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Abstract

A study was carried out in the area of Ain Delfa to compare the natural distribution of 3 thyme
species (thymus algeriensis Boiss. & Reut,thymus ciliatus,thymus fontanesii). The work was done by a
series of visits in two main locations Dahra Zacar and Ouarasnis, which involved analyzing 29
locations spread throughout 14 communities.

HE was extracted by means of a hydro-distiller from plants collected in June 2015. The chemical
composition of the main oils in the sample were measured by gas chromatography with mass
spectroscopy (GCMS). This revealed a yield of essential oil between 5.145+ 1.03% and 3.161 *
0.44%. As a result of the analysis the main 22 compounds, that represent 95.32% of the oil found,
were clearly identified. The single biggest compound present was shown to be carvacrol at 54.66%.

Keywords: essential oil, carvacrol, , thymus algeriensis Boiss. & Reut, thymus ciliatus, thymus
fontanesii L

Résumé

Une étude a été réalisée dans la wilaya de I'Ain Delfa pour comparer la répartition naturelle de 3
espéces de thym (thymus algeriensis Boiss. & Reut, thymus ciliatus, thymus fontanesii). Le travail a
été réalisé par une série de visites dans les deux principaux massif Dahra Zacar et Ouarasnis, qui a
consisté a observer 29 sites répartis dans 14 communautés.

L'extraction a été fait au moyen d'un hydro-distillateur de plantes recueillies en Juin 2015. La
composition chimique des principales huiles dans I'échantillon ont été mesurées par chromatographie
en phase gazeuse couplé avec spectrométrie de masse (GC/MS). Cela a révélé un rendement en huile
essentielle entre 5.145 +/- 1,03% et 3.161 +/- 0,44%. A la suite de I'analyse des principaux composés,
22 qui représentent 95,32% de I'huile trouvée, ont été clairement identifiés. La plus importante
composé présent a été montré pour étre carvacrol a 54,66%.

Mots clés : huile essentielle, carvacrol, thym, Ain Defla. thymus algeriensis Boiss. & Reut,thymus
ciliatus,thymus fontanesii
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Introduction

Le regne végétal a offert a I’lhnomme, depuis les temps les plus anciens, des ressources
essentielles a son alimentation, a son hygiéne et sa santé. Les parfums de ces végétaux sont
associés a ses artistiques et ses esthétiques. Aujourd’hui, diverses maladies sont traitées
uniquement par les seules thérapies naturelles qui font appel non seulement aux plantes
aromatiques, mais également a leurs huiles essentielles NAIT (2012).

Les huiles essentielles n’ont pas une présence générale chez les végétaux. Parmi
environ les 1 500 000 especes végétales, 10% seulement sont dites «aromatiques», c’est-a-
dire qu’elles synthétisent et sécretent des infimes quantités d’essence aromatique
BRUNETON (1999), GHUESTEM et al (2001).Certaines familles se caractérisent par le
grand nombre d’espéces a essences qu’elles regroupent, en particulier les labiées, les
ombelliféres, les myrtacées et les lauracées BENAYAD (2008).

Les huiles essentielles présentent une tres grande variabilité au niveau de leur
composition et de leur rendement. Cette variabilité est fondamentale car les activités qui
découlent des huiles essentielles peuvent étre trés différentes BRUNETON (1999), BENINI
(2007). Cette variabilité peut s’expliquer par différents facteurs d’origine intrinseques ou
extrinséeques BOUGUERRA (2012).

L’Algérie est connue par sa richesse en plantes médicinales, au regard de sa superficie
et de sa diversité bioclimatique MORAL (2002), NAIT (2012). La famille des Lamiacées
comprend prés de 6700 especes regroupées dans environ 250 genres MILLER et al (2006).
Les labiées sont des arbustes, sous arbrisseaux, ou plante herbacées en générale odorantes, a
tige quadrangulaires, feuilles en général opposées sans stipules, et I’une des familles les plus
utilisées comme source mondiales d’épices et d’extrait a fort pouvoir antimicrobien,
antifongique, anti-inflammatoire et antioxydant GHERMAN et al (2000), HILAN et al
(2006), Les huiles essentielles caractérisent cette famille.

Les lamiacées sont trés nombreuses, les espéces les plus cités dans la littérature sont:
Salvia officinalis FELLAH et al (2006), Mentha spicata CHOUDHURY et al (2006),
Origanum vulgare DIMITRIJEVIC et al (2007), Rosmarinus officinalis MARZOUK et al
(2006), Ocimum basilicum LEE et al (2007).

Le genre Thymus largement répandu dans la région méditerranéenne HAZZIT et al
(2009) est représenté par 215 espéces. Ce genre posseéde plusieurs activités biologiques
comme antispasmodique MEISTER et al, (1999), antimicrobienne AMART]I et al (2010),
antioxydant SAFAEI-GHOMI et al (2009) et anti-inflammatoire ISMAILI et al (2002).
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Introduction

Dans ce travail, nous mettons en évidence la connaissance de répartition de quelques
especes de thymus algeriensis Boiss. & Reut, thymus ciliatus et thymus fontanisii L et la
caractérisation d’huile essentielle de thymus algeriensis Boiss. & Reut, récoltée durant le mois
de juin 2015 dans la région de Mekhatria, afin de passer a I’étape de la valorisation de cette

famille.

Nous avons organisé notre travail en trois grandes parties:
> La partie | comprend une simple synthese bibliographique sur les huiles essentielles, et
les facteurs qui influencant la composition et le rendement des huiles essentielles.
> La partie 1l représente les méthodes analytiques de notre travail ainsi que I’étude

expérimentale et la présentation des résultats obtenus et I’analyse de ces résultats.

)
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Chapitre | : les huiles essentielles

1- Définition :

Le terme “huile essentielle” a été inventé au 16éme siécle par le médecin suisse
Parascelsus von Hohenheim afin de désigner le composé actif d’un remeéde naturel. 1l existe
aujourd’hui approximativement 3000 huiles essentielles, dont environ 300 sont réellement
commercialisées, destinées principalement a I’industrie des arémes et des parfums ESSAWI
et SROUR (2000).

Les huiles essentielles HEs, Les molécules actives impliquées dans les mécanismes de
défense des plantes, sont issues du métabolisme secondaire. Elles ne participent pas
directement a la croissance des plantes, mais ont évolué pour leur fournir une protection
naturelle contre les attaques de microbes ou d’insectes. Une partie de ces métabolites
secondaires se concentre dans les sacs oléiferes, qui sont des poches sécrétrices d’huiles
essentielles GUINOISEAU (2010).

L’organisme de normalisation AFNOR (2000) défini les huiles essentielles comme
«un produit obtenu a partir d’une matiére premiere végétale, soit par entrainement a la vapeur,
soit par des procédés mécaniques a partir de I’épicarpe de citrus, soit par distillation a sec ».
Cette définition est cependant restrictive car elle exclut aussi bien les produits extraits a I’aide
de solvants que obtenus par tout autre procédé.

2. Facteurs influencant la composition et le rendement des huiles essentielles

Les huiles essentielles présentent une trés grande variabilité, tant au niveau de leur
composition, qu’au plan du rendement des plantes d’origine. Cette variabilité est
fondamentale car les activités biologiques qui en découlent peuvent étre trés différentes
BRUNETON (1999), BENINI (2007). Cette variabilité peut s’expliquer par différents
facteurs d’origine intrinséque, spécifiques du potentiel génétique de la plante ; ou extrinséque,
liés aux conditions de croissance et de développement de la plante.

2.1. Facteurs intrinséque
2.1.1. Chémotype

Le chémotype ou (chimiotype ou race chimique), introduite par Pierre
FRANCHOMME en 1975 a été officialisée au sein de I’Union Européenne en 2006. Elle
désigne une entité chimique distincte au sein d'une méme espece FRANCHOMME (2003).

C’est une forme de classification chimique, biologique et botanique désignant la
molécule majoritairement présente. Cette classification dépend des facteurs liés directement
aux conditions de vie spécifique de la plante, a savoir, le pays, le climat, le sol et la période de

)



Chapitre | : les huiles essentielles

récolte qui peuvent influencer sa composition. On parle alors d’une huile essentielle
chémotypée ZHIRI et BAUDOUX (2005). FELLAH et al (2006), LOZIENE et
VENSKUTONIS (2006).

Le chimiotype est la signature de I’HE et le principe actif que l'on recherche pour ses
effets thérapeutiques Certaines especes de plantes, présentent des variations chimiques de leur
métabolite secondaire en fonction des influences de leurs écosystemes (altitude, humidité,
ensoleillement, etc...), bien que leur morphologie ainsi que leur génétique ne soient pas
substantiellement transformées, seul leur phénotype chimique est mouvant BONNET-
ALVES (2002).

L’exemple le plus marquant est celui de I’espéce de Thymus algeriensis et thymus
vulgaris qui présente des chémotypes différant (Tableau 1).

Tableau 1: chémotype des huiles essentielles de thymus vulgaris et thymus algeriensis.

L’espece Chémotype Composants majeurs Références
Carvacrol carvacrol 83.8 %. BOUKHATEM et al (2014)
Thymus vulgaris | Thymol Thymol 65.3%. ASGAR et al (2014)
Thymol 52.4%. MANCINI et al (2015)
Thymol Thymol 71%. CHEMAT et al (2012)
a-Pinene a-Pinene 27.14%. GIORDANI et al (2008)
Thymus
o Camphre Camphre 27,7 %. AMARTI et al (2010)
algeriensis i i
1,8-Cineole 1,8-Cineole 15.79%, ZOUARI et al (2012)
Terpinen-4-ol | Terpinen-4-ol 33.34% GUESMI et al (2014)

2.1.2.  Cycle végétatif

Pour une espece donnée la proportion des différents éléments constitutifs de I’huile
essentielle peut varier de facon importante tout au long du développement. Ainsi, des
changements importants sont observés au cours de la plante a fruits SLIMANE (2002).

HUDAIB et al (2002) ont montré I’influence de I’age ou le stade de développement de la
plante sur le rendement et la composition de I’huile. La plante de 2 ans donne un rendement
de 0.5% alors que celle de 5 ans donne un rendement de 0.15% (les plantes étant cueillies a la
méme période) STEFANINI et al (2006)a, APROTOSOAIE et al (2010).

.
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Le stade végétatif a une influence sur la composition quantitative et qualitative des huiles

essentielles comme indiqué dans le (tableau 2).

Tableau 2: Influence de stade végétatif sur le rendement et la composition chimique

d’HEs.
Espece Stade Composant majeure | Rendement Réferences
Stade Végétatif | B-pinane 12.29 a — 0.60% MOHAMMADI
phellandrene 16.4% et al (2015)
Artemisia | stade de B-pinane 12.29, a - 0.68%
absinthium | floraison phellandrene 16.4%
Apres stade de | B-pinane 31.87%,0— | 0.65%
florisson phellandrene 9.47%
Stade Végétatif | 1,8-Cineole 10.91%, | 2.68% ZOUARI et al
Thymus a-Pingne 10.49% (2012)
algeriensis stade_ de 1,8-C|neole_ 2.38%
floraison 15.79%,a-Pinene
9.68%
Stade de carvacrol 56.2 % p- | 1.0% HAZZIT et
développement | cymene 7.5 % BAALIOUAMER
Thymus | Stade carvacrol 65.0 %p- 2.6% (2012)
pallescens | vegetative cymene 10.2 %
Stade de carvacrol 52.5% p- 4.6%
florison. cymene 13.5%

2.1.3. Organe producteur

Tous les partis de la plante, de mémes espéces (tableau 3), peuvent renfermer une huile

essentielle et sa composition varie selon sa localisation FALEIRO et al (2003).

Tableau N°3: Influence de I’organe producteur sur le rendement et la composition

chimique des huiles essentielles de Thymus pallescens.

L’organe Rendement Composants majeur Références
Feuille 2.8% | carvacrol 39.0%, p-cymene 17.4% | Hazzit et Baaliouamer 2012
Fleurs 3.7% | carvacrol 48.3% -terpinene 14.1%

2.1.4. Origine geographique

Le rendement en huile essentielle ainsi que sa composition varient d’une espece

végétale a une autre selon I’origine géographique (Tableau 4)
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Tableau 4: Influence de I’origine botanique sur le rendement et la composition d’HE.

Espece L Ogllgllq':: de Composants majeurs Rendement Références
India thymol 46.2% 1.6% SHABNUM et
vy terpinene 14.1% WAGAY (2011).
Thymus Brazil Thymol 44.7%, 1.1% PORTE et
vulgaris p-Cymene 18.6%. GODOY (2008).
Italy Thymol 52.4 %, 0.068% MANCINI et al
Carvacrol 7.1%. (2015).
Maroc Camphre 27,7 % et I’a- 0.3% AMARTI et al
Thymus pinéne 20,5 %. (2010).
algeriensis | Algeria thymol (71%), carvacrol 1.45% CHEMAT et al
(4%) (2012).

2.1.5. Tissus sécréteurs

L’huile essentielle est produite et stockée dans les tissus sécréteurs de la plante sous
formes de petites gouttelettes comme la plupart des substances lipophiles GONZALEZ et al
(2007). Elles sont généralement associées a la présence des structures histologique spécialisés,
souvent localisée sur ou a proximité de la surface de la plante DEGRYSE et al (2008).

Les huiles essentielles sont élaborées par des glandes sécrétrices qui se trouvent sur
presque toutes les parties de la plante. Elles sont sécrétées au sein du cytoplasme de certaines
cellules ou se rassemblent.

La synthese et I'accumulation des huiles essentielles qui sont : et les canaux sécréteurs
qui existent dans des nombreuses familles. Il est intéressant de remarquer que les organes
d'une méme espece peuvent renfermer des huiles essentielles de composition différente selon
la localisation dans la plante DEGRYSE et al (2008).

cuticule

cellule
seécrétrice

cellule pied

»

1. Poil sécriteur contenant une
goutte d’HE

2. Poil séctriteur ayant libéré son HE

Figure 1: Coupe transversale de I’extrémité de la feuille d’Origanum vulgare L. avec ses
poils sécréteurs rempli d’huile essentielle.
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2.2. Facteurs extrinseque

2.2.1. Degre de fraicheur

Des résultats obtenues par GRECHE et al (2008) montrent I’effet de séchage sur la
variation des rendements des huiles essentielles de I’espéce tanacetum annuum L. de 1.38,
0.8ml et 1ml /100g Ms respectivement 1% 2°™ et 7°™ jours de séchage a I’air libre.

Les résultats relatifs a cette étude démontrent que le séchage a l'ombre de la partie
aérienne de T. annuum L. N'affecte pas d'une maniére significative la composition chimique
de I'huile essentielle qui reste dans I'ensemble relativement constante.

2.2.2. Conditions environnementales

Le rendement et la composition chimique des huiles essentielle peuvent étre modifie sous
I’effet des conditions pédoclimatiques pour la méme espéce, méme génotype et le méme stade
de développement, BAKKALI et al (2008) et APROTOSOAIE et al (2010) ainsi que
I’origine géographique de la matiére premiere MOHAMMEDI (2006) et MARZOUKIA et
al (2009).

a. Durée d’ensoleillement et I’époque de recolte

La photopériode intervient a 2 niveaux : celui de I’induction florale et celui de la durée
journaliere de la photosynthese (thermo photopériode). Une étude sud-africaine récente
MOSTA (2006) a révélé que les récoltes de géranium espacées de 8-12 semaines en période
ensoleillée donnent de meilleurs résultats quantitatif et qualitatif

YAYI-LADEKAN et al (2011), & etudie la variation diurne de la composition
chimique et son influence sur les propriétés antimicrobiennes de I’huile essentielle de
Ocimum canum Sims, Le rendement de I’huile varient selon le temps et I’ensoleillement.
Abondant le matin a 7h « 1,71% », le rendement décroit progressivement avec I’augmentation
des rayons solaires, jusqu’a son minimum a 13 h « 1,35% » quand le soleil est au zénith, avant

de croitre a nouveau a sa valeur la plus élevée « 1,78% » a 19 h, au couché du soleil.

Tableau 5 : Variation de rendement d’Ocimum canumen fonction de I’heure de récolte.

Echantillons de OC E7h E10h E13 E16h E19h

Rendement (%) 1.71+0.01 1.69+0.02  1.35+0.01 1.70+0.01 1.78+0.02

b. Fréquence et I’intensité des précipitations
La fréquence et I’intensité des précipitations peut intervient sur la sécrétion des huiles
essentielles, les plantes extériorisé leur potentiel sécrétrices dans les conditions de faible
précipitation comme indiqué dans le tableau (06).

g
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Tableau 6 : Influence de la fréquence et I’intensité des précipitations sur le rendement et

la composition d’huile essentielle de Thymus algeriensis Boiss. & Reut ZOUARI et al

2012 (Tunisie).

zone Pluviométrie Composants
Zone Bioclimatique (mm/ans) ma?eurs Rendement
.| Inferieur aride 100-200 1,8-Cineole 7.55% 3.66%
Oued Om Ali o-Pinene7.41%

Sidi Harrath Su_périeur semi- 300-400 1,8-Cineole 18.02%, | 1.70%
aride camphor12.02%

Haydra Su_périeur semi- 400-500 1,8-Cineole 22.07%, | 1.03%
aride camphorl17.49%

2.2.3. Période de récolte de la plante

HUDAIB et al (2002) ont souligné I’importance du choix de la période de récolte du thym

pour obtenir une grande quantité d’huile de qualité. lls ont trouvé que le rendement differe

d’une période a une autre. Le meilleur rendement (1,2%) est obtenu pour la plante cueillie le

24 juillet. L’huile se caractérise par une composition importante en hydrocarbures mono

terpéniques (p-cymeéne et y-terpinéne) et en mono terpenes phénoliques (thymol et carvacrol).

La plante cueillie le 5 juin, le 3 juillet et le 6 décembre donne des rendements de I’ordre de
0,52; 0,50 et 0,08% respectivement.

Tableau 7 : Influence de Période de récolte sur le rendement et la composition chimique

des HEs.
Espece Mois Rendement | Composants majeur Réferences
Janvier 2013 | 1.27% Camphor 16.7% KSOURI et al 2015.
1,8 cineol 13.9%
Avril 2008 | 0.3% Camphre 27,7 % AMARTI et al 2010.
a-pinéne 20,5 %.
Thymus | mai 2010 2,96% Thymol37.78% ZAYYAD et al 2014,
algeriensis a-terpinéne 15,1%.
Juin 2009 2.2% Borneol 23.48% AIT OUAZZOU et al
Linalool 8.99%. 2011.
Jeuillet 2005 | 0.5% 4-terpineol10.6%, HAZZITE et al 2009.
camphor10.1%.
Janvier 2005 | 1.2% Carvacrol 71.3% BOUNATIROU et al
p-cymene 8.1% 2007
Thymus | Jeuillet 2005 | 2.8% Carvacrol 70.6%
capitatus Y-Terpinene 10.9%
Aout 2005 | 3.6% Carvacrol 63.0%
p-cymen 15.4%
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2.2.4. ltinéraire technique

a. Désherbage

Désherbage a un effet positif sur I’'augmentation du rendement et pourra étre fait soit en
privilégiant une culture intercalaire ou encore I’apport de la paille. Plusieurs études ont
confirmées cette tendance MOSTA (2006), RAO BR (2002), RODOLFO J et al (2006).

En effet, les mauvaises herbes influentes négativement sur la composition chimique de
I’huile ce constat a été mis en évidence par RAO et al (2002)

b. Apport des éléments minéraux

Il contribue a I’augmentation de la masse végétale, donc celui du rendement en HE. C’est
ce qui en ressort d’une étude indienne RAM et al (2003) sur le géranuim, mettant en exergue
un meilleur rendement (18.4 kg/ha) en utilisant des engrais organiques en combinaison avec
I’azote (160Kg/ha), la fertilisation d'azote n’avait aucun effet indésirable sur la qualité d'huile
essentielle de géranium.

Les conditions culturales telles que la date de semis, la date de récolte, les traitements
phytosanitaires, I’emploi d’engrais, ainsi que les techniques de récolte influencent aussi la
composition et le rendement des huiles essentielles BENINI (2007), APROTOSOAIE et al
(2010).

c. Espacement des plantes au sol

RAO et al (2002) préconisent un espacement de 60x30 cm et de préférence une culture

intercalaire (menthe) pour un meilleur rendement
d. pH dusol

ARAYA et al (2011), a montré que le pH du sol au-dessus de 5.5 et la saturation de base
de sol au-dessus de 55 % ont augmenté le rendement d'huile essentielle (par ha). Ceci par un
expérience de terrain effectuée sur le géranium parfumé de rose (le Pélargonium sp.) sur des
sols acides traité par liming qui permet d’augmenter le pH de sol, Les traitements étaient le
calcaire dolomitique a O (le contrle), 2, 4 et 6 t/ha. Le pH de sol n'était influencé par liming
pour aucun des traitements a la premiere récolte ; tandis qu’en deuxieme, le troisieme et de
quatrieme récolte, une augmentation du pH a été observée pour tous les traitements limed. Au
moment de la premiére récolte, les plantes n'ont pas répondu significativement a 2 et 4 t/ha de
liming, mais ont répondu positivement a 6 t/ha. L'herbage frais cumulatif et les rendements
d'huile essentielle de toutes les récoltes étaient plus hauts sur les traitements limed que le

controle.

g
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2.2.5. Stress hydrique
BAHREININEJAD et al (2014), ont étudie la croissance de la productivité et I'huile

essentielle thymus carmanicus Jalas sous des régimes différents d'eau. L’irrigation réduite de
20 % a 80 % d'épuisement d'eau de sol a causé une diminution de la production d'HE jusqu'a
42 %. L'irrigation diminuée de 20 % a 80 % d'épuisement d'eau de sol a réduit carvacrol (8 %)
et Y-terpinene (22 %). Les résultats ont montré que pour la production de pétrole maximale,
cette espece devrait étre irriguée basée sur I'épuisement d'eau de sol de 20 %.

PETROPOULOS et al (2008), ont étudie I’effet de stress hydrique sur la croissance de
plante, le rendement d'huile essentielle et la composition de persil, a été cultivées dans les
conditions de déficit d'eau, le stress d'eau a augmenté le rendement d'huile essentielle (0.04%
a 0.07% pour un déficit de (0-10%) a (45-60%) respectivement), et aussi causé des
changements de la contribution relative des certains constituants d'ardme des huiles
essentielles principalement un diminution de taux de 1,3,8-p-menthatriene 5.49 & 1.95% pour
un déficit de 10% a 60%.

Les effets d'irrigation de déficit sur I'amande, I'acide gras et des niveaux de tocopherol ont
été étudiés dans une expérience effectuée par ZHU et al (2015). Des amandiers mdrs ont été
soumis a trois niveaux d'irrigation de déficit (85 %, 70 % et 55 %), aussi bien que le controle
(100 %) et la sur-irrigation (120 %) des traitements. L'irrigation de deficit modérée (85 %)
n‘avait aucun impact nuisible sur le contenu de lipide de noyau d'amande, mais des manques
séveres et extrémes (70 % et 55 %) influencé sur le contenu de lipide. Acide gras Non saturé
(AGIS) et acide gras saturé (AGS)

2.2.6. Type de sol :

MUHAMMAD et al (2010), a étudiée la variation de rendement et la composition chimique
d’huile essentielle d’Eucalyptus cacaldulensis dans les sols salé et non salé, le rendement
pétrolier est de 0.98 et 0.96% de sol salé et non salé respectivement et le major constituent
1,8-cineole varie de 34.42 a 40.0% respectivement pour les sols salé et non salé, cette
variation est due a stress de salinité de sol.

2.2.7. Altitude

Le tableau 08 ci-dessous montre I’effet d’altitude du sol sur le rendement des huiles
essentielles :

<
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Tableau 8 : Influence de I’altitude sur le rendement et la composition des HEs.

Thymus pallescens

L’altitude Composants majeurs Rendement Référence
Oued Rhiou | 72 m thymol49.3%, carvacrol 9.0%. 6.2%
iri 0, - 0,
Kadiria 180 m g:;r(\)/ozcrole 44.4%, p-cymene 3.3% HAZZIT et al
Medea 470m thymol 15%, carvacrol 6.8%, 3.7% (2006), (2009)

Tablat
Boussaada | 574 m | carvacrol 46.9%, p-cymene 10,0% | 2.8%

Thymus algeriensis

Ayaycha 192m cis-Sabinene hydrate 12.95% 2.25%

camphor 11.72%
i -Ci 0, 0,

Djebel Slata | 670m 1;386%:)2eole 18.46%, camphor 1.68% ZOUARI et al

Dachra 693m 1,8-Cineole 14.73%, camphor 1.35% (2012)
14.37%

Haydra 800 m | camphor 13.64%, 1,8-Cineole 1.03%
12.45%

Chrea 1500 m | terpinyl acetate 18.0%,nerolidol 0.7% HAZZIT et al
12.6% (2009)

2.2.8. Méthode d'extraction

Des études effectuées par GOMES et al (2004) avaient montré I’influence de la technique
d’extraction sur le rendement et la qualité de I’'HE.

La labilité des constituants des HEs explique que la composition du produit obtenu par
hydrodistillation soit, le plus souvent, différente de celle du mélange initialement présent dans
les organes sécréteurs du végétal LUCCHESI (2005).

L’hydrodistillation posséde des limites. Le chauffage prolongé et puissant engendre une
détérioration de certains végétaux et la dégradation de certaines molécules aromatiques.
L’eau, I'acidité et la température peuvent induire des réarrangements, des isomérisations, des
racémisations et/ou des oxydations SILOU (2003), LUCCHESI (2005) et la méthode
d’extraction ABRAMSON et al (2007), SILANO et DELBO (2008).

La durée de la distillation influe non seulement sur le rendement mais également sur la
composition de l'extrait LUICITA RIVERA (2006).C'est ainsi que pour certains végétaux
fragiles, comme par exemple les pétales de fleurs, une technique d'extraction plus appropriée
est utilisée. 1l s'agit de la distillation dite seche. Cette technique ancestrale, utilisée autrefois
par les alchimistes arabes LUCCHESI (2005), CHEMAT et al (2004).
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Tableau 9: I'influence de mode et temps d’extraction sur le rendement et la composition
d’huile de P. pinaster.

d’lra/:(?[trg?:?izn d’extr-gg':?opns (min) Rendement | Composants majeurs Référence
HD 480 0.26% B-Caryophyllene 22.2%
Longifolene 15.6 %
THD 180 0.28% B-Caryophyllene 26 %
Longifolene 12.6%
HD-UAE 150 0.28% B-Caryophyllenell.2% | MEULLEMIES
Longifolene 14.6% TRE (2014)
SFME 60 0.27% B-Caryophyllene 18%
Longifolene 7.9 %
MHG 60 0.27% B-Caryophyllene 18%
Longifolene 7.9%

2.2.9. Etat du matériel végetal
L’état sauvage ou les conditions de culture, ainsi que les facteurs environnementaux
jouent un réle non négligeable, a la fois sur les aspects qualitatifs mais aussi quantitatifs des
constituants élaborés par la plante. Des travaux de PINTO et al (2006),
HETTIARACHICHI (2008) montrant I’influence L’état du matériel végétal sur la

composition et le rendement des huiles essentielles.

2.2.10. Les conditions de stockage

Le stockage des matieres premiéres avant distillation peut également influencer Ila
composition et le rendement des huiles essentielles BESOMBES (2008). Pour assurer une
bonne conservation, c’est-a-dire favoriser I’inhibition de toute activité enzymatique aprés la
récolte, il faut éviter la dégradation de certains constituants ainsi que la prolifération
microbienne, la distillation immédiate ou un séchage soigneux étant les deux procédés

utilisés.
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Introduction

L'activité biologique d'une huile essentielle est & mettre en relation avec sa composition
chimique et les possibles effets synergiques entre ses composants. Sa valeur tient a son
«totum» ; c'est-a-dire, l'intégralité de ses constituants et non seulement a ses composes
majoritaires LAHLOU (2004).

Les vertus des huiles essentielles sont connues et utilisées depuis longtemps, mais cette
utilisation se basait sur des pratiques traditionnelles et des applications sans bases
scientifiques précises. De nos jours, leur emploi se fait sur des bases scientifiques et
rationnelles puisque de nombreux travaux de recherche ont porté sur les activités
antimicrobiennes et antioxydants ...ect des huiles essentielles des plantes aromatiques.

1. Activité antioxydant

Le progrés de l'oxydation a comme conséquence la détérioration compléte des aliments.
La dégradation oxydative des constituants de nature lipidique de nos aliments présente des
inconvénients a la fois aux plans organoleptique, nutritionnel, fonctionnel, économique et
hygiénique ALAIS et al (2008), RASHID et al (2010). La lutte contre I’oxydation des lipides
représente donc un enjeu considérable pour les industriels alimentaires. Pour supprimer ou
ralentir I’oxydation des lipides, deux voies sont envisageables : tenter de réduire les facteurs
favorables a cette oxydation et/ou trouver un réactif qui ralentit I’oxydation : c’est le réle de
I’antioxydant JEANTET et al (2006). Ce dernier est défini comme une substance qui, a de
faibles concentrations comparées a celles des substrats oxydables, prévient significativement
ou retarde [linitiation du processus doxydation BEIRAO et BERNARDO-GIL
(2006).L’anhydride sulfureux et ses combinaisons minérales ont été utilisés comme premiers
antioxydants, mais ces composés possédent un caractére fortement allergisant PORTES
(2008). On trouve aussi d’autres composés comme, le butyl-hydroxyanisole (BHA), le buty-
hydroxytoluéne (BHT) et le tert-butylhydroquinone (TBHQ), D’autre part. En revanche, le
BHA et le BTH ont été avérés cancérogenes OLIVERO-VERBEL et al (2010). Le TBHQ a
été interdit au Japon, au Canada et en Europe. De méme, le BHA a été également éliminé de
la liste des composés GRAS RASHID et al (2010). Par conséquent, il y a un grand intérét
mondial pour la recherche de nouvelles sources d’antioxydants, naturelles et sdres
PAMPHILE et al (2009), DONGMO et al (2010).

Quelques récentes publications ont rapporté que certaines huiles essentielles sont plus
efficaces que quelques antioxydants synthétigues HUSSAIN et al (2010), DASHTI et al
(2015). Les effets antioxydants d'huiles essentielles et d'extraits des plantes sont dus
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principalement a la présence des groupes d'hydroxyle dans leur structure chimique
(HUSSAIN, 20009).

Les travaux de AMARTI et al (2011) ont montré que les huiles essentielles de Thymus
capitatus, thymus ciliatus et Thymus bleicherianus témoignent d’un pouvoir antioxydant in
vitro tres intéressant, alors que celle de T. algeriensis possede un faible effet antioxydant.
Cette forte capacité de réduction des radicaux libres des trois essences peut étre due a leurs
profils chimiques, riches en phénols (thymol et carvacrol). Cependant la faible activité
antioxydant de I’essence de t. algeriensis peut étre expliquée par la teneur a peine détectable
en thymol (0,15%) et I’absence du carvacrol. En effet ces deux derniers constituants
phénoliques ont déja prouvé leur fort pouvoir antioxydant SOKMEN et al (2004), TEPE et
al (2007).

Thymus vulgaris L.se situait parmi les fines herbes séchées contenant les plus grandes
capacités antioxydants. Différents composés du thym lui permettent de posséder un tel statut,
comme les phénols (thymol et carvacrol), les flavonoides, I’acide rosmarinique, I’acide
caféique et la vitamine E KULISIC et al (2006). Ces constituants inhibent la peroxydation

lipidique induite in vitro au niveau des mitochondries et des microsomes.

L’huile essentielle de Thymus vulgaris a été testée pour son activité antioxydant par
deux méthodes différentes : la technique de décoloration de la a-caroténe et le test du DPPH
(Diphenylpicrylhydrazyl). Les résultats obtenus montrent que I’huile de Thymus vulgaris

témoigne d’une grande activité antioxydant in vitro BOUHDID et al (2006).
3. Activité antimicrobienne

L’efficacité clinique de la plupart des antimicrobiens commercialisés est jugée menacée
par I'émergence rapide des pathogénes multi résistantes qui accroissent la nécessité de trouver
des solutions de rechange ABOBAKR et al (2016), Le succés connu de la médecine
traditionnelle a guidé la recherche de nouveaux agents chimio thérapeutiques alternatives pour
éliminer les infections causées par des microbes pharmaco résistants et a réduire les méfaits
causés par les antibiotigue LIU ZH et NAKANO (1996), BAYDAR et al 2004,
UDOMSILP et al (2009), SOUZA et al (2009).

Les huiles essentielles sont connus pour leurs propriétés antibactériennes SILVA et al
(2010) (Tableaul0), sont employer dans les aliments pour prolonger la durée de conservation
des aliments GACHKAR et al (2007), GHASEMI et al (2010) mais le pouvoir
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antimicrobiennes d’huile essentielle diminue en raison de leur volatilité et lipophilicité.
HADIZADEH et al (2009), FODA et al (2010).

ZAYYAD et al (2014), HENI et al (2015) ont montré la haute sensibilité de Bacille
cereus et Listériose monocytogenes, Erwinia chrysanthemi et Bacillus subtilis au I'huile de
thym, cette sensibilité est liée a la présence des phénols (carvacrol, thymol) possédent un
coefficient antibactérien le plus élevé, suivi des monoterpénols (géraniol, menthol, terpinéol),

aldéhydes (néral, géranial) BELKOU (2005).

Tableau 10 : CMI et CMB de quelque HE contre P. aeruginosa, E. coli et S.aureus.

. Pseudomonas o )
Espéces ) Escherichia coli Staphylococcus aureus Références
aeruginosa
Juniperus DERWICH et al
) CMI 0.22mg/ml | CMI 0.02 mg/ml CM1 0.10 mg/ml
phoenicea 2010
Mentha pulgium | CMI 30.0 pg/mL | CMI 1.0 pg/mL CMI 1 pg/mL ,
CMB 30.0 pg/mL | CMB 5.0 pg/mL CMB 30.0 pg/mL
Juniperus CMI 30.0 pg/mL | CMI 30 pg/mL CMI 0.5 pg/mL AIT OUAZZO
phoenicea CMB 30.0 pg/mL | CMB 30ug/mL CMB 10 pg/mL et al 2012
Cyperus longus | CMI 30.0 pg/mL | CMI 30pg/mL CMI1 0.5 pg/mL CMB
CMB 30.0 pg/mL | CMB 30ug/mL 30.0 pg/mL
Thymus CMI10.003mg/mL | CM10.002mg/ml CM1 0.002 mg/mL GIWALI etal
Algeriensis CMB 0.05mg/mL | CMBO0.004mg/ml | CMB 0.003mg/mL 2013

CMI : concentration minimale inhibitrice, CMB: concentration minimale bactericide

3. Activité antifongique

Dans le domaine phytosanitaire et agro-alimentaire, les huiles essentielles ou leurs

composés actifs pourraient étre employés comme agents de protection contre les champignons
JUAREZ et al (2016) et les micro-organismes envahissant la denrée alimentaire LIS-
BALCHIN (2002).

Les huiles essentielles les plus étudiées dans la littérature pour leurs propriétés
antifongiques appartiennent a la famille des lamiacées comme I’huile essentielle de Thymus
vulgaris (3.71 pg/ml) contre une espéce de levure Candida albicans GIORDANI et al
(2008), Lavandula stoechas (1.6ug/ml) a été testée contre Rhizopus stolonifer et Mucor spp
MOHAMMEDI et ATIK (2011), R. officinalis avec une concentration minimale inhibitrice
(15,75 mg/ml) contre T. schimperi AWOL MEKONNEN et al (2016).
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TOUAIBIA et al (2014), a évaluée l'activité antifongique de I’huile essentielle de
Myrtus communis L. contre les champignons phytopathogénes Aspergillus niger et
Penicillium sp. Les résultats obtenus ont montré un effet inhibiteur prometteur contre les deux
pathogénes testés avec un diamétre d’inhibition de 14,33+0.2 a 20ul.

EL AJJOURI et al (2010), ont étudie I’activité antifongique des huiles essentielles de
Thymus algeriensis Boiss. & Reut. et Thymus ciliatus (Desf.) Benth. Qui ont exerce une trées
forte activité antifongique sur deux souches provoquent la pourriture du bois Coniophora
puteana et Gloeophyllum trabeum a partir d’une trés faible concentration de I’ordre de 0.0002
V/v.

4. Activité insecticide

L’efficacité des huiles essentielles en tant qu’insecticides est la préoccupation de
nombreux chercheurs RAJGOVIND (2016), SONG (2016). Les travaux effectués
concourent & mettre en évidence les différents éléments pouvant accroitre I’action des huiles
essentielles ravageurs. Ces études constituent une étape indispensable pour le développement
de I'utilisation des huiles essentielles dans la lutte contre les ravageurs de grains. Pour tous
ces auteurs, les huiles essentielles sont des substances fumigénes dotées de réelles
potentialités insecticides a valoriser

POPOVIC et al (2013) ont montré I’activité insecticide de carvacrol présent dans les
huiles essentielles (1.14 %) de Calamintha glandulosa, Montana Satureja et Teucrium polium
testés contre Tribolium castaneum, avec un taux de mortalité tres élevé aprés 24 h (56,67 %)
contre le T. Castaneum.

L’application d’huile essentielle d’origanum glandulosum & une concentration de
15%, par contact, ingestion et inhalation montre I’effet insecticide sur Rhizopertha dominica
ravageur de denrée céréaliere, avec un taux de mortalité enregistré de 87% a 100%
BOUTEKEDJIRET et al (2004).

5. Activité acaricide
L'extension des acariens incite a la réalisation de nombreux programmes et travaux de
recherches, la majorité d'entre eux se sont focalises sur les aspects de lutte par les moyens
chimiques essentiellement, ces produits chimiques restantes, a des effets néfastes sur
I'environnement ASGAR et al (2014).

L’acarien peut étre trouvé sur les abeilles adultes, sur le couvain, dans les débris de la

ruche et dans les denrées alimentaires. Il peut nuire a la fois et directement, les colonies et les
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abeilles en endommageant les ouvriéres individuelles durant le stade nymphe afin que leur
durée de vie adulte et le poids corporel AMDAM et al (2004)

Les résultats d’efficacité des huiles essentielle contre le Varroa destructor obtenue par
KUTUKOGLU et al (2012) durant la période automnal sont respectivement des huiles
essentielles de L. nobilis (76.7 %), L. officinalis (76.4 %) et F. vulgare (de 74.5 %). Au
printemps, l'efficacité des taux était 83.8 % dans L. officinalis, 78.8 % dans F. vulgare et 70.8
% dans L. nobilis. ces résultats sont supérieurs a celle obtenues par MAHMOOD et al (2014)
par Iutilisation des 'huiles de clou de girofle et le tabac (11.8%), suivi par l'ail (8.9%), l'olive
(8%) et I'nuile neem (7.8%), a des concentrations de 5 %, 10 % et 15 % .

6. Activité larvicide

Les femelles de nombreuses especes de moustiques se nourrissent de sang de vertébrés
vivants. On se nourrir de sang, certains d'entre eux transmettent des maladies extrémement
nuisibles, telles que la fievre jaune, la Blue tangue, la fievre aphteuse HENG (2008). Les
larves de moustiques et de chrysalides sont actuellement contrdlées par lutilisation
d'insecticides chimiques de synthése , Leur utilisation répétée a perturbé les systemes de
contrdle biologique naturelle, résultant parfois dans le développement généralisé de résistance
ainsi que des effets indésirables sur les organismes non cibles, les résidus toxiques dans les
aliments, la sécurité des travailleurs, et le colt élevé de l'approvisionnement SMAN (2006),
MURUGAN et al (2014). Ces problemes ont justifié la nécessité de développer des stratégies
alternatives a l'aide de produits écologiques. De ce point de vue, des pesticides d'origine
végétale, y compris les huiles essentielles, sont prometteurs car ils sont efficaces, sans effet
négatif sur l'environnement et facilement biodégradable et souvent peu onéreuses. De
nombreuses huiles essentielles peuvent exercer l'activité toxique contre les especes de
moustiques LVA et al (2010), KWEKA (2011), LIU et al (2013), SAYAH et al 2014, EL-
AKHAL etal 2015).

Toutefois, des études ont montré qu'il y a de rapport sur l'activité larvicides entre la dose
de I'huile essentielle et ses composes constituant contre les moustiques (Tableau 11).
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Tableau 11 - Les concentrations létales des HEs pour quelques especes de moustique

(larve).

Plante

Les concentrations
létales

Especes de
moustique (larve)

Références

Acacia nilotica

LC 50=55.72 ppm
LC 90= 194,58 ppm

Anopheles stephensi

SAKTIVADIVEL
et DANIEL (2008).

thymus capitatus LC50 : (49.0 ppm) Cx. Pipiens MANSOUR et al
(2000)

Ocimum basilicum LC50 : Stephensi MAURYA et al
8.29 et 87.68 ppm Cx. quinquefasciatus | (2009)

Origanum syriacum | LC50 est 36 mg/ | Cx. Pipiens molestus | TRABOULSI et al
aprés 24 h. (2002)

Lavandula stoechas | LC50 est 89 mg /I
apres 24 h.

thymus vulgaris LC50 = 103 ppm. Culex pipiens EL-AKHAL et al
LC90 =178 ppm. (2015)

Citrus aurantium LC50= 35 ppm. culex pipiens SAYAH et al (2014)
LC90 =70 ppm.

Citrus sinensis LC90 = 64 ppm.
LC50=120 ppm.

Pistacia lentiscus LC90 62 ppm

LC50 =160 ppm.







Objectif d’étude :

L’objectif de notre travail est d’élaborer une carte de repartions des espéces du thym
appartenant a la famille des lamiacées (Thymus algeriensis Boiss. & Reut, Thymus fantanesii
et Thymus ciliatus) a travers la wilaya de Ain Defla, et de mettre en évidence I’influence de
la période de récolte de thymus algeriensis Boiss. & Reut cueilli de la région de Mekhatria
(massif Dahra zaccar) sur le rendement et les compositions d’HE au cours du mois de juin de
I’année 2015.

Présentation des zones d’étude
a. AIN DEFLA
Le territoire de la wilaya est modelé selon sa configuration géographique avec les monts
du DAHRA-ZACCAR : limite a I’Est par MITIDJA et ’ATLAS BLIDEEN, ai Nord par la
mer, au Sud par la plaine du Cheliff et & I’Ouest par la plaine HARBA. Cet ensemble se
scinde en deux blocs distincts :

Le ZACCAR : il est formé de deux monts calcaires : le ZACCAR Gherbi avec une
altitude qui atteint 1576 m et le Zaccar Chergui dont I’altitude la plus élevée atteint 1530 m. la
forét naturelle est dense.

Le DAHRA : il est formé d’un relief complexe I’altitude moyenne avoisine les 700 m
c’est la partie les terrains sont tendres a prédominance marneuse, la végétation naturelle est

trés dégradée a prédominance de maquis.

La wilaya d’AIN DEFLA présente un climat méditerranéen semi-aride avec un caractére
de continentalité trés marqué et un écart de température de 20°C entre les températures du
mois de janvier et celle d’aout. L’été s’étend sur 5 a 6 mois environ avec des masses d’air
chaud a partir du mois de mai. La pluviométrie reste variable et atteint 500 4600 mm/an. Cette
situation est lie a I’orographie : plus I’altitude est élevée plus I’étage est humide. De méme
pour I’enneigement qui touche les reliefs de plus de 600 m d’altitude.




HAMMAM RIGHA

BEN ALLAL AIN BDU”E“J?-"’

AIN EL AMRA AIN TORK! BENIAN -

BOUYAHIA
MEKHATRIA ? MILIANA . «EL V_JEINIA
- L -

o

%

WED
AIN LECHIAKH i
.

TIBERKANINE et BORDJ ARBOUCHE
DJEMAA AMIR KHALED H

OULED CHEIKH .

’.‘-‘- T —

EL MAYENE

BELAAS EL TARIK IBN ZIAD
HASSANIA

¥

OUED DJEMAA

BATHIA

LES 3 ZONES

1 I Massif Nord (DAHRA ZACCAR):37% de la SAU :agriculture de subsistance
2 @ Plaine Centrale et zones limitrophes:35% de la SAU:polyculture + élevage laitier
3 EEE Massif Sud (OUARSENIS):28%de la SAU:céréales + élevage en extensif
Barrage

E Autoroute Est-Ouest
Route Nationale N° 4

Figure 2: Carte topographique de la wilaya d’Ain Defla.(A.N.P.AT)

b. Mékhatria

La commune d’El Mekhatria, se situe a 5 kilometres, au nord-ouest du chef-lieu de la
wilaya d’Ain Defla. Elle est caractérisée par son climat froid en hiver et chaud en été, avec un
printemps court et automne trés bref. La température moyenne hivernale est comprise entre
0°C est 6°C et celle estivale oscille entre 32° C et 40°C. Quant a la pluviosité moyenne

annuelle variable de 500 a 600 mm/an.

Lieu de récolte

Figure 3: localisation de lieu de récolte sur la carte d’Ain Defla Mekhatria (Harchoua).
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Matériel et méthodes

1. Elaboration de la carte de réparation du thym a travers la wilaya d’Ain Defla

Afin d’élaborer une carte de répartition du thymus algeriensis Boiss. & Reut, ciliatus et
fontanisii (fig 4) a travers la wilaya d’Ain Defla une phase de prospection est nécessaire.
Nous avons effectué des sorties successives dans les deux massifs Dahra et Zacar et
Ouarsenis dans la wilaya. .

Thymus fontanesii Thymus ciliatus Thymus algériensis

ebe [JEeh. 4

Le =

Figure 4 : photos de gauche a droite thymus fontanesii, thymus ciliatus et thymus algeriensis
Boiss. & Reut (photo personnel)

2. Matériel végétal utilisé
La plante que nous avons étudiée est thymus algeriensis Boiss. & Reut. Elle appartient a la
famille des lamiacées. Elle a été récoltée au niveau de la wilaya de Ain Defla, dans une zone
bien déterminée commune de Mekhatria dans la localité dite « Harchaoua » (Fig 3). Cette
plante a été identifiée au niveau du département des sciences agronomique, de la faculté
sciences de la nature et de la vie et sciences de la terre, I’'université Djillali Bounaama de
khemis Miliana, comme étant du thymus algeriensis Boiss. & Reut.

Stade végétatif Stade de florison

Figure 5: Thymus algeriensis Boiss. & Reut de la région de Mekhatria (Photo
personnelle)
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La période de récolte s’est étalée durant tout le mois de juin 2015. Apres
prélevement et séchage a I’air libre, les échantillons étaient pesés puis déposés dans des sacs

de papier sur lesquels était mentionnée la date de la récolte.

Tableau 12 : Dates de récolte et de durée du séchage en jours

Semaine Date de récolte Durée de séchage (jours)
1 4/06/2015 4
2 11/06/2015 4
3 17/06/2015 4
4 24/06/2015 4
3. Méthodes

3.1. Détermination de la matiére séche

La détermination de la matiere seéche, dans nos échantillons, a été déterminée par le
procédé de dessiccation a une température de 105°+2 C dans une étuve isotherme ventilée a la
pression atmosphérique pendant 24h (AOAC, 1990). Nous avons pris 01g de thym séché a
I’air libre (Linden et Lorient, 1994).

MS%= (Pds Sec/Pds Frais) x100
Pds Frais : poids de matériel végétal sécher a I’air libre.
Pds Sec : poids du matériel végétal apres déshydratation.

MS % : Matiére séche.

3.2. Extraction d’huile essentielle

L’extraction d’huile essentielle du thym est réalisée au niveau du laboratoire de
chimie « 2 » du département des sciences agronomiques de la faculté, sur un montage de
I’hydrodistillation de type Clevenger (Fig 6)

De chaque échantillon de 50 g de thym séchées ont été soumises avec 500 ml d’eau distillée
dans le ballon de Hydrodistillateur a température d’ébullition 100°c. Lorsque I’ébullition de
I’eau commence on baisse la température a 50°c pour que les cellules du thym prennent le
temps pour éclater et ainsi la sortie d’essence aromatique. L huile essentielle recueillie par
décantation a la fin de la distillation a été filtré, récupéré et mise dans des flacons sombres

avec étiquete et stockée a 4°C.
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4 Réfrigérant
=1 Colonne de distillation

Cohobage

L FEprouvette gradué

Ballon

Chauffe ballon

Figure 6 : Hydrodistillateur de type clevenger (photo personnel).

3.2.1. Etude de la cinétique d’extraction
Les conditions opératoires sont les suivants:

e Masse de la matiere végétale : Myy= 50g.

e Volume d’eau distillée : Vep =500 ml.

e Chauffage : a la température : T=100°C.
On a réalisé plusieurs extractions successives en fonction du temps. Apres leur extraction, les
huiles essentielles obtenues ont subi un calcul en rendement
3.2.2. Calcul de rendement

le rendement en huile essentielle (RHE) est défini comme étant le rapport entre la

masse d’huile essentielle obtenue apres I’extraction (MHE) et la masse de la matiére
végétale utilisee (MS). Le rendement est exprimé en pourcentage, et il est donné par la

formule suivante :
RHE(%) = MHE / Mms .100.

R : Rendement en extraits fixes en g /50 g de matiere seche
MHE: quantité d’extrait récupérée exprimée en g.

Mms : quantité de la matiére végétale seche utilisée pour I’extraction exprimée en g.
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3.3. Analyse chromatographique en phase gazeux couplé a la spectrométrie de masse
(CPG/SM) d’huile essentielle

Les analyses chromatographiques ont été effectuées sur un chromatographe en phase gazeuse
a régulation électronique de pression de type Chrompack CP 9002, équipé d’une colonne
capillaire en silice fondue de type DB-5 de 30 m de longueur, 0.25 mm de diamétre et 0.25
pum d’épaisseur de film, d’un détecteur a ionisation de flamme réglé a 280°C et alimenté par
un mélange de gaz H2/air et d’un injecteur split splitless réglé a 250°C. Le gaz vecteur est
I’azote a 1ml/min. Le mode d’injection est split (rapport de fuite de 1/50, débit de fuite 66
ml/min). La température de la colonne est programmée de 50°C (mn) a 250°C a raison de

2°C/min, puis est maintenue a 250°C pendant 10 min.

Chromatographe procédé d’analyse

Figure 7 : chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
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Résultats et discussions

1. Répartition de thymus algeriensis Boiss. & Reut, thymus ciliatus et thymus

fontanesii a travers la wilaya d’Ain Defla

La répartition de Thymus algeriensis Boiss. & Reut, Thymus ciliatus et Thymus fontanesii est
non homogene (variable) a travers de la wilaya Ain Defla, cela est due principalement aux
facteurs pédoclimatiques, étage bioclimatique semi-aride particularit¢ du climat
méditerranéen, caractérisé par un hiver froid et humide et un été chaud et sec la température
moyenne hivernale est comprise entre 0°C est 6°Cet celle estivale oscille entre 32°C et40°C.
Quant a la pluviosité moyenne annuelle, elle oscille entre 300 et 600 mm de pluies, avec

cependant un pic de 800 mm enregistré aux monts de I’Ouarsenis.

Les terrains sont tendres, a prédominance marneuse dans le Dahra Zaccar, schisto- marneu a
I’Ouarsenis avec altitude (Dahra 700m, Zaccar 1576m, Ouarsenis 1700m)

JRDJ EMIR KHALED

EL MAYENE FUED DJEMAA

ELTHASSANIA
TARIK IBN ZIAL

1/50000 km
«—>

Thymus fontanesii @ Thymus ciliatus Thymus algériensis @

Figure 8: Carte de répartition de Thymus fontanesii, Thymus ciliatus, Thymus algériensis
Boiss. & Reut a travers la wilaya d’Ain Defla .
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L’étude nous a permis de recenser 14 communes et 29 localité de répartition de trois espéces
de thym de la famille lamiacée et d’identifier la nature et I’abondance des groupements

végétaux existants et varient en fonction du climat, sol, relief et I’altitude.

Nous avons constaté que le thym est une plante trés résistante qui pousse a I'état sauvage dans
des sols arides, rocailleux. L'exposition doit étre plein soleil sur les sols bien drainés.

2. Détermination de taux de MS

Les plantes sont riches en eau, les analyses de nos échantillons de thymus algeriensis Boiss.
& Reut ont révélé un taux de MS important qui varie de 52% a 82% ces variations sont due

sous I’effet des conditions pédoclimatique annexe N°3. (fig 9)

4/06/2015 11/06/2015 24/06/2015 17/06/2015

L Matiers seche e Taux d humidité

Figure 9: Teneur de MS de thymus algeriensiss Boiss. & Reut de la région de Mekhatria

Le faible taux de MS dans la 2°™ récolte « 52% » est d(i de quelques facteurs climatiques tell
qu’un taux d’humidité relative de I’air éleve 68% avec une température de 24.7°C. Par contre
dans la 4°™ récolte, la MS est éléve « 88% » est la cause d’un taux d’humidité trés faible de
38% avec une température de 25,8°C.

3. Caractéristiques organoleptiques

Les seuls critéres d’applications d’une huile essentielle étaient ses propriétés organoleptiques
telles que le godt, la couleur, et I’odeur, ces propriétés ne donnent qu’une information tres
limitée sur cette essence. La qualité d’une essence et sa valeur commerciale sont définies par
des normes fixées. Ces normes ont été établies par plusieurs organisations connues a I’échelle
mondiale (AFNOR, 1SO.....) en précisant les conditions opératoires des analyses, et en
mettant au point des monographies pour la caractérisation des huiles essentielles les plus
courants. Apres I’extraction, nous avons déterminé les caracteres organoleptiques de notre

huile essentielle et comparé avec ceux de norme A F N O R. (2002).
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Tableau 13: Caractéristiques organoleptiques d’huile essentielle de thymus algériensis Boiss.

& Reut.
L Normes (Afnor, Résultats
Caractéristiques
2000) obtenus
Liquide mobile et o

Aspect o Liquide

limpide
Jaune a brun

Couleur Jaune
rouge

Odeur Epicée rappelant Epicée

celle du thymol

4.  Cinétique d’extraction

La cinétique de I’extraction par hydro distillation de I’huile essentielle du thym a été effectuée

dans le mois de juin, La détermination de I’évolution du rendement de I’huile du thym en

fonction de la durée d’extraction est illustrée dans (annexe N°2). Le suivi cinétique accompli

et I’évolution du rendement en fonction du temps est représenté dans le (Fig 10).
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Figure 10: représentation graphique de la

algeriensis Boiss. & Reut.

cinétique d’extraction d’huile de Thymus
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La cinétique d’extraction est composeée de trois phases :
1°" Phase

La quantité d’huile extraite durant la premiére demi-heure dans les conditions
d’extraction est la plus important et varie entre 1.5%, 1.22%, 1.17% et 1.38% respectivement
pour la 1%¢, 2™, 3 M et |e 4°™ récolte.
2éme Phase

Aprés 60 min dans les conditions d’extraction nous remarquons que les quantités
extraites commencent a baisser de maniere progressive qui varie entre 0.6%, 0.28%, 0.40% et
0.44% respectivement pour la 1%¢, 2°™ 3 ©™ et le 4°™ Récolte. (Pentes de courbes moins
raides).
3éme Phase

Aprés 90min dans les conditions d’extraction, sur la plupart des courbes nous observons
un ralentissement encore plus important (pentes de plus en plus faibles), qui représente les
quantités extraite aprés 90 min et varie entre 0.36%, 0.34%, 0.34% et 0.27% respectivement
pour la 1%¢, 2™, 3 ¥ et | 4°™ Récolte

La quantité la plus éleve d’huile de thymus algeriensis Boiss. & Reut extraite dans la
premiere demi heure cela du a la disposition extérieure des cellules sécrétrice et les poils
sécréteurs a la périphérie des calices floraux, des feuilles et des tiges chez les labiées (thym,
sauge). SCIMECA et TETAU (2005)

Dans le cas que les structures sécrétrices sont superficielles, la membrane externe ou la
cuticule qui constitue la seule barriere a la libération de I’'HE, est vite rompue a ébullition. Les
composés volatils sont aussitdt évaporés d’ou la courte durée pour atteindre le pic cumulatif

lors de I’extraction. MOSTA(2006).
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5. Rendement d’extraction

Le rendement en huiles essentielles est exprimé par la quantité d’huile (en %) obtenue par 100g de matiére végétale seche.
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Figure 11: représentations graphiques de La variation de rendement globale d’huile essentielle en fonction de la durée d’extraction.
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Durant la premiere demi-heure dans les conditions d’extraction nous remarquons que

la quantité extraite est trés important 3%, 1.22%, 1.17%,1.38% respectivement de la 1,

2¢me 3 €Me at | 45™ récolte.

Aprés 30min a 60 min les quantités extraites commencent a baisser de maniéere progressif
1.37%, 0.74%, 0.39%, 0.44% respectivement pour de la 1¥° récolte, 2°™ récolte, 3 ™
4éme

récolte et le récolte.

Apres 60 a 90min sur la plupart des courbes nous observons un ralentissement encore
plus important qui représente une quantité extrait de 0.77%, 0.28%, 0.34% et 0.27%
2éme

respectivement pour de la 1*° récolte, récolte, 3 “™ récolte et le 4°™ récolte. (Pentes de

plus en plus faibles).
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Figure 12: représentations graphiques du rendement d’HE de Thymus algeriensis Boiss. &
Reut.

Le rendement en huile essentielle extraite des feuilles séches de nos échantillons de
thymus algeriensis Boiss. & Reut par un hydrodistillateur de type CLEVENGER (1928)
varie entre (5.145% + 1.03) de 1% récolte & (3.161% + 0.44) de la 2°™ récole, cette
déférence entre les deux rendements se rendre de quelques conditions climatiques tell que la
température et I’humidité relative de I’air, la deuxiéme récolte de 04/06/2015 caractérise par
une température d’air de 24.7 °C qui est basse par apport a la 1°® Récolte 25.2°C).

L’extraction que nous avons effectué a été faite au mois de juin caractérisé par une
photopériode optimale propice a la biosynthese des huiles essentielles avec un rendement
(5.1% & 3.2%), Les récoltes précoces durant le mois d’avril sont caractérisees par des faibles
rendements (2.5%) GIWALI et al (2013) par rapport a ceux du mois de Mai (2,96%0)

®
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ZIYYAD et al (2014) ces derniers sont dus au fait que la plante n’ait pas suffisamment
accompli son cycle pour extérioriser son potentiel. Ceci pourrait étre attribué a la précocité
des plantes récoltées au mois de Mars, Avril correspondant a la période végétative. Cela nous
menent a dire que la période de récolte aurait un impact sur le rendement.

Les différences obtenues au niveau des rendements des huiles de thymus algeriensis
Boiss. & Reut peuvent étre attribuées a I’organe de la plante qui subit a I’extraction, nos
rendement élevé exprimé par [I'utilisation des fleurs et feuilles pendant I’extraction
comparativement avec I’étude de CHEMAT et al (2012) utilise seulement les feuilles qui

donnent un rendement de 1.45%.

6. Analyses chromatographiques et compositions chimiques (CPG)

6.1. Compositions chimiques de 30 premieres minutes d’huile de thymus

algeriensis Boiss. & Reut.

Les analyses chromatographiques des huiles essentielles de nos échantillons ont permis
d’identifier 22 composés qui représentent environ 95.32% (tableau 14), La classe majeure, les
monoterpénes (94,96%), les composés majoritaires des HEs extraites dans les 30 premiéres
minutes de les 4 semaines sont les mémes avec un légere différence entre les quantités des
composants, principalement le carvacrol (44% a 55%), et y-terpinéne (9 a 12%) et p-Cymeéne
(12 a 18%). Ces résultats différent avec ceux obtenus par KSOURI et al (2015) camphor
(16.7%) 1,8 cineol (13.9%) et a-pinene (13.6%), et ZAYYAD et al, 2014, qui trouve Thymol
(37.78%), et a-terpinéne (15,13%), et GIWALI et al 2013, (Thymol 38.50%, p-cymene

8.91%) comme composants majoritaires.

L’analyse d’huile essentielle des premieres 30 minutes d’extractions (tableau 14), nos
échantillons de thymus algeriensis Boiss. & Reut est composée principalement de carvacrole
(43.87% a 54.66%), de P-Cymeéne (11,87 al7,58 %) et y-terpinene (9,06 al2,56%)
accompagnes d’autres constituants a des teneurs relativement faibles : Thymol (2,83 a 8,17%)
et Linalol (3,68 a 4,27%) Cette composition chimique est différente de celle de I’'HE de
thymus algeriensis étudiée par KSOURI et al (2015) qui contient comme principaux
constituants camphor (16.7%) 1,8 cineol (13.9%) et a-pinene (13.6%) et par ZAYYAD et al
(2014) qu’est caractérisée par un contenu tres riche de composés phénoliques comme Thymol
(37.78%), et o-terpinéne (15,13%), et GIWALI et al (2013), (Thymol 38.50%, p-cymene
8.91%).
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Un rapporte comparable avec qui cédant de la littérature dans le Thymus algeriensis
Boiss. & Reut OUAKOUAK et al (2015), HAZZIT et al (2009) aussi bien que dans d'autre
espéce de thymus: Thymus Pallescens « Carvacrol (42.9-44.1%), p-cymene (10-11%) »
HAZZIT et al (2013), thymus munbyanus « Carvacrol (35.2 %), thymol (18.5 %) »
BENCHABANE et al (2013), Thymus vulgaris L «thymol 65.3%, Carvacrole 5.4% » ,
ASGAR et al 2014, Thymus zygis «vy- Terpinéne 29,7%, Thymol 37,5% » et thymus
bleicherianus « o -Terpinéne 13.19%thymol 55.90% » ZI'YYAD et al (2014).

Tableau 14 : composition chimiques d’huile de thymus algeriensis de premiere 30 min
pour les 4 récoltes.

Prl Pr2 Pr3 Pr4

Ne Composés TR? Concentration en (% peak
area)

1 |o-thujéne 13.50 2,36 2,72 1,95 2,32
2 |o-pinéne 13.92 3,78 4 1,96 2,87
3 | Camphéne 14.75 0,03 0,04 0,03 0,05
4 | Sabinéne 16.70 0,18 0,17 0,12 0,14
5 |pB-pinéne 16.45 0,25 0,12 0,25 0,3
6 |Myrcene 17.48 2,18 2,32 1,75 1,93
7 | a-phellandrene 18.27 0,3 0,28 0,22 0,26
8 |Caréne 18.67 0,11 0,11 0,1 0,12
9 |oa-terpinene 19.16 2,06 1,92 1,58 1,88
10 |P-Cymeéne 19.96 11,87 17,58 12,49 17,13
11 |Limonene 20.21 0,98 0,01 0,73 0,96
12 |y -terpinéne 22.33 12,56 11,66 9,06 10,49
13 |Linalol 25.25 4,27 3,98 3,68 4,2
14 | Camphre Trace Trace Trace  Trace
15 | Bornéol 29.70 0,34 0,32 0,3 0,29
16 | Menthol 30.53 0,4 0,47 0,44 0,74
17 | a-Terpeneol 31.56 0,07 0,04 0,05 0,08
18 | Thymol 39.00 8,17 4,06 5,66 2,83
19 | Carvacrol 40.55 45 43,87 54,66 48,37
20 | Eugenol 42.94 0,04 0,13 0,01 0,04
21 | Acetate de Geranyl | 43.65 0,015 0,07 0,02 0,02
22 | B-Caryophellene |54.92 0,35 0,14 0,19 0,18

Monoterpénes 94,96 93,87 95,06 95,02
Sesquiterpénes 0,35 0,14 0,19 0,18

Total des composes 9532 9401 9525 9520
identifiés
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6.2. Composition chimiques d’huile de thymus algeriensis apres 30, 60, 90 min

d’extraction

D’apres les résultats présentés dans le tableau 15, Les différents échantillons analysés
des huiles essentielles de thymus algeriensis Boiss. & Reut apres 30, 60, 90 min d’extraction
montrent bien I'influence de durée d’extraction sur le taux des principaux composants de
huile essentielle. La comparaison des trois dureé d’extraction de thym montre un
polymorphisme au niveau de la composition chimique avec un composé majoritaire en
commun qui est le carvacrol. La composition chimique de thymus algeriensis Boiss. & Reut
est marquée par la présence du carvacrol (41,93 a 78,5%), v -terpinéne (25,96 a 9.56%), P-
Cymene (6,97 a 1,54 %) et a-pinéne (5,01 a1,58 %) comme constituants majoritaires.

On observe également que le taux de carvacrol augmente avec le temps d’extraction a
I’inverse des autre composants comme y-terpinene, P-Cymeéne,et le et a-pinéne. Par ailleurs,
ces 4 composants présentent des corrélations deux a deux entre eux BELKAMEL et al
(2013). En effet, on constate que lorsque la somme des concentrations du y -terpinéne et du p-
cymene augmente, ce sont les phénols, & savoir la somme des concentrations du thymol et du
carvacrol qui diminue et vis versa. D’apres ces résultats, on constate un rapport parfait de

biosynthése entre les 4 éléments (pris deux a deux).

RUSSO et al (1998) indiquent que dans le cas des composés phénoliques (thymol et
carvacrol), la voie métabolique se fait par I’aromatisation du y -terpinéne en p-cymene, suivie
de I’hydroxylation enzymatique du p-cyméne en thymol, carvacrol. Selon POULOSE et
CROTEAU (1978) le y - terpinéne et le p-cyméne sont les précurseurs biogénétiques (via une
hydroxylation enzymatique) des deux terpenes phénoliques, le thymol et son isomere le

carvacrol.
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Tableau 15 : composition chimiques d’huile de thymus algeriensis Boiss. & Reut de 30,
60, 90 min d’extraction.

30 min 60min 90min
N° Composés TR® Concentration en (% peak area)
1 o-thujene 13.50 2,64 1,36 0,87
2 a-pinene 13.92 5,01 2,91 1,58
3 Camphéne 14.75 0,1 0,1 0,04
4 Sabinéne 16.70 0,09 0,1 0,05
5 B-pinene 16.45 0,24 0,16 0,16
6 Myrcene 17.48 2,92 1,67 0,97
7 o-phellandrene 18.27 0,28 0,2 0,11
8 Caréne 18.67 0,08 0,07 0,04
9 a-terpinéne|  19.16 2,72 1,61 0,93
10 P-Cymeéne 19.96 6,97 2,95 1,54
11 Limonene | 2021 11 0,7 0,32
12 vy -terpinéne|  22.33 25,96 15,94 9,56
13 Linalol 25.25 3,09 1,52 1,12
14 Bornéol 29.70 0,11 0,09 0,03
15 Menthol 30.53 0,14 0,08 0,03
16 Thymol 39.00 0,4 0,12 0,38
17 Carvacrol 40.55 41,93 67,49 78,5
18 [-Caryophellene 54.92 0,17 0,41 0,31
Monoterpenes 93,78 97,07 96,23
Sesquiterpénes 0,17 0,41 0,31
Totale des composeés 93,95 97,48 96,54

identifiés

<




Conclusion

Cette étude preliminaire contribue a la connaissance de la flore de la Wilaya d’Ain
Defla. En particulier genre thymus.

L’étude nous a permis de recenser, de localiser, les trois especes de la famille lamiacée
(Thymus fontanesii L., Thymus ciliatus L. et Thymus algériensis Boiss. & Reut) par
I’élaboration d’une carte de répartition de ces especes. Ces résultats sont indispensables soit
pour élaborer une étude d’impact pour une filiére locale de distillerie et d’extraction de ces
plantes de la famille lamiacée et/ou pour tout programme d'amélioration des especes végétales
et de l'abeille.

A cet effet, nous voyons que ce travail reste toujours insuffisant, et nécessite une
étude détaillée et approfondie pour connaitre réellement le rendement et la composition de ces
huiles essentielles.

Le meilleur rendement (3.16 a 5.15%) est obtenu durant le mois juin pour I’espece
Thymus algeriensis L. caractérisé par une photopériode optimale propice a la biosynthése des
huiles essentielles, en plus il coincide avec la période de floraison de la plante durant laquelle
la plante dégage les huiles essentielles pour attirer les insectes pollinisateurs. Plus de 73%
(73.19 a 93.06%) des huiles essentielles sont libérés dans les 60 premiéres minutes.

Les huiles essentielles présentent une trés grande variabilité, tant sur le plan de leur
composition que sur leur rendement. Cette variabilité est fondamentale car les activités qui
découlent des huiles essentielles peuvent étre tres différentes. Celle-ci peut étre expliquée par
différents facteurs liés a I’espece végétale, le type (spontané ou cultivée), la matiere végétale,
la période de récolte ainsi que les conditions climatiques tel la température de sol (26.6°C
/100cm) et d’air (24.7 a 25.2°C).

Vingt deux composés sont identifiés par CPG/SM. Les composés majoritaires sont le
carvacrol, p- cymene , y-terpinene et Linalol, ce qui représente 78.87% (77.17 a 81,87%0) de
la totalité des constituants. Cette composition se caractérise principalement par la présence de
carvacrol comme composé majoritaire, caractérise par ces propriétés antimicrobiennes,

antioxydant et acaricide.

En fin, nous pouvons avancer, au terme de notre travail que I’huile essentielle extraite

de Thymus algeriensis Boiss. & Reut est de chémotype carvacrol.

&



Conclusion

Notre travail doit étre compléter par d’autres études touchant :

1- IPaspect pratique de ces huile essentielles afin de mieux valoriser les résultats obtenus et de

connaitre éventuellement les effets des principaux constituants chimiques des huiles de

Thymus algeriensis Boiss. & Reut.
2- quantifier et d’identifier la nature et I’abondance des groupements végétaux existants et

varient en fonction du climat, sol, relief et altitude.

*




Les annexes

Annexe N°1:

Tableau : Teneur en humidité de Thyms algeriensiss L.de la région de Mekhatria

Thyms algeriensiss L. Région Mekhatria

la matiere séche (g) matiére
fraiche(g)
1% récolte | échent 01 échent 02 échent 03 moyenne
0,66 0,88 0,5 0,68 73,52
2°™ récolte | échent 01 échent 02 échent 03 moyenne
0,53 0,5 0, 0,51666667 98
52
3*™ récolte | échent 01 échent 02 échent 03 moyenne
0,81 0,81 0,84 0,82 61
4°™ récolte | échent 01 échent 02 échent 03 moyenne
0,82 0,89 0,92 0,87666667 57,47
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ANNEXE N°2:

Tableau : Les quantités des huiles extraite au fonction de temps.

Le temps | P01 \ P 02 \ P03 | P04 | X=o

1ére Récolte

30 min 1.93 1.22 1.75 1.1 1.5+0.35

60min 1.02 0.51 0.59 0.62 0.68+0.20

90 min 0.22 0.25 0.45 0.63 0.39+0.16

Totale 3.17 1.98 2.79 2.35 2.57+0.45

Rendement 6.34% 3.96% 5.58% 4.70% 5.14%
2 éme Récolte

30min 1.24 0.51 1.6 1.53 1.22+0.43

60min 0.54 0.59 0.4 0.38 0.28+0.22

90min 0.29 0.16 0.34 0.33 0.34+0.09

Totale 1.26 1.26 2.34 2.24 1.77+0.52

Rendement 2.52% 2.52% 4.68% 4.48% 3.54%
3 éme Récolte

30min 1.19 0.8 1.4 1.31 1.17+0.23

60 min 0.17 0.46 0.53 0.43 0.40+0.14

90 min 0.41 0.26 0.33 0.36 0.34+0.05

Totale 1.77 1.52 2.26 2.1 1.91+0.08

Rendement 3.54% 3.04% 4.52% 4.20% 3.82%
4 *™ Récolte

30 min 1.42 1.51 1.28 1.31 1.38+0.09

60 min 0.25 0.57 0.38 0.57 0.44+0.13

90 min 0.12 0.39 0.26 0.33 0.27+0.1

Totale 1.79 2.47 1.92 2.21 2.1+0.26

Rendement 3.58% 4.94% 4.84% 4.42% 4.2%
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Annexe N°3:

Tableau : les données méteologiques de le mois de juin 2015 (ONM, 2016)

Jours | Température | Température Humidité | Insolation (h) | Précipitation
de lair de sol (°C | relative (%) ml/h
/100cm)
01 23.1 23.5 59 02.6 /
02 21.4 23.5 49 13.4 /
03 25.4 23.6 48 07.5 /
04 25.2 23.7 55 05.2 /
05 25.9 24.0 49 13.2 /
06 26.2 24.4 43 13.4 /
07 24.4 24.5 46 11.5 /
08 25.2 24.7 56 11.4 /
09 26.4 24.9 57 12.0 /
10 27.6 25.2 56 11.6 /
11 24.7 24.6 68 04.0 /
12 23.8 25.7 61 08.4 /
13 23.1 25.5 52 10.1 /
14 22.7 25.7 52 08.2 0.02
15 22.5 25.9 62 08.8 /
16 22.5 25.9 52 11.3 /
17 22.0 25.9 57 08.6 0.007
18 25.4 25.9 49 11.9 /
19 26.5 25.9 44 11.6 /
20 26.3 25.9 42 11.6 /
21 28.1 26.3 34 12.2 0.027
22 30.4 26.4 31 09.5 /
23 27.3 26.5 42 08.1 /
24 25.8 26.9 38 20.6 /
25 24.7 27.1 48 12.3 /
26 26.0 27.1 34 13.4 /
27 28.5 27.3 36 12.3 /
28 30.7 27.3 34 12.3 /
29 31.9 27.6 39 11.8 /
30 33.2 27.9 32 11.5 /
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Annexe N°4

L’analyse chromatographique de thymus algeriensis Boiss. & Reut
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