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Résumeé

Les huiles essentielles sont des substances naturelles riches en composés bioactifs et sont
largement utilisées dans les industries pharmaceutique, alimentaire et cosmétique en raison de
leurs nombreuses propriétés biologiques. Cette étude visait & comparer les huiles essentielles
de Pimpinella anisum L. et d'lllicium verum, en évaluant leur rendement d'extraction, leur
composition phytochimique et leur activité antioxydante, ainsi qu'a étudier l'effet de leur

formulation sous forme de mélange.

Les huiles essentielles ont été obtenues par hydrodistillation classique et hydrodistillation
a l'aide d'un appareil de Clevenger. Les résultats ont démontré que I'hydrodistillation de type
Clevenger était hautement efficace, offrant un rendement d'extraction substantiel dans un temps
d'extraction optimisé. Le criblage phytochimique a révélé la présence de tanins et d'alcaloides
chez les deux especes, tandis que les flavonoides, les saponines, les anthocyanes, les

coumarines, I'amidon et les composés réducteurs étaient absents.

L'activité antioxydante des huiles essentielles a été évaluée a l'aide du test de piégeage
des radicaux libres DPPH. Les résultats ont montré que l'activité antioxydante augmentait de
maniére dépendante de la concentration. L'huile essentielle d'lllicium verum a présenté une
activité antioxydante légérement supérieure a celle de Pimpinella anisum L.. Notamment, le
mélange des deux huiles essentielles a donné les meilleurs résultats, démontrant un pourcentage
d'inhibition plus élevé et une valeur d’IC50 plus faible, ce qui indique un effet synergique entre

les constituants des deux huiles.

En conclusion, les huiles essentielles de Pimpinella anisum L. et d'lllicium verum
représentent des sources naturelles prometteuses de composés antioxydants. De plus, leur
combinaison améliore significativement [l'activité antioxydante, offrant des perspectives

prometteuses pour leur application dans les secteurs pharmaceutique, alimentaire et cosmeétique.

Mots-clés : Pimpinella anisum L., Hlicium verum, huiles essentielles, criblage phytochimique,

activité antioxydante.
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Abstract

Essential oils are natural substances rich in bioactive compounds and are widely used in
the pharmaceutical, food, and cosmetic industries due to their numerous biological properties.
This study aimed to compare the essential oils of Pimpinella anisum L. and Illicium verum,
evaluating their extraction yield, phytochemical composition, and antioxidant activity, as well
as investigating the effect of their formulation as a mixture.

The essential oils were obtained by classic hydrodistillation and hydrodistillation using a
Clevenger apparatus. The results demonstrated that the Clevenger-type hydrodistillation was
highly efficient, providing a substantial extraction yield within an optimized extraction time.
Phytochemical screening revealed the presence of tannins and alkaloids in both species,
whereas flavonoids, saponins, anthocyanins, coumarins, starch, and reducing compounds were

absent.

The antioxidant activity of the essential oils was evaluated using the DPPH radical
scavenging assay. The results showed that antioxidant activity increased in a concentration-
dependent manner. The essential oil of Illicium verum exhibited slightly higher antioxidant
activity than that of Pimpinella anisum L.. Notably, the mixture of the two essential oils yielded
the best results, demonstrating a higher inhibition percentage and a lower ICso value, which

indicates a synergistic effect between the constituents of both oils.

In conclusion, the essential oils of Pimpinella anisum L. and Illicium verum represent
promising natural sources of antioxidant compounds. Furthermore, their combination
significantly enhances antioxidant activity, offering promising prospects for their application

across the pharmaceutical, food, and cosmetic sectors.

Keywords: Pimpinella anisum L., Ilicium verum, essential oils, phytochemical screening,

antioxidant activity.
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Introduction générale

Depuis I'Antiquité, les plantes médicinales et aromatiques occupent une place
prépondérante dans la pharmacopée traditionnelle et I'alimentation humaine. Face aux
exigences contemporaines de la pharmacologie, de la cosmétique et de I'agroalimentaire,
I’exploration de la biodiversité végétale s'est intensifiée, notamment pour la recherche de
molécules bioactives alternatives aux produits de synthése, souvent critiqués pour leurs effets
secondaires potentiels [1].

Parmi ces métabolites secondaires, les huiles essentielles suscitent un intérét scientifique
grandissant en raison de la complexité de leur composition chimique et de la diversité de leurs
propriétés biologiques, telles que les activités antimicrobiennes, anti-inflammatoires et

antioxydantes [2].

Le stress oxydatif, induit par une production excessive de radicaux libres dans
l'organisme, est implique dans le développement de nombreuses pathologies chroniques et
dégenératives. L'évaluation du potentiel antioxydant des extraits naturels est donc devenue un
axe de recherche majeur. C’est dans ce contexte que s’inscrit notre étude, qui porte sur la
valorisation phytochimique et biologique de deux matrices végétales d'intérét majeur de la
famille des Apiaceae et des Schisandraceae : I'anis vert (Pimpinella anisum L.) et la badiane
(Mlicium verum). Reconnues pour leur richesse en composés volatils, notamment en trans-
anethole, ces deux plantes partagent des similitudes aromatiques remarquables malgré des

origines botaniques distinctes.

L'objectif principal de ce travail est de mener une étude comparative rigoureuse entre les
huiles essentielles de ces deux matrices, en évaluant leur rendement d'extraction, leur profil
phytochimique et leur capacité a piéger les radicaux libres, afin de mieux cerner leur efficacité

respective et leurs applications potentielles.

Pour mener a bien notre propos, ce mémoire de master est structuré en quatre chapitres

principaux :

e Le premier chapitre est consacré a une revue bibliographique générale sur les huiles
essentielles, définissant leurs structures chimiques, leurs méthodes d’identification et
leurs applications.

e Le deuxieme chapitre présente une description botanique, et phytochimique détaillée

des deux matrices végétales étudiées : Pimpinella anisum L. et Ilicium verum.
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e Le troisiéme chapitre expose le protocole expérimental, décrivant le matériel et les
méthodes mis en ceuvre pour l'extraction des huiles essentielles, le criblage
phytochimique, ainsi que I'évaluation de I'activité antioxydante par le test de piégeage
du radical libre DPPH.

e Le quatrieme chapitre est dédié a la présentation, l'interprétation et la discussion des
résultats obtenus, complétées par une étude comparative approfondie entre les deux
essences.

Enfin, nous cléturerons ce mémoire par une conclusion générale qui synthétisera les

principaux apports de notre recherche.
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|. Introduction

Depuis I'Antiquité, I'Homme a toujours utilisé les plantes médicinales pour se soigner.
Aujourd'hui, cette pratique, appelée la phytothérapie, connait un grand regain d'intérét dans le
monde scientifique. En effet, face a des problemes médicaux majeurs comme la résistance des
bactéries aux antibiotiques, les chercheurs se tournent de plus en plus vers les remeédes naturels
pour trouver de nouvelles molécules actives. Parmi les différents extraits végétaux utilisés en

phytothérapie, les huiles essentielles occupent une place trés importante grace a leur efficacité.

Ce chapitre a pour objectif de présenter les généralités sur les huiles essentielles et de

mettre en évidence leurs principaux intéréts biologiques

1. Définition des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des extraits liquides, volatils, concentrés et aromatiques,
obtenus a partir de matieres premieres végetales. Bien que qualifiées d'huiles, elles ne
contiennent aucun corps gras, contrairement aux huiles végétales fixes comme I'huile d'olive ou
d'amande douce. Il sagit de mélanges complexes de molécules organiques lipophiles

appartenant principalement aux familles des terpenes et des phénylpropanoides [3].

Ces essences possedent de nombreuses propriétés pharmacologiques, notamment des
activités antimicrobiennes, antioxydantes et anti-inflammatoires [1]. Cependant, a cause de leur
forte concentration en principes actifs, leur utilisation en médecine exige une bonne

connaissance de leur composition chimique afin d'éviter les risques de toxicite.

I11. Sites de stockage des huiles essentielles dans la plante
Les huiles essentielles ne présentent pas une répartition homogene dans les tissus
végetaux, elles sont secrétrices microscopiques dédiées. Ces formations anatomiques varient de

facon caractéristique selon la famille de la plante

e A I'extérieur : dans des poils sécréteurs (trichomes) & la surface des feuilles ou des

fleurs, typiques de la menthe ou de la lavande [4].

e A l'intérieur : dans des poches ou des canaux fermés pour éviter d'intoxiquer la plante
elle-méme. On les retrouve dans le zeste des agrumes, les feuilles d'eucalyptus ou encore

les graines d'anis [5].
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Une méme plante peut contenir des huiles essentielles dans différents organes, parfois
avec des compositions chimiques distinctes. Le tableau suivant résume la localisation principale

des huiles essentielles selon les grandes familles botaniques :

Tableau I.1. Répartition des huiles essentielles selon ’organe végétal et la famille botanique.

Organe végétal Exemples de plantes Famille botanique

Feuilles / tiges Menthe, Thym, Lavande Lamiaceae
Feuilles Eucalyptus Myrtaceae
Zeste (Péricarpe) Orange, citron, Bergamote Rutaceae
Fruits /graines Anis, Fenouil, Coriandre Apiaceae
Fleurs / Boutons Clou de girofle Myrtaceae

Ecorce / Bois Cannelle, Santal Lauraceae / Santalaceae

Racines / Rhizomes Gingembre, Vétiver Zingiberaceae / Poaceae

IV. Procédés d’extraction des huiles essentielles

L’extraction des huiles essentielles est une étape importante qui permet d’isoler les
composeés aromatiques des plantes tout en preservant leur qualité. Le choix de la méthode
d'extraction est une étape determinante, car il influence directement le rendement, la
composition chimique et la qualité organoleptique de I'extrait final [3]. Plusieurs techniques

d’extraction sont utilisées, notamment :

IV.1. L'hydrodistillation

L'hydrodistillation est la méthode la plus ancienne et la plus largement utilisée a I'échelle
de laboratoire et industrielle. Elle consiste a immerger complétement la biomasse végétale dans
de l'eau au sein d'un alambic, puis a porter I'ensemble a ébullition [6]. La chaleur rompt les
parois des structures sécrétrices, libérant ainsi les molécules volatiles. Celles-ci forment un
mélange azéotropique avec la vapeur d'eau. Apres condensation dans un réfrigérant, le distillat
est récupéré dans un essencier ou I'huile essentielle se sépare de la phase aqueuse par différence
de densité [7].
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Toutefois, ce procédé présente des limites majeures : le contact direct et prolongé avec
I'eau bouillante peut provoquer des réactions d'hydrolyse, d'isomérisation ou de dégradation
thermique de certains composés thermosensibles [6].

IV.2. L'entrainement a la vapeur d'eau

Contrairement a I'hydrodistillation, la matiére végétale n'est pas en contact direct avec
I'eau. Elle est disposée sur une grille perforée située au-dessus de la source d'eau bouillante ou
traversée par un flux de vapeur séche généré par une chaudiére externe [3, 8]. Cette méthode
limite les phénomenes d'hydrolyse et permet une extraction souvent plus rapide, ce qui en fait
le procédé industriel de choix pour les feuilles et les écorces.

IV.3. L'expression a froid

Cette méthode mécanique est exclusivement réservée aux fruits du genre Citrus
(agrumes), dont les huiles essentielles sont localisées dans les poches schizogenes du péricarpe
(zeste) [6]. Le procédé consiste a rompre mécaniquement ces poches par rapage ou pressage a
température ambiante, évitant ainsi toute altération thermique. L'émulsion obtenue est ensuite

centrifugée pour separer I'essence de la phase aqueuse [8].

IV.4. L'extraction par solvants organiques

Pour les matrices végétales fragiles telles que les fleurs qui ne supportent pas la chaleur
de la distillation, l'utilisation de solvants organiques est privilégiée. Le solvant dissout les
composeés volatils ainsi que des cires et des pigments. Aprés évaporation du solvant, on obtient
une pate semi-solide appelée concréte, qui est ensuite lavée a I'alcool pour isoler I'absolue [7,
9]. L'inconvénient majeur réside dans la présence potentielle de traces de solvants toxigques dans

le produit final.

IV.5. Extraction assistée par micro-ondes :
Les micro-ondes chauffent sélectivement I'eau in situ contenue dans les cellules végétales.
L'augmentation rapide de la pression interne fait éclater les cellules, libérant I'nuile essentielle

en quelques minutes seulement [3, 10].
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IV.6. Extraction par fluide supercritique (CO2-SC)

Le dioxyde de carbone CO; est utilisé a I'état supercritique au-dela de 31,1 °C et 73,8 bar,
ou il acquiert des propriétés intermédiaires entre un gaz et un liquide. C'est un solvant
d'extraction hautement sélectif, non toxique et facilement éliminé par simple dépressurisation,

préservant l'intégrité totale des molécules odorantes [9].

IV.7. Extraction assistée par ultrasons

Cette méthode récente permet une extraction rapide avec un rendement élevé. Les
ultrasons provoquent la rupture des parois cellulaires, ce qui facilite la libération des composés
aromatiques dans le solvant. Celui-ci est ensuite eliminé par évaporation, suivie d’un séchage,

généralement par lyophilisation [10].

V. Propriétés physico-chimiques des huiles essentielles

Les propriétés physiques sont importantes pour vérifier leur pureté et évaluer leur qualite.

V.1. Aspect, couleur et odeur

En général, les huiles essentielles sont liquides et fluides a température ambiante [2].
Cependant, certaines peuvent devenir visqueuses avec le temps a cause de I'oxydation [3]. Leur
couleur dépend de la plante et de la méthode d'extraction : elles peuvent étre incolores, jaunes,
vertes ou méme bleues, comme l'huile de camomille. Elles ont toutes une odeur forte et

caractéristique de la plante d'origine.

V.2. Volatilité et solubilité

Les huiles essentielles sont trés volatiles car elles contiennent des molécules légéres
comme les monoterpenes et les sesquiterpénes [1]. Contrairement aux huiles végétales, elles
s'évaporent complétement sans laisser de tache grasse sur le papier.

Sur le plan de la solubilité, elles sont hydrophobes (insolubles dans I'eau) et lipophiles.
Elles se dissolvent tres bien dans les solvants organiques, les huiles végétales et l'alcool

concentreé [2].



Chapitre | Huiles essentielles : principes généraux et caractéristiques

V.3. Densité et pouvoir rotatoire

La plupart des huiles essentielles ont une densité inférieure a celle de I'eau a 20°C, souvent
comprise entre 0,800 et 0,990 g/cm?3 [2]. C'est pourquoi elles surnagent au-dessus de I'eau apres
la distillation. Seules quelques huiles lourdes, comme celle de clou de girofle, coulent car leur
densité est supérieure a 1.

De plus, les huiles essentielles possedent un pouvoir rotatoire car elles contiennent des
molécules chirales. Mesurer cette déviation de la lumiére permet de vérifier si I'huile est pure

ou si elle a été falsifiée [11].

V.4. Indice de réfraction

L'indice de réfraction correspond au rapport entre la vitesse de la lumiere dans le vide et
sa vitesse dans I'huile essentielle. Pour la majorité des huiles, cet indice varie entre 1,450 et
1,510 [3]. Cette valeur change selon les liaisons chimiques des molécules présentes. Si l'indice

mesuré s'éloigne des normes ISO, cela indique que I'huile est altérée ou falsifiée [11].

V1. Les compositions chimiques des huiles essentielles

Les huiles essentielles constituent des mélanges complexes de substances chimiques
volatiles. Leur composition est variable selon I’espeéce végétale et peut comprendre plusieurs
centaines de molécules déja identifiées, tandis que d’autres restent encore inconnues. Ces
constituants appartiennent principalement a deux grandes familles issues de voies biosynthese
différentes : les terpénoides majoritaire, et les composés aromatiques dérivés du phénylpropane,
présents en moindre proportion [12]. Certaines huiles essentielles peuvent également contenir

des composes issus de la dégradation de molécules non volatiles lors du processus d’extraction.

VI.1. Les terpenes

Les terpénes représentent une classe tres répandue dans le regne végétale. Leur structure
est basée sur I'unité isoprénique CsHs. Selon le nombre d’unités d’isopréne, on distingue
plusieurs catégories, dont les principales présentes dans les huiles essentielles sont les
monoterpenes CioHis, constitués de deux unités isopréniques, et les sesquiterpénes CisHaa,
formés de trois unités. Seuls les terpénes de faible masse moléculaire, notamment les mono- et

sesquiterpénes, sont retrouvés dans les huiles essentielles en raison de leur volatilité et de leurs

propriétés aromatiques [12].
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VI.1.1. Les monoterpénes

Sont les composés les plus simples et les plus abondants dans les huiles essentielles,
pouvant représenter jusqu’a 90% de leur composition. Ils résultent de ’assemblage de deux
unités isopréniques selon une organisation de type « téte-queue ». Leur structure peut étre
acyclique, monocyclique ou bicyclique, et ils peuvent également donner naissance a divers

dérivés fonctionnels. Par exemple : Limonéne, a-Pinéne, B-Pinéne.

D-limonéne B-pinéne o.-pinene

Figure I.1. Structures chimiques de quelques monoterpénes d’huiles essentielles.

VI.1.2. Les sesquiterpénes

Les sesquiterpénes sont des molécules constituées de 15 atomes de carbone issues de trois
unités isopréniques. lls présentent une grande diversité structures incluant des formes
acycliques, monocycligues, bicycliques, tricycliques ou polycycliques. Ils peuvent exister sous
forme d’hydrocarbures simples ou dérivés oxygénés tels que les alcools, cétones, aldéhydes,

acides ou lactones. Par exemple :

= 'W
AN AN =
HY H
o-Humuléne B-Caryophylléne - Famesene

Figure 1.2. Structures chimiques de quelques sesquiterpénes d’huiles essentielles.

V1.2. Les phénylpropanoides
Les composés aromatiques dérivés du phénylpropane constituent une autre famille
importante de substances volatiles présentes dans les huiles essentielles. Parmi les plus connus

figurent la vanilline, I’eugénol, I’anéthole et ’estragol. Ces molécules sont particulierement
8
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présentes dans certaines plantes telles que le persil, I’anis, le fenouil, le girofle, la vanille, la

cannelle, le basilic et I’estragon.

Eugénol Anéthol Vanilline

Figure 1.3. Structures chimiques de quelques phénylpropanoides.

V1.3. Composés d’origines diverses

Les huiles essentielles peuvent contenir des composés issus de transformations chimiques
de substances non volatiles au cours de la distillation a la vapeur d’eau. Ces composés résultent
notamment de la dégradation des acides gras ou des terpenes. De plus, on peut parfois retrouver
des composés azotes ou soufres, ainsi que des fractions plus lourdes pouvant étre extraites par

solvants.

VII1. Notion de chemotype

Le chémotype correspond au profil chimique domaine d’une huile essentielle, défini par
le composé majoritaire qui la caractérise. Cette notion permet de distinguer des huiles
essentielles issues d’une méme espéce végétale mais présentant des compositions chimiques
différentes. Elle est essentielle pour garantir une utilisation appropriée, car les variations de
chémotype influencent directement les propriétés biologiques ainsi que la toxicité potentielle

des huiles essentielles [13].

VIII. Méthodes d’identification chimiques des huiles essentielles

L'identification chimique des huiles essentielles est cruciale pour garantir leur pureté, leur
qualité, et détecter d'éventuelles adultérations. Comme les huiles essentielles sont des mélanges
complexes de dizaines de molécules volatiles (terpenes, composés phénoliques, aldéhydes,
etc.), leur analyse repose sur une combinaison de méthodes physiques, chimiques et surtout
chromatographiques.

Voici les principales méthodes utilisées en laboratoire pour identifier les composants des

huiles essentielles :
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VII1.1. Les Méthodes Chromatographiques
Ce sont les méthodes de réference, car elles permettent de séparer physiquement tous les

constituants du mélange avant de les identifier.

VII1.1.1. La Chromatographie en Phase Gazeuse couplée a la Spectrométrie

de Masse
C'est la technique de référence pour l'identification formelle des constituants volatils.
L'utilisation conjointe des spectres de masse et des indices de rétention linéaires permet de

discriminer les isomeres de structure [14].

VII1.1.2. La Chromatographie en Phase Gazeuse avec Détecteur a lonisation

de Flamme

Cette methode est principalement utilisée pour la quantification. Les composés séparés
passent dans une flamme hydrogene/air, ce qui produit des ions. Le signal électrique mesuré est
proportionnel a la quantité de matiére.

Elle permet d'obtenir le pourcentage exact de chaque constituant dans I'huile essentielle
[15].

VI11.1.3. La Chromatographie sur Couche Mince

Une méthode rapide, visuelle et économique, souvent utilisée en screening préliminaire
ou en contrble qualité rapide. On dépose une goutte d'huile sur une plaque de silice que I'on
plonge dans un solvant. Les constituants migrent a des hauteurs différentes.

Aprés migration, la plaque est révélée sous lampe UV ou par pulvérisation d'un réactif
chimique comme la vanilline sulfurique qui colore les différentes familles de composeés

terpénes, esters, ...etc [16].
VII11.2. Les Méthodes Spectroscopiques

Contrairement a la chromatographie, ces méthodes n'isolent pas les molécules mais

donnent une image globale des fonctions chimiques présentes.

10
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e La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier
On soumet I'échantillon & un rayonnement infrarouge. Les liaisons chimiques (C=0,
O-H, C-H, ...etc.) absorbent I'énergie a des longueurs d'onde spécifiques en vibrant.
Trés utile pour vérifier rapidement la conformité d'une huile ou détecter la présence de

solvants ou d'eau [17].

VI11.3. Les Indices Physico-chimiques
Ces mesures ne permettent pas d'identifier chaque molécule individuelle, mais elles
définissent la carte d'identité physique de I'huile essentielle. Une déviation de ces valeurs
signale souvent une mauvaise qualité ou une falsification.
e La Densité relative : Mesurée a l'aide d'un densimeétre ou d'un pycnomeétre a 20°C.
e L'Indice de réfraction : Mesuré avec un réfractometre d'Abbe, il caractérise la fagon
dont I'huile dévie la lumiére.
e Le Pouvoir rotatoire : Mesuré au polarimétre, il exploite la chiralité des molécules
naturelles.
e LaSolubilité dans I'éthanol : Permet de Vvérifier la concentration en alcool requise pour

solubiliser parfaitement I'huile.

VII11.4. Les Analyses Chimiques Classiques
Aujourd'hui plus rares car gourmandes en temps et en échantillons, elles restent utiles
pour caracteriser globalement certaines fonctions chimiques par titrage :
e L'indice d'acide : Pour évaluer la quantité d'acides gras libres, signe d‘altération ou
d'oxydation.
e L'indice d'ester : Pour évaluer la richesse en esters, composés trés odorants comme
I'acétate de linalyle.

e L'indice de saponification : Lié a la longueur des chaines carbonées des esters présents.

IX. Propriétés biologiques des huiles essentielles

Les huiles essentielles représentent des mélanges naturels complexes de substances
volatiles biosynthétisées par les plantes aromatiques. La diversité de leur composition chimique
leur confere de nombreuses activités biologiques, qui résultent généralement de l'action
synergique entre les différents constituants de I'huile essentielle, plutdt que de l'effet d'un seul
composeé [18].

11
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IX.1. Activité antimicrobienne

L'activité antimicrobienne est l'une des propriétés les plus importantes des huiles
essentielles. De nombreuses études ont demontré leur efficacité contre un large éventail de
microorganismes. Leur action repose principalement sur la perturbation de l'intégrité de la
membrane cellulaire des microorganismes, entrainant une augmentation de sa perméabilité, une
fuite des constituants intracellulaires et, a terme, la destruction de la cellule microbienne.

Les composés phénoliques, tels que le thymol, le carvacrol et l'eugénol, figurent parmi
les molécules les plus actives. En raison de leur efficacité contre plusieurs microorganismes
pathogénes, les huiles essentielles sont envisagées comme des alternatives naturelles aux

conservateurs chimiques et aux agents antimicrobiens conventionnels [19].

IX.2. Activité antioxydante

Les huiles essentielles possédent une capacité significative a limiter les phénomeénes
d'oxydation grace a leur pouvoir de neutralisation des radicaux libres. Cette propriété est
principalement attribuée aux composés phénoliques capables de céder un électron ou un atome
d'’hydrogéne afin de stabiliser les especes réactives de lI'oxygene.

L'activité antioxydante est généralement évaluée a l'aide de méthodes analytiques telles
que les essais DPPH, ABTS, FRAP et ORAC. Cette propriété contribue a la prévention du stress
oxydatif, impliqué dans le développement de nombreuses maladies chroniques, tout en

améliorant la stabilité des produits alimentaires sensibles a I'oxydation [20].

IX.3. Activité anti-inflammatoire

Les huiles essentielles présentent également des effets anti-inflammatoires remarquables.
Plusieurs de leurs constituants bioactifs sont capables de moduler la réponse inflammatoire en
inhibant la production de médiateurs pro-inflammatoires tels que les prostaglandines, les
leucotrienes et diverses cytokines.

Des molécules comme le 1,8-cinéole, le limonéne, l'a-pinéne et le B-caryophyllene
interviennent dans la régulation de différentes voies moléculaires impliquées dans le processus
inflammatoire. Ces propriétés expliquent I'utilisation croissante des huiles essentielles dans la

prise en charge des affections inflammatoires et douloureuses [20].

12
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IX.4. Activité antifongique

Les huiles essentielles possedent une activité antifongique efficace contre plusieurs
espéces de champignons pathogenes. Leur mécanisme d'action repose principalement sur la
modification de la membrane cellulaire fongique, I'inhibition de la biosynthése de I'ergostérol
ainsi que la perturbation du métabolisme cellulaire.

Cette activité constitue un atout majeur pour leur utilisation comme agents naturels de

conservation des aliments et comme alternatives aux antifongiques de synthése [20].

X. Applications des huiles essentielles
Gréace a leurs proprietés, les huiles essentielles sont utilisées dans plusieurs domaines tels
que la pharmacie, la parfumerie, la cosmétique, la thérapeutique, ainsi que I’industrie

alimentaire.

X.1. Applications dans I’industrie pharmaceutique et thérapeutique

Les huiles essentielles sont utilisées depuis longtemps pour leurs effets thérapeutiques,
notamment grace a leurs propriétés antibactériennes et antifongiques. Elles sont employées pour
le traitement de certaines infections, en particulier les infections respiratoires, comme c’est le cas
des essences d’eucalyptus.

Elles peuvent étre administrées par différentes voies telles que les massages, les
inhalations, la vaporisation ou les bains. Leurs utilisations s’étendent également a la
désinfection de I’air dans les établissements de soins et les habitations.

Par ailleurs, elles peuvent étre intégrées dans certaines formulations pharmaceutiques afin

de masquer le goQt désagréable des médicaments et améliorer leur acceptabilité [21].

X.2. Applications dans I’industrie agroalimentaire

Dans le domaine alimentaire, les huiles essentielles jouent un réle important dans
I’aromatisation des produits. Elles sont responsables de la flaveur caractéristique de nombreux
condiment comme le poivre et le gingembre, ainsi que des plantes aromatiques telles que ma
menthe, I’anis, le thym, le laurier et I’orange.

A faibles doses, certaines huiles essentielles peuvent également faciliter la digestion, ce
qui explique leur utilisation dans la fabrication de boissons et de produits de liquoristerie,

comme ’essence d’anis ou badiane.

13
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Elles sont aussi largement utilisées dans la formulation des aromes alimentaires présents

dans les plats préparés et les aliments industriels [21].

X.3. Applications en cosmétique et parfumerie

Les huiles essentielles constituent des matiéres premiéres essentielles dans I’industrie de
la parfumerie en raison de leur richesse aromatique. Elles sont utilisées pour la fabrication de
parfums a partir d’essences comme la rose, le jasmin, le citron.

Dans le domaine de la cosmétique, plusieurs huiles essentielles possédent des propriétés
intéressantes. Par exemple, le basilic et le romarin ont des effets tonifiants, le thym et le romarin
présentent des propriétés antipelliculaires, tandis que la rose et la lavande favorisent la

régeneration des cellules cutanées.

Actuellement, les produits naturels sont privilégiés dans ce domaine, bien qu’il soit

important de rappeler que naturel ne signifie pas toujours absence de toxicite.

X.4. Applications dans I’industrie chimique

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes a partir desquels il est possible
d’isoler des molécules d’intérét. Ces composés peuvent étre utilisés directement ou servir de
base pour des réactions d’hémisynthése afin d’obtenir de nouvelles molécules a intérét
économique ou industriel. Cette approche constitue souvent une alternative plus rentable que la
synthese chimique classique, qui nécessite plusieurs étapes et peut présenter des rendements

plus faibles.

XI. Evaluation de P’activité antiaxydante des huiles essentielles

L'évaluation de l'activité antioxydante des huiles essentielles repose sur plusieurs
mécanismes complémentaires : piégeage des radicaux libres, pouvoir réducteur, ou inhibition
de la peroxydation lipidique. Comme les huiles essentielles sont des mélanges complexes de

molécules hydrophobes et volatiles, certaines méthodes sont plus adaptées que d'autres.

Voici les méthodes principales les plus utilisées en laboratoire :

XI.1. Le test au DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle)
C'est la méthode la plus populaire et la plus simple. Le DPPH" est un radical libre stable

de couleur violette. En présence d'un antioxydant, le radical est réduit et la solution vire au

14



Chapitre | Huiles essentielles : principes généraux et caractéristiques

jaune. Le changement est mesuré par spectrophotométrie a 517 nm [22]. Ce test est rapide, peu
codteux et tres reproductible.

X1.2. Letest a I'ABTS (Acide 2,2'-azino-bis (3-éthylbenzothiazoline-6-
sulfonique))

Semblable au DPPH, ce test mesure la capacité de I'huile essentielle a piéger le radical
cation ABTS'*, généré au préalable par réaction avec du persulfate de potassium. La
décoloration du bleu-vert se mesure a 734 nm [23]. Ce test est applicable aux composés a la
fois hydrophiles et lipophiles, ce qui est idéal pour les fractions d'huiles essentielles solubilisées

dans un solvant adéquat.

X1.3. Le test FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power)

Contrairement aux tests DPPH et ABTS qui mesurent le transfert d'atomes d'hydrogéne,
le FRAP mesure le transfert délectrons. Il évalue la capacité de I'échantillon a réduire le
complexe ferrique de la tripyridyltriazine [Fe(l11)-TPTZ]** en un complexe ferreux intense
bleuté [Fe(1)-TPTZ]?* en milieu acide. La lecture se fait a 593 nm [24]. Ce test donne une

excellente indication du pouvoir purement réducteur de I'huile.

X1.4. Le test de décoloration du p-carotene / acide linoléique

Cette méthode simule la peroxydation lipidique dans une émulsion. L'oxydation de l'acide
linoléique produit des radicaux libres hydroperoxydes qui attaquent les doubles liaisons du -
caroténe, entrainant sa décoloration. La présence d'une huile essentielle antioxydante va ralentir

ou bloguer cette décoloration et la mesure se fait a 470 nm [25].

Ce test est tres représentatif de I'efficacité d'un antioxydant dans un systéeme lipidique ou

émulsion.

XI1. Conclusion

Les huiles essentielles sont des substances naturelles riches en composés bioactifs,
reconnues pour leurs nombreuses propriétés biologiques et leurs diverses applications. Dans ce
chapitre, les principales informations sur les huiles essentielles ont été présentées, notamment
leur définition, leurs méthodes d’extraction, leurs propriétés physico-chimiques, leur

composition chimique, leurs activités biologiques et leurs domaines d’utilisation.
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Ces connaissances constituent une base importante pour mieux comprendre les travaux

expérimentaux réalises dans cette étude et interpréter les résultats obtenus.
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Chapitre 11 Etude monographique de Pimpinella anisum L. et d’lllicium verum

I. Introduction

Les plantes aromatiques et médicinales constituent une source majeure de molécules
bioactives d'intérét pharmacologique et thérapeutique. Parmi ces espéces, I'anis vert (Pimpinella
anisum L.) et la badiane (Illicium verum) occupent une place prépondérante dans les médecines
traditionnelles de diverses régions du monde. La recherche scientifique contemporaine
s'intéresse particulierement a ces matrices en raison de la diversité de leurs métabolites
secondaires, notamment leurs huiles essentielles, qui possédent des propriétés antioxydantes,

antimicrobiennes et anti-inflammatoires remarquables [26].

L’objectif de ce chapitre est d'exposer une étude comparative et approfondie des
caractéristiques botaniques et de la composition phytochimique de Pimpinella anisum L. et
d'lHlicium verum. De plus, une attention particuliére sera accordée a la caractérisation et a la
valorisation des propriétés biologiques de leurs huiles essentielles afin de mettre en évidence

leur potentiel thérapeutique.

I1. Etude botanique et monographique des plantes d’étude
Bien qu’elles partagent des propriétés organoleptiques similaires, Pimpinella anisum L.
et Illicium verum appartiennrnt a des familles botaniques totalement distinctes et possédesnt

des caractéristiques morphologiques et géographiques bien spécifiques.

I1.1. Pimpinella anisum L.

Pimpenella anisum L., communément appelée anis vert, est une plante aromatigue
appartenant a la famille des Apiaceae. Elle est cultivée depuis I’antiquité et utilisée pour ses
propriétés aromatiques et médicinales. Ses graines et son huile essentielle sont largement

employées dans les domaines alimentaire, pharmaceutique et cosmétique.

L | Y O SEUEIST =2
Figure I1.1. Fleures et graines de Pimpinella anisum L. [27].
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I1.1.1. Classification taxonomique

La classification systématique de Pimpinella anisum L. est présentée dans le Tableau
I1.1. ci-dessous :

Tableau I1.1. Classification taxonomique de Pimpinella anisum L. [28].

Niveau taxonomique Classification

Régne Plantae

Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Ordre Apiales

Famille Apiaceae

Genre Pimpinella

Espece Pimpinella anisum L.

11.1.2. Noms vernaculaires

Pimpinella anisum L. est connue sous plusieurs dénominations vernaculaires qui varient
selon les régions et les pays. En arabe, cette plante est principalement désignée par les termes
« habbat hlawa » ou « yansoun », tandis qu’en francais, elle porte le nom d’« anis vert ». D’un
point de vue geographique, les appellations locales divergent également : en an Algérie et au
Maroc, elle est communément connue sous le nom de « habbat hlawa », alors qu’en Palestine

et au Liban elle est appelée « yansoun ».

11.1.3. Origine et répartition géographique

L’espéce Pimpinella anisum L. est originaire de la région méditerranéenne orientale de
I’ Asie occidentale, son utilisation par ’'Homme est documentée depuis I’ Antiquité, notamment
au sein de ’Egypte ancienne. Aujourd’hui, cette plante est largement cultivé dans les zones
tempérés et semi-arides, en particulier en Afrique du Nord, en Europe du Sud et en Asie.

Par ailleurs, les conditions environnementales peuvent influencer la production des

métabolites secondaires ainsi que le rendement en huile essentielle [29].
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11.1.4. Description botanique

Pimpinella anisum L. est une plante herbacée annuelle ou bisannuelle appartenant a la
famille des Apiaceae. Pouvant atteindre une hauteur de 50 & 80 c¢cm, elle possede des tiges
dressées et creuses, ainsi que des feuilles vertes, alternes, longuement pétiolées et composées
de trois folioles [30].

Ses fleurs, de petite taille et de couleur blanches, sont regroupées en ombelles. Ses fruits,
communément appelés graines, sont de couleur gris verdatre et s’avérent tres aromatiques. Les
fruits constituent la partie la plus utilisée de la plante en raison de leur richesse en composés
bioactifs et en huiles essentielles, majoritairement composé de (E)-anéthole [31].

Ces propriétés justifient leur large utilisation dans les préparations traditionnelles et

thérapeutiques ; en particulier sous forme d’infusion.

\(
. ‘\\ﬁf *\“ ’

Figure 11.2. Représentation morphologique de Pimpinella anisum L. [32].
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11.1.5. Etude phytochimique de Pimpinella anisum L.

11.1.5.1. Composition des graines

Les analyses phytochimiques menées sur les graines de Pimpinella anisum L. révelent

une forte teneur en composés bioactifs, notamment en polyphénols, flavonoides et tanins

[33,34].

De maniére générale, la matrice des graines est constituée des fractions suivantes [35] :

e Composés phénoliques et glucides : Polysaccharides, flavonoides, hétérosides de

flavones, acides phénols et glucosides de I'acide 4-hydroxybenzoique.

e Coumarines : Furanocoumarines et hydroxycoumarines

e Lipides : Une fraction lipidique globale (15-29 %) et une huile fixe (25-30 %)

e Huile essentielle (1,5-6 %) : Principalement caractérisée par sa richesse en trans-

anéthole

11.1.5.2. Composition chimique de I'huile essentielle

Les huiles essentielles de Pimpenella anisum L. contient plusieurs composés actifs, dont

principalement le trans-anéthole, ’estragole, le y-himachaléne, I’anis aldéhyde ainsi que divers

terpénes et composes aromatiques.

Les différents constituants volatils de cette huile essentielle sont regroupés par familles

chimiques dans le Tableau I1.2.

Tableau I1.2. Composition chimique de I'huile essentielle des graines de Pimpinella anisum L.

[36].
Famille chimique Composeés principaux Teneur (%)
[-bisabolene 1,3
) a-zingibérene 15
Hydrocarbures terpéniques _ _
v-hémachalene 9,9
[3-caryophyllene 8 -237
Estragole 01-5
Phénols (2)-anéthole 02-11
(E)-anéthole 75,2 - 96,1
Linalol 0-2.2
Alcools _
Alcool anisique 02-04
Aldéhyde Anisaldéhyde 05-25
Ester Phényle 1-14
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Le trans-anéthole est le constituant majeur de I'huile essentielle d'anis vert. Ce composé

représente 57,4 % du poids sec des graines et s'éleve entre 75,2 % et 96,1 % dans Il'huile

essentielle extraite [37]. Les compositions chimiques de I’huile essentielle peuvent varier selon

’origine géographique de la plante.

H;C

= CH,

Figure 11.3. Structure chimique de (E)-anéthole.

11.1.6. Domaine d’utilisation

Domaine médical : Les graines d’anis vert et leur huile essentielle sont utilisées en
médecine traditionnelle, pour leurs propriétés diurétiques, sédatives et antibactériennes.

Elles contribuent également a améliorer la digestion et a stimuler la location [38].

Domaine alimentaire : L’anis est utilise comme épice depuis I’antiquité et occupe une
place importante dans le domaine alimentaire. Son huile essentielle a longtemps été
employée pour la conservation des aliments grace a ses propriétés antimicrobiennes,
limitant 1’altération de certains produits alimentaires [39]. Elle est également utilisée
comme agent aromatisant dans le pain, les patisseries, les confiseries et diverses

boissons.

Domaine Agricole : Les huiles essentielles sont reconnues pour leurs propriétes
insecticides et peuvent étre utilisées dans la lutte contre les ravageurs [40]. L’huile
essentielle d’anis a montré une activité insecticide importante contre insectes des

denrées stockées, avec des taux de mortalité pouvant atteindre 100% [41].
Activités biologiques

- Activité antidiabétique : L’huile essentielle d’anis favorise 1’absorption du glucose
et contribue a la régulation de la glycémie [42].
- Activité antioxydant : L’anis présente une activité antioxydante importante en

limitant I’action des radicaux libres et en réduisant la peroxydation lipidique [43].
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Etude monographique de Pimpinella anisum L. et d’lllicium verum

11.2. Hlicium verum

[llicium verum, ou I’anis étoilé, également appelé badiane de Chine, est une plante
originaire de Chine appartient a la famille des Schisandraceae et caractérisé par son feuillage
persistant. Ses fruits sont largement utilisés comme épice dans de nombreuses préparations
culinaires, notamment dans la cuisine asiatique [44].

Outre son utilisation alimentaire, cette plante est également employée dans la médecine
traditionnelle [45]. Des études ont montré qu’elle posséde une activité antimicrobienne

intéressante, ce qui explique son utilisation dans le traitement de certaines affections d’origine

microbienne.

11.2.1. Classification taxonomique

La classification systématique d’lllicium verum est présentée dans le Tableau I1.3. ci-

dessous :

Tableau I1.3. Classification taxonomique d’lllicium verum [47].

Niveau taxonomique Classification
Regne Plantae
Division Magnoliopsida
Classe Magnoliopsida
Ordre Iliciales
Famille Iliciaceae
Genre Ilicium
Espéce [llicium verum
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11.2.2. Origine et répartition géographique

[llicium verum est un arbre de type tropical originaire des régions du Sud-Est asiatique.
Cette espéce ne se rencontre plus a I’état spontané dans la nature et est aujourd’hui
exclusivement cultivée pour ses usages économiques et aromatiques. Par ailleurs, cette plante
n’est pas indigéne au Maroc ni a d’autre régions similaires, son approvisionnement impose une
importation, principalement depuis la Chine et le VViét Nam, qui constituent les principaux pays
producteurs [48].

11.2.3. Description botanique

llicium verum est un arbre tropical persistant a écorce lisse et blanchatre, pouvant
atteindre 8 a 15 métres de hauteur [49]. Ses feuilles sont alternes, coriaces et lancéolées ;
lorsqu'elles sont froissees, elles dégagent un parfum aromatique intense en raison de leur
richesse en essences.

Ses fleurs solitaires possédent de nombreux tepales dont la couleur varie du blanc verdatre
au rose-rouge. Elles donnent naissance a un fruit caractéristique : un polyfollicule ligneux en
forme d'étoile a 8 branches. En mdrissant, ce fruit passe du vert au brun foncé et s‘ouvre pour

libérer, dans chaque cavité, une unique graine ovoide, brune et tres brillante [50].

Figure 11.5. Planche botanique historique d’lllicium verum [51].
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11.2.4. Etude phytochimique d’llicium verum

11.2.4.1. Composition des graines

Contrairement au péricarpe qui concentre la majorité de la fraction volatile aromatique,
les graines Véritables d'lllicium verum, situées a lintérieur des follicules de I'étoile, se
caractérisent principalement par leur richesse en lipides non volatils, communément appelés
huiles fixes, et en acides organiques spécifiques.

e Huiles fixes (Lipides) : Les graines contiennent environ 20% d'huile fixe. Cette fraction
lipidique est majoritairement composée d'acides gras insaturés (tels que I'acide oléique
et l'acide linoléique) et d'acides gras saturés (acide palmitique) [52].

e Acides organiques : l'acide shikimique est un constituant moléculaire majeur d'lllicium
verum. Il s'agit d'un précurseur biosynthétique crucial utilisé industriellement comme
matiére premiére pour la synthése du phosphate d'oseltamivir (Tamiflu®), un agent
antiviral de reférence [53].

e Autres constituants : Les graines renferment également des protéines de reserve, des
résines, des tanins (9% a 10%) [54].

11.2.4.2. Composition chimique de I'huile essentielle

L'huile essentielle d'Hlicium verum est obtenue principalement par hydrodistillation ou
distillation a la vapeur des fruits secs. Le rendement moyen d'extraction varie généralement
entre 2,5% et 5,0% selon le stade de maturité du fruit, les conditions climatiques et la méthode
d'extraction employée [55].

Les analyses par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
(CPG-SM) mettent en évidence un profil biochimique dominé par les phénylpropanoides, suivis

de monoterpénes hydrocarbonés et oxygénés.

Tableau 11.4. Composition chimique de I'huile essentielle des graines d’Illicium verum.

Famille biochimique Composeés principaux Teneur (%)
(E)-anéthole 80,0 - 90,0
Phénylpropanoides Estragole 1,0-45
Anisaldéhyde 0,1-05
Limonéne 15-45
Monoterpénes Linalol 0,2-15
a-pinene 0,3-1,0
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11.2.5. Utilisation thérapeutique traditionnelle
Traditionnellement, I’anis étoilé est utilisé sous forme d’infusion préparée a raison de 5 g
de fruits par litre d’eau bouillante. Il est recommandé pour soulagement de divers troubles

digestifs tels que les ballonnements, les digestions difficiles.

Il est également employé comme traitement d’appoint des douleurs fonctionnelles

digestives grace a ses propriété carminatives, aromatisants et antidiarrhéiques [56].

Plusieurs études ont mis en évidence diverses activités biologiques de I’anis étoilé. Permis
celles -ci figurent I’activité antioxydante, la protection de I’ADN, les effets anti-inflammatoires
et antiviraux [57].

De plus, cette espece possede des propriétés acaricides et insecticides, notamment
lorsqu’elle est utilisée par fumigation [58].

I11. Conclusion

Ce chapitre a été consacré a I’étude monographique de Pimpinella anisum L. et Illicium
verum, en presentant leurs caracteristiques botaniques, leur classification, leur composition
phytochimique ainsi que les principaux constituants de leurs huiles essentielles. Les données
bibliographiques ont montré que ces deux espéces constituent une source importante de
composes bioactifs, notamment le (E)-anéthole, responsable d’une grande partie de leurs
propriétés biologiques et de leurs applications thérapeutiques. Ainsi, cette étude
bibliographique fournit une base scientifique solide pour mieux comprendre les caractéristiques
de ces deux plantes et constitue un appui essentiel a I’interprétation des résultats expérimentaux

présentés dans les chapitres suivants.
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Chapitre 111 Matériels et méthodes

I11.1. Objectif du travalil

L’objectif principal de ce travail est d’évaluer et de comparer I’activité antioxydante des
huiles essentielles extraites des graines de deux plantes aromatiques d'intérét thérapeutique :
I'anis vert (Pimpinella anisum L.) et la badiane (Illicium verum), ainsi que d'étudier l'effet de

leur combinaison pour voir s’il y a une synergie.

Pour atteindre cet objectif général, la démarche expérimentale s'articule autour des trois

axes spécifiques suivants :

> Etude comparative de I'extraction et des rendements : Réaliser I'extraction des huiles
essentielles a partir des graines des deux matrices végétales en utilisant deux procédés
distincts : I'hydrodistillation classique et la distillation par dispositif de Clevenger. Cet
axe vise a comparer l'efficacité de ces deux méthodes a travers le calcul et I'analyse de

leurs rendements quantitatifs respectifs.

» Tests phytochimiques : Des tests de coloration et de précipitation sont effectués sur
des extraits éthanoliques des graines pour veérifier la présence ou I'absence de grandes
familles de métabolites secondaires. Cette étude ciblera particulierement les composes
polyphénoliques (tanins et flavonoides), les composés réducteurs, les alcaloides,

I'amidon, les anthocyanes et les coumarines.

> Evaluation du pouvoir antioxydant : Déterminer l'activité antioxydante in vitro des
huiles essentielles de facon isolée, puis sous forme de melanges, en mesurant leur
capacité de piégeage du radical libre DPPH afin de vérifier si la combinaison des deux

huiles augmente leur action.

[11.2. Matériel et produits

111.2.1. Appareillage

UV spectrophotometre, balance analytique, broyeur électrique, plaque chauffante,

chauffe-ballon, montage de Clevenger, montage d’hydrodistillation classique, lampe

ultraviolette UV.
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111.2.2. Verreries

Béchers, pipettes, micropipettes, ballons, éprouvettes graduées, tubes a essais, ampoule

a décanter, erlenmeyer.

111.2.3. Produits chimiques

Eau distillée, dichlorométhane CH2Cl», sulfate de magnésium Na>SQO4, éthanol C.HsOH,

chlorure de fer FeCls, acide chlorhydrique HCI, limaille de magnésium Mg, liqueur de Fehling,

acide sulfurique H2SOs, réactif de Wagner, réactif de Lugol, solution d’ammoniaque NH4OH,
hydroxyde de sodium NaOH, DPPH C1gH12N50s, acide ascorbique CsHgOs.

111.3. Matériel végétal

111.3.1. Choix des plantes utilisée

Le choix des graines de I'anis vert (Pimpinella anisum L.) et de la badiane (Illicium verum)

pour cette étude repose sur plusieurs critéres scientifiques et pratiques essentiels :

Une composition chimique similaire mais des origines différentes : Bien que ces
deux plantes appartiennent a des familles botaniques totalement distinctes (les
Apiaceaes pour l'anis vert et les Schisandraceaes pour la badiane), leurs huiles
essentielles partagent un composé majoritaire commun (l'anéthol). Cette molécule est
largement reconnue pour ses nombreuses propriétés biologiques. Etudier ces deux
matrices permet donc de comparer deux sources végétales différentes ayant un profil

chimique trés proche.

La recherche d'un effet de synergie : L'intérét principal de cette étude est d'évaluer
I'activité antioxydante de leur mélange. Méme si I'anéthol domine dans les deux huiles,
les composés minoritaires different d'une plante a l'autre. Le mélange de ces deux huiles
essentielles vise a observer si ces petits composants secondaires peuvent interagir

ensemble pour améliorer, stabiliser ou multiplier I'efficacité antioxydante globale.

Une richesse en composés phénoliques dans les graines : Les graines de l'anis et de
la badiane sont connues pour étre riches en antioxydants naturels, notamment en

molécules polaires comme les flavonoides et les tanins.
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e Disponibilité : Ce sont deux plantes aromatiques tres accessibles, couramment utilisées
en médecine traditionnelle, en cuisine et dans les industries cosmétique et
pharmaceutique.

111.3.2. Origine et collecte du matériel végeétal

Les graines d'anis vert (Pimpinella anisum L.) et de badiane (Illicium verum) utilisées
dans ce travail ont été achetées au début du mois d'avril 2026 auprés d'un herboriste local de la
wilaya de Skikda. Concernant la provenance de ce matériel végétal, ces graines ont été
approvisionnées par cet herboriste auprés des grossistes d'Ain Oulmene, situés dans la wilaya
de Sétif.

Figure 111.2. Graines d’Hlicium verum.
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111.3.3. Préparation du matériel végetal

Avant le début des manipulations, les graines ont été triées et nettoyées afin d'éliminer les

impuretés, puis conservées a température ambiante, & I'abri de la lumiére et de I'numidité.

Ensuite, les graines ont été broyées et réduites en une poudre fine a l'aide d'un broyeur
électrique. Cette étape de broyage est indispensable afin d'augmenter la surface de contact entre
la matiere végétale et les solvants (ou la vapeur d'eau), ce qui permet d'optimiser I'extraction
des huiles essentielles et de faciliter la libération des métabolites secondaires lors de la
préparation des extraits éthanoliques. La poudre ainsi obtenue a été immédiatement stockée

dans des flacons hermétiques pour éviter toute perte de composeés volatils avant les analyses.

Figure 111.3. Préparation de la poudre d’Illicium verum.

Figure 111.4. Poudre de Pimpinella anisum L.
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111.4. Extraction des huiles essentielles

Dans le cadre de ce travail expérimental, I'extraction des huiles essentielles a partir des
graines de Pimpinella anisum L. et de d’lllicium verum a été réalisée en utilisant deux méthodes
distinctes. Cette approche a pour but de comparer I'efficacité de chaque technique sur le plan
quantitatif.

111.4.1. Extraction par hydrodistillation
e Principe

L’hydrodistillation est une méthode d’extraction des huiles essentielles basée sur
I’entrainement a la vapeur d’eau des composés volatils contenus dans la plante.

La matiere végetale est mélangée avec de I’eau distillée, puis portée I’ébullition. Sous
I’effet de la chaleur, les cellules végétales se rompent et libérent les molécules de 1’huile
essentielle [59].

Les composés volatils forment avec I’eau un mélange de vapeur azéotrope. Cette vapeur
est ensuite condensée grace a un systéme de refroidissement, ce qui permit d’obtenir un mélange
constitu¢ d’eau et d’huile essentielle.

Enfin, la séparation des deux phases, aqueuse et organique, se fait par décantation,

permettant ainsi la récupération de ’huile essentielle.

e Mode opératoire

L'extraction par hydrodistillation classique est réalisée en suivant les étapes suivantes :

» Un mélange de 100 g de poudre de graines (d'anis vert ou de badiane) et de 600 mL d'eau

distillée est introduit dans un ballon de 1 L, puis est légérement agité pour ’homogénéiser.
> Le mélange est porté a ébullition a I’aide d’un chauffe-ballon sous agitation continue.

> A partir de la premiére goutte de distillat (le premier condensat), la distillation est maintenue

a ebullition constante pendant une durée de 2 heures.

> Le distillat obtenu (mélange d'eau et d'huile) est versé dans une ampoule a décanter. Apres
un temps de repos, la phase organique supérieure (I'huile essentielle) est séparée de la phase

aqueuse, séchée avec du sulfate de sodium anhydre NaSOas, puis pesée.

30



Chapitre 111 Matériels et méthodes

> Enfin, I’huile essentielle obtenue a été récupérée, séchee, puis stockée a 4°C dans un flacon

enveloppée de papier aluminium afin de la protéger de la lumiére.

Figure 111.6. Séparation de I’huile essentielle et de I’hydrolat.

111.4.2. Extraction par dispositif de Clevenger

e Principe
La distillation par I'appareil de Clevenger utilise le méme principe que I'hydrodistillation
classique, basé sur l'entrainement a la vapeur d'eau. La différence principale réside dans la
présence d'un systéme de recyclage intégré [60].
L'originalité de cette méthode repose sur le phénomeéne de cohobation : une fois que les

vapeurs se condensent, I'huile essentielle se sépare et s'accumule dans la partie graduée, tandis
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que l'eau distillée retourne automatiquement et de facon continue dans le ballon par un tube
latéral.

Ce retour permanent de I'eau permet de maintenir un volume d'eau constant dans le ballon,
d'éviter la saturation de I'eau par les composes aromatiques et d'optimiser considérablement le
rendement final en huile essentielle [61].

e Mode opératoire

L'extraction a l'aide de I'appareil de Clevenger se déroule selon le protocole suivant :

> De la méme maniére, un ballon contenant le mélange (100 g de poudre de graine et 600mL
d’eau distillée) est surmonté du dispositif de Clevenger et d’un réfrigerent vertical. Le tube

gradué est préalablement rempli d’eau distillée.

> Le chauffage est maintenu pendant 2 heures. Les vapeurs condensées tombent dans le tube
gradué. L'huile essentielle se sépare immédiatement et flotte a la surface, tandis que I'eau

distillée en exces retourne automatiquement dans le ballon de distillation par le tube latéral.

» Apres refroidissement complet de l'appareil, 1’huile est ensuite récupérée, séchée, puis
stockée a 4°C dans un flacon enveloppée de papier aluminium afin de la protéger de la

lumiére.

Figure 111.7. Montage de distillation par dispositif de Clevenger.
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Figure 111.8. Extraction d’huile essentielle.

111.4.3. Détermination du rendement en huile essentielle

Le rendement en huile essentielle est un parametre quantitatif fondamental qui permet
d'évaluer l'efficacité de la méthode d'extraction et la richesse de la matrice végétale en composés
volatils.

Le rendement exprime en pourcentage (%) est calculé selon la formule suivante :

Mmyg

Rendement (%) = x100

MV

Avec :
mypg : Lamasse de I'huile essentielle récupérée apres extraction et séchage (en grammes).

myy: La masse initiale du matériel végétal sec introduit dans le ballon (en grammes).

111.4.4. Caractérisations organoleptiques des huiles essentielles

Les caractérisations organoleptiques (aspect, couleur, odeur et saveur) sont les premiers

criteres de controle de qualité et d’authenticité d’une huile essentielle au laboratoire.

I11.5. Criblage phytochimique

Le criblage phytochimique est une analyse qualitative rapide. Son but est de repérer la
présence ou l'absence des grandes familles de molécules actives dans la plante (comme les

flavonoides, les tanins ou les alcaloides).
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Le principe repose sur des réactions chimiques simples en tubes a essais. En ajoutant un
réactif spécifique a I'extrait végétal, la présence d'une molécule cible se traduit visuellement par
: un changement de couleur, la formation d’un précipité et I'apparition d'une mousse persistante.

Ces tests visuels permettent d'obtenir rapidement la carte d'identité chimique de la plante

avant de passer aux dosages ou aux tests d'activités biologiques.

111.5.1. Préparation de I’extrait éthanolique par maceération

La macération alcoolique permet d’extraire un large spectre de métabolites secondaires

grace a la polarité de I’éthanol.

e Mode opératoire
» Une masse de 10 g de poudre vegétale est mise a macérer a température ambiante pendant
24 heures dans 100 mL d'éthanol [62].
> Le macerat obtenu est ensuite filtré sur du papier filtre de type Whatman N°1.
> Le filtrat est récupéré, puis conservé dans un flacon opaque a basse temperature avant d'étre

soumis aux différents tests de caractérisation décrits ci-dessous.

Figure 111.9. Préparation de I’extrait éthanolique.

111.5.1.1. Recherche des tanins

e Principe
Le chlorure de fer FeCls réagit avec les groupements phénoliques des tanins pour former

des complexes colorés solubles.
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e Mode opératoire
La présence des composés tanniques est révélée en mélangeant 1 mL de I'extrait
éthanolique avec 2 mL d'eau distillée, suivi de I'ajout de 2 a 3 gouttes d'une solution diluée de
chlorure de fer FeCls a 1%.
L'apparition d'une coloration bleu-noiratre indique la présence de tanins galliques, tandis

qu'un virage vers une coloration verte ou bleu-vert révéle la présence de tanins catéchiques [63].

111.5.1.2. Recherche des flavonoides

e Principe
La réduction des flavonoides par le magnésium en milieu acide provoque un changement

de coloration caractéristique.

e Mode opératoire
La detection des flavonoides consiste a traiter un volume de 5 mL de l'extrait éthanolique
avec 1 mL d'acide chlorhydrique HCI concentreé et environ 0,5 g de limaille de magnésium [64].
L'apparition d'une coloration rose, rouge ou orangée induite par la réduction des noyaux

flavones apres 3 minutes confirme la présence de flavonoides.

111.5.1.3. Recherche des composés reducteurs

e Principe
La détection des composés réducteurs comme les sucres simples (glucose ou fructose)
repose sur une réaction d'oxydoréduction a chaud et en milieu alcalin. Les fonctions aldéhydes
ou cétones libres du sucre réduisent les ions cuivriques Cu?* de la liqueur de Fehling en ions

cuivreux Cu*.

e Mode opératoire
La détection des composés réducteurs est réalisée en diluant 1 mL d'extrait éthanolique
dans un peu d'eau distillée, puis en ajoutant environ 20 gouttes de liqueur de Fehling. Le milieu
est ensuite porté a ébullition au bain-marie pendant quelgues minutes.
Un résultat positif se manifeste par la réduction des ions cuivriques Cu?*, visible par la

formation d'un précipité rouge brique d'oxyde de cuivre Cu,O [65].
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111.5.2. Préparation de P’extrait sulfurique par macération

e Principe
La macération dans l'acide sulfurique H>SOs dilué permet de fragiliser les parois
cellulaires de la plante et de solubiliser spécifiquement certaines molécules cibles sous forme
de sels stables [66].

e Mode opératoire
Une masse de poudre végétale séche est mélangée a une solution d'acide sulfurique diluée
(0,1 M). Le mélange macere a température ambiante sous agitation pendant 24 heures. Le
mélange est ensuite filtré sur papier Whatman [67].

M

Figure 111.10. Extrait sulfurique obtenu au laboratoire.

111.5.2.1. Recherche des alcaloides

e Principe
En milieu acide sulfurique, les alcaloides sont sous forme de sels solubles. Ils réagissent

avec des réactifs spécifiques pour former des précipités insolubles visibles a I’ceil nu.

e Mode opératoire
aunvolume de 2 mL d’extrait sulfurique, sont ajoutées 2 & 3 gouttes de réactif de Wagner.

L’apparition d’un précipité brun-rougeétre confirme la présence des alcaloides [68].
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111.5.3. Préparation de I’extrait aqueux par décoction

e Principe
Le principe de la préparation de I’extrait aqueux repose sur une extraction par solvant

polaire, permettant de dissoudre sélectivement les composés hydrophiles de la plante.

e Mode opératoire
Une masse de 10 g de poudre végétale a été introduit dans un ballon de 250 mL contenant
100 mL d’eau distillée. Le mélange a été porté a 1’ébullition sous reflux pendant 15 minutes.
Apres refroidissement a température ambiante, le mélange a été filtré sur papier filtre Whatman
[62].

Figure 111.11. Extrait agueux obtenu au laboratoire.

111.5.3.1. Recherche des saponosides

e Principe
Les saponosides sont des hétérosides hétérogenes doués de fortes propriétés tensioactives.
Lorsqu'ils sont mis en solution aqueuse et agités vigoureusement, ils abaissent la tension

superficielle de I'eau et générent une mousse persistante et stable.

e Mode opératoire
Dans un tube a essai, introduire 5 mL du décocté aqueux préalablement préparé. Agiter
le tube vigoureusement dans le sens vertical pendant 15 secondes. Laisser le tube au repos en
position verticale pendant 15 minutes [69].
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La présence de saponosides est confirmee par la formation d'une colonne de mousse

stable d'une hauteur supérieure ou égale a 1 cm.

111.5.3.2. Recherche de ’amidon

e Principe
L’amidon est un polyoside complexe (constitué d'amylose et d'amylopéctine). Le réactif
de Lugol s'insere a l'intérieur de la structure en hélice de I'amylose. Cette inclusion forme un
complexe de coordination qui absorbe la lumiére et donne une coloration bleu-nuit intense

caractéristique.

e Mode opératoire
Prélever 3 mL de I’extrait aqueux (décocté) et les placer dans un tube a essai. Ajouter
goutte a goutte le réactif de Lugol [70].
L'apparition immediate d’une coloration bleue-sombre, violette ou noire indique la

présence d'amidon.

111.5.3.3. Recherche des Anthocyanes

e Principe
Les anthocyanes sont des pigments hydrosolubles dont la structure chimique
extrémement sensible aux variations de pH. En milieu fortement acide (pH < 2), ils adoptent
une structure de cation flavylium stable de couleur rouge vif. En milieu alcalin, ils virent au

bleu-violatre ou au verdatre.

e Mode opératoire
Dans un tube a essai, introduire 2 mL du décocté aqueux. Acidifier le milieu en ajoutant
quelques gouttes d'acide chlorhydrique dilué (HCI a 10% ou 1N). Observer le changement de
teinte. Ajouter ensuite quelques gouttes d’une solution d'ammoniaque NH4OH jusqu’a
alcalinisation.
Le virage de la couleur initiale vers le rouge en milieu acide, puis vers le bleu-vert en

milieu basique, confirme la présence d'anthocyanes.
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111.5.3.4. Recherche des coumarines

e Principe
Les coumarines sont des molécules végétales capables de fluorer naturellement
lorsqu'elles sont exposées a la lumiére ultraviolette UV. En milieu basique et sous l'effet de la
chaleur, leur structure chimique se transforme, ce qui augmente considérablement l'intensité de

cette fluorescence.

e Mode opératoire
Une masse de 1g de poudre végétale a été introduite dans un tube a essai, puis humidifiée
avec quelques gouttes d'eau distillée. L'ouverture du tube a été recouverte d'un morceau de
papier filtre préalablement imbibé d'une solution diluée d’hydroxyde de sodium NaOH. Le tube
a ensuite été place dans un bain-marie bouillant afin de mener le mélange a ébullition et libérer
les vapeurs. Apres quelques minutes de chauffage, le papier filtre a été retiré puis exposé sous
une lampe ultraviolette (UV) a 365nm [71].

L’apparition d’une fluorescence jaune intense sur le papier révele la présence de

coumarines.

I11.6. Evaluation de P’activité antioxydante des huiles essentielles

Ce protocole suit la méthode originale de Blois (1958) pour I'évaluation de l'activité

antioxydante par le test de piégeage des radicaux libres DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle).

111.6.1. Principe

Le test au DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) est une méthode colorimétrique simple
permettant de mesurer le pouvoir antioxydant. En solution, le radical libre stable DPPH"
possede une coloration violette intense qui absorbe a une longueur d'onde de 517 nm.

Lorsqu'un antioxydant présent dans I'huile essentielle cede un atome d'hydrogéne, le
radical se réduit en 2,2-diphényl-1-picrylhydrazine. Cette réaction entraine une décoloration qui
fait passer la solution du violet au jaune. L'intensité de la décoloration est directement

proportionnelle a la capacité antioxydante de I'échantillon [72].

39



Chapitre 111 Matériels et méthodes
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Figure 111.12. Réaction de réduction du radicale libre DPPH" par un antioxydant A-H [73].

111.6.2. Mode opératoire

Le protocole a été appliqué individuellement pour I’huile essentielle de Pimpinella
anisum L., celle d’llicium verum, ainsi que pour leur mélange équivolumique.

Les huiles essentielles n'étant pas solubles dans I'eau, I'éthanol absolu sera utilisé comme

solvant pour tout le protocole.

e Préparation de la solution de DPPH
Dissoudre 4 mg de DPPH (CisH12NsOs) dans 100 ml d’éthanol absolu afin d’obtenir une
concentration de 0,04 mg/mL. La solution obtenue a été placée a 1’obscurité sous agitation

pendant 20 minutes afin d’obtenir une solution homogene.

e Préparation des solutions meres des huiles essentielles
Les solutions meéres des deux huiles essentielles, ainsi que celle de leur mélange

équivolumique, ont été préparées dans I’éthanol absolu a une concentration de 10 mg/mL.

e Préparation de la solution référence d’acide ascorbique
Une quantité de 1 mg d’acide ascorbique a été dissoute dans 1 ml d’éthanol pour obtenir
la solution mére de concentration 1 mg/mL.
Prélever 500 pL de la solution mére et ajouter 4500 uL d’éthanol pour obtenir une solution
dix fois moins concentrée. A partir de cette solution des dilutions successives ont été réalisées

dans I’éthanol pour obtenir la gamme de concentrations finales nécessaires au test.
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e Préparation des dilutions
A partir des solutions méres préparées, une gamme de dilutions successives est réalisée
dans 1’éthanol afin d’obtenir des concentrations finales allant de 156,25 a 5000 pg/mL (5000,
2500, 1250, 625, 312,5, 156,25 pg/mL)

e Réalisation du test
Le test a eté realisé en mélangeant 1 mL de solution de DPPH préparée précédemment
avec 1 mL des différentes concentrations de la solution huileuse.

e Incubation et mesure
Les tubes ont été agités puis incubés a l'obscurité, a température ambiante, pendant 30
minutes avant la mesure de ’absorbance a une longueur d’onde de 517 nm, en utilisant un blanc
contenant uniquement de I'éthanol.

Figure 111.14. Spectrophotometre utilisé pour la mesure des absorbances.
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e Expression des résultats

Le pourcentage d’inhibition (PI%) des radicaux libres été calculé a I’aide de I’équation

suivante :

PI% = ABlanc— AEchantillon X 100
ABlanc

Avec :
Aslanc : Absorbance du DPPH".
Aechantilion : Absorbance de 1’échantillon.

e Détermination de la concentration inhibitrice a 50% (1Cso)

La concentration Inhibitrice a 50 % (ICso) correspond a la quantité d'huile essentielle
nécessaire pour piéger la moitié des radicaux libres DPPH" du milieu.

Elle est calculée graphiquement par régression linéaire a partir de la courbe des
pourcentages d'inhibition. Plus la valeur de la 1Cso est faible, plus l'activité antioxydante de

I'huile essentielle est puissante.

111.7. conclusion

Dans ce chapitre, les différents matériels, réactifs et méthodes expérimentales utilisés au
cours de cette étude ont été présentés. Les protocoles d’extraction des huiles essentielles de
Pimpinella anisum L. et Illicium verum, les tests de criblage phytochimique ainsi que
I’évaluation de I’activité antioxydante par le test du DPPH ont été décrits. Cette démarche
méthodologique constitue une base essentielle pour obtenir des résultats fiables, qui seront

présentés, analysés et discutés dans le chapitre suivant.
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Chapitre IV Résultats et discussions

IV.1. Introduction

Ce chapitre présente les résultats de nos travaux de recherche sur I'anis vert (Pimpinella
anisum) et la badiane (Illicium verum).

Nous aborderons tout d'abord les rendements obtenus lors de I'extraction des huiles
essentielles, suivis des résultats du criblage phytochimique des graines pour identifier leurs
principaux composants chimiques. Enfin, nous évaluerons l'activité antioxydante par le test du
DPPH, en comparant I'efficacité des deux huiles essentielles isolées ainsi que celle de leur

mélange.

IV.2. Analyse et comparaison des rendements d’extraction

L'extraction des huiles essentielles a été réalisée par deux méthodes : I'hydrodistillation
classique et le dispositif de Clevenger. Le Tableau V.1 regroupe les conditions expérimentales

et les rendements obtenus.

Tableau 1V.1. Rendements d'extraction des huiles essentielles de Pimpinella anisum L. et

d’Hlicium verum.

Masse
. . Masse Volume
Méthode Matériel o d’huile | Rendement
o végétale d’eau Temps )
d’extraction végétale essentielle (%)
) (mL)
@)
Pimpinella
o ] 100 600 2h 0,3 0,3
Hydrodistillation anisum
classique Ilicium
100 600 2h 4,2 4,2
verum
o Pimpinella
Distillation par ] 100 600 1h 0,9 0,9
) o anisum
dispositif de _
Ilicium
Clevenger 100 600 1lh 7.0 7,0
verum

Les résultats montrent que le rendement dépend de la plante et de la méthode utilisée :

e Hydrodistillation classique (2 h) : La badiane (lllicium verum) donne un excellent
rendement (4,2 %) par rapport a l'anis vert (Pimpinella anisum L.) (0,3 %). Cette
différence s'explique par la nature morphologique des échantillons. Les graines de la
badiane possedent des poches sécrétrices en surface qui libérent facilement leur huile
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essentielle. A l'inverse, les graines d'anis vert ont des canaux plus profonds et rigides

qui retiennent I'essence lors d'une distillation classique.

e Dispositif de Clevenger (1 h) : Ce systéme s’avére beaucoup plus performant que

I’hydrodistillation classique. 1l permet de tripler le rendement de Pimpinella anisum L.

(0,9%) et presque doubler celui d’lllicium verum (7,0%), tout en réduisant le temps

d’extraction de moitié, 1 heure au lieu de 2 heures, grace a une meilleure optimisation

du recyclage de I’eau et de la chaleur.

En conclusion, pour maximiser I’extraction de ces huiles aromatiques, ’utilisation du

dispositif de Clevenger est la méthode la plus efficace, offrant un gain de temps et un rendement

optimale.

IV.3. Caractérisations organoleptiques des huiles essentielles

Les caractéristiques organoleptiques des huiles essentielles extraites des graines de

Pimpinella anisum et d’Hlicium verum sont représentées dans le tableau suivant :

Tableau 1V.2. Caractéristiques organoleptiques des huiles essentielles de Pimpinella anisum

L. et d’Hlicium verum.

Caractéristiques

Pimpinella anisum L.

Hlicium verum

Aspect Liquide mobile, limpide Liquide mobile, limpide
Couleur Incolore a jaune pale Incolore a jaune claire
Odeur Anisée et douce Anisée et legérement épicée
Saveur Sucrée et lIégerement piquante Sucrée et aromatique
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Figure IV.1. Huile essentielle de Pimpinella anisum L.

Figure IV.2. Huile essentielle d’lllicium verum.

IV.4. Résultats du criblage phytochimique

Le criblage phytochimique est une étape qualitative essentielle qui permet de mettre en
évidence les principales familles de métabolites secondaires présentes dans les extraits
vegétaux. Afin de caractériser et de comparer la composition chimique de Pimpinella anisum
L. et d'llicium verum, une série de tests colorés et de précipitation a été réalisée.

Les résultats, basés sur l'observation visuelle des changements de couleur ou de la
formation de précipités, sont regroupés dans le tableau ci-dessus, ou le signe (+) indique une

présence et le signe (-) indique une absence du compose ciblé.
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Tableau 1V.3. Résultats du criblage phytochimique des extraits de Pimpinella anisum L. et

d’Hlicium verum.

Tests pimpenella | IHlicium Résultats de Résultats d’lllicium
phytochimiques | anisum L. verum Pimpinella anisum L. verum
Tanins

+ +
L
Flavonoides - - =
-
Composes
réducteurs - -
Alcaloides + +
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Saponosides - -

Amidon

Anthocyanes

Coumarines

Les résultats montrent que les deux plantes ont exactement la méme composition

chimique pour les éléments testés :

e Les métabolites secondaires présents (+) : Les deux plantes contiennent des tanins et
des alcaloides. Les tanins sont connus pour étre de bons antioxydants, et les alcaloides
donnent souvent aux plantes des propriétés médicinales.
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e Les métabolites secondaires absents (-) : Les tests sont négatifs pour toutes les autres
substances. Les deux plantes ne contiennent pas de flavonoides, de composés
réducteurs, de saponosides, d'amidon, d'anthocyanes, ni de coumarines.

Bien que Pimpinella anisum L. (Apiaceae) et Illicium verum (Schisandraceae)
appartiennent a des familles botaniques différente, elles se ressemblent beaucoup au niveau de
composition chimique. Cela explique pourquoi elles sont toutes les deux utilisées de la méme

facon dans la médecine traditionnelle.

IV.5. Evaluation de I’activité antioxydante des huiles essentielles

Le test du DPPH est une méthode rapide et trés utilisee pour évaluer le pouvoir
antioxydant d'un extrait végétal. 1l repose sur la capacité des molécules actives présentes dans
les huiles essentielles a donner un hydrogene pour piéger le radical libre DPPH®, ce qui entraine
une décoloration de la solution.

Afin d'évaluer et de comparer l'efficacité de nos échantillons, nous avons testé I'huile
essentielle de Pimpinella anisum L. (Anis vert), celle d'lllicium verum (Badiane) ainsi que leur
mélange a différentes concentrations (allant de 156,25 a 5000 pg/mL). Les résultats de cette

évaluation sont présentés ci-dessous :

Pourcentage d'inhibition (%)
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40 .—././.
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Concentration (ug/mL)

—&— Pimpinella anisum L. Illicium verum #— Mélange Acide ascorbique

Figure IV.3. Pourcentage d’inhibition du radical DPPH" par les huiles essentielles, leur

mélange et le témoin positif.
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L'analyse des resultats montre ces conclusions principales :

» L'effet de la concentration : Pour I'Anis vert, la badiane et leur mélange, le
pourcentage d'inhibition augmente régulierement lorsque la concentration augmente. Le

pouvoir antioxydant dépend donc directement de la dose utilisée.

» Témoin positif (acide ascorbique) : Il présente I’activité antioxydante la plus puissante,

atteignant presque 100% d’inhibition des les plus faibles concentrations.

> Comparaison des huiles seules : A forte concentration (5000 pg/mL), la badiane est
Iégérement plus efficace (environ 45%) que I'Anis vert (environ 35%). Cela indique que

I’huile essentielle de la badiane piege un peu mieux les radicaux libres.

» L'effet de synergie du mélange : La combinaison des deux huiles essentielles donne
un reésultat supérieur, environ 55% d'inhibition a celui des huiles testées séparément.
Cette efficacité supérieure prouve qu'il existe une synergie : les différentes constituants

chimiques des deux plantes s’associent et renforcent leur action antioxydante.

En conclusion, ce test montre que les deux huiles essentielles possedent une activité
antioxydante intéressante, mais leur combinaison permet d’optimiser et d’augmenter cette

activité protectrice.

e Détermination de la concentration inhibitrice a 50% (1Cso)

Afin de comparer de maniere précise et quantitative le potentiel antioxydant des différents
échantillons testés, la détermination de la concentration inhibitrice a 50% (ICso) constitue un
paramétre d'évaluation indispensable. L'ICso correspond & la concentration en échantillon
nécessaire pour réduire ou piéger la moitié des radicaux libres de DPPH présents dans le milieu
réactionnel. Selon ce principe, une valeur d'ICso faible traduit l'efficacité et la puissance
antioxydante d'un produit.

Les résultats de cette évaluation sont rassemblés et comparés dans la Figure 1V.4 ci-

dessous :
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1C50 (ug/mL)

9000
8000
7000
6000
5000
4000
3000
2000
1000

IC50 (ug/mL)

Echantillons

M Pimpinellaanisum L. M |lliciumverum M Mélange Acide ascorbique

Figure 1V.4. Comparaison des concentrations inhibitrice a 50% du radical DPPH" des

différentes huiles essentielles, de leur mélange et du témoin.

Plus I'lCso est basse, plus le pouvoir antioxydant est fort, car il faut une petite
concentration de produit pour piéger 50 % des radicaux libres.

L'acide ascorbique affiche une valeur I'ICso extrémement basse, confirmant son statut de
molécule antioxydante de référence hautement efficace.

Pimpinella anisum L. a l'activité la plus faible avec I'lCso la plus haute (environ 7700
pg/mL), suivie par Illicium verum qui montre une meilleure efficacité (environ 5000 pg/mL).

Le mélange des deux huiles montre une valeur I'lCso d’environ 3500 pg/mL. Cette valeur

est significativement plus faible que celle des deux huiles essentielles prises individuellement.

Bien que les huiles essentielles requierent des concentrations nettement plus fortes que le
témoin positif pour atteindre 50% d'inhibition, la formulation en mélange se présente comme

une excellente stratégie biotechnologique pour maximiser leur potentiel antioxydant naturel.

IV.6.Conclusion

Les résultats obtenus ont été présentés, analysés et comparés aux données de la littérature.
Ils ont mis en des différences entre les huiles essentielles de Pimpinella anisum L. et d’llicium
verum, notamment en termes de rendement. Les essais ont également montré que la méthode

d'extraction influence le rendement des huiles essentielles.
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Les tests réalisés ont révélé une activité antioxydante des huiles essentielles, avec des
niveaux variables. Ces résultats confirment l'intérét de ces deux plantes comme source de

composés naturels pouvant étre utilisés dans les domaines pharmaceutique et alimentaire.

D'une maniére générale, les résultats obtenus répondent aux objectifs de cette étude et
constituent une base pour de futurs travaux visant a approfondir les recherches et a élargir les
possibilités d'utilisation de ces substances naturelles.
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Conclusion générale

Ce travail de fin d'études nous a permis d’étudier et de comparer deux plantes aromatiques
et médicinales tres importantes : I’anis vert Pimpinella anisum L. et la badiane Illicium verum.
Notre étude s'est divisée en deux grandes parties : une recherche bibliographique sur la
botanique, la chimie et les propriétés thérapeutiques de ces plantes, suivie d’une partie
expérimentale basée sur I'extraction de leurs huiles essentielles, le criblage phytochimique et

I'évaluation de leur pouvoir antioxydant.

Les résultats que nous avons obtenus lors de I'extraction montrent clairement que la
badiane offre un meilleur rendement en huile essentielle que I'anis vert. Avec I’hydrodistillation
classique, nous avons obtenu un rendement de 4,2 % pour la badiane contre seulement 0,3 %
pour l'anis vert. En utilisant le dispositif de Clevenger, les rendements ont éteé plus élevés,
atteignant 7,0 % pour l'anis étoilé et 0,9 % pour I'anis vert, selon les conditions opératoires

choisies.

La comparaison de ces deux meéthodes nous permet daffirmer que le dispositif de
Clevenger est plus performant que I'hydrodistillation classique. 1l permet de mieux récupérer

les composés volatils et d'obtenir un meilleur rendement en un temps plus court.

Concernant le criblage phytochimique, nos tests ont révélé la présence de tanins
catéchiques et d’alcaloides dans les deux plantes. A l'inverse, les flavonoides, les composés
réducteurs, I’amidon, les anthocyanes et les coumarines n’ont pas été détectés. De plus, le test
des saponosides a montré que ces composés sont plus abondants chez la badiane que chez I’anis

vert.

Pour ce qui est de I’activité antioxydante, évaluée par le test du DPPH, les résultats
montrent que I'huile essentielle d'lllicium verum possede une activité légérement supérieure a
celle de Pimpinella anisum L.. Le point le plus intéressant est que le mélange des deux huiles
essentielles a donné les meilleurs résultats de notre étude. Ce mélange présente un pourcentage
d'inhibition plus élevé et une valeur d’ICso plus faible, ce qui prouve l'existence d'un effet

synergique entre les composants des deux huiles.

Finalement, I’anis vert et la badiane confirment leur statut de sources naturelles de grande
valeur pour la production d’huiles essentielles. La badiane se distingue particuliérement par un

meilleur rendement a l'extraction et une plus forte teneur en certains principes actifs.
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