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Résumé

La synthése verte de nanoparticules d'oxydes métalliques a partir d'extraits de plantes
est une alternative prometteuse a la méthode traditionnelle de synthése physique ou chimique.
Dans ce travail, des nanoparticules d'oxyde de fer ont été synthétisées en utilisant plusieurs
d'extrait de plantes (Les feuilles de Mentha Pulegium L., Artemisia herba-alba Asso., et
I'écorce de fruit de Punica Granatum L.) comme agents bioréducteurs d'ions fer pour la
synthese de nanoparticules d'oxyde de fer. En effet, pour ameéliorer la taille de ces particules,
nous nous sommes appuyes sur l'étude de deux variables : les extraits de plantes et la
concentration en chlorure ferrique. Ensuite, les propriétés des nanoparticules d'oxyde de fer
synthétiques vertes ont été étudiées par les techniques suivantes : UV-Vis UV, FT-IR
infrarouge, diffraction des rayons X et microscopie électronique a balayage MEB. Enfin,
I'activité antioxydante a été évaluée par des tests : CAT, FRAP et DPPH.

L'analyse ultraviolette (UV-Vis) montre une absorption maximale dans la gamme 301-
270 nm appartenant a FeO. Les spectres FT-IR montrent deux pics distincts a 510 et 594 cm™!
qui sont attribués a la vibration FeO. De plus, les rayons X ont confirmé la nature cristalline
des particules des phases a-Fe;O3 et FesOs avec une taille moyenne comprise entre 21,62 et
34,28 nm. L'image du microscope électronique a balayage (MEB) montre que les
nanoparticules obtenues ont généralement une forme cubique et certaines sont irréguliéres,
cependant, I'évaluation de I'efficacité antioxydante a révélé que tous les échantillons ont une

grande pouvoir réducteur et de piégeage des radicaux libres.

Mots clés: Synthese verte, Mentha Pulegium L, Artemisia herba-alba Asso, Punica
Granatum L, Nanoparticules d'oxyde de fer, Activité antioxydant.
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Abstract

The green synthesis of metal oxide nanoparticles from plant extracts is a promising
alternative to the traditional method of physical or chemical synthesis. In this work, iron oxide
nanoparticles were synthesized using several plant extracts (The leaves of Mentha Pulegium
L., Artemisia herba-alba Asso., and the fruit peel of Punica Granatum L.) as iron ion
bioreducing agents for the synthesis of iron oxide nanoparticles. In fact, to improve the size of
these particles, we relied on the study of two variables: plant extracts and the concentration of
ferric chloride. Then, the properties of the green synthetic iron oxide nanoparticles were
studied by the following techniques: UV-Vis UV, FT-IR infrared, X-ray diffraction and SEM
scanning electron microscopy. Finally, the antioxidant activity of NPs was evaluated by the
tests, namely: CAT, FRAP, and DPPH.

Ultraviolet (UV-Vis) analysis shows maximum absorption in the range 301-270 nm
belonging to FeO. FT-IR spectra show two distinct peaks at 510 and 594 c¢cm, which are
attributed to the FeO vibration. In addition, X-rays confirmed the crystalline nature of the
particles of the a-Fe2O3 and FesO4 phases with an average size between 21.62 and 34.28 nm.
The scanning electron microscope (SEM) image shows that the obtained nanoparticles
generally have a cubic shape and some are irregular, however, the evaluation of the
antioxidant efficiency revealed that all the samples have great reducing power and Trapping
Free Radicals.

Keywords: Green synthesis, Mentha Pulegium L, Artemisia herba-alba Asso, Punica

Granatum L, Iron oxide nanoparticles, Antioxidant activity.
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Introduction générale

Introduction générale

La nanotechnologie est l'un des défis technologiques les plus importants du XXle
siecle. La recherche dans ce domaine se développe et se développe rapidement dans le monde
entier. Une contribution majeure dans ce domaine est le développement de nouveaux
nanomatériaux avec diverses applications [1].

La bionanotechnologie a émergé comme une combinaison de biotechnologie et de
nanotechnologie pour développer de nouvelles nanotechnologies respectueuses de
I'environnement et peu codteuses pour la synthése verte de nanomatériau. Les nanoparticules
sont des groupes d'atomes dont la taille est limitée entre [1-100] nm et le mot "nano™ est a
I'origine un ancien mot grec signifiant nain et signifie tres petit. Récemment, les
nanoparticules d'oxyde métallique sont courantes en raison de leurs applications variées et de
leurs merveilleux avantages [2].

La synthese verte de nanoparticules (NPs) est une méthode économique. Pres de
20000 plantes médicinales dans 91 pays et 12 espéces de ces 91 pays possedent des plantes
diverses [3]. En raison de la présence d'une variété de polyphénols et d'alcaloides, on prétend
que les plantes contiennent des antioxydants, des médicaments antidiabétiques, des
médicaments antidiarrhéiques, des médicaments anticancéreux, des medicaments
antimicrobiens et des analgésiques. De tels composés sont également utilisés dans la
production de métaux et NPs d'oxydes métalliques [4-7]. Selon la catégorie chimique, la
fonction et la source, les composés obtenus a partir des plantes peuvent étre classés comme (i)
principaux métabolites, y compris les glucides, les protéines, les nucléotides, la chlorophylle,
etc., qui sont directement critiques pour la croissance et le développement des plantes
importantes réle; (ii) les métabolites secondaires produits dans le métabolisme secondaire des
plantes, tels que les alcaloides, les polyphénols, les terpénes, les saponines et les flavonoides
[8]. Il a été observé que ces composés biosynthétiques sont inégalement répartis - non
seulement dans le méme pays mais méme - dans la méme espece végétale. Des facteurs
environnementaux et climatiques peuvent provoquer des changements quantitatifs et
qualitatifs dans la distribution de ces composés biosynthétiques [9].

Ces derniéres anneées, la synthése verte de nanoparticules d'oxyde métallique a suscité
une attention considérable. Un protocole trés simple, efficace et respectueux de
I'environnement a été développé pour synthétiser des nanoparticules vertes a I'aide d'un extrait
aqueux de diverses plantes, les composés phénoliques extraits des plantes jouent un réle

majeur en tant qu'agent réducteur et pour le coiffage des ions métalliques lors de la synthese.
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La synthése verte, la caractérisation et lI'application de nanoparticules (NPs) deviennent un
défi important en nanotechnologie. Cette technique est tres sire et écologique [10, 11].

Les NPs d'oxyde de fer sont composées de matériaux ferromagnétiques et présentent
une forme de magnétisme inimitable [5]. La magnétite (FezO4), la maghémite (y-Fe203) et
I'hématite (a-Fe203) sont les trois formes stables des oxydes de fer [12]. La structure
cristalline des oxydes de fer peuvent étre décrits comme des plans compacts d'anions
d'oxygéne avec des cations de fer dans des sites interstitiels octaédriques ou tétraédriques. De
plus, les structures cristallines de Fe3O4 et a-Fe;O3 sont identiques, tandis que dans y-Fe203,
les ions oxygéne sont dans un arrangement hexagonal compact et les ions Fe3* occupent des
sites octaédriques. De nombreuses méthodes sont décrites pour la préparation des NPs Fe3Oa,
y compris le spray a la flamme [13], sol-gel [14], et & I'état solide [15]. Par rapport aux
méthodes chimiques et physiques longues impliquant des processus complexes, les méthodes

vertes sont plus faciles a utiliser et plus sires [16].

En raison de son application croissante, la synthése verte de nanoparticules d'oxyde
métallique devient importante en tant que choix respectueux de I'environnement par rapport
aux méthodes de fabrication conventionnelles. En raison de leurs caractéristiques
structurelles, optiques, catalytiques, électroniques et magnétiques importantes [17-19], la
nanostructure des oxydes de métaux de transition et des semi-conducteurs a suscité un intérét
considérable dans de nombreux domaines de recherche tels que la chimie, la physique, la
science des matériaux et la biotechnologie.

Les oxydes de fer sont disponibles dans la nature et peuvent étre facilement
synthetisés en laboratoire. Il existe environ 16 formes d'oxydes de fer, y compris les
hydroxydes, les oxydes et les hydroxydes. Le comportement d'oxydation et de réduction lié au
PH est mentionné et met en ceuvre les interactions de 1'eau entre les minéraux. Les pinces a
cristal et la valence sont différentes uniquement, sinon, la constitution générale de Fe, O et/ou
OH est similaire. La goethite (a-FeOOH), l'akaganéite (B-FeOOH), la 1épidocrocite (y-
FeOOH), la magnétite (Fe3Oa4), la bernalite Fe(OH)s et 1'hématite (a-Fe203) sont quelques-uns
des oxydes de fer importants [20].

L'objectif de ce travail est de développer un protocole de synthese et la caractérisation
de nanoparticules d'oxyde de fer par un procédé de chimie verte en utilisant I'extrait de plantes
(Les feuilles de Mentha Pulegium L., Artemisia herba-alba Asso., et I'écorce de fruit de
Punica Granatum L.) a différentes concentrations de chlorure ferrique et étudier leur activité

antioxydants.
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Notre étude s’articule autour de quatre chapitres :

% Le premier chapitre traite d’une étude bibliographique menée sur les différentes
especes vegeétales utilisées dans la synthése verte de nanoparticules d'oxyde de fer
(Mentha Pulegium L, Artemisia herba-alba Asso et Punica Granatum L)

+ Le deuxieme chapitre est consacré a I'étude bibliographique des nanoparticules, des
méthodes de leur synthese, des types et des propriétés chimiques et physiques.

« Dans le troisitme chapitre, nous présentons d'abord le protocole expérimental
développé, expliquons les techniques d'analyse et de caractérisation adoptées, et
discutons les résultats de la caractérisation.

% Dans le quatrieme chapitre, nous avons évalué I'activité antioxydante d'échantillons de
nanoparticules d'oxyde de fer.

Enfin, la conclusion générale résume I'essentiel des résultats obtenus et les points de

vue qu'il convient d'approfondir pour une étude plus approfondie.
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Chapitre I Etude Ethnobotanique des Plantes Médicinales

La menthe sauvage ou menthe pouliot est une herbe tres similaire a la menthe ordinaire,
son nom scientifique est (en latin: Mentha pulegium L.). Elle est également appelée flio en
Afrique du Nord-Ouest. C'est une plante herbacée appartenant a la famille des labies, car cette
herbe pousse dans les zones humides et est originaire d'Europe, du Moyen-Orient et d'Afrique
du Nord, et ses utilisations remontent aux anciens Grecs et a I'Empire romain. L'herbe a chat a
traditionnellement été utilisée comme herbe de cuisine et comme reméde populaire. La raison
pour laquelle le thé a I'nerbe a chat est si populaire est ses effets relaxants. Il améliore également
la digestion et élimine les douleurs et les irritations d'estomac. Les feuilles de cataire
contiennent de grandes quantités de vitamines qui sont également trés bénéfiques pour I'homme,
contenant de grandes quantités de vitamines E, C, A, et elles contiennent d'excellents
antioxydants [1], ainsi que des composés phytochimiques primaires, les isomeéres de la

népétalactone, qui sont des substances sédatives.

L'Artemisia blanche (nom scientifique Artemisia herba-alba) est une plante herbacée
vivace sauvage, d'une hauteur de 20 a 80 cm, de la famille des composés, dont les feuilles ont
une odeur aromatique forte et agréable. Les feuilles de plusieurs de ses variétés sont couvertes
de duvet blanc. 1l est utilisé en médecine, brouté par le bétail et classé comme épicé sec. Il
pousse dans les climats tempérés du monde entier dans des sols secs et semi-arides. L'absinthe
présente de nombreux avantages car elle contient un grand nombre de substances et de
composeés efficaces, et de nombreuses études et recherches ont montré les avantages de
I'absinthe en tant que phytochimique contre le cancer du c6lon et ont souligné I'importance de
I'extrait d'absinthe blanche en tant que principale source de certains antioxydants naturels [2].

La grenadier (Punica granatum L.) est un fruit d'automne trés répandu et apprécié de
nombreuses personnes, en raison de son godt et de sa forme merveilleuse, qui a toujours été
célébre depuis I'Antiquité, car il est originaire de la région d'lran et a été amené en Egypte en
1600 avant JC. Il présente de nombreux avantages, car certaines études indiquent que boire du
jus de grenade quotidiennement réduit la pression artérielle systolique, et le jus et le zeste de
grenade contiennent de puissants antioxydants tels que l'oscalagéne, et les derniéres études
indiquent que l'activité antioxydante du grenadier est trois fois supérieure a celle du thé vert
[3]. Effet anti-inflammatoire Il convient de noter que les propriétés antibactériennes et
antifongiques de la grenade peuvent jouer un réle dans la réduction du risque d'infection par

certains types d'infections bactériennes et d'inflammations pouvant affecter I'nomme [4].
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Chapitre T Etude Ethnobotanique des Plantes Médicinales

I. Monographies de plantes medicinales :
I.1. L'espece Mentha pulegium L.
1.1.1. Etymologie

Le nom « pouliot » vient du mot latin pulegium, qui est dérivé de pulex: la puce; C'est
une plante qui a une propriété anti-puces [5]. Mentha pulegium L. (Pennyroyal), populaire
aupres des Arabes sous le nom familier de "fliyou", est utilisé depuis I'Antiquité dans la
médecine populaire [6].

Scientific name: Mentha pulegium L. (Lamiaceae)
French vernacular names: Pennyroyal, Pouliot.
Vernacular name: Feliou , s, Afilgou, Felgou, Moursal, Tamarsa.

1.1.2. Position Systématique

Le Tableau (1.1) ci-dessous représente la classification de Mentha pulegium L. dans la

systématique par les botanistes est la suivante [7, 8]:

Tableau (1.1) : Classification de la plante de Mentha pulegium L.

Sous regne cormophyte
Embranchement Phanérogames ou Spermaphytes
Sous-embranchement Angiospermes

Classe Eudicots

Sous-classe Astéridées

Ordre Lamiales

Famille Lamiacées

Sous-famille Saturéinées

Genre Mentha

Espece Mentha pulegium L.

Nom vernaculaire algérien : fliyou. Francais : La menthe pouliot.
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Chapitre I Etude Ethnobotanique des Plantes Médicinales

1.1.3. Description botanique

La famille des lamiacées, également connue sous le nom de labiées, comprend environ
258 genres pour 6900 espéeces a peu pres cosmopolites; cependant dont la plus grande partie est
amassee dans le bol méditerranéen [9]. Le genre Mentha comprend 25 a 30 espéces présentes

dans le monde [10].

La menthe poivrée est une plante vivace herbacée et aromatique appartenant a la famille
des Labiacées [11]. Depuis I'Antiquité, nos ancétres I'utilisaient dans de nombreux domaines,

notamment en médecine et en repoussant les insectes [12].

Mentha pulegium L. est une plante vivace atteignant 0,4 m (1 pi 4 po) sur 0,6 m (2 pi)
[13] . Il est en fleur d'aot a octobre et les graines mdrissent de septembre
a octobre. L'espece est hermaphrodite (a des organes males et femelles) et est pollinisée par les

abeilles.

Mentha pulegium L. est une plante a tiges dressées, sa saveur est fortement aromatique
et son odeur est intense. Les plantes produisent des feuilles vertes éblouissantes avec une saveur
de parfum citronné. Les tiges de surface carrée sont a peu pres dressées, verdatres ou grisatres,
exceptionnellement ramifiées. Les feuilles, inversées et petites, sont pratiquement des feuilles
ovales ou elliptiques entieres utilisées dans les plats de poisson et de poulet, les mélanges de
Iégumes verts, les soupes et les boissons au thé, avec un court pétiole. C'est une plante glabre
de 10 a 30 cm avec des inflorescences encadrées par diverses verticilles épaisses [7],
verdoyantes et enlevées. Les jeunes feuilles et les pointes peuvent étre récoltées 30 jours apres
le repiquage [14]. C'était une plante médicinale utilisée pour soulager les maux de téte, mais

elle contenait également des toxines utilisées pour provoquer une fausse couche.
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Figure (1.2): Représentation schématique de Mentha pulegium L.
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Chapitre I Etude Ethnobotanique des Plantes Médicinales

1.1.4. Origine et répartition géographique
1.1.4.1. Dans le monde:

Mentha pulegium a une distribution Europe-sud tempérée [15], avec sa limite nord absolue dans
les Tles britanniques [16]. Il est répandu en Europe, son aire de répartition s'étendant dans toute
la Méditerranée, la Macaronésie, I'Asie et I'Afrique du Nord [17], la limite sud de l'aire de
répartition étant atteinte a Madere. M. pulegium est naturalisé en Amérique du Nord et du Sud

et est considéré comme une espéce exotique envahissante en Australie Figure (1.3).

L'origine de la Mentha pulegium L. remonte a I'Europe, a I'Afriqgue du Nord et au
Moyen-Orient [18]. L'utilisation documentée de la plante remonte aux anciennes cultures
grecque, romaine et médiévale, et son nom serait lié au mot latin pulex, ce qui signifie puce. Il
était couramment utilisé dans la cuisine par les Grecs et les Romains. Dans le livre de cuisine
romain de Gavius Apicius, il mentionne I'utilisation de la plante dans de nombreuses recettes,

souvent avec la coriandre et I'origan (marjolaine).

Lorsque nous parlons de l'utilisation de Mentha pulegium L. dans les temps anciens, il
s'agit de I'herbe en question, car la variété américaine n'a pas été découverte et le terme n'est
utilisé que vaguement. Jusqu'a la colonisation des Européens. Et nous parlons de cette herbe
dans les temps anciens. En 421 avant JC, Aristophane écrivit dans sa piece "Peace"[19].

> Principaux pays producteurs: Etats-Unis, Maroc et Espagne.
> Principaux pays exportateurs: Les Etats-Unis sont le principal exportateur d'huile

essentielle de la Mentha pulegium L [20].

Mentha pulegium L. est tres répandue dans 1’aire méditerranéenne, elle est connue sous
le nom de « menthe pouliot ». M. pulegium L. est originaire d'une vaste zone couvrant I'Asie
centrale, le Moyen-Orient, I'Europe et I'Afrique du Nord. Il a été introduit dans les Amériques,
dans certaines régions d'Asie, au Mozambique, en Australie et en Nouvelle-Zélande. Il se répand
dans les zones humides et est parfois utilisé comme épice pour ses feuilles tres aromatiques.
C'est une espéece répandue dans toute I'Europe, I'Asie, I'Amérique et I'Afrique du Nord (du
Maroc a I'Egypte) [21].
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Figure (1.3) : Origine et distribution géographique de Mentha pulegium L.
1.1.4.2. En Algérie:

En Algérie, Mentha pulegium L. est répandue dans tous les Etats, ol elle pousse
spontanément [7]. On le trouve en abondance dans les zones humides et marécageuses, dans les

plaines et les montagnes, et est largement cultivé dans les zones désertiques et semi-désertiques.

1.1.5. Composition phytochimique de Mentha pulegium L.

L'un des résultats, publié dans la revue faisant autorité "Chemistry and Biodiversity" de
la maison d'édition "Wiley" Tableau (1.2) , obtenu pour la teneur totale en phénol et la teneur
totale en flavonoides a indiqué qu'une grande quantité de ces composés était présente dans de

deux extraits : aqueux et méthanolique de M. Pulegium [22].

Tableau (1.2): Teneur totale en phénol et flavonoide de M. pulegium de deux extraits : aqueux

et méthanolique [22].

mg EAG /g d’extrait mg EQ /g d’extrait
EACMP 124.27+0.55 12.70+0.00
EMMP 157.92+1.91 18.58+0.08

EACMP: Extrait aqueux chaude de M. pulegium; EMMP: Extrait méthanolique de M. pulegium; EAG : Equivalent
d'acide gallique; EQ: Equivalent quercétine
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Le Tableau (1.3) montre les résultats de la détection chimique a l'aide de réactifs que
I'extrait aqueux chaude de la plante de Mentha pulegium L. contient des tanins, des glycosides,
des saponines et des huiles volatiles, comme pour les terpénes, alcaloides, phénols et flavones.
Et les résines n'ont pas remarqué. Alors que I'extrait éthanolique chaud contient toutes sortes
des saponines, tanins, alcaloides, stéroides, flavones, phénols, huiles volatiles, terpénes,
coumarines et glycosides. Aucune résine n'a été trouvee [23].

Tableau (1.3) : Composants phytochimiques des extraits aqueux et éthanolique pour feuilles de
Mentha pulegium L.[23]

Ethanolique
Température 24 25
Saponines + +
Flavonoides + +
Terpénes + +
Stéroides - +
Coumarines - +
Huiles volatiles + +
Tanins + +
Résines - -
Alcaloides + +
Les glycosides + +
Phénols + +
Protiens - -
Glucides + +

(+) = La substance est présente dans I'extrait.
(-) = la substance n'est pas présente dans I'extrait.
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1.2. L'espece Artemisia herba-alba
1.2.1. Etymologie

Le genre Artemisia L. (Armoises) (Découvrez par Tournefort en 1700) a sa place dans
la famille des Astéracées, une sous-famille des Corymbifera ou Radiés, sous-tribu
d’Anthémidées. avec environ 522 especes [24]. Le nom latin d'Artemisia aurait deux origines
potentielles: soit du nom grec de Diane, ou est dérivé de la déesse grecque de la chasse Artémis,
qui dirigeait aux accouchements et aidait les femmes malades, soit du nom de I'époux de

Mausole, roi de Carie [25].

Artemisia herba-alba Asso, L’armoise blanche, On le trouve en abondance dans les

hautes plaines du Maghreb, largement connu en arabe sous le nom de "$sih" ("azézéré” en

taméahaq). Artemisia herba alba est une espece d'Afrique du Nord.
Scientific name: Artemisia herba-alba (wormwood).

French vernacular names: Armoise herbe blanche Asso ou Seriphidium herba-alba (Asso.)

Sojak); Armoise blanche.

Vernacular name: ssih, o1l Sik (Chaouia) [26]; $5ihk, ccik;izri (Mozabite) [27]; Ifsi, azézéré
(Tamahaq) [28].

Page 16



	Page de garde 1.pdf (p.1)
	Page Remerciements 2.pdf (p.2)
	Remerciements 3.pdf (p.3)
	Page Resume 4.pdf (p.4)
	Resume 5.pdf (p.5-7)
	Liste des figures 6.pdf (p.8-14)
	Liste des tableaux 7.pdf (p.15-17)
	Liste des abréviations 8.pdf (p.18)
	Page Tale des Matieres 9.pdf (p.19)
	Table des Matières 10.pdf (p.20-24)
	Page Introduction 11.pdf (p.25)
	Introduction 12.pdf (p.26-28)
	REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUE 13.pdf (p.29)
	References de Introduction 14.pdf (p.30-31)
	Page Chapitre I 15.pdf (p.32)

