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La peroxydation lipidique, causée par les radicaux libres de 1’oxygeéne, est un phénomene
général qui concerne tous les lipides contenant des acides gras polyinsatures, quelle que soit
leur origine (huiles, graisses, membranes cellulaires, lipoprotéines). La lipoperoxydation est
impliquée dans de nombreuses pathologies notamment les maladies cardiovasculaires et
neurodégénératives [1, 2]. Elle est responsable de la formation de produits chimiques nuisibles
aussi bien pour la santé des animaux que des hommes. Ainsi, dans les industries
agroalimentaires le formateur tient compte du fait que 1’oxydation des corps gras est un
phénomeéne spontané dont la cinétique d’apparition peut étre accélérée ou ralentie sous 1’effet
de différents parameétres, dont 1’ajout d’antioxydants [3]. Cependant, I’utilisation des
antioxydants synthétiques tels que le butylhydroxyanisole (BHA) et le butylhydroxytoluéne
(BHT) dans les industries agroalimentaire, cosmétique et pharmaceutique est suspectée a long
terme d’effets tératogénes, mutagénes et cancérigénes [2, 3]. Ainsi, de nouvelles sources
végétales d’antioxydants naturels (carvacrol, eugénol, tocophérol, thymol...) sont recherchées

par les industriels [4, 5].

Les plantes constituent une source potentielle de molécules naturelles bioactives. Elles font
I’objet d’études scientifiques rigoureuses pour leur éventuelle utilisation comme alternative,
particulierement pour la protection contre la peroxydation lipidique. Aujourd’hui, on estime
que les principes actifs provenant des végétaux représentent environ 50% des médicaments
prescrits [6-8]. En outre, les derniéres avancées dans le domaine de la technologie
pharmaceutique a travers les méthodes d’encapsulation permettent d’envisager 1’utilisation de
composés volatils en thérapeutique. Ceci permet d’explorer d’autres sources de métabolites
secondaires comme les huiles essentielles. En effet, les huiles essentielles commencent a avoir
beaucoup d'intérét comme source potentielle de molécules naturelles bioactives. Elles font
I'objet d'étude pour leur éventuelle utilisation comme antioxydants, antimicrobiens et donc
comme conservateur naturel qui préserve I’aliment des différentes altérations oxydatives ou
microbiennes [9, 10]. De maints travaux récents, attestent le rGle de certains composés volatils
sur la bonne résistance a I’oxydation radicalaire des huiles végétales et animales [11-13]. Ainsi,
I’extraction par le CO: supercritique du romarin et de la sauge, a permis d’obtenir un extrait
riche en carnosol et ramanol, molécule dont le pouvoir antioxydant peut étre équivalent ou
méme supérieur a celui du BHT [14]. Par ailleurs, la composition chimique des huiles
essentielles est assez complexe, les composés terpéniques et aromatiques représentant les
principaux constituants. On y trouve également, et en faibles concentrations des acides

organiques, des cétones et des coumarines volatiles. La nature de la fonction chimique du
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composé majoritaire (phénol, alcool, aldéhyde, cétone...) joue un rdle prépondérant dans

1‘efficacité de leurs capacités biologiques [9-11].

L‘Algérie, par sa situation géographique, offre une végétation riche et diverse. Un grand
nombre de plantes aromatiques y poussent spontanément. Ainsi, 1‘intérét porté a ces plantes
aromatiques et médicinales n’a pas cessé de croitre au cours de ces derni¢res années. C’est
pourquoi, au regard de tout ce qui précéde, nous avons initié la présente étude dont le but est
d’étudier les huiles essentielles de plusieurs échantillons de deux Apiacées locales poussant
spontanément (Deverra scoparia Coss. & Durieu et Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Bég.) et de mettre en évidence leurs capacités antioxydantes. Toutefois, dans la
littérature, peu de travaux ont été réalisés sur les capacités biologiques des huiles essentielles
de ces deux especes végétales. Alors, on se propose d’étudier la composition chimique des
huiles essentielles extraites des rameaux (dépourvus de feuilles et fleurs) de deux espéces par
chromatographie en phase gazeuse et spectrométrie de masse et d’évaluer leurs propriétés
antioxydantes par le test de piégeage du radical diphénylpicrylhydrazyl (DPPH) et le test de

blanchiment du p—caroténe.
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11.1. Matériel végétal

Des échantillons botaniques ont été sélectionnés pour cette étude en fonction de leur utilisation
courante en médecine traditionnelle. Deux types de plantes médicinales ont été étudiés :

Deverra scoparia Coss. & Durieu et Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég.

Trois échantillons de Deverra scoparia Coss. & Durieu ont été récoltés a différents endroits :
El-Ghicha (GH), Deldoul (DL) et Djelfa (DJ) (Figure 1) au mois de Octobre 2021 et trois
échantillons de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. ont été récoltés aux endroits
suivent : Zoubiria (ZB), Ain Madhi (AM) et Aflou (AF) (Figure 1) au mois de Octobre et

novembre 2021.

Aprés avoir collecté les échantillons, nous avons procedé au séchage dans 1’obscurité et a la
température du laboratoire. Nous avons sépare les fleurs des tiges. Les tiges utilisées dans notre
travail sont découpées en petits morceaux et conservées dans des sacs en papier jusqu'a ce
qu'elles servent a utilisées pour extraire les huiles essentielles. Les espéces végétales ont été

identifiées au Laboratoire des Sciences Fondamentales (LSF), Université Amar Telidji,

Laghouat, Algérie.

Aflou

El Ghicha
Ain Madhi
Laghouat

Laghouat

B ojeifa

Deldoul

I zoubiria

Médéa

Figure 1. Carte de la répartition de plantes étudiées.
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I1.1.1. Systématiques

La systématique de la plante Deverra scoparia Coss. & Durieu. est présentée dans le
Tableau 1.
Tableau 1. Systématique de Deverra scoparia Coss. & Durieu [15, 16].

Régne Plantae

Division Tracheophyta
Classe Magnoliopsida
Ordre Apiales

Famille Apiaceae

Genre Deverra

Espeéce Deverra scoparia
Nom vernaculaire Guezzah (z) )

La systématique de la plante Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. est présentée

dans le Tableau 2.

Tableau 2. Systématique de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. [17].

Régne Plantae

Division Tracheobionta
Classe Magnoliopsida
Ordre Apiales

Famille Apiaceae

Genre Foeniculum

Espece Foeniculum vulgare

Nom vernaculaire El-besbes el-barri (sl slasall)
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11.1.2. Description botanique

e Deverra scoparia Coss. & Durieu

Deverra scoparia Coss. & Durieu (Figure 2) est une plante vivace, a tige jaunatre, longues de
40-80 cm, en touffes ramifiées dans le haut seulement, simples et paralleles entre elles dans leur
moitié inférieure avec des fleurs blanches a ombelles latérales et pédoncule court (1-3 cm). Ses
fruits sont plus longs que larges, hérissés de poils dressés, pétales blancs a nervures étroites.
C'est une plante a souche Ligneuse ramifiée émettant de nombreuses rosettes de feuilles

triséquées 1-2 fois La floraison a lieu de Février a Octobre [18, 19].

Figure 2. Photo de la plante Deverra scoparia Coss. & Durieu.

e Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég.

Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. est généralement connu sous le nom de
fenouil, est un petit genre des herbes annuelles, bisannuelles ou éternelles (Figure 3). Les tiges
sont fortes et lisses, la hauteur atteint deux métres, cylindriques et ramifiées, portant des feuilles
alternes et bouclées a la base. Les feuilles sont constituées de trois a quatre folioles réparties en
lanieres filiformes d'environ 0,5 mm de large. Les fleurs sont jaunes, ont une largeur de 15 cm
en forme de tente, et leur nombre peut varier de 4 a 25. Le fruit est une graine séche de 4-10
mm [20].
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Figure 3. Photo de la plante Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég.

11.1.3. Utilisations traditionnelles
e Pour Deverra scoparia Coss. & Durieu :

Il est utilisé pour traiter :
Rhumatismes, rougeole, asthme, jaunisse, fiévre, hépatite douleur, diabete, difficultés

digestives et maux de ventre ...
e Pour Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég

Il est utilisé comme :
Anti prolifératif, anti-inflammatoire, antiagrégant plaquettaire, contre les flatulences,

antipyrétique. ..
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11.2. Produits chimiques

Tous les produits chimiques et les solvants utilisés dans ce travail, sont d’un grade analytique

élevé dont la provenance est indiquée dans le (Tableau 3).

Tableau 3. Produits chimiques et solvants utiliseés.

Produits Source

Acide linoléique ; Chloroforme ; DPPH (diphényl _ _
picryl-hydrayl) ; Vitamine E et B-carotene Sigma- Aldrich

Ethanol et Méthanol
HONEYWELL - Riedel de Haen

Tween 80
BIOCHEM Chemopharma

11.3. Méthodes

11.3.1. Préparation des huiles essentielles

Les HEs des échantillons végétaux ont été extraites de la matiére séche des tiges selon la
méthode de hydrodistillation a I'aide de montage Clevenger (Figure 4), ou 100 g de échantillon
sont placés dans le ballon de montage, et de I'eau du robinet y est ajoutée par les deux tiers du
ballon. Le processus de I’extraction Se poursuit pendant 07 heures aprés I'ébullition, et en raison
de la différence entre la densité de I'eau et des huiles volatiles, ces dernieres restent a flot a la
surface de I'eau. L’endroit ou les huiles se rassemblent est recouvert d'une feuille d'aluminium
pour éviter son oxydation avec la lumiere. Les deux phases sont séparées et les huiles volatiles
sont conservees dans des bouteilles en verre opaque et hermétique a 4-6°C jusqu'a son

utilisation.
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Figure 4. Technique d’extraction des HES dans un appareil de type Clevenger.

Le rendement de I'huile de base est calculé selon la technique d'hydrodistillation, en partant du
poids de la masse totale d'huile et en le comparant au poids de la masse végétale seche utilisée

dans cette distillation comme suit ;

|4
R% = —x100
m.

L

v : Volume de I'huile essentielle récupérée (mL)

mi : Masse de I'échantillon initial soumis a I'nydrodistillation (g).
11.3.2. Analyse des huiles essentielles par CG/SM

L’analyse de la composition chimique par CG/SM a été effectuée au Plateau Techniques
d'Analyse Physico-Chimique (PTAPC) de Laghouat.

L'analyse de la composition chimique des HEs a été effectuée sur un chromatographe en phase
gazeuse SHIMADZU GCMS-QP2020, équipé d'un détecteur a ionisation de flamme. La
colonne utilisée est une colonne capillaire fusionnée Rxi®-5ms (Phase : Crossbhond® 5%
diphenyl/ 95% dimethyl polysiloxane) de longueur 30 m x 0.25 mm et I'épaisseur du film étant
de 0,25 um. Les conditions opératoires sont une température de 250°C de l'injecteur (mode split
et split less) et une température de 310°C du détecteur FID. La programmation de la température
est de 50°C pour 2 min suivie d’une élévation 3°C/min pendant 2 min jusqu'a atteindre 310°C.

Le gaz vecteur utilisé est I’hélium (He) avec un débit de 1 mL/min. Les conditions du
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spectrometre de masse étaient les suivantes : tension d’ionisation 70 eV, température de la
source d’ions 200 °C et spectres de masse d’ionisation d’électrons ont été acquis sur la plage

de masse de 45 a 600 m/z.

11.3.3. Evaluation de la capacité antioxydante in vitro
11.3.3.1.Test de piégeage du radical DPPH"

Le DPPH" fut I'un des premiers radicaux libres (Figure 5) utilisé pour étudier la relation
structure-capacité antioxydante des composés phénoliques [21]. Le DPPH" (2,2 diphényl-1-
picrylhydrasyl) est généralement le substrat le plus utilisé pour I’évaluation rapide et directe de
la capacité antioxydante en raison de sa stabilité en forme radicale libre et la simplicité de
I’analyse. Le radical a une couleur violette en raison de I'électron non apparié d'azote et, apres
réaction avec I'atome d'oxygeéne d'un piégeur de radicaux de la réduction de DPPH-H (2,2-
diphényl-1-picrylhydrazine) est formé, qui est jaune pale [22]. Ceci permet de suivre la
cinétique de décoloration de ce radical a 515-520 nm et de cette facon le potentiel antioxydant

d'une substance ou un extrait de plante peut étre déterminée [21].

eWe elie

-+ AH . T, + A
o, HO, M MO

HOy Dy

Figure 5. Réaction du radical DPPH" avec I’antioxydant (AH) [23].

Dans ce test, 50 pL de de chaque HE dilué dans 1’éthanol ont été incubés avec 1000 pL d’une
solution méthanolique de DPPH (125 uM). Aprés 30 min d’incubation a 1’obscurité et a la
température ambiante, les absorbances a 517 nm ont été enregistrées a l'aide d'un
spectrophotometre UV-visible (Shimadzu 1800), ou le contrble négatif contenant 1’éthanol et

la solution de DPPH. Le pourcentage de la capacité antiradicalaire est déterminé par la formule :

Ac—A
CARY% = (Ac — Aup) x 100
Ac

Ou ; Ac : Absorbance du control négative.

AnEe : Absorbance de I’HE testé.
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11.3.3.2. Test de blanchissement du B-caroténe

Cette technique de spectrophotométrie dans 1’ultraviolet a initialement été développée par
Marco [24], puis légerement modifiée par Miller [25]. Elle consiste a mesurer, a 460 nm, la
décoloration du B-caroténe résultant de son oxydation par les produits de décomposition de
I’acide linoléique. L’addition d’antioxydants purs ou sous forme d’extraits végétaux induits un

retard de la cinétique de décoloration du -caroténe.

2.5 mL de solution de B-caroténe (1 g/L) préparée dans le chloroforme a été ajouté a un ballon
contenant préalablement 20 mg d’acide linoléique et 200 mg de Tween 80. Aprés mélange des
deux phases, le chloroforme a été complétement évaporé a 1’aide d’un rotavapeur sous Vvide.
Par la suite, 30 mL d’cau distillée ont été ajoutés au mélange précédent avec agitation
rigoureuse. 1 mL de I’émulsion obtenue a été additionné a une série de tubes contenant 100 pL
de I’HE dilué a tester ou de vitamine E (antioxydant de contréle). Les tubes ont été places, a
I’obscurité, dans un bain-marie a 50 °C pendant 120 min et les absorbances a 460 nm ont été

enregistrées ensuite a l'aide d'un spectrophotometre UV-visible (Shimadzu 1800).

La capacité antiperoxydative CAP (%) de I’huile essentielle est calculée selon 1’équation

suivante :

A120+ — A120-
Ag- —Ajq20-

CAP% = x100

A,,," : L’absorbance en présence d’antioxydant a t =120 min.
A, : L’absorbance du contrdle sans antioxydant a t= 120 min.

A, : L’absorbance du contrdle sans antioxydant a t =0 min

11.4. Analyses statistiques

L’étude statistique a été réalisée par le logiciel EXCEL. Les résultats des tests effectués in vitro
sont exprimés en moyenne + déviation standard (SD), n=3. Une analyse descriptive des résultats
est réalisée a l'aide du logiciel XLSTAT 2018.5.03, avec une tolérance de 0,0001 et un intervalle
de confiance de 95%, afin de déterminer le coefficient de corrélation (coefficient de Pearson)
et de faire I’évaluation en composantes principales (ACP) pour distinguer la relation entre les
HEs en fonction de leur composition chimiques et de leurs capacités antioxydantes. Une analyse
de la variance (ANOVA) a été réalisée sur les résultats obtenus. La différence entre deux valeurs
est considérée comme significative lorsque p < 0,05. Lorsqu’une différence significative est

observée, des tests de comparaison multiple de Tukey et de Dunnett sont effectués.
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I11.1. Détermination des rendements des HES
Le processus d'extraction des HEs des parties tiges d'échantillons de Deverra scoparia et
Foeniculum vulgare a donné des HEs de couleur jaune clair et jaune foncé, respectivement,

avec des rendements différents.
Le rendement de chaque extrait d’HE est représenté dans le Tableau 4.

Tableau 4. Rendement d’extraction des HES étudiés.

Région Rendement %

DJ 0,90+0.28°
.
s 8 DL 0,90:0.42°
v O
03

GH 1,1540,352
S AF 0,40+£0.14°
S o
ER:
L > AM 0,30+0.14°
S S
I =
L ZB 0,15+0.07°

Les valeurs sont exprimées en moyenne + ES (n=3). Les valeurs avec les lettres différentes en
exposant (a et b) sont significativement différentes (p<0,001)

Les HEs obtenus représentent des couleurs différentes (jaune foncé et jaune clair) avec des
rendements qui varient (0,15+0.07-1,15+0,35%). Nous constatons que, l'espéce Deverra
scoparia a offert les rendements les plus significativement élevés par rapport a I'espece
Foeniculum vulgare. Ainsi, I’HE de GH enregistre un fort rendement de 1’ordre de (1,1540,35%)
suivi par les HEs de DL et DJ de la méme espece a raison de 0,90%. D’autre part, le rendement

le plus faible est repéré dans I'HE de ZB (0,15+0.07%).

Cependant, ces résultats sont en accord avec ceux obtenu par Benarfa et al. (2020) [26] (0,48
et 1,68%) et sont considérables de celui obtenu par Vérité et al. (2003) [27] (0,5%). Pour
Foeniculum vulgare les rendements sont en accord avec ceux obtenu par Abdelhafid et al.
(2018) [28] (0,4 %).

Le rendement d’extraction est tributaire de plusieurs facteurs qui peuvent influencer les
performances de 1’extraction, tels que : les facteurs geographiques qui affectent grandement la
couverture végétale tels que le climat (précipitations, tempeérature, vent), la composition du sol,
le type de partie de plante extraite, le moment de la récolte de la plante, I'age et la phase de
croissance de la plante [29]. Ainsi que I'efficacité des méthodes, méthodes d'extraction et le
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temps d’extraction, le séchage des plantes (température, heure et lieu de séchage) [30] et

d'autres facteurs.
I11.2. Analyse des huiles essentielles par CG/SM

Les chromatogrammes de I'analyse de I'huile essentielle de Deverra scoparia pour les trois
régions DL, DJ et GH sont représentés dans I’annexe 1.

L'HEs obtenue a partir les tiges de la plante Deverra scoparia analysée par CG/SM, nous a
permis d’identifier 25 composés, ce qui représente 89,97% pour DJ, 85,30% pour DL et 82,19%
pour GH de I'HE. Les résultats sont illustrés dans le Tableau 5.

Les composés majoritaires de la plante Deverra scoparia sont : a-pinéne (14,03- 24,33%), le
sabinene (5,12-19,94%), p-pinene (2,59-6,42%), le ¢-3-caréne (0,27-10,39%), limonéne (2,49-
14,33%), terpinen-4-ol (1,21-9,50%). Notons que les principaux composants observés dans ces
essences sont des monoterpenes oxygenés (2,73-9,84%) suivi par les sesquiterpénes
hydrocarbonés (5-7,32%), les monoterpenes hydrocarbonés (59,82-69,60%) et enfin les
sesquiterpénes oxygeneés (3,03-6,13%).
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Tableau 5. Composition Chimique des HEs de Deverra scoparia Coss. & Dur identifiée par

CG/SM.
Composés Régions
DJ DL GH

a-Thujéne 1,99 1,92 2,91
a-Pinéne 14,03 24,33 21,09
Sabinene 19,94 5,30 5,12
B-Pinene 2,59 6,42 6,29
Myrcéne 2,11 1,95 1,62
a-phellandréne 1,36 3,31 4,06
0-3-Caréne 0,73 10,39 0,27
a-Terpinéne 3,18 0,86 0,49
p-Cymeéne 1,87 2,72 3,37
Limonene 14,33 2,49 13,08
B-Ociméne 1,13 3,49 0,34
y-Terpinéne 474 1,33 0,71
a-Terpinoléne 1,60 1,75 0,47
Terpinen-4-ol 9,50 2,37 1,21
Methyleugénol 0,34 0,36 1,87
Caryophylléne 1,27 1,22 1,23
Germacrene D 3,16 3,42 4,38
o-Cadinéne 0,57 2,05 1,71
Spathulenol 0,15 0,51 1,19
Oxyde de Caryophylléne 0,88 1,51 0,75
7-Muurolol 0,24 1,82 1,59
B-Eudesmol 0,99 1,71 1,37
a-Cadinol 0,77 1,24 1,23
(2)-Butylidene phthalide 0,63 0,95 1,30
(E)-Ligustilide 1,87 3,59 4,54
Total identifié 89,97 85,3 82,19
Monoterpénes hydrocarbonés 69,60 66,26 59,82
Monoterpénes oxygénés 9,84 2,73 3,08
Sesquiterpene hydrocarbonés 5 6,69 7,32

Sesquiterpene oxygénés 3,03 5,08 6,13
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Les chromatogrammes de I'analyse de I'HE de Foeniculum vulgare pour les trois régions ZB,
AM et AF sont représentés dans I’annexe 2.

Les HEs obtenues a partir des tiges de la plante Foeniculum vulgare analysées par CG/SM,
nous a permis d’identifier 19 composés, ce qui représente 72,46% pour ZB, 81,51% pour AM
et 93,6% pour AF de I'HE. Les résultats sont illustrés dans le Tableau 6.

Tableau 6. Composition Chimique des HEs de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria)
Bég. identifiée par CG/SM.

Régions

Composés AF AM 7B
2,7-diméthyl-1-octanol 3,98 / /
Dimethylsilanediol 9,72 / /
a-Pinéne / 9,77 1,17
B-Pinéne / 2,07 0,32
Myrcéne 40,93 5,88 2,05
3-Caréne / 0,07 12,55
a-Terpinene / / 12,78
p-Cymene 3,12 0,28 0,37
Limonéne 30,34 1,62 16,64
B-Ocimene / 1,46 8,35
p-mentha-1,5- dien-8-ol / 1,08 1,53
Terpinen-4-ol / 0,21 1,10
Estragol / 40,04 7,38
Anéthol 1,49 899 549
Copaéne / 1,31 0,36
Germacréne D / 2,02 1,39
d.-Cadinene / 2,44 0,63
7-Muurolol / 1,42 0,16
Acide palmitique 4,02 2,85 1,36
Total identifié 936 8151 72,46
Monoterpenes hydrocarbones 74,39 11,38 53,06
Monoterpénes oXxygénés 1,49 50,32 155
Sesquiterpéne hydrocarbonés / 577 2,38

Sesquiterpene oxygeénes / 1,42 0,16
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Les composés majoritaires de la plante Foeniculum vulgare sont : le 2,7-diméthyl-1- octanol
(3,98%) et dimethylsilanediol (9,72%) pour AF, I’a-pinene (1,17-9,77%), limonéne (1,62-
30,34%), myrcene (2,05-40,93%), le 3-caréne (0,07-12,55%), 1’estragol (7,38-40,04%), et
I’anéthol (1,49-8,99%). Notons que les principaux composants observés dans ces essences sont
des monoterpenes oxygénés (1,49-50,32%) suivi par les sesquiterpénes hydrocarbonés (2,38-
5,77%), les monoterpenes hydrocarbonés (11,38-74,39%) et enfin les sesquiterpénes oxygénés
(0,16-1.42%).

La composition des HEs étudiés est caractérisée par le chémotype de la plante comme dans le
cas des autres especes aromatiques. Elle dépend également de la partie de la plante utilisée, de

son stade de croissance ainsi que la nature du sol et des conditions de culture.

Une étude réalisée par Attia et al. (2011) [31] sur I'HE de I’espéce Deverra scoparia a révélée
l'a-pinéne comme le constituant le plus abondant (31,95%), suivi par le sabinene (17,24%) et
le 63-caréne (16,85%). Pour la méme espéce (Deverra scoparia), 1’étude de Gourine et al.
(2011) [32] a évalue la presence d'hydrocarbures monoterpéniques et certains composés
0Xygénés. Les composants principaux sont I'a-pinéne (4,4 a 35,8%), le limonéne (0,8 a 66,5%),
I'acétate de bornyle (9,6%), la myristicine (31,1%) et I'aneth apiole (0,4 a 47,3%). Egalement,
la composition chimique de I'HE de cette espece a été I'objet d'une étude réalisée par Benarfa
et al. (2020) [33]. A la suite de cette étude, les composants principaux sont l'a-pinéne (17,97—
53,25%), sabinene+p-pinéne (3,44-24,99%), a-phellandréne (0,75-10,32%), limonéne
(1,35-59,68%), terpinen-4-ol (0,29-15,85%) and spathulenol (0,46—-11,29%).

111.3. Evaluation de I'activité antioxydante

111.3.1. Effet scavenger du radical DPPH®

Le test du radical DPPH" (2,2-diphenyle-1-picrylhydrazyle) est I’une des méthodes la plus
couramment employée. Elle est rapide, facile a mettre en ceuvre et s’effectue a température
ambiante, ce qui permet I’élimination de tout risque de dégradation thermique des molécules
testées [34]. Ainsi, I’efficacité d’un antioxydant peut étre définie comme sa capacité a fixer des
radicaux libres, donc a arréter la propagation de la réaction en chaine et prévenir le stress
oxydatif [35].

A T’aide de la courbe d’étalonnage de la vitamine E (Figure 6), nous avons évalué 1’activité
antioxydante des différents HEs. L activité antioxydante est exprimée par VEEAC (ug VE/mL

d’HE), qui est définie comme la masse en pg de la vitamine E ayant la méme activité
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antioxydante qu’une solution de 1 mL de I’HE testé. Plus les valeurs de VEEAC sont grandes

plus I’HE est un antioxydant puissant.
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Figure 6. Courbe d’étalonnage de la vitamine E du test DPPH".

Le Tableau 7 représente les résultats de la capacité antiradicalaire obtenus par le test de DPPH’

pour toutes les HESs étudiées.

Tableau 7. Valeurs des VEEAC des HEs étudiées mesurées par le test de DPPH".

Régions VEEAC (ug/mL)

DJ 21,90 + 2,442
© ©
- DL 37,95 +2,91°
(5]
3 o
A3 GH 16,26 + 0,56¢
S5 o AF 32,18 £ 0,94¢
S s
Lo AM 58,54 + 2,79¢
5 2
= ZB 62,80 + 0,44¢

Les valeurs sont exprimées en moyenne + ES (n=3). Les valeurs avec les lettres différentes en
exposant (a, b, ¢, d et e) sont significativement différentes (p<0,001).

D’apres les résultats mentionnés dans le Tableau 7, toutes les HEs étudiées présentent des
capacités antiradicalaires plus ou moins significatives. Nous observons une importante activité

antiradicalaire qui varie 16,26+0,56 et 62,80+0,44 ug/mL.

Parmi toutes les HEs, ZB et AM représentent les HES les plus actifs non significatives avec des

valeurs de VEEAC de I’ordre de 62,80+0,44 et 58,54 + 2,79 ug/mL respectivement. Néanmoins,



Résultats et discussion 17

toutes les HEs de la plante Foeniculum vulgare présentent des valeurs puissantes de VEEAC
(32,18+0,94 a 62,80+0,44 pg/mL).

Ces résultats sont en accord avec ceux déja publiés sur les plantes du genre Deverra selon
lesquels les huiles essentielles des espéces de ce genre constitueraient une bonne source

d'antioxydants naturels [36, 37].

La capacité antioxydante de I'huile essentielle étudiée est probablement liée aux composants
majoritaires qui sont principalement les monoterpénes. Ces derniers présentent des propriétes
antioxydantes importantes. En général, les huiles essentielles riches en composés oxygénés
présentent une activité antiradicalaire plus marquée que celles a terpenes hydrocarbonés [36,
38].

111.3.2. Inhibition par blanchissement de p-caroténe

Dans le test du blanchissement de B-carotene, la capacité antioxydante est déterminée en
mesurant 1’inhibition de la dégradation oxydative du [3-caroténe (décoloration) par les produits
d’oxydation de I’acide linoléique qui attaquent simultanément le B-caroténe et ayant comme

résultat le blanchissement du -caroténe et la disparition de sa couleur orange.

Afin de référer le pouvoir antioxydant de nos HEs a celui de la vitamine E (Figure 7) par le
parametre VEEAC (capacité antioxydante équivalente a la vitamine E), ce paramétre a été

exprimé en mg par mL de HE.
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Figure 7. Courbe d’étalonnage de la vitamine E du test B-caroténe.
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Les résultats de ce test sont résumés dans le Tableau 8.

Tableau 8. Valeurs des VEEAC des HES mesurés par le test de B-carotene.

Régions VEEAC (mg/mL)

< o DJ 4,55 +0,042
% § DL 4,73 +0,18°
O3 GH 4,73 +0,00?
PR AF 2,27 +0,04°
.3 E AM 4,70 + 0,022
g3

|i) = ZB 2,97 £0,16

Les valeurs sont exprimées en moyenne + ES (n=3). Les valeurs avec les lettres différentes en
exposant (a, b et ¢) sont significativement différentes (p<0,001).

D’apres les résultats mentionnés dans le Tableau 8, on remarque que les valeurs des VEEAC
s’échelonnent entre 2,27+0,04 et 4,73+0,18 mg/mL. Si nous comparons les capacités
antioxydantes des huiles, nous constatons que les HEs de DL, GH et AM sont les plus puissants
4,73 +0,18, 4,73 £ 0,00 et 4,70 + 0,02 mg/mL HE respectivement), suivi par celle de DJ (4,55
+0,04 mg/mL), les échantillons de DL et AM ont pratiquement la méme capacité antioxydante.
Il est constatable aussi, que les faibles capacités antioxydantes ont été repérées dans les
échantillons d’AF et ZB. La bonne capacité antioxydante trouvée dans le I'HE de AM est
probablement attribuable au estragol (40,04%), un composant antioxydant bien connu [39, 40]
avec des synergies avec d'autres composants (a-pinéne et anéthol). Nous avons constaté
également, que I’HE de GH a présenté une capacité antioxydante faible vis-a-vis des deux tests
DPPH et B-caroténe comparativement aux autres HEs. Cependant, selon la littérature, aucune
étude n’a été réalisée sur les HEs de la plante Foeniculum vulgare spontanée sur la capacité

antioxydante a ce jour.
111.3.3. Corrélation entre la capacité antioxydante et la composition en HES

L'analyse en composantes principales (ACP) permet de différencier les groupes dans I'ensemble
des variables en regardant celles qui se ressemblent et celles qui se distinguent des autres. C’est-
a-dire, lorsque deux variables sont proches les unes par rapport aux autres, elles sont alors
positivement corrélées. Si elles sont orthogonales les unes par rapport aux autres, alors elles
sont non-corrélées. Si elles sont symétriquement opposées par rapport au centre, elles sont alors
négativement corrélées. De ce fait, pour montrer I’existence ou pas de corrélation entre les
capacités antioxydantes et les composes chimiques, nous avons réalisé une analyse ACP sur la

matrice des 6 HES x 2 méthodes. La matrice de corrélations présentées dans Tableau 9.
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Tableau 9. Matrice des coefficients de corrélation de Pearson (r) entre les valeurs provenant des deux différentes méthodes d'estimation de la capacité antioxydante et la composition en HEs.

Variables 28 s & § g 5 £3 g g g 5 § g 2 g 5 29 E 5% s5¢ 58 §5¢
N8 & & 3 5§ & &5 s8§8 % s s 8 & & T & &> & sS2 35 8§5. 38
(2)-Butylidene phthalide 1
Anéthol -0,858 1
Caryophyllene 0,808 -0,770 1
Limonéne 0,024 -0,300 -0,317 1
Myrcene -0,063 -0,075 -0,503 0,760 1
p-Cymene 0,907 -0,862 0,555 0,355 0,358 1
p-mentha-1.5- dien-8-ol -0,603 0,727 -0,436 -0,416 -0,521 -0.781 1
a.-phellandréne 0471 -0,115 0,543 -0,671 -0,765 0,107 0,371 1
a-Cadinol 0,464 -0,132 0,683 -0,848 -0,797 0,083 0,168 0,899 1
a-Pinéne 0,727 -0,486 0873 -0,658 -0,595 0425 -0,203 0,772 0,915 1
a-Thujéne 0,879 -0,743 0,961 -0,262 -0,487 0,615 -0,384 0,648 0,707 0,862 1
Germacréne D 0,652 -0,413 0,870 -0,607 -0,771 0,275 -0,036 0,839 0,918 0,917 0,908 1
B-Pinéne 0,787 -0,498 0,824 -0,588 -0,542 0.501 -0,159 0,839 0,897 0,977 0,860 0,897 1
8-Cadinéne 0,107 0,321 0,225 -0,917 -0,576 0,174 0,35 0,730 0,842 0,653 0,261 0,574 0,648 1
t-Muurolol 0,441 -0,011 0,443 -0,800 -0,500 0,177 0,135 0,823 0,892 0,820 0,499 0,695 0,852 0,931 1
DPPH VEEAC -0,873 0,863 -0,748 -0,267 -0,101 -0,851 0,818 -0,110 -0,200 -0,498 -0,792 -0,495 -0,498 0,188 -0,087 1
p-Carotene VEEAC 0,364 -0,081 0,682 -0,848 -0,758 -0,001 0,033 0,709 0,938 0,862 0,665 0878 0,781 0,795 0,782 -0,250 1
Rendement 0,924 -0,790 0,951 -0,208 -0,336 0,718 -0,543 0543 0,648 0,857 0979 0842 0,848 0,239 049 -0,865 0,634 1
Monoterpénes hydrocarbonés 0,586 -0,896 0,453 0,600 0,307 0,722 -0,635 -0,198 -0,269 0,086 0,401 0,023 0,112 -0,662 -0,365 -0,641 -0,338 0,440 1
Monoterpénes oxygénés -0,712 0913 -0,508 -0,515 -0,219 -0,798 0,545 -0,027 0,114 -0,214 -0,508 -0,155 -0,284 0,513 0,175 0,657 0,259 -0,529 -0,964 1
Sequiterpenes shydrocarbonés 0,467 -0,132 0,701 -0,827 -0,785 0,084 0,107 0,856 0,990 0,907 0,729 0933 0874 0823 0,859 -0,262 0970 0,678 -0,289 0,151 1
Sequiterpénes oxygénés 0,845 -0,585 0,893 -0,486 -0,542 0554 -0,242 0,804 0862 0961 0943 0938 0978 0538 0,756 -0,630 0,775 0,927 0,193 -0,350 0,861 1
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Tout d’abord, les valeurs de la capacité antioxydante des 6 HES qui ont été évaluées en utilisant
les deux différentes méthodes (DPPH et B-carotene) sont mois corrélées (r = -0,25). Ces
résultats sont en accord avec d'autres travaux antérieurs [41]. En conclusion, les résultats
obtenus suggérent que les méthodes antioxydantes ne sont pas toutes équivalentes pour estimer
la capacité antioxydante. Ces méthodes différent par leur mecanisme et leurs réactions

chimiques (différents radicaux sont utilisés comme cible).

D’autre part, les résultats ont révélé de forte corrélations entre les capacités antioxydantes des
différents HEs et leurs compositions chimiques : test du DPPH (r = 0,87) avec (Z)-butylidéne
phthalide, (r = 0,86) avec anéthol, (r = 0,85) avec p-cymene, (r = 0,81) avec p-mentha-1.5-
dien-8-ol, (r = 0,79) avec a-thujéene et (r = 0,75) avec caryophyllene. Ce résultat suggeére que
plus de 75% des capacités antioxydantes des HEs sont dues aux ces composes. Par contre, les
autres composés sont faiblement corrélés avec ce test (r = 0,1). Pour le test du f-carotene (r =
0,94) avec a-cadinol, (r = 0,88) avec germacréne D, (r = 0,86) avec a-pinéne, (r = 0,84) avec
limonene, (r = 0,78) avec B-pinéne et T-muurolol, (r = 0,79) avec -cadinene et (r = 0,71) avec
a.-phellandréne. Egalement, le test du p-caroténe est fortement corrélé avec les composés
sesquiterpénes hydrocarbonés (r = 0,97). Ces résultats sont en accord avec la littérature qui
affirme que les composés sesquiterpéniques et monoterpéniques oxygénes représentent une

source importante d’antioxydants [42-47].
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Figure 8. Projection des variables et des individus dans le plan factoriel F1-F2.
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Selon la (Figure 8), les deux composantes principales expriment une variance totale de 76,78%.
La premiere composante principale (F1), a une influence dominante, avec une expression de
53,17% de la variation totale. Il est fait ressortir un gradient positif regroupant la majorité de
toutes les variables étudiées, a I'exception des variables DPPH, monotérpenes oxygénés, 3, 4,
9, 11, 13, 14, 21 et 25. Ces dernieres s'expriment sur le deuxieme axe avec une variabilité de
23,61% de la variance totale. Cependant, le plan représentant la projection des variétés sur les

deux axes F1 et F2 révélent une distinction claire entre les différents HEs de plantes.

D’autre part, I’axe F1 présente une corrélation significativement positive avec les variables DL
(4,85) et GH (5,45). Le variable DJ est se situe au coté positif de cercle de corrélation, il se
trouve dans la méme région que le B-carotene, ce qui justifié la relation entre ce test par rapport
a cette HE. De plus, I’axe F1 est fortement corrélé négativement avec le variable AF (-3,07).
D'autre part, I'axe F2 qui exprime une variabilité de 22,52%, est corrélée positivement avec ZB
(-4,75) et AF (-4,74), ce qui justifié la relation entre le test DPPH par rapport aux HES de ces

deux régions.

D’autre part, deux groupes distincts ont été identifiés pour tous les HEs. Selon la composante
principale 1, les HEs de Deverra scoparia (échantillons trouvés le long du cété positif de F1)
ont été séparés des HEs de Foeniculum vulgare (échantillons trouvés le long du c6té négatif de
F1). Ce regroupement est peut-étre di aux meilleures valeurs des rendements et des teneurs des
composés hydrocarbonés présentées par le groupe trouvé dans le coté positif du tracé CP1.
Enfin, les résultats de I'ACP permettent de démontrer que la mesure de la capacité antioxydante
de nos HEs dépend de plusieurs facteurs, dont bien entendu la teneur en antioxydants

(monoterpénes hydrocarbonés et oxygénés).
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De nos jours, un grand nombre de plantes aromatiques possede des propriétés biologiques tres
importantes avec une source inépuisable de substances bioactives. En effet, effets secondaires
induits par les médicaments inquiétent les utilisateurs qui se retournent vers des soins moins
agressifs pour 1’organisme. Ainsi, ce travail a ét¢é mené dans le cadre de 1’étude de la
composition chimique et de la capacité antioxydante des huiles essentielles de deux plantes
médicinales locales poussant spontanément (Deverra scoparia Coss. & Durieu et Foeniculum
vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég.). En effet, les résultats obtenus lors de la réalisation de
ce mémoire nous améne a tirer les conclusions suivantes :

» Les rendements en extraits bruts des composés volatiles sont variables selon I’espéce et
la région de récolte. Les extraits ainsi obtenus présentent un aspect huileux de couleurs
différentes avec des rendements qui varient entre 0,15 et 1,15 %. Ainsi, les rendements
les plus élevés sont enregistrés dans la plante Deverra scoparia Coss. & Durieu.

» L’analyse de la composition chimique des huiles essentielles des deux espéces végétales
a permis de mettre en évidence cing constituants majoritaires dans chaque essence. Les
huiles essentielles de Deverra scoparia Coss. & Durieu et Foeniculum vulgare subsp.
piperitum (Ucria) Bég sont principalement constituées de monoterpénes hydrocarbonés
(respectivement  59,82-69,60 % et 11,38-74,39%), monoterpenes 0Xygeénes
(respectivement  2,73-9,84% et 1,49-50,32 %), sesquiterpénes hydrocarbonés
(respectivement 5,00-7,32 % et 2,38-5,77 %) et sesquiterpénes oxygénés (respectivement
3,03-6,13 % et 0,16-1,42 %). Les principaux constituants de ces huiles sont 1’a-pinéne
(respectivement 14,03-24,33 % ; 01,17-9,77 %), le limonene (respectivement 2,49-14,33
% ; 1,62-30,43 %) et le myrceéne (respectivement 1,62-2,11 % ; 2,02-40,93 %). L’huile
essentielle de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég récolté de la région
d’Aflou s’est avérée différente de celles des autres huiles par une proportion importante
de myrcene (40,93 %) et du limonéne (30,34%) et par présence d’un nouveaux composé
( dimethylsilanediol).

» Toutes les huiles essentielles étudiées ont révélé des réponses inhibitrices a différents
niveaux a piéger les radicaux DPPH*® et a inhiber la peroxydation lipidique du B-
caroténe. L’huile essenticlle de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég
récolté de la région d’Ain Madhi a présenté la plus forte capacité antioxydante en
comparaison avec toutes les autres huiles essentielles. Ainsi, son important effet

antioxydant semble étre 1i¢ a sa richesse en estragol et I’anéthol.
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Ces résultats restent préliminaires, ce qui nécessite d’autres études approfondies pour mieux se
concentrer sur les effets révélés. Il serait profitable de tester ces huiles avec d’autres radicaux
et, de rechercher leurs effets sur d’autres capacités biologiques telles que la capacité
antidiabétique et antimicrobienne et étudier la peroxydation des HEs (indice d’acidité (IA),

indice d’iode (II), indice de saponification (IP),...) a déférente température pendant une durée.

Il est également souhaitable de procéder a une analyse approfondie des mécanismes d’action
de ces composeés et une recherche plus avancée sur la synergie des composés de base et

I’association d’extraits d’huiles essentielles dans les produits alimentaires.
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Figure 1. Chromatogramme de la CG/SM des HEs de Deverra scoparia Coss. & Dur pour la région
Deldoul (DL).
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Figure 2. Chromatogramme de la CG/SM des HEs de Deverra scoparia Coss. & Dur pour la
région de Djelfa (DJ).
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Figure 3. Chromatogramme de la CG/SM des HEs de Deverra scoparia Coss. & Dur pour la
région EI-Ghicha (GH).
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Figure 4. Chromatogramme de la CG/SM des HEs de Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Bég. pour la région Zoubiria (ZB).
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Figure 5. Chromatogramme de la CG/SM des HEs de Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Bég.pour la région Ain Madhi (AM).
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Figure 6. Chromatogramme de la CG/SM des HEs Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Bég. pour la région Aflou (AF).



Analyse phytochimique et propriétés antioxydantes des huiles essentielles des tiges séches de
plusieurs échantillons de Deverra scoparia Coss. & Durieu et Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Bég. d’Algérie.

Résumé :

Cette étude a pour objectif de déterminer la composition chimique et d’évaluer 1’activité antioxydante
des huiles essentielles des tiges séches de plusieurs échantillons de Deverra scoparia Coss. & Durieu et
Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. L’extraction des huiles essentielles a été réalisée par
hydrodistillation en utilisant 1’appareil de Clevenger. La composition des huiles essentielles, analysée
par CG-SM, a permis d’identifier 28 composés terpéniques dont les principaux sont principalement les
monoterpénes hydrocarbonés (11,38-74,39%), les monoterpenes oxygénés (1,49-50,32 %), les
sesquiterpénes hydrocarbonés (2,38-7,32 %) et les sesquiterpénes oxygenes (0,16-6,13 % ). L’étude du
pouvoir antioxydant par le test du DPPH et le test de blanchissement du -caroténe a montré 1’existence
d’une capacité antioxydante de ces huiles essentielles moins efficace par comparaison a la vitamine E,
ainsi, les huiles essentielles de Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég récolté de la région
d’Ain Madhi a présenté la plus importante capacité antioxydante en comparaison avec toutes les autres
huiles essentielles étudiées.

Mots clés : Deverra scoparia ; Foeniculum vulgare ; Huile essentielle ; Capacité antioxydante.

Phytochemical analysis and antioxidant proprieties of dried stems essential oils of several samples
from Algerian Deverra scoparia Coss. & Durieu and Foeniculum vulgare subsp. piperitum (Ucria)
Bég.

Abstract:

This study aims to determine the chemical composition and to evaluate the antioxidant activity of the
dry stems essential oils of the several samples of Deverra scoparia Coss. & Durieu and Foeniculum
vulgare subsp. piperitum (Ucria) Bég. The extraction of essential oils was carried out by
hydrodistillation by using Clevenger apparatus. The composition of essential oils, analyzed by GC-MS,
made it possible to identify 28 terpenic compounds whose principal ones are hydrocarbons monoterpene
(11.38-74.39%), oxygenated monoterpenes (1.49-50.32 %), hydrocarbons sesquiterpenes (2.38-7.32 %)
and oxygenated sesquiterpenes (0.16-6.13 % ). The study of the antioxidant power by the DPPH test
and the B-carotene bleaching test showed the existence of an antioxidant activity of these essential oils
less effective compared to vitamin E, thus, the essential oil of Foeniculum vulgare subsp. piperitum
(Ucria) Beg collected from Ain Madhi region showed the highest antioxidant activity compared to all
other studied essential oils.

Key words: Deverra scoparia; Foeniculum vulgare; Essential oil; Antioxidant activity.
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