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Introduction générale

Les plantes aromatiques et médicinales représentent une source inépuisable de remedes
traditionnels et efficaces grace aux principes actifs qu’elles contiennent : alcaloides,

flavonoides, hétérosides, saponosides, quinones, vitamines,...et huiles essentielles[1].

En effet, les huiles essentielles sont des principes actifs issus du métabolisme secondaire
des plantes médicinales,ils ont été utilisées depuis 1’antiquité et ils sont largement employées
de nos jours, pour leurs propriétés biologiques (antimicrobienne, antioxydante, analgésique,
anti- inflammatoire, anti-cancérigéne, antiparasitaire, insecticide...)et leurs applications

dans de multiples et diverses industries : alimentaire, cosmétique, parfumerie et pharmacie[2].

L’importance économique que représentent ces essences du fait de leurs propriétés
biologiques, thérapeutiques, odoriférantes..., de leur impact au niveau de I’environnement
et de leur utilisation dans le traitement de certaines maladies infectieuses pour lesquelles
les antibiotiques de synthése sont de moins en moins actifs ou dans la conservation
des aliments contre 1’oxydation comme alternatives aux produits chimiques de synthese
suscite de plus en plus l'intérét des biologistes, des médecins et des chimistes.
Par ailleurs, I'utilisation de nouvelles techniques faisant appel aux criteres de chimie verte
et de développement durable pour I’extraction de substances bioactives, est devenue
fortement intéressant car il répond aux enjeux scientifiques et aux problemes économiques

et environnementaux actuels [3].

Nous avons étudié, en particulier, la plante de menthe classique verte connue sur le nom
de Mentha spicata de la région de Bouira, cette plante est une source tres riche en composant
phénolique et par conséquent ils pourraient posséder de fortes propriétés antioxydantes
antimicrobiennes[04]. Puis nous avons formulés un savon liquide a base d’huile essentielle

de mentha spicata.

Le présent travail a été divisé en deux parties, une partie théorique et une partie pratique.
La premicre partie englobe trois chapitres, généralité sur 1’extraction des huiles essentielles ,
description et propriétés de mentha spicata et des généralités sur les détergents et la deuxieme
partie inclus deux chapitres ,les méthodes et les techniques utilisées pour la réalisation
de ce travail, a savoir: l'extraction des huiles essentielles par hydrodistillation, 1'analyse
physico-chimique, l'activité bactériologique et 1’activité antioxydante . Le second chapitre
expose les résultats et leurs interprétations. Finalement, nous terminons notre travail par

une conclusion.
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Chapitre 1

Généralités sur les
huiles essentielles




Chapitre I Généralités sur les huiles essentielles

I.1. Historique sur l'utilisation des huiles essentielles

Durant des millénaires, ’homme lutta contre les maladies avec les seuls remedes, les plantes
et les huiles essentielles.

Les origines de 1’aromathérapie remonteraient a plus de 5000 ans. Manifestement,
les ancien Egyptiens ont été les premiers a faire un vaste usage des herbes aromatiques.
IIs les employaient a des fins religieuses, cosmétiques aussi bien que médicales.

A partir de la fin des années 1970 et le début des années 1980, I’aromathérapie et 1’utilisation
des huiles essentielles deviennent un volet important des soins de santé alternatifs
et holistiques. Aujourd’hui, en France et en Italie, I’aromathérapie peut étre pratiquée par les
médecins, tandis qu’en Angleterre et en Allemagne, ce sont des praticiens de santé.

Dans les autres pays industrialisés, 1’intérét pour 1’aromathérapie s’est considérablement
développé au cours des dernieres années. On ne dénombre actuellement pas moins
de 200 variétés d’huiles essentielles aromathérapeutiques en vente libre [05].

L.2.Définition

Les huiles essentielles (HEs) sont des liquides organiques, Ils sont également appelés huiles
volatiles ou éthers qui sont sécrétés par de minuscules structures situées dans les diverses
parties d'une plante - les graines, les herbes, les racines, les écorces, les tiges, les fruits, les
fleurs, les résines, les zestes et les bois de plantes [6].

L'Agence Francaise de Normalisation (AFNOR) donne la définition suivante (NF T 75-
006) :L'huile essentielle est le produit obtenu a partir d'une matiere premiere végétale. Elle
tire son nom de la plante dont elle provient. Par exemple, « I'huile essentielle de la fleur de
lavande serait appelée huile de lavande ». Se compose généralement d’une combinaison
complexe, il est soumisa la réglementation des produit cosmétique, des biocides, ou des
médicaments.L.’apparence des huiles essentielles varie de I'incolore a n’importe quelle
couleur de I’arc-en-ciel; de lajaune paleau rouge foncé voir brun, en passant par le vert
émeraude ou encore le bleu,parfois, la couleur de I’huile fait ressortir ses qualités
thérapeutiques. Leur densité et le plus souvent inferieur a 1’eau. Elles ont un indice de
réfraction élevé, et le plus souvent sont douées de pourvoir rotatoire .elles sont treés peu

soluble dans I’eau [7].

)
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Selon la Direction générale de la concurrence, de la consommation et de la répression des
fraudes(DGCCRF), l'huile essentielle est "une substance odorante volatile extraite par
entrailnement a la vapeur d'eau, soit par distillation seche, soit par un procédé mécanique

approprié sans chauffage, a partir de plantes''[8].
I.3.composition chimique des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes et variables de constituants appartenant

exclusivement a deux groupes caractérisés par des origines biogénétiques distinctes:
Les terpenes volatils et les composés aromatiques dérivés du phénylpropane [09].

On retrouve plus d’un millier de composants chimiques dans les huiles essentielles, on

distingue :
1.3.1.Les composés terpéniques

Il s’agit d’une famille de composés largement répandus dans le réegne végétal. Ils sont formés

par la combinaison de 5 atomes de carbone (C5) nommée : isoprene (Figure 1)

H;C CH
CcC—C
4 \
H,C H

Figure I.1-Structure de I’isopréne (CSHS)
Ils sont classés selon :
e [eurs fonctions : alcools (géraniol, linalol), esters (acétate de linalyle), aldéhydes
(citral, citronellal), cétones (menthone, camphre, thuyone), éthers-oxydes (cinéole) ;
e Leur structure : linéaire (farnésene, farnésol) ou cyclique.

Il convient a souligner que seuls les terpenes de faible masse moléculaire (mono — et

sesquiterpenes) sont rencontrés dans les huiles essentielles leur conférantun caractere volatil.

)
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e Monoterpene

Ces composés monoterpéniques se retrouvent dans presque toutes les huiles essentielles et ont
une structure de 10 atomes de carbone et au moins une double liaison. Les 10 atomes de

carbone sont dérivés de deux unités d'isoprene.
e Sesquiterpenes

Ces sesquiterpenes sont constitués de 15 atomes de carbone et ont des actions
pharmacologiques complexes. Nous pouvons examiner ici le chamazuléne, qui se trouve dans

la camomille allemande. I1 a des propriétés anti-inflammatoires et antiallergiques.

1.3.2.Composés aromatiques
Dérivés du phénylpropane Ils sont beaucoup moins fréquents dans les huiles essentielles que
les composés terpéniques. Ils comprennent :

e Aldéhyde: « cinnamaldehyde », ex : huile essentielle de cannelle

¢ Alcool: « cinnamic alcohol »

e Phénols: « chavicol », « eugénol », ex: huile essentielle de girofle (eugénol)
I.4.Variation de la composition en huiles essentielles
Bien qu'il existe des variations évidentes dans la composition des huiles essentielles entre des
huiles de différentes especes du méme genre (par exemple, menthe poivrée menthe verte), de
nombreux facteurs influencent la composition des huiles de différents spécimens de la méme
espece. Le plus influent est celui de la localisation géo-climatique, car il donne lieu a
différents chimotypes dhuiles essentielles. D'autres facteurs qui affectent les ratios de
molécules d'huile essentielle fabriquées par la plante incluent le type de sol, stade de vie de la
plante (avant ou apres la floraison) et méme le moment du jour ou la récolte est terminée [10].
L.5.Propriétés physico-chimiques des huiles essentielles
Les huiles essentielles possedent en commun un certain nombre de propriétés talque : Liquide
a température ambiante, volatiles et tres rarement colorées.Elles ne sont pas solubles dans
I’eau mais en revanche elles sont solubles dans les solvants organiques et les huiles
végétales.
Leurs densités sont inférieures a « 1 » sauf exceptions (huiles essentielles de cannelle, girofle

en particulier).Chaque substance a son indice de réfraction spécifique. Leur conservation doit

)
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se faire a 1’abri de la lumiere (flacons en verre fumé) et de 1’humidité. Elles sont incolores a
jaune pale mais il existe toutes fois des exceptions [11,12].

1.6.Méthode d’extraction des huiles essentielles

Comme les huiles essentielles sont des extraits de plantes, elles sont soumises a plusieurs
processus et peuvent varier selon: ou ils sont cultivés, le climat, I'altitude, le sol, les méthodes

Agricoles étalement de la récolte. Il est donc tres important que le matériau de départ utilisé
pour produire I’huile essentielle représente le produit naturel de la plante, afin de produire une
huile de la plus haute qualité. En raison de leurs différences de distribution, il existe plusieurs
méthodes de production des huiles essentielles [13].Le tableau ci-dessous présente quelque

méthode d’extraction des HES avec leurs avantages et inconvénients :

Tableau I.1-avantage et inconvénients des différents procédés d’extraction [14].

Méthodes Figures Avantages Inconvénients

Le rendement en HE | Perte d’une partie

Hydrodistillation ou distllation simple

Ll s tres élevé ; d’essence par
%\% RSy Essence en bonne | vaporisation,
| 0 | . .
T L2 e L-fl ualité tres | oxydation.
Hydro distillation q > yaation.
concentrée ; Procédé violant.

Contact direct entre
matiere végétale-eau.

Convient a la majorité
des  plantes  sauf
jasmin ; ] ]
Nécessité d'acquérir
une source de vapeur

Gain de temps : la e
p externe : chaudiere

distillation commence

Entrainement a

la vapeur ) X vapeur gasoil, gaz,
Juste apres le | bois ou électrique.
chargement ;
Efficacité

d’extraction.

Cette pratique,
Les températures trés | entiecrement manuelle
faibles qu'elle | et tres onéreuse ;Cout

)
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nécessite. tres élevé.

on [l'utilise surtout

pour des plantes | La durée nécessaire
Enfleurage fragiles qu’une | est trés longue

distillation

endommagerait

L’extraction assistée | Les cofits de

par micro-ondes est | l'investissement sont

plus rapide ; plus élevés ;

la consommation Les matieres

de solvants est plus | thermosensibles
Micro-onde faible et si besoin, peuvent étre

des températures plus | Dégradées.

€levées peuvent Etre
utilisées.

CO2 supercritique

Cest un  produit
naturel, abondant dans
la nature et
disponible ;

I est non toxique,
inerte, inodore,
incolore et insipide ;
C’est une technologie
Bio, non polluante et
sans effluents.

le colit élevé des
équipements.

Ultrason

Rapide & extraction
efficace ;

Processus doux et non
thermique ;
Extraits de  haute
qualité ;

Rendement élevé.

Les colits de
l'investissement sont
un peu plus élevés.

I.7.Domaines d’utilisation des huiles essentielles

Les HE peuvent étre utilisés dans différents secteurs tel que :

I.7.1.Dans les industries agro-alimentation
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Les HES sont utilisées comme condiments, aromates ou épices .C’est le cas des essences de
gingembre, de girofle, de vanille, de basilic de poivre et de citrus. On note leur intégration
aussi dans les boissons, les produits laitiers, les soupes, les sauces, les snacks, les boulangeries
ainsi que la nutrition animale[15].

1.7.2.La médecine et I’industrie pharmaceutique

Les propriétés pharmacologique des HEs leurs conferent un pouvoir antiseptique contre les
bactéries, champignons, et levures, en plus des propriétés bactériostatiques, bactéricides,
vermicide, fongicides, antiseptique, insecticides .Des propriétés spasmolytiques et sédative :
certain drogues a HE (menthe) sont réputées efficace pour diminuer les spasmes
gastro-intestinaux[16].

1.7.3.L’industrie de la parfumerie et de la cosmétique

Les huiles essentielles sont des ingrédients qui entrent fréquemment dans la composition des
parfums et des savons. A ce titre, elles sont considérées comme des ingrédients et la
réglementation européenne relative aux cosmétiques ne leur est pas directement applicable.
On les retrouve aussi dans les préparations pour bains intégrées aux huiles de massage, leur
teneur ne doit pas passer 3a 4 % .Le menthol par exemple, trouver une utilisation variée dans
les produits tels que les dentifrice, mousses, nettoyantes, aliments, cigarette et des
préparations pharmaceutique orales [17].

L.8. Situation économique des huiles essentielles

Les quantités d'huiles essentielles produites dans le monde varient considérablement. La
production annuelle de quelques huiles essentielles dépasse 35 000 tonnes tandis que d’autres
ne peuvent atteindre que quelques kilogrammes. Certains chiffres d’estimation de la

production, en Tonnes[18], basées sur I'année 2004 sont indiqués dans le Tableau (2) :

Tableau 1. 2-Production mondiale (2008) des plus importantes huiles essentielles

Production en Principaux pays
Huiles essentielles Tonnes producteurs
Huile d’Orange 51 000 Etats-Unis, Brésil, Argentine
Huile de Menthe des champs | 32 000 Inde, Chine, Argentine

)
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(Mentha arvensis)

Huile de Citron 9200 Argentine, Italie, Espagne
Huile d’Eucalyptus 4 000 Chine, Inde, Australie,
.Huile de Menthe Poivrée 3300 Inde, Etats-Unis, Chine
Huile de Menthe Verte 1 800 Etats-Unis, Chine

Huile de Feuilles de Clous de | 1 800 Indonésie, Madagascar

Girofle

Les principaux pays producteurs d’huiles mentionnés ci-dessus, il y en a beaucoup d'autres,

moins importants, comme 1'Allemagne, Taiwan, le Japon, la Jamaique, et les Philippines.

LaFigure(02) montres les principaux pays producteurs d'huiles essentielles a travers le monde

(2008).

Maroc; 0,10%
Indonésie; 1,90% —

Hongrig; 0,10% —., "-\ !

Inde; 25,60%

France; 1,00% —

Chine; 9,00%
| 1
Egypte ; 0,10%

| Brésil; 28,60%

Afrique du Sud;
1,00%

_—Vistnam; 0,10%

———Autres; 10%

—— Etats-Unis; 18,30%

Argenting; 4,90%

|
—Australie; 0,60%

Figure I.2-Répartition des taux de production d'HE (en parties estimées) par

pays a travers Le monde durant I’année 2018

1.9.Précautions et astuces des huiles essentielles

® Assurez-vous de conserver les huiles essentielles hors de la portée des enfants.

e Evitez les huiles essentielles dans les yeux, le nez ou les oreilles.

® Ne prenez pas d'huiles essentielles en interne. Méme de petites quantités peuvent

étre toxiques et potentiellement mortelles si ingérées.

* Sivous travaillez avec des huiles essentielles (par exemple, fabriquez vos propres lotions,

bougies ou sels de bain), veillez a travailler dans un endroit bien ventilé

)
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ou a faire des pauses pour sorti
¢ N'oubliez pas non plus que la limite de sécurité pour les femmes enceintes
ou allaitantes.
e Si vous envisagez d'utiliser des huiles essentielles pour soigner un probleme de santé,

consultez d'abord votre médecin [19].

)
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I1.1.Histoire de la menthe

La découverte et 'utilisation de la menthe verte remonte aux Xllle et XVIle siecles. Les
Egyptiens ont utilisé cette plante pour la conservation des momies, probablement en raison de
son fort ardbme ; ils 1’ont utilisée avec le myrte et le romarin durant les cérémonies funéraires,

afin de masquer 1’odeur des cadavres [20].

I1.2.Définition de Menthe verte (Mentha spicata)

La menthe verte (Mentha spicata) est une plante vivace de la famille des Lamiacées

et qui porte aussi différents noms comme la « menthe en épi », la « menthe douce ». Cette
espece peut atteindre 60 cm de hauteur. Elle est pourvue de stolons qui assurent sa
multiplication, ce qui peut la rendre envahissante. Ses feuilles, d'un vert profond,

ils sont lancéolées et avec des bords en dents de scie. Ce feuillage porte des glandes sécrétant

une essence. Ses fleurs, rosées ou blanches, se réunissent en épiet apparaissent en été[21].

I1.3.0rigines

Les origines de la menthe sont encore bien imprécises, la zone géographique de départ
étant un des rares faits ou les auteurs se retrouvent :elle viendrait d’une vaste région englobant
le nord de I’ Afrique ,le bassin méditerranéen, I’Europe et le proche-orient.
Elle est aujourd’hui retrouvée partout dans le monde, d’ailleurs elle est parfois considérée
comme envahissante.La diversité des sols et les multiplication ont donné
de nombreuses especes, certaines études ont d’ailleurs montré que mentha spicata serait le
résultat d’une hybridation entre mentha longifolia et mentha sauveolens.

Les origines de la Mentha spicata sont incertaines. Selon certains botanistes,
elle serait le résultat d’une hybridation tres ancienne entre Mentha rotundifilia et Mentha

longifolia. Il semblerait que la menthe verte soit originaire de I’ Amérique du nord [22].
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I1.4. Description

Plante vivace, robuste, de 50 cm a 1 metre, d'un vert sombre, a odeur suave tres pénétrante.

¢ Feuille:

Les feuilles sont opposées persistantes, subsessiles, lancéoléesaigués, dentées en scie, vertes
sur les 2 faces, glabres ou presque glabres. L’implantation des feuilles est paripennée et
décussées (avec un angle de 90°).

e Fleur:

Les fleurs poussent en grappe a l’aisselle de la feuille. Elles sont zygomorphes et
hermaphrodites. Les fleurs sont rosées ou lilas, en €épis terminaux peu denses, longs, gréles,
linéaires-aigus ; bractées et dents du calice linéaires, glabres ou ciliées ; pédicelles et tube du
calice glabres ; corolle glabre en dedans ; carpelles ovoides. La fleur présente une bractée qui
dépasse les pieces florales, la fleur est pentamere oligostémone et ses pétales sont soudés
(gamopétales).

¢ Inflorescence

L’inflorescence est indéfinie en épi cylindrique dense.

e Tige

La tige de la menthe verte est dite quadrangulaire (carrée) ascendante (orthotrope).

Elle est de couleur pourpre. La taille de la menthe verte peut atteindre au maximum

une hauteur de 1,20 metre mais en moyenne varie entre 0,30 et 0,60 cm Les tiges glabres ou
glabrescentes, rameuses. La menthe verte est une plante a rhizomes tragants.

¢ Racines :

La racine est une racine pivotante qui dure plus de 3 ans. On les trouve en dessous

de chaque pied, des rhizomes (tiges souterraines) servent a la propagation de la plante.[23]

&1 L’ovaire
=

= == & La fleure
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Le calice
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Figure I1.1-la morphologie de la menthe verte
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L’infloresence

| La feuille

Figure I1.2-P’inflorescence et feuille de la menthe verte

I1.5.Habitat
La menthe verte pousse essentiellement sur les terrains riches profonds et frais, elle n’aime
pas les sols calcaires. On la trouve surtout en basse altitude dans les régions tempérées entre

400 et 1800 metres. Elle préfere les lieux ensoleillés a semi ombragés.

I1.6.Phénologie
La menthe verte fleurit de la fin du printemps au début de I’automne (de juin a

septembre/octobre), parfumée et mellifere. Ses feuilles sont persistantes.

I1.7.Composition d’huile essentielle de la menthe verte dans différent pays

1 22.5% d’huile essentielle ;22 a 42% menthol (camphre de menthe) ;50% de carvone ;30%
menthone ;jusqu'a 10% menthyles esters (acétate, isovalerate) ;autres terpénoides (pulegone,
piperitone. menthofurane, pinéne, 1-limonéne, cadinéne, phellandréne acetaldéhyde,
isovalerique aldehyde, amyl alcool, dimethyl sulfide) la présence de 0,1 % de jasmone,

améliore nettement la qualité de 1’huile essentielle [24].
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II. Tableau 1-principaux composition des HE de mentha spicata dans différent

pays[25].
Constituants Algérie Tunisie Brésil Iran
principaux
Carvone 64 % (40,8% +1,23%) | 60.07% (78.8%)
Limonene 19% (20,8% = 1,12%) |/ (11.5%)
1 ,8cineole 2.5% (2,2% +0,25%), | (2.04¢28.81%) |/

I1.8.Les Propriétés de la menthe verte

Les propriétés de 1’huile essentielle de Menthe verte s’expliquent par la présence

de composés actifs a 1’origine présents dans les plantes fleuries de Mentha spicata(ou viridis)

[26].

* Cholagogue (favorise I’excrétion biliaire) ;

e antibactérienne ;

¢ anti-inflammatoire ;

e Cicatrisante ;

*Anti-oxydante ;

*Calmante, relaxante ; Les cétones de I’huile essentielle de menthe verte ont une action

relaxante sur le systtme nerveux (en inhibant certains messagers spécifiques), ce qui aide a

limiter les états d’anxiété ou de stress chronique ;

* Odeur tres agréable.

I1.9.Utilisation de la menthe verte

La menthe est une plante aromatique dont on connait tous le gofit, que 1’on soit amateur

de Get 27, de chewing-gums rafraichissants, de Mint Julep ou de thé. Loin de cet usage

classique, cet aliment fréquent dans nos cuisines a trouvé un tout autre usage,

&
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dans les produits de soin et d’hygiene. Tour d’horizon des différents réles de la menthe.

¢ La menthe aromatise des boissons

¢ La menthe parfume la bouche : La menthe, connue pour ses vertus rafraichissantes, est
tres présente dans les dentifrices.

e La menthe rafraichit le cuir chevelu :Plus rarement, on trouve de la menthe dans les
shampoings. La encore, ce sont ses vertus rafraichissantes qui sont prisées :le menthol
rafraichit le cuir chevelu, limitant ainsi les démangeaisons, apres un shampoing, en plus de
laisser un parfum fort agréable sur vos cheveux.

¢ La menthe vivifie la peau : On la trouve fréquemment dans des savons.

e La menthe éveille la cuisine [27].

I1.10.Utilisation thérapeutique d’HE de mentha spicata

La Menthe (Mentha Spicata.l), est parmi les plantes aromatiques et médicinales tres utilisée

dans les domaines pharmaceutiques et médicinales tel que :

e Dans le traitement des flatulences

Les informations ont été extraites de bases de données internationales accessibles, de livres
traditionnels, de ressources électroniques et de données non publiées. L'huile essentielle de M.
spicata, dont le principal composant est la carvone, est efficace dans le traitement des
flatulences liées a 1'indigestion, a la césarienne et a la dysménorrhée. En outre, il peut réduire
l'intensité de la douleur lors de la coloscopie ou de la dysménorrhée. Aucun effet dangereux
n'a été signalépour l'huile essentielle M. spicata, si elle est utilisée a des doses appropriées.
L'huile essentielle de M. spicata peut étre utilisée pour traiter d'autres troubles intestinaux
douloureux et flatulents, tels que le syndrome du colon irritable (IBS), qui nécessitedes essais
cliniques plus approfondis pour démontrer son potentiel.

e anti arthrose

L'arthrose, principale cause de douleurs musculo-squelettiques chroniques, touche

les personnes agées de 45 ans et plus. Les traitements antalgiques de premiere ligne

ont rapporté des effets minimaux a court terme. L'utilisation d'huiles essentielles comme

analgésique a récemment augmenté. Différentes études sur les animaux ont révélé
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les effets analgésiques de I'huile essentielle de M. spicata et de ses principaux composés, tels
que la carvone, le limonene et le menthol, ainsi que 1'efficacité

et I'innocuité de I'huile de Menthe verte pour réduire la douleur ont été confirmés chez les
patients souffrant d'arthrose.

e L’irritabilité nerveuse et de I’insomnie

Des études colombiennes ont confirmé 1’utilisation de M. spicata dans le traitement

de l'irritabilité nerveuse et de I’'insomnie non seulement dans les Caraibes, en Colombie. En
fait, ces especes végétales sont utilisées depuis des siecles comme sédatifs

ou pour traiter I’anxiété et les affections neurologiques (insomnie, stress et excitation) en
Europe, en Asie et en Amérique. De plus, M. spicata est utilisé a diverses fins dans la

médecine traditionnelle a travers le monde [25].

I1.11.Précautions d'utilisation d’huiles essentielle de la menthe verte

L'huile essentielle de Menthe Verte est a utiliser avec précaution. Sa composition riche en
cétones la rend fortement neurotoxique et abortive. Elle est donc interdite aux bébés, enfants
et femmes enceintes. L'utilisation par voie orale est réservée au thérapeute et toute utilisation
cutanée doit se faire en dilution a 20 % dans une huile végétale. Enfin, cette huile essentielle

ne doit pas étre diffusée pure [28].
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I11.1.Historique des détergents

Les premiers détergents synthétiques apparurent, pendant la premiere guerre mondiale, en
Allemagne en raison de la pénurie de corps gras. Entre les deux guerres, furent développé des
détergents s synthétiques fabriqués a partir du benzeéne et hydrocarbures issuesde kérosene.
Ces détergents sont des produits chimiques utilisés pour hygicne depuis des années et
considérés comme élément essentiel pour I’homme dans le monde.

On les trouve dans le domaine de nettoyage et de stérilisation, ils permettent aussi d’éliminer
les salissures, les microbes pour conserver la santé d’une fagongénérale.[29]II1.2.Définition
d’un détergent

Le terme de détergent est parfois employé abusivement pour désigner les composés
tensioactifs : par définition, un détergent posséde un pouvoir nettoyant(élimination des
impuretés) ; il s’agit donc d’'un composé tensioactif ou le plus souvent d’'un mélange de
composés tensioactifs (formulation détergente). Par contre, un composé tensioactif peut ne
pas présenter de propriét€s détergentes. Aujourd’hui, les détergents liquides sont devenus
indispensable dans la vie quotidienne.[30] IIL.3. Définition d’un détergent liquide

On appelle détergent liquide toute substance ou mélange de tensioactifs et d’autres auxiliaires
destinés au processus de lavage ou de nettoyage .Les Tensioactifs a la basede la formulation
des détergents liquides sont disponibles dans une grande variété de forme selon leur
utilisation.[31] II1.4.Définition des tensioactifs

Les molécules tensioactives, communément appelées tensioactifs, sont des composésa
caractere amphiphile. Ils sont constitués de deux parties dont 1’affinité avec I’eau est
différente : la partie polaire est soluble dans I’eau désignée comme« té€te hydrophile » tandis
que la partie apolaire hydrophobe est appelée « chaine lipophile ». La Figure (1) donne une

représentation schématique des molécules tensioactives.[32]

Téte Chaine
hydrophile lipophile

ps

III.  Figure 1-Représentation schématique d’une molécule tensioactive
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On distingue généralement 4 types de molécules tensioactives en fonction de la charge
électrique portée par la partie hydrophile, qui conduit a des propriétés et des utilisations
différentes :

¢ Les tensioactifs dits anioniques portent une charge négative sur la partie hydrophile,
telsles carboxylates, sulfonates, sulfates, etc. Ces tensioactifs ont souvent une affinité pour les
surfaces polaires et sont utilisés comme détergents, dispersants, agents moussants.... Par
contre, ils peuvent étre irritants pour la peau.

¢ Les tensioactifs dits cationiques ont une partie hydrophile portant une charge positive,
comme les sels d'ammonium. Ils sont souvent antimicrobiens, antistatiques, et utiliséspour
assouplir les tissus. Par contre, leur production est plus coliteuseque celle des tensioactifs
anioniques.[33]

e Les tensioactifs appelés zwitterioniques ou amphotéres ont une partie hydrophile
globalement neutre mais présentant a la fois une charge positive et une charge négative, tel
que les aminoacides, bétaines, etc. Ils ont une faible toxicité, sont plus sensibles au pH et
possedent une bonne capacité pour stabiliser les mousses. [32]

Par contre ils sont trés coliteux a produire et par conséquent ne sont utilisés que pour
des applications de spécialité.

® Les tensioactifs non-ioniques sont caractérisés par une partie hydrophile
ne présentant aucune charge, et comprennent les alcools ethoxylés, les alkylphénols
ethoxylés, les alkyl poly glycosides, les esters d’acides gras et les amides.

Ces tensioactifs sont souvent stables dans une eau un peu dure, de faible toxicité

et doux .[33]

I11.5.Les propriétés des agents tensioactifs
Les deux propriétés essentielles des composés tensioactifs qui permettent de comprendre les
phénomenes observés et qui déterminent leurs domaines d’application sont :

- L’adsorption aux interfaces qui provoque une diminution des tensions interraciales.
Cette propriété est responsable des phénomenes de mouillage, de dispersion,de détergence
et d’émulsification ;

- L’autoagrégation en solution ou micellisation qui gouverne les propriétésde

solubilisation et de microémulsification.[34]




Partie pratique




Chapitre 1V

Matériels et méthodes




Chapitre IV Matériels et méthodes

Objectifs

L’objectif du présent travail a consisté principalement en la valorisation des huiles de la
menthe vert commerciale et extraites.

Les principaux objectifs sont :

Contrdle de qualité du matériel végétal ;

Identification et étude phytochimique des extraits de feuilles du la menthe ;

Extraction des huiles essentielles ;

Analyse qualitative et quantitative des extraits obtenus (HEs) ;

Essai de formulation lave-main a base des HEs extraites et leurs analyses

IV.1. matériels techniques

IV.1.1.Verrerie et appareillage
Balance analytique , broyeur ,béchers , fioles ,ballon de 1L , chouffe ballon |,
flacons ,Ampoule a décanter , pipette et micropipette , réfrigérants , supports , tubes a essais ,
verre de mante, spatule , creuset, dessiccateur ,éprouvettes graduées ,entonnoirs en verre ,
papier filtre ,agitateur, ph metre, une sonde de pH-metre ,densimetre, viscosimetres, boite
pétri , pince ,pipette pasteur ,tube a vis ......
IV.1.2.Solvant

Tableau I'V.1-Les réactifs utilisés

Solvant M (g/mol) Formule Marque
Diethyle éther 74,12 (C,H5)0 BIOCHEM
Ethanol 46 CH;CH,OH HOney Well
Méthanol 32,04 CH,0O SIGMA ALDRICH
Phénolphtaléine 318,32 Co0H 1404 BIOCHEM
Chloroforme 119,38 CHCI; BIOCHEM

Acide sulfurique 98,08 H,S0O, BIOCHEM

Acide acétique 60,05 CH;COOH BIOCHEM

Iodure de potassium | 166 KI

Hydroxyde de | 56,10 KOH BIOCHEM
potassium

Iode 126,90 I BIOCHEM
Amidon 106 (C6¢H1005) n BIOCHEM
Chlorure de fer 162,2 FeCls BIOCHEM
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IV.1.3.Les souches microbiennes

Les souches microbiennes utilisées dans la présente étude étaient trois bactériens , provenant
essentiellement de I’hopital de thénia et cinq champignons prouvant de laboratoire de biologie
(département SNV).

Tableau IV.2 - Les bactéries testées

Nom de la souche Gram Famille Origine

Escherichia coli Négatif Enterobacteriaceae | ATCC 25922
Pseudomonas Négatif pseudomonadaceae ATCC 27853
Staphylococcus Positif Staphylococcaceae ATCC 25923

Tableau IV.3-Les champignons testés

Nom  de | Fusarium Sp, | Aspergilas Sp Fusarium Sp | cladosporium | Altarmara

souche

mage

IV.1.4.Milieu de culture utilisé :On a utilis¢é deux milieux de culture:
Muller-Hinton : pour les bactéries ;PDA : pour les champignons

IV.2. Matériel végétale :

Des plantes de Mentha spicata ont été fraichement achetées en mars, avril et mai 2019 a la
localité de Bouira.

IV.3.Classification botanique

IV.Tableau 4-classification da la menthe verte [38]

regne Plantae

Classe | Triaperturées évoluées

Ordre Lamiales

Famille | Lamiaceae

Genre Mentha

Espece | Mentha spicata
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IV.4.Préparation de la matiere végétale

Les feuilles sont séparées des rameaux et les pédicelles sont enlevés des feuilles. Le tri est
effectué en écartant toute feuille tachetée ou malade [36].

IV.5 .Séchage

Les échantillons ont été séchés sur des tamis a 1’air libre et I’abri de la lumiere et de
I’humidité [36].

JIV.6 .Broyage

Cette opération a été réalisée le séchage des plantes récoltées dans un broyeur électrique la

marque (CRRAFT).
A

Figure IV.1- broyeur électrique

Figure IV.2- menthe broyé

IV.7.Perte a la dessiccation

Mode opératoire

Peser rapidement 1g de la MV dans une capsule a fond plat de diametre SOmm et 30mm
de hauteur , desseches dans I’étuve a 100-105 °C durant 2h .Placer dans un dessiccateur
contenant du gel de silice en hydre [42] .Laisser refroidir puis peser ,la perte en masse

a été déterminée comme suit :

P1 - P2
=——X

Pd
P1

100

Pd :perte a la dessiccation (%) ;
P1 :poids initial de I’échantillon (2);
P2 : poids de I'échantillon apres séchage (g).
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—

Figure IV.3- un dessiccateur

IV.8.Dosage des cendres
IV.8.1.Dosage des cendres totales

Elle caractérise la quantité de substance résiduelles non volatilisées lorsque 1’échantillon
de drogue et completement calciné.

Mode opératoire

Chauffer au rouge un creuset de porcelaine pendant 30min .Laisser refroidir
dans un dessiccateur contenant du gel de silice anhydre, puis peser. Introduire dans le creuset
Ig de la drogue pulvérisée .Dessécher pendant 1ha 100-105°C, incinérer dans un four
a moufle a une température de 600£25°C jusqu'a masse constante.[37] La masse résiduelle

a été déterminée comme suit :

PF-PV

CT= -

x 100

CT : cendre totale (%) ; PV : poids vide du creuset(g) ;

PE: poids de la prise d’essai(g) ; PF : poids final du creuset (g).

IV.8.2.Dosage des cendres sulfuriques
Ce sont des substances résiduelles non volatilisées lorsque 1’échantillonne de drogue
est calciné avec I’acide sulfurique concentré ces cendre déterminent la quantité des substances

inorganiques contenues dans la drogue [37].

Mode opératoire

Chauffer un creuset de porcelaine a 600+50°C pendant 30min .Laisser refroidir
dans un dessiccateur sur gel de silice peser. Placer ensuit 1g de la matiere
pulvérisée .Humecter la matiere avec une quantité suffisante de H,SO, dilué (environ 1M)

et chauffer lentement jusqu’a carbonisation complété de la matiere . Apres refroidissement,

=
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humecter le résidu avec un peu de H,SO, dilué au demi, chauffer de la méme maniere
jusqu'a ce qu’il n’y ait plus de dégagement de fumées blanches. Calciner ensuit a
600£50°C jusqu'a incinération complete du résidu .Laisser refroidir le creuset dans un

dessiccateur, puis peser.
IV.8.3.Cendres chlorhydrique (cendres non solubles dans I’acide chlorhydrique)

Mode opératoire

Dans le creuset, ajouter au résidu obtenu, lors de la détermination des cendres sulfurique ou
totale , 15 ml d’eau et 10ml HCI a 10% .Recouvrir d’un verre de montre et faire bouillir
doucement pendant 10min .Filtrer le résidu et laver a I’eau tres chaude .dessécher et incinérer
jusqu’au rouge sombre .Laisser refroidir au dessiccateur et peser dans le méme creuset .[37]
IV.9.Etude phytochimique

IV.9.1. Détermination des alcaloides dans la drogue végétale

a. Principe

La mise en évidence des alcaloides consiste a les précipiter a laid de I’un de six réactifs de
précipitation a savoir : réactif d¢ DRAGENDORFF, réactif de MAYER, réactif de HAGER,
réactif de BERTRANDE, réactif de WAGNAR et le réactif de SONNENSCHEIN. [37]

b. Extraction

Introduire 10g de poudre végétale a analyser dans un erlemeyer de 250ml, ajouter
100ml d’acide sulfurique a 10%, puis boucher I’erlenmeyer. Agiter et laisser macérer pendant
24h a la température de laboratoire.Filtrer et laver de facon a obtenir 50ml de filtrat.

c. Réactions de précipitations

Introduire 1 ml de filtrat dans un tube a essais, ajouter cinq gouttes de réactif dragendorff .En
laissant reposer 10 minutes .En présence d’alcaloides, le réactif de dragendorff,donne un
précipité rouge-orange.

d. Réaction caractéristique

l I
AL( N =) +K[Bil] ——>  AI(N-) [Bil]

Précipité rouge

1v.9.2.
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Flavonoides (anthocyanes)

Principe

En présence de NH4OH, H,SO,.Les anthocyanes donnent une coloration. A 5ml de I’infusé,
ajouter Sml de H,SO, concentré puis 5Sml de NH4OH. Si la coloration s’accentue par
acidification, puis vire au bleu violacé en milieu basique, on peut conclu la présence
d’anthocyanes [37].

1V.9.3. détermination des stéroides dans la drogue végétale Test de Laskowski

5 gouttes de H2SO4 concentré sont ajoutées a Iml d’extrait, I’observation d’une coloration

rouge dans chaque extrait indique la présence de stéroides [38].

1V.9.4. détermination des saponisides dans la drogue végétale Test de mousse
Dans un tube a essai Iml d’infusé et agite vigoureusement pendant 2min. 1’observationde

mousse indique la présence de saponisides dans la drogue [39].

1V.9.5. Détermination des coumarines dans la drogue végétale

Faire bouillir a reflux 2g de poudre dans 20ml d’alcool éthylique on le fait bouillir pendant
15mn puis filtrer apres refroidissement a Sml de filtrat ajouter 10 gouttes de la solution
alcoolique de KOH a 10% et quelques gouttes d’HCl a 10% [40].

Réaction caractéristique :

la;’-’\'\][/”tilj N a O = I TR HCl ﬁ) i =

-'?-':::_:/_ T T g TR S = o = o

1V.9.6. détermination des glucosides dans la drogue végétale
a. Principe
Mettre deux gouttes de I’acide sulfurique sur une masse de la poudre végétale. En présence

de glucosides,la masse se colore en rouge brique, puis en violet [37] .

b. La réaction

0

S K o OH
il

=

+— HCl ————>»>
i
= glucose
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1V.9.7.Détermination de I’amidon dans la drogue végétale
A 2g de la poudre, végétale rajouter quelques goutte d’iode I, la couleur bleu- violet indique

la présence d’amidon dans la drogue végétale [41] .

Réaction caractéristique :

(CsH¢Os5)n+14——> coloration bleu violet

1V.9.8.Détermination de mucilage dans la drogue végétale
Nous avons introduit 1ml du décocté a 10 % dans un tube a essai et ajouté Sml d’éthanol
absolu. Apres une dizaine de minute, I’obtention d’un précipité floconneux par mélange,

indique la présence de mucilages [39].

IV.10.Méthode d’extraction des HEs
L’extraction des huiles essentielles est effectuée par hydro distillation (100 g de MV durant
3 heures), en utilisant un appareil d’hydro distillation simple . Cette opération a été menée

au sein du laboratoire de génie des procedes [37].

Mode opératoire

La plante est mise en contact avec de I’eau dans un ballon lors d’une extraction au laboratoire.
Le tout est ensuite porté a ébullition. Les vapeurs sont condensées dans un réfrigérant et les
HE se séparent de I'eau par différence de densité, les parties insolubles dans I'eau de
condensation sont décantées et, en raison de sa plus faible densité, ’huile essentielles place au

dessus de la phase aqueuse. La phase aqueuse contenant les composés hydrosolubles est

appelée eau de distillation (ou hydrolat).

Figure 1V. 4-Installation d’hydrodistillation
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IV.11.Rendement
Le rendement en huile essentielle est le rapport entre le poids de I’huile extraite et le poids
de la plante a traiter [40].

Le rendement, exprimé en pourcentage est calculé par la formule suivante :

R% = YHE o 100
Ms

R: Rendement d’HE en %
Ms : La masse seche de la matiere végétale en (g) ;

MHE : La messe de I’huile essentielle recueillie en (g).

IV.12.Etude cinétique

L’étude de la cinétique d’extraction consiste a étudier 1’évolution du rendement en huile
essentielle a différent temps par la méthode d’HD (figure4).

La cinétique a été explorée en effectuant des prélevements horaires a intervalles régulier sur
les phases aqueuses et organiques durant 1’hydro distillation .Afin d’en récupérer des

quantités significatives et mesurables [36].

IV.13. les Caractéristique organoleptiques et physico-chimiques de I’huile essentielle

IV.13.1.Caractéristique organoleptiques

L’analyse sensorielle est une source d’information essentielle qui, reflete les expectatives
et les tendances des consommateurs .L’analyse a été effectuée en observant et inhalant
directement 1’huile essentielle [41] .

Dans cette étude, trois criteres sont considérés pour évalue la qualité organoleptique :
L’odeur ;

La couleur ;

L’aspect .

IV.13.2.Les Analyses Physico-chimique
IV.13.2.1.Analyses physiques des HE

&



Chapitre IV Matériels et méthodes

v Indice de réfraction selon la norme :NF T 75-112 juin 1982
Elle effectuée a 1’aide d’un réfractometre permettant avec une précision de +0,0002, la lecteur

direct des indices de réfraction situés entre 1,3000et 1,7000.

Figure IV.5-Refractometre digital

Mode opératoire

Régler le réfractometre en mesurant les indices de réfraction des produits étalons (eau distillée,
d’indice de réfraction 1.3330a 20°C.

Vérifier que le réfractometre est maintenu a la température a laquelle les lectures doivent étre
effectuées, la température de référence étant de 20°C.

Placer I’échantillon pour essai dans le réfractometre, attendre que la température soit stable,

puis effectuer la mesure [43].

v" Mesure de la densité selon la norme : NF T 75-111 juin 1982
C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’HS a 20°C, a la masse égald’un volume
d’eau distillée a 20°C.

Principe

Elle est effectuée a I’aide d’un pycnometre d’un millilitre de volume, a la température de

20°C [43].

Figure IV.6-un densimeétre

26
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v' Mesure de pH

L’abréviation de potentiel d’hydrogene, mesure 1’activité chimique des ionshydrogenes
(H+) (appelés aussi couramment protons) en solution.Plus couramment, le pH mesure
I’acidité ou la basicité d’une solution. Il s'agitd'un coefficient permettant de savoir si une
solution est acide, basique ou neutre .Elleest acide si son pH est inférieur a 7, neutre s'il est

égal a 7, basique s’il est supérieur a7.

Mode opératoire

Cette mesure a été effectuée a I’aide d’un papier pH
IV.13.2.2.Analyse chimique

v Indice d’acide (IA) : NF T 75-103
Nombre en milligramme d’hydroxyde de potassium nécessaire a la neutralisation des acides

libres dans un gramme d’huile essentielle [43].

Mode opératoire
Introduire la prise d’essai dans la fiole. Ajouter Sml d’éthanol, et 5 gouttede phénolphtaléine

neutralisée le liquide avec la solution d’hydroxyde de potassium (0.1mol/l) contenudans la

burette .
Calcul:
56.11 XV x C
IA =
m
Ou

V:Volume en ml de KOH utilise ;
m :Masse en g de la prise d’essai ;
C :Concentration exacte de KOH (0.1) en mol/I.
v Indice d’ester (IE) : NF T 75-104 juin 1982
Nombre en milligramme d’hydroxyde de potassium nécessaire a la neutralisation des acides

libérés par I’hydrolyse des esters contenus dans un gramme d’huile essentielle[43].

Mode opératoire
On prend 0.5ml de I’échantillon pour essai. Introduit la prise d’essai dans le ballon, puis a
I’aide d’une burette ajouter 15 ml da la solution de KOH (0.5 mol/l).Puis on place un

réfrigérant ascendant on plange 1’ensemble dans un bain marie, on chauffe jusqu'a ébullition
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pendant 30 min .On détermine la fin de la réaction de saponification lorsqu’on obtient une
solution transparent et homogene (absence de trace d’huile).Laisser refroidir le ballon et
démontrer le réfrigérant .Ajouter 5 gouttes de solution de phénolphtaléine titrer 1’exces de
KOH avec la solution d’acide chlorhydriquea 0.5 mol/l ,on réalise parallelement un essai a
blanc dans la méme condition c’est-a-dire 15ml de solution de KOH titrée par HCI 0.5N la
différence des volumes dépensés lors du titrage de 1’essai a blanc et de 1’échantillon
correspondant a la quantité de KOH dépensé pour la saponification et pour la neutralisation

des acides libres contenus dans 1’échantillon

.Calcul :

IEz%x(VO—Vl)—IA

Ou:

VO : Volume en ml d’HCI pour le blanc ;
V1:Volume en ml d’HCI pour la détermination ;
m: Masse de la prise d’essai ;

IA : indice d’acide.

v Indice de saponification
C’est le nombre de milligrammes de KOH nécessaire pour neutraliser 1’acidité libre de

saponifier a chaud les ester de 1g de lipide

IS=1E-IA

IS : Indice de saponification ;
IA : Indice d’acide ;
IE : indice d’ester [44].

v' Indice de peroxyde (IP) (en meq d’0O2 peroxydique /Kg d’huile)
Cet indice nous donne la quantité de peroxyde présent dans I’échantillon, cettederniere étant
exprimée en milliéquivalents d’oxygene actif contenu dans un kilogramme de produit,
oxydant I'iodure de potassium avec libérationd’iode .En effet, cet indice nous permet

d’évaluer I’état de fraicheur de I’huile [44].
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Mode opératoire

Sgd’huile de la menthe et mélanger avec 12ml de chloroforme ; le tout est agité.

18ml d’acide acétique glacial ainsi que 1ml d’lodure de potassium KI sont ajoutés.

Le mélange est agité pendant Imn a 1’abri de la lumiere et a une température ambiante.

75ml d’eau distillé sont additionnés suivi d’un titrage de 1’iode libéré avec une solution

thiosulfate de sodium [C(Na;S;03)] a 0.01N en agitant vigoureusement et en employant la

solution d’amidon (1g/100ml) comme indicateur jusqu'a disparition de la couleur.Un essai a blanc

est effectué simultanément.

L’indice de  peroxyde en  milliéquivalents d’Oykg est calculé  selon

I’équation : IP (meqd’02/kg) = “—2"% x 100

V : est le volume de thiosulfate de N, de I’échantillon (ml) ;
Vo : est le volume requis pour titrer le blanc (ml) ;
N : est le titre exact de thiosulfate de N, utilisé (mol/L) ;

M : est la prise d’essai (g) .

v Acidité (A %)

Mode opératoire

La détermination est effectuée sur 1’échantillon filtré.2.5g d’huile de la menthe en épi es
dissout dans 100ml du mélange éthanol/éther di éthylique(V/V),puis titré , en agitant , avec la
solution d’hydroxyde de potassium (KOH) a 1IN en présence de 0.3ml de la solution de
phénolphtaléine a 1% dans [D’éthanol , jusqu'a virage de [I’indicateur (coloration

rose ) .L’acidité, exprimée en pourcentage est égal a :

VXCXM
A% = —— x 100
10 X m

A : Est le volume en ml de la solution titrée de KOH utilisé (ml) ;
C: Est la concentration exacte, en mol/l,de la solution titré de KOH utilisé (ml);
M : Est le poids molaire, en g/mol, de 1’acide adopté pour 1’expression du résultat (=282) ;

m : est la prise d’essai (g) [44].
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IV.14.Formulation de la lave-mainlV.14.1.Contréle des matiéres premieéres a la
réception
v Détermination de la matiére active anionique L’objet Ce mode opératoire spécifie
les regles applicables pour déterminer la MA anionique dans les matieres premieres.
Matériels
Balance analytique, bécher, fiole 50ml, agitateur ,pipette25ml ,éprouvette et burette
Réactifs
Eau distillée, chloroforme, indicateur mixte et chlorure de benzetonium.
Mode opératoire :(voir I’annexe)
v' Détermination de pH a I’état pur par pH meétre
L’objet
Ce mode opératoire spécifie les regles applicables pour la détermination du pH a 1I’état pur par
un pH metre.
Matériel
Bécher et pH metre.
Mode opératoire (voir I’annexe).

v' Détermination de la densité par I’aéromeétre

Matériels
Eprouvette ,thermometre, et Aérometre (densimetre).
Mode opératoire (voirl’annex).

IV.14.2.Les composants de la formule
Pour la préparation du détergent lave main, les composants illustrés dans le tableau suivant
ont été utilisés :

Tableau IV.5-Les composants de la formule

Composants Role Composants Role

eau déminéralisée Composant Agent de | Améliorer la qualité
principale conservation

Tension actif | Mausse Huile essentielle Antiseptique et

anionique parfumer

protecteur dermique | Protégé les main Sel(NaCl) protecteur dermique

Bétain Protecteur dermique | Colorant Coloration
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IV.14.3.Les étapes de la préparation

Etape 01
Dans un bécher mettre une quantité d’eau avec la tension actif sous agitation attendre jusqu'a

homogénéisation puis ajouter le COD.

Etape 02

Ajouter la bétaine pour augmenter la viscosité de détergent et toujours sous agitation puis
ajouter le sel jusqu'a ce que le sel se dissolve aprés on peut ajouter le conservateur
et la couleur mais goutte a goutte jusqu'a obtenez la couleur que vous voulez, puis on ajoute
I’huile essentielle on divers quantité sous agitation jusqu'a ce que nous arrivons a 1’odeur

distinctive puis on arrété 1’agitation et on le mettre dans des flacons.

1V.14.4.Controle du produit fini
Control de qualité
Le responsable de laboratoire doit organiser cette opération donc il fait le calcul la matiere

active qui est le pourcentage de tensioactif dans le produit.

Mode opératoire

En pese 4,142¢g de lave-main qu’on met dans une fiole jaugé de 500ml, on ajoute de I’eau
distillée jusqu’au trait de jauge puis on agite pour obtenir une solution homogene.
On remarque la formation d’une mousse et pour 1’éliminer on ajoute de 1’éthanol. Avec une
pipette on préleve 25ml de la solution présidente puis on la met dans un bécher, par addition
de 10ml de I’eau et 15 ml de I’indicateur chloroforme .On titre par chlorure de benzéntanium
et on arréte le titrage quand la phase intérieur change sa couleur de rose au bleu en prend les

mesures puis on calcule le pourcentage de la matiere active (MA) d’apres la relation suivante :

V XT XxMXx100x1000
2X25%X1000xP

MA (%) =

Tel que :

P : poids pesé pour la prise d’essai (mg) ;

M : masse molaire de lave main (g /mol) ;

T : molarité de la solution de chlorure de benzénatanium (mol /1) ;

V : volume de la solution chlorure de benzéntanium (ml).
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IV.14.5.Les caractéristique organoleptiques et physico-chimiques

IV.14.5.1.LesCaractéristique organoleptiques

Tableau IV. 6-Caractéristique organoleptique

Aspect | Liquide visqueux claire

Couleur | Jaune, vert, orange

Odeur | Citron, pomme, menthe,

peche

IV.14.5.2.Les analyses physico-chimiques

v" La mesure de pH
Le matériel nécessaire
Un pH —meétre ; Un bécher ; Des solutions tampon pour 1’étalonnage de pH-metre ;Une

sonde de pH —metre ;

Mode opératoire
D’abord on vérifie si le pH est étalonné sinon on fera 1’étalonnage, en utilisant des solutions
tampon. On remplit le bécher avec la solution dont on veut déterminer le pH puis on Tremp la

sonde du pH —metre ( HA NNA) dans le bécher et on lit la valeur du pH affichée.
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Figure IV. 7-1a mesure de pH par pH-metre

v' Détermination de la densité
Le matériel nécessaire

Un densimetre ,Une éprouvette.

La méthode

Dans le laboratoire, il existe plusieurs densimetres portant des valeurs de densité différente.
L’ingénieur doit choisir le densimetre approprié€ a chaque solution .Si la densité de la solution
est dans le domaine, la valeur de la densité est prise en considération sinon il ya lieu de

signaler ce qui ne vaps dans le produit préparé.

Figure IV. 8-La détermination de la densité

v' Détermination de temps d’écoulement
C’est le temps qui s’écoule entre le moment ou le produit essayé commence a couler de
I’orifice de la coupe remplie, et le moment ou 1’écoulement du produit cesse d’€tre continu au

voisinage de 1’orifice.
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Mode opératoire

En bouchant I’orifice avec le doigt, rempli la coupe avec I’échantillon fraichement tamisé,
exempt de bulles, en versant lentement pour éviter la formation de bulles d’air .S’il se forme
des bulles, les laisser monter a la surface et les éliminer. Eliminer tout ménisque formé a
I’aide de la regle a araser sur le pourtour de la coupe , ou en faisant glisser sur le bord une
plaque de verre plane a arétes arrondies de maniere qu’il se forme pas bulles d’air entre le
verre et la surface de I’échantillon . Tirer ensuite horizontalement sur le bord de la coupe, de
maniere que, lorsque la plaque est enlevée, le niveau de I’échantillon affleure de bord

supérieur de la coupe.

L
\

\i }
/ " \4
/
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\

Figure I'V.9-détermination de taux d’écoulement

IV.16.Activité biologique

IV.16.1.Activité antimicrobienne des HE et lave main

L’utilisation thérapeutique rationnelle des HEs nécessite une détermination précise du pouvoir
antimicrobienne de 1’essence .En effet, la croissance de 1’activité de I’essence est un élément
indispensable pour I’établissement de formulation et prescription efficaces [45].

Lesessais expérimentaux sont effectuésau sein du Laboratoire de génie des procedes(Bouira).

v' Evaluation qualitative de I’activité antimicrobienne
La technique que nous avons utilisée pour évaluer 1’activité antimicrobienne de nos produits
(HEs et lave main a base des HEs) est I’aromatogramme ou la méthode de diffusion en milieu
gélosé en utilisant des disques stériles en cellulose.
Cette méthode utilisé par certain auteurs est la technique que nous avons utilisé pour évaluer
I’activité inhibitrice de nos produits (HEs du mentha spicata,des lave-main a base d’huile

essentielle) [46,47,48].
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v" Protocole expérimental
L’évolution qualitative de 1’activité antimicrobienne de nos produits, consiste a estimer
I’inhibition de la croissance des microorganismes(bactéries et champignon)en contact de
déferent produits, et ceci par la méthode de diffusion sur plaque de gélose (diffusion sur
milieu gélosé)en utilisant des disques de cellulose préalablement stérilisés par lumiere UV de
6mm de diametre. En ce qui concerne les lave main formulés, volume de 0.1mm° est déposé

au centre de chaque boite a I’aide d’une seringue stérile [49].

v Préparation de I’inoculum
La méthode de préparation des inoculum est celle préconisée par la SFM(communiqué de
2005) qui consiste a préparer, a partir d’une culture de 18-24h pour les bactéries et de 96h
pour les champignons sur le milieu gélosé, une suspension en solution saline d’eau
physiologique stérile (0.9%NaCl) a une concentration de107210% g/ml .Cette suspension
obtenue par la détermination de la transmittance allant de 22% a32% pour les bactéries et
entre 2% et 3% pour les champignons et cela a une longueur d’onde de 620mm

(standardisation de I’antibiogramme selon I’OMS, 1999).

v’ Diffusion sur milieu gélosé

La méthode de diffusion sur milieu gélosé a été réalisée sur le milieu Muller-Hinton (M-
H)(pour les bactéries) et PDA (pour les champignons).On fait fondre les deux milieux dans un
bain marie a95°C ,puis on verse simultanément et aseptiquement une premiere couche de
chaque milieu dans une boite de pétri a raison de 15ml par boite avec 3 répétition par couche

de chaque milieu dans une boite de pétri a raison de 15ml par boite.

Figure IV. 10-réalisation de ’activité antimicrobienne

Apres refroidissement a températureambiante, on ensemence 200ul de la suspension de
chaque souche par la méthode du Rateaux et on laisse solidifier sur la paillasse. A I’aide d’une
pince stérile, onpréleve un disque de cellulose préalablement stérilisé par lumiere UV de 6mm

de diametre, et on I’imbibe d’HE pure, on dépose le disque sur la surface gélosé seche des
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boite de pétri .En ce qui concerne les lave main formulées, un volume de 0.1 mm® est déposé
au centre de chaque boite a I’aide d’une seringue stérile. Puis nous laissons les boites durant
20min a la température ambiante pour permettre la diffusion de 1’échantillon .Elles sont
ensuite mises a I’étuve a 37°C pendant 24h pour les bactérieset a 25°C pendant 96h pour les

champignons [50,51].

Le pourcentage d’inhibition est calculé par la formule suivante :

ol e Dtest
%Inhibition = ———— 100
Dboite de pétri

Dyest : diametre de la zone d’inhibition.

Dhoite de pétri : diametre de la boite de pétri.

IV.16.2. Evaluation de ’activité antioxydante

L’activité antioxydante in vitro a été évaluée par la mesure du pouvoir de piégeage du radical
DPPH (1,1- Diphenyl-2-picryhydrazyl) selon la méthode décrite par Burits e tBucar , ot 100
pul de chacune des solutions méthanoiques de I'huile essentielle testées a différentes
concentrations sont mélangées avec 5 ml d’une solution méthanoique de DPPH (0,004 %).
Apres une période d’incubation de 30 minutes a la température du laboratoire, 1I’absorbance
est lue a 517 nm. L'inhibition du radical libre DPPH par la vitamine C a été également
analysée a la méme concentration pour comparaison. On détermine les parametres de calcul
de Dactivité antioxydante pour la vitamine C et pour I'huile essentielle (Pourcentage

d’inhibition, ). Tous les essais ont été effectués en triple.
v Détermination du pourcentage d’inhibition

Selon Sharififar et al.L.’inhibition du radical libre de DPPH en pourcentage (I1%) est calculée

de la maniere suivant :

Ablanc — Aéchantillon
1% = x 100
Ablanc

Avec :
Ablanc : Absorbance du blanc (contenant tous les réactifs excepté le composé d'essai ;

Aéchantillon : Absorbance du composé d'essai [52].

&
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V.1. Extraction des huiles essentielles

Les feuilles séchées et broyées ont subi une hydrodistillation simple durant 3h.Les huiles
essentielles sont récupérées et conservées dans des flacons opaques a 1’abri de la lumiere et
de la chaleur pour éviter toute réaction d’oxydation.

Les HEs sont conservées a 4°C pour les utilisations ultérieures.

V.2.Perte a la dessiccation

Résultat

TableauV. 1-Perte a la dessiccation

Les feuilles de mentha spicata | Norme

7.98% Inferieur a 10%

Discussion

La perte a la dessiccation permettre de déterminer le poids perdu de la matiere végétale
a I’étuve, le résultat obtenu, montre que la poudre de la menthe a perdu 7.98% de leurs poids
massique lors de la dessiccation. Donc on peut dire que la plante contient un taux tres faible
d’eau.

V.3.Dosage des cendres

Tableau V.2-résultat de dosage des cendres

Les cendres Moyenne (%) Norme
Cendre totale 12.72 £0.38 <10
Cendre sulfurique | 15.55 £0.77 <10
Cendre 1.33+0 <0.5
chlorhydrique

Discussion

D’apres le tableau 2 on remarque que le pourcentage des cendres sulfurique est le plus élevé,
suivi par le pourcentage des cendres totale ,tandis que le pourcentage des cendres
chlorhydriqueest faible, ce qui montre une forte teneur en substance minérales (> 15%),

et d’autre part et une contamination par la poussiere ou le sable (> 1.33).

\J
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V.4.Analyse phytochimique

La phytochimie est une étude qui permet de donner la composition générale de la plante

étudiée. Les résultats des analyses phytochimique sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau V.3-Résultat de I’étude phytochimique

Classe chimique résultat Image
— yr 1

Tanins catéchétiques + I \

Glucoside +

amidon +

Anthracéniques libres -

Saponine +

)
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Flavonoides anthocyanes | -

stéroides -

Mucilage +

coumarine -

Alcaloide +

+ :présence - : absence

Discussion

D’apres le tableau des résultats phytochimique on remarque que :

Tanins catéchétiques, Glucoside, ’amidon et saponine  donnent des réactions positive
ce qui indique leur présence dans la matiere seche.

Stéroides, Flavonoides anthocyanes, coumarine et Anthracéniques libres sont absents dans la
menthe verte.

Des apparitions de flocons preuve la présence de mucilage dans la plante étudiée. Notre étude
phytochimique réalisée sur la plante Mentha Spicata a montré des résultats qui sont déja
confirmés avec d’autres travaux, a savoir la présence de certaines familles

chimiques. Par contre, on constate 1’absence d’autres familles chimiques. Ceci peut étre
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expliqué par une différence au niveau de plusieurs parametres soient géographiques,
physicochimiques ou biologiques tels que : la différence du site de récolte y compris
I’environnement de la plante, la lumiere, les précipitations, la topographie, la saison, le type
de sols, la période de récolte, le patrimoine génétique, la procédure d'extraction utilisée, la

partie de la plante étudiée ou leurs produits phytochimiques

V.5.Le rendement

TableauV. 4-Résultat de rendement

Echantillon Rendement
Matiere seche dementha spicata 1.0109
Discussion

La matiere seche de M.spicataa r1évélé un rendement de 1.0109%, ce rendement est

acceptable selon les normes.

V.6.Influence du temps d’extraction sur le rendement en huile essentielle
La durée d’extraction est théoriquement le temps nécessaire a la récupération de latotalité de

I’huile contenue dans la maticre végétale.

Le rendement( R) en HE est déterminé par rapport a 100g de matiere seche .

Tableau V.5-L’étude cinétique d’HE

T(min) | 0 | 30 60 90 120 150 180 210
m(g) 0 |0.3396 | 0.5128 | 0.6029 | 0.7522 | 0.8761 | 1.0109 | 1.0109
viml) |0 |05 0.9 1.15 1.4 1.6 1.8 1.8
R% 0 |0.3396 | 0.5128 | 0.6029 | 0.7522 | 0.8761 | 0.0109 | 1.0109

La cinétique d’extraction de I’'HE par HD a été effectuée a différents temps pendant 3h30.
La détermination de 1’évolution du rendement de I’'HE en fonction du temps est illustrée dans

la Figure O1.

o
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Figure V.1-L’évolution du Rendement de ’HE en fonction du temps (mentha spicata)

Discussion

La cinétique se divise en trois étapes :

1 ére

- Dans la

chauffage de la matrice.

, nous observons un palier pour un rendement nul, correspondant a la phase de

- Laseconde correspond a un saut marqué de la quantité d’HE récupérée (30-150mn).

- En fin, au cours de la 3"“étape ,la courbe tends vers un second palier qui correspond au

rendement maximum possible a atteindre.

En effet, le rendement augment rapidement durant les premicres150mn. Ce qui correspond a

80% de la totalité d’huile stockée dans la matiere séche.

V.7.Caractéristique organoleptique et physico-chimiques d’EH de mentha spicata

V.7.1.Caractéristique organoleptique

Le tableau(V.6) montre une comparaison entre les caractéristiques de notre huile essentielle

extraite de la menthe verte avec les normes d’AFNOR.

.
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Résultat

Tableau V.6-Caractéristique organoleptique d’EH de mentha spicata

Mentha Aspect Couleur Odeur HE obtenu
spicata
Caractérisation
Norme Liquide Presque fraiche, plus ou
AFNOR mobile, incolore a | moins
limpide jaune pale mentholée selon
I’origine
HE étudiée | Liquide Jaune pale Fraiche
mobile mentholé
Discussion

Selon le tableau (V.6) I’aspect, la couleur et I’odeur de I’huile essentielle étudiée sont les

méme pour les normes d’AFNOR.

V.7.2.Les analyses physico-chimiques

V.7.2.1. Les analyses chimiques

Résultats

Tableau V.7-Les résultats des indices physicochimiques

IA IE IS Acidité % | IP PH
HE de
Mentha 6.7332 15.7068 224 0.2244 1 6.5
spicata
Norme - - - >0.8 - 6a7
AFNOR
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Discussion

Dans la mesure du pH de I’'HE de la menthe vert on a trouvé la valeur de pH=6, d’ou on peut
dire que la menthe verte étudiée a un pH presque acide .Cette acidité est due a la composition
chimique des HEs, qui se considere comme donneur des (H+).

Le résultat d’indice d’acide preuve la présence des acides libre dans 1g de substance
et indique que la conservation de HE est bonne.

On remarque d’apres le résultat obtenu que, I’'HE présent un taux d’acidité dans la norme.

Le résultat d’IP est tres faible, ce qui confirme que I’échantillon n’est pas exposé a 1’air
ou a l'oxydation parce que les corps gras peuvent s'oxyder en présence d'oxygene et certain

facteurs favorisant (température élevé, eau, enzyme, trace de métaux : Cu, Fe.....).

V.7.2.2.Les analyses physiques

Résultat

Tableau V.8-Les Analyses physiques

Analyse IR Densité

HE mentha spicata | 1.4850 0.925
Norme AFNOR 1.484-1.491 0.917 2 0.937
Discussion

Notre indice de réfraction mesuré est conforme aux normes. Généralement I'IR est utilisé
pour I’identification et comme critere de pureté des HE et de composé liquide divers. Chaque
substance a son indice de réfraction spécifique.

Plus I’IR d’un produit est de valeur attendue, plus sa pureté est grande .Cette pureté est
définie dans des intervalles considérés comme acceptable .Dans ce cas on peut considérés que
notre HE est pure.

Rappelons que la densité est directement et étroitement liée aux températures de mesure,
autant la température augmente, autant la densité basse. D apres le résultat on remarque que la

densité est conforme aux normes AFNOR.
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V.8.La formulation de lave-main

V.8.1.Les Caractéristiques organoleptique et physico-chimiques de lave-main

V.8.1.1.: Les Caractéristiques organoleptiques

Résultat

Tableau V.9-Caractéristique organoleptique de lave-main

Aspect | Liquide visqueux claire

Couleur | Vert

Odeur | Menthe

Discussion

Selon le tableau 9 I’aspect, la couleur et I’odeur de lave-main sont conforme pour les normes
d’entreprise.

V.8.1.2.Les analyses physico-chimiques de lave-main

Résultat

Tableau V.10-les analyses physico-chimiques de lave-main

L’ analyse pH Densité MA T d’écoulement
LM 7.07 1.031 5.52% Imin
Norme 6+1% 1.03+0.01 6+1% 1a2min

Discussion :

D’apres les normes de 1’entreprise on peut conclue que notre résultat est conforme.
V.9.Activités biologiques

V.9.1.Activité microbienne

La sensibilité des souches microbienne testées est déterminée par la méthode des disques,en

mesurant les diametres des zones d’inhibition autour des disques.
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Résultat
Les résultats des tests de 1’activitéantimicrobienne des huiles essentielles de mentha spicata

et LM sont regroupés dans le tableau( V.10).

Tableau V.11-les diametres d’inhibition en mm d’HE et lave main sur les microbiennes

Souche HE HE+DMSO | LM LMO0.2 LMO0.3 LM IND
E. Coli DI | 15mm | 5mm 12mm 10mm 11mm 10mm
PI | 16.66% | 5.55% 13.33% 11.11% 12.22% 11.11%
pseudo DI | 6mm 10mm 25mm 35mm 40mm 25mm
PI [ 6.66% | 11.11% 27.77% 38.88% 44.44% 27.77%
Steph DI| 10mm | 8mm 20mm 25mm 30mm 20mm
PI | 11.11% | 8.88% 22.22% 27.77% 33.33% 22.22%
Altar DI | 13mm - 30mm 20mm 43mm 30mm
PI | 14.44% - 33.33% 22.22% 47.77% 33.33%
Fusa Sp, |DI| 12mm - 20mm 22m 17mm 35mm
PI | 13.33% - 22.2% 24.4% 18.8% 38.8%
Fusa DI| 12mm - 20mm 20mm 32mm 28mm
Sp PI | 13.33% - 22.2% 22.2% 35.5% 31.1%
. (] . (0] . (0] . (] . 0
clad DI | 10mm - 30mm 35mm 40mm 25mm
PI | 11.11% - 33.33% 38.88% 44.44% 27.77%
Asars sp DI | 10mm - 30mm 45mm 55mm 25mm
PI |11.1% - 33.33% 50% 61.11% 27.77%

DI :diamétre d’inhibition en mm ;  PI :pourcentage d’inhibition

FigureV. 3-Effet de staphyloccus sur (. HE /.. HE+DMS) et LM
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Figure V.5-Effet des champignons sur HE de mentha spicata et LM

Avec : alM —» 0% ; bLMa —p» 02%; e —p» HE
c IM— a 0.3%; d—» LM entreprise ;

Discussion

L’évaluation qualitative de 1’activité antimicrobienne de I’huile essentielle de metha spicata
et de lave-main formulé a été faite sur 3 bactéries (une a gram+ et deux autres a gram-)et sur
cinq champignons (Altarmara, Fusarium Sp,; Fusarium Sp, cladospariumet
Aspergilassp),par la méthode des aromatogrammes. Le pouvoir antimicrobien de tous ces
produits est obtenu par la mesure des diametresdes zonesd’inhibition (mm).Le diametre
moyen de la zone d’inhibition observé autour des disques imprégnésdans I’HE pure, dans
lave-main aprés 24h d’incubation a 37°C pour les bactéries et apres 96h a 25°C pour
(Altarmara, Fusarium Sp, Fusarium Sp, cladosparium et Aspergilassp), ainsique leurs
pourcentages d’inhibition sont résumés dans le tableau (V.10).

Les huiles essentielle pure du mentha spicata présentent des activités sur toutes les souches
bactériennes testées.Les diametre d’inhibition varient de 40a55mm, le plus grand diametre

d’inhibition obtenu avec lave-main contre pseudomonas,Altarmara, cladospariumet

E
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Aspergilasspet le plus petite avecl’HE contrepseudomonas et aussi on peut citerque I’'HE

+DMSO contre staphyloccus.

Notre huile essentielle dementha spicata possede également une activité fortement inhibitrice

sur les souchesEscherichia coli, Fusarium Sp,, Fusarium Sp.

V.9.2.Activité antioxydante

L’activité antioxydante de 1’huile essentielle de mentha spicata de la région de Bouira a été

évaluée par la méthode de réduction de DPPHe on le comparant par 1'acide ascorbique comme

antioxydant de référence.

Résultat :

Tableau V.12-Pourcentage d’inhibition pour I’huile essentielle de mentha spicata

Essai | C (mg/ml) Moyenne (1% ) Essai C (mg/ml) Moyenne (1% )
1 43.02 77.75 £8.08 6 1.34 -2.32 +4.69
2 2.51 33.84 £5.25 7 0.67 -5.28 £5.33
3 10.75 26.88 +6.33 8 0.33 -4.31+5.22
4 5.37 15.79 £5.94 9 0.16 -8.12+4.35
5 2.68 23.66 £9.60 10 0.08 -7.80 £ 14.95
90
80 )
70
60 //
x 2 /
= 40 7 —fl—|1% Huile essentielle
30 —7
20 ﬁ,
10
0 T T 1
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concentration(mg/ml)

Figure V.6-Pourcentage d’inhibition pour I’huile essentielle de mentha spicata
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TableauV. 13-Pourcentage d’inhibition pour I’huile essentielle de mentha spicata

Essai C (mg/ml) Moyenne (1%) Essai C (mg/ml) Moyenne (1%)
1 25 81.56 + 1.24 6 0.78 32.75+7.17
2 12.5 82.39 £ 0.96 7 0.39 24.24 £3.37
3 6.25 82.97 +1.35 8 0.19 10.18+ 5.87
4 3.12 78.59+ 1.7 9 0.09 25.20+£6.41
5 1.56 75.75+ 1.46 10 0.04 15.215+£5.17
90
80 A — O
70
60
@ 50
= 40 ——1% Vitamine C
30
20
10
0 - ; ; ; ; ; .
0 5 10 15 20 25 30

concentration (mg/ml)

Figure V.7-Pourcentage d’inhibition pour la vitamine C

Discussion

Les résultats obtenus de pourcentage d’inhibition du radical DPPH sont enregistrés dans la
figure (V.7). 1l semble que le pourcentage d’inhibition du radical libre augmente avec
I’augmentation de la concentration soit pour la vitamine C ou pour I'huile essentielle de
mentha spicata.

On remarque que le pourcentage d’inhibition du radical libre pour I’huile essentielle est
inférieur a celui de la vitamine C pour toutes les concentrations utilisées. Pour une
concentration de 43,025 mg/ml, I’huile essentielle a révélé un pourcentage d’inhibition
de77,75+8,08 % tandis que la vitamine C est inhibée avec81,56+1,24 % de DPPH avec

concentration de 25mg/ml.
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Conclusion générale

La menthe est une plante médicinale aromatique tres recherchée par les industries
pharmaceutiques, 1’aromathérapie, et plusieurs domaines. La détermination de rendement,

des caractéristiques organoleptiques des huiles essentielles ont été étudiés.

D’apres le criblage phytochimique on peut dire qu’il ya des alcaloides, des tanins et des
glucosides dans la plante étudiée.
Les analyses physico-chimiques de I’'HE de mentha spicata combinant , I’indices de
saponification, I’indice de peroxyde, 1’indice d’acide, I’indice d’ester, I’acidité, I’'indice de

réfraction sont en accord avec ceux des normes AFNOR.

L’évaluation des propriétés biologiques est une tache intéressante et utile, en particulier

pour trouver de nouvelles sources d’agents antioxydant et antimicrobiens naturels.

Dans ce contexte, nous avons essay€ d’évaluer I’activité antioxydante de I’huile extraite

de la menthe verte cultivée a Bouira en comparaison avec 1’antioxydant synthétique I’acide
ascorbique . Dans la présente étude, I’huile essentielle de menthe et la vitamine C ont pu
réduire le radical DPPHe traduit par changement de couleur de solution DPPH méthanolique.
Pour une concentration de 43.02 mg/ml, de I’huile essentielle a révélé un pourcentage
d’inhibition de 77,75 £8.08 % tandis que la vitamine C est inhibée avec 81,56+1,24 % de
DPPH avec une concentrations de 25mg/ml . Alors, cette huile peut étre considérée comme un

agent antioxydant naturel capable d’empécher I’oxydation et I’altération de certains aliments.

Les huiles essentielles de mentha specata et le savon liquide formulé on été testés par
la méthode de diffusion sur disques solide, pour leur pouvoir inhibiteur contre un ensemble
des bactéries et des champignons. Le diameétre d’inhibition varie de 10mm jusqu’au 55mm ,
ce qui montre que les produits testés présentent une activité antimicrobienne sur touts les

souches microbienne.

Il serait intéressant de mener une étude plus approfondie sur cette plante et autres plantes
médicinales afin d’isoler, de purifier et identifier les principes actifs ayant des activités

biologiques.
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Annexe 01 :

Préparation de ’infusé :

Dans un erlenmeyer de 250ml .introduire 5g de poudre végétale dans 100ml d’eau distillé
bouillante.

Fermer avec un verre de montre .laisser infuser pendant 15mn puis filtrer sur papier filtre et
rincer le résidu avec un peu d’eau distillée chaude de maniere a obtenir 100ml de filtra.

Préparation du décocté a 10%:

A T’aide d’un erlenmeyer de 250ml, faire une décoction de 10g de poudre dans 100ml d’eau
distillée .Chauffer pendantlSmn tout en maintenant une ébullition modérée. Filtrer apres
refroidissement et ajuster a 100ml.

Préparation du reactif de Dragendroff

Solution a :0.85g de nitrate de bismuth +40ml d’eau distillée +10ml d’acide acétique

Solution b :8g d’iode de potasium +2ml d’eau distillée .

On mélange a-+b.

15ml de mélange +20ml d’acide acétique puis compléter a 100ml d’eau distillée.

Préparation la gélose PdA :
La gélose PdA a été préparé au niveau de laboratoire de génie des procedes
Les ingrédients
- 200g pomme de terre dans un litre eau .
- 20g glucose

- 20g agar
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Annexe 02

Définition des bactéries testées

a- Staphylococcus aureus

Les staphylocoques sont des cocci a Gram positif qui tendent a se grouper en amas.
Uneespece, Staphylococcus aureus (staphylocoque doré), tient une place trés importante dans

lesinfections communautaires et nosocomiales .
b- Escherichia coli

Escherichia coli (bacille a Gram négatif), commensal du tube digestif, est la bactérie la plus
fréquemment impliquée dans les infections urinaires. Elle peut aussi provoquer des diarrhées
pardes mécanismes tres divers, ainsi que diverses infections communautaires ou nosocomiales.

c- Pseudomonas aeruginosa

Un certain nombre de bacilles a Gram négatif de l'environnement se comportent comme
desbactéries opportunistes et sont souvent a l'origine d infections nosocomiales. Il s'agit
souvent debactéries résistantes a de nombreux antibiotiques. Une des plus redoutables est
Pseudomonasaeruginosa(Philippon, 1995).

Les milieux de culture

Les milieux de culture utilisés pour la réalisation des tests antimicrobiens sont les suivants :

La gélose Mueller Hinton pour I’étude de la sensibilité des bactéries aux différents
extraits de plantes.
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Annexe 03

Les appareils utilisés :

Etuve fermé de type memmer

Four a moufle
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Annexe 03

Présentation de I’unité

L’entreprise nationale des détergents et des produits d’entretien (ENAD) est issue de la
restriction de la société nationale des industries chimique (SNIC) dont le siege est installé au
niveau du boulevard HASSIBA BEN BOUALI dans la wilaya d’ALGER.

Elle est chargée, dans le plan national de développement des activités de production
d’entretien et dérivé, elle présente des produit de meilleure qualité et conformément a la
réglementation et arrive toujours a satisfaire les besoins de ses clients. L’UNAD compte six
unités de production dont celle de LAKHDARIA qui s’appelle SHYMICA.

Les travaux de construction de 1’unité des produits d’entretien de LAKHDARIA ont débuté
en 1976, le début de mentagre des machines en octobre 1977, les essais internes ont débuté en
juin 1979 et la réception définitive de 1’unité en juillet 1979. Cette unité est située a 80Km (45
Km par autoroute est —ouest) de I’est d’ALGER, environ 5 Km de la daira de LAKHDARIA
et environ 45 Km a I’ouest de chef —lieu de la wilaya de BOUIRA.

L’ENAD a été créé en 1982, son activité consiste en la production, le développement et la
commercialisation des produits détergents, des produits d’entretien ménager et automobile en
plus des produits d’hygiene corporelle.



Résumé :

Notre travail se base principalement sur une étude d'huiles essentielles de mentha spicata,
leurs propriétés physico-chimique et votre activité biologique. La menthe verte, largement
répandue en Algérie, de la famille des Lamiacées est une plante herbacée indigéne
de plusieurs propriétés thérapeutique (antiseptique, antinévralgique, analgésique,
antimicrobienne, antioxydante). L’extraction des huiles essentielles de mentha spicata,
accomplie par Hydrodistillation , a donné un rendement de 1.01% acceptable et peut étre
rentable a 1’échelle industrielle . L’¢étude du pouvoir antioxydant par la méthode de DPPHe- a
montré ’existence d’une activité antioxydante de I’huile essentielle de mentha spicata,
ou nous avons trouvé pour une concentration de 43.02 mg/ml de ’huile essentielle a révélé
un pourcentage d’inhibition de 77,75 +8.08 % tandis que la vitamine C a inhibé
avec 81,56£1,24 % de DPPH pour une concentration de2 5mg/ml . La détermination
de I’activité antimicrobienne par la méthode du diffusion sur disques solide, a donné un bon
diametre d’inhibition allant jusqu'au 15mm. Dans ce travail nous sommes intéressés aussi
a la formulation du savon liquide et leurs effets antimicrobienne, le diametre de cet effet
atteint jusqu’au S5mm.
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Summary

Our work is mainly based on a study of mentha spicata essential oils, their physico-chemical
properties and your biological activity. Spearmint, widely distributed in Algeria, of the
Lamiaceae family is a native herb with several therapeutic properties (antiseptic,
antinevralgic, analgesic, antimicrobial, antioxidant). The extraction of the essential oils of
mentha spicata, accomplished by Hydrodistillation, gave an acceptable yield of 1.01% and
can be profitable on an industrial scale. The study of the antioxidant power by the method of
DPPH - showed the existence of an antioxidant activity of the essential oil of mentha spicata,
where we found for a concentration of 43.02 mg / ml of the essential oil revealed a percentage
inhibition of 77.75 + 8.08% while vitamin C inhibited with 81.56 + 1.24% of DPPH for a
concentration of 25 mg / ml. The determination of the antimicrobial activity by the solid disc
diffusion method gave a good inhibition diameter of up to 15 mm. In this work we are also
interested in the formulation of liquid soap and their antimicrobial effects, the diameter of this
effect reaches up to 55mm.



	01
	02
	03
	04
	05.0
	05.1
	06
	07
	08
	09
	10
	11.0
	11.1
	12.0
	12.1
	12.2
	13.0
	13.1
	14.0
	14.1
	15.0
	15.1
	15.2
	16.0
	16.1
	17.0
	17.1
	18.0
	18.1
	19.0
	19.1
	20

