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Les huiles essentielles de Mentha rotundifolia (L.) Huds obtenues par entralnement a la vapeur d’eau, a I’échelle semi pilote
(rendement : 0,8 %), sont analysées par GC-MS et GC-FID. Les résultats montrent 1’existence vraisemblable de deux ché-
motypes 1'un « I’oxyde de pipéritone », le second « pipériténone » qui sont caractérisés par des teneurs différenciées en ces
deux constituants. Le premier contient I’oxyde de pipéritone (19,7-31,4 %) et I’oxyde de pipériténone (27,8-29,4 %) comme
constituants majoritaires tandis que le second révele une teneur tres élevée en pipériténone (54,9 %) et en oxyde de pipérité-
none (17,6 %), ces deux especes moléculaires représentant les 75 % des produits identifiés. Ce chémotype tres particulier est
rapporté pour la premiere fois chez I’espece Mentha rotundifolia (L.) Huds.

Mots-clés. Mentha rotundifolia (L.) Huds., composition chimique de I’huile essentielle, oxyde de pipéritone, oxyde de pipé-
riténone, pipériténone, chémotype.

Variability of the chemical composition of Mentha rotundifolia from Northern Algeria. Algerian oils of Mentha
rotundifolia (L.) Huds., obtained by steam distillation (yield : 0,8%), have been analysed by means of GC-FID and GC/MS.
The results indicate clearly the occurrence of two chemotypes which are presently described. The former contains high
proportions of piperitone oxide (19,7-31,4%) and piperitenone oxide (27,8-29,4%) respectively and the latter revealed
piperitenone (54,9%) and piperitenone oxide (17,6%) as the major constituents. Such particular composition is reported for
the first time within the M. rotundifolia species.

Keywords. Mentha rotundifolia (L.) Huds., essential oil composition, piperitenone oxide, piperitone oxide, piperitenone,
chemotype.

1. INTRODUCTION

Les menthes (Lamiaceae) sont des plantes herbacées,
vivaces, tres odorantes que I’on trouve particulierement
dans les milieux humides. Il existe de nombreuses
especes de menthe dont certaines, telles M. pulegium
et M. rotundifolia, poussent spontanément en Algérie.
Ce sont des plantes aromatiques tres utilisées en mé-
decine traditionnelle, dans les préparations culinaires,
les confiseries, en cosmétique et parfumerie. Mentha
rotundifolia, dont le nom vernaculaire est « timarssat »
en langue arabe, est un hybride de Mentha longifolia et

de Mentha suaveolens (Kokkini, Papageorgiou, 1988 ;
Lorenzo et al., 2002) alors que pour d’autres auteurs
Mentha rotundifolia et Mentha suaveolens correspon-
dent a la méme espece (Hendriks, Van Os, 1976).

La composition chimique des huiles essentielles de
Mentha rotundifolia poussant dans diverses parties du
monde (Kokkini, Papageorgiou, 1988 ; El Arch et al.,
2003) a fait I’objet de nombreux travaux et différents
chémotypes ont été définis. L’un d’eux est particuliere-
ment riche en oxyde de pipériténone. Ce monoterpene
oxygéné possede des effets biologiques tres intéres-
sants. Il présente des effets cardiovasculaires (activité
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hypotensive, vasodilatateur, bradycardie), une activité
sur les centres nerveux sympathiques (relaxant, sti-
mulant, dépressant), des propriétés antibactériennes et
antifongiques, et agit aussi comme agent retardant la re-
production du vecteur de malaria Anopheles stephensis
(Damien et al., 2003 ; Tripathi et al., 2004). L’oxyde de
pipériténone est également intéressant pour la synthese
des hétérocycles, de pyrazoles, de pyrazolines et d’al-
cools allyliques (Ghoulami ez al., 2001). L’objectif de
cette étude est de déterminer la composition chimique
des huiles essentielles de Mentha rotundifolia, poussant
a I’état sauvage dans trois régions du nord de I’ Algérie
et de mettre en évidence une éventuelle variabilité de la
composition chimique de ces huiles. Cette étude s’in-
tegre dans le contexte plus global de la mise en valeur
de la biodiversité des plantes aromatiques algériennes
pour leurs propriétés tant médicinales qu’alimentaires.

2. MATERIEL ET METHODES

2.1. Matériel végétal et extraction des constituants
volatils

Les parties aériennes de Mentha rotundifolia ont été
récoltées durant le mois de novembre 2004 dans trois
localités du nord de 1’Algérie : Sandjas (W. Chlef),
Miliana et Rouina (W. Ain Defla) ayant pour altitude
respectivement 500, 780 et 280 m. Les specimens ont
été€ déposés dans I’herbier de la Faculté des Sciences
agronomiques et de Biologie de 1’Université Hassiba
Ben Bouali de Chlef (Algérie). Trois lots d’échan-
tillons préalablement séchés a ’ombre (350 g), a une
température maximale de 25 °C, sont soumis a I’en-
tralnement a la vapeur d’eau dans une installation semi
pilote. L’extraction est effectuée durant une heure, a la
température de 100 °C et sous une pression de 1,2 bar.
La vapeur d’eau enrichie de constituants volatils est
condensée puis décantée a 20 °C. Les essais ont été
répétés trois fois.

Analyse chromatographique en phase gazeuse

avec détection par ionisation de flamme GC-FID.

L analyse chimique des huiles essentielles est effectuée

a I’aide d’un chromatographe en phase gazeuse HP GC

6890A, équipé d’un détecteur a ionisation de flamme.

La colonne capillaire 5 % Phényl Méthyl Siloxane

possede les caractéristiques suivantes (longueur :

30 m ; diametre interne : 0,25 mm ; épaisseur du film :

0,25 um). Les conditions opératoires sont

— la température de I’injecteur splitless : 280 °C ;

— la température du détecteur FID : 300 °C ;

— la programmation de température de 40 °C (1 min)
2 200 °C a raison de 6 °C/min puis de 200 a 280 °C
a 30 °C/min et maintien a 280 °C pendant 2 min ;

— le gaz vecteur: He a 1 ml/min (vitesse linéaire
moyenne = 33 cm/sec).
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Analyse GC/MS. Le spectrometre de masse, Agilent

5973 a quadripole est couplé a un chromatographe en

phase gazeuse Agilent 6890. La colonne utilisée est

identique a celle mentionnée ci-dessus. Les conditions

opératoires sont

— la température de I’injecteur splitless : 250 °C ;

— laprogrammation de température : de 40 °Ca 250 °C
araison de 6 °C/min ;

— le gaz vecteur: He a 1 ml/min (vitesse linéaire
moyenne = 36 cm/sec).

Les températures de la source et du quadripole sont
fixées a 230 °C et 150 °C respectivement ; énergie
d’ionisation 70 eV, gamme de masse : 35 a 400 amu.
L’identification des différents constituants est réalisée
a partir de leurs spectres de masse en comparaison avec
ceux des composés standard de la banque de données
informatisées (Wiley 275.L, Adams, 2001). Pour les
hydrocarbures terpéniques diverses confirmations sont
obtenues par comparaison des spectres de masse et de
leurs indices de rétention selon Kovats donnés par la
littérature (Joulain, Konig, 1998 ; Adams, 2001).

3. RESULTATS ET DISCUSSION

Les extractions fournissent des huiles essentielles de
couleur jaunatre avec une tres forte et persistante odeur
de menthe. L’extraction a été optimisée par des hy-
drodistillations successives en utilisant des conditions
opératoires strictement identiques. Dans tous les essais
réalisés, il est apparu qu’au dela d’une heure de trai-
tement (Figure 1), ’oxyde de pipériténone subit une
dégradation qui conduit a I’apparition d’une molécule
non identifiée par les bases de données informatisées
disponibles [Caractéristiques spectrales (M* = 166),
autres ions caractéristiques : 151(21), 137(28), 123
(96), 105(38), 91(20), 77(25), 67(29), 55(20), 41/41/,
pic de base]. En effet comme le montre la figure 2, un
pic surnémaire apparait au temps de rétention 17,88 min
quelle que soit ’origine de la plante traitée. La levée
de I’ambiguité sur la nature de la molécule passe par
son isolement a I’aide de la CPG préparative. Il s’agit
d’isoler les quantités suffisantes pour envisager 1’étude
par spectrométriec RMN. Ce travail fera partie d’une
étude séparée. Compte tenu de la dégradation consta-
tée d’un constituant essentiel, les temps d’extraction
ont toujours été limités a 1 heure. Les rendements en
huiles essentielles varient de 0,7 % a 0,9 % (g d’huile
essentielle/100 g de matériel végétal). Ces faibles
valeurs du rendement peuvent &tre attribuées a la sé-
nescence des feuilles récoltées au mois de novembre
correspondant a la période apres floraison. On note que
les meilleures rendements (1,6—1,8 %) sont obtenus
durant la période de floraison (juin — juillet). Les com-
posés identifiés dans les huiles essentielles de Mentha
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Figure 1. Chromatogramme de 1’huile essentielle de Mentha rotundifolia apres 1 heure de traitement — Chromatogram of
Mentha rotundifolia after 1 hour hydrodistillation.

Pic 1 : Oxyde de pipériténone — Peak 1 : Piperitenone oxide.
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Figure 2. Chromatogramme de I’huile essentielle de Mentha rotundifolia apres 1 h 30 de traitement — Chromatogram of
Mentha rotundifolia after 1 h 30 hydrodistillation.

Pic 1 : Oxyde de pipériténone — Peak 1 : Piperitenone oxide; Pic 2 : Produit de dégradation non identifié — Peak 2 : Unidentified
degradation product.
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rotundifolia provenant des trois régions mentionnées
ci-dessus sont repris au tableau 1. Quarante-quatre
composés sont identifiés pour 1’échantillon provenant
de Rouina et quarante-cinq pour celui provenant de
Miliana (Tableau 1) ; les composés majoritaires sont
I’oxyde de pipéritone (Miliana: 31,4 % ; Rouina:
19,7 %) et I’oxyde de piperiténone (Miliana : 27,8 % ;
Rouina : 29,4 %) représentant le chémotype 1. L’oxyde
de pipéritone a ét€ rapporté comme constituant ma-
joritaire de I’huile essentielle de M. rotundifolia de
Grece (Kokkini, Papageorgiou, 1988) et d’Allemagne
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(Van Os, Hendriks, 1975). Quarante-huit constituants
sont identifiés pour 1’échantillon provenant de Chlef.
Les molécules majoritaires sont la pipériténone
(54,9 %) et I'oxyde de pipériténone (17,6 %) repré-
sentant le chémotype 2. L’oxyde de pipériténone a été
rapporté comme constituant caractéristique des huiles
volatiles de quelques chémotypes de Mentha rotundi-
folia (Lorenzo et al., 2002 ; Nagell, Hefendehl, 1974),
M. spicata (Pino et al., 1998), M. longifolia (Adams,
2001 ; Venskutonis, 1996) et M. villosa (Abreu Matos
et al., 1999). Des travaux antérieurs a la présente étude

Tableau 1. Composition chimique des huiles essentielles de Mentha rotundifolia d’ Algérie — Chemical composition of the

essential oils of Mentha rotundifolia from Algeria.

Composés IK  Aire (%) Composés IK  Aire (%)

Rouina Miliana Chlef Rouina Miliana Chlef
a-Thujene 923 tr - tr Carvacrol 1326 597+0,09 1,06+0,01 0,32+0,02
a-Pinéne 930 tr tr tr Pipériténone 1351 0,30+0,01 2,60+0,01 54,91+0,01
Camphene 944 tr 0,11 +£0,01 tr Oxyde de
Sabinéne 970 tr 0,16+0,01 0,10=+0,01 Pipériténone 1380 29,36 +0,09 27,79+0,16 17,55+0,25
B-Pinéne 973 tr tr tr B-Elémene 1394 0,19+0,01 0,31+0,03 /
1-Octen-3-ol 977 tr 0,27 +0,01 0,21 +0,01 cis-Jasmone 1399 tr 0,61 £0,01 0,30=+0,01
-Myrcene 988 - 0,07+0,01 tr Inconnu 2 1408 3,52+£0,17 0,24+0,01 5,76 +0,08
a-Terpinéne 1015 tr 0,05+ 0,01 0,08+ 0,01 Inconnu 3 1420 1,56+0,01 1,04+001 tr
Limoneéne 1028 0,18+0,01 0,61+0,03 0,62+0,01 B-Caryophylléne 1427 4,02+0,02 6,22+0,03 1,48+0,03
cis-Ociméne 1037 tr - tr trans-pB-Farnéséne 1453 0,40+ 0,01 0,53 +0,01 tr
trans-p-Ociméne 1048 - - tr a-Humuleéne 1456 1,58 +£0,01 2,01 +0,03 0,16+0,01
y-Terpinene 1060 0,09 +0,01 0,23+0,01 0,08=+0,01 1, 2-Epoxy
cis-Sabinéne hydrate 1069 0,94 +£0,01 2,27+0,01 0,26 +0,01 Menthyl acétate 1465 - - tr
a-Terpinoléne 1091 0,05+0,01 0,16+0,01 tr Bicyclosesquiphel-
p-Cyméneéne 1093 0,13+0,01 0,52+0,01 0,06+0,01 landréne 1473 2,49+0,08 0,49+0,01 0,52+0,01
trans-Sabinéne Germacrén e D 1482 255+0,12 427+0,03 0,56+0,01

hydrate 1103 045+0,01 0,21 +£0,02 0,08=+0,01 Bicyclogermacréne 1483 0,10+0,01 0,23 +£0,06 -
1-Octen-3-yl y-Cadinéne 1506 0,38+0,01 0,16+0,06 0,30=+0,01

acétate 1116  0,27+0,02 0,13+0,01 1,06+0,04 cis-Calaménéne 1517 0,63+0,01 0,77+0,01 0,28+0,01
Allo-Ociméne 1134 0,40+0,01 0,21+0,01 0,25+0,01 a-Caryophyllenyl
Bornéol 1175 6,39+0,08 5,71+0,02 5,07+0,02 alcool 1563 - 0,20 0,01 0,08 0,01
Terpinen-4-ol 1186 3,95+0,01 3,50+0,02 2,96+0,02 Oxyde de
p-Cymen-8-ol 1194 0,56+0,01 0,25+0,01 tr Caryophylléne 1565 0,91+0,01 0,41+0,01 0,67=+0,01
a-Terpinéol 1200 0,52+0,01 0,38+0,01 tr Inconnu 4 1577 0,99+0,01 0,12+0,01 0,10+0,01
Pulégone 1227 - - tr a-Cadinol 1610 0,23 +£0,01 0,20+0,01 -
Furan

’ tr : trace (<0,1)

(23111]1?;?1?;151 ’ Monoterpénes 085 2,12 1,19

3-butadienyl) 1229 0,8140,01 0,16=0,01 0,59 +0,01 gi‘;:ﬁ:fg’;:é‘;:s°xygenes Z;Zi 1222 82’23
Carvotanacétone 1238 0,32+0,01 0,26+:0,09 0,55+0,01 Sesquiterpénes oxygénés 1’1 4 0,81 0’7 s
Pipéritone 1265 0,81+0,01 033+0,01 1,86+0,02 T 918 9840 9406
Oxyde de Pipéritone1271 19,72 + 0,08 31,4 +0,06 0,10+ 0,01 Total non identifiés 6, 43 1’ 40 6’ 08
Inconnu 1 1274 0,41+0,01 - 0,22 +0,01 ’ i i
Isopipériténone 1276 1,30+0,01 0,54+0,03 0,15=+0,01 MS m/z (rel. int. : Inconnu 1 = 96 (35), 68 (66), 67 (100), 43 (34),
Bornyl acétate 1297 0,68+0,02 0,65+0,01 1,50+0,01 41 (33), 39 (39).
2-Undécanone 1303 0,37+0,03 0,43+0,01 0,14+0,01 inconnu 2 = 166 (100), 151 (21), 137 (28), 123 (96), 105 (38),
Thymol 1306 025+0,06 0,69+0,01 0,07+0,01 77 (25), 67 (29), 41 (41).

0,13+0,01 0,05+0,01
0,20+ 0,01 0,48+0,01

2-Hydroxypipéritone 1311 -
4-Hydroxypipéritone 1316 -
3-méthoxy

Acétophénone 1319

448+0,06 - 0,61+ 0,03

Inconnu 3 = 154 (26), 127 (31), 112 (69), 109 (28), 81 (44),
43 (100).
Inconnu 4 = 179 (59), 161 (193), 119 (100), 109 (24), 105 (54),
41 (42).
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ont porté sur la variation de la composition chimique
des huiles essentielles de M. rotundifolia et ont révélé
I’existence de chémotypes particuliers avec comme
composés majoritaires 1’acétate de menthyle (Kokkini,
Papageorgiou, 1988), ladihydrocarvone (Hendriks et al.,
1976), le 2,4(8), 6-p-menthatrien-2,3 diol (Pino et al.,
1999) et la pulégone (Il Idrissi, Bellakhdar, 1989).

La différence de composition constatée sur les
huiles essentielles investiguées est vraisemblablement
a mettre en rapport avec des facteurs abiotiques tels
que le climat spécifique aux régions de provenance des
échantillons, les facteurs géographiques comme 1’alti-
tude et la nature du sol. A la meilleure connaissance
des auteurs, la pipériténone n’a jamais été rapportée
comme constituant majoritaire de Mentha rotundifolia
et ’échantillon provenant de Chlef représente, selon
toute vraisemblance, un nouveau chémotype typique
du Nord de I’ Algérie et dont les propriétés fonctionnel-
les sont en cours d’étude.
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