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RESUME

a subi une dégradation telativement moins marquée. v
La composition chimique de la plante entiére (graines, tiges,
racinés) a montté que les teneurs en macromolécules ( 17,50% pout les
protéines, 13% pour les glucides et 12% pout les lipides) sont relativement
acceptables pour une bonne croissance du rat de souche « wistar »,
| Cependant, il a été constaté un taux de mortalité important des
tats di probablement i g ptésence de facteurs antinutritionnels (
antiprotéasiques, hémagglutinines) et 3 1a présence de composés toxiques (
coumatines, tanins). Des techniques sont citées pour remédier 4 cette situation,
) La chromatographie en phase gazeuse (CP.G) appliquée aux
huiles essentielles de deux fenouils 2 monté que les échantillons conservés
tespectivement a 27°C et 45°C présentaient des compositions moins riches que

Pessence fraichement extraite et des chémotypes différents.

La chromatogtaphie en phase gazeuse couplée i la spectrométrie
de masse a 1évélé Ia présence de cing composés non identifiés par la C.P.G.
Comme p‘our Panalyse par CP.G,, Ia C.P.G/S.M confirme Paugmentation tres
significative des composés majoritaires des deux huiles essentielles en fonction

~de la température.

MOTS CLES : Foenieulun vulgare Mill. (fenouil) — Huile essentielle —
Composition chimique — Facteurs antinutritionnels -  Toxicité

Chromatographie en phase gazeuse — Chtomatographie en phase gazeuse
- couplée 4 Ia spectrométric de masse. '
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ABSTRACT

The study of the fennel essential oils, which originate from three

 different Algerian west regions, has focused on the condition of their

preservation. This has to do with the understanding of certain chemical
characters' evolution according to the on going temperature. We believe
that such study on the fennel has never been done before and isn't present
in works done so far.

The obtained results have shown an increase of the acid and the
peroxide index as well as a decrease of the ester index. Those variations
remain important for the obtained essences kept at 27°C and 45°C. The
ideal temperature for the preservation of an essential oil should be about
4°C, a temperature in which the sample has undergone a slight damage.

The entire chemical compostion of the whole plant (seeds, stalk,
roots) has pointed out that the amount in macromolecules (17,50% for.

_proteins, 13% for the glucids and 12% for the lipids) are relatively

acceptable for a good breeding of the pedigree rat "Wistar".

Howevera high percentage of death has noticed. This is may be due
to the lack of anti nutritional factors (anti proteasics, hemaglutinins) and
the presence of toxic compounds (couramins, tannins). Some techniques
are known for a remedial work.

Gas chromatography (GC) when applied to the essential oils of the
two fennel species has demonstrated that samples kept respectively at
27°C and 45°C have shown poorer compositions than a freshly extracted
oil, and also different chemo types.

Gas chromatography when paired with mass spectrometry (MS)
has revealed the presence of five compounds non identified by GC. Just
like the analysis by GC, the GC/MS corroborates a significative increase
of the constitution of the major compounds of the two essential oils in
accordance with the temperature.

'KEY WORDS
- Foeniculum Vulgare Mill. (Fennel) — essential oil — chemical composition

— anti nutritional factors — Gas chromatography — Gas chromatography
paired with mass spectrometry.
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INTRODUCTION GENERALE

Grace 2 leurs propriétés thérapeutiques et aux riches sources de matiéres odorantes

que leur conférent les huiles essentielles, composés tres utilisés dans divers domaines, les

~ plantes médicinales et aromatiques occupent une place trés importante dans le régne

végétal.
Appartenant & cette catégorie de plantes, le Foeniculum vulgare Miller connu sous

le nom de fenouil en francais et communément appelé « besbes » par les populations

' Jocales est une grande ombellifére & odeur aromatique. C’est une plante originaire de I’est

‘du bassin méditerranéen et de Caucasie [1] et est spontanée et trés abondante dans ces
régions.

En Algérie, elle est rencontrée couramment aux abords des oueds et aux bords de
chemins et s’adapte bien aux sols argileux.

Le fenouil est trés utilisé dans le domaine culinaire notamment comme aromate
pour le poisson et les olives et également en médecine traditionnelle |

En effet, on lui reconnait des pouvoirs antispasmodiques et ori lui attribue une
actlon diurétique. Il est également utilisé pour les affections des paupicres et des yeux ,
contre les lourdeurs d’estomac et dans les inflammations des muqueuses internes.

Ses huiles essentielles ont un large domaine d’utilisation notamment dans les
industries pharmaceutique, alimentaire et cosmétologique [2]

Dans le but d’une valorisation des planteé médicinales et aromatiques, nous nous
sommes proposés d’étudier espéce Foeniculum vulgare Miller de I’ouest algérien, plante
spontanée et trés répandue dans cette région. |

Cette etude a pour objectif egalement de contribuer a I’analyse des hulles
essentielles de cette plante et d’estimer les valeurs nutritionnelles de cette derniére par ses
composes lipidiques, protéiques et par ses glucides et également d’apprécier sa toxicité par
les coumarines et les tanins. La qualité nutritionnelle est testée sur des rats de souche
« wistar ».

Ce travail est mené en quatre parties.
La premiére partie donne un descriptif assez succinct de 1a botanique de la plante,

de son utilisation et de I’importance des plantes médicinales dans 1’équilibre économique.

1
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La deuxiéme est consacrée & I’étude de I’huile essentielle du fenouil et des
conditions de sa conservation. Elle consiste en la connaissance de I’évolution de caractéres
chimiques ~de I’huile essentielle de fenouil provenant de différentes régions
(Nédroma,Honaine, Beni-Oursous) en fonction de la température au cours du temps.

| La troisiéme partie porte sur la connaissance de la composition chimique de la
plante entiére (graines, tiges, racines) issue des différentes zones d’étude c’est- a- dire sur
la détermination des métabolites primaire et secondaire de cette derniére afin d’apprécier
ses valeurs nutritionnelles et sa toxicité lorsqu’elle est administrée & ’animal comme
régirhe alimentaire.

Pour conclure notre travail, une quatriéme partie donne une analyse de I’huile

‘essentielle du Foeniculum vulgare Miller utilisant la chromatographie en phase gazeuse

dans un premier temps et, dans un deuxiéme temps, la chromatographie en phase gazeuse
couplée 4 la spectrométrie de masse (CG/SM) de deux échantillons (provenant de Honaine
et Béni-Ouarsous) conservés pendant six mois aux températures de 4°, 27°C et 45°C aux

fins de suivre la variation de la composition chimique de chacun d’entre-eux.
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PREMIERE PARTIE

'SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

I- PréSentation générale de la plante

L1 - HISTORIQUE

Fenouil vient du mot FENICULOS qui signifie petit foin en raison de 1’aspect
linéaire de ses feuilles et de son odeur aromatique [31, [4]-

Foeniculum vulgare mill connu sous le nom de fenouil en frangais et communément
appelé «besbesy», «nafda» ou «dibcha» [5] par les populations locales est une apiacée
médicinale et aromatique. Il est originaire de 1’est du bassin méditerrancen et de Caucasie [1].

Ses usages culinaires et médicaux remontent & I’antiquité car tres utilisé comme
aromate et épice dans les mets par les grecs et les romains et fort recommandé comme
diurétique, pour le traitement des yeux et pour la lactation par les grecs et les chinois [6]. 11

a été introduit en Eurdpe par Charlemagne vers la fin du VIIIéme siécle [7].

12 - PRESENTATION GENERALE DU FOENICULUM VULGARE
MILLER |
1.2.1 - Description botanique
Le fenouil est une plante annuelle, bisannuelle ou vivace & odeur agréablement
aromatique et anisée et une saveur sucrée légerement épicée [8]. Ses racines fusiformes et
allongées sont rondes et blanchétres. La tige qui peut atteindre 2 métres de haut est
cylindrique, dressée, striée, ramifiée et de couleur verte-bleue. Les feuilles sont vertes

foncées et découpées en laniéres filiformes. Les fleurs jaunes foncées apparaissent de

- juillet & septembre et sont regroupées en ombelle terminale. Le fruit est un diakéne vert

jaune qui renferme des graines ovales (figure n °1,2a,2b,2¢ ) [7] ,[8] et [9].
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. Figure n°1 : Représentation schématique du Foeniculum vulgare mill.
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Figure n° 2 b : Tiges de Foeniculum vulgare Mill.

Figure n° 2 ¢ : Racines de Foeniculum vulgare Mill.
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1.2.2 - Classification

Le fenouil est une espéce trés polymorphe dont on distingue deux sous-espéces :

o La sous-espéce Piperitum (ou fenouil d’4ne) :

Elle est non cultivée et caractérisée par des segments glauques généralement courts

et charnus et par ’essence des fruits principalement constituée de monoterpénes [10].

e Lasous-espéce vulgare :

Elle renferme trois variétés [10] :

la variété vulgare ou fenouil amer. correspondant & des fenouils sauvages ou
cultivés pour 1’obtention du (E) - anéthole principe des boissons anisées

présentant des pétioles verts qui partent de la base des bulbes ainsi que des

feuilles trés découpées a leur extrémité,

la variété azoricum ou fenouil bulbeux se caractérise par le renflement des
gaines des feuilles inférieures. Il est cultivé comme légume et non comme
épice et est connu sbus le nom de fonicchio ou fenouil de florence,

la variété dulce ou fenouil doux a des fruits de goiit plus agréable. Il présente
des feuilles vertes et sa partie bulbeuse est plus renflée que celle du fenouil

amer.

11 est & noter que la distinction sur le terrain entre les deux sous-especes Piperitum

et vulgare est difficile et des formes intermédiaires pourraient exister.

1.2.3 - Systématique

" Le fenouil était dans un premier temps rattaché au genre anethum puis séparé par

De Candolle et placé dans un nouveau genre dénommé Foeniculum, genre adopt¢ par

’ensemble des botanistes ( Foeniculum était le nom donné au fenouil par les romains et

dérive du mot foenum qui signifie foin en latin). Au moyen 4ge , la plante était connue

sous le nom « fanculum » qui a donné naissance & son nom populaire alternatif

«fenkel» [11].

Lawrence B.M. [12] en 1980, a classé le fenouil de la fagon suivante

embranchement : phanérogames
sous-embranchement : angiospermes
classe : dicotylédones

sous-classe : gamopétales

6
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ordre :
famille :
genre :

espéce.:

ombellales
ombelliféres
Foeniculum

Foeniculum vulgare mill

Une claésiﬁcation plus récente est donnée par Vogel G. et Angermann H. en 1998 [13].

super-régne :
division :
phylum :
sous-phylum :
classe :

ordre :
famille :

genre :

eucaryotes

cormobiontes ( plantes vasculaires)
spermatophytes ( plantes & graines)
angiospermes ( graines protégées par un fruit)
dicotylédones

araliales ( ombelliflorales)

ombelhiféres (3000 espéces)

Foeniculum

genre - espece Foeniculum vulgare mill.

1.2.4 - Habitat et origine
Le fenouil est originaire de I’est du bassin méditerranéen et de Caucasie [1] ou il
pousse & 1état spontané dans les champs et sur les collines. 11 est également rencontré aux
abofds des oueds et aux bords des chemins et s’adapte bien aux sols calcaires, argileux et
pas trop secs. De nos jours, en Europe, en Asie, dans certaines régions d’Afrique et en

Amérique, il est surtout cultivé & des fins médicinales [14].

II - Travaux antérieurs ‘

De nombreux chercheurs portérent leur intérét sur la médecine par les plantes : la
phytothérapie (du grec « phuton », plante et « therapenein » soigner).
En effet depuis toujours les plantes ont constitué la source majeure des médicaments gréce
4 la richesse de ce qui est appelé métabolisme secondaire. Ce dernier produit des molécules
variées permettant aux plantés de contrdler leur environnement animal et végétal [15].

Une de ses branches principales, sinon la principale, est le mode de traitement qui

utilise les huiles essentielles ou essences des plantes : ’aromathérapie (du grec « ardma »,
parfum et « therapenein », soigner) [16]. A titre d’exemple, bon nombre de préparations

antiseptiques sont & base d’essences de plantes aromatiques lesquélles, grice a leurs
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propriétés antimicrobiennes, trouvent des applications pratiques dans plusieurs' domaines

différents.

IL1 - INTERET PHYTOTHERAPEUTIQUE ET PRINCIPES ACTIFS

~ ENPHYTOTHERAPIE |
Les plantes médicinales doivent leurs actions & un ou plusieurs principes actifs
appartenant au métabolisme secondaire parmi les plus importants les alcaloides, les
hétérosides, les tanins, les vitamines et certéins composés que renferment les essences et
dont les effets thérapeutiques sont remarquables [17]. Nombreux parmi ces principes actifs
sont utilisés tels quels mais d’autres subissent des transformations chimiqués
(hydrogénation, méthylation, oxydation, acéthylation) dans le but d’obtenir des composés
plus stables ou moins toxiques [18]. L’action de la plante n’est pas toujours celle du
produit pur isolé. Le médicament végétal est généralement mieux toléré par 1’organisme
que de nombreuses substances de synthése physiologiquement trés actives mais dont les

effets secondaires sont parfois indésirables [18]

‘II2 - PROPRIETES THERAPEUTIQUES ET DOMAINES
D’UTILISATION |
- Les propriétés du fenouil sont en général analogues a celles de I’anis, du carVi et de
la coriandre [19]. Néanmoins, certaines propriétés sont attribuées & la plante alors que :
d’autres & son huile essentielle. | |
e Plante entiére
Comme il a été signalé précédemment, le fenouil est une plante médicinale de la plus
haute antiquité. Anciennément, il était utilisé pour traiter I’indigestion, les troubles
gastriques et les coliques. On lui attribuait également une action dans le traitement des
maladies des yeux, de la goutte et pour la stimulation de 1’écoulement du lait maternel [6],
[19]. '
Actuellement, le fenouil est encore utilisé en médecine populaire pour ses effets
antispasmodique, carmitatif, diurétique, expectorant, laxatif, stimulant et stomachique [20],
21122 |
Les tisanjes au fenouil sont indiquées pour le traitement des bronchites, des angines et

du rhume. Elles sont parfois utilisées contre la rage des dents [8].

8
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Les racines en décoction se révélent excellentes contre les régles douloureuses [23] et
facilitent les fonctions d’éliminations rénales et digestives et traitent les diarrhées
douloureuses [24].

'L’actio_n de Dextrait des graines de fenouil administré oralement provoque une
augmentation du volume de la glande mammaire et une stimulation de sécrétion de lait
chez la ratte [25].

Par ailleurs, l'effet diurétique et hypotensif des extraits aqueux du Foeniculum
vulgare mill a été confirmée par une étude récente menée sur des rats hypertendus en 2001
[26]. ’ | ' |

Karnik C.R (1994) [27] a montré I’effet bénéfique du fenouil contre la colique chez
I’enfant en bas age et ’explique par la présence de I’anéthole dont la structure chimique est
semblable a celle d’un produit chimique naturellement présent dans le corps humain appelé
dopamine et connu pour avoir une action de détente sur I’intestin.

La médecine vétérinaire utilise fréquemment les fruits de fenouil comme aromate
pour certaines pates médicamenteuses, pour augmenter les sécrétions lactées, calmer les
éoliques et stimuler 1’appétit chez les bétes [28].

Il est a4 noter que le fenouil sert & parfumer les mets comme le poisson, les
| omelettes et les olives [29] et est utilisé dans les industries pharmaceutique,
~ cosmétologique et alimentaire [2].

¢ Huile essenticlle »

Les huiles essentielles sont assimilées par voies interne ou externe. Dans les deux
cas, elles diffusent rapidement au travers des membranes du corps et pénétrent
profondément les tissus pour se répandre dans le systéme circulatoire et par 14 méme dans
totﬁ le corps [30]. '

- o Vertus thérapeutiques et autres usages
Selon Valnet [19] les essences ont les mémes propriétés et mémes indications que
la plante. Elles représentent en effet la partie la plus riche et la plus active de part sa
composition chimique trés variée renfermant ainsi la majorité des principes actifs qui
conferent a la plante ses principales vertus. Elles sont utilisées dans le traitement de la
composante douloureuse des troubles fonctionnels digestifs et indiquées surtout dans les

cas de ballonnement, constipation, nausée et pour faciliter la lactation [24], [30].

9
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L’huile essentielle est considérée également comme un agent oestrogénique actif en
raison de la présence d’anéthole. En effet des travaux menés par Albert [31] suggére que
les agents pharmacologiquement actifs sont des polyméres d’anéthole .

L effet inhibiteur que possede le limonéne vis-a-vis des tumeurs mammaires chez
les raﬁes a été constaté par Elegehede en 1984 [32]. Aussi, d’apreés Duke (1985) [33] il
posséderait également une action insecticide.

L’essence de fenouil est utilisée dans les cosmétiques, les produits
pharmaceutiques, les parfums, la fabfication des liqueurs,les dentifrices et dans I’industrie
alimentaire comme additif [2], [22].

o Effets secondaires

La substance active des plantes médicinales administrée & des doses correctes est
mieux assimilable par I’organisme et ne présente pas d’effets nocifs [7] car les essences
naturelles utilisées en surdos_es sont susceptibles d’étre toxiques. En effet, si les huiles
essentielles possédent de bons pouvoirs thérapeutiques, il convient de les utiliser avec
prudence car étant insolubles dans 1’eau, elles peuvent provoquer des briilures buccales et
gastriques sérieuses et étre toxiques en raison de certaines fonctions chimiques qu’elles
renferment dans leur usage interne. En usage externe, elles sont quelquefois caustiques et
déclenchent des réactions allergiques ou des irritations de la peau lorsqu’elles sont
abusivement utilisées

Aucune réaction toxique aigue ou chronique chez I’homme n’a été rapportée quant

3 Dutilisation de son essence a des doses raisonnables. Ainsi, chez les animaux de
laboratoire auxquels il a été administré 3 grammes d’extrait de fenouil par kilogrammes de

poids, aucun signe de toxicité n’a été manifesté [34].
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DEUXIEME PARTIE
ETUDE DES HUILES ESSENTIELLES DU FENOUIL

‘ Selon D’utilisateur (botaniste, chimiste, parfumeur ou pharmacologue) qui en fait
l’étude., la notion ‘d’huile essentielle prend plusieurs sens différents [35].

Connues  sous le nom d’essences végétales, les huiles essentielles sont des
substances volatiles, odorantes, incolores ou légérement teintées, inflammables et s’altérant
facilement 4 Dair. Elles sont contenues dans les organes des végétaux ( racines, tiges,
feuilles, fleurs, graines) [36]. ‘ “ v
Elles sont définies comme étant des produits odorants obtenus a partir des matiéres
premiéres d’origine naturelle soit par entrainement  la vapeur d’eau, soit par des procédés
mecamques a partir de péricarpes de citrus ou par distillation a sec. Elles sont séparées de
la phase aqueuse par des procédés phy51ques AFN.OR. (NFT 75- 006) (1998) [371. Elles
peuvent subir - des traitements physiques sans changement significatif de leurs
compositions. ,

La différence essentielle entre les huiles essentielles et les huiles fixes et les
graisses végétales résidé dans le fait que les essences sont trés volatiles et souvent
associées a d’autres substances telles que les gommes et les résines et tendent elles-mémes

a se résinifier par exposition a I’air [38].

I- ETUDE DES HUILES ESSENTIELLES DE FENOUIL DES
DIFFERENTES STATIONS
1.1 - ZONES D’ETUDES
Notre plante a été cueillie dans trois stations de I’ouest algérien différentes par leur
situation gé'ographique, leur climat et la texture de leur sol. Ces trois stations sont

Nédroma, Honaine et Béni-Ouarsous.

1.1.1 - Situation géographique
La situation géographique de chacune des stations est caractérisée comme suit :
- la station de Nédroma appartient au secteur pré-littoral avec une latitude de 35°15°

nord.une longitude de 1°55’ ouest et une altitude de 600 métres.
11
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La végétation dans cette zone est caractérisée par un matorral de chénes liéges avec une
trouée de chénes verts {39], |

- la station de Honaine appartient au secteur littoral avec une latitude de 35°25°
nord, une longitude de 1°42° ouest et une altitude de 100 métres.
La végétation est cette fois caractérisée par un matorral de pins d’Alep et de thuya avec un
couvert végétal a proximité du littoral, |

- la station de Béni-Ouarsous appartient au secteur pré-littoral (semi continental)
avec une latitude de 35°10° nord, une longitude de 1°48 ouest et une altitude de 500
métres. Un matorral élevé et moyen de thuya ( ardar) caractérise la végétation dans cette
zone.

Un apergu de la localisation de ces trois stations est donné par les figures n° 3 et 4.

|
1.1.2 - Climatologie '
Le climat , par sa pluviométric en quantité et en répartition, ses variations de
température, sa luminosité et ses vents avec leurs forces et leurs pouvoirs desséchants rend
possible certaines végétations et en interdit d’autres [40] . L’influence de climat est donc
trés importante et apporte trés certainement des renseignements fort intéressants. |
Dans notre cas, on se limitera & donner quelques caractéristiques d’ordre général
pour chacune des stations d’étude (figure n° 5).
' - Nédroma présente un climat semi continental et se situe dans I’¢tage semi-aride
4 hiver tempéré. Les précipitations relevées sont de 350 mm/an (gelée rare).
- Honaine présente un climat méditerranéen et se situe dans I’étage semi-aride a
hiver chaud avec une influence maritime en raison de sa proximité du littoral.
Les précipitations annuelles sont de 330 mm ( pas de gelée).
- Béni-Ouarsous comme Nédroma, pfésente un méme climat (semi continental )
et se situe également dans le méme étage ( semi-aride a hiver tempére).

L’influence maritime n’est pas prononcée et les précipitations sont de 340

mm/an (gelée rare).

12




(SNOSAVNOINAE ‘INIVNOH ‘VINOUAEN) 3ANIH.GENOZ V1 8d NOLLVSITVO0T 5

UOHEBNYIS 9p 94IR)) € U 2InSig

Etude des fuiles essentielles du Ferouil

snostenQeruog

-y~

AT

13

Jes-rusg




o

Etude des huiles essentielles du Fenouil

NORD
<&
= BENI-SAF ‘
G '
L 7/ Wilaya d'ORAN
‘)& RN 35
Honaine- ’ )
] b~y
" - N
~
GHAZAOUT ‘ h
. CW 105
Béni_ N ) PN
~-QOuarsous REMCHI h
CW .38 N
<> ~ &
I ' QULED MIHOUNA
N ZNTLEHMCEN —
O y ' :
HMARNIA
w7 %
¢ <
X’ {y
W 5 \0’
x @
,' g
. .
L4
X
. X T KHEMI '
B EMIs SEBDOU £L GOR
p © y
x RS o cw 112 8
-v Y (™ !
4-,‘ (¥ !
'
) " [l
N " 1
3 Cw 13 ’” [}
- [ |
+ -t
. SIDL DJILALL P g
o ’ /
7/
+ /
P e "
AT ’J &
**\ 4
o / 2
3 0 / *
\ -~
— + \\ -"“" ! r/ 1
{ Légende MY 2
M|
- Route nationale v Moea pom T E1-ARICHA
~— _ Chemin wilaya e {,y"/
Echelle 1/600000 v
P
r'd
BERGENT HECHRIA

Figure n°4 : Situation géographique de la Wilaya de Tlemcen

14




Etude des huiles essentielles du Fenouil

& BEN(-SAF 7
o | {
<
) | ;
«° ‘ £ wine
. ; éya d'OR
F | Honaine }‘) ! “
R ]
‘\ . ~ A .
N - L
: S "1
'l& / . — N
. . ..
B, s Beni-Ouarsous o : / Ny
> M ’ i
l'p /,/ s i
M tll Nédroma _ ‘_/ /"’
e MARNI A / \
oy, TLEMCEN .. = i
¥, 4 . I SA ‘-, ::'
"~ o+ Ap— RS \ {'A‘-m}
“:i‘ A R d
Al — -~ )
!l‘; A sH . ~ / !
= {k' [y -~ so Sart/ Y
?p x — {
) » . sh - /
3
Y / SEBDOU  EL GOR f
“1/ Canl l - ./
* - et
"‘h' / / f.‘
o — — sa se
7
P g / 4
AR J ,.—"
’
“lr - g
X e
t(‘ p
1 4 "/
y /s
A E1-ARICHA e
. ~g Wilaya de 5AIDA
% i s g e
3 poe N
x >
x A
x R
-
(P
LEGENDE
ETAGES SOUS ETAGES
FROID FRAIS DOUX CHAUD
HUMIDE hh hB Hh HH
SUB-HUMIDE Ss oH Sh SH
SEMI-ARIDE s sA Sa SA
ARIDE aa aA Aa AA
SAHARIEN

Limite d’étage bioclimatique—~Limite de sous-étage

— e

| Figure n°5 : Carte bioclimatique de la Wilaya de Tlemcen (service des foréts).
Echelle 1/800000

15




Etude des huiles essentielles du Fenouil

1.1.3 - Substrat et pédologie
- Les sols dans cette région sont de deux types : les sols zonaux et azonaux.
Les sols zonaux renferment des sols insaturés, calcaires et des sols en équilibre.
Les sols azonaux se trouvent généralement au bord du littoral sous forme
~ alluvioneux (sols de marais et de type dunaire).
, 1a station d’étude de Nédroma est caractérisée par des sols zonaux ou en équilibre.
Le substrat au sommet est de formation calcaire ou dolomie. Au piedmont le sol est
alluvioneux ou d’apport.
, La station d’étude de Honaine présente le méme type de sols que précédemment
sauf que ces derniers renferment des sols insaturés sur substrat calcaire ou argilo-mérneux.
La station d’étude de Béni-Ouarsous comme les deux précédentes pre’Sénte un
méme type de sol selon les affleurements géologiques (différenciation de roches

sédimentaires et métamorphiques) sur substrat argilo- marneux ou plus ou moins limoneux.

Le tableau N° I regroupe les quelques caractéres généraux cités précédemment.

Stations Propriétés Nedroma Honaine Beni Ouarsous
Secteur. S?ml Littoral Semi continental
’ continental _
Localisation Latitude - 35°15°N 35°25° N 35° 10°N
. hi
geograpiiaue |y ongitude 1°55 W 1°42° W 1°48° W
Altitude 600 m 100 m 500 m
‘Type de Semi aride a Semi aride & hiver Semi aride a hiver
. . Y4 h r_r
Climatologie — cl-n’na:[t : hiver tempéré chaud tempéré
uviometrie 350 mm 330 mm 340 mm
annuelle v
Sols zonaux Sols zonaux (selon les
. . . Sols zonaux ou en ,
‘ Pédologie | (alluvioneux ou a1 affleurements
Substrat et , équilibre PR
. . d’apport) géologiques)
- pédologie : Tl q 1 .
Substrat Calcalre. ou Calcaire ou argilo | Argilo marneux ou plus
dolomie marneux ou moins limoneux
Matorral de Matorral de pins
Végétation chénes lieges d’alep et thuya. Matorral élevé et
g avec trouée de Couvert végétal a moyen de thuya
chénes verts | proximité du littoral

TABLEAU N° I : Tableau récapitulatif de quelques caractéres généraux

des trois stations d’étude [41].
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Les stations étudiées, au vu des informations reportées dans le tableau N° I,
présentent des différences et de ce fait, la composition chimique ainsi que la teneur en
huile essentielle du fenouil cueilli de ces trois stations présenteront sans nul doute

quelques différenciations.

L2 - FACTEURS DE VARIABILITE DES HUILES ESSENTIELLES
De nombreux facteurs peuvent influer la teneur en huile essentielle d’une plante et
_par conséquent sa composition chimique. Cela explique donc la multiplicité et la grande
variabilité des huiles essentielles [42]. Parmi tous ces facteurs, nous citons les plus
importants : |
e Origine botanique
" La composition d’une huile essentielle est fonction de I’espéce productrice. En
effet, I’extraction de I’huile d’un méme organe de deux plantes différentes ne donne pas la
méme composition chimique [43]. | '
e Origine géographique
Une méme plante suivant son biotope donne des chémotypes différents. A titre

d’exemple, les fleurs d’'un méme arbuste, le| canangium odoratum, fournissent deux huiles

essentielles trés différentes suivant son aire géographique [44].
e Partie de la plante
La composition et le rendement d’une huile essentielle varient selon la partie de la
plante & partir de laquelle elle est extraite [44].
e Cycle végétatif
Pour une espéce donnée, d’importantes variations peuvent se produire au cours du
cycle notamrhent le rendement et la composition chimique de I’huile essentielle [44].
J _Conservation
‘La conservation concerne la plante ailant de subir D’extraction et également I’huile
essentielle.
% Conservation des plantes
Lors de leur conservation, les plantes doivent étre séchées & I’air et & 'ombre pendant une
- période n’excédant pas sept jours. En effet, des modifications physiques et biochimiques
" dues a action de 1’air, du soleil et de I’échauffement peuvent influer sur la qualité de

I’huile essentielle [45].
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¢ Conservation des huiles essentielles

La composition chimique des huiles essentielles varie durant leur conservation sous
’action de la lumiére et de la température ; d’o la nécessité de les conserver dans des
flacons opaques, bien scellés et & température appropriée [46].

e Facteurs de ’environnement
Les facteurs écologiques, édaphiques, géographiques ainsi que les conditions climatiques -
ou parasitismes du végétal ont une influence considérable sur la production de I’huile
essentielle [45],[47]. ,

e Procédés d’obtention
Le mode d’extraction peut avoir une influence sur la teneur et la composition chimique
d’une huile essentielle en raison de réactions de réarrangements, d’isomérisation,

d’oxydation,[9]

1.3 - EXTRACTION DES HUILES ESSENTIELLES

Les procédés d’extraction des huiles essentielles des plantes aromatiques sont trés
largement décrits et vulgarisés [3'8].

Le procédé d’extraction mis en ceuvre différe d’une partie de la plante & une autre
(plante entiére, fleurs, pétales, feuillés, racines ou fruits) et par conséquent la composition -
chimique de I’extrait en est affecté [438].

Aussi, le choix du type d’egtraction doit permettre de retirer des végétaux les
essences aromatiques avec un rendement maximum et de conserver aussi intacte que

possible les parfums les plus délicats.;

1.3.1 - Procédés d’extraction
Comme méthodes classiques d’extraction, nous pouvons citer :

> La méthode de Moritz lou hydrodistillation : la plante dans ce cas, est au
contact de ’eau qui est directement chauffée. Les vapeurs refroidies décantent :
I’huile essentielle sumagéante qui est séparée de la phase aqueuse [9].

» La méthode de Parnas {Wagner: le matériel végétal est cette fois placé sur
une grille perforée au dessus de la case de 1’alambic et n’est pas au contact de
I’ean. Les principes volatils sont entrainés par les vapeurs d’eau puis refroidis

et séparés de la phase aqueuse par décantation [9], [38].
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Ces deux méthodes présentent un inconvénient majeur qui est la possibilité de ne
pouvoir traiter qu’une quantité trés limitée en poids de matériel végétal d’une part et,
d’autre part , utilisent une quantité d’eau limitéé et qui conditionne le temps d’extraction.

" D’autres méthodes sont utilisées mais peu adaptées aux plantes aromatiques telles
Iextraction part effleurage appliquée pour I’extraction des principes odorants des fleurs et

I’extraction par solvant utilisant 1’appareil de soxhlet qui fournit, outre les essences, les

~ triglycérides, les cires, les colorants de nature lipidique et les substances sapides (qui ont

un gofit) [49]. |
Dans notre cas, nous avons voulu étre dans les conditions d’extraction les plus k‘
proches de celles utilisées par I’industrie des plantes aromatiques. A cet effet, nous avons
utilisé un extracteur élaboré dans notre laboratoire [50] que nous avons adopté & notre
plante et qui est une variante de I’extracteur de Marcusson.
Cet extracteur est fabriqué en tole inoxydable ayant la possibilité de recevoir entre
1 a 5 kilogrammes de matériel végétal. 11 fonctionne en continue grice & un systéme de
retour d’eau des vapeurs condensées dans le bouilleur (Figure n° 6). Il présente les
avantages suivants :
o Leutilisation d’une quantité limite d’eau dans le bouilleur 5 & 7 litres d’eau
(2 moitié rempli) seulement sont portées a ébullition. Les vapeurs diffusent
4 travers le vase a plante en entrainant les principes volatils. Ces vapeurs
sont condensées au travers du réfrigérant. Le condensét est recueilli dans
une ampoule 4 décanter. Un systéme de mise & niveau des eaux permet le
retour du surplus vers le bouilleur. Seule une trés petite quantité équivalente
aux vapeurs condensées retourne vers ce dernier. En définitive, I’ébullition
des eaux dans le bouilleur n’est pas affectée.
o Le temps nécessaire a I’épuisement des extraits de la plante peut étre
optimisé par 1’opérateur. '
o Le temps de charge et de décharge de I’extracteur est relativement court.
o 1l est facile & installer dans un labofatoire car relativement léger et peu-
encombrant. | _
o 1l ne nécessite pratiquement pas d’entretien particulier car suffisamment

robuste.
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Globalement, cet extracteur trés commode pour ’extraction des huiles essentielles

des plantes aromatiques, se rapproche le plus des procédés actuellement utilisés dans

I’industrie.

Dans le seul but d’ évaluer la valeur du rendement en fonction du mode

d’extractlon nous avons utlhse également Pextraction assistée par micro- -ondes qui '

' con51ste a utiliser un four a micro-ondes dans lequel est introduit le matériel vegetal sans

aucune addition de solvant ou d’eau [51].
Selon ZLOTORZUNSKI [52], CALINESCU [53] et BENJILALI [54] ce procede'

d’extraction 4 comme avantages :

L’économie de temps: D’extraction est dix a trente fois plus rapide que
I’hydrodistillation pour un rendement équivalent et un extrait de composition
équivalente. '

L’économie d’énergie : DI’énergie de chauffage est utilisée pour le seul
réchauffement du produit (pas d’ajout d’eau) et pour 1’évaporation d’une partie
de I’eau de constitution du produit traité. |

Le débit de produit traité : poﬁr un méme débit de produit traité, cette technique
nécessite des moyens de capacité moindre que pour ’hydro distillation.

Une dégradation thermique réduite pour les composés sensibles.

Une extraction plus aisée : dans certains cas, le ou les produits recherchés
(principes  aromatiques ou autres) sont difficiles & extraire en utilisant
seulement la vapeur d’eau. Le procédé assist¢ par micro-ondes peut s’avérer le

mieux approprié pour I’obtention de ces produits.

Cependant, cette technique sophistiquée d’extraction est trés coliteuse.
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Figure n° 6 : Extracteur type Magnusson utilisé pour I’entrainement a la vapeur d’éau.
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1.3.2 - Préparation des échantillons a I’extraction

Dans le souci de respecter au plus les recommandations des normes et des

~ utilisateurs [35], [37], nos échantillons fraichement cueillis, sont entreposes fdans un
_ . ‘

endroit aéré et ombragé. Le tempé de passage a I’extraction doit &étre le plus court ;f)ossible.

Généralement le stockage des échantillons ne doit pas dépasser trois jours, pér}iode qui

reste dans les limites acceptables par I’industrie.

1.3.3 - Durée d’extraction |

La durée optimale pour extraire la quasi-totalité des huiles essentielles de fenouil et

‘estimée par nos soins est de deux heures et demi. C’est le temps nécessaire pour extraire

plus de 90% des e%ssencés de notre plante & 1’aide de ’extracteur décrit plus haut.

|
1.4 - TENEURS ET CARACTERISTIQUES PHYSIQUES ET CHIMIQUES DE

L’HUILE ESSENTIELLE
1.4.1 - Teneurs en huile essentielle
| 1.4.1.1 - Entrainement a la vapeur d’eau
Les teneurs moyennes en extraits sont obtenues a partir de quantités de la plante
entiére (tiées, graines, fleurs, feuilles) comprises entre 1 et 1,5 kilogramme. |
Le rendement en pourcentage d’huile essentielle est défini comme étant le rapport
entre la masse d’extrait obtenu et la masse de matériel végétal sec éltraiter [55]. '

Les valeurs moyennes des rendements obtenues sont regroupées dans le tableau

NeII par période de cueillette et par station d’étude.

Périodes Septembre | Octobre Novembre Décembre

‘Nédroma 0.60 0.85 1.00 1.38

Honaine 098 1.53 1.82 : 2.15
Béni-Ouarsous | 048 058 | 085 108

Tableau N° II : Rendements moyens en pourcent (%) des huiles essentielles

par période de cueillette et par station d’étude.
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Les valeurs que nous obtenons sont fonction de deux paramétres a savoir la station

d’étude et la période de cueillette.
" En effet, au vu de ces résultats, il apparait que :

- La valeur minimum du rendement est obtenue au mois de septembre et la
valeur maximum au mois de décembre et ce, pour les trois stations. C’est un
résultat auquel il fallait s’attendre car la plante est trés jeune au mois de
séptembre et mature en décembre. ‘
- Le rendement maximum correspond a la station d’étude de Honaine‘ suivi
respectivement de ceux de Nédroma et de Béni-Ouarsous. Cela peut s exphquer

par le fait que les deux premiéres stations cit¢es et notamment celle de Honaine
’ beneﬁment d’un climat méditerranéen trés prononcé de part leur prox1m1te dela
mer méditerranée et du taux d’humidité et de précipitation important.

Les rendements cités par la littérature sont regroupés dans le tableau Nelll.

Origine Rendement(%) | Références bibliographiques
Maroc | 2,57 [55] , [56]
Egypte 2,71 [56]
vTurquie : 2,43 [56]
Pologne 2,26 [56]

France , 2,10 [11]

Inde 0,72 (11]

Japon 2,70 [11]

Algérie (Saf-Saf) 169 [57]

Tableau N° III : Valeurs des rendements citées par la bibliographie.

En comparant les valeurs de rendements que nous avons obtenus avec celles de la

bibliographie, nous’ remarquons que la teneur en huile essentielle du fenouil de Honaine

reste inférieure a celle du Maroc, d’Egypte de Turqule de Pologne et du Japon ; est égale

a celle de la France et dépasse celle de I'Inde.
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1l est toutefois important de signaler que les conditions opératoires (séchage de la

plante, partie de la plante a subir I’extraction, mode d’extraction ) ne sont pas signalées

~dans la bibliographie.

1.4.1.2 - Extraction assistée par micro-ondes

‘Nous avons dans ce cas utilisé également la plante entiére pour I’extraction des

huiles essentielles. Le tableau N°IV regroupe les résultats obtenus :

Périodes Septembre | Octobre Novembre Décembré
- Temps
Stations | d’extraction
(mn)
5 | 0,19 0,32 0,40 0,52
Nédroma 10 . : 0,25 0,41 0,51 0,60
20 3 0,10 0,26 0,30 0,43
5 0,30 0,51 0,69 0,83
Honaine 10 | 048 0,79 088 | ~10
20 | 024 0,34 0,59 0,71
5 | 0,09 0,13 0,24 0,42
Beni- 10 | 0l6 0,21 039 | ~0,50
Ouarsous ‘
20 | 0,03 0,08 0,13 0,28

Tableau N° IV : Rendements moyens en pourcent (%) des huiles essentielles

par période de cueillette et par station d’étude.

Au vu de ces résultats, nous constatons que seul le mode d’extraction influe sur la

valeur du rendement. En effet, les valeurs obtenues varient dans le méme sens en fonction

du cycle végétatif et de la zprie d’étude (voir tableau N° II).
Aussi, si les teneurs én huile essentielle sont faibles par rapport a celles obtenues

pat entrainement a la vapeur d’eau, en revanche le temps d’extraction est trés court

(environ 15 fois plus petit).
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On remarquera enfin que les fendements en extraits obtenus aprés 5mn et 20 mn
sont moins importants que ceux obtenus apres 10 mn car pendant les 5 premiéres minutes
I’épuisement en huile essentielle n’est pas total et aprés 20 minutes il y a surchauffage d’ou
des teneurs faibles.

Bien que‘nécessitant un temps d’extraction relativement long, 1’entrainement & la

vapeur d’eau reste une technique efficace pour I’extraction des huiles essentielles. Pour

-une économie de la durée d’extraction (environ 10 mn), le four & micro-onde permet

d’obtenir des rendements appréciables en huile essentielle mais reste un mode d’extraction

trés coliteux

1.4.2 - Caractéristiques physiques et chimiques de I’huile essentielle
_ Les huiles essentielles doivent répondre & des normes analytiques trés rigoureuses
établies par des commissions nationales etr internationales d’experts [581.
Les dé’terminations analytiques les plus courantes se divisent en 3
o caractéristiques physiques,

o caractéristiques chimiques.

1.4.2.1 .Caractéristiques physiques
‘Bien que leurs constituants différent, les huiles essentielles possédent en commun
un certaln nombre d‘e propriétés physiques [59].

v Elles sont peu solubles dans I’eau 4 laquelle toutefois elles leur
communiquent leur odeur, solubles dans les alcools, dans la plupart des
solvants organiques, les huiles fixes et les émulsifiants.

Leur point d’ébullition varie de 160°C a 240°C.

Leur densité est en général inférieure a 1.

Elles ont un indice de réfraction élevé.

AN NN

Elles sont lévogyres ou dextrogyres mais rarement inactives sur la lumiére

polarisée.

AN

Elles dissolvent les graisses, I’iode, le soufre, le phosphore et réduisent

certains sels.

v" Elles sont altérables, sensibles a I’oxydation et sont donc de conservation

limitée.
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v A température ambiante, elles sont généralement liquides, .incolores ou
jaune pale sauf pour les huiles essentielles a azuléne qui sont de coloration
bleue.

Ndus avons procédé a la détermination de la densite (NFT75-111), de P’indice de

réfraction (NFT75-112), du pouvoir rotatoire (NFT75-113), de la miscibilité a 1”éthanol

(NFT75-101) et du point de congélation (NFT75-102)

1.4.2.2 - Caractéristiques chimiques
Nous avons étudié en particulier les indices d’acide (N FT 75-103), d’ester (NFT

75 -104) et de peroxyde ( NFT 60 — 220) [37] considérés parmi les criteres les plus

jmportants concernant la qualité d’une essence.

En effet, comme les huiles essentielles sont des éléments assujeties a l’oxydatlon et
donc trés facilement dégradables, il est important de connaitre les valeurs de ces indices
qui sont des paramétres normés et qui par conséquent, peuvent nous fixer sur la qualité-

d’une huile.

NB Tous les modes opératoires concernant ces caractéristiques phy31ques et chimiques

sont donnés dans 1’annexe 1.
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1.4.2.3 - Résultats des caractéristiques physiques et chimiques

Les résultats des caractéristiques physiques et chimiques de 'huile essentielle de

fenouil fraichement extraite sont consignés dans le tableau N° V.

 Caractéristiques HE de HEde | H.EdeBéni-
| Nédroma Honaine QOuarsous
Densité a 20° 0,859 0,895 0,881
Indice de réfraction a 20°C 1,691 1,689 1,688
Pouvoir rotatoire +17,5° +6,2° +22°
Miscibilité a Péthanol 2 90% 1:3 1:3 1:2,5
Point de congélation <-18°C <18°C <18°C
Indice d’acide ‘1,98 1,42 1,68
Indice d’ester 62,74 77,95 69,51
Indice de peroxyde 4800 2000 - 3600

Tableau N° V : Valeurs des caractéristiques physiques et chimiques

des huiles essentielles de fenouil mature (décembre) des trois stations d’étude.

Les résultats obtenus montrent que 1’huile essentielle de Honaine est la plus dense

suivie de celle de Béni - Ouarsous et de Nédroma, qu’elles sont toutes les trois dextrogyres

et qu’elles présentent une valeur commune pour le point de congélation. Aussi, les indices

de réfraction sont voisins pour les trois échantillons et la miscibilité a I’éthanol différe

uniquement pour la station de Béni-Ouarsous.
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Caractéris tiques‘ - Garnier | Osisiogu | Nous-Mémes i
physico-chimiques et al LU.W Nédroma | Honaine Beni-
o ‘ [3] [60] Quarsous
' cor s 0,950- 2
Densité a 20°C | 0.980 - 0,859 0,895 0,881
Indice de réfraction
3 20°C - »- 1,691 1,689 1,688
Pouvoir rotatoire [+6, +24]° +13° +7,5° +6,2° +22°
Miscibilité a , . . i me
Péthanol 3 90% - 1:5 1:3 1:3 1:2,5
Point de congélation - - <-18°C <-18°C <-18°C
Indice d’acide - - 1,98 1,42 1,68
Indice d’ester - - 62,74 | 77,95 | 69,51
Indice de peroxyde - - 4800 2000 3600

TABLEAU N° VI : Valeurs comparatives des caractéristiques physico-chimiques.

Le tableau ci-dessus résumant les valeurs citées par la littérature montre que la

~ densité rapportée par Garnier [3] est supérieure aux nbtres, que le pouvoir rotatoire de nos

“échantillons est compris dans |’intervalle des valeurs fourni par [3] et que nos huiles

essentielles sont plus facilement miscibles & 1’éthanol que celles données par la llttelature

[60].
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. Densit . en eneyr
_ Hullfes 6a IR PR I‘VII,S’CIblllte Pt,de. IA IE P
essentielles 20°C a Péthanol | congélation
1.462
Aspic . %899167' - 70,410 1:1 - <3 | 315 | -
| . 1.488
— 1.470
Néroli %%6766 oo aeeatte | 103 ] < | 2850 | -
' 1.474 ‘
11.460
Geranium %89%45’ - -7°,-14° 1:2.5 - 4-10 | 31-80 | -
| : 1.477 4
| 1.466 |
Romarin | Ooov | - | -1ep2st | 1:25 ' 1] 220 | -
. 1.475
1.464 |
Bergamote - %88783‘ - | +80,430° 1:15 - < |86-129 | -
: 1.468 |
1.465
d’,SEa“ge %99%70 o | 1204170 1:2 ] < | 1555 | -
dbspagne | UV g 472
—11.552
Anis vert %9989% C o0 1:3 +159419.5° | - C -
: 1.559 | '
Eucalypt. | 0906 | "4} o oo |
lobulus 0.925 - 0°;+10 1:4 ) ) ) )
gl 742 1 1.467
Cannelle de 1.600
chine } i . ) ) <15 . B
chine - 1.614
R 0.884- | 1.457 .o , | 110-
Menthe crépue 0.892 | -1465 | -3.5%,0 1:2.5 - <2 170 -
Lavandede | 0.877- | 14°8 s 102.5-
France | 0.800 | . o | %7 1:3 - < | 165 | -
' 1.464
- 1.456
?;‘gﬁs %89%%' ~ | 290150 1:3 ] < | 530 | -
. 1.466
1.474
Citron odggg- = | 45704650 ] : s | - -
| 1.476

TABLEAU N° VII : Valeurs de caractéristiques physiques et chimiques

de quelques huiles essentielles normées [37].
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Comparées aux valeurs regroupées dans le tableau N° VII et relatives aux
caractéristiques physiques et chimiques de quelques huiles essentielles normées [37], nos
échantillons présentent des densités comparables a celle du romarin, des pouvoirs
rotatoires voisins de celui de néroli, du romarin et de la bergamote et des miscibilités a

]’éthanol comprises dans I’intervalle des valeurs du néroli, germanium, romarin, anis vert,

menthé crépue, lavande de France et mentha arvensis. L’indice d’acide est dans ’ordre de

grandeur de ceux de P’aspic, néroli, bergamote, sauge d’Espagne, menthe crépue et citron

et ’indice d’ester de celui du géranium.

Ii - ETUDE DE LA DEGRADATION DE L’HUILE ESSENTIELLE A

L’AIDE DE CARACTERISTIQUES CHIMIQUES |

11.1 - INTRODUCTION

‘Trés subtiles et volatiles, les huiles essentielles ou essences constituent des
melanges frés complexes de composés représentatifs des fonctions et structures les plus
diverses et dlfferentes les unes des autres. Cependant, ces composés tres « fragiles » pris
a l’état individuel ou mélangés & d’autres substances, restent tres altérables sous 1’action
d’agents physiques et chimiques pouvant intervenir lors de la conservation de I’huile.
Parmi les plus importants, nous pouvons citer ]’action de la température ou de la lumiére et
egalement les phénoménes d’oxydation, d’ isomérisation ou de polymérisation [60]. En
d’autres termes, la qualité d’une huile essentielle est intimement liée aux conditions de
stockage lors de sa conservation.

~ Dans le but de mieux comprendre de tels phénomeénes, nous NOUS Proposons

d’apporter une contribution & 1’étude de la dégradation de ’huile essentielle de fenouil de
Nédroma, Honaine et Béni-Ouarsous. Cette étude concerne le suivi de I’évolution de trois
indices chlmlques 3 savoir les indices d’acide, d’ester et de peroxyde en fonction de la
température au cours du temps. Il est & noter que les indices étudiés figurent parmi les
critéres de qualité les plus importants d’une huile essentielle.

1 A cet effet, nos échantillons‘ ont été conservés pendant six mois & I’abri d’air et de
jumliére dans des tubes hermethuement fermés et bien enveloppés dans du papier
aluminium et ce, 4 trois températures différentes : 4° C qui est la température admise pour
la bonne conservation d’une huile essentielle ; 27° C qui peut étre une valeur moyenne
convenable d’une température de chambre (18°-36°) et enfin 45°C valeur souvent

rencontrée en période trés chaude.
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I1.2. - EVOLUTION DE L’ INDICE D’ACIDE
= Nous rappelons que Pindice d’acide (IA) est le nombre de milligrammes
d’hydroxyde de potassium nécessaires a la neutralisation des acides libres
B contenus dans un gramme d’huile essentielle ;
‘= Principe: il s’agit de nejutraliser les acides libres par une solution
éthanolique d’hydroxyde de ;potassium titrée. v |
L’indice d’acide est donné par la relation:

561.V |
: ou

A =
‘ m

.V est le volume en millilitre de la solution de KOH (0,1 mole / I) utilisée pour le
titrage, '
- m est la masse en gramme de la prise d’essai,

- 5,61 g/l correspond & 0,1 mole/l de KOH.

I1.2.1 - Hmle essentielle de fenoull de Nédroma
Les valeurs des indices d’acide que nous avons obtenues pour ’huile essentielle de

Nédroma aux trois températures sont consignées dans le tableau N° VIII

, Jour
T(C)
4 1,98 | 2,04 | 2,11 | 2,22 2,39 2,50 2,61 12,60 | 2,69 | 2,75 2,78 1 2,79 | 2,80

0 15| 30 | 45 | 60 | 75 | 90 | 105 120 | 135 | 150 | 165 | 180

27 | 2,13 12,34 2,54 | 2,88 | 294 {33038 342 | 3,78 | 4,08 | 4,08 | 4,14

45 ' 2,25 | 2,70 | 2,95 | 3,25 | 3,60 4,05 | 4,20 | 4,55 | 4,75 | 5,25 5,33 15,40

" Tableau N° VIII ;: Valeurs des indices d’acide en fonction

de Ia température au cours du temps (Nédroma)

" L’indice d’acide de ’huile essentielle de Nédroma croit avec la température au

cours du temps (ﬁgure n °7). Cette évolution est plus- accentuée pour les échantillons
- conserves x‘éspectivément a45° et 27°C.

Nous remarquons également qu’a partir du 135¢me jour, I’LLA varie trés peu pour

reSter presque constant quand la température est égale 4 4°C. Ce phénoméne est observé a

partir du 150%™ jour pour les températures de 27°C et de 45°C.
‘ 31




Etude des finiles essentielles du Fenouil

o nad ®na27 Anadd

y=-4E-07%" + TE-05x" + 0,0186x + 1,9882
R’ =0,9962,

y=-2B-07% +4E-05x" +0,0114x +1,9728

R?=0,9837

e
v

e

R®=0,9897

y = -1E-07x" + 4E-06x + 0,0072x + 1,9393

e Jmss aumeen

T T T T T m T T T

Jours :

3 % T T

15 30 45 €0 75 90 105 120 135 150 165 180 195 210

Figure n° 7: Evolution de l'indicce d'acide de 'huile essentielie de Fenouil
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I1.2.2 - Huile essentielle de fenouil de Honaine
Le tableau N° IX regroupe les indices d’acide obtenus a partir de I’huile essentielle

de Honaine et ce, pour les trois températures considérées.

Jour

| o | 15| 30 | 45 | 60 | 75 | 90 | 105 | 120 | 135 | 150 | 165 } 180
TCC)

4 1,42 | 1,50 | 1,51 1,35 | 1,83 | 1,85 | 2,02 2,00 | 2,17 12,25 12,18 { 2,33 2,25

27 1,60 2,20 | 1,80 | 2,30 | 2,35 | 2,75 | 3,10 | 3,07 3,30 | 3,50 | 3,50 | 3,60

45 1,75 | 2,33 | 2,10 | 2,65 | 2,85 | 3,25 3,40 | 3,50 | 4,10 | 4,25 | 4,20 | 4,35

Tableau N° IX : Valeurs des indices d’acide

en fonction de la température au cours du temps (Honaine)

L’indice d’acide de I’huile essenticlle de Honaine varie d’une maniére similaire que

|

celui de I’échantillon de Nédroma et ce, pour les trois terr]pératures si I’on se référe a la

| figure n® 8.

On constate égalemént une acidité plus marquée Lour I’huile prise a 45°C que

|

celles considérées respectivement & 27°C et 4°C lors de leur dégradation.

0°™ jour on

La méme remarque A noter est qu' & partir du 135éme jour et du 15
constate que I’indice d’acide tend vers une valeur plus ou moins constante quant la

température est égale respectivement 44°C et,a27°C et 45°C.
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* hat ® ha27 A had5
5
45
A
" y = -3E-07x" + 5E-05x + 0,0167x + 1,4955
R*=0,979
35
3 .
B = AE-O7x" + TE-05 + 0,0101x + 1,478
<25 R*=0,9627

y=-4E-07x" +0,0001x" - 0,0001x + 1,4219
R%=0,9304

0,5 -

0 1 1 1 1 i T 1 i 1 H 1 1

0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195

Jours

Figure n° 8: Evolution de V'indice d'acide de I'huile essentielle de Fenouil
de Honaine au cours du temps en fonction de la température
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I1.2.3 - Huile essentielle de fenouil de Béni-Ouarsous :

Dans le tableau N° X nous retrouvons les valeurs des indices d’acide que nous

avons obtenues a partir de 1’huile essentielle du fenouil de Beni-Ouarsous.

Jour : ' '
. 0 15 30 45 60 | 75 90 105 | 120 | 135 | 150 | 165 | 180
TCC)
4 1,70 | 1,60 | 1,80 | 2,13 | 2,10 | 2,40 | 2,25 | 2,35 | 2,30 | 2,67 | 2,50 | 2,65

27 1,68 | 1,75 | 1,95 | 2,10 | 2,65 | 2,75 | 2,90 | 2,85 | 3,25 | 3,55 | 3,75 | 3,65 | 3,70

45 2,00 | 2,45 | 2,00 | 3,00 | 3,45 | 3,50 | 4,25 | 4,40 | 4,90 | 5,05 | 4,95 | 5,10

Tableau N° X : Valeurs des indices d’acide

en fonction de la température au cours du temps (Béni-Ouarsous)

Les valeurs regroupées dans le tableau N° X font apparaitre une augmentation de
I’A.I pour les trois températures considérées. '

La figure n° 9 montre une variation (croissance) de I'IA en fonction de la
température au cours du tempé comme dans les cas précédents.

Comme pour les échantillons de Nédroma et Honaine, celui de Béni-Ouarsous est
plus acide a 45°C qu’a 27°C et 4°C lors de la dégradation de I’huile essentielle d’une part,
et tend .é‘devenir constarit cette fois ¢i au bout du 135eme jour et ce , pour les trois

échantillons.
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¢ bad & ba27 A bads

y = -1E-06x° + 0,0003¢ + 0,0052x + 1,7695
R®= 0,749

y = 4E-07x" + 9E-05x” + 0,0095x + 1,6393
R? = 0,9748

y=-2B-07%" + 3E-05x + 0,0051x + 1,6066
R*=0,3983

0 T U t [} i { t 1 { & i T
0 15 30 45 60 75 90 105 120 136 150 165 180 195

Jours

Figure n° 9: Evolution de|l'indice d'acide de 1'huile essentielle de Fenouil
de Beni-Ouarssous au cours du temps en fonction de Ia température
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I1.2.4 - Discussion et interprétation
Les figures n° 7,8 et 9 montrent un méme profil de dégradation pour les trois |
échantillons d’huile essentielle. En effet, on constate que I’TA croit en fonction de la
température au cours du temps. Nous remarquons également que 1’échantillon des trois HE
pris ‘2 la température de 4°C se dégrade moins rapidement que ceux considérés
respeétivement a 27°C et 45°C. Ceci montre bien que la bonne conservation d’une huile
essentielle exige des températures basses (celle de 4°C étant le plus souvent préconiséé).-
- Cela peut étre expliqué et a titre d’exemple par le fait qu’un des phénomeénes qui contribue
a4 la dégradation d’une HE est ’oxydation. Elle agit d’autant plus rapidement sur
Péchantillon si ce dernier est pris a une terripe’rature relativement élevée. Cette oxydation
directe ou successive d’alcools, de cétones et d’aldéhydes contenus dans I’huile conduit &
la formation d’acides qui conferent & I’huile un caractére acide.
- e Sachant que le limonéne est un des constituants principaux de I’huile essentielle de
fenouil et selon BULMAN et ZEITSCHEL [61], PROCTOR et KENYOU [62] et
BUCKHOLZ et DAUN [63], nous suggérons la réaction suivante :

CH; CH3 3 )
Coe OOH HO
[O:]
| —
A | N
H;C CH; H;C CHy H3C CHz \3C CH2 H3C CH2 H3;C C 2
Limonéne B 3 Peracxdes

o Selon Garuéro J.[64 ], la réaction d’oxydation du trans-anéthole qui est le produit

majoritaire conduit & :
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OCH3 OCH3 }
[02] ©
> +
OCH; CHO CH, OH
- — — - —

(E) - anéthole Anisaldéhyde Alcool anique
L’oxydation de 1’aldéhyde et de 1’alcool obtenus n’est pas citée dans la littérature.

Aixussi, si on se réfere aux réactions classiques d’oxydation des aldéhydes et des alcools

(fceci n’étant qu’une hypothése), on peut écrire :

| OCH; | OCHj
© [02] R
| CHO | COOH
Acide _
! OCH; | OCHj3 OCH;
| © [0:] [0:]
‘ CH,OH CHO COOH

Acide

Or I’échantillon provenant de la plante de Nédroma présente des valeurs d’IA
rélativement élevées suivi de celles de Béni-Ouarsous et de Honaine. En d’autres termes,
l’huile essentielle issue de fenouil de Nédroma est la plus acide considérée fraiche ou prise
au cours de sa dégradation. L’explication vient du fait que les facteurs environnementaux

et la nature du sol par exemple peuvent influer directement sur la plante et sur sa

composition chimique.
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Il est & noter également qu'a partir du 135 jour, I'IA tend vers une valeur
relativement constante pour I’huile essentielle de Nédroma étudiée a la température de
4 °C alors que pour les températures de 27°C et 45°C on constate cela a partir du 150eme
joﬁr (figure n° 7). Ce phénoméne se répéte de la méme maniére pour 1’échantillon de
Honaine (figure n°8) ; pour I’huile essentielle de Beni-Ouarsous, cela est observé a partir
du 135éme ]Olll’ et ce, pour les trois températures (figure n° 9).

Au vu de ces résultats, nous pensons que le seuil d’une valeur constante de I'TA lors
de la dégradation de P’huile essentielle doit se situer aux environs du 135eme jour qui

représente une période de 4mois et demi 4 Smois.

IL3 - EVOLUTION DE L’INDICE D’ESTER
e Pour rappel, ’indice d’ester (IE) est défini comme étant le nombre de
milligrammes d’hydroxyde des esters confenus dans un gramme d’huile essentielle.
e - Principe : il s’agit d’hydrolyser les esters par chauffage dans des conditions définies
en présence d’une solution éthanolique titrée de KOH et de doser I’exceés d’alcali
par une solution titrée de HCL.

o L’indice d’ester est donné par la relation :

IE = 2805(V,, ~-V,)-14 ou:

Vo est le volume en millilitre de la solution de HCL (0.5mole/l) utilisée pour
I’essai a blanc, | \
- V; est le volume en miliilitre de la solution de HCL (.05mole/l) utilisée pour la
détermination de 1’indice d’ester de I’huile essentielle,
- m est lamasse de la prise d’essai, |

- 28.05 g/l correspond & 0.5mole/l de KOH.
1L3.1 - Huile essentielle de fenouil de Nédroma :

Le tableau N° XI regroupe les valeurs des indices d’ester obtenues a partir de

I’huile essentielle de Nédroma pour les températures considérées :
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Jour
0 15 | 30 | 45 | 60 | 75 | 90 | 105 | 120 | 135 | 150 | 165 | 180
T(C)
4 75,00 | 73,00 | 68,25 | 63,75 | 54,32 | 52,88 | 48,75 | 44,25 | 35,50 | 27,25 | 25,75 | 23,50
27 | 7838 | 69,38 | 62,25 | 52,50 | 49,50 | 43,88 | 39,00 | 32,25 | 29,25 | 28,88 | 21,75 | 19,72 | 17,35
45 60,12 | 48,75 | 46,50 | 40,12 | 38,25 | 33,75 | 26,28 | 22,15 | 16,20 | 14,35 | 12,55 | 12,25
Tableau N° XI : Valeurs des indices d’ester

d’ester diminue et ce, pour les trois te

début, tendent a se minimiser et qu

beaucoup dans les trois cas (T=4°C,

en fonction de la temp
Au vu des résultats reportés

Nous remarquons également

40

érature au cours du temps (Nédroma)

|
|

dans le tableau N° XI, nous éonstatons que I’indice
mpératures. Cette décroissancé n'est pas linéaire.

que les écarts entre les IE qui étaient importants au
4 partir du 150°™ jour , les fvaleurs se rapprochent
27°C,45°C) (figure n° 10).
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y=S8E-06x" - 0,0024x - 0,131x +78,12
R =0,9908

y = -OE-06X" + 0,0030x” - 0,7714x + 74,024
R? =0,9781

y = 4E-06x" + 0,0024x" - 0,6213x + 78,248
R? = 0,9959
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Figure n° 10: Evolution de l'indice d'ester de I'huile essentielle de Fenouil

de Nédroma au cours du temps en fonction de la température
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- 11.3.2 - Huile ess_entielle de fenouil de Honaine

dans l tableau N°XII

Etude des huiles essentielles du Fenoutl

- Les valeurs des IE obtenues pour I’huile essentielle de fenouil de Honaine‘ sont consignées

Jour |

T(°C)

0o | 15

30 | 45 | 60 | 75 o0 | 105 | 120

135 | 150 | 165 | 180

4

78,7

576,12 | 61,13 | 57,38 56,25 | 46,13 | 44,25 43,50

42,75 | 36,15 | 32,63 | 31,15

27

84,45 | 72,75 56,25 | 52,50 | 45,10 | 39,00 | 36,20 33,25 28,00

28,80 | 25,25 | 24,00 23,75

45

66,37 | 47,63 42,37 39,10 34,50 | 29,00 | 28,00 22,10

20,00 | 19,25 | 19,05 | 22,00

Dans le cas de ’huile essentielle du fenouil proven:

comme dans le cas précédent, Cette diminution se fait d’

Tableau N° XII : Valeurs des indices d’ester

en fonction de la température au cours du temps (Honaine).

’huile essentielle de Nédromé.

Aussi, 4 partir du 150%™ jour les valeurs de I’IE se rapproc

pas exclu qu’

clles se stabiliseront au-dela de 6mois (figure n° 11).

42 .

ant de Honaine, I'IE décroit

une maniére similaire que pour

hent beaucoup, Il n’est
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Figure n° 11: Evolution de l'indice d'ester de I'huile essentielle de Fenouil
" de Honaine au cours du temps en fonction de la température
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TLes valeurs des indices d’ester pour I’huile e

IL.3.3 - Huile essentielle de fenouil de Béni Ouarsous

ssentielle de fenouil de Béni-Ouarsous sont

regroupées dans le tableau NOXIII :

Jour , ‘ ‘
o | 15 | 30 | 45 | 60 | TS 90 | 105 | 120 | 135 | 150 | 165 180
T(°C) '

4 77,62 | 69,10 | 67,87 60,00 | 57,75 { 48,37 | 46,35 | 38,15 27,87 | 25,51 | 23,25 | 20,63
27 | 83,10 71,48 | 64,25 | 50,25 51,38 | 47,25 | 38,63 | 28,88 25,15 | 21,75 | 19,13 | 17,63 | 16,51
45 61,12 | 54,38 | 43,88 | 42,00 | 39,37 2537 | 20,25 | 15,00 | 17,48 | 13,13 10,50 | 9,12

- apparaitre parfaitement la non lindarité de I’évolution

Tableau N° XIII : Valeurs des indices d’ester en fonction de Ia température an cours

du temps (Béni-Ouarsous)

L’indice d’ester de I’huile essentielle de Béni-Ouarsous évolue d’une manifre

semblable que les précédents. Les tésultats du tableau N° XTI montrent une diminution du

dit indice en fonction du temps pour les trois températures considérées. La figure n°® 12 fait

de I’IE au cours du temps et montre

comme dans les cas précédent qu’a partir du 150%™ jour que les valeurs de l’indice

considéré a 4°C, 77°C et 45°C ont tendance a se rapprocher pour devenir stables aprés

6mois.
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Figure n° 12: Evolution de l'indice d'ester de I'huile essentielle de Fenouil
de Beni-Ouarssous au cours du temps en fonction de la température
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[1.3.4 - Discussion et interprétation

La dégradation des trois echan‘ullons d’huile essentielle présente une évolution

identique de I'IE. En effet, dans les trois cas, cet indice décroit au cours du temps et en

fonctlon de la température. Il est & noter qu’une dépendance non linéaire de la temperature

- est constatee (figures n°10, 11et 12).

" 11 est admis que VIE représente la quantité d’esters qui se trouve dans le milieu ; il
quantifie donc son taux d’esters. La diminution de notre indice d’ester lors de la
dégradation de I’huile essentielle reste un résultat purement empirique qui ne peut trouver

une explication physique que par 1e processus inverse de la réaction destérification qui est

Phydrolyse des esters, réaction catalysée par les a01des du milieu et qui fait diminuer la

teneur en esters.
" En effet, si la réaction d’estenﬁcauon coex1ste avec la réaction d’hydrolyse

(réaction inverse) dans un méme ilieu, il s ensult alors une competltlon entre les deux

réactions. La premicre citée étant plLus rapide que la deuxiéme & la méme temperature [65]

va dominer jusqu'a épuisement de ses réactifs. A 1’équilibre ¢’est a dire aprés ’intervalle
de temps pendant lequel les réactifs susceptibles drétres estérifiés aient réagi, c’est la
réaction d’hydrolyse qui va prendre place et dominer le reste du temps.

Les courbes des ﬁgures‘ n° 10, 11 et 12 font apparaitre des profils de dégradation

trés rapprochés de I’indice d’ester et ce pour les trois températures.
Cette décroissance est plus prononcée pour ¢ les huiles essentielles maintenues
-respectivement 4 45°C, 3 27°C et 3 4°C et ce, dans les intervallles ( J=0 & J=45 pour I’HE
de Nédroma, ( J=0 a J=90) pour I’ huile essenticlle de Honaine et (J=0 & J =135) pour
Ihuile essentielle de Béni-Ouarsous. En d’autres termes, dans les intervalles de temps cités

précédemment, nOS échantillons d’huile essentlelle sont plus acides.

Pour les trois cas d’huile essentielle, les IE ont tendance a plus ou moins-se.

- stabiliser au bout de 6 moi, limite qui représente sans doute le début du seuil de stabilité

| pour cette indice.

Enfin, nous avons remarque qu’apres la durée de conservation de nos HE
(180jours) , lodeur pour I’échantillon considéré a la température de 4°C persistait
relativement par rapport aux deux autres. Ce phénomeéne peut trouver une explication du
fait de la diminution du taux d’esters dans les huiles quant elles sont conservees a

température élevé.f En effet, un grand nombre d’esters des acides carboxyliques et desk

46




Etude des fuiles essentielles du Fenouil

alcools saturés existent dans les plantes et notamment dans leurs essences quant elles sont

conservés conférant a celles-ci une odeur agréable [65].

I1-4 EVOLUTION DE L’INDICE DE PEROXYDE
¢ L’indice de peroxyde est défini comme étant le nombre de microgrammes actifs de
- peroxyde contenu dans un gramme d’huile essentielle et oxydant ’iodure de
 potassium avec libération d’iode dans les conditions de la méthode décrite.
e Principe : il s’agit d’oxyder de I’iodure de potassium au moyen d’une solution de
thiosulfate en présence d’emplois d’amidon avec libération d’iode.

e I’indice de peroxyde est donné par :

IP = V=" 80ug/'g
P = r-" . 10milliéquivalents | Kg
m
IP = V=" . Smillimoles/ Kg ou:
m .

* - VO est le volume (ml) de la solution de thiosulfate (N/100) nécessaire pour titrer
’essai 4 blanc. |
-V est le volume ml) de la solution de thiosulfate (N/100) nécessaire ‘pour titrer
1’échantillon.
- m estlamasse (g) de la prise d’essai de ’échantillon.

N.B. : 1 millimole / Kg =2 milliéquivaients /Kg=16 micfogrammes /g.
I1-4-1 Huile essentielle de fenouil de Nédroma :

Le tableau N° XIV regroupe les valeurs des indices de peroxyde obtenues a partir

de ’huile esSentielle de fenouil de Nédroma :
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Jour
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180
T(CC) '
4 14666 15333 20800 | 21666 | 23000 | 28333 | 25333 | 31200 | 33150 | 35333 | 36200 | 36850

27 |12866| 14750 | 19666 | 20092 | 25333 | 25000 | 33000 | 32666 | 38750 | 42100 | 43345 | 45325 | 49100

45 116333 | 19645 | 25333 | 28666 | 31666 | 36666 | 44000 | 43333 | 51888 | 57600 | 59100 | 58500

Tableau N° XIV : Valeurs des indices de peroxyde

en fonction de la température au cours du temps (Nédroma)

Au vu des résultats obtenus ét mentionnés dans le tableau ci-dessus, l’indiée de
peroxyde croit de la valeur 12866 pour I’huile fraichement extraite jusqu'a atteindre
respectivement les valeurs 36850, 4910Q et 58500 pour les températures de 4°C, 27°C et
45°C. | |

La figure n° 13 montre que pour I’huile essentielle de Nédroma, 1’évolution de I'TP

est plus importante pour 1’échantillon maintenu a 45°C que pour ceux de 27°C et 4°C.
"Aussi, on remarque qu’a partir du 135%™ jour I’LP tend & se stabiliser pour les
échantillons conservés a 4°C et 45°C alors que pour la température intermédiaire, ce

dernier continue a augmenter.
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Figure n° 13: Evolution de I'indice de peroxyde de I'huile essentielle de
Fenouil de Nédroma au cours du temps en fonction de Ia température

49




Etude des fuiles essentielles du Fenouil

11-4-2 Huile essentielle de fenouil de Honaine

Les valeurs des indices de péroxyde obtenues a partir de I’huile essentielle de

fenouil de Honaine sont consignées dans le tableau N° XV :

Jour : v .
0 | 15 30 45 | 60 75 90 105 120 135 | 150 | 165 | 180
T(°C) ‘
4 : 16333 16666 | 21000 | 24000 | 23333 | 27333 | 31000 | 31200 30875 | 35733 | 37000 | 36750

27 | 14600 | 16733 | 20800 | 24400 | 26666 | 27733 | 32000 | 39467 | 42125 | 43750 | 44066 48550 | 49000

45 18667 | 22663 | 24350 | 31666 | 32000 | 38333.| 45066 | 45000 | 50125 | 54132 | 58100 59650

Tableau N°XV : Valeurs des indices de péroxyde

en fonction de la température au cours du temps (Honaine)

‘L’huile essentielle de Honaine présente une évolution de I'IP similaire a la
précédente. La figure n°14 montre une croissance du dit indice dans les trois cas de
température. Pour I’échantillon maintenu a 45°C, I’évolution est plus 1mportante que pour

| les températures de 27°C et 4°C. Les valeurs de I’IP au cours de la dégradation de ’huile
. essentxelle semblent, se stabiliser uniquement pour 1’échantillon conservé a 4°C et ce, a

partir du 150éme jour.
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Figure n° 14: Evolution de l'indice de peroxyde de I'huile essentielle de
Fenouil de Honaine au cours du temps en fonction dela température

51

Etude des furiles essentiolles du Fenouil




Etude des huiles essentielles du Fenouil

I1I-4-3 Huile essentielle de fenouil de Béni-Ouarsous
Les valeurs des indices de peroxyde obtenues & partir de I'huile essentielle de

fenouil de Béni-Ouarsous sont regroupées dans le tableau N° XVI :

Jour o '
0. 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180
T(°C) '
4’ ‘ 14333 18000 18525 19666 | 21333 | 26667 | 26682 31200 | 33100 | 35000 | 36000 | 37100

27 | 13100 15400 | 20000 | 22025 | 22008 | 30020 | 30735 | 34666 | 39333 42025 | 43335 | 45750 | 47525

43 17666 21068 | 23340 | 31000 | 33200 | 34333 41136 | 45650 | 49800 | 52667 | 56334 | 58125

Tableau N° XVI : Valeurs des indices de peroxyde

en fonction de la température au cours du temps (Béni-Ouarsous)

" Lors de la conservation de I’huile essentielle de Béni-Ouarsous, I’IP varie d’une
maniére semblable que ceux des|échantillons de Nédroma et Honaine. La figure n°15
montre bien des courbeS croissantes de I’IP en fonction de la température au cours du

~ temps ; celle & 45°C évoluant plus rapidement que les deux autres (respectivement a27°C

Séme :

- et 4°C) qui font apparaitre une allure relativement stable aux environs du 165°™ jour.
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Figure n° 15: Evolution de i'indice de peroxyde de I'huile essentielle de
Fenouil de Beni-Ouarssous au cours du temps en fonction de la
~ température
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11-4-4 Discussion et interprétation
Tl est reconnu que I’élévation de la température et ’action des photons accélérent

activité des radicaux libres initiés par les peroxydes. Dans notre cas, seule I’action de la

température est prise en compte puisque nos échantillons sont conservés a 1’abri de la

lumiere: L’activité des peroxydes est estimée donc en fonction de la température au cours
du temps aprés une extraction class1que de ’huile essentielle (entrainement a la vapeur
d’eau) ; opération induisant automatiquement un contact de I’H.E avec ’eau et Iair. Ce
sont ces deux facteurs (oxygéne de I’air et eau) qui systématiquement, activent également
la formation des peroxydes. Ceci refléte les résultats que nous avons obtenus & savoir
l’augmentatlon de 'LP au cours |du temps en fonction de la température ; croissance
beaucoup plus accentuée quand cette derniére est relativement élevée.

Aussi, nous constatons que ’HE de Honaine est celle qui renferme le plus de
peroxydes suivie de celle de Nédroma et de Béni-Ouarsous. Les figures n° 13, 14 et 15 font
apparaitre qu’au cours du temps, I’LP ne fait qu’augmenter et ne parait se stabiliser que

pour les échantillons conservés a 4°C et 27°C aux environs du 5™ mois.

I1.5 — INTERPRETATIONS DES INDICES CHIMIQUES AU COURS DE LA
DEGRADATION DES HUILES ESSENTIELLES

L’étude de la degradatlon de I’huile essentielle de fenouil provenant de trois

stations différentes lors de sa conversation en fonction de la température nous a permis de

suivre 1’évolution de trois indices chimiques a savoir I’indice d’acide, d’ester et de
peroxyde connus comme figurant parmi les critéres de qualité les plus importants pour une
huile essentielle.

S’agissant du premier indice cité, I'huile essentielle lors de sa conservation montre

" une croissance de celui-ci. Les courbes obtenues font apparaitre une évolution similaire et

ce, pour les trois températures.

Aussi, cette étude révéle que I’échantillon maintenu a 4°C se dégrade moins
facilement que les autres considérés a des températures plus élevées (respectivement 27°C
et 45°C). Ceci montre bien I'influence de la température sur une HE car comme signalé

auparavant, une oxydation par exemple, est plus activée lorsque cette derniere

'(température) est grande.
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_ Les valeurs des IA obtenues classent l’huilev essentielle de Nédroma comme étant la
plus acide (IA=1,98) suivie de celle de Béni-Ouarsous (JA=1,68) et de Honaine
(1A=1,42). Cet état de fait dépend tres certainement de Dinfluence des facteurs
environnement et de la qualité du sol.

1l est & noter qu’un seuil de stabilité de I'IA pour les trois échantillons lors de leur

conservation peut étre situé aux environs de quatre mois et demi & cinq mois.

Concernant I’indice d’ester, son évolution lors de la dégradation de I'huile
essentielle se fait & 'opposé de celle de I'IA. En effet, les courbes que nous avons établies
montrent une décroissance du dit indice en fonction de la température au cours du temps,
Une dépendance non linéaire de la température est a remarquer (figures n° 10, 11 et 12).

L’IE quantifie le taux d’Eesters que renferme une huile essentielle. Sa diminution

‘ |
lors de la dégradation de I’huile est un résultat purement empirique qui ne peut trouver .

d’explication physique que par la réaction d’hydrolyse des esters (réactions inverse 4 la

‘réaction d’estérification) catalysce par les acides du milieu et qui fait diminuer la quantité

d’esters contenue dans l’échantil!lon.

Les ﬁgures‘ n° 10, 11 et 12 font apparaitre clairement une évolution de I'IE
similaire pour les trois huiles et plus prononcée pour celle considérée a 45°C que celles de
27°C et 4°C dans les ihtervalles de temps respectifs (J=0 a J = 45) pour I’H,E’de Nédroma,
(J=04aJ=90) pour 'HE de Honaine et (J = 0 a J=135) pour HE de Béni-Ouarsous ;
I’acidité des échantillons d’huilé est doné plus marquée dans ces intervalles.

La diminution du taux desters jqui conferent aux HE une odeur agréable, fait
disparaitre cette derniere. . | |

Lors de I’évolution de 'LP en fonction de la température au cours du temps les

- figures n°13,14,15 montrent une croissance de celui-ci qui peut trouver explication dans le

fait que I’élévation de terhpérature et I’action des photons accélérent I’activité des radicaux
libres initiés par les peroxydes. Par ailleurs les contacts de 'H.E avec I’eau au cours de
I’extraction et surtout avec ’oxygéne de I’air pendant les prises d’essais activent également
la formation des peroxydes.

Aussi, ’'LP" augmente continuellement jusqu’au 180°™jour et ne semble se
stabiliser “timidement” que pour les échantillons conserves & 4°C et 27°C aux environs du
54 mois.

1l est & noter également que 'H.E de fenouil de Honaine est la plus riche en
peroxydes suivie de celle de Béni-Ouarsous et de Nédroma.
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TROISIEME PARTIE

EXAMEN PHYTOCHIMIQUE DE LA PLANTE

L’analyse chimique des étres vivants a montré que, exception faite des molécules
y

d’eau et des ions minéraux , toutes les substances qui les constituent sont des composés du

’carbone et donc des substances orgamques [67].

~ Jusqu’a présent, un grand nombre de ressources naturelles est encore explorées,
parmi le7 plus importantes, celle du monde végétal et notamment les plantes aromatiques et
médicinales qui, souvent, sont utilisées dans les domaines pharmaceutique, cosmétologique
et alimerlltaire.

A cela, s’impose alors trois études qui sont :
- une étude ethnopharmacologique qui consiste a faire des enquétes sur l'utilisation des
plantes médicinales auprés des populations rurales,
- une étude phytochimique permettant de rechercher et d’isoler certames molécules de
plantes aux fins de leur éventuelle utilisation comme agents therapeuthues ou comme
sources de matériaux économiques, '
- une étude'pharmiacologique caractérisée par ’observation du comportement des plantes
dans leur envirohnejment [15].

Les substadces actives des plantes sont de deux types [69] :

e Les produits issus du métabolisme primaire parmi lesquelles, les glucides, les
lipides, les protéines, les acides aminés etc... . Les métabolites primaires sont -
prbduits en grande qtiantité par les plantes [15]. |

e Les produits du métabolisme secondaire qui représentent le deuxiéme type de

substances actives rencontrées dans les végétaux . Ils sont constitues
essentiellement de lassimilation de lazote et sont souvent toxiques et
susceptibles de provoquer des effets indésirables sur I’organisme vivant [15]. En
revanche on reconnait A certaine d’entre-eux de remarquables effets
therapeuthues quand ils sont utilisés & bon escient (68). 1l existe plus de 200 000
métabolites secondaires produits en trés faible quantité et classés selon leur

appartenance chimique [15].
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\A Pinverse des métabolites primaires, les métabolites secondaires ne sont pas
synthetlses de maniére uniforme dans le régne végétal. Un metabohte secondaire
particuli'er est souvent spécifique a quelques espéces. Selon Strack [70], trois grandes
categorles de métabolites secondaires ont €té définies ©  les composés phénoliques, les
1sopreno1des et les composés azotés. Guignard (71) classe les hétérosides dans le 4éme
groupe

Le but de cette étude est d’estimer les valeurs nutritionnelles du Foeniculum
Vulga;e mill. par ses composes ipidiques, protéiques et par ses glucides et également
d’apﬂrécier sa toxicité par les coumarines et les tanins. La qualité nutritionnelle est testée
sur des rats de souche « wistar ».

| A cet effet, nous avons procéder 4 la détermination des teneurs en eau et en cendres
[72] puis de celles des glucides, cellulose, lipides et protéines composeés relevant du
metabohsme primaire et ce, dans un premier temps. Ensuite, des tests phytochlmlques'
visant seulement la détection de |familles de composés chimiques ont été réalisés dans un
deuxiéme temps.

Les modes operatmres et tests de caracterlsatlon sont décrits en annexe II.

1- (FOMPOSITION CHIMI UE DU FENOUIL

' | Dans ce chapitre, nous rocéderons & la détermination des teneurs en eau et en
cendres, 2 la détermination qrar‘ltltatlve de quelques composés essentiels appartenant au
métabolisme primaire a Iaid de techniques décrites dans I’annexe 11 et, viserons la
caractérisation de grandes f 111es de composés chimiques coexistants dans les dlﬁ'erentes
parties étudiées de la plante. La mise en révélation de ces familles se fait par des réactions
de précipitation ou de coloration utilisant des réactifs spécifiques. Ces réactions se
traduisent par I’apparition d’une floculation, un changement de couleur ou une .tu‘rbidité‘

qui nous renseigne sur la nature de ces familles ( voir annexe II).

1.1 - PREPARATION DES ECHANTILLONS
Apres la récolte des fenouils des différentes régions, les plantes sont triées. Le
“séchage du matériel végétal est réalisé dans un espace bien aéré et a I abri du soleil. Au

~cours du séchage, le matériel végétal est de temps en temps retourné.

57




Examen phytochimique de la plante

Les échantillons sont ensuite finement broyés et mis dans des bocaux en verre

- hermétiquement fermés et conservés a basse température ( au réfrigérateur).

1.2 - TENEURS EN EAU ET EN CENDRES
1.2.1 - Fenoull de Nédroma
Les teneurs en eau et en cendres que nous avons obtenues pour la plante provenant

dela station'd’étude de Nédroma sont respectivement de 76,5% et 6%.

1.2.2 - Fenouil de Honaine
Pour la plante provenant de la station d’étude de Honaine, nous trouvons des ’
teneurs en eau et en cendres respectivement égales 3 81,3% et 8% ; valeurs dépassant

celles données précédemment. Le fenouil de Honaine est donc plus humide que celui de

Nédroma, résultat qui semble plausible vu que la premiére station citée est plus proche du

littoral.

1.2.3 - Fenouil de Béni-Ouarsous
Le fenouil provenant de la station d’étude de Beni-Ouarsous donne comme valeurs.
respectives des teneurs en eau et en cendres : 70,8% et 6,7%. |
Comme attendu, la teneur en eau est plus faible que celles des plantes de Nédroma

et Honaine et cela est dii sans nul doute au fait que la région de Béni-Ouarsous de part sa

situation géographique, est moins humide que les deux premiéres citées.

1.3 - COMPOSES DU METABOLISME PRIMAIRE
Les farines ainsi obtenues permettent de doser les éléments nécessaires ( matiére
minérale, glucide, matiére grasse et protéine) aux fins de déterminer leurs teneurs et de

pouvoir ainsi bien définir le potentiel nutritif de la plante.
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Dosage des lipides

Les huiles grasses sont extraites a P’aide d’un solvant organique dans Pappareil de
type soxhlet. Aprés évaporation du solvant, le taux de matiére grasse est déterminé
gravimétriquement selon la méthode indirecte des résidus souvent appliquée dans les

plantes et les graines non oléagineuses ( annexe 1) [73].

Dosage des glucides

Répandus largement chez les végétaux, les glucides remplissent a la fois des roles
structuraux et métaboliques. Leur dosage se fait par équivalent en glucose réducteur de
référence. Ce dernier , a I’état libre ou combing, est 'un des composes orgamques les plus
abondants Il est 'un des aldohexoses le plus stable thermodynamiquement.

La technique de référence européenne pour la détermination des sucres réducteurs
ou sucres totaux aprés inversion est une méthode volumétrique (74). Les sucres réducteurs
réduisent I’ion complexe ferricyanure en ferricyanate, réaction mise a profit par Magedonr
Jensen [75]. |

Le principe consiste & doser des ferricyanures de potassium qui n’ont pas reagi avec
les sucres réducteurs par une solution de thiosulfate de potassium. A chaque volume de

ferricyanure réduit correspond une teneur en glucose ( annexe II).

Dosage des matiéres azotées :

Le dosage des formes azotées d’un produit agro-alimentaire se fait par des -
méthodes chimiques.

La technique Ia plus utilisée, & ce jour , est celle de Kjeldhal [76] ( depuis 1883) ;
elle reste la technique de base pour ce type d’analyse.

Elle consiste & minéraliser I’échantillon a 'aide de Pacide sulfurique’ et d’un
catalyseur minéral (cuivre, sélénium) en chauffant jusqu’a disparition de toute coloration.
Il est indispensable d’ajouter des adjuvants de nature forte tels que les oxydants afin
d’accélérer I’opération. |

La totalité des formes organiques d’azote est convertie en sulfate d’ammonium.

L’ammoniaque est déterminée par une technique appropriée (distillateur) (Annexe II).

|
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1.3.1 - Fenouil de Nédroma

Examen phytochimigue de la plante

Les teneurs des composés du métabolisme primaire sont regroupées dans

le tableau N° XVII :
- Composés ng/s sec Valeurs de Références
(%) la littérature
Glucides 13 23
Cellulose 40 27,50
[77]

Lipides 12 20 -

Protéines 17,50 20

Tableau N° X\{II Valeurs des teneurs en glucides, cellulose, lipides

et protéines du fenouil de Nédroma

Les résultats du tableau N° XVII montrent des valeurs appréciables des taux en ‘

‘protéines et lipides pour assurer une bonne croissance du rat de souche « wistar ». Ces

valeurs se rapprochent également de celles citées par la littérature. En revanche , la teneur
en glucides est relativement faible et ne permet pas une bonne valeur énergétique du

développement de 1’animal.

L.3.2 - Fenouil de Honaine

Les teneurs en glucides, cellulose, lipides et protéines de la plante provenant de la

' station d’étude de Honaine sont consignées dans le tableau N° XVIIL

POif,ls sec Valeurs de Références
Composés (“6) Ia littérature
Glucides 16,50 23
Cellulose 43 27,50
[77]
Lipides 13,50 20
Protéines 16,90 20

Tableau N° XVIII : Valeurs des teneurs des composés du métabolisme primaire

du fenouil de Honaine
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Au vu des résultats regroupés dans le tableau ci-dessus, nous remarquons que le
taux en protéines est presque le méme que celui de la plante de Nédroma, mais que les
‘teneurs en cellulose et particuliérement en glucides et lipides sont plus élevées.
Contrairement donc au cas précédent, les conditions sont mieux réunies pour assutrer une
bonne croissance du rat d’une part et de permettre une bonne valeur énergétique pour son

développement d’autre part. Aussi, les valeurs que nous obtenons sont voisines de celles

|
|

1.3.3 - Fenouil de Béni-Ouarsous

citées par la bibliographie.

Le tableau N° XIX regroupe les taux des composés issus du métabolisme primaire

pour la plante provenant de Béni-Ouarsous.

P"i‘js sec Valeurs de Références
Composés (%) Ia littérature
Glucides 11,50 23
Cellulose 34 27,50
| (77
Lipides 12,50 20 -
Protéines 13,50 20

Tableau N° XIX : Teneurs en glucides, cellulose, lipides et protéines

du fenouil de Béni-Ouarsous

~ Les valeurs que nous avons obtenues pour les composés issus du métabolisme
primaire montrent des taux faibles par rapport & ceux déterminés pour les plantes des
stations d’étude de Nédroma et de Honaine. Par conséquent, ces teneurs en protéines,
glucides et lipides ne peuvent ni constituer un régime adéquat pour une bonne croissance
de I’animal hi permettre un développement convenable de ce dernier ; ces valeurs restent

en dega de celles données par la bibliographie.
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1.4 - COMPOSES ISSUS DU METABOLISME SECONDAIRE
La découverte des ressources naturelles du monde végétal reste capitale pour la
mise au point de nouveaux remédes thérapeutiques. Les composés chimiques sont
' détermmes par une étude phytochimique dont I'un des buts essentiels est la détection de -
classes des composés existant dans les différents organes des plantes [tiges, feuilles,
‘racinés, graines..]. Aussi, il est important de souligner que dans 1’alimentation animale ou
humaine, les risques d’action indésirable sont fonction des quantités ingérées des
substances. Il est donc certain que le probléme lié aux facteurs anti-nutritionnels reste trés-
complexe.
Les réactions d’identification des familles de composés chimiques sont
généralement simples, rapides,| faciles & mettre en ceuvre et ne nécessitant pas un matériel
spécifique. Elles sont caractérisées par une coloration ou une précipitation pouvant orienter

sujvant le résultat obtenu relatif a la concentration de certains constituants (Annexe 10).

1.4.1. Différentes éclasses recherchées

e Les alcaloides

Ce sont des composés organiques azotés existant a I’état de sels. Ils constituent

avec les hétérosides, la maj'orjité des principes actifs des plantes médicinales. Le terme
alcaloide a été introduit au dfébut du XIX™ siecle par W.Meisner (1818); il rappelle le
caractére alcalin de ces substarilces mettant a profit leur extraction et leur dosage [9], [78].

Leur action pharmacoflogique est importante : stimulants, anesthésiques locaux,
antitumoraux etc... . |

e Les flavonoides | v

Ce sont des composésgpolyphénoliques trés répandus dans le régne végétal dont la
fonction principale est la piémentation des plantes. Largement distribués dans le régne
végétal, les flavonoides sont presents en plus ou moins grande quantité dans les aliments et
les boissons d’origine vegetale ( thé, café, jus de fruits, vins...) [79], [80].

e Les tanins
Ce sont des composés phénoliques, de structures variées qui peuvent étre divisés en
deux groupes [81], [82] :

o les tanins hydrolysables appelés tanins pyrogalliques et qui sont des

polyesters de glucides et d’aides-phénol. Ils sont facilement scindés par les.
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acides ou les enzymes (tannases) en-ose et en acide-phénol. On distingue les
tanins galliques ( dans le cas de I’acide gallique) et les tanins ellagiques
dans le cas de I’acide ellagique (ce dernier résulte de la condensation de
deux acides galliques),

o les tanins copdensés ou proanthocyanidols ~ sont différents
fondamentalement [des tanins - galliques et ellagiques.

Leur structure est voisine| de celle des flavonoides, ils ne possédent pas de sucre
dans la molécule. Ils sont formes de deux ou plusieurs molécules de flavan-3-ols, dont
P’union se fait par des liaisons cafbone-carbone.

Les tanins favorisent la régénération des tissus en cas de blessures superficielles ou

“de brilures (effet vasoconstructeur dt & 1’astringence). Certains problémes peuvent étre

posés en agriculture notamment 1a diminution de la valeur nutritive des fourrages [82].

e Les anthracénosides et dmodols

Cette classe de familles| regroupe les composés phénoliques hétérosidiques, les
émodols (dérivés hydroxyanthracéniques ) et les anthraquinones.
Ils ont des propriétés irritantes et laxatives sur le gros intestin facilitant ainsi le
transit intestinal [83].
e Les coumarines
_ Dérivés de la benzo- pyrone, ils sont trés répandus dans le régne végétal. Leurs
propriétés chimiques sont principalement ddes 2 la fonction lactone. L’ouverture de cette
derniére et sa solubilisation sont réalisées en milieu alcalin. Sa régénération (par sa
fermeture) est réalisée en milieu acide [84]. Leur spectre UV est caractéristique et sert &
Jeur identification [85] , [86]. Elles sont caractérisées par une fluorescence des solutions
extractlbves.
Certaines coumarines sont présentées comme veinotoniques et vasculoprotectrices.
e Les anthocyanosides (anthocyanines)
» Les anthocyanosides sont issus du métabolisme général des flavonoides. Ces
pigments sont présentés sous forme d’hétérosides (anthocyanosides), dont les génines (les
anthocyanidols) sont des dérivés du cation 2-phénylbenzopyrylium communément appelé
cation flavylium (oxygéne sous forme d’oxonium) et dont 1’hydroxyle en position 3 est
toujours 1ié & un sucre, le plus souvent un glucose [87].

L’intérét industriel majeur est leur pouvoir colorant [88].
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e Les stérols et stéroides

Ce sont des composés terpéniques se présentant sous forme d’alcools libres
(sitostérol) ou sous forme d’esters associés par le glucose (glucQside stérol) [89], [90]. |

Ils jouent un rdle important dans la qualité des graisses et des huiles. Leur
caractérisiation est basée sur la réaction de Liebermann-Burchardt. U

" L’intérét thérapeutique et I’emploi industriel des trlterpenes et des stéroides en font
un groupe de métabolites secondaires de premiére importance [91]

Les saponosides

Ce sont des hétérosides de poids moléculaires élevés%appartenant aux stérols ou
triterpenes.

Selon la nature des génines, il existe des saponosides a génines stéroidiques et des
saponosides a génines triterpéniques. Leur caractérisation est faite en milieu aqueux, la
formation d’une couche hydrophobe est expliquée par intermédiaire des liaisons
hydrogénes entre plusieurs groupes hydroxyles ou carboxyliques de saponines et les
molécules d’eau. |

Ils possédent des propri€tés anti-inflammatoires, vasculoprotectrices et

veinotoniques [92].

1.4.2 - Fenouil de Nedroma

Les résultats concernant les composés appartenant au métabolisme secondaire

" obtenus sur les différents organes de la plante mature ( cueillie au mois de dé_cembre ) de

Nédroma sont regroupés dans les tableaux N° XX, XXI, XXII ﬁet XXIIL.
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* GGraines

Epuisement a

Familles Ethanol Eau Ether Résultats

de composés

Saponosides ++

Stérol et stéroides - _ +

Huiles volatiles 4t
Présence

Flavonoides +44+

Tanins ++ -

Coumarines A+

Alcaloides -

Anthracénosydes -

Absehce

Anthocyanosides S -

Emodols -

Tableau N° XX : Constituants issus de la graine du fenouil mature de Nédroma

Le tableau N° XX montre 1’absen¢e totale de quatre familles de composés
chimiques plus ou moins toxiques & savoir les anthracénosides, les anthocyanosides, les
alcaloides et les émodols ; résultat qui favorise le degré de digestibilité de la plante chez
I’animal. La présence de flavonoides et de saponosides, composes connus pour leurs effets
thérapeutiques méme s’ils sont toxiques & de fortes proportions, est peu marquée. Les taux
de tanins et de coumarines relativement importants, agissent sur la digestibilité des

protéines et peuvent par conséquent inhiber le rendement nutritionnel.
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* Tiges

Epuisement 2

Familles Ethqnol Eau Ether Résultats

de composés

Saponosides ++

' Stérol et stéroides

Huiles volatiles A+

Présence

Flavonoides -

Tanins ++ ++

Coumarines -+

Alcaloides

Anthracénosydes

Absence

Ant_hocyanosides

Emodols

Tableau N° XXI : Familles de composés chimiques provenant de la tige
de fenouil mature de Nédroma
| Concernant la tige, on note comme pourg la graine 1’absence totale des alcaloides,
des anthracénosydes, des anthocyanosides et %des ¢modols. Ce résultats, comme cité
précédemment est en faveur du degré de digestibilité du rat. Les taux de flavonoides et de
| saponosides sont moins importants que dans le cas de la graine et il y va de méme pour les
coumarines. Cependant, les tanins restent fortement présents. Au vu de ces résultats, on

peut dire que la tige presente un meilleur rendement nutritionnel que la graine.

66




e

4

* Racines

Examen pﬁytoéﬁimique de la plante

Epuisement a

Famille,s
de composés

Ethanol

Eau

Ether Résultats

Saponosides

++

Stérol et stéroides .

Présence

Huiles volatiles

Flavonoides

Tanins

Coumarines

Alcaloides

" Absence

Anthracénosydes

Anthocyanosides

]i_}modols

Tableau N° XXII : Composés du métabolisme secondaire appartenant

aux racines du fenouil mature de Nédroma

Dans le cas de la racine de fenouil de Nédroma comme le montre le tableau N°

XXII, on note 1’absence cette fois de sépt familles de composés chimiques parmi elles

certaines trés toxiques ( coumarines et tanins). Ce résultat va en faveur de la digestibilité de

la plante chez I’animal mieux dans ce cas que dans ceux de la graine et de la tige. La

présence trés peu marquée des saponosides et des huiles essentielles n’a pas d’effet -

particulier sur le rat lors de sa croissance et son développement.
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EpuisemeTt a

Familles
des composés

Ethanol

Eau

Ether -

Résultats

Sapdnosides

A

Stérol et Stéroides

Huiles volatiles

+H+

-+

- Flavonoides

++

+++

Présence

Tanins

++

++

4| ] -

Coumarines

+++

4+

Alcaloides

Anthracénosides

Anthocyanosides

Absence

Emodols

" : G (graines) - T (tiges) - R (racines)

Tableau N° XXIII : Tableau récapitulatif regroupant les résultats obtenus -

1.4.3 - Fenouil de Honaine

sur les différents organes de la plante de Nédroma..

Les tableaux N° XXIV, N° XXV, N° XXVI et N° XXVII regroupant les résultats '

relatifs aux composés issus du métabolisme secondaire obtenus a partir des différents

~ de Honaine.
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* Graines

Epuisement a

Familles
de composés

Ethanol Eau Ether Résultats

Saponosides

4+

Stérol et stéroides

Huiles volatiles

+++

Flavonoides

Présence
+4+

Tanins

++ H+

Coumarines

+++

Alcaloides

Anthracénosydes

Anthocyanosides

Absence

Emodols

Tableau N° XXIV : Constituants du métabolisme secondaire issus de Ia graine

du fenouil mature de Honaine

Au vu des résultats consignés dans le tableau N° XXIV, la méme remarque est &

souligner que pour les: cas de la graine et de la tige du fenouil de Nédroma & savoir

I’absence des alcaloides, des anthracénosides, des anthocyanosides et des émodols. En

revanche, on note une présence trés marquée des flavonoides, des tanins et des

coumarines ; résultat attendu puisque ]a plante provenant de Honaine fournit un rendement

en huile essentielle (composé appartenant au métabolisme secondaire) important par ‘

rapport & ceux de Nédroma et Béni-Ouarsous [78]. Dans ce cas, la toxicité de la graine de

fenouil de Honaine devient importante et agira certainement néfastement sur le rat

« wistar ».
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* Tiges

Epuisement a

Familles Ethanol Eau Ether Résultats

de composés

Saponosides v +

Stérol et stéroides + +

Huiles volatiles bt

Présence
Flavonoides ++ :

Tanins + +++ -

Coumarines ++

Alcaloides - -

Anthracénosydes -

Anthocyanosides -

Absence

l_jlmodols | -

e

Tableau N° XXV : Familles de composés ’c‘himiques issues de la tige

du fenouil mature de Honaine

- La situation dans le cas de la tige se présente d’une maniére similaire a celle de la
graine. En effet, on note I’absence des mémes familles de constituants et une présence
légérement,  moins marquée de tanins, flavonoides et coumarines. Cette partie de la
plante, comme la précédente agira négativement sur la croissance de 1’animal du fait de la

toxicité des éléments cités.
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. * Racines

Epuisement a

Familles Ethanol Eau Ether "~ Résultats

de composés

Saponosides +++

B

Stérol et stéroides ' - ‘ +

Huiles volatiles , ' o

Flavonoides -t Présence

Tanins + + +

Coumarines +

| Alcaloides + -

Anthracénosydes -

A_nthocyanosides - _ Absence

Emodols -

Tableau N° XXVI : Constituants du métabolisme secondaires provenant

des racines du fenouil mature de Honaine

Dans le dernier organe étudié de la plante, nous notons une présence « timide » des
alcaloides, flavonoides, tanins et coumarines ce qui minimise considérablement la toxicité'
pour la racine de fenouil de Honaine ; résultat appuyé par 1’absence des anthracénosides,
des anthocyanos1des et des émodols.

Les racines du fenouil de Honaine, sont donc le seul organe qui peut étre admmlstre

au cobaye sans grand danger.

|
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D
¢ |T|R|G|T|R|G|T
Epuisement a
, ~ Ethanol Eau Ether Résultats
Familles ' ’
des composés
Saponosides NIFIRI R IS
Stérol et Stéroides | + + - ++ |+
Huiles volatiles b |
Flavonoides ot | |+ Présence
Tanins ++ |+ + | | |+ -
Coumarines | |+
Alcaloides - - + - -
Anthracénosides - - -
Anthocyanosides | - - - Absence
Emodols. - -

. G (graines) - T (tiges) - R (racines)

Tableau N° XXVII : Tableau récapitulatif regroupant les résultats obtenus

1.4.4 - Fenouil de Béni-Ouarsous

sur les différentes parties du fenouil de Honaine

Les résultats obtenus relatifs aux constituants issus du métabolisme secondaire sur

les différentes parties de la plante mature ( cueillie au mois de décembre) provenant de
Béni-Ouarsous sont consignés dans les tableaux N° XXVIII, XXIX, XXX et XXXI.
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~ * Graines

Epuisement a

Familles Ethanol Eau Ether Résultats
de composés

Saponosides ++

Stérol et stéroides - +

Huiles volatiles ++

: Présence
Flavonoides + '

Tanins + ++

Coumarines - ++

| Alcaloides - -

Anthracénosydes -

Absence
Anthocyanosides -

Emodols .

Tableau N° XXXVIII : Composés issus da métabolisme secondaire de Ia graine

de fenouil mature provenant des la station d’étude de Béni-Ouarsous
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* Tiges

Epuisement a

| Familles Ethanol Eau Ether Résultats
de composés :

Saponosides +

Stérol et stéroides + -

Huiles volatiles +

: Présence
Flavonoides ‘ +

|
Tanins _ + + -

Coumarines +

Allcaloides -

Anfhracénosydes -

: Absence
Anthocyanosides - :

Emodols | -

Tableau N° XXIX Famllles de composés chimiques provenant de la tlge

du fenoull mature de Béni-Ouarsous

La graine et la tige du fenouil de Béni-Ouarsous présentent des résultats qui se

rafprochent a ’exception d’une proportion légérement élevée en coumarines et en tanins
dans le cas de la graine. D’aprés [37], c’est un résultat que ’on prévoyait du fait de la f
faible teneur en huile essentiell¢ dans les deux organes. La toxicité dans ce cas est donc

‘tres peu marquée.
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* Racines

Epuisement a

Familles Ethanol Eau Ether Résultats
de composés

Saponosides : +

Stérol et stéroides - S+ Présence

Huiles volatiles +

Fiavonoides -

Tanins - - -

Coumarines -

| Alcaloides - - Absence

Anthracénosydes -

Anthocyanosides ' -

Emodols ’ -

Tableau N° XXX : Constituants du métabolisme secondaire issus de la racine

du fenouil mature de Béni-Ouarsous

Les racines du fenouil provenant de la station d’étude de Béni-Ouarsous est
I’organe renfermant le moins de métaboliste secondaires étudiés ( absence de sept familles
et faible présence de trois familles) (voir tableau N° XXX). Cette partie de la plante est la
moins toxique au vu des résultats que nous avons obtenus mais fournit trés peu d’huile

essentielle, composé fort intéressant comme déja signalé auparavant.
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G|T|R|G|T|R|G|T]|R
Epuisement 2
. Ethanol Eau Ether Résultats
Familles
des composés
Saponosides ++ + +
Stérol et Stéroides | - + - ' + - +
Huiles volatiles | £+ | + +
Présence
Flavonoides + + -
Tanins + + - ++ + - - -
Coumarines ++ + -
Alcaloides - - - - -
Anthracénosides - - -
Absence
Anthocyanosides - - -
Emodols - - -

": G (graines) - T (tiges) - R (racines)
Tableau N°XXXI : Tableau récapitulatif regroupant les résultats obtenus

sur les différents organes de la plante de Béni-Ouarsous.

L5 - DISCUSSION ,

Cette partie du travail a pour but de mettre a profit les produits dans notre pays
(culture spontanée et/ou surveillée) comme aliment de sevrage et de récupération
* nutritionnelle en raison de leur faible colit comparativement aux produits importés. En
effet notre étude porte sur une plante sauvage et abondante (Foeniculum vulgare Mill) ou
les teneurs en macromolécules restent relativement acceptables pour une bonne croissance
car les valeurs obtenues sont de 17.50% pour les protéines, de 13% pour les glucides et de
12% pour les lipides. Les teneurs restent relativement voisines pour la plante issue des
différentes régions et les légéres différences sont dues probablement a des facteurs
écologiques et /ou pédologiques ; facteurs influant énormément sur la croissance de la

plante et sur sa composition.
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Notre objectif est de constituer un régime alimentaire a base de protéines végétales

(de la plante enti¢re) vu que le pourcentage obtenu correspond & un taux protéique qui

permettra de maintenir une bonne croissance pondérale chez les rats.

Lors de cette étude nutritionnelle, le taux de mortalité observé était important ce qui
nous laisse penser qu’un régime a base de farine pure de fenouil n’est pas a retenir. Les
résultats peuvent s’expliquer par le fait de la faible acceptabilité de la plante qui a pour .
conséquence une quantité ingérée insuffisante d’une part et, de la digestibilité qui reste
également trés faible d’autre part.

Par ailleurs, nous pensons que cette mortalité accrue en nombre de ces rats est diie
aussi 2 la présence de facteurs antinutritionnels (antiprotéasiques, hémagglutinines) et de
composés toxiques (coumarines, tanins) contrairement & la mauve qui a montré une bonne
acceptabitté et une bonne digestibilité d’oﬁ, une bonne croissance chez les rats ayant subi
une carence protéique sévére. En effet, un régime a base de protéine de mauve c’est avéré
efficace comparé a un régime témoin a base de protéines animales a 16% en caséine.

Au vu des résultats obtenus, il est souhaitable de procéder d’une part a une
élimination des substances toxiques et des facteurs antinutritionnels favorisant ainsi une
bonne digestibilité de ce régime & base de protéines de fenouil. A cet effet, il existe une
technique| de purification des protéines (isolats protéiques) qui permet d’obtenir un régime
dépourvu|de tous les composés toxiques et non digestibles avec un rendement favorable au
(;ours du développement. Néanmoins cette technique de purification est onéreuse. D autre
part, il faut faire des essais qui consistent a associer la farine de fenouil & d’autres protéines
végétales| telles que les protéines de mauve, de coton, de céleri ou de cardan car a titre
d’exemple, la supplémentation de la farine de mauve avec les protéines de coton a montré
une bonne acceptabilité et une bonne relance de la croissance pondérale chez les rats ayant
subi un régime carencé en protéines (93). ‘
Enfin, cette étude contribuera 4 la mise en valeur des protéines végétales comme
nouvelles sources susceptibles d’étre exploitées a I’échelle industrielle en vue de leurs

utilisations en alimentations animale et humaine.
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QUATRIEME PARTIE

ANALYSE DES HUILES ESSENTIELLES
DE FENOUIL PAR CHROMATOGRAPHIE

Les méthodes micro analytiques comme la chromatographie en phase gazeuse
(C.P.G), la chromatographie en phase liquidé a haute performance (H.P.L.C), la
chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie dé masse (C.G/S)... sont tres
ujtilisées pour ’analyse qualitative et quantitative de divers composés parmi lesquels les
hjuiles essentielles.

En effet, ces méthodes utilisent des techniques de séparation et d’analyse de
structures chlmlques (a I’état de trace).

Les hulles essentlelles fraichement extraites des fenouils de Honaine et de Béni-

Ouarsous sont analysees par C.P.G aux fins d’obtenir une approche pour la classification

et I’identification de:s deux fenouils.

- ANALYSE DE L’ HUILE ESSENTIELLE DE FOENICULUM VULGARE
MILL. UTIEISANT ILA CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

(C.P.G) l

\
L1 COMPOSITION CHIMIQUE DE L’HUILE ESSENTIELLE DE FENOUIL

.

L’étude de; la composition chimique de I’huile essentielle de fenouil a fait ’objet de

. .
plusieurs travaux, En effet

|
o En 1967, Toth L. [94] a trouvé comme compose majoritaire le trans — anéthole sur
‘ .

de jeunesj plantes.

e Karlsen ejt al. [95] ont identifié en 1969 plus de 21 composes d’huile essentielle de

fenouils doux ( var| dulce) et amer (var. vulgare) parmi lesquels le trans-anéthole,

1’estragole et la fenchone qui étaient majoritaires. Le reste des composés qui
| representent 1 4 5% de I’huile totale dans la fraction des monoterpénes sont
- inscrits dans l’ordre de sortie suivant : alpha-pinéne, camphéne, béta-pinéne, alpha

- phellandrene myrcene limonéne, béta-phellandréne, gamma-terpinéne, cis-
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ocimene, térpinoléne et p-cymene.

Il a été noté d’importantes différences dans la composition de I’huile entre les deux
variétés.
e Une étude menée en 1977 par Embong M.B. et al. [96] sur les variétés dulce et

‘vulgare du fenouil a montré la présence de 69% d’anéthole dans I’huile essentielle

" du fenouil doux et 39% dans I’huile essentielle de ’espéce vulgare. Le limonéne
était présent & 8% pour ’huile de fruit et 4 20% dans celle de I’herbe.

e En 1982, Formacek V. et Kubeczka K.H. [2] se sont intéressés a 1’essence des
fruits mlirs du fenouil (variété vulgare) qu’ils ont obtenue par distillation a la
vapeur d’eau. L’analyse par C.P.G a permis d’identifier les composés suivants et
dans D’ordre donné : gamma - terpinéne (19,50%); para-cyméne (3,1%);
fenchone (3,2%) ; esfragole (58,4%) ; géraniol (7,7%).

e Dans ses travaux en 1988, Katsiotis [97] a rapporté que le composé principal de |
I’huile essentielle du fruit de fenouil doux était le trans-anéthol ( > 83%) suivi de
I’estragole , de la fenchone, de I’ anisaldéilyde et du limonéne ( & concentrations
relatives de < 1 & < 5%) et d’une trés faible iquantité de cis-anéthole ( < 1,0%).

e Un travail relatif a ’huile essentielle de plamules cultivées in vitro de fenouil amer
a été mené par Lamarti et al. [98] en 1993. Une analyse par C.P.G soit directement
a I’aide d’une platine D.C.I (désorption — econcentration — introduction), soit par
extraction au pentane et purification par paSsage sur une colonne de gel de silice a
permis d’identifier 28 composés parmi lest1uels le trans-isomyristine et le trans-
isodillapiole qui sont signalés pour la premiére fois chez le fenouil mais en faible
proportion. Les deux techniques d’extractibn donnent des résultats sensiblement
identiques. Le pourcentage d’hydrocarbures monoterpéniques est légérement plus
élevé et celui des arylpropénes plus faible pour la technique de désorption

(tableau N° XXXII).
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| N° pic Composés - rzfggi: i, Platine D.C.L. EX“S'%(\:::); P
_ » (%) Mo
- 1 Alpha-pinéne 9,6 2,30 2,24
2 Campheéne 10,2 0,10 Traces
3 ‘Sabinéne . 11,3 0,10 Traces
™ 4 Béta-pin¢ne 11,6 0,95 0,93
o 5 Béta-myrcéne 12,3 0,10 Traces
- 6 Alpha-phellandréne 13,0. 13,9 13,4
. 7 Alpha terpinéne 13,5 0,20 0,10
8 p-cymeéne 13,6 0,10 Traces
- 9 Béta- phellandrene c 14,2 0,40 0,40
B 10 Limonéne | 14,3 1,70 1,63
N 11 = | Gamma-terpinéne 15,7 1,30 1,24
L 13 | terpinoléne 17,3 0,66 0,63

Total (%) : 3,5

12 Fenchone . 16,7 0,9 0,88
— 14 Linalol 17,5 0,50 0,45
| 15 Fenchol 18,3 0,70 0,70
16 Camphre 19,5 0,04 ‘ 0,04
17 Terpinéne-4-ol 21,4 | 0,50 0,50
18 Acétate de fenchyle 23,7 _ 0,90 0,90
19 Carvone 24,4 | 0,10 10,05

| Totai (%)

B 20 Estragole 22,3 | 1,20 1,25
S 21 Anisaldéhyde | 240 0,20 0,20
< 22 Cis-anéthole 24,6 1,70 1,80
= | 23 Trans-anéthole 26,3 11,30 11,50

24 Myristicine 35,2 1,60 1,70

B 25 Trans-myristicine 36,4 0,54 0,54
S 26 Dillapiole 38,7 55,5 56,0
- | 27 Trans isodillapiole 39,5 0,71 0,72
o 28 Apiole 40,4 1,90 2,10
- Total (% 100 99,9

RN TABLEAU N° XXXII : Pourcentages des différents ‘jconsti‘tuants de I’huile essentielle

— (:le“plantule de fenouil am%r de 30 jours apreés extréction par du pentane ou apres

| .
~ la technique de désorption ( platine D.C.I) [98]
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e Badoc et al. [99] se sont intéressés en 1994 4 I’huile essentielle du Foeniculum
vulgare mill. ( subsp. Piperitum). L huile extraite au pentane est analysée par CPG
et les pics obtenus sont identifiés par CG/SM. L’étude a porté sur deux fenouils du
nord de la France (tableau N° XXXIII). 1l est important de noter que les deux

‘huiles présentent des différences dans 1’aspect quantitatif,

Composés H.E de Cannes (%) H.E de Meze (%)
Alpha-pinéne ‘ 0,80 : 0,60
Sabinéne 0,40 0,20
Myrcéne 0,90 0,80
Alpha-phellandréne 0,80 0,40
p-myrcéne 3,80 | 7,30
Limonéne 52,40 56,90
Gamma-terpinéne 12,10 5,10
Fenchone 0,30 0,30
Terpinoléne ' 5,50 9,20
Trans-anéthole 0,40 0,30
Pipériténone 0,60 0,80
Oxyde de pipériténone 21,50 14,20

" TABLEAU N° XXXIII : Principaux constituants de I’huile essentielle des fruits

de deux fenouils du nord de la France [99]

o En 1995, une étude concernant I’hybridation entre les variétés vulgare et dulce du
fenouil a fourni une espéce typiquement allogame. Les auteurs [100] ont montré
également que I’hybridation entre la subsp. Piperitum et vulgare est possible et

- conduit & des fenouils rustiques dont le profil chimique de I’huile essentielle est
intermédiaire 4 ceux des parents : riche en fenchone suivi de 1’alpha-pinéne , du

limonéne et du trans-anéthole.
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Le Foeniculum vulgare mill. a fait I’objet d’une étude utilisant la CG/SM corhmé
moyen d’analyse sur 103 lots de fruits de fenouils de diverses origines [101]. Le
genre ne renferme qu’une espéce, Foeniculum vulgare mill. que ’on peut diviser
en deux sous-especes : T

- subsp. Piperitum (Ucria) cont., le profil de I’huile essentielle des fruits
présente trés peu de (E) - anéthole et des pourcentages élevés de limonéne
et de y -terpinéne et se distingue par la présence de deux monoterpénes
oxygénés, la pipériténone et 1’oxyde de pipériténone.

- subs.vulgare, le profil de I’huile essentielle des fruits permet de distinguer
des lots riches en chémodéme myristicine et deux séries de lots présentant
beaucoup d’estragole et / ou de (E)— anéthole.

A la série 1 est superposée une variété vulgare ou la proportion en huile essentielle
et les teneurs en  a-pinéne, -Bpinéne , camphéne, mrycéne, o-phellandréne,
v-terpinéne et fenchone sont plus élevées et le rapport a - pinéne/limonéne est
supérieur & 0,40. On distinguera le chémodéme estragole, le chémodeéne (E) -
anéthole et le chémodéme o intermédiaire pour lequel les pourcentages
d’estragole et de (E) - anéthole sont voisins. Dans cette série, on trouve beaucoup
de fenouils sauvages et la quasi-totalité des fenouils amers. |
Quelques fenouils doux ainsi que tous les fenouils asiatiques sont regroupés dans
les lots de la série 2. Ils présentent en général une teneur faible en essence et des
proportions plus élevées en limonéne et/ ou (E) - anéthole. Le rapport o--
pinéne /limonéne est habituellement inférieur 4 0,4. ‘
Les huiles essentielles isolées par hydro distillation de dix échantillons de fruits
secs et mirs de Foeniculum vulgare mill. de différentes origines ont été analysés
par CG/SM [102]. L’analyse a révélé I’existance de 16 composés principaux de
chaque échantillon et notamment : le trans — anéthole, I’estragole, le limonéne et la
fenchone (composé le plus abondant). |
Les travaux de Ruberto G. et al. [103] ont concerné I’activité antioxydante et
antimicrobienne des huiles essentielles de deux fenouils sauvages ( Foeniculum
“vulgare mill.) de I’est de la Cécile. Une C.P.G et une CG/SM ont mis en évidence
cinq composés en proportion importante a savoir : estragole (52,9% et 57,6%), -
alpha-pinéne (14,2% et 8,5%), alpha-phellandréne (7,12% et 11,05%), fenchone

(8,06% et 8,67%) et limonéne (6,52% et 3,08%). Il est a signaler que la différence
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entre les deux huiles essentielles des deux fenouils réside dans 1’aspect quantitatif,

* - Une étude réalisée en 2001 [104] a porté sur I’analyse chimique des huiles de 13

échantillons de fenouils sauvages récoltés de 13 stations en Italie 3 latitudes

différentes et ayant crlies dans un champ expérimental 3 pH neutre et dont la

‘texture du sol est donnée comme suit : 36%

de sable ; 36% d’argile et 28% de

* limon. L’analyse chimique de ces huiles essentielles utilisant la C.P.G et la

C.G/S.M a mis en évidence cingq éhémotypes (groupes chimiques ) caractérisés

par :

1
2)
3)
4)
3)

alpha-phellandréne, estragole et trans-anéthole,

alpha-pinéne, limonéne et trans-anéthole,

estragole et alpha-phellandréne,

estragole et alpha-pinéne,

alpha-phellandréne.

Les différents groupes et les proportions des constituants majoritaires sont portés

dans le tableau N° XXXIV.
N° du groupe
Constituants
’ 1 2 3 4 5
Alpha-pinéne 4,26 24,02 2,49 20,99 1,25
| Alpha-phellandréne 23,41 0,31 32,73 9,31 82,07

Limonéne 4,15 22,68 5,57 3,10 11,35
Fenchone 9,60 1,79 8,31 3,13 1,70
Estragole 24,52 8,77 42,96 47,25 0,14
Trans-anéthole 30,73 28,30 3,26 7,38 0,26

TABLEAU N° XXXIV : Constituants les plus importants des huiles essentielles

~ de cinq groupes de fenouils sauvages [104]
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¢ Les huiles essenticlles de fenouils cultivés en Iran et obtenues par hydro
distillation et la méthode d’extraction par le (CO2) supercritique ont fait I’objet
d’analyse par chromatographie capillaire en phase gazeuse a ionisation de flamme
et a spectrométre de masse en guise de détecteur [105]. Les composés ont été
identifiés d’aprés leurs indices de rétention et leurs spectres de masse. L’influence

" de différents parameétres comme la péression, la température ou les modifications
| du volume et du temps de I’extraction sur I’extraction fluide supercritique de
’huile du fenouil a été vérifide. Sous une pression de 350 atmosphéres, une
température de 55°C, du méthanol & 5% et un temps d’extraction de 45 minutes,
les résultats ont montré que ces conditions opératoires étaient sélectives pour
extraire le trans-anéthole. Pour I’huile obtenue par hydro distillation, 16 composés
ont été identifiés alors 'qu’avec le dioxyde de carbone supercritique aux conditions
optimales, seulement 9 composés (représentant plus que 99% de I’huile) ont pu
étre identifiés. Aussi, tous les résultats montrent que dans I’huile essentielle de

fenouil iranien, le composé majoritaire est le trans-anéthole.

*  Une étude plus récente menée en 2003 par Mimica-Dukic N. et al. [106] a consisté
a évaluer le rendement et la composition chimique de I’huile essentielle des
semences de Foeniculum vulgare mill. sous ’influence de différentes conditions
de I’hydro distillation. Les résultats ont montré que les principaux composants
sont : trans-anéthole (72,27% - 74,18%), fenchone (11,32% - 16,35%) et estragole
(3,78% - 5,29%).

1.2 - Structures de la majorité des composés que renferme I’huile essentielle du
 Foeniculum vulgare mill
Les structures de la plu part des composés que renferme ’huile essentielle du

Foeniculum vulgare mill. sont données en pages 85, 86 et 87.
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Hydrocarbures monoterpéniques

CHy
CHs CH,
H3C/\CH2
| (+)-limonéne (-)a-pinéne (+) p -pinéne (+)-camphéne
CH, CHy ChH, ohy
| [
CH, CH,
He” e, He” e, HiC” “CHy H,C” CH,
niyrcéne‘ Ociméne a-terpinéne y-terpinéne
HC CH, CH, CH,
H3c/\ CHg Hy ¢~ CHy HC™  “CHy HiC”~  “CHy
(+)-sabinéne Terpinoléne a-phéllandréne p -phéllandréne |




Analyse des hutles essentielles de fenouil par chromatographie

Monoterpéniques oxygénés -

CH3 CH3
0]
OH
HC” XCH, HiC” CH,
(+)-linalol (+)-Carvone a-terpinéol
CHj4 ’
C
3™
CH3 : CHs P
=z 0
O "'CH3
© CH,
O
verbénone Sédanolide (+)-Fenchone

86




Analyse des huiles essentielles de fenouil par chromatographie

Arylpropénes
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1.3. CONDITIONS OPERATOIRES
Le choix des conditions opératoires pour ’analyse des huiles essentielles est trés
important car ces derniéres constituent des mélanges trés complexes (elles renferment des
constituants qui différent par leur polarité, leur concentration et leur volatilité).
*Nos échantillons ont été analysés sous les conditions opératoires suivantes :
- Cﬁ'romatographe : Varian CP 3800 équipé d’un détecteur a ionisation de flamme (FID).
.= Colonne éapillaire HP -1 (25m x 0,2mm d.i).
- Débit et type de gaz : hélium a 2 ml/mn. -
- Température : |
. Injecteur : 250°C
- Détecteur : 280°C
. Four : |
* Température initiale : 60°C pendant 6 minutes.
* Température finale : 250°C 4 raison de 5°C/minute.
- Quantité injectée : 2 pul dans le mode split.

- Vitesse de déroulement du papier 0,56 cm/min.

L4. RESULTATS ET.DISCUSSION
1.4.1 - Huile essentielle de Honaine |
Les tableaux N° XXXV, XXXVI et XXXVII regroupent les résultats issus de
15ana1yse par C.P.G des huiles essentielles de fenouil de Honaine dans I’ordre respectif
suivant : huile essentielle fraichement extraite et conservées a 27°C et 45°C pendant 6

mois.
Aussi, les pics représentatifs des composés chimiques identifiés sont illustrés dans

les chromatogrammes des figures (n° 16, 17 et 18).
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N° pic Temps- de rétention tr (mn) Composés Pourcentage (%) |
6 8,972 | Alpha-pinéne ' 4,9376
7 | 9,463 Camphéne 0,3298
9 | 10,345 | Béta-pinéne 0,4074
10 10,545 : Myrcéne 1,9557
13 11,360 Alpha-phellandréne 1,8187

14 11,807 p-cyméne* 13,5223
15‘ 11,967 | Limonéne | 7,5320
17 12,861 Gamma-terpinéne 0,0318
21 14,010 Fenchone - 14,7250
22 14,227 Linalol 0,2230
39 17,386 - 7,7742
; 44 19,000 Estragole * 3,4169
45 19,197 Verbénone * 3,141 1.
46 19,518 Anisaldéhyde 0,4990
48 20,206 (E) - anéthole 23,1148
49 20,434 ' 1,1861
52 21,424 - 3,1499
57 22,844 - 1,7428

‘TABLEAU N° XXXV : Résultats de analyse de I’huile essentielle

fraichement extraite de Honaine par C.P.G.
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Ne pié Temps de rétention tr (mn) Composés Pourcentage (%)
1 8,957 Alpha—pinéne 2,4549
2 10,540 Myrcéne 1,4335
3 11,137 - 12,7922
4 11,352 Alpha-phellandréne 1,3325
5 11,750 p-cymeéne* 5,1070
6 11,926 Limonéne 9,5032 |
7 12,864 Gamma-terpinéne 0,4406

- 8 13,948 Fenchone 14,0556

10 17,351 - 14,2308

1 18,933 Estragole * 1,2667

12 19,137 Verbénone * 0,8992
‘13 20,1 12. E - anéthole 34,7907
14 20,432 0,4382

15 21,418 0,8378

- TABLEAU N° XXXVI : Résultats de ’analyse de I’huile essentielle

de Honaine conservée a 27° C pendant 6 mois par C.P.G.
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N° pic | Temps de rétention tr (mn) Co;mposés Pourcentage (%)
1 8,9697 Alp}:la—pinéne 1,7238
2 | 10,550 Myrcéne 0,9684
3 11,147 ' - 91561
4 .11,365 Alpha-phellandréne 1,0224
5 11,762 p-cyméne* 3,7614
6 11,938 Lir%nonéne 4,7127
7 12,876 Gamma-terpinéne 0,4948
8 13,957 | Feli?chone. | 15,3635
10 17,358 e | 17,1516

11 18,038 Estragole * 08551
12 19,139 Verbénone * 11,0514

13| 20,096 [E] -anéthole 42,4604 |
14 | 20,425 | - 0,4391
15 21,397 0,455

i
|

TABLEAU N° XXXVII : Résultats de Panalyse de Phuile essentielle
!
de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois par C.P.G.
NB :* Composés détectés mais non identifiés et seulement supposés a partir des données

de la bibliographie [ 98 ], [ 104].
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Figure n° 16 : Chromatogramme de I’huile essentielle
fraichement extraite de fenouil de Honaine
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Figure n° 18 : Chromatogramme de I’huile essentielle de fenouil

de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois.
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Les chromatogrammes établis ont révélé 77 pics pour I'huile fraichement extraite,
15 pics pour I’échantillon maintenu a 27°C pendant 6 mois et également 15 pics quand
’huile est conservée a 45°C pendant toujours 6 mois ( figures n° 16, 17, 18).

- La premiére remarque importante & mettre en valeur et a laquelle on s’y attendait
est que la composition chimique de I’huile essem%;ielle fraichement extraite est la plus riche
comparativement aux autres échantillons (77 congtituants contre 15 composés).

Aussi, les chromatogrammes des huilesTessentifclles conservées a 27°C et 45°C
pendant 6 mois présentent les compositions les moins riches renfermant chacune un méme
nombre de composés (15) ; ce qui peut nous laisser dire que dans ce cas, I’¢lévation de la
température « n’influe » pas sur la constitution des échantillons du point de vue qualitatif
(figures n° 17 et n° 18).

Il est & noter également que hormis 7 composés détectés et non identifiés , se

trouvant & des pourcentages assez importants, nous pouvons remarquer que les 11
composés ainsi identifiés représentent dans la grande majorité les composés les plus
prépondérants dans I’huile . essentielle de Honaine fraichement extraite (tableau
N° XXXV). Aussi, cette huile est ché:motypée (E) — anéthole et fenchone.

Par ailleurs, ’aspect quantitatéif montre que 1’huile fraichement extraite renferme les
taux les plus importants en o- pinénie, en p-cymeéne et une teneur plus ou. moins stable en
fenchone pour toutes les fempératureis considérées. A 27°C , la présence du limonene est la
plus marquée. Il est a signaler que le résultat le plus spectaculaire réside dans le fait qué la
proportion en [E] — anéthole, produit majoritaire, augmente avec le température et le temps
de conservation pour atteindre un taux de 42% soit deux fois sa teneur quand il se trouve

dans ’huile fraichement extraite ( ce phénomeéne est observé également pour le  y-

“terpinéne mais d’une maniére moins marquée).

Enﬁn', en comparant le profil chimique de cette huile essentielle a ceux fournis par
les travaux de Badoc A. et al en 1994 [99] et qui concernent le fenouil sauvage
(Foeniculum vulgare Mill. Subsp. Pipéritum), & ceux en 1995 par les mémes auteurs [100]

portant sur le profil chimique des huiles essentielles de fenouils hybrides issus de parents

~ de la méme sous-espéce [variété vulgare et dulce] ou encore de sous-espéces différentes

(pipéritum et vulgare) et & ceux de Badoc A. et Lamarti A. en 1997 [101] sur le genre
Foeniculum vulgare Mill, le fenouil de Honaine peut &tre classé parmi les fenouils de la

sous-espéce vulgare (les lots de la série 1) regroupant beaucoup de fenouils sauvages et

- presque la totalité des fenouils amers [101] et auxquels il est superposé une variété vulgare
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ou la teneur en huile essentielle est appréciable (2,15%) et des teneurs en « -pinéne, P -
pinéne, camphene, et fenchone sont plus importantes ; le rapport o - pinéne / limonéne est
supérieur 4 0,4. Nous pouvons également le classer parmi les fenouils provenant des

hybridations possibles et dont les essences sont riches en fenchone ,0. -pinéne, limonéne et
en (E) — anéthole [100].

Constituants H::;;:;::e:::slle Huile es’sefntielle Huile es’sefltielle

extraite conservée a 27°C conservée i 45°C
1/ a-pinéne 4,94 2,45 1,72
2/ o -phellandréne 1,82 1,33 1,02
3/} p-eymeéne 13,52 5,11 3,76
4/ Limonéne 7,53 7,07 ' 4,71
5/ y- terpinéne 0,03 0,44 0,49
| 6/ Fenc_hone 14,73 14,06 13,48
7/ Estragole 342 1,27 0,86
8/ Verbénone 3,14 0,90 0,35

9'/ Anisaldéhyde - 0,50 - -

10/ (E) - anéthole | 23,11 34,79 42,46

TABLEAU N° XXXVIII Tableau montrant le changement des pourcentages de

constituants issus des huiles essentielles de fenouil de Honaine.

Le tableau ci-dessus fait apparaitre le changement des pourcentages des
constituants des huiles essentielles de Honaine fraichement extraite et conservées
respectivement a 27°C et 45°C pendant 6 mois.

Ces résultats montrent la diminution des teneurs des constituants numérotés 1- 2- 3-
4- 6- 7- 8 et 9 quand la température augmente. Ce résultat semble étre logique car on sait
- que les huiles essentielles sont des composés trés volatils et facilement dégradables donc

trés « fragiles » et, une température élevée ne peut qu’agir « négativement » sur leurs
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compositions. En revanche, le vy - terpinéne et le (E) — anéthole (composé majoritaire) ne

suivent pas cette logique car leurs teneurs augmentent avec une élévation de température.

I-4-2. Huile de Béni-Ouarsous :

Les résultats de l’anélyse par C.P.G des huiles essentielles du fenouil de Béni-
Ouarsous fraichement extraite et conservées & 27°C et 45°C pendant 6 mois sont consignés
dans les tableaux N° XXXIX, XXXX et XXXXI.

~ Les pics représentatifs des composés chimiques identifiés sont illustrés dans kles

chromatogrammes des figures n° 19, 20 et 21.

N° pic Tempstlfl[el;':’:;ention Composés Pourcentage [%]
‘ 8,973 Alpha-pinéne 3,3219
8 9,471 Camphéne 0,1994
10 \ 10,354 Béta-pinéne| 0,3669 v
11 ‘ 10,573 Myrceéne 7,9952
13 11,158 - 3,3008
14 i 11,380 Alpha-phellandréne " 4,7106
15 S 11,804 p-cyméne” 9,4485
16 ! 12,017 Limonéne 23,5246
19 o 12,874 Gamma-terpinéne 0,1400
21 13,990 Fenchone 8,9913
23 14,235 Linalol 0,1207
38 17348 - | 1,1676
43 : 18,975 Estragole * 2,2234
44 19,172 Verbénone * 1,5523
45 19,524 Anis aldéhyde 0,2158
46 20,197 [E] -anéthole 22,3727
50 21414 - 1,9463
55 22,560 - 1,2007
TABLEAU N? XXXIX : Résultats de l’analyse de I’huile essentielle
fra’l‘chement extraite de Béni-Ouarsous par C.P.G.
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N°. pic Tempstglt;:':]t ention Composés Pourcentage [%]
3 8,961 Alpha-pinéne 0,7686
5 10,349 Béta-pinéne 0,3463
6 10,545 Myrcéne 2,3330
7 11,144 - 74364
8 11,358 Alpha-phellandréne 0,4606
9 11,771 p-cyméne’ 9,5834
10 11,976 Limonéne 57,4874
11 12,867 Gamma-terpinene 0,5702
12 13,945 Fenchone 2,2977
21 17,339 - 1,2602
<25 13}3,923 Estragole * 1,5140
26 19,124 Verbénone * 0,1545
27 19,503 Anis aldéhyde 0,1345
| v28 20,062 [E] - anéthole 2,5191
31 21,381 - 2,6847
34 22,550 - 4,4606

TABLEAU N° XXXX : Résultats de ’analyse de I’huile essentielle

~ de Béni~-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois par C.P.G.
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Temps de rétention

N° pic tr [mn] Composés Pourcentage [%]
1 8,965 - Alpha-pinéne 0,4657
2 10,545 Myrcéne 1,5676
3 11,140 - 3,8667
4 11,358 Alpha-phellandréne 0,2824
6 11,762 p-Cyméne 13,5428
7 11,946 Limonéne 60,6446
8 12,867 Gamma-terpinéne 0,5487
10 13,946 Fenchone 2,000
14 17,345 - 1,9266
16 18,931 Estragole * 1,0254
17 20,083 [E] - anéthole 2,0922
18 20,433 - 0,5233
19 21,419 . - 0,9565
21 22,602 - 6,4685

TABLEAU N° XXXXI Résultats de Panalyse de huile essentielle

de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois par C.P.G.

NB : Composés détectés mais non identifiés et seulement suppos€s a partir des données de
la bibliographie [98],[104].
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Figure n° 20 : Chromatogramme de Phuile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois
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Figure n° 21 : Chromatogramme de I’huile essentielle de fenouil
de Béni-Ouarsous conservée 2 45°C pendant 6 mois
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L’huile essentielle fraichement extraite du fenouil de Béni- Ouarsous renferme un

méme nombre de composés que celle de Honaine soit 77. Pour les échantillons conservés

‘aux températures considérées, les chromatogrammes établis ont révélé 39 pics pour ’huile

conservée 4 27°C pendant 6 mois et 22 pics pour I’ échantillon maintenu & 45°C pendant

toujours 6 mois (figures n° 19, 20, 21). | '

- Comme pour ’huile essentielle de Honaine, les échantillons maintenus a 27°C et

45°C pendant 6 mois, fournissent les compositions les moins riches avec respectivement
39 et 22 constituants ( figures n°® 20 et 21). |

Aussi comme pour I’huile de fenouil de Honaine, exceptés 7 composés détectés et
non identifiés, se trouvant a des pourcentages aésez importants, nous pouvons constater
que les 11 composés ainsi identifiées représentent dans la grande majorité les constituants
les plus prépondérants pour Ihuile essentielle fraichement extraite. Cette huile est
chémotypée limonéne et (E) — anéthole (tableau N° XXXIX).

Par ailleurs, ’essence fraichement extraite du fenouil de Béni-Ouarsous présente
les teneurs les plus élevées en o- pinéne, myrcéne, o - phellandréne, fenchone et (E) -
anéthole ; cependant le taux du dernier constituant cité passe de 22% a (2,5 — 2%) pour les
températures de 27°C et 45°C.

Il est a noter également que le comportement de 1’aspect quantifatif des produits
majoritaires des deux huiles issues des fenouils de Honaire et de Béni-Ouarsous est
similaire quand la température augmente au cours du temps. En effet, la teneur du
limonéne qui, au départ était de I’ordre de 23%, atteint plus de 60% soit trois fois plus
quand la température est égale & 45°C et pour une durée de conservation de 6 mois
(également pour le y-terpinene).

Enfin, si on compare le profil chimique de cette huile essentielle a ceux déterminés
par les'travaux de Badoc A. et al en 1994 [99] concernant le Foeniculum vulgare Mill.
[subsp. Pipéritum], & ceux en 1995 par les mémes auteurs [100] et portant sur le profil
chimique des essences de fenouils hybrides issus de parents de la méme sous-espéce
(variété vulgare et dulce) ou encore de sous-espéces différentes (pipéritum et vuigare) eta
ceux de Badoc A. et Lamarti A. en 1997 [101] sur le genre Foeniculum vulgare Mill, le
fenouil de Béni-Ouarsous peut étre classé parmi les fenouils de la sous-espéce vulgare ( les
lots de la série 2) regroupent tous les fenouils asiatiques ainsi que quelques fenouils doux
[101] qui présentent une teneur en huile essentielle généralement faible (1,08%) et des
teneurs en limonéne et en (E) — anéthole élevées ( respectivement de 23,52% et 22,37%) et
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ou le rapport o - pinéne / limonéne est inférieur & 0,4 ; comme il peut étre également
classé parmi les fenouils issus des hybridations possibles et dont les huiles essentielles sont

riches en fenchone, a- pinéne, limonéne et en (E) — anéthole [100].

Constituants Hl;li':;celiz:::;e:le Huile es’sefntielle Huile es'sefntielle
extraite conservée a 27°C conservée i 45°C
1/ a- pinéne 3,32 0,77 0,47
2/ o- phellandréne 4,71 0,46 0,28
3/ p-cymeéne _ 9,45 9,58 8,01
4/ Limonéne | 23,52 57,49 60,64
5/ 0O- terpinene 0,14 0,57 0,55
6/ Fenchone 8,99 2,30 2,00
7/ Estragole 2,22 1,51 1,03
8/ Verbénone 1,55 ' 0,15 -
9/ Anisaldéhyde 0,22 0,13 , -
10/ (E) - anéthole 22,37 2,52 2,09

TABLEAU N° XXXXII Tableau montrant la variation des teneurs

de constituants des huiles essentielles de fenouil de Béni-Ouarsous

Les résultats que nous avons regroupés dans le tableau ci-dessus correspondent au
changement des proportions des constituants de ’huile essentielle de Béni-Ouarsous au
cours de sa conservation aux différentes températures. Nous constatons une évolution de
ces résultats similaires a celle obtenue dans le cas de I’huile essentielle de fenouil de

Honaine. ,
En effet, nous remarquons que les teneurs du y - terpinéne et du composé

majoritaire (le limonéne) augmentent avec la température comme dans le cas précédent ;

et que le reste des constituants voient leurs proportions diminuer.

104




Analyse des huiles essentielles de fenouil par chromatographie

1.4.3 - Comparaison entre les deux huiles essentielles fraichement
extraites T

Si on ne tient compte que du profil chimique des deux huiles essentielles
fraichement extraites (on fait abstraction de I’éventuelle appartenance des deux fenouils a
I’une ou & I’autre des deux sous-espéces vulgare et pipéritum ou des variétés vulgare et
dulce), on constate que leurs compositions chimiques renferment les mémes consti{uants
mais que leurs teneurs différent et par conséquent, ne sont pas chémotypées de la méme
fagon ; ’'une ayant un chémodéme (E) — anéthole et fenchone (huile essentielle de
Honaine) et 1’autre limonene et (E) — aﬁéthole ( huile essentielle de Béni-Ouarsous). Cela
confirme le fait que I’huile essentielle de Béni-Ouarsous est plus acide que celle de
Honaine car 1’essence de la premiere station citée ‘est plus riche en limonéne, composé
considéré comme 1’un des précurseurs les plus énergiques de I’acidité libre du milieu [61],
[62] et [63]. .

Par ailleurs, les différences que présentent les compositions chimiques des deux
huiles essentielles sont diles essentiellement comme il a été déja signalé précédemment
(paragraphe 1.2. deuxiéme partie) & I’influence des facteurs écologiques, géographiques,

édaphiques et aussi aux conditions climatiques sur la production et la qualité des essences.

I.4.4 - Conclusion

L’application de la C.P.G pour l’analyse des huiles essentielles fraichement
extraites des fenouils de Honaine et Béni-Ouarsous a révélé un méme nombre de pics pour
les deux huiles (77 pics), a montré qu’elles étaient assez riches en hydrocarbures
terpéniques (a-pinéne, myrcéne,o. - phellandréne, limonéne...), en monoterpénes oxygénés
comme la fenchone et en arylpropénes tel que le trans-anéthole, ce qui rend difficile la
classification de ces fenouils parmi ’une ou I’autre des sous-espéces vulgare et pépiritum
ou des variétés vulgare et dulce de la sous-espéce vulgare et a permis également de les
chémotyper respectivement en (E) [anéthole et fenchone et en limonéne et (E)-anéthole.

Aussi, ’action de la température (augmentation de T) sur les deux huiles
essentielles lors de leur conservation fait diminuer comme prévu le nombre de constituants
Par ailleurs, les huiles essentielles des deux fenouils conservées respectivement a 27°C et
45°C pendant une méme période (6 mois) fournissent les compositions les moins riches

(15 constituants pour les échantillons de Honaine et 39 et 22 pour ceux de Béni-Ouarsous).

~
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11 est a noter également et c’est 1a peut étre le résultat le plus important, c’est que
les teneurs du y- terpinéne et des composés majoritaires ( le trans-anéthole pdur I’huile
essentielle de Honaine et le limonéne pour celle de Béni-ouarsous) augmentent avec la
température d’une maniére trés significative . Ce résultat est inattendu car les essences sont
des composés trés volatils, facilement dégradables et par conséquent « fragiles » et, une

température élevée ne peut qu’agir négativement sur leurs compositions en particulier.

II - APPLICATION DE LA CG/SM A L’ANALYSE DES HUILES
ESSENTIELLES DE FOENICULUM VULGARE MILL. APRES
CONSERVATION

En raison de la complexité des huiles essentielles, leurs analySes nécessitent
I’utilisation de techniques performantes et adéquates parmi lesquelles la chromatographie
en phase gazeuse couplée & la spectrométrie de masse en vue de ’obtention d’une
identification totale de leurs constituants.

Dans le chapitre I de la deuxiéme partie, il est apparu que I’huile essentielle
maintenue 3 basse température et a I’abri de la lumiére et air ambiant lors de sa
conservation restait relativement stable contrairement a celles conservées a 27°C et a 45°C.
A cet effet, on se propose de soumettre nos échantillons d’huile essentielle conservés
p'endant 6 mois aux mémes conditions citées, & une analyse par chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CG/SM) aux fins de connaitre le

comportement et de suivre I’évolution du profil chimique de chaque huile essentielle.

I1.1. CONDITIONS OPERATOIRES

L’analyse de nos échantillons par chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse a été exécutée sous les conditions suivantes :

e Type de chromatographe : Varian CP 3800.

e Type de spectrométre de masse : Varian Saturn 2000.

e Type de colonne: DB 5 ms (CP-sil) 8 CB-MS colonne capillaire a faible

polarité et & faible bleeding ) 30m x 0,248m di x 0,25um (film thickness).
e Energie d’ionisation électronique : 70 e V.

o Type et débit de gaz vecteur : Hélium & Imi/mn.
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e Programmation de température :
o Injecteur : 220°C
o Four
- - Température initiale : 50°C pendant 2 mn.
- Température finale : 220°C pendant 20 mn. A raison de 4°C/mn.

e Quantité injectée : 0,02l dans le mode split 1/80.

IL.2 - RESULTATS ET INTERPRETATION
L’analyse par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de
masse (CG/SM) a été appliquée uniquement pour les échantillons d’huile essentielle des

fenouils de Honaine et Béni-Ouarsous considérés aux températures de 4°C, 27°C et 45°C.,

11.2.1 - Huile essentielle de fenouil de Honaine
I1.2.1.1 - Huile essentielle conservée a T = 4°C :
Les résultats de ’analyse par CG/SM de ’huile essentielle de fenouil de Honaine
conservée a 4°C pendant 6 mois 4 I’abri d’air ambiant et de lumiére sont regroupés dans le
tableau N° XXXXIII. Aussi, cette analyse a permis d’identifier 15 composés chimiques

dont les pics représentatifs sont illustrés dans le chromatogramme de la figure n° 22.
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. Temps. de Formule Masse
- N° pic Composés rétent.lon brute molaire (%)
tr(min) (gr/mole)

1 124 diMe heptane 3,967 Co Hyo 128 11,00
2 | M one | 4871 | CoHiz 0y 16 | 417
3 |24-diMe hexane 6438 | CeHis 114 2,54
4 a- Pinéne 7,458 ~ CioHys | 136 4,95

5 | p- Myrcene 9,318  CyoHis 136 2,31
6 | o-Phellandréne 9,896  CioHu 136 14,12
7 . Cis-ociméng 9,974 . CioHis 136 - 2,08

8 |p-cymene 10,535 | CioHus 134 5,03
9 |Limonétne | 10,690 Cio Hig 136 4,50
10 |y -terpinéne / 10,751 - CioHie 136 2,78
11 | Fenchone o e | {:,0 Hy60 152 14,61
12 Estragole 16,738 leHuO 148 7,87
13 | Verbénone 18,494 CioHis O 150 1,38
14 | Anisaldéhyde 18,695 CsHs O, 136 1,62

15 | (E)-anethole 19,792 C1H0 148 23

TABLEAU N° XXXXIII : Résultats de Panalyse par CG/SM de I’huile essentielle

de fenouil de Honaine conservée a 4°C pendant 6 mois
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Figure n°®22 : Chromatograane CG/SM de ’huile essentielle de fenouil
de Honaine conservée a 4°C pendant 6 mois
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- En se basant sur les fragmentations de divers composés chimiques données par la

librairie ( base de données) propre a I’appareil , cette analyse quali-quantitative par CG/SM

a permis de mettre en évidence 15 composés dont 8 gyant déja été identifiés lors de

I’analyse par CPG de I’huile fraichement extraite. Les 7 dutres constituants identifiés sorit

représentés par les pics suivants :

Au vu des résultats }obtenus, il apparait que le

pic n° 1 : 2,4 diméthylheptane

pic n° 2 : 4 - hydroxy- 4 méthylpentan — 2 — one

pic n° 3 : 2,4 — diméthylhexane
pic n° 5 : béta-myrcéne

pic n° 7 : cis-ocyméne

pic n° 12 : estragole

pic n° 13 : verbénone

trans-anéthole reste le produit

majoritaire avec une teneur de 23% suivi de la fenchone ¢t de 1’a-phellandréne avec pour

proportions respectives 14,613:% et 14,12%.

Nous remarquons également 1’absence totale du cis-anéthole dont la toxicité est

rapportée . De ce fait I’huile essentielle du fenouil de Honaine peut étre considérée comme

€élément non toxique et donc de bonne qualité.

11.2.1.2. Huile essentielle conservée a T : 27°C :

Les résultats de 1’analyse par CG/SM de I’huile essentielle du fenouil de Honaine

conservée a 27°C.pendant 6 mois a I’abri d’air ambiant et de lumiére sont conSignés dans
le tableau N° XXXXIV.

Dans ce cas , I’analyse a permis de mettre en évidence 14 composés chimiques dont

les pics représentatifs sont illustrés dans le chromatogramme de la figure'n® 23.
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Temps de F 1 Masse
N° pic Composés rétention ormufe molaire (%)
. brute
tr(min) (gr/mole)
1 2,4 diMe heptane 3,976 Co Hyo 128 5,13
| 4- hydroxy-4- Me
2 pentan-2-one 4,886 CsHiz O, 116 3,70
3 2,4-di Me hexane 6,441 CgHig 114 0,85
4 a- Pinéne 7,470 CioHis 136 3,70
5 p- Myrcéne . 9,327 Cio Hys 136 1,71
6 |a- Phellandréne 9,888 CioHie 136 19,95
7 Cis-ocimeéne 9,969 Cio His 136 1,71
8 |P-cymene 10,531 CioHu 134 3,13
9 Limonéne A10,703 Cio His 136 4,27
10 Y - terpinéne 10,758 2,28
C10 Hm 136

(a) |y - terpinéne : 11,736 0,57
(b) o~ terpinoléne 11,758 CioHys 136 0,57
11 Fenchone 12,826 CioH160 152 15,13
12 Estragole 16,749 CioHioO 148 11,97
15 | Trans-anéthole 19,792  CioHpO 148 28,50

TABLEAU N° XXXXIV : Résultats de ’analyse par CG/SM de Phuile essentielle

de fenouil de Honaine conservée 4 27°C pendant 6 mois

Dans le cas de I’échantillon d’huile essentielle de Honaine conservé a 27°C pendant
6 mois, ’analyse par CG/SM a permis de mettre en évidence 14 composés . Toutefois il
est 4 noter la disparition totale de la verbénone et de I’anisaldéhyde et I’apparition d’un
nouveau constituant (o- terpinoléne) bien qu’il soit présent en trés faible quantité.

Le trans-anéthole est toujours le produit majoritaire (28,50%) suivi de 1’

a-phellandréne (19,95%) et de la fenchone (15,13%).
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I1.2.1.3. Huile essentielle conservée a T : 45°C

Le tableau N° XXXXV regroupe les résultats de I’analyse par CG/SM de I’huile |

essentielle du fenouil de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois a I’abri de lumiére et
d’air ambiant.

Les pics représentatifs des 14 const tuants issus de cette analyse sont illustrés dans

le chromatogramme de la figure n° 24.

: Temps de Formule Masse
N° pic Composés A . molaire (%)
_ rétention tr(min) brute
(gr/mole)
1 | 2,4 diMe heptane 3,983 Co Hao 128 1,50
2 |4 hydroxy-4-Me 4,900 CsHiz O, 116 1,02
pentan-2-one
3 | 2,4-di Me hexane 6,454 CgHis 114 Trace
4 o -Pinéne 7.475 Cio Hyg 136 1,10
5 p- Myrcéne 9,324 Cio Hig 136 0,50
6 o-Phellandréne 9,897 CioHio 136 7,03
7 Cis-ociméne 9,979 Cio His 136 Trace
8 p - cyméne 10,537 CioHus 134 1,50
9 Limonéne - 10,697 Cio Hig 136 4,02
10 v - terpinéne ‘ 10,762 Cio His Trace
‘(a) |y -terpinéne 11,732 136 Trace
— Cio Hie -
(b) o - terpinoléne 12,718 136 [race
11 Fenchone ‘ 12,861 CioHi6O 152 12,54
12 Estragole 16,746 CioHi2 O 148 16,38
15 Trans-anéﬁ’hole 19,793 CioH120 148 50,20

TABLEAU N° XXXXV Résultats de I’analyse par CG/SM de I’huile essentielle

de fenouil de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois

Comme pour 'huile essentielle conservée a 27°C pendant 6 mois I’analyse par
CG/SM de I’huile essentielle conservée a 45°C pendant la méme durée révéle les mémes
14 constituants dont 5 a I’état de trace. |

Le produit majoritaire reste toujours le trans-anéthode (50,20%) suivi cette fois-ci
de ’cstragole, de la fenchone et de I’ a-phellandréne avec des proportions respectives de
16,38% ; 12,54% et 7,03%.
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Figure n° 24 : Chromatogramme CG/SM de I’huile essentielle de fenouil
de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois
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. . Huile Huile Huile
Huile essentielle . . .
Constituants fraichement essentielle essentielle essentielle
" extraite conservée a conservée a conservée a
4°C 27°C 45°C
a- pinéne 4,94 5,13 3,70 1,50
o- _
phellandréne 1,82 14,12 19,95 7,03
p- cyméne 13,52 5,03 3,13 1,50
Limonéne 7,53 4,50 4,27 4,02
Y - terpinéne 0,03 2,78 2,28 Trace
Fénchone 14,73 14,61 15,23 12,54
Estragole 342 7,87 11,97 16,38
Verbénone 3,14 1,38 - -
Anisaldéhyde 0,92 . 0,98 - -
(E) - anéthole 23,11 23 28,50

50,20

TABLEAU N° XXXXVI : Tableau montrant le changement des pourcentages

des constituants issus des huiles essentielles de fenouil de Honaine

Le tableau ci-dessus montre le changement des teneurs de certains constituants

issus des huiles essentielles de fenouil de Honaine fraichement extraite et conservées

pendant 6 mois respectivement & 4°C, 27°C et 45°C.

Au vu des résultats regroupés dans le tableau N°® XXXXVI, nous constatons des

changements appréciables voire trés significatifs des pourcentages des constituants de ces

échantillons d’huile essentielle.

En effet, ’augmentation de la température provoque une diminution des teneurs de

certains constituants notamment celle de 1’ o -pinéne (4,94% - 1,50%), du p- cyméne

- (13,52% - 1,50%), du limonéne ( 7,53% - 4,02%), de la fenchone ( 14,73% - 12,54%) , de
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la verbénone (3,14% - trace) et de I’anisaldéhyde (0,92% - trace). Nous remarquons
toutefois une 1égere augmentation de la propdrtion de la fenchone a la température de 27°C
pour ensuite décroitre.

Le y - terpinéne qui se trouve a 1’état de trace dans I’huile essentielle fraichement
extraite, se retrouve toujours a 1’état de trace pour I’échantillon conservé a 45°C ; résultat
qui semble logique. Cependant les échantillons maintenus a 4°C et 27°C montrent sa
- présence avec une proportion pratiquement constante et non négligeable (2,78% - 2,28%).

Quant a ’estragole et au (E) — anéthole qui est le constituant majoritaire, ils voient
leurs teneurs augmenter avec I’élévation de la température pour passer de 3,42% jusqu’a
16,38% soit (5 fois plus) pour le premier cité et de 23,11% a 50,20%(soit 2 fois plus) pour
le second cité. Ce résultat est surprenant car, les essences étant des composés trés volatils (
« fragiles »), une température élevée doit normalement agir « négativement » sur leurs
compositions lors de leur conservation ( diminution du taux de la composition et donc de
ceux des constituants).

Seul le a - phellandréne ne suit aucune logique car sa teneur évolue en « dents de

scie » lors de la conservation des échantillons d’huile essentielle.
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de fenouil de Honaine conservée a 4°C pendant 6 mois
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Spectres de masse des composés n° 11 et 12 de ’huile essentielle

de fenouil de Honaine conservée a 4°C pendant 6 mois
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Figure n° 43 : Spectre de masse du composé n° 7 de I’huile essentielle de fenouil
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Analyse des huiles essentielles de fenouif par chromatograpfise
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Figure n° 45 : Spectre de masse du composé n° 10 de huile essentielle

de fenouil de Honaine conservée  45°C pendant 6 mois
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Analyse des fules essentielles de fenoutl par chiromatographiie’
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Figure n° 46 : Spectres de masse des composés n° 11 et 12 de Phuile essentielle

de fenouil de Honaine conservée a 45°C pendant 6 mois
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Analyse des huifes essentielles e  fenouslpar chiromatographise
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Spectres de masse des compos

de fenouil de Honaine conservée 3 45°C pendant 6 mois

Figure n° 47
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a 4°C pendant 6 mois & I’abri de la lumicre et d’

composés chimiques comme pour 1

Analyse des hiutles essentielles de fenousl par chromatographie

II.2.2 - Huile essentielle de fenouil de Béni-Ouarsous

1.2.1.1 - Huile essentielle conservée a T =4°C

L’analyse par CG/SM de I’huile essentielle de fenouil de Béni-Ouarsous conservée
air ambiant a permis d’identifier 15

’huile essentielle de Honaine maintenue dans les

mémes conditions. Les résultats de cette analyse sont regroupés dans le tableau

N° XXXXVII et les pics représentatifs des constituants identifiés sont illustrés dans e

chromatogramme de la figure n° 49,

Temps de Formule Masse
N° pic Composés rétention b molaire (%)
. rute
tr(min) (gr/mole)
1 2,4 diMe heptane 3,971 Co Hy 128 11,04
2 |+ hydroxy-d-Me| CsHiz O 116 9,44
pentan-2-one

3 2,4-di Mehexane 6,437 CsHig 114 2,36

4 o- Pinéne 7,463 Cio Hys 136 3,01

5 | B- Myrcéne 9,309 Cio Hig 136 6,00

6 o -Phellandréne 9,900 CioHjs 136 2,57

7 Cis-ociméne 9,966 Cio Hys 136 3,86

8 P - cyméne 10,530 CioHys 134 6,86

9 Limonéne 10,690 Cio Hyg 136 15,44
10 Y- terpinéne 10,754 Cio Hig 136 Trace
11 | Fenchone 12,831 CioH;60 152 11,28 . .
12 | Estragole 16,740 CioH120 148 1,50
13 Verbénone 18,488 CioHi4 O 150 2,14
14 | Anisaldéhyde 18,699 CsH30, 136 1,72
15 Trans-anéthole 19,787 CioH12O 148 21,45

TABLEAU N° XXXXVII : Résultats de I’analyse par CG/SM de I’huile essentlelle

de fenouil de Béni-Ouarsous conservé 3 4°C pendant 6 mois
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Analyse des hutles essentielles dg fenouil par chiromatographie
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- Figure n° 49 : Chromatogramme C.G./S.M de Phuile essentielle de fenouil
de Béni-Ouarsous conservée a 4°C pendant 6 mois
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Analyse des fiuiles essentielles de fenouil par chiromatographie

Comme dans le cas de I’huile essentielle de Honaine conservée & 4°C, hormis 8
constituants déja identifiés par Panalyse par CPG, 7 autres composés sont déterminés a
savoir: 2,4 — diméthylheptane; 4 — hydroxy-4 méthylpentan — 2-one ;2,4 —
diméthylhexane ; - B —myrceéne ; cis-ocymeéne ; estragole et verbénone. |

Le tableau N°® XXXXVII montre que le composé majoritaire est le trans-anéthole
(21,45%) suivi du limonéne (15,44%) et de la fenchone ( 11,28%) et montre également

I’absence totale du cis-anéthole cité comme &lément toxique.

1.2.2.2. Huile essentielle conservée a 27°C
Apreés conservation de I’huile essentielle de fenouil de Béni-Ouarsous pendant 6
mois et & la température de 27°C 4 ’abri de lumiére et d’air émbiant, ’analyse par CG/SM
a fourni les résultats suivants regroupés dans le tableau N° XXXXVIII ainsi que les pics
des composés identifiés au nombre de 14 et illustrés dans le chromatogramme de la figure
n° 50.

N® pic Composés réterxll‘:il(l)lli) ir(zfnin) F(l))l;‘llllltl:ale M:z;jnl::)(;:;ire (%)
1 2,4 diMe heptané 3,980 Co Hyg 128 7.41
2 |yt 1 40 CeHip O 116 2,12
3 2,4-diMe hexane 6,443 1 CgHy 114 1,59
4 a -Pinéne 7,468 Cio His 136 1,06
5 | B Myrcéne 9,321 Cio Hig 136 2,64
6 o -Phellandréne 9,882 CioHise 136 15,87
8 p - cyméne 10,536 CioHys 134 - 6,98
9 Limonéne 10,699 CioHis 136 52,90
(a) | y- terpinéne 11,737 Cio Hig 136 1,06
(b) o~ terpinoléne 12,708 CioHys 136 1,06
11 Fenchone : - 12,864 CioHis O 152 2,12
12 Estragole ‘ 16,761 CioH;2 O 148 2,12
15 Trans—anéthole 19,802 CioH;z O 148 2,64
© |[? 22,257 ? ? 2,12

1

TABLEAU N° XXXXVIII : Résultats de Panalyse par CG/SM de Phuile essentielle de

fenouil de Béni-Ouarsous conservée 3 27°C pendant 6 mois
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Analyse des huiles essentielles de fenouil par chiromatographie

Fhinutes

7e

4aa

RIC sl S1 El.SMS
80
3s10

s0
3178

40
Segment 2
2845

30
1909

() Bt

20
1270

4753 Time Range: 0.00 - 75.00 min.
7.y
<
10
[3-1-]

R T
Sceans

200
180
100-

50—
o

Scan Range: 1 -

cCounts

Figure n° 50 :Chromategramme C.G./S.M de ’huile essentielle de fenouil
de Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois
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Analyse des huiles essentielles de fenoutl par chromatographie

L’analyse par CG/SM de I’échantillon de I’huile essentielle de Béni-Ouarsous
conservé a 27°C pendant 6 mois a révélé 14 échantillons dont un non identifié. Nous
constatons 1’absence du cis-ociméne comparativement a 1’échantillon de Honaine maintenu
dans les mémes conditions. Le limonéne est le composé majoritaire (52,90%) suivi du o-

phellandréne (15,87%) (Tableau N° XXXXVIII).

11.2.2.2. Huile essentielle conservée a 27°C
Dans le tableau N° XXXXIX sont consignés les résultats issus de I’analyse par
CG/SM et relatifs & ’huile essentielle de Béni-Ouarsous conservée pendant 6 mois 3 l"abri
d’air ambiant et de lumiére a la température de 45°C. | |
Cette analyse a révélé 15 constituants dont les pics représentatifs sont illustrés dans le

chromatogramme de la figure n° 51.

Ne pic Cbmp osés réte'lll‘:ir:xll) ir(:fnin) F(l)):'l:tl;le Mzzsgsre/l:lno(;::;ire (%)
1 |2,4 diMe heptane 3,971 Co Hyo 128 6,05

2 | yerony-d- Me 4,890 CoHi2 O 116 3,63

3 2,4-di Me hexane . 6,443 CsH;g 114 0,67

4 | oPinéne 7,468 Cio His 136 0,67

- 5 B Myrcéne 9,321 Cio His 136 | 242

6 a- phellandréne 9,882 CioHig 136 12,11

7 Cis-ociméne 9,976 Cio Hig 136 Trace

8 | P-cyméne 10,536 CroHus 134 5,29

9 | Limonéne | 10,709 C1o His 136 60,55
(1) | I- terpinéne 11,740 | CioHis 136 0,61
(b) a - terpinoléne 12,705 Cio Hys 136 0,61
11 Fenchone o 12,844 CioHjg O 152 , 1,.21
12 | Estragole 16,757 CiH;2 0 148 0,61
15 | Trans-anéthole 19,799 CioHj, O 148 2,42
@ |? 22,276 ? ? 1,21

-TABLEAU N° XXXXIX : Résultats de I’analyse par CG/SM de Phuile essentielle

de fenouil de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois
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}Iﬁalj/.m des huiles essentielles de fenoutl par chromatographie
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Figure n° 51 : Chromatogramme C.G./S.M de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois
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Analyse des Auiles essentielles de fenouif par chromatographie

La composition qualitative obtenue est identique & celle de I’essence du fenouil de
Honaine conservée dans les mémes conditions & un ¢lément prés (non idéntiﬁé) et dont le
temps de rétention est égal a 22,276 minutes.

Le composé majoritaire est le limonéne avec une teneur dépassant 60% suivi de
I’ a- phellandréne ( 12,11%) (tableau N° XXXXIX).

Huile essentielle Hul!e Hu1.1e Hui.le
Constituants fraichement essentielle essentielle essentielle
extraite conservée a conservée a conservée a
4°C 27°C 45°C
0. - pinéne 332 3,01 1,06 0,67
o -phellandréne 4,71 2,57 15,87 12,11
p — cyméne 9,45 6,86 7,27 5,29
Limonéne 23,52 15,44 52,90 60,55
Y- terpinéne 0,14 0,29 Trace 0,12%
Fenchone 10,20 11,31 2,12 1,21
Estragole 2,22 2,12 1,50 0,61
Verbénone 1,55 1,80 - -
Anisaldéhyde 0,22 1,02 - -
(E) - anéthole 22,37 21,45 2,64 2,42

- TABLEAU N° XXXXX : Tableau montrant le changement des teneurs
de constituants issus des huiles essentielles de fenouil de Béni-Ouarsous
Le tableau ci-dessus fait apparaitre la variation des proportions de certains
composés issus des huiles essentielles du fenouil‘ de Béni-Ouarsous fraichement extraite et‘
conservees respectivement a 4°C, 27°C et 45°C pendant 6 mois
Ces résultats montrent des changements relativement importants voire trés
sighiﬁcatifs des teneurs de ces constituants.

En effet, nous remarquons que l’augmenfation de la température fait diminuer les

taux de I’ o-pinéne (3,32% - 0,67%), du p- cyméne (9,45% - 5,29%), de la fenchone
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Analyse des uiles essentielles de fenouil par chromatographie

(10,20% - 1,21%), de I’estragole (2,22% - 0,61%), de la verbénone (1,55% - trace), de
I’anisaldéhyde (0 ,22% - trace) et du (E) — anéthole (22,37% - 2,42%).

Toutefois, il est a signaler Que les teneurs de la fenchone, de la verbénone et de
I’anisaldéhyde passent d’abord par un pic a la méme température (4°C) pour ensuite
diminuer. '

- Aussi, le limonéne (composé majoritaire) voit sa proportion presque tripler (23,52%
- 60,55%) et se comporte donc comme le trans-anéthole dans ’huile essentielle de
Honaine. Le v - terpinéne reste relativement stable (0,14% - 0,12%).

Il est & noter le méme comportement de 1’ o -phellandréne dans les échantillons des

- deux huiles essentielles (de Honaine et de Béni-Ouarsous).
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Analyse des huiles essentielles de fenousl par chromatographiie -
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Figure n° 52

Spectres de masse des composés n° 1 et 2 de huile essentielle

Ouarsous conservée a2 4°C pendant 6 mois
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Analyse des futles essentielles de  fenouil par chromatographise
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Analyse des huiles essentielles de fenouil par chromatographie
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Analyse des fiuiles essentielles de  fenouil par chromatograpliie
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Analyse des huiles essentielles de fenouil par cliromatographie
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Figure n°® 56 : Spectres de masse des composés n° 9 et 10 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 4°C pendant 6 mois.
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Analyse des huiles essentielles de fenoutl par chromatograplise -
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Aunalyse des fuiles essentielles de fenouil par chiromatographie
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Figure n° 59 : Spectre de masse du composé n° 15 de I’huile essentielle de fenouil de

Béni-Ouarsous conservée a 4°C pendant 6 mois.
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Analyse des fuiles essentielles de fenouil par chromatographie
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Figure n° 60 : Spectres de masse des composés n° 1 et 2 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée & 27°C pendant 6 mois.
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Analyse des huiles essentielles de fenouil par chromatographie
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de Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois.
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Analyse des huiles essentielles de fenoutl par chiromatographie
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Figure n® 62 : Spectres de masse des composés n° 5 et 6 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois.
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de Béni-Ouarsous conservée 4 27°C pendant 6 mois.

63 : Spectres de masse des composés n° 7 et 8 de I’huile essentielle de fenou]
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Figure n° 64 : Spectres de masse des composés n° 9 et 10 de I’huile essentielle de fenouil ,

“de Béni-Ouarsous conservée 4 27°C pendant 6 mois.
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Figure n° 65 : Spectres de masse des composés n° 11 et 12 de I’huile essentielle de

fenouil de Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois.
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Figure n° 66 : Spectres de masse des composés n° 13 et 14 de I’huile essentielle de

fenouil de Béni-Ouarsous conservée & 27°C pendant 6 mois.
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Figure n° 67 : Spectre de masse du composé n° 15 de I’huile essentielle de fenouil de

Béni-Ouarsous conservée a 27°C pendant 6 mois.
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Figure n°® 68 : Spectres de masse des composés n° 1 et 2 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois.
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~ Figure n° 69 : Spectres de masse des composés n® 3 et 4 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée & 45°C pendant 6 mois.
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Figure n° 70 : Spectres de masse des composés n® 5 et 6 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée & 45°C pendant 6 mois.
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Figure n° 71 : Spectres de masse des composés n° 7 et 8 de I’huile essentielle de fenouil
de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois.
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Figure n° 72 : Spectres de masse des composés n° 9 et 10 de I’huile essentielle de fenouil

de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois.
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Figure n° 73 : Spectres de masse des composés n° 11 et 12 de I’huile essentielle de

fenouil de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois.
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Figure n® 74 : Spectre de masse du composé n° 13 de I’huile essentielle de fenouil de
Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois.
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Figure n° 75 : Spectre de masse du composé n° 14 de I’huile essentielle de fenouil
de Béni-Ouarsous conservée a 45°C pendant 6 mois
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Analyse des huiles essentielles de fenousf. par chromatographise

I1.3 - CONCLUSION

L’analyse par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométric de
masse a permis de révéler et d’identifier 5 nouveaux composés a savoir le 2,4 —
diMeheptane ; le 4 — hydroxy — 4 Mepentan-2- -one ; ; le 2,4 — diMehexane ; le B-myrcéne et
le cis-ocimene et ce, pour les deux huiles essentielles de Honaine et de Béni-Ouarsous,

Elle confirme aussi I’absence du cis-'anéthole, €lément connu pour sa toxicité, dans
les deux échantillons d’huile essentielle ; ce qui peut nous laisser dire que les essences de
fenouil de Honaine et de Béni- Ouarsous peuvent €tre considérées comme non toxiques et
donc de bonne qualité.

Par ailleurs cette analyse a montré pour les deux huiles qu’au moins pour six

_constituants considérés parmi les principaux, que leurs teneurs diminuajent quand Ia

température était élevée. En revanche les deux composés majoritaires (le trans-anéthole
pour I'huile essentielle de Honaine et le limonéne pour celle de Béni-Ouarsous) voient

leurs teneurs augmenter avec la température d’une maniére trés significative (dans les

'rapports respectifs de 2 et 3). Ce résultat est inattendu car comme il a été signalé

précédemment, les huiles essentielles sont des composés trés volatils et facﬂement
dégradables et, que si elles sont conservées a une température &levée, cette derniére ne peut
qu’agir « négativement » sur leurs compositions.

Enfin, seul le a- phellandréne voit sa teneur ¢voluer anormalement (en « dents de

scie ») lors de la conservation des huiles essentielles et ne suit donc aucune logique.
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CONCLUSION GENERALE

Le Foeniculum vulgare Miller, connu sous le nom de fenouil en frangais et
communément appelé « besbes » par les populations locales, appartient a la catégorie des
plantesl aromatiques et médicinales en raison de ses riches sources de matiéres odorantes et
de ses nombreuses propriétés thérapeutiques. L’huile essentielle qu’elle renferme
représente I’une des parties la plus intéressante de part ses diverses utilisations notamment
dans les domaines pharmaceutique et cosmétologique et également dans le secteur de
Pindustrie agro-alimentaire.
Dans le cadre d’une valorisation socio-économique de ces substances naturelles,
une étude est réalisée et concerne trois fenouils provlenant de trois stations de la région de
Tlemcen (Ouest-Algérien) qui différent par leur localisation géographique, leur climat et la
nature de leur sol. Il s’agit des régions de Nédroma, de Honaine et de Béni-Ouarsous.
La présente étude est consacrée a4 Dextraction des huiles essentielles, & la
détermination de certaines de leurs caractéristiques physiques et chimiques et a I’étude de
leur dégradation par le suivi de 1’évolution de trois indices chimiques ( indices d’acide,

d’ester et de péroxyde) en fonction de la température au cours du temps ; étude n’ayant a
- notre connaissance jamais été exploitée par d’autres auteurs ni ayant figurée parmi les
 travaux effectués Jjusqu’ici sur le fenouil.

Les huiles essentielles sont obtenues par extraction 4 la vapeur d’eau avec des
rendements qui différent d’une station & une autre ( le maximum est obtenu pour la zone de
Honaine qui bénéficie d’un climat méditerranéen trés prononcé et d’un taux d’humidité et
de précipitation important) et d’une période de récolte 3 une autre (le maximum enregistré
est celui obtenu au mois de décembre ot la plante est mature). »

La ,déterrnination des caractéristiques physico-chimiques des huiles fraichement
extraites révéle de légéres différences et montre que celle issue du fenouil de Nédroma est
la plus acide, que celle de Honaine est la plus dense et que toutes les trois présentent des
indices de réfraction trés voisins.

La _consers)ation des trois échantillons d’huile essentielle en fonction de la
température au cours du temps a montré uhe augmentation de I’IA et de I’IP et une
diminution de I’indice d’ester .Ces variations sont d’autant plus importantes pour les

essences maintenues respectivement aux températures de 27°C et 45°C. De cela, il est &
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retenir que la température idéale pour la conservation d’une huile essentielle est celle
avoisinant 4°C ( en général entre 2°C et 4°C) car, a cette température, 1’échantillon a subi
une dégradation relativement moins importante.

La deuxiéme principale partie de cette étude relative a la connaissance de la
composition chimique de la plante entiére (graines, tiges et racines) a montré que les
teneurs en macromolécules sont relativement acceptables pour une bonne croissance du rat
car les valeurs obtenues sont de 17,50% pour les protéines , de 13% pour les glucides et de
12% pour les lipides ( ces teneurs sont relativement voisines pour la plante issue des
différentes stations d’étude). Aussi, le taux de mortalité observé étant important, un régime
a base de farine pure de fenouil n’est donc pas a retenir. Nous pensons que cette mortalité
accrue en nombre de ces rats est die probablement a la présence de facteurs
antinutritionnels (antiprotéasiques, hémagglutinines) et également de composés toxiques
(coumarines, tanins). A cet effet, et pour remédier a cette situation, il est souhaitable de
procéder d’une part 4 une élimination des substances toxiques et des facteurs
antinutritionnels a I’aide de technique de purification des protéines ( isolats protéiques) qui
permet d’obtenir un régime dépourvu de tous les composés toxiques et non digestibles et,
d’autre part de faire des essais consistant 2 associer la farine de fenouil a d’autres protéines
végetales ( protéines de mauve, de coton ou de céleri a titre d’exemples).

- Le troisiéme axe de cette étude concerne I’analyse par CPG et par CG/SM des
huiles essentielles de deux fenouils ( de Honaine et de Béni-Ouarsous). | |

L’analyse par chromatographie en phase gazeuse a été appliquée aux huiles
essentielles de fenouils de Honaine et Béni-Ouarsous pour des échant?illons d’huile
fraichement extraite et conservés a 27°C et 45°C. . |

Les chromatogrammes pour les échantillons maintenus & 27°C et 4 45°C (Honaine)
présentent les compositions les moins riches et montrent que cette huile est chémotypée
(E) - anéthole et fenchone. Aussi, la teneur du composé majoritaire augmente avec la

température.

Les ¢chantillons d’huile essentielle de Béni-Ouarsous lors de leur analyse par CPG
présentent des résultats similaires aux précédents. Toutefois, cette huile essentielle est
chépotypée limonéne — (E) — anéthole.

Concernant le profil chimique des deux huiles fraichement extraites, on remarque
quelles présentent les mémes composants chimiques et qu’elles ne différent que par la
proportion de ces derniers, ce qui leur attribue deux chémotypes différents comme déja cité
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et classe par conséquent les deux fenouils tantdt & la méme enseigne et tantdt parmi deux
sous-especes différentes.

Quant a I’analyse par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie
de masse a permis de révéler la présence de cinq composés non identifiés par la C.P.G.
Elle confirme également I’absence du cis-anéthole, composé connu pour sa toxicité dans'
les deux échantillons ; ce qui nous laisse penser que les essences peuvent étre considérées
comme non toxiques et donc de bonne qualité.

Aussi, cette analyse montre comme dans le cas de la CPG que les composés
majoritaires voient leurs teneurs augmenter d’une maniére trés significative ‘avec la
temperature. Ce résultat est inattendu car comme déja signalé précédemment, les huiles
essentielles sont des composés trés volatils et facilement dégradables et, que si elles sont
conserveées a temperature élevée, cette derniére ne peut qu’agir « négativement » sur leurs

compositions.
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ANNEXE I : DETERMINATION DES CARACTERISTIQUES

PHYSICO-CHIMIQUES.

1. Caractéristiques physiques
1.1. Densité relative :
Mode opératoire :

Nettoyer soigneusement puis rincer le pyconomeétre, au moyen d’éthanol puis
d’acétone et le sécher en faisant passer un courant d’air sec. Si nécessaire, essuyer
I’extérieur du pycnométre avec un chiffon sec ou un papier filtre.

- peser le pycnométre avec de ’eau distillée 4 20°C,

- peser le pycnométre plein, muni de son bouchon, & 1 mg prés,

- vider le pycnométre, puis le rincer et le sécher,

- effectuer les mémes opérations en remplagant ’eau par 1’huile essentielle.

1.2. Pouvoir rotatoire ;
Matériel utilisé :

- Solvant (de préférence I’éthanol 4 95% ou le tétrachlorure de carbone. Il est
recommandé de vérifier que le solvant utilisé & un pouvoir rotatoire nul).

- eau distillée,

- polarimetre (de type Schmidt + haensh) réglé de fagon a donner 0° et 180° avec I’eau,

" - lampe.

1.3. Point de congélation :
|

. Dispositif pour la c%iétermination du point de congélation (voir schéma).
|
- Tube en verre (Alx) d’environ 20 mm de diamétre et 10 mm de longueur fixé par un
bouchon en cagutchouc dans le tube (B), _
- tube en verre (B) 4 paroi épaisse d’environ 30 mm de diamétre et de 125 mm de
longueur fixé pa:r un bouchon en caoutchouc dans un récipient (C).
- récipient © de 590 ml environ a large ouverture, destiné a recevoir le tube (B),

- agitateur annulaire,

-~ thermométre.

|
. Mode opératoire : %
) \

- Refroidir quelques millilitres dans un tube 2 essai et agiter a ’aide d’un agitateur
annulaire jusqu’a solidification,

185




Annexes

remplir le récipient (C) d’eau , de glace fondante ou d’un mélange frigorigéne de
maniére  abaisser la température jusqu’a 5°C en dessous de celle notée lors d
Iessai préliminaire. Assembler le tube (B) et le récipient (C), '

dans le tube (A), introduire 10 ml de ’huile essentielle 4 analyser, puis y placer le
thermométre et refroidir avec précaution jusqu’a la température notée lors de I’essai
préliminaire. Introduire alors le tube (A) dans le tube (B) et attendre que la

. température se soit encore abaissée de 2°C,

amorcer la solidification avec une trace de ’huile essentielle utilisée au cours de
Iessai préliminaire et agiter modérément 3 aide de I’agitateur annulaire en
¢vitant que des particules adhérent aux parois du tube,

noter la température observée quand la courbe de température en fonction du temps
présente un maximum ou un pallier et exprimer en degrés Celsius avec une
décimale. Poursuivre la mesure jusqu’a ce que 2 résultats consécutifs ne différent
pas plus de 0,2°C,

Hizite
gsenndile

A

B e

Dispositif pour In détermination du point de congélatior
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1.4. Indice de réfraction :
Mode opératoire

Quelques gouttes d’huile essentielle sont déposées dans I’appareil et la lecture de
Pindice de réfraction se fait comme suit :

On régle le réfractométre de maniére a obtenir une moitié supérieure claire et une autre
moitié inférieure sombre et ce au niveau du cadran. L’appareil utilisé est de type
Paralux optique de précision 68600 (Lustiner France).

1.5. Miscibilité a 1’éthanol :
Mode opératoire :

- Introduire dans la fiole ou le tube i essai 1 ml d’huile essentielle,

- ajouter a ’aide de la burette, le mélange hydro-éthanolique de titre alcoolométrique
déterminé, 95% par fraction de 0,1 ml jusqu’a miscibilité compléte, en agitant
eénergiquement aprés chaque addition. Lorsque le mélange est parfaitement limpide,
noter le volume du mélange hydro-éthanolique utilisé.

2. Caractéristiques chimiques :
2.1. Indice d’acide :
2.1.1. Matériel utilisé :

- Fiole de 100 ml,
- €prouvette de capacité de 5 ml,
- burette de capacité de 25 ml,
- balance analytique,
- ethanol 4 95%,
- hydroxyde de potassium, solution éthanolique titrée, C(KOH)=0,1 mole/ 1,
- indicateur coloré :.
* phénolphtaléine, solution 4 2g/l dans de I’éthanol, :
= ou si ’huile essentielle a analyser renferme des constituants contenant des
groupes phénoliques : rouge de phénol, solution a 0,4 g/I dans I’éthanol a 20%.

2.1.2. Mode opératoire

- Peser 2g d’huile essentielle et I’introduire dans la fiole,

- ajouter 5 ml d’éthanol et 5 gouttes de I’indicateur coloré,

- neutraliser le liquide avec la solution d’hydroxyde de potassium contenue dans la
burette jusqu’a I’obtention d’une coloration rose qui ne persiste que quelques
minutes avant de reprendre sa couleur initiale (jaune),

- préserver la fiole avec son contenu pour la détermination de ’indice d’ester.
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2.2. Indice d’ester :
2.2.1. Matériel utilisé :

- Ethanol 4 95%,
- hydroxyde de potassium, solution éthanolique titrée, C(KOH)=0,5 mole/ 1/,
- acide chlorhydrique, solution titrée, C(HCL)=0,5 mole/l, '
- indicateur coloré ' v
* Phénolphtaléine a 2g/1
* Rouge de phénol 4 0,4 g/l dans I’éthanol 4 20%.
- Fiole,
- Eprouvette de capacité de 5 ml,
- balance analytique,
- burette de capacité de 25 ml,
- chauffe-ballon,
- pierre ponce, eau distillée.

2.2.2. Mode opératoire :

- Dans une fiole, introduire la prise d’essai (2g), ajouter 25 ml de Ia solution
d’hydroxyde de potassium et des fragments de pierre ponce,

- adapter le réfrigérant et placer la fiole dans un chauffe-ballon. Le chauffage dure
pres d’une heure a partir de 1’ébullition ; cette durée est suffisante pour permetire la
libération des acides par I’hydrolyse des esters,

- laisser refroidir, démonter le réfrigérant et ajouter 20 ml d’eau puis 5 gouttes de
I’indicateur coloré, , ‘

- parallélement, on réalise la méme expérience mais sans la prise d’essaj (essaia
blanc), '

- titrer I’excés d’hydroxyde de potassium avec la solution d’acide chlorhydrique.

2.3. Indice de peroxyde :
2.3.1. Matériel et réactifs utilisés

- Balance analytique.

-  Burette .

- * Fioles

- Eprouvettes

- Pipettes

- Solution de thiosulfate de sodium (Na25203) 0,01N
- lodure de potassium (KI) hydraté

- Chloroforme

- Eau distillée.

2.3.2. Mode opératoire
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Peser 2g d’huile dans un flacon, ajouter 10 ml de chloroforme et dissoudre ainsi la
prise d’essai en agitant. Y ajouter ensuite 15 ml d’acide acétique puis 1 ml de la solution
KI
Boucher aussitot le flacon et agiter pendant 1 mn. Laisser le flacon 5 mn exactement a
I’abri de la lumiére & une température d’environ 20°C.

Apres ajout de 75 ml d’eau distillée titrer par la solution de thiosulfate ’iode libéré en
agitant vigoureusement en présence de quelques gouttes d’empois d’amidon.
Un essai a blanc est effectué de la méme fagon.
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ANNEXE 2 : EXAMEN PHYTOCHIMIQUE

1. Produit Végétal épuisé avec I’éthanol :

Dans le ballon mono col, surmonté d’un réfrigérant, mettre 50 g de matériel végétal

- en présence de 300 ml d’éthanol. Porter I’ensemble 3 reflux pendant 1h. filtrer le mélange,

ensuite soumettre ’extrait éthanolique aux tests suivants :

1.1. Alcaloides sels :

Deux essais ont été réalisés :

- Evaporer 20 ml de la solution éthanolique. Ajouter 5ml d’HCI (10%) au résidu et
chauffer dans un bain-marie. Filtrer le mélange et ’alcaliniser avec quelques

gouttes de solution de NH4OH (10%) jusqu’a pH 9. Extraire la solution avec 1’éther

diéthylique, ensuite concentrer a sec. Dissoudre le résidu dans du HCI (2%).

Caractériser les alcaloides avec les réactifs de Mayer et de Wagner.

- Evaporer 20 ml de la solution éthanolique 2 sec. Ajouter 5 ml de HCN( 2N) au résidu

et chauffer dans un bain-marie. Filtrer le mélange puis diviser le filtrat en deux parties

¢gales. Traiter la premiére avec quelques gouttes du réactif de Mayer et la seconde

avec le réactif de Wagner.

Observation : présence de turbidité ou précipitation.

() est enregistré si le réactif produit une légére opacité ;

(++) est enregistré si le réactif produit une turbidité et non une floculation ;

(+++) est enregistré si le réactif produit une floculation ou un précipité lourd.

1.2.Flavonoides :

Traiter 5 ml d’extrait alcoolique avec quelques gouttes de HCI concentré et 0,5 gde
tournures de magnésium. La présence des flavonoides est mise en évidence si une
couleur rose ou rouge se développe en I’espace de 3 mn.

o

1.3. Tanins :

1.4

A 1 ml de solution alcoolique, ajouter 2 ml d’eauet2 3 3 gouttes de solution de FeCls
diluée. Un test positif est 1évélé par ’apparition d’une coloration bleue-noire, verte ou
bleue — verte et un précipité. Selon que les tanins sont catéchétiques, galliques ou
éllagiques. ‘

4. Composés réducteurs :

Deux essais ont été réalisés :

Traiter 1 ml de I’extrait éthanolique avec 2 ml d’eiau distillée et 20 gouttes de

liqueur de Fechling puis chauffer. Un test positif est révélé par la formation d’un
précipité rouge-brique.
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- Traiter 1 ml de I’extrait éthanolique avec le réactif de Keller Kiliani. Un test positif
est révélé par la formation d’un anneau brun — rouge et la solution acétique se
colore lentement en bleu — vert.

- - Pour les anthracénosides, coumarines et anthocyanosides nous avons procédé selon
le processus suivant :
en premier lieu, prendre 25 ml de I’extrait éthanolique en présence de 15 ml de HCI

(10%), porter a reflux pendant 30 mn. Refroidir la solution et I’extraire 3 fois avec 15

ml d’éther. Traiter les deux phases séparément.

1.5. Anthracénosides :

Traiter 8 ml de la solution extractive étherique par le réactif de Borntrager. Un test
positif est révélé par ’apparition d’une teinte vice variant de ’orangé — rouge ou violet —

pourpre.
1.6. Coumarines :
Deux essais ont été réalisés :

- Evaporer 5 ml de la solution extractive étherique. Dissoudre le résidu dans 1 42 ml
d’eau chaude. Diviser le volume en deux parties. Prendre le demi-volume comme
témoin et ajouter a ’autre volume 0,5 ml de NH4OH (10%). Mettre deux taches sur
un papier filtre et les examiner sous la lumiére U.V. Une fluorescence intense
indique la présence des coumarines.

- Placer 1 g d’échantillon de la plante humide dans un tube a essai. Couvrir le tube
avec un papier imbibé d’une solution de NaOH et le placer dans un bain-marie
pendant quelques minutes. L’examen sous U.V. donne une fluorescence intense.

1.7. Anthocyanosides :

Doser la solution aqueuse acide avec une solution de NaOH. S’il y a un virage de
couleur en fonction du pH, la présence des anthocyanosides est confirmée.

- pH< 3, la solution prend une coloration rouge.
- 4<pH<®, la solution prend une coloration bleue.

1.8. Stérols et stéroides
Deux essais ont été effectués :

Evaporer 10 ml d’extrait alcoolique, traiter le résidu obtenu avec 10 ml de
chloroforme anhydre puis filtrer. Mélanger 5 ml de la solution chloroformique avec 5 ml
d’anhydre acétique et ajouter quelques gouttes d’acide sulfurique concentré. Agiter puis
laisser reposer. Un test positif est révélé par I’apparition d’une coloration violacée fugace
virant au vert (maximum d’intensité en 30 mn a 21°C).

Evaporer I’extrait alcoolique correspondant & 10 ml puis dissoudre le résidu obtenu
dans 0,5 ml d’anhydride acétique et 0,5 ml de chloroforme. Traiter le filtrat avec le réactif
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de Liebermann Burchardt. Si une solution bleue — verte apparait, elle indique la présence
des hétérosides.

2. Produit végétal épuisé avec de I’eau a chaud :

Dans un ballon surmonté d’un réfrigérant, mettre 50 g de racine en présence de 300 ml
d’eau. Porter I’ensemble & reflux pendant 1h. Filtrer le mélange et soumettre I’ extrait
aqueux aux tests suivants :

2.1.. Amidon

Traiter 5 ml de la solution préparée avec le réactif d’amidon. L’apparition d’une coloration
bleu violacée indique la présence d’amidon.

2.2. Composés réducteurs :

Ajouter a 2 ml dg la solution aqueuse 5 a 8 gouttes de liqueur de Fehling, chauffer la
solution. Un précipité rouge brique marque la présence des hydrates de carbones.

2.3. Saponosides :

Ajouter a 2 ml de la solution aqueuse un peu d’eau et ensuite agiter d’une maniére forte.
Une écume persistante confirme la présence des saponosides. Abandonner le mélange
pendant 20 mn et classifier la teneur en saponosides :

- pas de mousse = test négatif,

- mousse moins de 1 cm = test faiblement positif,
- mousse de 1-2 cm = test positif,
- mousse plus de 2 cm = test trés positif.

2.4, Les tanins

Traiter 1 ml de la solution aqueuse avec 1 ml d’eau et 1 a 2 gouttes de solution diluée de
FeCl13 ; I’apparition d’une coloration vert-foncé ou bleu-verte indique la présence des
tanins.

2.5. Alcaloides sels :

Mettre 15 ml de |’extrait aqueux dans un ballon bicol. Ajouter NH4OH (10%) jusqu’a
pH=9. Extraire ayec 3 x 10 ml de chloroforme. Laver la solution chloroformique avec 3 x 2
ml de HCI (10%). La solution aqueuse de lavage est divisée en trois parties égales. Tester
les échantillons avec les réactifs de Mayer et de Wagner. Le troisiéme tube est considéré
comme témoin.
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2.6. Anthraquinones :

Bouillir 1 mg d’échantillon de la plante pendant quelques minutes en présence de 10 ml de
KOH 0,5 N auxquelles est ajouté 1 ml de H202 dilué a 5%. Refroidir le mélange, filtrer
puis acidifier le filtrat avec 1’acide acétique. Extraire la solution acide acétique. Extraire la
solution acide obtenue avec 10 ml de benzéne. Agiter I’extrait benzénique en présence de 5
ml de NH4OH. Une réaction positive est révélée par la formation d’une couleur rouge au
niveau de la couche alcaline.

3. Produit végétal épuisé avec I’éther diéthylique

Dans un ballon, surmonté d’un réfrigérant a reflux, 50 g de matiére végétale sont portées &
reflux dans 300 ml d’éther diéthylique et ce, pendant une heure. Le mélange filtré puis
soumis aux différents tests suivants :

3.1. Terpénes — huiles volatiles :

Evaporer 20 ml de solution éthérique. Le résidu ainsi obtenu est dissout dans 1’éthanol. La
solution éthanolique obtenue est ensuite concentrée a sec.

Un test positif est révélé par I’obtention d’un résidu arme.

Concernant le résidu, ce dernier est saponifié ; a la fin de la réaction ajouter un peu d’eau
et extraire la solution avec 1’éther diéthylique.

3.2. Stérols et stéroides

Concentrer la solution éthérique insaponifiable & sec. Traiter le résidu obtenu avec la
réaction de Liebermann Burchardt. Un test positif est révélé par I’apparition d’une
coloration verte-violette ou verte-bleue.

3.3. Alcaloides bases

Evaporer 10 ml de la solution éthérique. Dissoudre le résidu obtenu dans 1,5 ml de HCI

- (2%). Ajouter a la solution aqueuse alcaline 1 4 2 gouttes du réactif de Mayer. La

formation d’un précipité blanc jaunatre indique la présence des alcaloides bases.

3.4. Emodols :

Evaporer 3 ml de I’extrait éthérique. Dissoudre le résidu dans 1 ml de NH4OH concentré.
Ensuite traiter la solution avec la réaction de Borntrager.

Un test positif est révél¢ par ’apparition d’une teinte vive variant de I’orangé rouge au
violet-pourpre.
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Réactifs de caractérisation :
i

a- Alcaloides
. Réactif de Mayer% :

Dissoudre 1,358 g 1de HgCl2 dans 60 ml d’eau. Dissoudre 5 g de KI dans 10 ml d’eau.

Mélanger les deux‘solutlons puis ajuster le volume total & 100 ml d’eau. Les alcaloides
donnent avec ce réactif un trouble puis un précipité blanc.

. Réactif de Wagner :

Dissoudre 2 g de KI et 1,27 g de I dans 75 ml d’eau. Ajuster le volume total & 100 ml
d’eau. Les alcalmdes donnent avec ce réactif un précipité brun.

b— Stérels et stéroj:ides
. Réaction de Liebermann- Burcharc%t

l
Mélanger 5 ml de solution 2 tester 5 ml d’anhydride acétique et quelques gouttes d’acide
sulfurique concentré. Agiter et laisser la solution reposer 30 min a 21°C. Les stéroides
donnent avec cette réaction une coloration violacée fugace virant au vert. Aussi, cette
réaction donne avec les hétérosides stéroidiques et triterpéniques respectivement les -
colorations verte-bleue et verte-violette.

¢ — Anthracénosides, anthrasquinones et émodols
. Réaction de Borntrager :
En milieu alcalin aqueux les composés donnent & la solution une teinte vive variant selon
la structure et les substltuants de la quinone, de I’orangé rouge au violet pourpre plus ou
moms violacée.
d — composés réducteurs
.Liqueur de Fehling :
La liqueur de Fehling est un mélange de deux solutions :
o Fehling A : dissoudre (x) g de CuSO4. SH20 dans 50 ml d’eau distillée.
o Fehling B : dissoudre 6,5 g de NaOH et 17,3 g de tartrate de sodium dans 35 ml
d’eau distillée puis compléter le volume a 50 ml.
* Les composés réducteurs donnent avec ce réactif un précipité rouge brique.

. Réaction de Keller-Kiliani :

L’addition de 5 ml d’acide sulfurique concentré contenant des traces de sels ferriques 4 5

‘ml d’une solution d’hétérosides dans acétique concentré contenant également des sels

ferriques conduit a la formation d’un anneau brun-rouge La solution acétique se colore
lentement en bleu-vert.
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e — Amidon
. Le réactif d’amidon

Dissoudre 1,2 d’iode dans 50 ml d’eau distillée contenant 2,5 g d’iodure de potassium.

Chauffer pendant 5 minutes. Diluer jusqu’a 500 ml. Chauffer ensuite 5 ml de la solution
tester avec 10 ml d’une solution de NaCl saturée dans un bain-marie jusqu’a ébullition.
Ajouter le réactif d’amidon. Un test positif est révélé par ’apparition d’une coloration

bleue-violacée,
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MATERIEL VEGETAL 50 g

l

Epuisement i Peau chaude (300 ml)
Reflux pendant une heure

'

Filtrer
ml de solution 2 mi de solt. aqueuse 1 ml de solt.
aqueuse + +
+ peu d’eau 1 ml H,O
téactif d’amidon +
1 a2 pouttes
de FeCly dilué
v
Agiter fortement
\4
Coloration A
bleu violacé Coloration vert foncé
ou bleu vert
v

Ecume persistante
(en 20 min.)

Amidon | Tanins l

Saponosides ]

: Représentation schématique des tests
phytochimiques.

MATERIEL VEGETAL 1

+ 10 ml KOH (0,5 N)
+ 1 ml Hy0, dilué (a 5%)
Bouillir quetques mimtes

Refroidir le mélange
Filtrer

Acidifier avec CH3CO:H

Extraire la Yolt. acide ave
10m! 1@: benzéne

+5 mi de NH,OH
a Pextrait benzénique

Agiter

Coloration rouge au niveauy
Ia couche alcaline

!

Anthragquinones

Représentation schématique des tests phytochimiques
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MATERIEL VEGETAL 50 g

Epuisement & Péther diéthylique (300 ml)
Reflux pendant 1 heure

¢

20 ml de solution
‘Hhérique, co

Résidu
¥
Alcoot

l

Solution alcoolique
Concentrée 4 sec

Résidu arbme

Huiles volatiles |

'

Evaporer 3 iml
de l’extraii éthérique

Résidu
+
1 mI NH,OH cc

Réactif de Bomtriger

|

Teinte vive variant dc
{orangé rouge
au violet pourpre

Y

Emodols

v

-~ 10 mi de solution

éthérigue, cc

Résidu
+

1,5 mt HCI(2%)

Solution acide
+
1 42 gouttes

Réactif de Mayer
ou de Wagner

Préc 'pit‘é
blanc jaunitre

4

Alcaloides
bases

'

20 ml de solution
" éthérique, cc

Résidu
+
Ahrl
Solution alcoolique
le résidu gras
se saponific (hydrolyj

d’ester en prégence d’ui -
base soude ou potas:

Ajouter un peu d’ea
extraire la solution avg
Péther diéthylique

Concentrer a seq
la solutiin éthér

Résidu gras
v

Acides gra

Représentation schématique des tests phytochimiques
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Résumé

Le Foniculvm vulgare Mill,, plante aromatique, spontanée et répandue en Algérie est fras
utilisée par les populations locales pour ses vertus médicinales.

Nos échantillons, provenant de l'ovest algérien, ont montré que les teneurs des
principaux composés issus du métabolisme primuire et pour chacune des parties de l
plante (graines, tiges et racines) sont intéressantes pour les protéines (17,5 %) et les
lipides (12 %) et relativement faible pour les glucides (13 %). Lo présence de
constituants toxiques provenant du métabolisme secondaire notamment les coumarines
et les tanins, composés reconnus comme inhibant la digestibilité des protéines, influent
sur I'évolution de lo masse pondérale de I'animal (rat « Wistar u). Les' soponosides,
.- flavonoides, stérols et stéroides, tanins, coumarines, alcaloides, anthracénosides,
anthocyanosides et émodols peu ou pas présents n’ont que pev d'influence sur les
qualités de digestibilité de la plante.

Le faux en huile essentielle de 2,7 % pour la plante en floraison est intéressant et
conforme @ ceux obtenus par la littérature.

Mots-clés : Foeniculum vulgare Mill, composition chimique, huile essentielle

Abstract
Food values and toxicity of the foeniculvim vulgare miller

Foeniculum vulagre Mill. plant aromatic, spontaneous and wides pread in algeria is used
by the population for its medicinal virtues.

Our samples, coming from the Algerian west, showed that the contents of the principal
compounds resulting from the primary metabolism and for each part of the plant (soed,
stem and roots) are interesting for proteins (17,5 %) and lipids (12 %) and relatively
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weak for glucids (13 %). The presence of toxic components coming from the secondary
metabolism in particular the coumarins and tanins, mode up recognized like inhibiting

' the digestibility of proteins, influential on the evolution of the ponderal muss of the

animal (rat "Wistor").

The saponosides, flavondides, sterols and steroides, tanins, coumarins, alcaloides,
anthracenosides, anthocyanosides and emodols with little or no presence, have only little
influence on the digestibility qualities of the plant.

The output of 2,7 % in essential oil from the flowering plant is interesting and is in
conformity with those obtained by the literature.

Keywords : Foenoiculum vulgare Mill, chemical composition, essential oil

1. Introduction

Le fenouil, appartenant au genre Foeniculum et & I'espéce Foeniculum vulgare Mill. [1],
est une plante originaire de I'est du bassin méditerranéen et de Caucasie [2]. Trés utilisé
pour ses vertus médicinales, il est de nos jours cultivé pour des usages industriels. Cest
une plante & tige élevée (80 d 200 cm), ramifiée et @ forte odeur d’anis [3,4}.

Il est connu comme étant une plante aromatique, spontanée, chondante dans l'ovest
algérien et s’adaptant bien aux sols argilevx (Photo 7).

"Fenouil" en frangais, il est communément appelé "Besbes™ par les populations locales.
Ses huiles -essentielles (H.E) sont trds utilisées por les indusiries pharmaceutique,
cosmétique et alimentaire [5]. '

.- Le but de I'étude est d’estimer les valeurs nutritionnelles de lu plante par ses composés

lipidiques, protéigues et par ses glucides et également d'opprécier su toxicité par les
coumarines et les tanins. L qualité nutritionnelle est testée sur des rats de souche
"Wistar". ,

La station d'étude, située sur le littoral & 50 kilométres environ av nord de la ville de
Tlemcen, fait partie de I'écocomplexe des monts de Traras et est caractérisée par une
ambiance biodimatique semi-aride d hiver tempéré ob Finfluence maritime est présente.
Les formations végétales sont de type matorral dense sur des sols tantdt jeunes
(rendzines) tantdt bruns et profonds [6].

7. Motériel et méthodes
2.1. Présentation et traitement de la plante

Le Foeniculum vulgare Mill. est une plante gu'on renconire couramment aux abords des
oueds et aux bords des chemins. Cest une grande ombellifére élégante et vivace aux

H. A. Lazouni et al.
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larges feuilles découpées en molles et minces lanidres et aux petites fevilles jounes
groupées.

Le fenouil comprend plusieurs variétés sauvages aux fruits plus ou moins doux, poivrés
ou amers et une variété cultivée trés douce.

Photo 1 : Plante de Foeniculum vulaare Mill. mature

La plante est cueillie au mois de décembre et séchée & I'ombre pendant dix jours.
Graines, tiges et racines sont ensuite séparées avant de subir les différentes analyses.

2-2. Composition chimique du fenouil

Lo détermination de la composition chimique totale est élaborée dans le respect des
métabolismes primaire et secondaire pour le développement des plantes [7-11].

H. A lazouni ot al
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2-2-1. Teneurs en eav et en cendres (plante entiére)

La teneur en eau est donnée par lo méthode gravimétrique (détermination de la perte de
poids par dessication). La teneur en cendres est obtenue suite & une calcination de
I'échantillon végétal dans un four & moufle & 550 °C pendant deux heures. Le taux
moyen de la quantité de cendres est déterminé par différence de poids.

2-2-2. Composés appartenant av métabolisme primaire (plante entiére)

La teneur en protéines est déterminée par la méthode de Kjeldehal [12]. Les lipides sont
estimés par I'extraction d I'appareil de Soxhlet utilisant I'hexane comme solvant. Le taux
des sucres est obtenu par la méthode phénol / acide sulfurique citée par Dubois et al.
[13] ; la cellulose brute par la méthode de Henenberg et Stoma [14].

2-2.3. Composés appartenant av métabolisme secondaire

Les trois parties de la plante (graines, tiges ef racines) sont séchées et finement broyées.
L'extraction des différentes familles de composés chimiques nécessite 1'utilisation de
trois solvants de polarité différente (eau, éthanol et éther diéthylique).

Les saponosides, stérols et stéroides, flavonoides, tanins, coumarines, dlcaloides,
anthracénosydes, anthocyanosides et les émodols sont révélés selon les tests
phytochimiques qualitatifs decms par les méthodes de Fachmann et Kraut [15] et Withil
et Anton [16).

L'hvile essentielle ou huile volatile est obtenue par distillation & la vapeur d'eav selon le
.- principe décrit par Beldiche [17] et Padrini [18]. Nous avons utilisé un montage élaboré
dans notre laboratoire [19] qui présente I'avantage de fonctionner en continu avec un
minimum d'eau et qui permet également d'optimiser le temps d'extraction.

2-3. Analvses physique et chimique de I'huile essentielle du fenouil

- 2-3-1. Indices physiaues

Les méthodes conformes aux normes A.F.N.O.R. [20] ont permis de déterminer la densité
spécifique & 20 °C (NFT 75-111), l'indice de réfraction (NFT 75-112) le pouvoir rotatoire
(NFT 75-113) et la miscibilité & I'éthanol (NFT 75- 101)

2-3-2. Indices chimiques

Les méthodes utilisées pour lo détermination des indices d'acide (NFT 75-103) et d'ester
(NET 75-104) sont également conformes aux normes A.F.N.O.R. [20].

H. A. Lazouni et al.
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3. Résultats et discussion

3-1. Composition chimique de la plante

3-1-1. Teneurs en eau ot en rendres

Les téneurs en eau et en cendres sont respectivement de 76,5 % ef 6 %.

3-1-2. Composés appartenant av métaholisme primaire

98

Les teneurs en sucre, cellulose, lipides et protéines sont regroupées dans le Tableav 1.

Tableav 1: Valeurs des teneurs en composés apportenant av métabolisme primaire

Composés Poids sec (%) Valeurs de la littérature Références
Glucides 13 23 [1] |
Cellulose 40 27,50 [11]

Lipides 12 20 [17]
Protéine 17,50 20 [12)

3-1-3. Composés appartenant av métabolisme secondaire

Les tests phytochimiques qualitatifs ont permis de révéler neuf familles de composés
chimiques qui sont présentées dans le Tableav 2.

Tableav 2 : Constitvants issus de ln graine, de la tige et des racines

Graine

Tige | Racine

Graine

Racine

Graine

Tige

Epuvisement
a

Famille d
composés

Ethanol

Ether

Résul-
tats

Saponosides

++

Stérol ot
stéroides

Huiles volatiles

+++

++

Pré-

Flavonoides

+++

sence

Tanins

++

++

+++ | -

Coumarines

+++

Alcaloides

Anthracénosides

Ab-

Anthocyanosides

sence

Emodol
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3-2. Analvses physiauve et chimigue de I'huile essentielle

Le rendement en huile essentielle obtenu est de 2,15 % (Tableav 3)

Tableav 3 : Rendements en huile essentielle de la littérature [21]

99

Origine

Fruncew‘“

Rendements (%)

2

0,72 2,7

Les coractéristiques physiques ef chimiques sont regroupées dans le Tableav 4.

Tableau 4 : Caractéristiques physiques et chimigues de I'hvile essentielle de
Foeniculum vulgare Mill.

Indices Résvltats Vuleurf d?nnees Référence
par la littérature

Densité spécifique a 20°C 0,895 0,879 -0,978 [18]

Indice de réfraction a 20°C 1,6896 -

Pouvoir rotatoire | +78,21° 46, +24[° (18]

Miscibilité & I'éthanol @ 90°C W:3v '

Point de congélation | < -20°C

Indice d’acide ; 0,90

Indice d’ester ? 77,95

Les teneurs des principuux composés issus du métabolisme primaire (Tableav 1)
montrent des taux intéressants en protéines (17,5 %) et en lipides (12 %) pour assurer
une bonne croissance pondérale du rat « Wistar 0. Par contre, la teneur en glucides (13
%) est relativement faible et ne permet pas d’assurer une bonne valeur énergétique du
développement de I'animal.

Quatre familles de substances plus ou moins toxiques (clcaloides, anthracénosides,
anthocyanosides et émodols) sont totalement absentes, ce qui favorise le degré de
digestibilité de la plunt# chez I'onimal. La présence de flavonoides et de saponosides,
composés connus pour leurs effets thérapeutiques méme s'ils sont toxiques @ de fortes
proportions, est peu marquée. Les taux de tanins et de coumarines relativement
importants, agissent sur la digestibilité des protéines et peuvent par conséquent inhiber
le rendement nutriiionnél (Tableav 2). _

La valeur du rendemenﬂ.en huile essentielle pour la plante mature (cveillie av mois de
décembre) et séchée est de 2,15 %. Cette valeur est intéressante comparée d celles

H A lavauni ot ol




Afrique SCIENCE 02(1) (2006) 94 - 101 100

données par la bibliographie [21] ( Tableav 3).
Lu densité spécifique d 20 °C est comparable d celle donnée par lu littérature. Le pouvoir
rotatoire dextrogyre est plus important que ceux cités par la bibliographie ( Tableav 4)
[22].

Lindice d'acide est comparable @ celui du romarin, de lu lavande de France, de lo Mentha
arvensis et du Lavandin abrialis. l'indice d'ester se rapproche de ceux du Lavandin
abrialis, du géranium et de la bergamote [20].

4. Conclusion

Bien que la teneur en glucides relativement faible (13 %) ne permet pas d’assurer une
bonne valeur énergétique pour le développement du rat, les teneurs en protéines
(17,5 %) et en lipides (12 %) sont intéressantes.

L’absence totale d’alcaloides, d’enthracénosides, d’anthocyanosides et d’émodels,
~ composés plus ou moins toxiques, favorisent le degré de digestibilité de la plante chez le
rat. La présence pev marquée des flavonoides et des saponosides rend la foxicité de lu
plante sans grand effet. Les tanins ef les coumarines fortement présents ont une action
inhibitrice sur le rendement nutritionnel.

Le rendement appréciable en huile essentielle (2,15 %) confére & la plante un intérat
d'vtilisation dans les industries pharmaceutique, cosmétique et alimentaire [5].
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