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RESUME : L'huile essentielle obtenue par hydrodistillation de la partic aérienne de la marjolaine
récoltée a Sfax (Tunisie) a été analysée par chromatographie en phase gazeuse (GC) et par
chromatographie en phase gazeuse-spectrométrie de masse (GC-MS). Cette étude a montré que U'huile
est formée essentiellement de terpinén-4-ol (32,84%) et de y-terpinéne (9,85%).

Mots clés : marjolaine, huile essentielle, GC-MS, terpinén-4-ol, Origanum Majorana L.

ABSTRACT : The essential oil obtained by hydrodistillation of marjoram commonly cultivated in
Sfax (Tunisia) was analysed by gas chromatography (GC) and gas chromatography-mass
spectrometry (GC-MS). The terpinen-4-ol (32,84%) and the y-terpinene (9,85%) are the main
components of the oil.
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Les noms vernaculaires « marjolaine » ou « origan » ont depuis longtemps désigné plusicurs
plantes aromatiques de la famitle des labiacées, en particulier Origanwm Vulgare L. et Origanum
Majorana L. [1]. Le nom systématique de la marjolaine est Origanum Majorana L. [2]. Cette plante
est cultivée dans la région de Sfax (Tunisie). Elle est appelée en tunisien « Mardqouch» ou
« Khzéma ». Elle pousse en gerbes ou en touffes de 20 4 40 cm de haut et jusqu'd 1 m de diamétre.
Ses feuilles sont petites, ovales, blanchitres, cotonneuses et douces. Des bractées rouges ou violacées
entourent des fleurs d'un blanc verditre ou pourpre réunies en bouquets au sommet de la tige. Ses
graines sont longues, fines et de couleur marron. Son odeur est agréable et sa saveur épiceée et
hautement aromatique.

Les différentes espéces du genre Origanum sont, d'aprés la littérature, caractérisées par leur
tendance 2 biosynthétiser des phénols (carvacrol, thymol) [3-7]. Pour certains autewss, Origanum
Majorana L. aurait plutét tendance 3 former des alcools tertiaires notamment {8-14]. Dans ce travail,
nous avons analysé

résultats 4 ceux de la littérature.
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PARTIE EXPERIMENTALE

xfraction
100 g de feuilies seches de marjolaine, cueillies dans la région de Sfax en juillet 1996, sont
placés dans un ballon de 2 litres contenant un litre d'eau. Le ballon est surmonté d'un Dean-Stark et
d'un réfrigérant ascendant. Le mélange est chauffé a reflux jusqu'a ce que le distillat devienne
parfaitement limpide. La décantation du distillat donne deux phases, une phase organtque huileuse et
une phase aqueuse qu'on extrait au pentane pour augmenter le rendement en huile cssenticlie. Le
rendement global est de 1,39%.
Certaines caractéristiques physico-chimiques de Phuile obtenuce ont ét¢ déterminécs selon les

normes internationales : indice d'acide (1A} = 1,683 ; indice d'ester (IE) = 11,64 ; n, ¥ = 14709 ;

couleur : jaune pale.

Analyses

L’'analyse par chromatographie en phase gazeuse (GC) a ét¢ réalisée sur un appareil Helwett-
Packard 5890 équipé d'un détecteur & ionisation de flamme (FID) ¢
électronique HP-3395. Les conditions analytiques sont les suivantes : une colonne capillaire HP-101
Méthyl Silicone (25m x 0,32mm x 0,3um) ; température de l'injecteur 220°C ; température du
détecteur 250°C ; programmation de température de 50°C (2 min) 4 160°C (2 min) & raison de
4°C/min ; débit du gaz vecteur (azote) 20 ml/min ; division 1:50 ; volume d'injection 1 pl.

L'analyse par GC-MS a été effectuée sur un appareil de chromatographie Varian équipé
d'une colonne DB-5 (30m X 0,25mm X 0,35um} et couplé & un spectrométre de masse Finnigan Mat

(70 V). Les conditions chromatographiques sont identiques a celles données précédemment.

1dentification
L'identification des composants a ¢té réalisée par co-injection de composés authentiques de
référence et par la recherche « on-line » des spectres de masse de référence emmagasinés dans la

bibliotheque du spectrométre de masse.

RESULTATS ET DISCUSSION

Le tableaul donne la liste des composants et leur pourcentage en surface relative, La
figure | représente le tracé chromatographique de T'huile dans les conditions précédemment citées.
Les numeros des pics sont ceux du fableau L. Vingt cing composés sur les trente détectés ont €€

tdentifiés, soit 97,01% de Ia composition de T'huile,
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Tableau 1 : Constituants de 1'huile essenticlie de marjoiaine

N° Pic Nom des composés Identification * %"
i Thuyéne MS 1,11
2  a-Pinéne Co-GC 0,35
3  Sabinéne MS 3.9
4 Octan-3-ol Co-GC 1,10
5  a-Phellandréne Co-GC 0,22
6  o-Terpinéne MS, Co-GC 5,09
7  p-Cymene MS, Co-GC 3,84

89 Limonéne/ Co-GC 1,46
1,8-Cinéole
10 B-Ocimeéne MS 0,97
11 y-Terpingéne MS, Co-GC 9,85
12 E-Hydrate de sabinéne MS 2,84
13 o-Terpinoléne MS 2,17
14 Z-Hydrate de sabinéne MS 8,58
15  Linalool MS, Co-GC 4,38
16  E-p-Menth-2-én-1-ol MS 2,14
17  Z-p-Menth-2-én-1-ol MS 1,69
18  Boméol Co-GC 0,63
19 Terpinen-4-oi MS 32,84
20 o-Terpinéol MS, Co-GC 5,64
21  Non identifié 0,46
22 M:134 MS 0,81
23 Acétate de linalyl MS, Co-GC 4,08
24  Thymol MS, Co-GC 1,36
25  Carvacrol MS 0,47
26 M:204 MS 0,42
27  Trans Caryophyliéne MS, Co-GC 1,37
29  Non identifié 0,42
28 M 206 MS .88
30  Oxyde de caryophylléne MS 0,92

()Co-GC : temps de rétention identique & cetut d'un composé authentique.

(*) le pourcentage est donné en surface relative des pics (GC-FID).

Le tableau I montre que les constituants majoritaires de l'cssence de marjolaine gue nous

avons étudié sont le terpinen-4-ol (32,84%), le y-terpinéne (9,85%), le Z-hydrate de sabinéne (§8,58%)

et l'u-terpinéol (5,64%). Les monoterpénes hydrocarbonés représentent une fraction importante de

Thuile (25,13%). Dans Ia fraction des monoterpénes oxygénés non alcootiques, on note la présence de

'eucalyptol et 'acétate de linalyl (4,08%).

Nous avons tenté d'établir une comparaison entre les huiles essentielles de marjolaine,

réputées riches en terpinén-4-ol et Z-hydrate de sabinéne provenant de pays méditerranéens et

européens. Nous nous sommes intéressés particuliérement aux monoterpénes hydrocarbones, au
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Figure 1 : Chromatogramine de I'huile essentielle de manolaine.

tertiaires. Le tableau 11 rassemble les résultats recuetllis,

Tableau I : Pourcentages des constituants les plus impostants des huiles essentielies de marjolaine de différents pays.

Huile essentielle  Terpmén-4-of Z-Hydrate de E-Hydratede  Alcools Monoterpénes

de marjolaine de : %) sabinéne (%) sabintne (%) tertiaires (%) hydrocarbonés (%) Réf.
Allemagne | 16,40 13,80 5,00 43,30 28,20 [i5]
Allemagne 2 27,80 14,00 4,30 56,80 14,00 [15]
Hongrie 1 21,50 9,70 6,70 47,50 27,40 [15]
Hongrie 2 30,76 12,70 3,60 59,00 8,70 [15]
Egypte 1 31,60 7,10 2,40 53,40 18,60 [15]
Egypte 2 24,00 - 0,80 66,90 4,20 [10]
Roumanie 37,10 18,30 5,60 59,40 21,80 [15]
Portugal 36,30 15,90 3,70 68,90 4,00 [15]
Maroc 23,50 21,50 4,40 55,90 14,60 [8]
Gréce 37,10 143 2,14 49,78 14,02 [13]
Tunisie i 19,80 9,70 390 36,80 28,80 [15%

Tunisie 2 3284 8,58 284 58,11 25,13 ce travail
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toutes les huiles cssenticlles. D'aprés Oberdieck {15] et Fischer [9], une huile de marjolaine riche en
Z-hydrate de sabinéne présente de bonnes propriétés aromatiques alors que l'arbme typique de la
marjolaine ne se trouve qu'a peine dans le E-hydrate de sabinene. Le pourcentage en Z et E-hydrate
de Sabinéne dépend de la méthode d'isolation de 'huile essentielle [6, 9, 11} et de la méthode de
séchage des feuilles [14]. 11 a ét¢ démontré que ces deux composes sont les constituanis majoritaires
lors de T'extraction par un solvant, et qu'ils ont tendance 4 se décomposer par hydrodistillation [6, 9].
Nous avons trouvé pour 'huile essenticlle de marjolaine cultivée a Sfax (Tunisie), le Z-hydrate de
sabinéne et le terpinén-4-0l cormme constituants majoritaires et ils forment ensemble environ 42% de
la composition de l'huile.

D'autres constituants importants dans la composition de l'huile essentielle de marjolaine
tunisienne sont Fa-terpinéol (5,64%) et le linalool (4,38%). Dans la littérature, leurs pourcentages
respectifs varient entre 3,80 et 8,30% pour le premier et entre 1,70 et 6,60% pour le second. La
marjolaine égypticnne {{2 ypte 2) [10] présente une hut
un pourcentage anormalement éleveé.

D'aprés le tableau 11, le pourcentage cn alcools tertiaires varie entre 36 et 69% et dans la
majorité des cas, ce pourcentage dépasse les 50%. Il est de 58,11% dans le cas de l'huile essentielle
tunisienne (Tunisie 2).

Le pourcentage des monoterpénes hydrocarbonés dans les huiles essentielles citées dans le
tableau II varie entre 4 et 29%. Nous avons trouvé un pourcentage de 25,13%, Cette valeur est
augmentée par la tencur en y-terpinéne (9,85%).

Généralement, dans lfes huiles riches en terpinén-4-ol, les produits phénoliques (thymol et
carvacrol) ont un trés faible pourcentage ou inexistant [7]. Mais on trouve, exceptionnellement, deux
échantillons frangais qui renferment, & coté du terpinen-4-0l (20 et 25%), du thymol (11 et 17%) et du
carvacrol (19 et 25%) [15]. Un examen approfondi des échantillons étudiés montre qu'ils sont
composés respectivement de 15 et 25% d'Origanum Maru qui donne une huile riche en produits
phénoligues [7]. Cela montre bien qu'il existe deux chimiotypes d'huile
huiles riches en terpinén-4-olhydrate de sabinéne et huiles riches cn produits phepoliques

{thymol/carvacrol).

CONCLUSION
Cette étude montre que Phuile essentielle de magjolaine (Origanum Majorana L.) cultivée en

Tunisie a une forte teneur en alcools tertiaires et une trés faible teneur en thymot (1,36%) et carvacrol
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(0,47%) et que nos résultats sont conformes a ceux publies dans ia littérature ol nous avons rencontré
presque tous les composés cites.

Ainst nous pouvons dire que la différence de composition entre les différentes huiles

méthode de séchage des feuilles ; (iv) une erreur d'identification des plantes par les collecteurs.
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