse afin d'identifier et/ou de quantifier précisément de nombreuses
substances. La méthode est basée sur la séparation des constituants a I’aide de la CPG et leur
identification par le biais de la SM en fonction de leur rapport masse sur charge des différents

constituants d‘un mélange complexe [21].

11.4.2 Identifications des constituants des huiles essentielles.

La CPG et CPG/SM sont les deux méthodes qui sont souvent utilisé pour 1’analyse des
huiles essentielles pour obtenir, respectivement des indices de rétention et des spectres de masse
de chaque constituant et qui a I’aide d’un logiciel sont comparés a ceux répertoriés dans des

bibliotheéques [22].

Lorsqu’un ou plusieurs constituants des huiles essentielles sont inconnus dans les
bibliothéques de comparaison et ne sont pas décrits dans la littérature. Il est alors nécessaire de
les purifier par distillation fractionnée ou par des techniques chromatographiques préparatoires
telles que la Chromatographie sur Couche Mince (CCM), la Chromatographie liquide sur
Colonne ouverte (CC), la Chromatographie Liquide Haute Performance (CLHP) ou encore la
Chromatographie en Phase Gazeuse Préparatoire (CGP). L’objectif est d’aboutir a leurs
identifications structurales par des techniques spectroscopiques usuelles : Résonance

Magnétique Nucléaire du proton (RMN-'H) et du carbone-13 (RMN-'3C) [23].

I1.5 L’utilisation des HEs comme biopesticides.

II .5.1 Définition des biopesticides :

Les biopesticides botaniques, c'est-a-dire les produits antiparasitaires a base de maticre
végétale, d'extraits de plantes ou de produits naturels dérivées de plantes, ont été représentés
comme des alternatives potentielles aux pesticides chimiques, probablement parce que les
produits naturels auraient moins d'impacts sur l'environnement et la sant¢ humaine que les
pesticides conventionnels anciens qui ont eu des effets néfastes sur les organismes et les
écosystémes [24]. De plus, la Food and Drug Administration (FDA) des Etats-Unis ont
reconnus que les pesticides botaniques (huiles essentielles) sont strs que les pesticides de

synthese.
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II .5.2 Les biopesticides en agriculture.

Les biopesticides sont utilisés comme des substituts de produits chimiques synthétiques,
ils représentent seulement 5% du marché de la protection des cultures dans le monde avec une

valeur d’environ 3 milliards de dollars [25].

II .5.3 Activité fongicide des HEs :

L'huile essentielle de Mentha piperita L présente une forte activité antifongique contre
les souches de levures et de champignons de : Alternaria alternaria, Fusarium tabacinum,
Penicillium spp., Fusarium oxyporum, et les fumigates d'Aspergillus, principalement parce que
le menthol et menthone sont les principaux constituants de cette HE. Selon la littérature, le
pourcentage de composés chimiques et les principaux constituants de l'huile essentielle
déterminaient l'activité antimicrobienne. Les chercheurs expliquent ensuite que cette activité
est due principalement aux constituants chimiques contenant des hétéroatomes tels que

l'oxygene [26].

II .5.4 Activité antibactérienne des HEs :

Les terpénes présents dans les huiles essentielles sont les principaux antimicrobiens.
L’activité antibactérienne des huiles essentielles est bien enregistrée, les huiles essentielles de
thym, cannelle laurier et clou de girofle se sont révélées étre fortement antibactérienne parmi
les nombreux testés. Parmi plusieurs composants testés pour I’activité antibactérienne, le di-
acétyle suivi de I’eugénol étaient les plus actifs. En outre, I’eugénol, menthol et anéthol ont été
testé pour leur activité inhibitrice vis-a-vis des bactéries pathogeénes d’origine alimentaire,

I’eugénol était le plus actif [27].
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II1.1 Centaurea Pullata L.

III .1.1 Description botanique :

En latin, Pullata vient de « Pullatus » ce qui signifie la couleur noire, cette attribution
de nom est dii aux bordures noires bractées ; Elle est aussi appelée Melanoloma Pullatum L,
Centaurée en deuil, et bordée noire [28].

Ses noms arabes sont : Achbet ennegar, Seguia, Achbet el Ganfoud, Djouz, Achbet
Ennga et chham El Aoud [28]. C. Pullata est une plante bisannuelle appartenant a la famille des
Astéracée et de genre Centaurea, elle pousse en Europe occidentale, en Afrique du Nord, en
France et en Espagne [29].

Selon Quezel et Santa (1963), cette plante se trouve en Algérie dans les lieux frais, les

paturages, les talus herbeux et au bord des routes du littoral dans la région de Tell.

Figure I1I -1 : Centaurea Pullata L.

III .1.2 Usage traditionnel :

Dans la médecine traditionnelle turque, des variétés d’espéces du genre Centaurea sont
utilisées pour soulager la douleur et I’inflammation, les symptomes de la polyarthrite
rhumatoide, la fiévre et les maux de téte ainsi, Centaurea pullata a un effet analgésique contre
des douleurs abdominales induites par 1’acide acétique [30]. Elle est principalement utilisée
pour augmenter la pression artérielle. C. Pullata couramment utilisée en Algérie comme
assaisonnement [31], elle est aussi utilisée dans la préparation avec d’autres plantes d’un plat

traditionnel local appelé « El Hammama » [32].

III .1.3 Travaux antérieurs :

La famille des astéracées contient de nombreuses plantes aromatiques et médicinales.

Différentes classes des familles ont été isolés des espeéces de Centaurea dont les sesquiterpénes
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lactones sont largement présent dans ce genre, de plus il y a la présence des flavonoides, les
triterpénoides, les alcaloides et les lignanes [33].

La recherche bibliographique exhaustive sur la composition chimique de 1’huile
essentielle de C. Pullata a montré que cette espece a fait 1’objet de trés peu d’études.

Les résultats détaillés d’une analyse par CPG et CPG-SM ont indiqué que ’'HE de
C. Pullata (chrea Blida) contenait 75 composés dont 7 composants inconnus et 15 composants
sous forme de trace < 0,1% comme 1’alpha pinene, le cyclosativene et la pipéritone.

L’oxyde de caryophyllene (27%), un isomére de phytol (16,5%) et 6,10,14-trimethyl-2-
pentadecanone (14,9%) ont représenté les principaux constituants, I’auteur a confirmé qu’il y a
une différence des résultats dans la composition chimique de I’'HE de C. Pullata et d’autres
¢études sur la composition chimiques des HEs d’autres genres différents de Centaurea [34].

Une autre étude qui a été faite aussi a blida Chrea, a montré qu’au total, 53 composés
représentant 93,6% de 1'huile essentielle de C. pullata ont été identifiés dont 'oxyde de
caryophylléne (38,5%) a été le principal composé, les monoterpénes oxygénés (45,2%) ont été
les constituants dominants ; les hydrocarbures (36,5%) étaient également les principaux
constituants de I'huile avec des aldéhydes (16,3%) comme principaux constituants, suivis des

alcanes et des alcenes (16,1%); parmi eux I'hénéicosane (8,6%) a été le principal composé [35].

I11.2 Centaurea sulphurea.

III .2.1 Description botanique :

Centaurea sulphurea est une espece herbacée annuelle de la famille des Astéracée et de
genre Centaurea, ses fleurs sont jaune soufre épineuses ressemblant beaucoup a ’espece
Centaurea solstitialis. Elle est originaire du sud-ouest de I'Europe, ce chardon extrémement
invasif en Californie [36,37]. Elle est aussi appelée 1’étoile de silice, chardon étoil€ sicilien ou

centaurée étoilée.

Figure -2 : Centaurea sulphurea.
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II1 .2.2 Travaux antérieurs.

La recherche bibliographique sur la composition chimique de 1’huile essentielle de C.

sulphurea a montré que cette espece n’a fait aucun objet d’études.

Une étude a été faite en Algérie, sur la composition chimique de I’extrait des parties

aériennes séchées de C.Sulphurea .Les résultats de cette étude sont :

Cinq flavonoides connus qui sont : Cirsilineol, Jaceosidine, 3'-O-methyleupatorine, La népétine
et ’eupatilin.
Des sesquiterpénes lactones :

L’isolement d'une nouvelle lactone sesquiterpénique qui est un nouvel héliangolide (6R,
7R, 8S, 3'R) -8a- (3 ', 4'-dihydroxyméthyléne-2'-butanoyloxy) -15-oxo-helianga-1 (10), 4 (5),
11 (13) -trien-6,12-olide, dénommé « Sulphurein ». Les auteurs indiquent que selon leurs
connaissances, c'est la premicre fois que ce composé est signalé a partir d'une source naturelle,
mais il est semi-synthétisé a partir de la cnicine.

Les données spectrales d’une autre lactone sesquiterpénique étaient similaires a celles
du Sulphurein, mais portant un groupe acétoxy au lieu du groupe formyle en C-4. Ce composé
a ainsi été identifié comme (6R, 7R, 8S, 3'R) -8a- (3 ', 4'-dihydroxyméthyléne-2'-butanoyloxy)
-15-acétoxy-hélianga-1 (10), 4 (5), 11 (13) -trien-6,12-olide [38].
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Partie expérimentale chapitre IV

La partie expérimentale de notre étude a été réalisée au niveau du laboratoire
« LASNABIO », Université de Tlemcen « ABOU BEKR Belkaid » durant la période de février
2020.

1V .1 Echantillonnage du matériel végétal :

IV .1.2 Choix des plantes :

Notre étude reporte sur deux especes du genre Centaurea appartenant a la famille des
Astéracées, du point de vue de leurs richesses en métabolites secondaires de type flavonoide,
lactones sesquiterpéniques et stéroides, de méme la variété de leurs compositions chimiques et
activités biologiques. Par conséquent notre objectif vise a la recherche de nouvelles substances

a effet biocides et a valoriser ces derniers.

1V .1.3 Provenance du matériel végétale et identification :

C. Pullata et C. Sulphurea ont été récoltées durant la période de mois de février 2020
dans différentes régions de la wilaya de Tlemcen. L’identification botanique de ces especes a
été faite par BABA Ali du département d’agronomie Universit¢é Abou Bakr Belkaid de

Tlemcen.

1V.1.4 Facteurs géographiques influencant :

Les principaux facteurs géographiques qui influent de fagon significative sur la végétation
en Algérie, comme partout ailleurs, sont le climat (précipitations, température, vent, radiation
solaire) le sol et I’altitude. En outre, c¢’est surtout 1I’équilibre délicat de ces facteurs qui joue un
role primordial a la fois dans le développement individuel des plantes et dans leur

environnement [39].

1V.2 Extraction des huiles essentielles.

Il existe différentes méthodes d’extractions des huiles essentielles, de notre part nous
avons adopté I’une des méthodes la plus utilisée en utilisant le montage de I’hydrodistillation

de type Clevenger.

1V.2.1 La technique Hydrodistillation :

Cette méthode consiste a immerger la matiere végétale dans un bain d’eau, I’ensemble
(maticre végétale +eau) est porté a ébullition pendant 5 heures, généralement elle est conduite

a pression atmosphérique. La chaleur permet 1’éclatement et la libération des molécules
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volatiles contenues dans les cellules végétales qui sont alors condensées et liquéfiées dans un
réfrigérant. Le mélange volatile qui est refroidi et condensé est ensuite séparé en une phase
aqueuse qui constitue I’hydrolat et une phase organique qui constitue 1’huile essentielle. L'huile
essentielle se distingue de I'hydrolat (eau aromatique) par sa différence de densité et de couleur.
Le mélange est introduit dans un tube a essai et congelée durant 24 heures pour faciliter la

récupération de I’HE, le solvant utilis¢ est 1’éther d’éthylique dans lequel I’HE est soluble.

Figure 1V-1 : Appareil de type Clevenger.

1V.2.2 Conservation des HEs

Les HEs sont récupérées dans des piluliers en verre stériles, opaques, étiquetés et bien
fermé. La conservation de ces derniers se fait dans un endroit frais de préférence a une
température de 4°C, a I’abri de la lumicre, 1’air, chaleur, et humidité afin d’éviter toute réaction

de dégradation.

1V.2.3 Calcul du rendement

Le rendement en huile essentielle est le rapport entre le poids d’HE extraite et le poids
de la matiere végétale a traiter seche ou fraiche. Le rendement est exprimé en pourcentage (%)

et calculé par la formule suivante [40].

Myg

R = X 100 %

va
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R : rendement en huile essentielle en pourcentage.

mHuE : la masse de I’huile essentielle en grammes.

mwmy : la masse de la matiére végétale fraiche ou séche en grammes.

1V.3 Analyse chimique des huiles essentielles.

IV.3.1 Conditions CPG (LASNABIO)

Les conditions de la chromatographie en phase gazeuse du Laboratoire « LASNABIO »

sont caractérisées par :

>

Un chromatogramme de marque 6500 Autosystem GC équipé d’un détecteur a
ionisation de flamme (FID) avec une température de 280°C.

Un injecteur diviseur avec une température de 300°C.

Une colonne capillaire en silice fondu apolaire de type TRB-5 qui dispose des
caractéristiques suivantes (longueur : 30 m, diametre interne : 0.32mm, épaisseur du
film : 0.1pm).

Les gaz vecteurs sont : I’hydrogéne 1’azote et 1’aire, le débit est de 1 ml/mn avec une
pression de colonne de 7psi.

La température du four est programmée de 60°C a 280°C a raison d’une montée de 10.0
C/min et ensuite maintenue a 250C pendant 64 mn.

Les échantillons ont été injectés via le mode split , le volume d’injection est de 0.2pul.
Pour chacun des composants, les indices de rétention apolaires et polaires sont calculés

a partir des temps de rétention d’une gamme d’étalons d’alcanes.

Figure IV-2 : Appareillage de CPG.
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1V.3.2 Conditions (CPG/SM) de Corse

» Les analyses ont été réalisées a I’aide d’un chromatographe Perkin Elmer Autosystem
XL (Walton, MA, Etats Unis), doté d’un injecteur automatique avec une quantité de 0,2
uL et de deux colonnes (60 m x 0,22 mm d.i. ; épaisseur du film de phase stationnaire :
0,25 um) polaire (Rtx-Wax) et apolaire (Rtx-1), couplées a un détecteur de masse Perkin
Elmer TurboMass.

» Les molécules sont bombardées par un faisceau électronique de 70eV. L’injection se
fait par mode split avec un rapport de division de 1/80.

» Les spectres de masse obtenus par impact €électronique ont été acquis sur la gamme de
masse 35-350 Da.

» La température de la source est de 150°C.

» Le gaz vecteur utilisé est le dihydrogene, la pression en téte de colonne est de 25 psi
avec un débit de 1 ml/mn, la température de I’injecteur et des détecteurs est de 280°C.

» La programmation de la température consiste en une élévation de 60 a 230°C a 2°C/mn
puis en un palier de 35 mn a 230°C.

» Pour chacun des composés, les indices de rétention polaire et apolaire sont calculés par

extrapolation linéaire a partir des temps de rétention d’une gamme d’étalon d’alcane.

Figure IV-3 : Appareillage de CPG/SM
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1V.4 Tests biologiques

Le pouvoir antimicrobien des HEs des deux especes C. Pullata et C. Sulphurea a été
évalué par la technique des ‘disques en papier’. Le protocole est presque similaire pour les deux
activités seulement avec des conditions différentes, que sont : les germes, deux bactéries pour
I’activité antibactérienne et deux levures pour I’activité antifongique et les différents milieux :

un milieu Muller-Hinton pour les bactéries et un milieu Sabouraud pour les levures.

En appliquant la technique d’écouvillonnage selon les recommandations de CLSI (2009,
2015), un écouvillon en coton stérile a été plongé dans une suspension en bouillon nutritif stérile
préparée a partir des cultures de 24 heures de microorganismes test (bactéries et levures) sur
leurs milieux appropriés. A 1’aide de ce dernier, on tape toute la surface des boites de pétrie,

contenant des milieux gélosés, pour avoir un tapis homogeéne.

Des disques stériles de papier Wattman N° 3 de 7 mm de diamétre imprégné de 20 pl de
I’huile essentielle, ont été déposés au centre des boites de pétri ensemencée, a 1’aide d’une
pince, et des disques témoins recoivent 20 pl des différents solvants purs avec des dépdts
successifs de 5 pl tout en évitant des débordements. Les boites sont par la suite bien fermées et
conservées a une température de 4°C durant 2 heures, puis incubées pendant 24 heures a des

différentes températures selon le germe. Les diamétres des zones d’inhibitions sont ensuite

mesureés.

Figure IV-4 : la technique des disques en papier.
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1V.4.1 Activité antibactérienne

Les germes de référence utilisés pour cette activité sont : des bactéries a Gram positif et

négatif. Les noms, les références et les conditions utilisées sont résumés dans le tableau

suivant :
Tableau IV-1 : Les conditions utilisées pour 1’activité antibactérienne.
Bactéries Références DO de A(nm) || T d’incubation(°C)
suspension
Bactérie a Gram positif
Bacillus cereus
ATCC11778 0.08-0.1 620nm 37°C

Bactérie a Gram négatif

Pseudomonas aeruginosa

ATCC 27853

1V.4.2 Activité antifongique

Tableau IV-2 : Références et conditions des levures de 1’activité antifongique.

Levures Références DO de A (nm) T d’incubation

suspension (°O)

Candida albicans ATCC 10231

0,12 -0,15 530 nm 35°C

Candida albicans 1P444
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V.1 Caractéristiques organoleptiques

Chaque huile est caractérisée par des propriétés organoleptiques telles que 1’odeur,
I’aspect et la couleur. Ces derniers dépendent des produits qui la constituent, lesquels peuvent

se présenter sous forme solide, liquide ou bien solide-liquide [41].

Tableau V-1 : Caractéristiques organoleptiques des deux espéces étudiées.

Huiles essentielles Couleur Aspect Odeur
C. Pullata Jaune Liquide huileux Aromatique et épicée
C. Sulphurea Jaune pale  Liquide limpide Aromatique et épicée

V.2 Rendement des huiles essentielles

Les parties aériennes de C. Pullata et C. Sulphurea ont été recueillies dans la wilaya de
Tlemcen durant le mois de février 2020. Les parties aériennes de C. Pullata ont été recueillies
dans les régions de Ghazaouet, Nedroma et Msirda. Les parties aériennes de C. Sulphurea ont

été recueillies dans la région de Ghazaouet, Ain douz et Benisnous (Figure V-1).

ni-Menir,

Tient

A

Figure V-1 : Zones de récoltes des plantes.
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Les deux especes de plantes ont été stockés a une température ambiante apres la récolte.
Une portion (500 a 600 g) de matiére fraiche de chaque espéce de plante a été¢ soumis a une
hydrodistillation avec un appareil de type Clevenger selon la Pharmacopée européenne
(European Pharmacopoeia, 2004).

Les huiles ont ¢été stockées dans des flacons ambrés stérilisés a 4°C jusqu'a leur

utilisation.
Tableau V-2 : Différents rendements en huiles essentielles .
Parties aériennes Stations Rendements (%)
GHAZAOUET 1.8
NEDROMA 0.7
C. Pullata MSIRDA 0.6
GHAZAOUET 0.9
AIN DOUZ 0.5
C. Sulphurea BENI SNOUS 0.4

Les rendements en huiles essentielles des populations, collectés dans les zones d'étude
(Figure V-1), sont présentés dans le tableau (V-2). Les rendements en huiles essentielles de C.

Pullata variaient de 0,6 a 1.8% (p / p), parmi les populations, sur la base du poids frais.

De méme, la partie aérienne de C. Sulphurea de GHAZAOUET a donné un rendement
en HE de 0.9 % (m/m). Ce rendement est considéré le meilleur par rapport a ceux de AIN
DOUZ 0.5% (m/m). Le rendement le plus faible a été observé pour la station de Beni snous

avec un rendement de 0.4%.

Ces différences des rendements sont dues a plusieurs facteurs parmi eux : ’origine
géographique, les facteurs écologiques et climatiques (la température et ’humidité¢), la méthode
d’extraction, la partie utilisée pour I’extraction (parties aériennes, racines ...), et la période de

cueillette.
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V.3 La composition chimique des huiles essentielles

V .3.1 Composition chimique de Centaurea Sulphurea :

chapitre V

D’apres la recherche exhaustive effectuée le long de ce travail, A notre connaissance,

aucune ¢étude n'a été faite pour déterminer la composition chimique de 1’espéce Centaurea

Sulphurea.

L’huile essentielle des parties aériennes de Centaurea Sulphurea a été extraite durant 5

heures avec un appareil de type Clevenger et analysée par CPG/CPG-SM. La composition

chimique a été identifiée a I’aide de la bibliothéque « Ardmes » propres au laboratoire de

CORSE, par comparaison des indices de rétentions et spectres de masses avec ceux de la

littérature. Les résultats sont représentés dans le tableau V-3 :

Tableau V-3: Composition chimique de la partie aérienne de 1’huile essentielle de

C. Sulphurea de I’ouest Algérien.

No.? Composés IRI,’ RI,* RI,¢ C sulphu  ldentification®
1  o- Pinéne 930 931 1022 1,7 RI, MS
2 p-Cymene 1014 1011 1268 2,7 RI, MS
3 Nonanal 1083 1082 1394 0,7 RI, MS
4  Cis Verbeneol 1132 1127 1655 0,1 RI, MS
5  Pinocarvone 1136 1136 1558 0,3 RI, MS
6  Terpinen-4-ol 1164 1161 1600 0,2 RI, MS
7  Methyl salicylate 1170 1173 1731 0,1 RI, MS
8  Myrtenol 1182 1183 1789 0,2 RI, MS
9  Piperetone 1230 1232 1730 0,4 RI, MS
10  Geranyl acetate 1367 1361 1752 0,6 RI, MS
11 o-copaene 1373 1379 0,5 RI, MS
12 a-humulene 1449 1456 1635 0,3 RI, MS
13 y-Muurolene 1471 1471 1681 0,1 RI, MS
14  germacrene D 1477 1480 1704 0,8 RI, MS
15 B-Selinene 1481 1483 1712 0,6 RI, MS
16 o-Calacorene 1528 1531 1895 04 RI, MS
17 B-Calacorene 1541 1548 1939 04 RI, MS
18  3(Z)-hexanyl benzoate 1554 1552 2088 0,6 RI, MS
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19 E- B-Caryophyllene 1574 27,6 RI, MS
20 Cedral 1589 1593 2023 0,7 RI, MS
21 Tau muurolol 1636 1634 2143 2,0 RI, MS
22 B-Eudesmol 1639 1644 2232 7,1 RI, MS
23 o-Cadinol 1642 1645 2231 1,0 RI, MS
24  o-Eudesmol 1654 1653 2220 2,6 RI, MS
25 Eudesma-4(15)-7-dien-1-B-ol 1669 1672 2347 3,0 RI, MS
26  E-phytol 2100 2107 2617 3,2 RI, MS

Identification % 56.8

Sesquiterpenes hydrocarbonés 30.7

Sesquiterpenes oxygénés 17

Monoterpénes oxygeénés 0.7

Monoterpénes hydrocarbonés 4.4

Non-terpénique oxygéné 0.8

Diterpéne oxygéné 3.2

L’analyse chimique de I’huile essentielle de C. Sulphurea a révélé la présence de 26
composants représentant 56.8 % de la totalit¢ de I’huile. L’huile essentielle des parties
aériennes est caractérisée par la prédominance des sesquiterpenes hydrocarbonés avec un taux
de (30.7%) dont le composant majoritaire est un sesquiterpene hydrocarboné le (E)-B-
Caryophylléne avec un pourcentage de (27.6%), suivie, des sesquiterpénes oxygeénés avec un

taux de (17 %) dont le constituant prédominant est le f-Eudesmol (7.1 %) .

L’huile essentielle de C. Sulphurea a été¢ accompagnée relativement de plus petites
quantités de monoterpenes hydrocarbonés et oxygénés dont le pourcentage été respectivement
de 4.4% et 0.7 %. De méme, que la présence des composés oxygénés non-terpéniques avec un

faible pourcentage (0.8%) a savoir le E-phytol (3.2%).

V .3.2 Composition chimique de Centaurea Pullata :

Les parties aériennes de C. Pullata (610 g) ont été recueillis et soumises a une
hydrodistillation pendant 5 heures. Une injection de cet échantillon en CPG/CPG-SM a permis
d’identifier 23 composés représentant (66.1%) de la totalité¢ de la composition chimique en

comparant leurs EI-MS et indices de rétention avec ceux de la bibliotheque "Aromes" de Corse.
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L'huile essentielle a été dominée par des composés oxygénés (57,8 %) avec une quantité

appréciable de composants sesquiterpénes oxygénés (23.5 %), suivi de non-terpéniques

oxygénés (18.8%) (Figure V-2). Toutefois, les diterpenes oxygénés ont été apparues aussi en

proportion appréciable (13.9 %).

Tableau V-4 : Composition chimique de la partie a¢rienne de I’huile essentielle de C. Pullata

de I’ouest Algérien.

No.? Composés IRI,’ RI,* RI,*  C.Pullata Identification®
1 Octane 798 800 1,2 RI, MS
2 Hexanol 867 1414 0,4 RI, MS
3 Benzaldehyde 968 1190 0,3 RI, MS
4 Limonene 1030 1195 0,6 RI, MS
5 2-phenylethanol 1121 0,6 RI, MS
6 Nonanol 1171 1394 0,7 RI, MS
7 Decanal 1207 1498 0,3 RI, MS
8 2-ethylmenthone 1286 0,9 RI, MS
9 Indole 1306 0,5 RI, MS
10 Eugenol 1359 2171 0,1 RI, MS
11 (Z2)-p-farnesene 1449 1659 1,2 RIL, MS
12 Pentadecane 1494 1817 2,6 RI, MS
13 o -cadinene 1544 1377 1,4 RI, MS
14 Dodecanoic acid 1565 - 1,7 RI, MS
15 Caryophyllene oxide 1593 1980 20,9 RI, MS
16 B-eudesmol 1668 2232 2,6 RI, MS
6,10,14-trimethyl-2-
17 Pentadecanone 1848 - 1,5 RI, MS
18 Pentadecanone 1871 10,8 RI, MS
19 Hexadecanoic acid 1974 2173 1,9 RI, MS
20 Phytol 2117 2620 13,9 RI, MS
21 Docosane 2199 2200 0,6 RI, MS
22 Tetracosane 2400 - 0,5 RI, MS
23 Hexadocosane 2596 - 0,9 RI, MS
Identification % 66.1
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Sesquiterpénes oxygénés 23.5
Non-terpéniques oxygénés 18.8
Non-terpéniques hydrocarbonés 4.6
Diterpéne oxygéné 13.9
Monoterpenes oxygénés 1.6
Monoterpenes hydrocarbonés 1.1
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Figure V-2 : Principales familles de composés de C. Pullata.

Trois principaux composants représentant plus de 40% de la totalit¢ de 1’huile
essentielle ont été identifiés. En effet, Le constituant majoritaire de ’HE est un sesquiterpéne
oxygéné « Oxyde de Caryophylléne » (20.9 %) suivie par un diterpene oxygéné « Phytol »

(13.9%) et enfin un non-terpénique oxygéné « Pentadecanone » (10.8% ).

D’autres familles de composés ont été identifiées qui sont : 4 composés non-terpéniques
hydrocarbonés (0.5% - 2.6%)) , 2 composés monoterpeniques hydrocarbonés ( 0.5%-0.6%)
et 2 sesquiterpénes hydrocarbonés (1.2%-1.4%)

V .4 Travaux antérieurs :

D’apres les résultats, On constate que 1’analyse de la composition chimique de la partie
aérienne de notre huile est en accord a celle mentionnée précédemment dans la littérature (Dob
Tahar et al.). Les études antérieures montrent que 1’oxyde de caryophylléne était le principal
constituant, (27 % ; Dob Tahar et al.) et (38.5 % ; S. Djeddi et al.), pareillement pour notre
étude ce sesquiterpene oxygéné s’est révélée comme principal constituant avec un taux de

(20.9%).
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L’analyse chimique de ’'HE de CHREA a montré¢ un isomere de Phytol comme ’un des
principaux composants (16.5 %) , pareillement pour notre huile (13.9%). Le 6,10,14-trimethyl-
2-pentadecanone (non-terpénique oxygéngé) est reporté comme étant un composant majoritaire
de I’huile de CHREA (Dob Tahar et al.) avec un taux de (14.9 %), alors que ce dernier était

présent avec une faible teneur dans notre huile (1.2 %).

Le Pentadecanone (non terpénique oxygéné), un composé totalement absent dans
I’analyse chimique de CHREA, par contre ce dernier était présent dans 1’huile de C. Pullata

avec une teneur importante de (10.8 %).

En conclusion, Cette étude comparative affirme qu’il y a beaucoup de similitudes dans
les analyses de la composition chimique de HE de cette espéce. Toutefois, il y a quelques
différences dans les composés minoritaires présentant des faibles teneurs, ce qui est relative a
la nature. Cette différence est dii aux différents facteurs parmi eux : le climat, la nature de sol

et son PH, L’altitude et les périodes de la cueillette de la plante [42].

V.5 Evaluation de ’activité antifongique et antibactérienne

Les essais biologiques ont été effectués au Laboratoire de Microbiologie Appliquée a
I’ Agroalimentaire, au Biomédical et a 'Environnement (LAMAABE) Tlemcen, en utilisant la

méthode de diffusion sur disque.

Les activités biologiques, antibactérienne et antifongique, des huiles des parties aériennes
de C. Pullata et C. Sulphurea ont été évaluées contre deux souches de bactéries, une bactérie a

Gram positif et I’autre a Gram négatif, et deux levures.

Une activit¢é moyenne vis-a-vis la souche bactérienne Bacillus avec une zone
d’inhibition de 13 mm pour L’HE de C. Pullata et 12 mm pour I’HE de C. Sulphurea a été
observée. Les huiles essentielles n’ont montré aucun effet contre Pseudomonas aeruginosa,
aucune zone inhibition n’a été observée autour des disques. D’autre part, les huiles essentielles
des parties aériennes de C. Pullata et C. Sulphurea ont été testés contre deux levures Candida
albicans (IPP444) et Candida albicans (ATCC10231). Les HEs des parties aériennes des deux
especes se sont révélées efficaces contre Candida albicans (IPP444) avec des diamétres
d’inhibition de 10 mm et 13 mm respectivement. L’huile essentielle de C. Sulphurea posseéde
une activité modérée vis-a-vis Candida albicans (ATCC10231) avec un diametre d’inhibition
de 8 mm, par contre I’huile essentielle de C. Pullata s’est montrée inefficace vis-a-vis des

souches étudiées (Tableau V-5).
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Tableau V-5 : Les résultats de 1’activité antimicrobienne.

Activité antibactérienne Activité antifongique.
Souches B+ B- 1PP444 ATCC10231
HE de C. Pullata 13 mm 7 mm 10 mm 7 mm
HE de C. Sulphurea 12 mm 7 mm 13 mm 8 mm

A notre connaissance, on sait que la levure Candida albicans (ATCC10231) est plus
résistante que Candida albicans (IPP444) De méme la souche bactérienne a Gram positif

Bacillus est plus résistante que la souche bactérienne a Gram négatif Pseudomonas aeruginosa.

Figure V-3 : Diamétres des zones d’inhibitions

L’activité antimicrobienne d’une huile essentielle est due principalement a sa
composition chimique et en particulier a la nature de ses composés majoritaires, comme elle
peut étre attribu¢ aux composés minoritaires présents en faibles teneurs ou encore la synergie
entre les constituants présent dans les HEs [43]. L’activité antimicrobienne de 1’huile
essentielle de la partie aérienne de C. Sulphurea peut €tre expliquer par la richesse de cette huile
en composé€s sesquiterpenes hydrocarbonés qui sont mentionnés dans la littérature par leurs
effets larvicides et bactéricide [44], ou encore au composant majoritaire le (E)- PB-

Caryophyllene.
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En effet, une étude indique que la présence de caryophylléne dans I’huile essentielle de
Bidens Pilosa joue un rdle important dans 1’activité antibactérienne. En outre, des essais
affirment I’ efficacité des monoterpénes hydrocarbonés et oxygénés sur E. coli ; ils sont capables
de détruire I’intégrité cellulaire, en inhibant la chaine respiratoire et le processus de transport
d’ions [45].Le B-caryophylléne est I'un des principaux composants des huiles essentielles
extraites d'épices et de plantes alimentaires, telles que poivre noir (Piper nigrum L.), romarin
(Rosmarinus officinalis), cannelle (Cinnamomum spp.) , origan (Origanum vulgare L.) ,basilic
(Ocimum spp.), thym (Thymus vulgaris), sauge (Salvia officinalis),menthe (Mentha piperita),
gingembre (Zingiber officinale), chinotto (Citrus Myrtfolia Raf) et clous de girofle (Syzygium

aromaticum) . Il a également été trouvé dans la citronnelle, (Cymbopogon), le pin (Pinus).

Ce composé végétal a été approuvé par la Food and Drug Administration (FDA) et
I'Autorité européenne de sécurité des aliments (EFSA), et il est utilis¢é comme exhausteur de
gout et dans les cosmétiques. Dans la nature, ce composé se produit principalement sous forme
de (E)- B-Caryophylléne mélangé a une petite quantité d'isomeres (Z)-B-caryophylléne Et a-
caryophylleéne, et son dérivé d'oxydation est le B-caryophyllene oxyde [46].

Plusieurs études précliniques, ont été effectués sur le P-Caryophylléne, un
sesquiterpene bicyclique naturel. Ces dernieres sont trés prometteuses et montrent que ce
composé sesquiterpénique est trés intéressant et connu par ses effets biologiques. Le B-
Caryophylleéne est un modulateur du systéme nerveux et exerce des effets bénéfiques sur de
nombreuses pathologies neurodégénératives et inflammatoires, telles que les maladies du
systéme nerveux comme par exemple la maladie de Parkinson et la maladie d'Alzheimer. De
plus, il est capable d’agir sur le foie et les os, et posséde des propriétés antibiotiques et

anticancéreuses (colon, sein, cancer de pancréas ..) [46].

Les données précliniques ont mis en évidence que le P-Caryophylléne est un
bactéricide contre Streptococcus mutans (carie) [46]. En outre, I’huile essentielle de la partie
aérienne de C. Pullata est chémotypée par I’oxyde de caryophylléne, un sesquiterpéne oxygéné
semble-t-il étre responsable de 1’activité antimicrobienne, ou d’autres compos€s minoritaires a
savoir le B-eudesmol (sesquiterpéne oxygéné), ce qui indique que la présence d'une fonction
oxygene dans la structure augmente les propriétés bactériostatique et fongistatique des
terpénoides [45]. Cette activité peut étre due aussi a un effet synergique entre plusieurs

composés de cette huile essentielle.
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Conclusion générale.

La médecine par les plantes remonte a I’aube de I’humanité. Aux temps préhistoriques,
les Hommes ne se limitaient pas a consommer les plantes, ils s’en servaient aussi pour se
soigner. Les plantes ont été utilisés pour leurs effets médicinales sous formes des préparations
traditionnelles ou sous forme des huiles essentielles.

Les Hommes ont toujours tenté de comprendre les pouvoirs thérapeutiques des plantes
médicinales. Il faudra attendre le XIXe si¢cle pour que les progres de la chimie mettent en
évidence les principes actifs des plantes, ces substances chimiques responsables de leurs vertus.

Actuellement, le secteur des huiles essentielles est en progression, dont la thérapeutique
médicale étant un domaine dans lequel ces huiles sont plus prometteuses avec leur activité
antimicrobienne.

Cette étude a été consacré pour la contribution a la connaissance phytochimique et a
évaluer les potentialités bioactives des huiles essentielles des parties aériennes de deux plantes
de la famille des Astéracée et de genre Centaurea « Centaurea Pullata » et « Centaurea
Sulphurea ».

L’huile essentielle de C. Sulphurea s’est avérée riche en sesquiterpénes hydrocarbonés
avec un taux de (30.7%) dont le composant majoritaire est un sesquiterpéne hydrocarboné le
(E)-B-Caryophylleéne avec un pourcentage de (27.6%). En effet, I’huile essentielle de C. Pullata
renferme en majorité des composés oxygénés (57,8 %) avec une quantité appréciable de
composants sesquiterpénes oxygeénés (23.5%). Cette huile est chémotypée par un sesquiterpéne
oxygeéne « Oxyde de Caryophylléne » (20.9 %).

L’activité antimicrobienne des huiles essentielles a été déterminée par la méthode de
diffusion sur disque, D’une part, les huiles essentielles ont des activités assez intéressantes sur
la souche bactérienne Bacillus. En revanche, ces derniéres n’ont montré aucun effet contre la
souche bactérienne Pseudomonas aeruginosa. D’autre part, Les HEs des parties aériennes des
deux especes se sont révélées efficaces contre la levure Candida albicans (IPP444). Tandis
que, L’huile essentielle de C. Sulphurea posséde une activit¢ modérée vis-a-vis Candida
albicans (ATCC10231), par contre 1’huile essentielle de C. Pullata s’est montrée inefficace
contre ATCC10231.
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Ces caractéristiques importantes font de ces deux plantes un patrimoine a préserver et a

valoriser, parmi les perspectives immédiates de cette étude :

v Exploitation de ces huiles dans 1’industrie agriculture en substituant les pesticides

chimiques par ces biopesticides naturels.

v" Evaluer la cytotoxicité de ces huiles essentielles sur des modéles animaux.

v Létude d’autres propriétés biologiques de ces plantes, a savoir les propriétés : anti-

inflammatoire et antivirale.
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Résumé :

En raison des maladies dangereuses causées par 1’utilisation excessive et illégale des pesticides
chimiques, nous nous sommes intéressés a trouver des alternatives, plus respectueuses pour
I’environnement et la santé humaine. Ces alternatives peuvent étre des huiles essentielles. Notre
travail a été basé sur une analyse chimique des huiles essentielles des parties aériennes de deux
plantes da la famille des Astéracées de genre Centaurea, C. Pullata et C. Sulphurea. Les HEs
ont été obtenues par hydrodistillation avec un appareil de type Clevenger et analysées par
CPG/CPG-SM. L’activité antimicrobienne des HEs a été réalisée in vitro par la méthode de
diffusion sur disque contre deux souches bactériennes : Bacillus (Gram positif) et Pseudomonas
aeruginosa (Gram négatif) et deux levures : Candida albicans (IPP444) et Candida albicans
(ATCC10231).

Mots clés : Pesticides, Huile essentielle, C. Pullata, C. Sulphurea, activité antimicrobienne.
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Abstract:

Due to the dangerous diseases caused by the excessive and illegal use of chemical pesticides,
we were interested in finding alternatives, more respectful for the environment and human
health. Essential oils represent one of these alternatives. Our work was based on a chemical
analysis of essential oils extracted from the aerial parts of two plants of the Asteraceae family
and the Centaurea genus, C. Pullata and C. Sulphurea. HEs have been obtained by
hydrodistillation using a Clevenger device and analyzed by CPG/CPG-SM. The antimicrobial
activity of HEs was carried out in vitro by the disk diffusion method against two bacterial
strains: Bacillus (positive Gram) and Pseudomonas aeruginosa (Negative Gram)), and two
yeasts: Candida albicans (IPP444) and Candida albicans (ATCC10231).

Key words: Pesticides, essential oils, C. Pullata, C. Sulphurea, antimicrobial activity.
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