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Résumé :

Les plantes médicinales et aromatiques sont connus pour étre une source importante de composés bioactifs, d'agents
antimicrobiens et antioxydants naturels qui jouent un réle important en médecine traditionnelle. Ces derniéres années leurs
huiles essentielles ont été utilisées pour leurs vertus thérapeutiques contre diverses maladies.Notre travail porte sur 1’étude
d’une plante médicinale et aromatique le Foeniculum vulgare appartenant a la famille des Apiaceae, trés longtemps utilisé
par la médecine traditionnelle et caractérisé par des propriétés thérapeutiques.

Le but de notre travail vise a réaliser une étude phytochimique basée sur des extractions et des tests phytochimiques des
différents organes de la plante récoltée dans la commune de Beni Snous et Hennaya, et une étude biologique basée sur
’activité antioxydante des extraits et des huiles essentielles préparés.

Les tests phytochimiques réalisés sur les différents échantillons ont révélé la présence de plusieurs métabolites secondaires.
L’évaluation de D’activité antioxydante par la méthode de DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyle) et la méthode de
réduction du fer FRAP ont révélé des résultats trés satisfaisants avec comme référence 1’acide ascorbique et le BHT.

Mots clés : Foeniculum vulgare, tests phytochimiques, activité antioxydante, DPPH, FRAP.

Abstract:
Medicinal and aromatic plants are known to be an important source of bioactive compounds, antimicrobial agents and

natural antioxidants which play an important role in traditional medicine. In recent years their essential oils have been used
for their therapeutic virtues against various diseases.
Our work focuses on the study of a medicinal and aromatic plant, Foeniculum vulgare, belonging to the apiaceae family,
used for a very long time by traditional medicine and characterized by therapeutic properties.
The aim of our work is to carry out a phytochemical study based on extractions and phytochemical tests of the different
organs of the plant collected in the municipality of BeniSnous and Hennaya, and a biological study based on the antioxidant
activity of the extracts and prepared essential oils.
The phytochemical tests carried out on the various samples revealed the presence of several secondary metabolites. The
evaluation of the antioxidant activity by the DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl) method and the FRAP iron reduction
method showed very satisfactory results with benchmarks such as ascorbic acid and BHT.
Key words:Foeniculum vulgare, phytochemical tests, antioxidant activity, DPPH, FRAP.
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INTRODUCTION

Introduction :

L’histoire des plantes médicinales et aromatiques a joué un role trés important dans la vie de
nombreuses civilisations dans le monde, notamment dans les régions peu accessibles ou elles
sont utilisées comme médicaments. Ces derniers a base de plantes sont considérés comme peu
toxiques et doux par rapport aux meédicaments pharmaceutiques ce qui les a rendus une

alternative de traitement et de soins naturels dans beaucoup de pays [1].

L’industrie pharmaceutique s’intéresse de plus prés ces dernieres années a l'utilisation des
plantes médicinales pour l'extraction de principes actifs en trouvant dans cette démarche une
base d'innovation pour la mise au point de médicaments nouveaux qui peut étre source de

gain de temps dans les processus de recherche et développement [2] .

La définition de la Pharmacopée francaise la plus récente définit les plantes médicinales
comme "‘des drogues végétales qui peuvent étre utilisées entieres ou sous forme d‘une

partie de plante et qui possédent des propriéteés medicamenteuses' [3].

Les effets thérapeutiques des plantes sur la santé sont dus au fait qu'elles contiennent des

substances appelées principes actifs, responsables de leurs effets thérapeutiques [4].

Lorsque les principes actifs sont connus, il est souhaitable de normaliser leur dosage par des
méthodes approuvées, comme cela est fait pour les médicaments qui sont a base des plantes.
Cela leur permet davoirun maximum d’effets thérapeutiques bénéfiques avec un

minimum de risques.

L’ Algérie est connue par son climat méditerranéen et par la nature de ses sols dispose d’une
grande diversité floristique susceptible de fournir des huiles essentielles a laquelle s’ajoute

une utilisation traditionnelle des plantes aromatiques [5].

Pendant ces dernieres années , les huiles essentielles ont suscité de plus en plus I’intérét des
chimistes, biologistes et médecins en raison de leurs utilisations dans le traitement dans
beaucoup de maladies infectieuses ou dans la préservation des aliments contre 1’oxydation
comme alternatives aux produits chimiques de synthese[6].

Dans cette étude on s’intéresse a une famille de plantes des Apiacées (ombelliferes) du genre
Foeniculum, il s’agit du fenouil (Foeniculum vulgare) , une plante médicinale et aromatique
vivacecaracterisée par des grains amers, utilisées traditionnellement comme collyre ainsi que
pour les troubles digestives [7].

Notre travail a été divisé en trois chapitres ; dans le premier chapitre nous allons aborder la

recherche bibliographique portant sur :


https://fr.wikipedia.org/wiki/Apiac%C3%A9es
https://www.google.com/search?client=opera&hs=kN0&q=Foeniculum&stick=H4sIAAAAAAAAAOPgE-LUz9U3MDRPKSxTgjArSgzztDSzk630kzLzc_LTK_Xzi9IT8zKLc-OTcxKLizPTMpMTSzLz86zSU_NKixexcrnlp-ZlJpfmlObuYGUEADIkOm9TAAAA&sa=X&ved=2ahUKEwiqoM6Vpf7uAhUwURUIHYnpCogQmxMoATAEegQIAhAD

INTRODUCTION

-Une description botanique de la plante en question ainsi que les travaux antérieurs effectués
sur cette espece.

-Les différentes méthodes d’extraction des HE et les facteurs influengcant sur leurs
compositions chimiques ainsi que les techniques d’analyse de ces derniers.

Dans le deuxiéme chapitre on décrira le matériel et les méthodes utilisées dans cette étude
qui porte sur :

-L’obtention des HE et des extraits

-Les tests phytochimiques des différentes parties de la plante

-L’extraction des acides gras et des insaponifiables

-L’évaluation de I’activité antioxydante des différents extraits par la méthode de piégeage du
radical libre DPPH et FRAP.

Dans le troisieme chapitre nous allons présenter et discuter les différents résultats obtenus a
travers les études chimiques et biologiques.

On terminera par une conclusion générale résumant 1’ensemble du travail réalisé.



CHAPITRE | : DESCRIPTION BOTANIQUE CHIMIQUE ET
BIOLOGIQUE DE LA PLANTE

CHAPITRE I : Description botanique chimique et biologique de la plante

1. La famille des Apiacées

Elles sont appelés ombelliferes en raison de leur inflorescence particuliére et appartiennent a
une grande famille de plantes dicotylédones. La famille est homogene, avec une répartition
mondiale comprenant environ 3 500 especes, réparties en 463 genres [8], ces derniers sont
principalement des plantes herbacées, qui peuvent étre des plantes annuelles, bisannuelles ou
vivaces. Certaines plantes herbacées deviennent des plantes ligneuses, et en particulier,
certaines sont des arbres ou des arbustes. Les canaux de sécrétion des huiles essentielles et des
résines circulent dans les racines et les tiges, de sorte que la plupart des plantes aromatiques
ombelliferes dégagent une forte odeur lorsqu'elles sont écrasées ou froissées. Les feuilles sont
alternes et sans stipules, les pétioles recouvrent les tiges, et le plus souvent des feuilles
composees pennées et des folioles finement découpées. Certaines especes rares ont des
feuilles intactes. Cette famille est la premiére de la famille des Composées a développer deux
nouveaux types d'insectifuges, les lactones sesquiterpéniques [9] et les polyacétylénes, qui

sont cytotoxiques, antibactériens, anti-inflammatoires, neurotoxiques et phototoxiques [10].

1.2. Le genre Foeniculum

Le fenouil est un genre de plantes appartenant a la famille des ombelliferes. il contient tres
peu d'espéeces, et ils sont naturalisés sur le bord des routes, les prairies ou plusieurs autres
endroits ouverts et divers domaines. Son nom vient du latin "foenum™ (foin) ou "funiculus"
(corde), ce qui implique que les feuilles séches sont aussi fines que I'herbe séche. Il est divisé
en une sous-espece et de nombreuses variétés, et il existe de nombreuses variétés. Y compris
le fenouil cultivé (Foeniculum vulgare var. Dulce), le fenouil sauvage (Foeniculum vulgare
var. Vulgare), le fenouil poivré (Foeniculum vulgare subspecies piperitum) ou le fenouil de

Florence (Foeniculum vulgare var. Azoricum) [11].

1.3. L’espéce Foeniculum vulgare

1.3.1. Classification de ’espéce :

La classification du Foeniculum vulgare se fait principalement sur son utilisation. Il y existe

une seule espece du Foeniculum qui se divise en deux sous-especes : vulgare et piperitum
[12].


https://fr.wikipedia.org/wiki/Apiac%C3%A9es
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Regne : Plantae
Division : Tracheophyta
Subdivision : Spermatophytina
Classe : Magnoliopsida
Ordre : Apiales
Famille : Apiaceae
Genre : Foeniculum [12]
Espéce : Vulgare
Nom Botanique : Foeniculum vulgare Mill

1.3.2. Description botanigue de la plante Foeniculum vulgare

Le fenouil fait partie des plantes bisannuelles ou vivaces, la hauteur de la plante peut atteindre
1,50~2,50m, la racine est grosse fusiforme, la tige est cannelée et brillante ; ses feuilles bleu-
vert sont finement coupées, et les extrémités sont linéaires ; ses fleurs sont jaunes, composées
de 5 pétales, a lobule rond, enroulé, sans sépales, ombelles uniformément plates de 7 a 10 cm.

Avec un parfum tres anisé ; son fruit se forme de 2 akenes [13].

Figure 1.1 : Fleurs et feuilles du Foeniculum vulgare
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1.3.3. Origine et habitat

Le fenouil est originaire du pourtour mediterranéen, puis s'est largement naturalisé dans les
différentes parties du globe en Europe, Amérique du Nord, Asie de I'Est et Afrique du Sud
[14].

On le cultive dans toutes les régions qui sont tempérées et tropicales du monde, et est employé
comme une épice culinaire [15].

Il se trouve aujourd'hui au Pakistan, Inde, Indonésie, Iran Japon et en Chine. Il est cultivé dans
une large échelle en Australie, Egypte, Inde, et en Europe en Allemagne, la Hongrie et la
France [16].

1.3.4. Utilisation en médecine traditionnelle

Le fenouil commun est utilisé depuis I'Antiquité pour ses nombreuses vertus médicinales. 1l
est apprécié pour lutter contre beaucoup de symptomes dont l'aérophagie, les digestions
difficiles ou les maux de ventre des nourrissons, mais c'est aussi un expectorant et un
décontractant. 11 est aussi utilisé pour soulager des douleurs menstruelles [17].

En médecine traditionnelle chinoise, c’est un grand produit de pharmacopée traditionnelle. En
pharmacopée chinoise, ses principales indications sont nombreuses dont les hernies,les
douleurs dans I’hypogastre,les gastralgies, les vomissements, les lombalgies par vide de rein,
cedéme des pieds, incontinences urinaire, diarrhées cholériformes, c’est-a-dire aqueuses, avec
douleurs abdominales [18].

En Egypte antique il était utilisé pour soulager I’asthme et calculs rénaux [19].

1.4. Travaux scientifique réalisés sur I’espéce Foeniculum vulgare

Beaucoup de travaux ont été réalisés sur la composition chimique de HE de fenouil dans

différents pays et selon différentes régions [20].

1.4.1. Composition nutritionnelle du fenouil

Les principaux elements nutritifs qui constituent la composition de graines de fenouil
présentent une grande variabilité avec des valeurs nutritives de la tige, de ses feuilles, des
inflorescences et des pousses de fenouil sont également étudiées [21]. La teneur en cendres
change de 1,62 dans les tiges a 3,43% dans les feuilles, la teneur en protéines est de 1,08%
dans les tiges et elle est de 1,37% dans les inflorescences alors que la teneur totale en sucres
est de 1,29 dans les feuilles a 6,57% dans les pousses, on trouve que les inflorescences et les
tigesprésentent les teneurs les plus élevées en carbohydrates (22,81 et 21,91%

respectivement), ce contenu est le plus faible dans les feuilles (18,44%) [22].La composition
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chimique des graines de fenouil est de 10 a 14,41% d'huile végétale, I'acide pétrosélinique est
l'acide gras majoritaire (70-80%) dans cette huile, d'autres acides gras sont également
identifiés tels que l'acide palmitique, et I'acide oléique l'acide linoléique. D'autre part, les
teneurs en tocophérol et stérol révelent que les graines de fenouil contiennent 66mg / 100 g de
phytostérols: le campestérol etle stigmastérol, le B-sitostérol sont les principaux composants ;
tandis que la teneur totale en vitamine E est d’environ 20,1 mg / 100g, le tocophérol
prédominant est le y-tocotriénol avec 18,2 mg / 100 g. En ce qui concerne les parties
aériennes, les feuilles et les pousses présentent la plus grande teneur en tocophérol avec5s5, 68
et 34,54 ng / g de MS, a-tocophérol présente la plus grande concentration dans toutes les

parties aériennes du fenouil [23].

1.4.2. Compositions chimiques des huiles essentielles des graines de Foeniculum vulgare

La composition de Foeniculum vulgare en huile essentielle fait 1’objet d’une chimiodiversite
considérable qui varie selon la méthode d'extraction et I'origine geographique [24]. Les huiles
essentielles se composent de plusieurs monoterpénes et des phénylpropanoides, ou I'estragole

le fenchonele trans-anéthole et le limonene représentent les constituants prédominant [25].

y CH, CHgs
AN o
CH0 o -
3 CHy CHs™ SCH;
Estragole Trans-anéthol Fenchone Limonéne

Figure 1.2 : Les structures moléculaires des composants bioactifs principaux d'huile

essentielle du Foeniculum vulgare [26]

a) Huile essentielle de fenouil d’Algérie

* Mascara :

L’huile essentielle des graines de fenouil de Mascara se compose essentiellement d’estragole
(83.28%) limonene (8.65%), fenchone (5.37%), trans-anhétol (0.80%) [27].

* Setif :

L’huile essentielle des graines de fenouil de Sétif se compose essentiellement de trans-anhétol

(72.86%) fenchone (12.93%), limoneéne (6.37%) d’estragole (3.41%) [28].
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b) Huile essentielle de fenouil Espagne

L’huile essentielle des graines de fenouil d’Espagne se compose essentiellement d’estragole

(65.3%), fenchone (16.9%), limonéne (0.7%), trans-anhétol (4.7%) [29].

¢) Huile essentielle de fenouil Iran

L’huile essentielle des graines de fenouil d’Iran se compose essentiellement de trans-anéthol
(69.41%), limonéne (10%), fenchone (11%), estragole (4.45%) [30].

d) Huile essentielle de fenouil d’Italie

L’huile essentielle des graines de fenouil d’Ttalie se compose essentiellement de trans-anéthol

(81.6%), estragole (8.2%), limonéne (4.5%), Fenchone (2.3%) [31].

e) Huile essentielle de fenouil du Brésil

L’huile essentielle des graines de fenouil du Brésil se compose essentiellement de trans-

anéthol (74.2%), fenchone (15%), limonéne (5.4%), estragole (2.5%) [32].

1.4.3. Activité biologique de I'huile essentielle de fenouil (Foeniculum vulgare)

1.4.3.1. Activité antibactérienne du (Foeniculum vulgare)

L'extrait de la tige du Foeniculum vulgare montre une forte inhibition du Bacillus subtilis,
Aspergillus niger et cladosporioides avec des valeurs du CMI 25, 250 et 125pug/mL [33].
L’huile extraite a partir des fruits du Foeniculum vulgare a montré un effet antibactérien
avec un diamétre d’inhibition contre les agents pathogénes portés par les aliments comme
Escherichia coli (14mm), Bacillesmegaterium (31mm) et Staphylococcus aureus
(28mm)[34].

Une activité inhibitrice élevée est présentée par I'huile essentielle du Foeniculum vulgare les
valeurs de CMI et de CMB sont de 1 et 2 % contre Esherichia coli, et de 2 et 4% contre

Staphylococcus aureus [34].

1.4.3.2. Activité antifongigue du Foeniculum vulgare

D’apreés 1’étude de notre recherche bibliographique 1'huile essentielle des graines de fenouil a
montré une efficacité antifongique significative a une dose de 6 pl contre Candida albicans
avec un diameétre d'inhibition de 19 mm, 15 mm contre Aspergillus flavus, et 15 mm contre
Aspergillus niger [35] [36].

1.4.4. Activité antioxvdante de ’huile essentielle des graines de fenouil

Pour I’évaluation de 1’ Activité antioxydante nous avons consulté 03 travaux :
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L’activité antioxydante de I’huile essentielle de fenouil a été mesurée par la méthode de
DPPH. La capacité de piégeage des radicaux libres augmente avec I’augmentation de la

concentration d’huile essentielle [37].

Dosages antioxydants H.E des graines de

fenouil

DPPH, IC50 (mg/ml)  32.32+0.77

Tableau 1.1 : Activité antioxydante de I’huile essentielle des graines de fenouil [37]

D’aprés les résultats du tableau suivant les huiles essentielles des graines de fenouil ont

montré une trés bonne activité radicalaire, avec ICso de valeur de 32,32 mg/ml.

1.4.5. Etude comparative des activités antioxydantes des huiles essentielles et des extraits

des graines de fenouil (Foeniculumvulgare) D’Egypte et de Chine

H.E des graines de fenouil
1C50 (mg/g

Egypte 141.82

Chine 15.66

Tableau 1.2 : Analyses antioxydantes des huiles essentielles des graines de fenouil [38]

Les huiles essentielles des graines de fenouil de la Chine ont montré une activité tres
importante avec 1C50 (15.66 mg/g) contrairement a celle des HE de fenouil d’Egypte qui est
d’ordre d’IC50 (141,82 mg/qg) [38].

D’apres Iarticle de cette recherche ainsi que d’autres recherches bibliographiques, suggerent
que cette variation était probablement due a des différences dans la teneur en composé
transanéthol [39].

Dans la troisiéme recherche I’activité antioxydante a été réalisée par la méthode de DPPH
I’huile essentielle des graines du fenouil et la vitamine C ont pu réduire le radical DPPH+ avec

des valeurs d’IC50 de 752,65+32, 5 pg.ml-1let de 4,61+0,070 pg.ml-1. L’huile essentielle des
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graines du fenouil a montré une activité de balayage du DPPHe plus faible par rapport a la
vitamine C [38].

1.5. Les huiles essentielles, méthodes d’extraction et analyse chimique

1.5.1. Définition HE

Les huiles essentielles sont par définition des métabolites secondaires produits par les plantes
comme moyen de défense contre les ravageurs phytophages. Ces extraits contiennent en
moyenne 20 a 60 composés qui sont pour la plupart des molécules peu complexes, soit des
monoterpenes avec leurs phénols reliés, et des terpénes plus complexes, dont les
sesquiterpenes.® Les huiles essentielles sont généralement liquides a température ambiante,
non grasse et trés volatiles, ce qui les différencie des huiles fixes. Leur densité est en général
inférieure a celle de ’eau a quelques exceptions. Elles sont liposolubles et solubles dans
quelques solvants organiques tel que les huiles végétales et I’éther di¢thylique et, elles sont

entrainables a la vapeur d’eau et trés peu solubles dans I’eau [40].

1.5.2. Facteurs influencant la composition chimique des huiles essentielles

La composition chimique d’'une méme huile essentielle au sein d’une méme espece botanique
peut varier elle dépend de différents parametres :
1. Facteurs extrinséques: comme I’influence de I’environnement, du climat et de la
latitude ainsi que la nature du sol [41].
2. Facteurs intrinséques : tel que les facteurs génétiques, la localisation et le degré de
maturité.
3. Facteurs technologiques : le mode de récolte et le type de culture.
4. Les modes d’extraction ainsi que I’organe a extraire.

Pour cette raison le recours a des méthodes d’analyses s’avére nécessaire [42].

1.5.3. Méthode d’obtention des HE

Parmi les différentes méthodes d’obtention des HE : 1’hydrodistillation ; c¢’est une méthode
normée pour ’extraction et pour le controle de qualité. Le procédé consisté a faire immerger
la matiére végétale dans un ballon remplie d’eau puis I’ensemble est porté a ébullition.

La chaleur permet la libération de molécules odorantes qui sont contenues dans les cellules
végétales, on obtient un mélange azéotropique a partir des molécules aromatiques et la vapeur
d’eau. La distillation se réalise avec ou en I’absence du recyclage de la phase aqueuse obtenu
Lors de la décantation, le procédé de 1’hydrodistillation peut atteindre plusieurs heures selon

le matériel et la matiéere végeétale utilisée [42].
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L’hydrodistillation a pression réduite est une bonne alternative pour réaliser les extractions

difficiles de ’'HE des matiéres premiéres ou difficilement entrainables a la vapeur d’eau [42].

Figure.l.3 : Montage de I’hydrodistillation type Clevenger
1.5.4. Méthode d’analyse des HE

1.5.4.1. Chromatographie en phase gazeuse (GC)

Le role du chromatographe en phase gazeuse est de séparer les composants d’un mélange.
Cette technique a pour but ’analyse de composés relativement volatils, elle est constituée de

trois modules : une colonne capillaire dans un four, un injecteur, et un détecteur [42].

1.5.4.2. (GC/MS)

Il s’agit du chromatogramme en phase gazeuse couplé a un spectrométre de masse qui trouve

des applications dans de vastes domaines [43].

1.6.Les polyphénols

La source principale des polyphénols estles métabolismes secondaires des végétaux
caractérisés par l’existence d’au moins d’un site benzénique dans lequel un groupement
hydroxyle est lié, ce dernier est soit libre ou associé a une autre fonction comme : ester,
éther...etc[44] [45].

Les composés phénoliques sont classés en : acide phénolique, les flavonoides, les tanins et les
coumarines se trouvant dans toutes les parties des végétaux supérieur : racine, tige, fruits,
fleurs [46].

10
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1.7.Les huiles fixes

Par définition ce sont des molécules organiques solubles dans plusieurs solvants organiques
apolaires et montrent une insolubilité avec les milieux aqueux, contenant au moins une chaine

grasse ou un acide gras [47].

1.8. Les antioxydants

Les antioxydants ont la capacité de diminuer les rancissements et d’inhiber la réaction de la
péroxydation lipidique sans provoquer d’effets secondaires néfaste sur les aliments. Ils sont
par ailleurs considérés comme de bons conservateurs car ils prolongent la conservation des
aliments [48] [49].

1.9. L.’ activité antioxydante :

1.9.1.L e stress oxydatif :

C’est un phénomene ou la cellule ne controle plus la présence excessive de radicaux oxygénés
toxique impliquant la cause de plusieurs maladies. Ces radicaux libres sont produits par
différents mécanismes physiologique car ils sont utiles pour 1’organisme & dose raisonnable
[50].

1.9.2.Les radicaux libres :
Une espéce chimique dont la couche externe posséde un ou une multitude d’électron non

appariés, en cherchant a atteindre un état de stabilité par la distribution des électrons de la

molécule voisine qui deviennent instable par la suite [43].

1.9.3.Les antioxydants :
Par définition ce sont des substances chimiques d’origine naturelle ou de synthése capable de

piéger les radicaux libres en bloquant de maniere significative 1’oxydation du substrat lorsque

la molécule est présente en faible concentration par rapport au substrat oxydable [52].

1.9.3.1.Source d’antioxydants :

1.9.3.1.1.Antioxydants enzymatiques :
L’organisme humain contient tout un systeme enzymatique, qui se constitue principalement

par des enzymes comme :

*La Superoxydedismutase (SOD) : Le superoxyde dismutase (SOD), est une enzyme qui

¢limine I’anion superoxyde par une réaction de dismutation, en produisant de I’oxygene et du

peroxyde d’hydrogéne elle existe sous deux formes : une cytoplasmique nécessite comme

11
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cofacteur les ions de cuivre et de zinc (CuZnSOD) et 1’autre mitochondriale utilise le

manganése comme cofacteur (MnSOD) [53].

1.9.3.1.2.Antioxydants non enzymatiques :

Issues de I’alimentation comme les vitamines : vitamine E (&4-tocophérol), la vitamine C
(acide ascorbique), nutriments, composés naturels (Les tanins (sont des donneurs de protons
aux radicaux libres) , les flavonoides(régulation du stress oxydant : par capture directe des

especes réactives de I’oxygene) ect...[54].

12
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CHAPITRE Il : Matériels et méthodes :

11.1. Provenance de la plante

Les échantillons de chaque partie de la plante (graines, feuilles, fruits) du Foeniculum
vulgare ont été récolté au mois de mars jusqu'a la fin avril, dans la commune de Hennaya
[34° 57' 00" nord,1° 22' 00" ouest] et la commune de Beni Snous [34°39'45" nord,
1° 32" 33" ouest].

11.2. Extraction des huiles essentielles

Pour notre travail, nous avons eu recours a la méthode la plus usuelle pour I’extraction des HE
qui est I’hydrodistillation du type Clevenger.

Le principe de cette méthode se présente en trois étapes : I’hydro-diffusion, la Co-distillation
et la coalescence. Pour cela, nous avons introduit 400 g de la matiére végétale dans un ballon
de 6L aprés avoir été soigneusement coupée en petits morceaux puis immergée dans une
quantité suffisante d’eau. Le mélanger est ensuite porté a une douce ¢ébullition pendant 5 h :
les substances odorantes qui contiennent 1’extrait se vaporisent en se mélangeant avec la
vapeur d’eau, elles se condensent et tombent dans le collecteur. Ainsi on récupére le distillat
qui forme deux phases, une phase aqueuse légérement parfumée (hydrolat), et une phase

organique contenant I’extrait trés parfumé (huile essentielle) qui est mise dans un pilulier en

Figure 1.1 : Montage d’hydrodistillation

13


https://fr.wikipedia.org/wiki/Hennaya#/maplink/1
https://fr.wikipedia.org/wiki/Beni_Snous#/maplink/1
https://fr.wikipedia.org/wiki/Beni_Snous#/maplink/1

CHAPITRE Il : MATERIELS ET METHODES

11.3.Extraction des hydrolats

L'hydrolat de Foeniculum vulgare est obtenu en récupérant la phase aqueuse issue de
I’hydrodistillation. L'eau aromatique est soumise a une extraction liquide/liquide a I'éther
diéthylique. Puis un évaporateur rotatif est utilisé pour évaporer la phase organique (éther
diéthylique) pour obtenir une huile de couleur jaune clair (extrait d'hydrolat), qui est

conserveée dans un pilulier en verre ambré pour eviter la dégradation a 4°C.

I11.4. Préparation des extraits

11.4.1. Préparation des extraits aqueux et méthanoliques

Pour ce faire, les extraits (aqueux et méthanoliques) ont été préparés selon deux méthodes
différentes, afin de comparer le rendement pour chaque extraction :

Décoction : Dans un ballon surmonté d’un réfrigérant, 20 g de matiére végétale ont eté mises
dans 200 mL de solvant (méthanol ou eau) a reflux pendant 1h. L’extrait est ensuite récupéré
par filtration suivis de I’évaporation du solvant.

Soxhlet :On introduit 10 g de la plante finement coupée a 1’intérieur d’une cartouche de
papier filtre, le tout sera introduit dans un soxhlet de 100 mL qui sera placé sur un ballon qui
contient 200 mL de méthanol et quelques pierres ponces, une fois 1’ébullition du solvant les
vapeurs se condensent dans le réfrigérant et retombent dans le siphon qui fera macéré la
matiere végétal dans le solvant, ce condensat va s’accumuler dans I’extracteur jusqu'a ce que
le solvant atteigne un certain niveau et retourne au ballon, on appelle cette opération un cycle
qui peut se répéter plusieurs fois jusqu'a I’épuisement de la matic¢re végétal, puis I’extrait sera

évaporé grace a un évaporateur rotatif.

14
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Figure 11.2 : Montage a reflux Figure 11.3 : Montage d’un extracteur de soxhlet

11.5. Détermination des rendements en huiles essentielles et des extraits

Le rendement est défini comme étant le rapport entre la masse de I’HE obtenue avec la masse
de la matiére végétale que nous avons utilisé. Il est exprimé en pourcentage (%) et calculé par

la formule :

RNn% = (mn/ mw’) x 100

Tel que :
Rn ; rendement en HE (ou d’extrait) en %

mn ; masse de I’HE (ou extrait) récupérée en gramme
M ; masse de la matiere végétale en gramme

11.6. Tests phytochimiques :

Les différents extraits que nous avons obtenus ont eété soumis a plusieurs tests phytochimiques

afin de mettre en évidence les différents métabolites secondaires qui sont présents.
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Figure I1.5 : Résultats de quelques tests phytochimiques

1) Les alcaloides

On introduits dans deux tubes a essai 0.5 mL de ’extrait a analyser. Le milieu est acidifié par
quelques gouttes de HCI (1%) et 0.5 mL du réactif de Mayer est ajouté dans le premier tube
et 0.5 mL du réactif de Wagner dans le second tube. Un test positif est révélé par la présence
de précipité ou turbidite.

Réactif de Mayer : On dissout une masse de 1.35 g de HgCl2 dans un 60 mL d’ecau avec 5 g

de KI dans 10 mL d’eau. On procéde a un mélange des deux solutions et on ajuste le volume
total a 100 mL d’eau. Les alcaloides nous donnent avec ce réactif un trouble plus un précipité
blanc.

Réactif de Wagner : On dissout une masse de 2 g de Kl et 1.27 g de |2 dans 75 mL d’cau, la

solution obtenu est ajoutée a 100 mL d’eau. Les alcaloides donnent avec ce réactif un

précipité brun.
2) Les composés polyphénoligues

a) Les tanins

On introduits dans un tube a essai 1 mL d’extrait a analyser et on ajoute 2 a 3 goutes d’une

solution aqueuse de FeCl3 (1%). Une coloration verte ou bleu-noire indiquera la présence des

tanins.

b) Les flavonoides

On introduits dans un tube a essai 1 mL d’extrait a analyser puis on ajoute 1 mL de HCI
concentre et quelques copeaux de magnésium. La présence des flavonoides est indiquée par

une coloration rose, rouge ou jaune.
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¢) Les coumarines : Fluorescence UV

Dans deux tubes a essai on introduits 1 mL de I’extrait a analyser. Le premier tube est pris
comme témoin, on ajoute 0.1 mL de NH4OH (10%) au second tube. Ensuite deux taches sont
mises sur un papier filtre et on examine sous la lumiere UV a 366 nm. Une intense

fluorescence indique la présence des coumarines.

d) Les saponines : test de mousse

Dans un tube a essai on introduit 10 mL de ’extrait a analyser puis on agite pendant 15
secondes et on laisse le mélange au repos pendant 15 minutes. Une hauteur supérieure a 1 cm

de la mousse indique la présence de saponines.

e) Les terpenoides

Dans un tube a essais on met 5 mL de chaque extraits (aqueux et méthanolique) puis on ajoute
2 mL de chloroforme + 3 mL de H.SO. concentré avec un témoin pour le comparer. La
présence des terpenoides est révélée par ’apparition de deux phases et une couleur marron en
interphase.

f) Les anthraquinones

Dans un tube a essais on met 10 mL de chaque extraits (aqueux et méthanolique) puis on
ajoute 5 mLdeNaOH 10% et on agite pendant quelques secondes sans oublier le témoin pour
comparer. La couleur violette indique un test positif.

g) Les quinones libres

Dans un tube a essais on met5 mL de chaque extraits (agueux et méthanolique) puis on ajoute
quelques gouttes de NaOH 1% sans oublier le témoin pour comparer pour chaque extrait.

L’apparition des couleurs jaune, rouge, ou violettes indique la présence des quinones libres.

11.7. Piégeage du radical libre DPPH

Pour étudier la relation de la structure de I’activité antioxydante des composés phénoliques, le

composé chimique 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyle (DPPH) fut I’un des premiers radicaux
libres a étre utilisés [51].

La réduction du radical DPPH par un antioxydant peut étre suivie par spectrophotometrie UV
visible, en mesurant la diminution de I’absorbance a une longueur d’onde de 517nm
provoquée par la présence des extraits phénoliques. La couleur du DPPH est violette
initialement puis se décolore lorsque I’¢lectron célibataire s’apparie. Sa couleur qui est

violette foncée sera transformé en jaune lors de sa réduction par une substance donneuse de
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proton. L’intensité de la couleur est proportionnelle a la capacité des antioxydants présents a

donner des protons [52].

Figure 11.6 : Changement de couleur par le test DPPH

Protocoles

La solution de DPPH a été préparée a partir d’'une masse de 0.006 mg de DPPH qui est
solubilisé dans 100 mL de méthanol. Les différents échantillons du Foeniculum vulgare (huile
essentielle, extraits...) ont été préparés par dissolution dans le méthanol, & 1 mL de chaque
extrait des différentes concentrations, on ajoute 1mL de la solution méthanoique du DPPH
préparé. Le mélange est ensuite conservé au frigo a 1’abri de toutes lumiéres pendant 30
minutes. Les absorbances sont mesurées a une longueur d’onde de 517nm par un
spectrophotometre (UV/VIS spectrophotometer,Optozen POP),un blanc contenant du
méthanol avec le contréle négatif contenant 1 mL de méthanol et 1 mL de DPPH.

Le contrdle positif représente un antioxydant de référence caractérisé par une solution d’acide
ascorbique dont 1’absorbance est mesurée dans les mémes conditions [53].

Les valeurs des absorbances obtenues sont transformées en pourcentage (%) selon la formule :

9% =441 1100

1 %

AC: Absorbance du contréle.
AT : Absorbance du test effectué.

Les différentes valeurs d’ICso sont calculées graphiquement par la formule de la régression
linéaire des pourcentages (%) d’inhibition en fonction des concentrations des échantillons

testés.
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11.8. Méthode de réduction du fer (FRAP)

On détermine ’activité¢ réductrice du fer des différents extraits préparés selon la méthode
basée sur la réduction de I’ion ferrique Fe3* de couleur jaune présent dans le complexe
ferricyanure de potassium (Ks [Fe(CN) 6]) aux ions ferreux Fe?*de couleurs bleu par un
antioxydant. On mesure ce changement par spectrométrie avec une longueur d’onde de
700nm.

Protocole

1 mL de I’extrait a différentes concentrations est mélangé avec 2.5 mL d’une solution tampon
phosphate 0.2 M (pH 6.6) ainsi que 2.5 mL de la solution de ferricyanure de
potassium (Ks[Fe(CN)s])a 1%. Le tout est incubé au bain marie a une température de 50°C
pendant une durée de 20 minutes. Aprés 1’incubation on ajoute 2.5 mL d’acide trichloro
acetique (TCA) a 10% afin d’arréter la réaction. Par la suite les tubes seront centrifugés a
3000 tpm pendant 10 minutes ; 2.5 mL de surnageant sont melangés a 2.5 mL d’eau distillée
et 0.5 mL de FeCl3 a 0.1%. La lecture de I’absorbance se fait a une longueur d’onde de 700
nm contre un blanc préparer de la méme fagon en remplagant 1’extrait par le solvant dans
lequel nous avons fait les différentes dilutions pour permettre le calibrage de ’appareil (UV-
VIS spectrophotomeétre). [54]

Le controle positif représente une solution d’un antioxydant standard ; I’acide ascorbique dont
I’absorbance est mesuré avec les mémes conditions que les échantillons.

Quand I’absorbance augmente cela nous indique une augmentation du pouvoir réducteur des

échantillons testés.

Figure 11.7 : Changement de couleur par le test FRAP
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CHAPITRE 11l : RESULTATS ET DISCUSSIONS :

111.1. Partie chimigue

111.1.1. Lieu de récolte et rendement

Les différentes huiles essentielles des différentes parties de la plante (Bulbe, Graines,
Feuilles) ont été obtenues grace a I’hydrodistillation dans un appareil du type Clevenger
durant 4 a 5 heures. Le Foeniculum vulgare a été récolté pendant les mois de mars et avril

dans la commune de Hennaya et dans la commune de Beni Snous.

\

Figure I11.1 : Lieux de récolte commune de Beni Snous et de Hennaya

L’huile essentielle de la commune de Beni Snous et de Hennaya obtenue des différentes
parties de la plante est de couleurs jaune pale avec une bonne odeur aromatique anisée et des
rendements qui varient entre 0.731 et 1.216 % et 0.815 et 2.154 % respectivement.

Rendement des huiles essentielles %

1.4

Graines Feuilles Bulbe

Figure 111.2 : Rendement des HE de la commune de Beni Snous du Foeniculum vulgare en
fonction des organes
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Rendement des huiles essentielles %

2.4

Graines Feuilles Bulbe

Figure 111.3 : Rendement des HE de la commune Hennaya du Foeniculum vulgare en
fonction des organes

D’apres les résultats obtenus on constate que le rendement de 1’huile essentielle des graines
du Foeniculum vulgare de la commune de béni Snous et la commune de Hennaya (1.2%) (2.1
%) respectivement est plus élevé que celui des huiles essentielles extraites des feuilles (0.7 %)
(0.8%) et le bulbe (base de la tige du fenouil que I’on consomme) (0.9%) (1.2%).

D’apres notre recherche bibliographique le rendement obtenu dans différents pays avec les
huiles essentielles des graines du Foeniculum vulgare varient entre 0.1% et 6%, ce rendement
varie selon la période de cueillette, la région, la nature des sols, les conditions d’extraction
[55].

111.1.2. Composition chimique de I’huile essentielle de graines de Foeniculum vulgare de
Tlemcen :
L'identification des composes a été faite par CPG et CPG/SM, en comparant leurs

indices de rétention polaire et apolaire et leurs spectres de masse avec ceux de la
bibliothéque "Arémes" de Corse.

D’aprés les résultats obtenus, on remarque que 1’huile essentielle des graines de Foeniculum
vulgare est dominée par les composés oxygénés (70.31%) particulierement les
phenylpropanoides avec un pourcentage de (47.25%) de la composition chimique de I’huile
essentielle, suivis des monoterpenes oxygénés (23.06%). Les composes hydrocarbonés quant

aeux présentaient un pourcentage plus faible de 19.73%.
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s Phénylpropanoides

Composés <
Oxygénés
70.31%

\ Monoterpenes oxygénés

Composés hydrocarbonés : 19.73%
monotérpénes hydrocarbonés

47.25
%

Figure 111.4 : Composition chimique de I’huile essentielle des graines de Foeniculum vulgare

de Tlemcen
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111.1.3. Pourcentages des principaux composants de I’huile essentielle des graines de
Foeniculum vulgare de la région de Tlemcen :

Alpha W\
pinene 070 AN
4.67% |
= Trans AN
anethol
Limonene 24,92% L'anéthol
C'?SAC“f 15,06%
Limonene .
Fenchone O
Estragole o
m 22,33% 2l
CHi0 ’
Estragole Fenchone

Figure 111.5 : Pourcentages des principaux composants de I’huile essentielle des graines de
Foeniculum vulgare de la région de Tlemcen

L’huile essentielle des graines de fenouil de notre étude est constituée principalement par cing
composés : trans anethol (24.92) , le fenchone (23.06%), 1’estragol (22.33%) ,le limonene
(15.06%) et I’alpha pinene (4.67%), présentant 90.04 % de la composition totale de I’huile.

111.1.4. Rendements des extraits

Dans notre étude la préparation des différents extraits a partir de chaque partie (feuilles,
graines) a été effectuée par trois solvants ; il s’agit de 1’éther de pétrole pour 1’obtention de
I’huile fixe (lipides), I’eau et le méthanol pour obtenir 1’extrait méthanolique et aqueux de la
plante préalablement séché et mise en poudre. Les extraits sont obtenus (de couleur verte et

foncé) par différentes méthodes : décoction et soxhelt.

Les extraits aqueux sont sous forme de poudre et les extrais méthanoliques sont quant a eux

pateux pour les differentes parties de la plante étudiee.

Le rendement est exprimé en pourcentage de la masse du résidu d’extrait par rapport a la

masse de la plante séche exprimé dans les tableaux suivant :
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Tableau I11.1. Rendement des extraits du Foeniculum vulgare de Beni Snous exprimés en
pourcentage %

Extrait Soxhlet Décoction
Extrait méthanolique 19 % 16 %
graines
Extrait aqueux graines 31 % 38 %
Extrait méthanolique 12 % 14 %
feuilles
Extrait aqueux feuilles 24 % 20 %

Tableau I11.2. Rendement des extraits du Foeniculum vulgare de Hennaya exprimés en
pourcentage %

Extrait Soxhlet Décoction
Extrait méthanolique 15 % 17%
graines
Extrait aqueux graines 38 % 39 %
Extrait méthanolique 14 % 10 %
feuilles
Extrait aqueux feuilles 25 % 22 %

D’aprés les résultats dans les Tableaux I11.1, 2 le rendement des extraits aqueux des graines
est supérieur a celui des extraits méthanoliques. Par ailleurs, les rendements obtenus a partir
des extraits Aq et Mth des graines sont les plus éleves comparés a ceux des extraits des
feuilles dans les deux régions de la récolte. Le rendement d’extraction obtenus dépendent a la
fois de la plante et du solvant d’extraction (plus la polarité des solvants est importante plus le
rendement augmente) [56], d’une manicre générale, les teneurs en extraits secs varient d’une
plante a une autre et également & de nombreux parametres tel que le pH, la température, le
temps d’extraction et la composition chimique de I’échantillon [57].

Il a été démontré que I’extraction par les solvants a haute température permettrai d’obtenir des

rendements plus élevés en extraits secs que lorsqu’ils sont obtenus a température ambiante et
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qu’ils sont plus €levés pour 1’extrait aqueux que méthanoliques [58] ce qui est en accord avec

nos résultats.

111.1.5. Résultats du criblage phytochimigue

Les résultats phytochimiques réalisés sur les extraits des feuilles et des graines de la région de
Beni Snous sont consignés dans les Tableaux 111.3, 111.4 et ceux de la commune de Hennaya
dans les Tableaux I11.5, 111.6. Au cours de ce criblage, deux solvants de polarités différentes

(eau, méthanol) ont été utilisés avec différentes méthodes d’extraction (soxhlet , décoction).

Tableau I11.3 Résultats des tests phytochimiques réalisés sur les extraits méthanoliques et

aqueux des graines de Foeniculum vulgare de la commune de Beni Snous

Tests phytochimique Les résultats
Métabolites Réactifs Extrait aqueux des Extrait

secondaires graines (décoction) méthanolique des
graines (Soxhlet)

Flavonoides HCI + Mg?* + +

Saponines Test de mousse + +

Alcaloides Mayer - -

Wagner - -

Tanins FeCl3 1% + +

Anthraquinones NaOH 10% + +

Coumarines NaOH + NH4OH + +

Quinones libres NaOH 1% + +

Terpenoides Chloroforme + H2S04 + +

+: Positif ; - : Négatif

Tableau I11.4. Résultats des tests phytochimiques réalisés sur les extraits méthanoliques et
aqueux des feuilles de Foeniculum vulgare de la commune de Beni Snous

Tests phytochimique Les résultats
Métabolites Réactifs Extrait aqueux des Extrait
secondaires feuilles (décoction) méthanolique des
feuilles (Soxhlet)
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Flavonoides HCI + Mg?* + +
Saponines Test de mousse + +
Alcaloides Mayer - -
Wagner - -

Tanins FeCl3 1% + +
Anthraquinones NaOH 10% + +
Coumarines NaOH + NH40OH + +
Quinones libres NaOH 1% + +

Terpenoides

Chloroforme + H2S04

+ : Positif ; - : Négatif

Tableau I11.5 Résultats des tests phytochimiques réalisés sur les extraits méthanoliques et
aqueux des graines Foeniculum vulgare de la commune de Hennaya

Tests phytochimique

Les résultats

Métabolites Réactifs Extrait aqueux des Extrait

secondaires graines (décoction) méthanolique des
graines (Soxhlet)

Flavonoides HCI + Mg?* + +

Saponines Test de mousse + +

Alcaloides Mayer - -

Wagner - -

Tanins FeCl3 1% + +

Anthraquinones NaOH 10% + +

Coumarines NaOH + NH4OH + +

Quinones libres NaOH 1% + +

Terpenoides Chloroforme + H2S04 + +

+: Positif ; - : Négatif

Tableau I11.6 Résultats des tests phytochimiques réalisés sur les extraits méthanoliques et
aqueux des feuilles de Foeniculum vulgare de la commune de Hennaya
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Tests phytochimique Les résultats
Metabolites Réactifs Extrait aqueux des Extrait

secondaires feuilles (décoction) méthanolique des
feuilles (Soxhlet)

Flavonoides HCI + Mg?* + +

Saponines Test de mousse + +

Alcaloides Mayer - -

Wagner - -

Tanins FeCl3 1% + +

Anthraguinones NaOH 10% + +

Coumarines NaOH + NH4OH + +

Quinones libres NaOH 1% + +

Terpenoides Chloroforme + H2S04 - -

+ : Positif ; - : Négatif
Le screening phytochimiquea permis de révéler la présence des métabolites secondaires

présents dans les différents extraits, la détection de ces derniers (les métabolites

secondaires)est basée sur des essais de solubilité, de turbidité et de changement de couleurs.

Les résultats obtenus dans les (Tableaux I11.3, 111.4) et les (Tableaux I11.5, 111.6) ont révélé
la présence des Flavonoides et des tanins qui conférent a cette plante des propriétés
biologique trés importante car ces derniers possédent une tres forte activité antioxydante en
piégeant des radicaux libres [59], des coumarines qui présentent des activités cytotoxique,
antivirales, immunostimulantes [60] , des saponines, des anthraquinones, des quinones
libres, avec cependant la présence des terpenoides dans les extraits des graines et son
absence dans les extraits des feuilles, ainsi que 1’absence des alcaloides dans les extraits des
feuilles et des graines des deux région.

Les résultats des tests phytochimiques obtenus du Foeniculum vulgare des différentes parties
de la plante et différents extraits nous ont permis de déceler les familles de composés
chimiques par de simples réactions de coloration et de précipitation ceux-ci montrent que la
plante est d’une grande importance car elle est riche en composés phénoliques tels que les

tanins, les flavonoides qui sont connu pour leurs pouvoir antioxydants [59].
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111.2. Partie biologique

111.2.1. Activités anti-oxydantes des huiles essentielles et des extraits

111.2.1.1. Piégeage du radical libre DPPHe

L’activité anti oxydantes des extraits et des huiles essentielles du Foeniculum vulgare a été
mesuree spectrophotométriquement en suivant la réduction de ce radical qui s’accompagne

par son changement de couleur du violet a la couleur jaune mesurable a 517 nm.

Figure 111.4: Variation de I’intensité de la couleur du DPPH en fonction de la concentration

Dans les tableaux ci-dessous les résultats du test DPPH sont exprimés et traduit par le
pourcentage d’inhibition en fonctions des concentrations des différents extraits et huiles
essentielles du Foeniculum vulgar de la commune de Hennaya de chaque organe. On calcule
les Clso graphiqguement par la formule de la régression linéaire des pourcentages %
d’inhibition en fonction des différentes concentrations des extraits et des huiles essentielles

testés.

Tableau 111.7 : Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par I’ extrait méthanolique des
graines du Foeniculum vulgar

Concentrations 0,002 | 0,001 |0,0006 | 0,0005|0,00033
g/mL
ICs50 mg/mL 86 54 40 34 32
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Figure.ll1.5 : Capacité antioxydante de I’extrait méthanoliquedes graines du
Foeniculum vulgare

Tableau I11.8. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par I’extrait méthanolique des
feuilles du Foeniculum vulgare

Concentration| 0,002 | 0,001 | 0,0006 | 0,0005 |0,00033
g/mL

ICs0 mg/mL 85 50 38 30 24

ICy, %

80 s y = 36009 + 13.496
R? = 0.9944
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Figure.l11.6 : Capacité antioxydante de I’extrait méthanolique des feuilles du Foeniculum
vulgare
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Tableau I11.9. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par I’extrait aqueux des

graines du foeniculum vulgare

Concentration | 0,002 | 0,001 | 0,0006 | 0,0005 |0,00033
g/mL
ICso mg/mL | 89,84 65 50 45 35
o
IC5,%
100
90 2 y =31418x + 29.131
S 80 R? =0.9732
2 70
£ 60 )
° 50
% 40 / ¢ Seriesl
§ 30 * —— Linear (Series1)
5 20
e 10
0 T T T T 1
0 0.0005 0.001 0.0015 0.002 0.0025
Concentration (g/mL)

Figure.ll11.7 : Capacité antioxydantede I’extrait aqueux des graines du Foeniculum vulgare

Tableau I11.8. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par I’extrait aqueux des

feuilles du Foeniculumvulgare

Concentration | 0,002 | 0,001 |0,0006 | 0,0005 |0,00033
g/mL
ICs50 mg/mL 90 59 45 35 30
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Figure.l11.8 : Capacité antioxydante de I’extrait aqueux des feuilles du Foeniculum vulgare

Tableau I111.11. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par 1’huile essentielle des

graines du Foeniculum vulgar

Concentration 6 12 15 20 30 60
mg/mL
1Cs50 mg/mL 17.12 23.32 26.34 31.41 42.2 74
0
IC,,%
50
40 & y = 1.041x + 10.52
5 / R? = 0.9993
£ 30
£ 2 / * 1C50%
k-] 0/
X 10 —— Linear (IC50%)
0 T T T 1
0 10 20 30 40
Concentration (mg/mL)

Figure.l11.9 : Capacité antioxydante de 1’huile essentielle des graines du Foeniculum vulgare
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Tableau 111.12. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par 1’huile essentielle des
feuilles du Foeniculum vulgare

Figure.l11.10 : Capacité antioxydantede I’huile essentielle des feuilles du Foeniculum

vulgare.

Concentration 6 12 15 20 30 60
mg/mL
IC50 mg/mL 19 27.97 34.93 37.1 41.94 69
o
IC,,%
< 50
£ 10 * y=0,923x + 16,85
S * R?=0,977
< 30 //
o
% 20 o ¢ I1C50%
E 10 ——Linear (IC50%)
§ 0 T T T 1
e 10 20 30 40
Concentration (mg/mL)

Tableau 111.13. Pourcentage d’inhibition du radical libre DPPH par 1’hydrolat du Foeniculum

vulgare.
Concentration | 0,001 | 0,0005 | 0,00033 | 0,00025 | 0,00016
g/mL
ICs0 mg/mL 93 65 51.12 | 45.98 40
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Figure.ll1.11 : Capacité antioxydantede 1’hydrolat du Foeniculum vulgare.

Tableau I11.14. Pourcentage de DPPH de I’acide ascorbique

Concentration 0.080 0.06 0.05 0.04
mg/mL
IC50 mg/mL 97.84 68.57 51.03 39.04
o
IC;,%
120
y =1209.2x - 4.3277
100 * R2=0.9811
80
S /
2 60
s (S ¢ 1C50%
c
5 40 * — Linear (IC50%)
®
20
O T T T T 1
? 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1
-20

Concentration mg/mL

Figure.l11.12 : capacité antioxydante de 1’acide ascorbique
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Calcule des ICso

La quantité d’antioxydants nécessaire pour neutraliser 50% de la concentration initiale du
radical libre DPPHe s’exprime par la valeur de la IC5o.

La ICsp et I’activité antioxydante sont inversement proportionnels, plus la valeur de la IC50 est
faible plus I’activité antioxydante est forte.

Les valeurs des ICso des extraits ainsi que celle de 1’acide ascorbique ont été déterminé

graphiquement a partir des équations logarithmiques des courbes tracées [56]

37.92
35.9
0,30 091 101 0,66 0,83 0.048 2.3
e L - -
&o\q;x ‘ &@% ‘ \\\@% &% _ \\\6% < 0?@ & ‘ \\\@% *2(3
F & T F & F
TS e

Figure.l11.13 : Valeurs des ICso en (mg/mL) des extraits aqueux, méthanoliques et des huiles
essentielles des graines et des feuilles du Foeniculum vulgare et de la référence acide

ascorbique et BHT

D’apres les résultats de la  Figure.l11.13 que nous avons obtenus, les extraits et les huiles
essentielles des différents organes du Foeniculum vulgare possédent un pouvoir anti-
radicalaire remarquable avec une 1Csoqui varie entre (0.30 mg/mL et 37.92 mg/mL). Les
activités antioxydantes des extraits testés sont supérieurs a celle du BHT (2.3mg/mL) et
inférieurs a celle de 1’acide ascorbique (0.048mg/mL) pour tous les échantillons testés par
contre 1’activité des huiles essentielles est inférieur au BHT.

Parmi tous les échantillons testés 1’hydrolat présente la meilleure activité antioxydante avec
une valeur de (ICso= 0.30 mg/mL).

Les différents extraits aqueux testés présentent une activité anti-radicalaire supérieure par
rapport a celles des extraits méthanoliques des graines et des feuilles. L’extraits aqueux des
graines présente la plus grande activité antioxydante avec une valeur de (ICso = 0.66 mg/mL,)

suivi de I’extrait aqueux des feuilles (ICsop = 0.83 mg/mL) puis I’extrait méthanolique des
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graines avec une valeur de (ICsp = 0.91 mg/mL) et en dernier, I’extrait méthanolique des
feuilles avec une valeur de (ICso = 1.01 mg/mL).

L’activité antioxydante des huiles essentielles est la plus faible comparée aux extraits avec
une activité meilleure pour I’huile essentielle des graines par rapport a celle des feuilles avec
des valeurs de (1Cso = 35.915 mg/mL ; ICso = 37.92 mg/mL).

D’aprés les résultats obtenus on remarque que l’activité anti-radicalaire des graines est
supérieure a celle des feuilles pour tous les échantillons testés.

Ces resultats sont expliqués par les fortes teneurs en phénols totaux et en flavonoides
considérés comme d’excellents antioxydants présents avec une quantité supérieur dans les
graines par rapport aux feuilles, dont les propriétés oxydo-réducteurs leurs permettant d’agir
comme des agents réducteurs donateurs d’hydrogéne et inhibiteur de 1’oxygene singulet et
triplet [61].

La recherche bibliographique montre que le fenouil posséde une activité anti-radicalaire tres
intéressante [62] .Nos résultats sur l'activité antioxydante de 1’huile essenticlle des graines
concorde avec ceux de la littérature, dans une étude comparative avec les différentes huiles
essentielles des graines de fenouil de Chine et d'Egypte [38] ainsi que dans I'étude scientifique
qui a été réalisé sur les extraits, les concentrations obtenues pour une inhibition de 50% du
radical DPPH sont de 0.31 mg/mL pour I'extrait aqueux et 0.48 mg/mL pour l'extrait
méthanolique [62].

L’¢tude de Yoo et al. [63] a révélé que le Foeniculum vulgare possede une activité
antioxydante de 70% pour une concentration de 0.0001 g/mL. Cette variation d’activité par
rapport & celle de nos extraits est due a la différence dans les solvants utilisés, la méthode

d'extraction et l'origine géographique.

111.2.1.2. Méthode de réduction des ions ferrigues FRAP
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Figure 111.13: Variation de I’intensité de la couleur en fonction de la concentration par la
méthode FRAP

Pour la méthode FRAP les antioxydants présents dans les échantillons auraient pour résultats
la réduction de Fe**en Fe?*en donnant un électron, la quantité du complexe peut étre
controlée par la mesure de la formation du bleu de Perl a 700 nm, I’augmentation de la

capacité réductrice est indiquée par I’augmentation de 1’absorbance (DO) [64].

L’évaluation de D’activité antioxydante des extraits est déterminée par rapport a 1’acide
ascorbique. Les résultats de 1’activité réductrice des échantillons ainsi que les références sont

regroupé dans le Tableau.l11.14 et la Figure.l11.14.

Nous avons pris comme échantillon deux huiles essentielles, celle des graines et des feuilles

de la région de Hennaya et I’acide ascorbique comme référence.

Tableau I11.15. Effet réducteur des huiles essentielles des graines et des feuilles du
Foeniculum vulgare et de 1’acide ascorbique

Huile Concentration 6 12 15 20 30 60
essentielle (mg/mL)
graines
Effet du 090 | 0.97 | 098 | 1.01 | 1.06 1.8
balayage
Huiles Concentration 6 12 15 20 30 60
essentielle (mg/mL)
feuilles
Effet du 0.8 0.86 | 0.92 1 1.02 1.2
balayage
Acide Concentration| 0.001 | 0.06 |0.125| 0.25 | 0.5 1
ascorbique (mg/mL)
Effet du 0.048 [0.290|0.680(1.292| 2.5 3
balayage
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Figure.ll11.14 : Courbe d’évaluation du pouvoir réducteur des huiles essentielles par la
méthode FRAP

Les résultats obtenus par la méthode FRAP confirment les résultats obtenus dans la méthode

DPPH, en effet, I’huile essentielle des graines possede une meilleure activité par rapport a

celle des feuilles. Cependant, I’activité réductrice des huiles essentielles reste trés faible en

comparant avec celle de la référence : I’acide ascorbique.
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CONCLUSION GENERALE

Les plantes médicinales et aromatiques sont connues pour étre une source importante de
composes bioactifs, d’agents antimicrobiens et antioxydants naturels qui jouent un role
important en médecine traditionnelle. Ces derniéres années leurs huiles essentielles ont été

utilisées pour leurs vertus thérapeutiques contre diverses maladies.

L’étude faite dans ce mémoire vise a étudier les huiles essentielles et extraits des différents
organes du Foeniculum vulgare. Il s’agit d’une plante aromatique et médicinale appartenant a
la famille des Apiaceae, récolté dans la région de Hennaya et de Beni Snous utilisée par la

population locale pour ses vertus thérapeutique et culinaire.

L’extraction réalisée par hydrodistillation des huiles essentielles de la plante étudié¢e donne de

bons rendements qui varient selon 1’organe de la plante étudiée et la situation géographique.

D’apres les résultats du screening phytochimique des extraits aqueux et méthanoliques de la
plante, on trouve que la plante est riche en composés phénoliques tels que les flavonoides les

coumarines et les tanins connus pour leur activité anti-radicalaire.

L’¢évaluation de ’activité antioxydante des extraits et des huiles essentielles a été réalisée par
deux méthodes différentes (DPPH et FRAP) pour les extraits et les huiles essentielles de la
région de Hennaya. Les résultats obtenus montrent que le pouvoir anti-radicalaire des extraits
et etait trés intéressant. L’hydrolat donne la meilleure activité suivie des extraits aqueux et
méthanolique des graines puis des feuilles, leurs activités étaient inférieures a celle de I’acide
ascorbique (IC50 de 0.048 mg/mL), I’activité la plus faible est celle des huiles essentielles.
Les résultats obtenus par la méthode FRAP confirme ceux obtenus par la méthode DPPH, en
effet, I’huile essentielle des graines donne une meilleure activité anti-radicalaire que celle de

I’huile essentielle des feuilles.

A partir de notre recherche bibliographique sur les études qui ont été réalisés et les résultats
que nous avons obtenus, nous pouvons conclure que le Foeniculum vulgare possede une tres
bonne activité anti-radicalaire tres prometteuse qui peut étre exploitée dans le domaine
thérapeutique et comme agent conservateur trés prometteur pour I’industrie alimentaire
capable d’empécher I’oxydation des aliments et de réduire la croissance des micro-organismes

responsable de 1’altération des aliments.
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