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Introduction générale  

 

La protection de l’environnement est devenue une des questions majeures du XXI
ème

 

siècle (Jobine, 2009). Les origines des pollutions sont très variées, Parmi elles nous pouvons 

citer l’utilisation dans l’industrie chimique des substances volatiles (Jacquemin, 2006).       

La tension est de plus en plus focalisée sur les composés organiques volatils (COV). Ces 

composés sont néfastes pour l’homme car ils présentent des risques directs sur la santé et en 

se dégradant dans l’atmosphère, ils perturbent les équilibres chimiques et constituent ainsi   

les principaux précurseurs de la pollution photochimique de la troposphère en contribuant 

également à l’effet de serre (Bouziane, 2009). 
 

Dans le contexte de la chimie verte et du développement durable, Les chimistes sont 

découvert une nouvelle classe de solvants, moins polluants et moins volatils : « les liquides 

ioniques » (Moutiers et Billard, 2005 ; Chauvin et Olivier-Bourbugou, 1995). 
 

Les LIs sont considérés comme des solvants respectueux de l'environnement, du fait 

qu'ils présentent des propriétés physico-chimiques remarquables, dont une grande stabilité 

thermique et chimique, une pression de vapeur négligeable, une bonne résistance à la flamme, 

une polarité élevée, et surtout ils sont recyclables (Reetz et al, 2002). Ils permettent 

également une amélioration de la sécurité puisqu’ils sont pour la plupart, quasiment 

ininflammables, non-explosifs et non-volatils, selon la paire d’ion sélectionné (Chatel, 2012). 

Le terme « LIs » est couramment utilisé pour les sels ayant un point de fusion au-dessous     

de 100 °C (Boumediene, 2012). 

 

Les imidazoles représentent la première classe d'agents antifongiques synthétiques, 

généralement leurs noyau peut efficacement empêcher la biosynthèse de l'ergostérol 

empêchant de ce fait la croissance des mycètes (Boulebd, 2016). De même, ils représentent  

la classe de fongicides la plus utilisée dans le domaine de l’agriculture. Très actif contre        

les champignons pathogènes et non pathogènes (Reis et al, 2013), ils sont utilisés comme 

ingrédients efficaces pour lutter contre les plantes nuisibles, dans le contrôle                        

des microorganismes responsables de l'altération des plantes ou organismes potentiellement 

dangereux pour l'homme, dans la protection du bois contre les champignons, et aussi dans     

le stockage de la nourriture (Zama, 2015). 
 

Parmi les champignons phytopathogènes, on trouve des champignons telluriques 

appartenant au genre Fusarium présentant une spécificité parasitaire pour une large gamme  

de plantes hôtes d’intérêt économique et responsables des maladies connues sous le nom      

de fusarioses (Ozenda, 1990). Il existe de nombreuses espèces de Fusarium, dont certaines 

seulement sont pathogènes et/ou sont susceptibles d'émettre des mycotoxines, posant 
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problèmes en agriculture ou en médecine humaine et pour l'industrie agroalimentaire. De ce 

fait, la lutte biologique contre ces moisissures s'avère très importante (Ghorri, 2015). 

Certains produits naturels d’origine végétale sont devenus des alternatives efficaces 

aux composés chimiques qui ont plusieurs effets indésirables sur la santé (Fernnell et al, 

2004). Les plantes aromatiques représentent un réservoir immense de composes potentiels 

attribue aux métabolites secondaires qui ont l’avantage d’être d’une grande diversité             

de structure chimique possédant un très large éventail d’activités biologiques (Zeghad, 2009). 

Parmi ces métabolites secondaires, on retrouve dans une grande mesure les huiles essentielles 

(Ferkous, 2016). 
 

L’une des plantes médicinales et aromatiques les plus utilisées en phytothérapie est 

Mentha spicata « Menthe verte », son HE est caractérisé par une forte activité antifongique 

contre différents champignons pathogènes (Mohammed, 2017), Cette activité est liée par des 

composants chimiques de Mentha qui causent la rupture des membranes fongiques et inhibent 

le développement des champignons. Les HEs permettent également la protection contre       

les champignons phytopathogènes et les microorganismes envahissant les denrées 

alimentaires (Zambonelli et al, 2004). 
 

Dans ce contexte s’inscrit l’objectif principal de notre travail qui se focalise à 
 

« tester l’effet antifongique d’un nouveau liquide ionique synthétisé sur des champignons 

pathogènes ». 

●   Nous nous sommes intéressées à la synthèse chimique de deux LIs à base d’imidazole; en 

jouant sur la longueur de la chaine alkyle «1-ethyl imidazolium bromide et 1-

butylimidazolium bromide »; afin de mieux comparer leurs influences vis-à-vis les Fusarium. 

●   Outre cela, nous avons ajouté à notre travail l’extraction d’huile essentielle de M. spicata 
 
pour comparer et enrichir les résultats obtenus. 
 

Le travail présenté dans ce manuscrit est initié par une introduction générale, et il se 

divise en trois parties : 
 
●   La première partie est consacrée à une synthèse bibliographique qui comporte deux 

chapitres principaux: 

– Le premier chapitre ; nous avons commencé par des généralités sur les liquides ioniques, 

leurs synthèses, leurs propriétés et leurs applications. 
 
– Le deuxième chapitre ; nous avons rapporté des généralités sur les champignons et évoqué 

l’étude du genre étudié « Fusarium », et une étude bibliographie sur l’activité antifongique. 

●   La deuxième partie comporte deux chapitres : 



Introduction générale  
 
 

–  Chapitre matériels et méthodes ou nous présentons les protocoles expérimentaux avec      

les différentes étapes de synthèse et de réactions par l’utilisation des réactifs et le matériel 

nécessaire pour mener bien ce travail. 
 
–  Le chapitre des Résultats et discussion est consacré à la présentation des résultats obtenus 

et donner toute explication par une discussion scientifique qui prouve le travail réalisé           

et s’impose l’objectif étudié. 
 
●   En fin, une conclusion qui clôture ce travail donne une description des résultats trouvés      

et valide les différentes perspectives à l’utilisation des liquides ioniques comme nouveau 

milieu en domaine biologiques. 
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I.1. Généralités 
 

En 1914, Walden a rapporté la synthèse et la caractérisation du premier LI, le nitrate 

d’éthylammonium, un sel dont le point de fusion est de 12°C (Walden, 1914). 

Les LIs sont une nouvelle classe de solvants, uniquement composés d’ions, et faisant 

partie de la famille des sels fondus. Ces composés se différencient des sels fondus classiques 

(Lantelme et Groult, 2013) par leur température de fusion qui a été définie comme inférieure 
 
à 100 °C, La grande majorité est liquide à température ambiante (RTILs) « Room 

Temperature Ionic Liquids ». Ils sont constitués d’un cation le plus souvent organique, associé 

à un anion organique ou inorganique (Wasserscheid et Welton, 2008). 
 

Les cations rencontrés sont généralement volumineux et dissymétriques. Ils font 

partie le plus souvent de la famille des ammoniums, imidazolium, pyridinium, pyrolidinium, 

sulphonium et phosphonium (Figure n° 01), Les plus étudiés sont les sels d’imidazoliums. Les 

chaînes R1, R2 et R3 sont le plus souvent des chaînes alkyles. On parle de LI à tâche 

spécifique ou LI fonctionnalisé. Ce concept a été initialement décrit par Davis et al en 2000 

qui les définit comme des LIs possédant un groupe fonctionnel attaché de manière covalente 

soit à l’anion, soit au cation. On peut trouver des groupements amines, alcools ou éthers, 

acides carboxyliques ou esters, thiols et allyl, alcynes ou encore nitriles. Des cations chiraux 

ont également été synthétisés (Revelli, 2010). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n° 01 : Structures de quelques Cations des LIs 

 

La nature des anions qui composent les LIs (Figure n° 02) peut être divisée en trois 

groupes: 

 

– Les anions polynucléaires (le plus souvent Cl
-
 /AlCl3) qui constituent la classe de « 

première génération ». 
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– Les anions mononucléaires inorganiques comme les anions halogénures (Cl
-
, Br

-
..), l’anion 

nitrate (NO3
-
), l’anion hexafluorophosphate (PF6

-
) et l’anion tetrafluoroborate (BF4

-
), très 

utilisés en chimie organique ou organométallique. 
 
– Enfin, plus récemment, les anions mononucléaires organiques tels que l’anion dicyanamide 

(N(CN) 2
-
), les dérivés sulfoniques : trifluoromethanesulfonate (OTf

-
) (ou triflate), l’anion 

bis(trifluoromethylsulfonyl)imide (NTf2
-
) (Boumediene, 2012). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n°2: Structures de quelques anions des LIs. 

 

I.2. Synthèse 
 

La première étape (réaction de Menschutkin) est une réaction de quaternisation de 

l’atome d’azote (de phosphore ou de soufre) par un halogénure d’alkyle. Typiquement cette 

réaction se fait au reflux de l’agent alkylant pendant plusieurs heures ou plusieurs jours. Cette 

étape permet d’accéder aux LIs de première génération. Le temps et la température de 

réaction dépend principalement de l’halogénure d’alcane utilisé. La réactivité des halogénures 

d’alcanes dépend de l’halogène, de la longueur de la chaine alkyle (généralement la réactivité 

décroît avec la longueur de la chaîne carbonée) et de l’encombrement stérique de 

l’hétéroatome à substituer (Chatel, 2012). L’utilisation des micro-ondes, permettent de 

diminuer considérablement ce temps de réaction. Cette quaternisation peut aussi se faire grâce 

aux ultrasons sans solvant. 
 

Les halogénures sont peu utilisés en tant que tel en chimie organique car LIs sont très 

hygroscopiques. L’halogène a un caractère très coordonnant, et peut induire des réactions 

parasites. Pour cela, ces sels sont ensuite modifiés lors de la deuxième étape par la métathèse 

anionique (ou l’échange d’anions) (Fraga-Dubreuil et al, 2002). 
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I.3. Propriétés physicochimiques 
 

Les LIs présentent des propriétés physico-chimiques intéressantes qui font d’eux une 

classe de solvants très convoitée pour de nombreuses applications. De plus, la possibilité 

d’ajuster leurs caractéristiques physico-chimiques par variation de la nature de l’anion ou du 

cation est un atout majeur. 

De nombreuses propriétés très intéressantes ont été attribuées aux LIs : 
 

●  Une pression de vapeur négligeable, une excellente stabilité chimique et thermique, une 

conductivité ionique élevée, un pouvoir de solvatation élevé: Les LIs utilisent une large 

gamme d’interactions de solvatation telles que les ponts hydrogènes, les interactions π, 
 
les interactions dipôle-dipôle, les forces de dispersion de London, Une excellente solubilité 

dans de nombreuses substances (Vidal, 2013). 
 
●  A l'exception de toute une famille de LI inflammable appelée énergétique et composée 

d'ions de nitrate et de picrate, les LIs sont en général non-inflammables. 
 
●  Ce sont de bons solvants vis-à-vis d’un grand nombre de composés organiques et 

inorganiques, permettant d’effectuer des réactions catalytiques en milieu homogène. 

●  Leur synthèse est généralement peu coûteuse et facile à mettre en œuvre. 
 

●  Un simple changement de leur structure, de l’association anion-cation permet de moduler 

toutes ces propriétés (Chaker, 2016). 
 
I.3.1. Stabilité thermique et point de fusion 
 

Le point de fusion est un paramètre essentiel, sa valeur dépendrait à la fois du cation    

et de l’anion. Les LIs caractérisés par des températures de fusion relativement basses             

et des températures de décomposition élevées (350 – 400°C), possèdent un très large domaine 

de température dans lequel ils sont à l’état liquide (de l’ordre de 200 – 300°C) et un domaine 

de stabilité thermique très grand (Guezzen, 2014). 
 
I .3.2. Densité et viscosité 
 

Les LIs sont en général denses et visqueux. Ils ont une viscosité qui peut atteindre dix 

fois celle des solvants organiques ordinaires. La viscosité peut également changer avec la 

composition moléculaire de l’anion, ainsi elle augmente quasi-linéairement avec la langueur 

de la chaine alkyle du cation. La densité est aussi fonction de la nature de l’anion, une 

fonction décroissante de la langueur de la chaine alkyle portée par le cation comme par 

exemple pour l’imidazole est une fonction décroissante de la température (Aoun, 2010). 
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I.3.3. Solubilité 
 

Elle dépende de la nature du solvant (eau ou les solvants organiques). La solubilité des 

LIs dans l’eau est gouvernée par la nature de l’anion et la longueur de chaîne alkyle fixée sur 

le cation. Les chaînes alkyles sont hydrophobes, donc une augmentation de celles-ci diminue 

la solubilité de LIs à anion identique, alors que les anions sont en principe hydrophiles et 

peuvent former des liaisons hydrogène avec l’eau (Zhang et al. 2007). Les solvants 

organiques polaires comme les alcools à courte chaine, les dichlorométhane ou l’acétonitrile 

dissolvent bien les LIs. Cette miscibilité dépend également de la nature du cation et de l’anion 

formant le LI (Sajjadi, 2013). 
 
I .3.4. Stabilité chimique 
 

La plupart sont stables vis à vis des substances organiques et inorganiques. Les LIs de 

deuxième génération aussi appelés LIs « stables à l’air et à l’eau », sont beaucoup plus faciles 
 
à utiliser et à stocker. Néanmoins, certains de ces LIs , notamment ceux associés à des anions 

de types PF6
-
 et BF4

-
, s’hydrolysent partiellement pour former de l’acide fluorhydrique (HF), 

composé très corrosif et toxique (Jobin., 2009). Aggarwal et coll. ont aussi souligné que 
 
les LIs de type imidazolium qui portent un proton en position β (entre les deux azotes) se 

déprotonent en milieu basique pour donner un carbène instable (Guezzen, 2014). 
 
I.3.5.Toxicité et biodégradabilité 
 

Les LIs sont souvent présentés comme des solvants de la chimie verte. Jusqu’à 

aujourd’hui la toxicité est mal connue. Des études systématiques, s’intéressant principalement 

aux LIs à base d’imidazolium, ou ammonium quaternaire ont été entreprises assez récemment 

(Ranke et al, 2004). Ranke et coll démontrent que plus la chaîne alkyle latérale du cation est 

longue, plus la toxicité du LI est grande. L’introduction d’une chaine polaire réduit leur 

toxicité et augmente leur biodégradabilité. En revanche, aucune tendance n’a pu être dégagée 

quant à l’influence de la nature du cation: imidazolium, pyridinium, ou ammonium 

quaternaire, même si les cations non-aromatiques paraissent moins toxiques que les cations 

aromatiques (Jobin, 2009). 
 
I.4. Applications 
 

Les LIs Etant des solvants organiques non polluants leurs utilisations a été étendue à 

un nombre croissant d'applications dans divers domaines (Figure n° 03). 
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Figure n° 03 : Principaux domaines d’applications des LIs (Boumediene, 2012).  
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II.1. Généralités sur les champignons 
 

Les champignons ou mycètes constituent un règne très important, dont seul un petit 

nombre de représentants sont pathogènes pour l'Homme. Ce sont des organismes immobiles, 

ne possédant ni feuilles, ni tiges, ni racines, dépourvus de chlorophylle et hétérotrophes pour 

le carbone. C'est à dire, qu'ils doivent se nourrir de constituants organiques prélevés sur 

d'autres organismes par absorption, et non par phagocytose à la différence du règne animal 

(Brans, 2015). 
 
II.1.1. Description du genre Fusarium 
 

Selon Link en 1809 et Booth, 1984, le genre Fusarium tire son nom du latin fusus car 

ses macroconidies sont en forme de fuseau. Il est bien connu pour son rôle important en 

phytopathologie, présentant une spécificité parasitaire pour une large gamme de plantes hôtes 

et responsables des maladies connues sous le terme de fusarioses (Messiaen, 1981; Lepoivre, 

2003). 
 

Les Fusarium sont des moisissures largement répandus sur les végétaux et dans les 

sols. Ils se trouvent dans la mycoflore normale des produits de base, comme le riz, le haricot, 

le soja et d'autres cultures (Pitt et al, 1994). Ces genres sont un thalle à croissance 

généralement rapide. Les conidiophores parfois très ramifiés forment sur le thalle des 

coussinets (sporodochies) et portent des masses de spores d'aspects graisseux. Les phialides 

sont plus ou moins allongées et peuvent produire deux types de conidies: 
 
●  Des macroconidies fusiformes, souvent courbées, pluriseptées, avec une cellule basale 

pédicellée, portant une sorte de talon; 
 
●  Des microconidies petites, généralement septées, piriformes, fusiformes ou ovoïdes. 

 

Certaines espèces produisent les deux types de spores, d'autres ne forment que des 

macroconidies. Les chlamydospores sont présentes ou absentes, terminales ou intercalaires, 

différenciées par le mycélium ou par les conidies (Botton et al, 1985). 
 
II.2.2. Position taxonomique 
 

La taxinomie ou taxonomie a pour objet de décrire les organismes vivants et de les 

regrouper en entités appelées taxons afin de les identifier, les nommer et enfin les classer. 

Le genre Fusarium appartient au phylum des Ascomycota, à la classe des 

Sordariomycetes. Il s’agit d’un genre polyphylétique à la taxinomie complexe (Debourgogne, 

2013). 
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Tableau N° 01 : Taxonomie du genre Fusarium.  
 
 

Règne Fungi  
 

Division Ascomycota  
 

Classe Sordariomycetes  
 

Sous-classe Hypocreomycetidae  
 

Ordre Hypocreales  
 

Famille Nectriaceae  
 

Genre Fusarium  
 
 
 
 

II.1.3. Potentiel toxinogène de Fusarium 
 

Les  moisissures  du  genre  Fusarium  produisent  plusieurs  types  de  mycotoxines 
 

regroupées sous le terme de fusariotoxines: la zéaralénone, les fumonisines, 
 

les trichothécènes, la moniliformine, la beauvéricine, la fusarine C et l'acide fusarique.        

Les trois premières sont les ; plus étudiées actuellement. Ces toxines contaminent surtout      

les céréales (Jeunot, 2005). 
 

Les mycotoxines synthétisées par les espèces du genre Fusarium leur confèrent un 

pouvoir pathogène important vis-à-vis des végétaux ou des mammifères dont l’Homme 

(Ghorri, 2015). 
 
II.1.4. Pouvoir pathogène de Fusarium 
 

Les Fusarium sont, principalement, des phytopathogènes. Ces champignons 

contaminent les céréales, les légumes, les arbres fruitiers provoquant des maladies nommées 

fusarioses. Ils sont généralement impliqués dans la pourriture des racines, tiges et fruits ; dans 

la dégradation du système vasculaire. Le pouvoir pathogène chez L’homme et les animaux 

sont varié. Certaines espèces sont à l’origine des kératites et endophtalmies. D’autres espèces 

(F. solani, F. moniliforme) sont impliquées dans des infections systémiques (Ghorri, 2015). 
 
II.2. Activité antifongique 
 

Un antifongique est une substance capable d'inhiber spécifiquement les différents 

champignons isolés en mycologie et responsables de mycoses. On distingue les molécules 

fongicides qui vont détruire le champignon pathogène et les molécules fongistatiques qui vont 

limiter le développement du mycète, qui sera ensuite éliminé lors du renouvellement 
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tissulaire. La majorité des antifongiques utilisés sont des fongistatiques (Chabasse et al, 

1999). 

II.2.1. Mécanisme d'action 
 

La membrane fongique est constituée de protéines, de phospholipides et de stérols, dont 

l’ergostérol est le principal. Certains antifongiques auront pour cible cette membrane 
 
(polyènes) ou bien ses constituants (azolés, allylamines). L’ergostérol est important pour la 

fluidité et l’intégrité membranaire, mais aussi pour les fonctions d’enzyme liées à 

la membrane, jouant un rôle dans la croissance et la division cellulaire. La chitine synthétase 

fait partie de ces enzymes (Granier, 2003). 
 

Pour qu'un antifongique puisse agir sur la cellule fongique, il doit traverser la paroi du 

champignon. La plupart des antifongiques agissent sur les stérols de la membrane 

cytoplasmique du champignon et principalement sur l'ergostérol, qui en est le constituant 

essentiel, par inhibition des enzymes participant à la synthèse de ce dernier ou par 

la formation avec l'ergostérol de complexes insolubles, altérant ainsi la perméabilité 

membranaire. Le réticulum endoplasmique est le siège des inhibiteurs de la biosynthèse de 

l'ergostérol. Certains antifongiques vont inhiber la croissance du champignon en agissant sur 

le métabolisme intracellulaire en bloquant la division cellulaire en métaphase ou en inhibant 

la chaine respiratoire dans les mitochondries grâce à des propriétés chélatrices. Des 

résistances aux antifongiques peuvent survenir. Elles proviennent souvent d'une modification 

du champignon: existence de biotypes différents; modification de la perméabilité 

membranaire par un changement de la composition en phospholipides et en stérols ce qui 

induit une diminution de la pénétration de l'antifongique; modification de la cible par une 

mutation sur une enzyme du cytochrome P 450 entraînant une diminution de son affinité pour 

les azolés (Viguié -Vallante, 2001). 
 
II.2.2. Différentes familles d’antifongiques 
 

Parmi les antifongiques actuellement utilisés, on dispose de molécules soit d'origine 

naturelle soit de synthèse. 
 
II.2.2.1. Antifongiques d'origine naturelle 
 

On distingue la griséofulvine qui interfère avec la synthèse des acides nucléiques et 

également avec la formation des parois des hyphes et les polyènes, qui sont des molécules 

d'origine naturelle extraites à partir de cultures d'actinomycètes du genre Streptomyces. 
 
(Viguié-Vallante, 2001).  
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II.2.2.2. Antifongiques de synthèse 
 

Parmi les plus importantes sont les dérivés azolés, qui ont l'avantage d'avoir un large 
 

spectre d'activité et sont utilisés dans le traitement des infections locales et systémiques.  Ils 
 

sont actifs sur l'ensemble des champignons impliqués dans les mycoses superficielles: 
 

dermatophytes, levures (genre Candida et Malassezia) et moisissures. De plus, cette classe 
 

pharmacologique renferme de nombreux composés utilisés soit en topique soit par voie 
 

générale (Sibrac-pelayo, 2013). 
 

II.2.3. Fongicides 
 

Pour limité les pertes dues aux affections parasitaires des végétaux causé les 

champignons, les traitements chimiques demeurent et nécessaires, à côté des méthodes de 

lutte génétiques culturales ou biologiques (Semale, 1989). 
 

La lutte chimique contre les champignons phytopatogènes consiste à appliquer des 

biocides appelés fongicides, classiquement définis comme étant des substances chimiques ou 

biologiques qui tuent ou neutralisent les champignons pathogènes. 
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III.1. Objectif de travail 
 

           L’objectif de notre travail porte sur deux axes importants : 
 

●  La synthèse chimique de deux LIs à base d’imidazole; en jouant sur la longueur de la 

chaine alkyle « éthyl et butyl » afin de mieux comparer leurs effets antifongiques vis-à-vis les 

Fusarium. 
 
●   Outre cela, nous avons ajouté à notre travail l’extraction d’HE du M. spicata pour 

comparer et enrichir nos résultats obtenus. 

III.2. Date et lieu de travail 
 

Notre étude expérimentale a été réalisée au niveau des Laboratoires de recherches 
 

« Microbiologie N°01 et Technologie Agro-alimentaire » de Département des Sciences de     

la Nature et de la Vie de l’Université Ibn Khaldoun-Tiaret, dans la période s’étalant du 25 

février 2020 au 15 mars 2020. 
 
III.3. Matériel 
 

Il comporte tout ce que nous avons utilisé comme matériel soit biologique ou non 

biologique. 
 
III.3.1.Matériel biologique 
 

Il contient le matériel fongique et végétal. 
 

III.3.1.1. Matériel fongique 
 

Les souches fongiques appartiennent à la collection de Laboratoire de Microbiologie 

Appliquée, Université  Ahmed Ben Bella, Oran 1. Les informations nécessaires sont indiquées 

sur le tableau N° 02. 
 
Tableau N° 02 : Souches fongiques utilisées. 

 
       

 Code  Espèce  GenBank Accession n°  
       
       

 WY2  Fusarium solani  
MG973089 

 
       
       

 WY6  Fusarium redolens  
MG973092 

 
       
       

 WY18  Fusarium oxysporum  
MG973096 

 
       
       

 WY19  Fusarium equiseti  
MG017437 

 
       
       

 

 

III.3.1.2. Matériel végétal 
 

La plante choisie dans cette étude ; c’est une plante aromatique vivace, herbacée, 

indigène et très odorante qui est Mentha spicata. Son nom vernaculaire arabe « Naànaa », en 

français « menthe verte » et en anglais « spearmint ». 
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Figure n° 04 : Plante de la menthe verte à l’état frais. 
 

 

A. Classification 
 

La classification botanique établie par (Cronquist, 1981) pour cette espèce est la 

suivante. 
 
Tableau N° 03 : Taxonomie de M. spicata. 
 

     

 Règne  Plantae  
     
     

 Division  Magnoliophyta  
     
     

 Classe  Magnoliopsida  
     
     

 Ordre  Lamiale  
     
     

 Famille  Lamiaceae  
     
     

 Sous famille  Nepetoideae  
     
     

 Genre  Mentha  
     
     

 Espèce  Mentha spicata  
     
     

 

 

B. Origine et période de récolte 
 

La plante a été achetée au marché local de Tiaret qu’elle été introduit à l’état frais au 

mois de février. Parmi les critères de choix de cette espèce : la disponibilité, son importance 

majeure en médicine et dans l’usage quotidien en cuisine Algérienne d’une part, et le manque 

de travaux de recherche sur les propriétés biologiques, en particulier le pouvoir antifongique 

de leur HE d’autre part. 
 
III.3.2. Matériel non biologique 
 

L’ensemble de verrerie, produits et appareils utilisés au cours de cette étude est 

récapitulé dans le tableau suivant : 
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 Tableau N° 04 : Récapitulatif du matériel utilisé.     
        

 Verrerie et instruments  Appareillage dispositif  Produits et milieu de culture   
        
        

 – Bécher  – Balance électronique  –L’eau distillée   

 – Eprouvette graduée  – Agitateur  – Imidazole   

 – Entonnoir  – La hotte  – Bromoéthane   

 – Boîte de Pétri  – Bain marie  – Bromobuthane   

 – Tube à essai  – Etuve  – Ether diéthylique   

 – Ampoule à décanter  – Four pasteur  – Acétate d’éthyle   

 – Flacon stérile  – Bec bunsen  – Acétone   

 – Ballon à fond rond  – Autoclave  – Milieu PDA   

 – Spatule  – Evaporateur rotatif  – Le fongicide Flint   

 – Papier filtre  – Montage d’hydrodistillation     

 
– Verre de montre 

 de type Clevenger     
    

 

   

 – Pipette pasteur       

 – Pince stérile       

 – Anse de platine       

 – Micropipette       

 – Embouts       

 – Barreau aimanté       

         
          
 

 

III.4. Méthode 
 

Afin de réalise cette étude, nous avons utilisée trois méthodes : 
 

1. Synthèse chimique des LIs ; 
 

2. Extraction d’HE de M. spicata ; 
 

3. Evaluation de l’effet antifongique.  
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Les différentes étapes de ce travail sont résumées dans la figure n° 05.  
 
 
 

Méthodologie de travail 
 
 

 

Synthèse chimique des LIs 
 
 
 
 

1
er

 LI 2
ème 

LI  
 
 
 

 

• Préparation des 

solutions mères 
 
 

• Incorporation dans 20ml de  
PDA 

 
 

• la mise dans des boites  
 
 
 
 
 
 
 

 

Inoculation avec un disque mycélien 
 
 

Incubation des boîtes 
 

Détermination de la croissance  
mycélienne(TI,CMI et VC) 

 

 

Extraction d'HEpar  
hydrodistillation 

 
 

 

HE de  M. spicata 
 
 
 
 

 

• Préparation des 

différentes concentrations 

 

• Ajustement à 50ml par  
PDA 

 

• La mise dans des 

boites (15ml/boîte) 

 

 

Figure n° 05 : Schéma résumant la méthodologie de notre travail (originale). 

 

III.4.1. Synthèse chimique des LIs 
 

Notre stratégie de synthèse a permis d’accéder à des LIs de première génération 

contenant l’anion halogénure (Br
-
) en jouant sur la longueur de la chaine alkyle porté par le 

cation (imidazolium). 
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III.4.1.1. Choix de produits de base 
 

Le choix d'un solvant approprié est important pour la réussite d’une synthèse. Au cours 

de notre expérience, nous avons utilisé l’imidazole comme composé de départ (Figure n° 06) 

et d’autres produits chimiques (Tableau N° 06). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

Figure n° 06 : Imidazole. 

 

Tableau N°05 : Les produits chimiques utilisés et leurs formules brutes.  
 
 

Produit chimique  

 

Imidazole (1,3-diazole),  

 

(1,3-diaza-2,4 cyclopentadiène)  

 
 

Formule brute  

 

C3H4N2  

 

Bromoéthane (bromure d’éthyle)  C2H5Br 
   

   

Bromobutane (bromure de butyle)  C4H9Br 

   
   

Ether diéthylique (éther éthylique)  C4H10O 
   

   

Acétate d’éthyle (éthanoate d’éthyle)  C4H8O2 

   
   

Acétone  C3H6O 
    

 
 
 

III.4.1.2. Purification 
 

C’est l'étape la plus importante avant toute synthèse. La présence des impuretés dans 

un LI va affecter ses performances et ses propriétés physicochimiques. Il faut veiller à 
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éliminer toutes traces de produits de départ, de solvant, de sous-produits utilisés ou obtenus 

lors de la synthèse. 

         Les produits chimiques sont complètement purifiés avant leur synthèse. 
 

●   Les BtBr et EtBr sont d’abord lavés avec des portions de H2SO4  (acide sulfurique) 
 

concentré jusqu’à ce qu’il ne modifie plus la couleur dans la couche acide, puis neutralisés 

avec une solution de Bicarbonate de sodium (NaHCO3) et de l’eau, enfin ils sont distillés 

avant leur utilisation. 
 
●   L’imidazole est mis dans une quantité de soude (NaOH). 
 

●   Tous les solvants sont distillés avant leur utilisation comme l’AcOEt et l’Et2O ou chacun 

est mis avec une quantité de P2O5 et distillé. 
 
III.4.1.3. Equivalence de produits de départ 
 

Il est nécessaire de déterminer les volumes d’EtBr et de BtBr avant la synthèse à partir 

de d’imidazole (Tableau n° 06) pour atteindre aux deux mélanges équimolaires (imidazole « 

5g/0.044mol »/EtBr « 3ml/0.44mol » et imidazole « 5g/0.044mol »/BtBr « 5ml/0.44mol ») 

(Annexe n°03) 

  
III.4.1.4. Réaction de quaternisation du noyau d’imidazole 
 

Nos LIs sont préparés par une réaction de Menschutkin, qui est la quaternisation d’un 

noyau de l’imidazole afin d’obtenir le cation souhaité par substitution nucléophile de type 2 

(SN2) sur un halogénure d’alcane (BtBr ; EtBr). 
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Procédé de synthèse 
 

Nous avons procédé à la préparation des LIs selon le mode opératoire suivant : 
 

1– La verrerie ordinaire et de mesure utilisée est séchée rapidement avec l’Acet, après lavage 

à l’eau distillée et étuvée en quelques minutes ; 

2 –A l’aide d’une balance électronique, peser une quantité d’imidazole de 5g dans un verre de 

montre (cette opération est répétée deux fois); 

3–Introduire les quantités pesées dans deux erlenmeyers à l’aide d’une spatule; 

4–Verser dans le 1er erlenmeyer un volume d’EtBr de 3mlet 5ml de BtBr dans le 2ème 

erlenmeye

5 – Ajouter 100 ml d’AcOEt pour les deux mélanges et soumettre sous agitation magnétique 

avec une température ambiante pendant 24h ; 

6 – Filtrer les produits obtenus « cristallins à température ambiante » avec un papier filtre 

pour éliminer l’AcOEt et laver avec 60 ml d’Et2O; 

7 – Agiter les deux solutions à T.a /1h ; 

8– Récupérer les produits dans deux ballons de 500 ml et les traces du solvant sont éliminées 

par évaporateur rotatif pendant 1h à 40°C (Figure n°7) 

 

 

 

 

. 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n° 07 : Elimination du solvant par évaporateur rotatif. 
 
 
 

Le temps d’agitation dans chaque étape est nécessaire pour atteindre l’équilibre de 

mélange. 

 
 
 
 
 
 
 

 

-23- 



Chapitre – III –         Matériel et méthodes  
 
 
 

III.4.1.5. Caractérisation et dynamique des LIs 
 

L’étude de la dynamique et la caractérisation des mouvements moléculaires des ions 

d’un LI est aussi importante que la structure. Une des difficultés inhérentes à l’étude de la 

dynamique des LIs est l’existence d’une grande gamme de mouvements moléculaires avec des 

temps caractéristiques qui s’étendent de la femto-seconde jusqu’à la nanoseconde 

(Weingartner, 2008). 
 

De nombreuses techniques expérimentales ont été utilisées pour étudier la dynamique 

des LIs, telles que la relaxation diélectrique, la RMN, la résonance de spin électronique, la 

fluorescence résolue dans le temps (Weingartner, 2008 ; Kobrak, 2008). 
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III.4.2. Technique d’extraction des HEs par hydrodistillation 
 

L’extraction a été effectuée au niveau du laboratoire de protection des végétaux (PV) 

du « Département de Biologie-Université Ibn Khaldoun », par hydrodistillation (water 

distillation) dans un appareil de type Clevenger. C’est l’une des plus anciennes méthodes et 

techniques pour produire des HEs, elle est très facile à mettre en œuvre. 
 
III.4.2.1.Préparation de l’échantillon de M. spicata 
 

L’appareil sécréteur des HEs des feuilles de M. spicata est externe, comme dans le cas 

de la majorité des Lamiaceae. Il est localisé sur l’épiderme de la feuille. Il s’agit de trichomes 

glandulaires capités spécialisés qui accumulent les HEs dans des compartiments de stockage 

intracellulaire et rejettent à l’extérieur de la surface du végétal au niveau de la cavité sub-

cuticulaire des cellules sécrétrices (Talab-toudent K, 2015). 
 

Après la récolte, les échantillons ont été nettoyés et égouttés puis étalés sur le papier. 

Le séchage des feuilles est effectué à l’air libre, à l’abri de la lumière et de l’humidité. Ils sont 

étendus sans superposition, et retournés de temps en temps afin d’éviter tout risque de 

fermentation, sous la température ambiante, pendant 10J. Ils ont été mis dans des sacs propres 

jusqu’au jour de l’extraction (Figure n° 08). 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 

 

Figure n° 08 : Les feuilles séchées de M. spicata. 
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Principe de la méthode 
 

La méthode consiste à immerger la plante dont on souhaite extraire l’essence végétale 
 

directement dans un récipient rempli d’eau placé sur une source de chaleur. Une fois 

l’ébullition s’effectue, les cellules éclatent et se libèrent les molécules odorantes. Les vapeurs 

sont condensées dans un réfrigérant par un condenseur froid qui les transforme en liquide. Ce 

qui résulte l’apparition de deux phases non miscibles : l’une est organique (HE) en surface et 

l’autre est aqueuse en dessous. L’HE étant plus légère que l’eau, surnage à la surface, elle est 

récupérée, mesurée et pesée pour déterminer le rendement en fonction de la matière sèche 

(Bruneton J, 1999 ; Scimeca D, 2007). 
 

 Le montage de l’hydrodistillation comprend essentiellement les parties suivantes : 
 

●  Chauffe ballon « permet la distribution homogène de la chaleur » ; 
 

●  Un ballon en verre de 500 ml : il sert à contenir la matière végétale immergée dans l’eau 

distillée ; 

●  Une colonne de condensation de la vapeur « réfrigérant : l’entrée d’eau froide (dans ce cas, 

on a utilisé un seau d’eau avec la glace) et sortie d’eau chaude » ; 

●  Un collecteur « bécher ». 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  
 
 
 
 
 

Figure n° 09 : Dispositif de l’extraction d’HE par hydrodistillation. 
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Mode opératoire 
 

Dans notre travail, l’extraction se faite sans prétraitement de l’hydrodistillation (ni 

broyage, ni laminage du matériel végétal), l’opération dure trois heures à partir du début 

d’ébullition. 
 
a. Chaque échantillon de 40g de feuilles de M. spicata séchées a été introduit dans un ballon 

en verre à fond rond d’une capacité de 500 ml puis submergé avec 250 ml de l’eau distillée ; 
 
b. À l’aide d’un Chauffe-ballon (source de chaleur), le mélange est porté à une température 

de 100°C; 
 
c. Les vapeurs transformées en liquides sont récupérées dans une ampoule à décanter ; 
 
d. Le distillat obtenu est laissé au repos en quelques min. 

 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n° 10 : Appareillage d’hydrodisilltion au niveau de laboratoire. 
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III.4.2.2. Détermination de rendement en HEs 
 

Le Rdt est défini comme étant le rapport entre la masse de l’huile essentielle obtenue et 

la masse du matériel végétal sèche utilisé en pourcentage (Afnor, 2000),Après récupération 

des huiles essentielles, le Rdt est exprimé en pourcentage (%) et calculé par la formule 

suivante : 

Rdt % =
mh

mv
× 100 

  
 

Rdt : rendement en huile essentielle en %. 
 

mh : masse d'huiles essentielles récupérées en gramme (g). 
 

mv : masse d'essai du matériel végétal sèche en gramme (g) (Selvakumar et al, 2012). 
 

III.4.2.3. Conservation de l’HE 
 

La conservation de l’HE exige certaines précautions indispensables (Burt, 2004). 

C’est pour cela nous avons conservé l’HE du M. spicata à une température voisine de 4°c, 

dans un flacon en verre stérile fermé hermétiquement pour la préserver de l’air et de la 

lumière (en utilisant le papier aluminium). 
 
Caractéristiques organoleptiques d’HE de M. spicata 
 

Chaque HE est caractérisée par ces caractères organoleptiques telles que : l’odeur, 

l’aspect physique et la couleur (Hameurlaine, 2009).  

A. L'odeur 

L'odorat est un sens chimique très sensible et l'habilité des parfumeurs à classer et 

caractériser des substances chimiques parvient à doser les produits naturels et perception peut 

aller jusqu'à dix millionièmes de grammes par litre d'air. 
 
B. La couleur 
 

La couleur de l'huile essentielle peut être déterminée à l'œil nu. 
 

C. L'aspect physique 
 

L'aspect d'une essence végétale change selon les produits qui la constituent ; cette 

essence peut apparaître sous forme solide, liquide ou semi-solide. 
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III.4.3. Evaluation de l’activité antifongique 


Dans cette étude invitro, on a tenté de comparer l’influence des deux LIs et d’HE de 
 

M. spicata sur la croissance mycélienne des souches fongiques. 
 

●  Repiquage et revivification des souches fongiques 
 

Cette étape est nécessaire car l’activité biologique des souches fongiques « F. solani, 

F. redolens, F. oxysporum, F. equiseti » est nulle à l’état conservé (congélation), la 

revivification a pour objectif l’obtention d’une culture jeune et pure. 
 
Pour chaque souche fongique, deux repiquages successifs ont été effectués afin de purifier et 

de revivifier les souches. 
 

Le procédé est comme suite : 
 

1- Dans une zone stérile, couler les boîtes de Pétri par le milieu de culture PDA et laisser 

refroidir ; 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n° 11 : Coulage des boîtes de Pétri par le milieu de culture PDA. 
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2- On prélève aseptiquement à l’aide d’une pipette Pasteur stérile un disque de colonie pour 

chaque souche. Puis, on le dispose avec une anse de platine stérile au centre des boîtes de 

Pétri contenant le milieu PDA préalablement préparé (Annexe n° 01). Enfin les boîtes de Pétri 

sont ensuite fermées et laissées diffuser sur la paillasse ; 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

Figure n° 12: Prélèvement et inoculation des colonies. 

 

3 - Les boîtes ont été incubées dans l’étuve à une température de 28°C pendant 7J. 
 

 

III.4.3.1.Protocol d’évaluation de l’activité antifongique des LIs 
 

1. Dans un premier temps, nous avons préparé des solutions mères comme suit : 0,05ml d’un 

liquide ionique  est dissoute dans 1ml de l’eau distillée pour atteindre une concentration de 

5.10
4
ppm ; 

2. Ensuite des volumes de 20µl, 40µl, 80µl, 160µl de la solution mère sont incorporés dans 
 

des tubes à essai préalablement stériles contenant 20ml du milieu PDA pour obtenir les 

concentrations finales de 50 ; 100 ; 200 et 400 ppm respectivement et agiter pendant 5min ; 

●  Chaque concentration est répétée trois fois et comparée avec son propre témoin négatif (-) 

et son témoin positif (+). 

3. Couler le mélange dans des boîtes de Pétri, en triplicate (3 boîtes) ; 
 

4. Un disque mycélien de 5mm de diamètre issu de la marge d’une culture âgée de 7J (les 

souches fongiques repiquées précédemment), a été prélevé dans des conditions stériles et 

déposé au centre de chaque boite en raison de 1 disque par boîte ; 
 
5. Incubation à 30°C pendant 24/48/72h. 
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●   Les témoins négatifs (-) sont réalisés dans les mêmes conditions sans LIs « seulement 

PDA». 

●   Les témoins positifs(+) « on solubilise 0,05g du fongicide Flint (Annexe n° 02) dans 1ml 

de l’eau distillée » sont réalisés dans les mêmes conditions. 
 

−  Ces opérations sont répétées pour le 2
ème

 LI dans les mêmes conditions.


 

III.4.3.2. Protocole d’évaluation de l’activité antifongique d’HE de M. spicata 
 

Pour la réalisation de l’activité antifongique de l’HE de M. spicata on a adopté la 

méthode de contact direct. 
 
Protocol expérimental 
 

1- Pour préparer les différentes concentrations, on prélève des quantités d’HE du M. Spicata 

de 25, 125 et 250 µl et ajuster à 50 ml par PDA puis on agite pendant 5 min afin 

d’homogénéiser le milieu de PDA avec l’HE. Ces valeurs sont corresponds à 0.05%, 0.25% et 

0.5% respectivement (Tableau N° 06). 

 

Tableau N° 06 : Valeurs des dilutions utilisées. 

 
           

 Rapport de dilution (HE /PDA)  0  1/2000  1/400  1/200  

           
  

 

 

 

 

 

 

 

  

 µl HE/50mlPDA 0 25 125 250  

           
  

 

 

 

 

 

 

 

  

 Concentrations d’HE(%) 0 0.05 0.25 0.5  

           
           

 

2- Après la dispersion de l’HE dans le milieu de culture, 15ml de ce mélange est versé dans 

des boîtes de Pétri puis laissé jusqu’au refroidissement sur la paillasse ; 
 
3- On prélève à partir de la marge d’une culture âgée de 7J (les souches fongiques repiquées 

précédemment), un disque mycélien de 5mm et ensuite a été inoculé au centre de chaque 

boîte (1disque/boîte) ; 
 
4- Les boîtes sont incubées à l’étuve 144h /20°c, cette période a été retenue car il correspond 

à la date à laquelle le témoin rempli très nettement la boîte de Pétri. 

−  Chaque essai est répété trois fois, et comparé avec son propre témoin négatif (-) qu’il est 

réalisé dans les mêmes conditions sans HE « seulement PDA».
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III.4.3.3. Evaluation de la croissance mycélienne 
 

Dans le but d’estimer l’évolution de la croissance mycélienne qui est effectuée 

quotidiennement par la mesure du diamètre de la colonie mycélienne du champignon. 

Cette lecture est toujours réalisée en comparaison avec celles des témoins, qui sont 

démarrés dans les mêmes conditions et le même jour du test. La croissance mycélienne est 

estimée lorsque le témoin a envahi la boîte de Pétri. 
 

Toute pousse même légère de chaque champignon sera considérée comme action 

négative c'est-à-dire que les LIs et l’HE en question n’sont pas inhibiteurs vis-à-vis de la 

croissance fongique. 
 
●   Détermination de TI 
 

D’après (Doumbouyaet al, 2012) les taux d’inhibition de la croissance par rapport au 

témoin, sont ensuite calculés selon la formule suivante : 

TI(%) = Dc −D0

Dc
×100 

 
 

TI(%) = Taux d’inhibition de la croissance du mycélium exprimé en pourcentage (%). 

 

DC : Diamètre de la colonie fongique du témoin (en mm). 
 

D0: Diamètre de colonies fongique en présence de LIs ou HE (en mm). 
 

●   Détermination de la CMI 
 

La CMI correspond à la plus faible concentration en LIs ou HE pour laquelle on 

n’observe pas de pousse visible à l’œil nu sur le milieu solide (Ouraïni et al, 2005). 
 

Elle mesure donc, un effet fongistatique et ne renseigne pas sur l’état de la population 

du champignon, ne permettant notamment pas de préciser si elle a été tuée en partie ou 

totalement ou si elle a seulement cessé se multiplier. 
 

Les boîtes de Pétri dont les concentrations ayant montré une absence totale de la 

croissance mycélienne ; ont été sélectionnées pour déterminer les CMI. 
 
●   Détermination de la VC 
 

Selon (Cahagnier et Molard, 1998), la vitesse de la croissance mycélienne de chaque 

concentration est déterminée par la formule : 
 

VC = [D1/Te 1] + [(D2-D1)/Te 2]+ [(D3-D2)/Te 3]+… + [(Dn-Dn-1)/Te n] 
 

D: diamètre de la zone de croissance du chaque jour.  

Te: temps d’incubation (jour). 
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Chapitre – IV –   Résultats et discussion  
 
 

IV.1. Synthèse chimique de nos LIs 
 

Après la synthèse chimique, nous avons obtenus deux LIs à base du cation souhaité 
 

« IM
+
 » et d’anion « Br

-
» par la quaternisation du noyau d’azote de l’imidazole (Figure n° 13) 

et la modification de la longueur de la chaine alkyle (éthyl et butyl). 
  

1
er

LI 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

2
ème

 LI 

 

Figure n° 13 : Schéma général de l’étape de quaternisation. 

 

             Les caractéristiques de ces LIs synthétisés sont détaillées dans le tableau N° 07. 

 

Tableau N° 07: Caractéristiques des LIs obtenus. 
 
 

         

 Nomenclature  Formule  Acronyme  Aspect  

   brute      
         
         

 1-ethyl imidazolium bromide  C5H9BrN2  [EIM][Br]  Liquides  

       visqueux  
       

jaunes claires 

 
        

 1-butyl imidazolium bromide  C7H13BrN2  [BIM][Br]   

         
         

 

IM: imidazolium, E: éthyl, B:butyl, Br: bromide. 

 

●  Propriétés physicochimiques de nos LIs 
 

Les deux LIs « [BIM][Br] et [EIM][Br] » ont un certain nombre de propriétés 

physicochimiques remarquables, ils sont : 
 
− Stables à T.a ; car ils se composent d’un cation d’imidazolium qui est chimiquement plus 

stable. 

− Visqueux ; cette viscosité augmente lorsque la longueur des chaînes alkyles portées par le 

cation augmente. Donc : [BIM][Br] plus visqueux que [EIM][Br]. 
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− Solubles dans l’eau ; grâce à leurs caractères hydrophiles qui sont déterminés 

principalement par la nature de l’anion, ces LIs constitués d’ions halogénures (Br
-
) qui sont 

miscibles à l’eau en toute proportion. Aussi sont partiellement miscibles dans l’acétone. 
 
●  Evaluation de l’activité antifongique de nos LIs et d’HE de M. spicata 
 

L’objectif recherché est de tester et comparer l’effet antifongique de trois produits 

obtenus « [EIM][Br], [BIM][Br] et l’HE de M. spicata ». Après les repiquages successives 

des souches fongiques « F. oxysporum, F. redolens, F. equisiti, F. solani », nous avons 

observé la croissance mycélienne dans toutes les boîtes de Pétri (Figure n° 14). 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

Figure n° 14 : Aspect macroscopique des souches fongiques obtenues après 5J de repiquage 

 

L’utilisation de l’eau comme milieu réactionnel pour la préparation des solutions 

mères (5.10
4
 ppm) à fin d’évaluer l’activité antifongique des [EIM][Br], [BIM][Br] semble un 

excellent choix; car nos LIs ont un caractère hydrophile qui vont être très soluble dans l’eau, 

et d’autre part les avantages sont nombreux. D’abord, il s’agit d’un composé abondant, non-

toxique, non-corrosif et ininflammable, qualités qui le rendent plus sécuritaire que les solvants 

organiques traditionnels. De plus, l’eau possède une pression de vapeur très élevée en 

comparaison à ses homologues organiques, ce qui aide à prévenir efficacement les fuites. 
 
IV.2. Travaux antérieurs 
 

On nous basant sur des travaux antérieurs qui englobent l’ensemble des sous titres 

cités ci-dessous. Concernant l’activité antifongique des LIs, on a pris en considération 

seulement les LIs à base de dérivés d’imidazolium et autres testés sur quelques souches 

fongiques pour atteindre aux résultats proches à propos l’intitulé et l’objectif de notre travail. 
 
IV.2.1. Propriétés physicochimiques des LIs 
 

Les interactions cations-anions induisent des variations des propriétés physico-

chimiques bien sélectives permet de distinguer les LIs des sels fondus ordinaires. (Torresi et 

al, 2017). 
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A.  Point de fusion 

 

              Les LIs sont caractérisés par des Tfus basses et des Tdéc très élevées (350°C-400°C). 

Le tableau n° 09présente les valeurs de Tfus obtenues pour des LIs à base imidazolium. Les 

paramètres qui influencent le point de fusion des LIs sont : la distribution de charge sur les 

ions, la possibilité de liaison hydrogène, la symétrie des ions et les interactions van-der Waals 

(Katrizky et al, 2002). 

 

Tableau N° 08: Température de fusion de quelques LIs (Tokuda et al, 2005 ; Ngo et 

al, 2000). 
 

LI Tfus (°C) 
  

1-methyl-3-methylimidazolium NTf2 26 
  

1-butyl -3-methylimidazolium NTf2 -3 
  

1-ethyl -3-methylimidazolium PF6 62 
  

1-propyl -3-methylimidazolium PF6 40 
  

 

B. Densité 

 

La densité des LIs à T.a est en général plus grande que celle de l’eau. La densité 

augmente en augmentant la longueur de la chaine alkyle dans le cation IM (Neidermeyer et 

al, 2012), et aussi elle est contrôlée par la nature de l’anion et augmente linéairement lorsque 

la température diminue (Dzyuba et al, 2002). Le tableau n° 10indique les valeurs de densité 

de quelques LIs. 
 
Tableau N°09: Valeurs de la densité de quelques LIs à T=25°C. 

 

LI d (g/ml) 
  

[Bmim] [PF6] 1.373(30°C) 
  

[Bmim] [CF3CO2] 1.209(25°C) 
  

[Emim] [NTf2] 1.52 (25°C) 
  

[Hmim] [NTf2] 1.37 
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C. Viscosité 
 

La viscosité η des LIs dépendent de leurs interactions inter ioniques, la liaison 

d’hydrogène et les interactions de van der Waals qui provoquent l’augmentation de la 

viscosité à cause de l’augmentation de la longueur de la chaine alkyle (L. Wu et al, 2013). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Figure n° 15 : L’influence de la chaine alkyle sur la viscosité de a) CnmimTF2N et 
 

b) CnmimPF6 à 35°C. 

 

Par conséquent, η des LIs varient considérablement avec la composition, T et la 

structure chimique. Elle semble être reliée choix de l’anion. Ainsi pour un même cation la 

viscosité évolue dans le sens : 
 

Cl- > PF6->BF-> (NTf2)- 
 

D. Stabilité thermique 
 

La température maximale de fonctionnement de ces sels est déterminée par la Tdéc 

(Niedermeyer et al, 2012). Généralement, les cations d’IM ont des Tdéc supérieure à celles 

des cations ammonium, permettant leur utilisation à des températures supérieures à 250°C et 

dans certains cas supérieur à 400°C (Bonhote, 1996). La stabilité thermique pour un LI 

constitué d’un cation IM dépend essentiellement de la structure de l’anion. Ainsi, les anions 

engendrent les plus faibles interactions intermoléculaires induisent les Tdéc les plus élevées, 

avec l’ordre : 
 

PF6- > Tf2N- > BF4- > I- >Cl- (Ngo, 2000). 
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Tableau N° 10 : Les valeurs de la température de décomposition de certains LIs. 

 

LI  
 

[Emim] [Cl]  
 

[Emim] [BF4]  

 

[Emim] [TF2N]  
 

[Emim] [TF2N]  

 

[Bmim] [Cl]  
 

[Bmim] [TF2N]  

 

Tdéc (°C)  
 

285 (sec)  
391  

 

417/ 455 (sec)  
254 (sec) 

 

403 (sec) 400/ 

439 (sec)  
 

Sec : LI séché sous vide  

 

E. Solubilité 
 

Les LIs possèdent un grand pouvoir solvatant qui leur permet de solubiliser la majorité 

des composés organiques ou inorganiques (Yang, 2017). 
 
●   Solubilité dans l’eau 
 

Les LIs à base d’IM sont généralement hygroscopiques mais ils peuvent être 

totalement miscibles avec l’eau (LIs hydrophiles), soit partiellement miscibles et forment un 

système biphasé (LIs hydrophobes). Ce comportement est principalement gouverné par la 

nature de l’anion qui forme des liaisons hydrogènes avec l’eau. 

Selon une étude utilisant l’anion Bis (trifluoromethylsulfonyl) amide et variant le 

cation a montré que la solubilité des LIs dans l’eau diminue dans l’ordre (Pandey et al, 

2017): 
 

Imidazolium>pyrolidinium>puridinium>piperidinium 
 

●  Solubilité dans les solvants organiques 
 

Les LIs sont entièrement ou partiellement miscibles avec des solvants organiques 

polaires tels que méthanol, acétone, tétrahydrofurane, dichlorométhane, acétonitrile, mais non 

miscibles avec les solvants non polaires ou de basse polarité, y compris les éthers et les 

alcanes. 
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F. Conductivité 
 

Les LIs présentent une grande conductivité ionique généralement de l’ordre de (10 
-1

 

S.m
-1

), qui est liée à la variation de la taille des anions et les cations ; lorsque la σ augmente 

la taille de l’anion augmente par contre elle diminue par l’augmentation d la taille de cation. 
 

Une nouvelle étude a permet de constater que parmi les 500 LIs en trouvent 8 LIs de 

bonne conductivité ionique (Les valeurs de la conductivité des trois premiers LIs sont 

prédites). 
 
Tableau N° 11 : Les valeurs des LIs qui ont une bonne conductivité ionique. 
 

LI σ (S/m) 
  

1-methyl-4amino-1-2-4-triazolium azide 1,482 
  

1-ethyl-3-methlimidazoliumhexafluorophosphate 1,26 
  

1-ehtyl-3-methylimidazolium nitrate 1,459 
  

1-ethyl-3-methylimidazolium dicyanoamide 2,7 
  

1-ethyl-3-methylimidazolim hydrofluororide 12 
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IV.2.2.Extraction de l’HE de M. spicata 
 

L’extraction de l’HE des feuilles séchées de M. spicata par l’ydrodistilation permet 

d’obtenir un liquide limpide, jaune claire qui se caractérise par une forte odeur (agréable).      

Et le rendement a été calculé dans le tableau N° 12 (Aoun, 2019).  

Tableau N° 12: Rendements calculés pour l’HE de M. spicata. 

 
       

 

 

Quantité de la biomasse (g)  Quantité d'HE de M. spicata (g)  Rdt (%)  

       
  

 

 

 

  

 293,7 2,8 0,93  

       
       

 
 
 

●   Composition chimique d’HE de M. spicata 
 

La composition chimique de l’HE de M. spicata obtenus par Roldan et al, montre 

que le carvone est le composée majoritaire (61.53 %) suivis par limonène (12.58%) tandis que 
 
β -Myrcène (4.71 %) et le Germarene D (4 .23 %), les résultats obtenus sont présentés 

dans le tableau n° 13: 
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Tableau N° 13 : La composition chimique de l’HE de M. spicata (Roldan et al, 2010). 
 

         

 Composés  (%)  Composés  (%)  
         
  

 

   

 

  

 α-Pinène 0.86  Linalol 0.41  
         
  

 

   

 

  

 Camphre 0.16  Bornéol 0.39  
         
  

 

   

 

  

 Sabinène 0.52  Transdihyrocarvone 0.92  
         
  

 

   

 

  

 β –pinène 0.91  Dihydrocarvone 0.64  
         
  

 

   

 

  

 β -Myrcène 4.71  Transcarvéol 0.46  
         
  

 

   

 

  

 3 –Octanol 0.19  Carvone 61.53  
         
  

 

   

 

  

 Limonène 12.58  Isopulegol acétate 0.19  
         
  

 

   

 

  

 1,8 Cinèole 3.37  β-Bourbonéne 1.05  
         
  

 

   

 

  

 β –Transocimiène 2.1  β-Caryophellène 1.68  
         
  

 

   

 

  

 β –Cis ociméne 0.48  (Z)- β-Farnésène 0.29  
         
  

 

   

 

  

 β-Cubene 0.51  Germarene D 4 .23  
         
  

 

   

 

  

 Eliméne 0.48  Calaménène 0.19  
         
         

 

IV.2.3. Evaluation de l’activité antifongique des LIs 

 
 

a). Demberelnyamba et al (2004). D’écrit l’activité antifongique de neuf LIs de 

l’imidazolium et pyrrolidinonium « 3 séries » contre C. albicans qui a été choisi comme 

représentant champignons, et les valeurs de CMI (µg/ml) de chaque composé après 1J 

d’exposition sont indiquées dans le tableau N° 14. 
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Tableau N° 14 : La CMI des sels d’imidazolium et de pyrrolidinonium. 
 
         

 Composants  substituent  Anion  CMI (µg/mL)  
         
         

   R1    C.albicans  
         
         

 Séries(A)        
        
      

 

  

 1-methyl-3-octylimidazolium bromide (1a)  C8H17  Br 250  
         
      

 

  

 1-methyl-3-decylimidazolium chloride (1b)  C10H21  Cl 250  
         
      

 

  

 1-methyl-3-dodecylimidazolium bromide (1c)  C12H25  Br 32  
         
      

 

  

 11-methyl-3-tetradecylimidazolium chlorides (d)  C14H29  Cl 8  
         
      

 

  

 1-methyl-3-tetradecylimidazolium bromide (1
e
)  C14H29  Br 8  

      

 

  

 1-methyl-3-hexadecylimidazolium bromide (1f)  C16H33  Br 8  
         
         

 Séries (B)        
        
      

 

  

 1-hydroxyethyl-2-methyl-3-tetradecylimidazolium  C14H29  Cl 64  

 chloride (2a)        
         
      

 

  

 1-hexadecyl-3-hydroxyethyl-2-methylimidazolium  C16H33  Cl 8  

 chloride (2b)        
         
         

 Série(C)        
         
         

 N-dodecyl-Nhydroxyethylpyrrolidinonium  C12H25  Cl    

 chloride (3b)        
         
         

 
 

 ●   Les Sels d’imidazolium des séries A et B à longue chaine alkyle avaient une très bonne 

activité antifongique contre C. albicans (Annexe 06). 

 

b). Cornellas et al  (2011). Ont Synthétisé deux séries de LIs à base d’imidazolium et de 
 

pyridinium à longue chaine « Séries 1: 1-alkyl-3-methylimidazolium bromide (CnmimBr), 

Séries 2 : 1-alkylpyridinium bromide (CnPyrBr) », pour étudier l’effet de la longueur de la 

chaine alkyle et la nature de cation sur l’activité antifongique 
 

         Parmi les microorganismes étudiés : C. albicans et les résultats obtenus sont indiqués 

dans le tableau n° 15. 
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Tableau N° 15: Valeurs de CMI de 1-alkyl-3-methylimidazolium bromide (CnmimBr) 

et 1-alkylpyridinium bromide (CnPyrBr). 
            

      CMI (µM)    
            
            

 CnmimBr           
   

C8 

 

C10 

  

C12 

 

C14 

 

    

 CnPyrBr       
            
         

 

  

 

C.albicans 

 R  R   R 178  
           
           

  

R 
 

R 
  

R 
 

395 
 

        
            
             

 

R : Micro-organisme résistant à la concentration la plus élevée (256 mg/L). 

 

Le plus court homologue de chaque séries testées C8mimBr et C8pyrBr ont montré 
 

une faible activité (CMI >256 mg/l) contre C. albicans. Seulement le LI avec une longue 

chaîne alkyle à 14 atomes de carbone C14mimBr et C14pyrBr ont une activité antifongique 

contre C. albicans (Annexe 07). 

Contrairement à l’effet de la longueur de la chaine alkyle sur l’efficacité et tant qu’agents 

antimicrobiens, il convient de noter que la nature du groupe hydrophile « imidazolium » ou 

cation « puyridinium », n’a pas des effets significatifs sur leur activité biologique. 
 

c). Luczak et al (2010). Ont étudié la relation structure-activité « SAR = Structure-activity 

Relationship » et évalué l’activité antifongique de 30 composés, ces variétés des LIs à base 

imidazoliumsont présentées dans le tableau N° 16.  

Tableau N° 16 : Abréviation et nom de tous les ions. 

 
     

 Cation  Anion  
     
     

 [EMIM] 1-ethyl-3-methylimidazolium  [Cl] Chloride  

 [BMIM] 1-butyl-3-methylimidazolium  [BF4] Tetrafluoroborate  

 [HMIM] 1-hexyl-3-methylimidazolium  [MeOSO3] Methyl sulfate  

 [OMIM] 1-methyl-3-octylimidazolium  [OctOSO3] Octyl sulfate  

 [DMIM] 1-decyl-3-methylimidazolium  [Tf2N] Bis(trifluoromethylsulfonyl)imide  

 [TDMIM] 1-methyl-3-tetradecylimidazolium  [TFMS] Trifluoromethanesulfonate  

 [HDMIM] 1-hexadecyl-3-methylimidazolium  [pTs] p-Toluenesulfonate  

 [ODMIM] 1-methyl-3-octadecylimidazolium  1-Methyl-3 octadecylimidazolium  

     
     

 

- Les moyens de CMI de quelques souches fongiques sont présentés dans le tableau N°17.  
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Tableau N° 17 : Activités antifongiques des LIs d’imidazolium mesurées en CMI [mM]. 

 
             

 LI  Candida  Candida  Candida  Geotrichum  Rhodotorula  

   albicans  glabrata  tropicalis  candidum  mucilaginosa  

   ATCC  DSM  KKP 334      

   10231  11226        
             
  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 [BIM] 11 14.7 14.7 14.6 14.6  

 [EMIM][Cl]  >26.8  261.8  261.8  261.8  261.8  

 [BMIM][Cl]  207.5  20.7.5  207.5  207.5  207.5  

 [HMIM][Cl]  31.2  7.8  15.6  15.6  4  

 [OMIM][Cl]  2  0.5  2  0.5  2  

 [DMIM][Cl]  0.5  0.2  0.5  0.1  0.5  

 [TDMIM][Cl]  0.06  0.03  0.2  0.003  0.015  

 [HDMIM][Cl]  0.02  0.02  0.12  0.0015  0.0015  

 [ODMIM][Cl]  0.01  0.01  0.004  0.004  0.01  

 [EMIM][BF4]  49.3  61.95  124  45.9  7.7  

 [BMIM][BF4]  62.5  31.25  62.5  15.63  15.36  

 [HMIM][BF4]  31.4  15.7  31.4  7.8  7.8  

 [OMIM][BF4]  4.3  4.3  4.3  4.3  1.6  

 [DMIM][BF4]  2.1  2.1  2.1  3.2  1.6  

 [EMIM][MeOSO3]  >267.5  >267.5  >267.5  >267.5  267.5  

 [BMIM][MeOSO3]  92  >92  >92  62.5  62.5  

 [BMIM][Tf2N]  >2  >2  >2  >2  >2  

 [BMIM][TFMS]  250  62.5  125  125  62.5  

 [OMIM][TFMS]  11.4  15.2  11.4  15.1  15.1  

 [EMIM][OctOSO3]  60.2  30  45.25  29.7  22.3  

 [BMIM][OctOSO3]  62.5  62.5  31.25  15.7  15.7  

 [OMIM][OctOSO3]  1  1  1  0.5  1  

 [BMIM][pTs]  62.5  125  125  62.5  62.5  
             
             

- Les valeurs CMI présentes étaient liés au nombre d’atomes de carbone des LIs (Figure n° 

18). 
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(◇) C. albicans, (△) G. candidum, (■) S. cerevisiae ATCC9763, (□) S. cerevisiae JG, 

(♦) C. glabrata, (○) R. mucilaginosa. 
 

Figure n° 18 : Relation entre les activités antifongiques des 1-alkyl-3-methylimidazolium 

chloride et la longueur de la chaine alkyle du cation imidazolium. 
 

-Les résultats démontrent qu’une augmentation de la chaine alkyle entraine une diminution 

des CMI, ce qui signifie que l’allongement du substituant alkyle augmente fortement l’activité 

antifongique des LIs, l’activité la plus élevée été observée pour des longues chaines alkyles 

avec 16 ou 18 atomes de carbone. Dans les chaines latérales alkyles très longues l’efficacité 

biologique ne peut plus être augmentée. Ce phénomène a été mentionné comme un « effet de 

coupure = cut-off effect ». 

 

-Les sels d’imidazolium à chaine courte EMIM BMIM avec anion chloride présentent une 

faible activité, l’échange de l’halogénure par d’autres anions a entrainé une augmentation de 

cette activités pour ces cation. Par exemple BMIM et différente anions sont présentés dans la 

figure n°19. 
 

Tf2N >OctOSO3≈BF4≈pTs> MeOSO3> Cl > TFMS 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Figure n° 19 : Activités antifongiques des composés cationiques BMIM et divers types 

d’anions déterminés pour C. albicans. 
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-Le large éventail d’anions utilisés sans l’enquête a révélé que la structure cationique 

et le type d’anion ont des effets sur l’activité biologique (Annexe 08). 
 

d). D’après Feder-Kubis et Tomczuk (2013). Ils ont fait une observation de la sensibilité des 

microorganismes aux chlorures avec un substituant (1R, 2S, 5R)-(-)-menthoxymethyl. 

Composé 1a : [(1R,2S,5R)-(-)-Menthoxymethyl] dimethylundecylammoniumchloride 

dérivé d’ammonium ; 

Composé 2a : 3-Decyl-1-[(1R, 2S, 5R)-(-)-menthoxymethyl]imidazolium chloride dérivé 

d’dalkylimidazolium ; 

Composé 3a : 1-[(1R, 2S, 5R)-(-)-Menthoxymethyl]-3-nonyloxymethylilmidazolium 

chloride dérivé d’alkoxymethylimidazolium ; 

Composé 4a : 1-[(1R, 2S, 5R)-(-)-Menthoxymethyl]-4-dimethylaminopyridinium chloride 

dérivé de pyridinium. 
 
Les chlorures 1a, 2a et 3a peuvent être considérés comme hautement actifs contre 
 

les champignons testés (Figure n° 20), alors que le composé 4a restait inactif contre 
 

C. albicans et R. rubra (Annexe 09). 
 

Les chlorures d'alkylimidazolium et d'alkoxyméthylimidazolium présentent également des 

activités plus élevées que celles du chlorure de benzalkonium. 

Les résultats suggèrent un énorme effet de la structure cationique sur l'activité biologique.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Figure n° 20 : Les valeurs de CMI de champignons. 

 

IV.2.5. Evaluation de l’activité antifongique d’HE 
 

Kadia et al (2010). Ont évalué l’effet de l’HE de M. spicata sur la croissance et la production 

d’aflatoxine B1(AFB1) par la souche Aspergillus flavus (Tableau n° 18) et 
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étudié l’effet de cette huile sur la teneur en ergostérol dans la membrane plasmique de cette 

souche. 
 

Tableau N° 18 : Effet de différentes concentrations d’HE de M. spicata sur la croissance et la 

production de l’aflatoxine B1 par la souche A. flavus LHP ©-D6. 
              

 Concentration  Diamètre de  % inhibition  Contenu de  % inhibition de  

 (µl ml
-1

)  colonie (Cm)   mycélienne  AFB1 ((µg kg
-1

)  contenu AFB1  
              
  

 

   

 

 

 

  

 

  

 CNT 5.96 ± 0.06
a 

 _ 2096.0 ± 36.10
a 

_  

 0.1  5.42 ± 0.03
b 

  9.06  1901.4 ± 32.01
b 

 9.28  

 0.2  4.86 ± 0.03
c 

  18.46  1752.5 ± 28.20
c 

 16.39  

 0.3  4.02 ± 0.08
d 

  32.55  1612.0 ± 35.97
d 

 23.09  

 0.4  3.32 ± 0.07
e 

  44.30  1459.3 ± 20.55
e 

 30.38  

 0.5  2.12 ± 0.21
f 

  64.43  1184.1 ± 42.43
f 

 43.51  

 0.6  2.00 ± 0.14
f 

  66.44  1044.4 ± 29.44
g 

 50.17  

 0.7  1.80 ± 0.06
f 

  69.80  642.38 ± 29.14
h 

 69.35  

 0.8  1.37 ± 0.02
g 

  77.01  214.68 ± 21.86
i 

 89.76  

 0.9  0.90 ± 0.03
h 

  84.90  0.00 ± 0.00
j 

 100  

 1.0  0.00 ± 0.00
i 

  100  0.00 ± 0.00
j 

 100  
              
              

 

CNT, Control 
 

L’HE de M. spicata provoque une inhibition de 100% de la croissance mycélienne à 1 µ 

l/ml, et l’inhibition complète de l’AFB1 par l’huile a été enregistrée à 0.9 µl ml-
1
. 

L’effet de l’HE de M.spicata sur la teneur en ergostérol (à 282nm) dans la membrane 

plasmique d’A. flavus est illustrée à la figure n° 21. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure n° 21 : Effet de différente concentration 
 

d’HE de M. spicata sur la teneur en ergostérol dans membrane plasmique d’A. flavus.  
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Le présent résultat a révélé que l’huile de M. spicata peut induire une altération de la 

biosynthèse de l’ergostérol par A. flavus et diminution subséquente de la biomasse avec 

l’augmentation des concentrations d’HE. 
 

Kedia et al (2014). Ont également étudié l’activité antifongique de l’HE de M. spicata 

contre 19 moisissures biodégradables (Tableau n° 19). 
 

Sauf pour A. luchuensiset A. terreus, l’huile a provoqué 100% d’inhibition de la croissance 

de tous les champignons (Annexe 10). 

Tableau N° 19 : Sensibilité et la nature de toxicité de l’HE de M. spicata vis à vis de 

différentes souches fongiques. 

 
       

 Espèce fongique  % d’inhibition  Nature de toxicité  
       
  

 

    

 Absidia ramosa 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Alternaria alternata 100 ± 0.00  Fongicide  
  

 

    

 Aspergillus fumigatus 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Aspergillus glaucus 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

 

 

  

 Aspergillus luchuensis 91.72_ 0.36 _  
  

 

    

 Aspergillus niger 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

 

 

  

 Aspergillus terreus 75.67 _ 0.74 _  
  

 

    

 Aspergillus unguis 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Cladosporium cladosporioide 100 ± 0.00  Fongicide  
  

 

    

 Curvularia lunata 100 ± 0.00  Fongicide  
  

 

    

 Fusarium oxysporum 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Mucor sp 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Mycelia sterilia 100 ± 0.00  Fongicide  
  

 

    

 Penicillium citrinum 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Penicillium italicum 100 ± 0.00  Fongistatique  
       
  

 

    

 Penicillium luteum 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Penicillium purpurogenum 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Rhizopus stolonifer 100 ± 0.00  Fongistatique  
  

 

    

 Spondylocladium australe 100 ± 0.00  Fongistatique  
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Les agents pathogènes fongiques sont un problème de santé majeur causant plus de 

1,6 millions de décès par an, ils provoquent aussi de nombreuses maladies chez les végétaux 

et de la détérioration des aliments. Les antifongiques, les pesticides et les désinfectants 

commerciaux ne sont pas suffisants, ils ne sont assez actifs contre certaines souches 

fongiques. Dans le but de développer de nouveaux composés hautement actifs d’origine 

végétale et chimique, respectueux de l’environnement ; des études sur de nouveaux agents 

antifongiques ont été un domaine de recherche actif. 
 

Le travail présenté dans ce mémoire est basé sur la synthèse de nouveaux LIs à base 

d’imidazolium en changeant la chaine alkyle (ethyl/butyl) porté par le cation, et tester leurs 

efficacités vis-à-vis quatre souches appartenant au genre Fusarium. 
 
●  Comme une première étape, nous avons synthétisé deux LIs par la quaternisation de 

l’atome d’azote de l’imidazole, cette étape permet d’accéder aux LIs de première génération. 

Notre expérience s'est terminée avec succès et par la formation de « [BIM][Br] et [EIM][Br] » 

qui ont le même aspect (liquide jaune claire visqueux). 
 
●  Outre cela, nous avons ajouté l’extraction d’huile essentielle par hydrodistillation des 

feuilles séchées de la menthe verte « Mentha spicata »pour mieux comparer leur effet avec les 

résultats obtenus. 
 

Les propriétés physicochimiques des LIs sont modifiées par variation des 

combinaisons anion/cation et ils sont souvent considérés comme solvants modifiables. 

Pour l’évaluation de l’effet antifongique des LIs et d’HE de M. spicata on nous basant 

sur des travaux antérieurs. 

D’après les résultats de « Cornellas, Demberelnyamba, Łuczak, Feder - Kubis; et 

al», il est évident que les propriétés antifongique des LIs dépendent de certains paramètres, 

principalement de l’élongation de la chaine alkyle. On conclut que : 
 
−  Les LIs à chaînes alkyle courts généralement ne sont pas actifs contre les champignons. 
 

− Les LIs à longue chaîne latérale présentent un effet élevé contre toutes les souches 

fongiques testées, l’augmentation de cette chaîne entraine une diminution des CMI, ce qui 

signifie que l’allongement du substituant alkyle augmente fortement l’activité antifongique 

des LIs. 

−  La dépendance entre l’augmentation de l’activité biologique ne tiennent plus vrai pour les 

chaines latérales alkyles très longues, à une certaine longueur de chaine, l’efficacité 

biologique ne peut plus être augmentée « effet de coupure = cut-off effect ». Pour ce 
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phénomène de coupure plusieurs explications ont été postulées sur la base soit d’une solubilité 

insuffisante, soit d’une perturbation ou aspect cinétique. 
 
−  La pluparts des études analysant l’activité antifongique des LIs ont étudié l’effet du cation 

qui est variable selon sa nature, tandis que la connaissance de l’effet de l’anion est limitée. 

Cependant il faut noter que l’influence des anions était relativement faible. 
 

L'activité antifongique des HEs peut être due à la présence des terpènes qui causent la 

rupture des membranes fongiques et inhibent le développement des champignons. L’HE de M. 

spicata dont le principe composé est la carvone (61,53%) qui est bien connue pour son 

activité antifongique. D’après kedia, et al. L’HE de M. spicata ; a été testé comme pesticide 

d’origine végétale. Il est montré que : 
 
−  Une efficacité contre les moisissures biodégradables, cette huile provoque une inhibition de 

100% de la croissance des champignons et la nature de leur effet est marquée comme 

fongicide ou fongistatique (Fusarium oxysporum). 
 

−  Une bonne activité antifongique sur la croissance et la production d’aflatoxine B1 ; le 

présent résultat a révélé que l’huile de M. spicata peut induire une altération de 
 
la biosynthèse de l’ergostérol de A. flavus et une diminution subséquente de la biomasse avec 

l’augmentation de concentration d’HE. L’inhibition de la production d’AFB1 peut être due à 

l’inhibition du catabolisme des glucides chez A. flavus par une action sur certaines enzymes. 
 

Les LIs et l’HE de M. spicata sont des biocides efficaces, actuellement considérés 

comme un atout prometteur pour lutter contre les infections fongiques. Le mécanisme 

d’action exact des sels d’imidazolium reste encore inconnu à ce jour, toutefois, il a été 

suggéré que les sels d’imidazolium agissent comme des détergents, du fait de leur caractère 

amphiphile et de la dépendance de l’activité biologique envers l’élongation de la chaîne 
 
carbonée. En générale, les LIs caractérisés par leurs potentiels en "chimie verte", 

principalement dû à leurs faibles tensions de vapeur et la bioactivité d’HE est influencée par 

leur composition chimique, qui peut varier selon les parties de la plante, les saisons, les 

méthodes d’extraction, les conditions écologiques et le moment de l’extraction. 
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ANNEXE - 01- 

 

Milieu de culture (PDA) 

 

Le milieu de culture PDA (Figure a) (Potato Dextrose Agar) est favorable pour la 

croissance des champignons phytopathogènes. 

 

A. Constituants : 
 

●  200g de pomme de terre ; 
 

●  15g de dextrose ou de sucre blanc de cannes ;  

●  20g d’agar-agar, gélose ou de gélatine ; 
 
●  1litre d’eau distillée. 
 

B. Préparation : 

 

1. Dissoudre 20g d’agar-agar dans 300ml d’eau distillée, homogénéiser la solution. 

 

2. Peser 200g de pomme de terre (lavée et bien découpé), et mélanger cette quantité avec 

 

300ml d’eau distillée, bouillir à 100°C pendant 20 à 25 min, ensuite recueillir l’eau de la 

pomme de terre environ 300ml. 

 

3. Le 300ml de l’eau venant de la pomme de terre est mélangé à 300ml de la solution agar-

agar. 

 
4. Ajuster ensuite le volume du mélange au moyen de l’eau distillée jusqu’à 1000ml. 

 

5. Autoclaver le mélange à la température de 125°C, la pression de 1,4 bar pendant 15min. 

 

6. Laisser refroidi. Dans une zone stérile, couler la solution obtenue sur des flacons stériles.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Figure a: Milieu de culture PDA. 
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Fongicide « Flint » 

 

La lutte chimique contre les champignons phytopatogènes consiste à appliquer des 

biocides appelés fongicides, classiquement définis comme étant des substances chimiques ou 

biologiques qui tuent ou neutralisent les champignons pathogènes. 

 

A. Définition 

 

Flint est un fongicide (Figure b) pour grandes cultures, arboriculture, viticulture, petits 

fruits, légumes et plantes ornementales. Qui agit en gênant la respiration des champignons 

pathogènes des plantes. Il est un puissant inhibiteur de la germination des spores et de la 

croissance mycélienne. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Figure b : Le fongicide Flint. 

 

B. Informations sur le produit 
 

●  Homologation: W 5994 ; 
 

●  Formulation: Granulé dispersible dans l'eau (WG) ; 
 

●  Matière active: 50 % Trifloxystrobine ; 
 

●  Groupe de résistance FRAC: 11 ; 
 

●  Coformulant à déclarer: Sodium dibutylnaphthalenesulphonate (CAS 25417-20-3). 
 

C. Mode d'action 

 

Fongicide à large spectre à base de Trifloxystrobine. Grâce à ses propriétés 

mésostémiques, Flint forme à la surface des végétaux un dépôt fongicide persistant qui résiste 

au lessivage. La fixation du produit dans la couche cireuse de la cuticule et sa diffusion par 

voie gazeuse dans les tissus et parties végétales adjacents assurent au Flint un effet fongique 

de haut niveau. 
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Tableau N° a : Détermination des valeurs nécessaires de produits de départ.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Les lois Les données Les calculs et les valeurs  

 

𝑛(C3H4N

2) 

𝑛 =
m

M
 

M=112,17g/mol 

m =5g 

𝑛 =
5g

112,17
𝑔

𝑚𝑜𝑙

      n =0,044 mol 

 

 

V 

(C2H5Br) 

ρ =
 m

V
 

𝑉 =
  n × M

ρ
 

 

 

 

ρ=1,47g/cm
3 

M=108,97g/mol 
𝑉 =

  0,044 mol × 108,97g/mol

1,47g/cm3
 

V = 3,26 ml  ≈ 3ml 

 

V 

(C4H9Br) 

ρ=1,27g/cm
3 

M=137,018g/mol 
V =

 0,044 mol × 137,018g/mol

1,27g/cm3
 

𝑉 = 4,74 ml ≈5ml 
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Procédé de synthèse des liquides ioniques 

 

 

 
 

Figure c : Pesage de quantité d’imidazole et la mise dans des erlenmeyers. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure d : Versement des volumes d’EtBr et de BtBr. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure e : Ajout d’AcOEt et Agitation des mélanges. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure f : Filtration et l’ajout d’Et2O/ Agitation des mélanges. 
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Caractérisation des LIs 

 

           Comme un exemple de caractérisation des LIs, on a choisi la caractérisation de 

[BMIM][BF4] par la technique de RMN( Dharaskar et al, 2013). 

 

●   Résultats de l'analyse RMN du 1H de [BMIM][BF4] 

1H NMR (300 MHz, CDCl3): σ(ppm) 8.857 (2, 1H, t), 7.417 (3, 1H, t), 7.257 (3, 1H, t), 4.191 

(6, 2H, t), 1.864 (7, 2H, m), 1.358 (8, 2H, m), 0.959 (9, 3H, t), 3.962 (10, 3H, s). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure g : Spectres RMN du 1H de [BMIM][BF4]. 

 

●  Résultats de l'analyse RMN du 13C de [BMIM][BF4] 

13C NMR (76 MHz, CDCl3): σ (ppm) 135.99 (C2), 123.80 (C4, d), 126.5 (C5, d), 49.57 (C6, 

d), 31.86 (C7), 19.25 (C8), 13.27 (C9), 36.04 (C10). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure h : Spectres RMN du 13C de [BMIM][B 
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 : ملخص
 

 إنى  حُخًينلأيزاض انخيأيىَي جديد عهى انفطزياث انًظببت  نظائم  حأثيز يضاداث انفطزياثاخخبارانهدف يٍ هذا انعًم هى            

 . فيشاريىوجُض

حغييز طىل طهظهت  طزيك عٍ ييداسونيىونلإ  انًىجبتانشحُت عهى لائًتال يىَيتالأطىائم ال بخحضيز يجًىعت يٍ لًُا ، انبدايتفي   −

 وايثيم ايًيداسونيىو بزوييد -1 عهى نهحصىل نذرة انُيخزوجيٍ نلاييداسونيىو انزابطت رباعيت خطىة بىاططت انخحضيز هذا حى. الأنكيم

 . بىحيم ايًيداسونيىو بزوييد-1

     .انًائيحمطيز ال  حمُيتبىاططت انًجففتحا ايكب يُثا صانُعُاع الأخضز أوراق يٍ الأطاطي حى إضافت انشيج ،انثاَيتوفي انًزحهت   −

انظابمت انخي حبيٍ أٌ انظىائم الأيىَيت و انظائم نى َخائج الأعًال ع اعخًدَا  انفطزياث،انثلاثت عهىهذِ انًكىَاث  حأثيزونًمارَت           

  .الأطاطي نهُعُاع الأخضز نها حأثيز واضح عهى انفطزياث

 

 .الأخضزانُعُاع ،الأطاطي انشيج، فيشاريىو،انزابطت رباعيت ، ايًيداسونيىو،أيىَيتطىائم : الكلمات المفتاحية

 

 

Résumé : 
 

    Ce présent travail a pour but de tester l’effet antifongique d’un nouveau liquide ionique sur 
 
des champignons phyotopathogènes appartient au genre Fusaruim. 

 −  En premier temps, nous avons synthétisé deux liquides ioniques à base d’imidazolium en 

changeant la longueur de la chaine alkyle. Par la quaternisation de l’atome d’azote, qui résultant 

l’obtention de 1-butyl imidazolium bromide et 1-ethyl imidazolium bromide. 

−  Et en deuxième temps, l’extraction d’huile essentielle à partir des feuilles séchées de Mentha 
 
spicata par hydrodistillation a été ajoutée. 
 
           Pour mener bien à cette étude et afin de comparer l’effet antifongique de ces trois composés on 

a basé sur les résultats des travaux antérieurs. Ils s’avèrent qu’ils ont une bonne activité antifongique. 

 
Les mots clés : liquides ioniques, imidazolium, quaternisation, Fusarium, huile essentielle, Mentha 

spicata. 

 

Abstract: 
 
            The purpose of this work is to test the antifungal effect of a new ionic liquid on 

phytopathogenic fungi belonging to the genera Fusaruim. 

− Firstly, we synthesized two imidazolium based ionic liquids by changing the alkyl chain length. By 

the quaternization of the nitrogen atom, resulting in the obtaining of 1-butyl imidazoliumbromide and 

1-ethyl imidazoliumbromide. 

−  Secondly,  extraction  of  essential  oil  from  the  dried  leaves  of  Mentha  spicata  by 

hydrodistillation was added. 

 

            To compare the antifungal effect of these three components, the results of previous work were 

used. They are found to have good antifungal activity.  
 

Keywords: Ionics liquids, imidazolium, quaternization, Fusarium, essential oil, Mentha spicata. 


