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Introduction générale

Introduction

Depuis des milliers d'années, I'nomme utilise les plantes trouvées dans la nature, pour
traiter et soigner des maladies [1]. L’utilisation des plantes en phytothérapie est trés ancienne
et connait actuellement une région d’intérét auprés du public, selon I'Organisation Mondiale de
la Santé (OMS) (2003), environ 65-80% de la population mondiale & recours au médicine
traditionnelle pour satisfaire ses besoins en soins de santé primaire, en raison de la pauvreté et
du manque d'acces a la médecine moderne [2].

Le curcuma est une plante vivace appartenant a la famille Zingiberaceae. Le rhizome est
la partie utilisée de la plante en tant qu’épice alimentaire, conservateur, et comme colorant des
aliments et des textiles. Cependant, on I’utilise aussi depuis des siécles en médicine
traditionnelle indienne et chinoise [3]. La couleur jaune caractéristique de la poudre de rhizome
est donnée par les curcuminoides. Parmi ceux-ci, la curcumine est la molécule la plus abondante
et la plus étudiée. Elle a éeté isolée pour la premiére fois en 1815 et obtenue sous forme
cristalline en 1870.

Dans notre travail, nous avons envisagé de traiter le theme <« Extraction de 1’huile
essentielle du Curcuma>>, Ce travail trouve a pour intérét la valorisation de cette plante; et sur
le plan scientifique, il servira de source d'information aux chercheurs qui voudront faire des
études dans cette filiére ou domaine.

> Le premier chapitre : nous avons réalisé une étude bibliographique sur la plante
qui nous avons choisi qui est le curcuma et les I’huiles essentiels.

> Le deuxiéme chapitre : est consacré aux procédés d’extractions.

> Le troisiéme chapitre : représente la partie expérimentale, dans laquelle on
réalise I’extraction et I’analyse de curcuma, ainsi que ’enrichissement de I’huile
d’olive par cette derniere.

> Le quatriéme chapitre : C’est présentation des discussions des résultats de
différentes études.

A la fin on termine par une conclusion générale.
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Chapitre | Généralité sur le curcuma et les huiles essentielles

> Partie | .Généralité sur le curcuma :

I.1. Histoire du curcuma :

L’Athavaveda est le premier texte Hindou en rapport avec la médecine, faisant état de
causes « vitales » de la maladie et non erratiques. Il relate qu’il y a 6 000 ans le curcuma était
utilisé pour « chasser » la jaunisse [4]. Plus récemment, Marco Polo en 1280 retrace le transport
du curcuma entre la Chine et I’'Inde dans son journal de bord. Pendant ce siécle-la, les
commergants Arabes ont desservi le marché Européen depuis 1’Inde. Un peu plus tard, lors du
début de la colonisation de I’Inde par les Anglais (XVe si¢cle), le curcuma fut mélangé, entre
autres, avec du cumin et de la coriandre pour former ce que 1’on appelle le curry.

Le pays d’origine du Curcuma n’est pas clairement identifié aujourd’hui. On peut penser qu’il
est originaire d’Inde ainsi que les autres especes du genre curcuma mais les différents rapports
traitant de Curcuma longa L. depuis 1810 ne font état que de sa culture agricole a des fins
industrielles. 1l existe une théorie établissant que le curcuma est originaire de Cochinchine
(aujourd’hui représenté géographiquement par le sud-est du Vietnam) et qu’il aurait été exporté

dans le nord-est de I’inde par des tribus bouddhistes durant la période post- bouddha.

1.2. Etymologie :

Le terme de curcuma est d’origine irano-indienne. 1l dérive du sanscrit kartouma qui a
donné kurkum en persan ancien, kourkoum en arabe et curcuma en latin [5] C’est sous cette
derniére forme qu’il est passé dans les langues européennes, le « ¢ » se transformant parfois en
« k » dans les langues germaniques, a I’exception de I’anglais qui le désigne sous le nom de
turmeric. C'est d’ailleurs la langue anglaise qui a conservé l'origine de son appellation en latin
médiéval, terra merita (terre mérite) par le mot "turmeric". Notons que sa couleur jaune intense

le fait parfois nommer, bien a tort, safran cooli et safran des Indes [5].

Tableau 1.1 : Différentes appellations de curcuma [5].

Langue Appellations
Arabe Kourkom, 25 _&
Latin Curcuma
Anglais Turmeric
Chine Jianghuang
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1.3.Description de la plante :

"Curcumin
Sources

‘//'“‘

Curcuma mangga Curcuma xanthorrhiza Costus speciosus Zlnglbor cassumunar
(Mango ginger) (Temu Lawak, Ubat Jamu, (Cane Reed, Crepe g . ©< ainger)
Ubat maaju) WwWild ginger, Kooomnd)

Figure 1.1 : les sources de curcumine d’apres [6].

Curcuma longa est une plante vivace atteignant un metre, pérenne par son rhizome [7].

Les rhizomes représentent la partie consommeée comme épice. Une odeur aromatique se dégage
aprés section du rhizome [7]. Ses feuilles, trés longues, oblongues a elliptiques, engainantes,
possédent une puissante nervure axiale et des nervures secondaires paralléles. A I’aisselle des
quelles, naissent les fleurs de couleur blanche ou jaunatre [8].

Les fleurs possedent :
e un calice tubulaire, court, présentant 3 dents inégales.
e une corolle tubulaire & sa base, puis divisée en 3 lobes jaunes inégaux.
e des étamines dont une seule fertile, bifide, I’anthére présentant un large éperon courbé
a la base.
e un ovaire infere, triloculaire, surmonté d’un style terminé par un stigmate simple et en
Crochet [7].

Le fruit, rarement produit, est une capsule a trois loges, contenant de nombreuses graines
arillées [5].
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Figure 1.2 :(A) Rhizome frais de Curcuma longa [9], (B) Aspect de la partie aérienne [8].

I.4.Composition chimique :

Le tableau suivant résume la valeur nutritionnelle et énergétique calculée pour 100 g de

poudre de rhizome de Curcuma longa L.

Tableau 1.2 : Valeurs nutritionnelles et énergétique du Curcuma Longa L [10,11].

COMpOosés Quantité Minéraux Vitamines

L’eau 11449 Calcium 183 mg Vit B1 0,15mg
Protéine 780 Magnésium 193 mg Vit B2 0,23 mg
Lipide 9949 Phosphore 268 mg Vit B3 5,14 mg
Glucide 64,9 g fer 41,4 mg Vit B6 1,80 mg
Fibre 21,19 zinc 44 mg Vit B9 39 mg
Omega 9 3,12 g Potassium 2525 mg VitC 26 mg
Omega 3 0,48 ¢ Manganese 7,8 mg VitE 3,1mg
Omega 6 1,69¢ Cuivre 603 mg Vit K 13 ,4mg

Pour 100 g de partie comestible, la poudre de curcuma contient approximativement : Par
distillation a la vapeur d’eau, les rhizomes produisent 2 a 7% d'huile essentielle, qui est rouge
orangé et légérement fluorescente. Ses constituants principaux sont un sesquiterpéne,
zingiberéne (25%) et ses dérivés cétoniques : la turmérone (35%) et l'arturmérone
(dehydroturmérone) (12%) (Figure 1.4).

L'huile essentielle de curcuma se compose également en petites quantités de monoterpenes
Oxygenes, associes a de petites quantités de sesquiterpenes hydrocarbonées et de monoterpenes
hydrocarbonées. La contribution relative de chaque composant a I'aréme et a la flaveur est mal
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connue. L'aréme de I'huile essentielle distillée a la vapeur est différent de celui de I'épice, ce

qui serait du pense-t-on a la formation d'artefacts lors de la distillation [11,12].

Soo <

ar-turmerone o-turmerone -turmerone

SoET 5

Curlone Zingiberene Curcumene

Figure 1.3 : Structure chimique des principaux constituants de 1’huile essentielle de curcuma.

[13].

L'extraction du rhizome a I'alcool éthyligue, a I'acétone ou au chlorure de méthylene donne
6a 10% d'oléorésine, qui contient 35 a 45% de curcumine et de ses dérivés, la déméthoxy
curcumine et la bisdeméthoxy curcumine, connues sous le nom collectif de curcuminoides. Ces
composés donnent au curcuma sa couleur jaune orangé, alors que I'huile essentielle lui confere

son arbme et sa flaveur typiques [11].
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CCHz

HO aH

H:CO

Figure I .4 : structure chimique de la curcumine [14].

1.5.Utilisation du curcuma :

Le curcuma est utilisé sous différentes formes brutes ou produits d’extraction. Seront
abordées dans ce chapitre les procédures standards de production de I’huile essentielle et de la
poudre de curcuma. Ces deux formes sont les plus utilisées dans le commerce, de nos cuisines
aux études agroalimentaires.

1.5.1.Curcuma longa : huile essentielle

1.5.1.1.Procédé d’extraction :

L’huile essentielle de curcuma est obtenue par extraction a partir des rhizomes
fraichement récoltés. Le protocole d’extraction est classiquement le suivant : les rhizomes sont
lavé avec de I’eau, coupés en morceaux et séchés une semaine au soleil puis 6 heures dans une
étuve a 50°C. Ils sont ensuite coupés en morceaux plus fins puis placés au contact de I’éthanol
absolu (solvant d’extraction), mixés et stockés a 1’abri de la lumiere a température ambiante.

L’extrait est alors filtré sur filtre Wattman No et le filtrat est évaporé sous pression réduite [15].

1.5.1.2. Utilisations de I’huile essentielle

Il suffit de taper les mots clés « huile essentielle de curcuma » dans un moteur de
recherche sur internet pour avoir un apercu du nombre incalculable de qualités prétees a tort ou
a raison a cette plante. Sur de nombreux sites d’aromathérapie et autres soins naturels, on peut
trouver des applications a cette huile aussi bien en cas de problémes gastriques que de cap

émotionnellement difficile a franchir, en passant par les affections bronchiques, cutanées,
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urinaires, etc... Il nous est possible de trouver des publications scientifiques sur certaines vertus

plus clairement élucidées.

T
©

HUILE
ESSENTIELLE

?

25 (ssramg g of R

e

Figure 1.5: Huiles essentielles de curcuma disponibles en aromathérapie [16.17].

.,

(18,2S,4R)-1-méthyil-2,4-di(prop-
1-en-2-yl)-1-vinylcyclohexane

Figure 1. 6 : Structure de 1’élément, composant de 1’huile essentielle de curcuma [18].

Dans un domaine de santé différent : la prévention de la piqlire de moustique, 1’huile
essentielle de curcuma est utilisée, en association avec I’huile de citronnelle, pour augmenter
I’effet répulsif de lotions anti-moustiques. Cet effet dure environ 5 h pour ces associations de
produits naturels contre 7,5 h pour un réappellent de synthése [16].

Dans le domaine agricole, I’huile essentielle de curcuma est utilisée pour lutter contre les
proliférations fongiques des denrées. Son activité antifongique a effectivement été prouvée in-
vitro sur 7 souches de micromycetes connues pour détériorer les denrées alimentaires et lieux
de stockage tels que les silos a grains. Les chercheurs ont identifié la turmérone comme étant
le composé de 1’huile essentielle le plus actif concernant cette activité [17].
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(S)-8-(2-hydroxy-4-méthyiphenyi)-2-
méthylhept-2-en-4-one

Figure 1.7: Structure de I’ar-turmérone, composé présent dans 1’huile essentielle de curcuma

[18].
> Partie Il .Généralité sur les huiles essentielles :
1.6. Les huiles essentielles :

= Définition :

Les huiles essentielles, appelées aussi essences, sont des mélanges de substances
aromatiques produites par de nombreuses plantes et présentes sous forme de minuscules
gouttelettes dans les feuilles, la peau des fruits, les branches, le bois. Elles sont présentes en petite
quantité par rapport a la masse du végétal [19]. Ce sont des substances d’aspect huileux, volatiles
a température ordinaire, ininflammables, insolubles dans 1’eau, solubles dans les alcools et les
éthers. Leur densité est en genéral inférieure a celle de I’eau. Ce sont des produits souvent
liquides plus ou moins épais, ayant une odeur souvent forte et tres caractéristique. Le terme «
huile » soulignant le caractére visqueux et hydrophobe de ces substances. Le terme « essentielle
» se comprenant comme la caractéristique principale de la plante [20]. Selon la pharmacopée
européenne, 1’huile essentielle est un produit odorant, généralement complexe, obtenu a partir
d’une matiere premicre végétale botaniquement définie, soit par entrainement a la vapeur d’eau,
soit par distillation, ou par un procédé mécanique approprié sans chauffage. Une huile essentielle
est le plus souvent séparée de la phase aqueuse par un procédé physique n’entrainant pas de
changement significatif de sa composition. Selon la norme AFNOR, ce sont des produits
généralement odorants, obtenus soit par entrainement a la vapeur d’eau de végétaux ou d’une

partie de végétaux [21].

1.6.1. Historique et origine :
Utilisées depuis des millénaires en Chine (cannelle, anis, gingembre), en Inde, au moyen

orient (pin, fenouil...), en Egypte, en Gréce, en Amérique et en Afrique, les huiles essentielles
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tombent dans 1’oubli au moyen age. A ce moment, I’Europe connait un retour a la barbarie avec
un déclin général du savoir. Il faudra attendre 1’arrivée des arabes pour assister a un nouvel
essor de la médecine par les plantes qui retrouvent alors une place de choix dans 1’arsenal
thérapeutique de 1’époque.
Au début du XXeme siécle, des chercheurs (Chamberland, Cadéac, Martingale) démontrent,
par leurs expérimentations, le pouvoir antiseptique des huiles essentielles. Mais les véritables
peres de 1’aromathérapie sont, Gatte fossé puis Valnet et ses disciples. R.M. Gatte fossé,
pionnier de la parfumerie moderne se brilant les mains lors d’une explosion dans son
laboratoire, a eu le réflexe génial de plonger ses mains dans un récipient rempli d’huile
essentielle de lavande. Soulagé instantanément, sa plaie se guérit avec une rapidité
déconcertante. Etonné par ce résultat, il décide d’étudier les huiles essentielles et leurs
propriétés. Aujourd’hui, des médecins (Valnet, Duraffourd, Lapraz, d’Hervincourt, Belaiche)
et des chercheurs de haut niveau (P. Franchomme), des pharmaciens (D.Baudoux) ont
définitivement assis la réputation, 1’efficacité et I’extraordinaire richesse des huiles essentielles
[22].
1.6.2. Composition :

Les essences sont des substances trés complexes. Au sein d’une huile essentielle, on
trouve un grand nombre de molécules en proportions variables, mais un seul constituant est

caractéristique [23]. Les composés contenus dans une huile essentielle sont:

1.6.2.1. Les composés terpéniques :

Les terpéniques, est un nom générique donné aux hydrocarbures cycligues et ou acycliques
de formule générale (C5H8) n. Ils sont classés selon le nombre « n » d’unités isopréniques
(C5H8) entrant dans leur composition [24]. Nous donnons sur la figure 1.8 , une unité

d’isoprene.

CH,

C

I
H

H.C

Figure 1.8 : Une unité d’isopréne [25].
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Dans le cas des huiles essentielles, seuls seront rencontrés les terpénes les plus volatils :
mono-terpenes et sesquiterpéenes
1.6.2.1.1. Les mono-terpenes :

Les mono-terpenes sont issus du couplage de deux unités « isopréniques ». Ils peuvent étre

acycliques (myrcéne, ociméne « C.H.: »), monocycliques (a et y-terminée, p-cyméne), ou

bicycliques (pinéne, camphéne, sabinéne). Ils constituent parfois plus de 90% de I’huile
essentielle (citrus, térébenthies...) [26].

Les variations structurales justifient 1’existence de nombreuses molécules fonctionnelles :

e Alcools: Les composés alcooliques jouent un role trés important dans les principes
odorants des végétaux [27]. Les structures sont soit acycliques (géraniol, linalol,

kcitronellol),
monocycliques (menthol, a-terpinéol, terpine-1-én-4-ol), bicycliques (bornéol, feuchol) [26].

e Aldéhydes: Les aldéhydes contenus dans les essences naturelles sont assez nombreux
et jouent un réle de premiére importance du point de vue parfum [27]. Sont les plus

souvent acycliques

(géraniol, néral, citronellal) [26].

e Cétones : On rencontre un assez grand nombre de cétones accompagnant souvent les
alcools secondaires dont elles dérivent d’ailleurs par oxydation [26]. Sont soit
acycliques ( tagétone), monocycliques (menthone, isomenthone, carvone, pulégone),
bicycliques (camphre, feuchone, thuyones).

e Esters: Sont soit acycliques (acétate ou propionate de linalyle, acétate de citronillyle),
monocycliques (acétate de menthyle, acétate de a-terpinyle), bicycliques (acétate
d’isobornyle) [27]. Ethers: Ce sont des constituants tres importants des essences. Grace
a leurs parfums, ils donnent une grande valeur a la plante qui les contient. Leur
identification est généralement difficile, mais leur présence ou leur absence s’établit par
une simple saponification. Sont des 1,8cinéole ou dits aussi eucalyptol, di-éther, mais

< aussi les éthers cycliques.

. Peroxydes: ascaridole
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. Phénols : ils dérivent des hydrocarbures aromatique en substituent & un hydrogene du
noyon, un groupement(OH) ce sont des substances avec une odeur forte caractéristique liquide

ou solide tr¢es stable, trés soluble dans 1’alcool et 1’éther [28].

La figure englobe quelques structures des composés mono-terpéniques.

Terpenes
Monoterpenes
Carbure monocyclic Carbure bicydic
Cymene (“y") or p.cymene Sabinene Alpha-pinenc Betapinene
H.C
N < /\
| T}()
o
gl 2 Q

Phenal

Carvacrol Thymol

Alcohol acyclic
Citronello Geraniol

Figure 1.9 : Structure de quelques composés mono-terpéniques [29].

1.6.2.1.2. Les sesquiterpenes :

Un grand nombre de sesquiterpenes sont des constituants habituels des huiles essentielles
des végétaux supérieurs, ils peuvent intervenir dans les propriétés pharmacologiques attribuées
a ces fractions volatiles. On trouve quelques exemples des sesquiterpénes caractéristiques des
huiles essentielles : carbures mono- ou polycycliques (B-bisaboléne, p-caryophyl léne,
longifoléne), alcools (farnésol, carotol, B-santalol, patchoulol), cétones (Bvétinone), esters
(acétate de cédryle), aldéhydes (sinensals) [26].

1.6.3. Propriétés :

D’une fagon générale, les caractéristiques physico-chimiques des huiles essentielles sont

variables selon plusieurs facteurs (lieu de provenance, climat, époque et moyens de récolte, les

procédés d’extraction et la nature du sol).

11
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1.6.3.1. Organoleptiques :

Ce sont des substances de consistance huileuse, plus ou moins fluides, sont tres
odorantes (odeur aromatique), sont rarement colorées quand elles sont fraiches [30]. A
température ambiante, ce sont généralement des liquides incolores ou jaune péle, il existe

cependant quelques exceptions exemple, I’huile essentielle a azuléne qui est de coloration bleue
[31].

1.6.3.2. Physiques :

Ce sont des liquides assez mobiles a quelques exceptions prés, volatils, leur point
d’¢ébullition varie de 160 a 240°C, leur densité est comprise entre 0.75 et 1.096, elle est en
général inférieure a celle de 1’eau sauf pour les huiles essentielles de cannelle, girofle, sassafras,
la plus dense étant I’huile essentielle de wintergreen [32]. Les huiles essentielles sont solubles
dans les graisses et les solvants apolaires, leur solubilité est plus au moins grande dans les
alcools. Elles sont actives sur la lumiére polarisée (indice de réfraction souvent élevé, soit il est

dextrogyre ou lévogyre et rarement inactif [33].

1.6.3.3. Chimiques :

Les huiles essentielles s’oxydent a la lumiére et se résinifient en absorbant de 1’oxygene
en méme temps que leur odeur se modifie, leur point d’ébullition augmente et leur solubilité
diminue [32]. Elles absorbent le chlore, le brome et I’1ode avec un dégagement de chaleur. Elles
peuvent se combiner a 1’eau pour former des hydrates. Elles sont constituées de molécules a
squelette carboné, le nombre de carbone étant compris entre 5 et 22 (le plus souvent 10 ou 15),
Comme tous les produits végétaux, elles sont biodégradables et renouvelables dans la
nature[34].

1.6.4.Facteurs de variabilité :
La qualité des huiles essentielles varie selon le moment de la cueillette, le type de terrain,

le procédé d’extraction et la conservation. Les facteurs de variabilité sont:

1.6.4.1. Origine botanique :

La composition d’une huile essentielle varie selon I’espece productrice [35].



Chapitre | Généralité sur le curcuma et les huiles essentielles

1.6.4.2. Cycle végétatif :

Pour une espéce donnée, la proportion des différents constituants d’une huile
essentielle peut varier tout au long du développement. Des variations parfois tres importantes
sont couramment observées dans certaines espéces, par exemple, pour la coriandre, la teneur en
linalol est de 50% plus élevée dans les fruits mdrs que dans le fruit vert. De ce fait, le choix

d’une date de récolte s’impose [26].

1.6.4.3. Nature du sol :

Les pratiques culturales sont également déterminantes sur le rendement et la qualité du
produit final. L’apport d’engrais et I’influence des variations (N, P, K) ont été étudiés pour
diverses espéces. Les résultats des expériences concernant les recherches sur les fumures
azotées de la menthe faites en Bulgarie au cours des années 1953 a 1955 représentent une tres
bonne illustration sur I’influence de la nature du sol sur le rendement en huile essentielle :

. L’azote augmente le rendement d’essence de menthe.

. L’azote en combinaison avec d’autres ¢léments nutritifs, ainsi qu’avec le fumier de

mouton influe sur le pourcentage en huile essentielle des plantes.

. Le potassium employé seul, au contraire, diminue sensiblement la teneur en huile

essentielle et n’a aucune influence sur le rendement en masse verte [36].

1.6.4.4. Lumiere et température :

Ce sont les paramétres les plus influents sur la composition des huiles essentielles,
d’ailleurs, ils agissent sur celles-ci simultanément. Certains auteurs admettent que la quantité
d’essence augmente dans la journée, atteint un maximum dans 1’aprés-midi ou le soir et diminue
dans la nuit. D’autres disent, que les plantes destinées a I’extraction des essences doivent étre
cueillies avant I’aube, lorsque la rosée du matin est encore présente et avant que la chaleur n’en
libere la substance aromatique. Cependant, sur d’autres espéces, on signale que le rendement

en essence des plantes cueillies le matin est de 20% supérieur a celui du jour [3
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» |l existe différentes techniques d’extraction : La distillation, le soxhlet et la macération.

11.1. La distillation :

La distillation convient aux huiles ayant une forte composante volatile et elle se fonde
sur la caractéristique que possédent ces composantes qui peuvent étre facilement transportées
par des particules de vapeur d’eau en mouvement [35]. La plupart des huiles essentielles sont
Obtenues par distillation, a I’exception des huiles essentielles d’hespéridés (citron, orange,...)
Il existe trois modes de distillation (hydro distillation, vapodistillation, distillation a vapeur
directe) [26].Les techniques d’extraction des huiles essentielles par hydro distillation se sont

avérées efficaces pour I’isolement d’huiles essentielles [37].

issues deplnms

Pierres
ponces + eau

Distillat : eau ~
huile essentielle

Figure 11.1 : Schéma simplifié d’un montage d’hydro distillation

11.1.1. Extraction par hydro distillation :

Le procédé consiste a immerger la matiere premiere végétale dans un bain d’eau.
L’ensemble est ensuite porté a ébullition généralement a pression atmosphérique, et comme les
HE sont insolubles dans I’eau mais soluble dans la vapeur, lorsqu’on envoie de la vapeur d’eau
sur la plante, elle se charge au passage des huiles [38]. La chaleur permet 1’éclatement et la
libération des molécules odorantes contenues dans les cellules végétales. Ces molécules
aromatiques forment avec la vapeur d’eau, un mélange azéotropique. Sachant que la
température d’¢ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des tensions de vapeur de

chacun des constituants est égale a la pression d’évaporation, elle est donc inferieure a chacun
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des points d’ébullition des substances pures. Ainsi le mélange azéotropique « eau + huile
essentielle » distille & une température égale100°C & pression atmosphérique alors que les
températures d’ébullition des composés aromatiques sont pour la plupart tres €levées, la vapeur
d’eau ainsi restée de ces essences est envoyee dans un compartiment pour refroidir. La vapeur
redevint donc liquide et les huiles s’en désolidarisent (elles flottent a la surface). On les récupére

alors par décantation [39]

1efiiger ant
principal

! ’ refrigeramt
colonne _ secondalire
de distillation ‘ 3

l: ‘!7 cohobag .
o
|

\_/ J chauffe

ballon

agitation —

Figure 11 .2: Montage d’hydro distillation [40 ; 41].

I1.1.2 . Entrainement a la vapeur d’eau (ou vapo-hydrodistillation) :

Le matériel végétal, dans ce cas se trouve supporté par une grille ou une plaque perforée
placée a une distance adéquate du fond de I’alambic. La partie inférieure de celui-ci est remplie
d’eau. Le niveau de cette derniére doit permettre d’éviter tout contact entre 1’eau et la plante.
Les particules de vapeur d’eau, se dirigeant vers le haut, font éclater les cellules contenant
I’essence et entrainent avec elles les molécules odorantes. La vapeur passe ensuite a travers un
récipient réfrigérant ou la température diminue, provoquant le détachement des molécules
huileuses des particules de vapeur, qui se condense en eau. L’huile et I’eau se séparent du fait
de leur poids spécifique différent : 1’huile flottera sur 1’eau car elle est plus légere. A travers
un robinet, on fait couler le distillat qui contiendra les composants hydrosolubles de 1’essence

(eau aromatique) et 1’on obtient ainsi I’huile essentielle pure [42].
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Figure 11.3 : Schéma de montage entrainement a la vapeur d’ecau [41].

Parfois, les huiles obtenues sont soumises a une distillation supplémentaire, appelée
rectification, pour éliminer certaines substances particuliérement irritantes, comme c’est le cas
pour le thym, ou bien elles sont redistillées a des températures différentes afin d’obtenir des
constituants comme le camphre blanc. Il est a noter qu’il est possible de travailler en surpression
modérée afin de raccourcir le temps de traitement, limiter 1’altération des constituants de I’huile
essentielle et d’économiser 1’énergie .La distillation exerce une action non négligeable sur les
caractéristiques des huiles essentielles, et les réactions d’hydrolyse sont parmi les plus
importantes. C’est ainsi que qualitativement et quantitativement les huiles extraites par petites

quantités au laboratoire sont différentes de celles obtenues industriellement [42].

11.1.3. L’expression a froid :

L’extraction par expression a froid, est souvent utilisée pour extraire les huiles
essentielles des agrumes comme le citron, 1’orange, la mandarine, etc. son principe consiste a
rompre mécaniquement les poches a essences. L’huile essentielle est séparée par décantation
ou centrifugation. D’autres machines rompent les poches par dépression et recueillent

directement 1’huile essentielle, ce qui évite les dégradations li¢es a 1’action de 1’eau [43].

11 .1.4. Extraction solide-liquide :
L’extraction solide-liquide est une opération physique de transfert de matiere entre une

phase solide, qui contient la substance a extraire et une phase liquide, le solvant d’extraction
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[44].Suite au contact entre le solvant et le solide hétérogene, les substances ayant une affinité
pour le solvant sont solubilisées et passent de la phase solide dans la phase liquide. Au cours
de I’extraction, leurs teneurs (fractions) dans la phase solide diminuent et leurs concentrations
dans la phase liquide augmentent. Le transfert de matiere se réalise par diffusion moléculaire
et par convection. L’extraction est un processus non stationnaire qui s’arréte au moment ou

s’établit un équilibre entre les deux phases [45].

11.2. Soxhlet :

A. Description et principe de la méthode :

L'extraction par soxhlet est une technique générale bien établie, qui dépasse les
performances des autres techniques conventionnelles d'extraction, excepté dans le cas de
I'extraction des composés thermolabiles [46]. Dans un systéme conventionnel de soxhlet, la
matiere végétale est placée dans une cartouche, et remplie de solvant frais condensé a partir
d'un ballon a distiller. Quand le liquide atteint le niveau de débordement, un siphon aspire la
solution de la cartouche et la décharge de nouveau dans le ballon a distiller, portant les corps
dissous extraits dans le liquide en bloc. Dans le ballon, le corps dissous (soluté) est séparé du
solvant par distillation. Le soluté reste dans le flacon et le solvant frais passe de nouveau dans
le lit du solide. L'opération est répétée jusqu'a ce que l'extraction compléte soit réalisée.
L'extraction par soxhlet dépend fortement des caractéristiques de la matrice solide et de la
dimension des particules vu que la diffusion interne est souvent I'étape limitant pendant

I'extraction. Le schéma du montage soxhlet est représenté sur la figure 11.4.

= 1- Agitateur magnétique.
{ = 2- Ballon a col rodée.

3- Retour de distillation (tube d'adduction).
T 4- Corps en verre (réservoire soxhlet).

S5- Filtre (cartouche soxhlet).

s = 6- Haut du siphon.
IH 0 7- Sortie du siphon.
p— 8- Adaptateur d'expansion.

- 2 9- Condenseur.
7 ‘ | - I 10- Entrée de l'eau de refroidissement.
; == ==l 11- Sortie de l'eau de refroidissement.
) Y 12- Chauffe ballon.

Figure 11.4 : Schéma d’un montage Soxhlet [47].
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B. Utilités et avantages :
» Le maintien d’une température relativement élevée d'extraction avec la chaleur du
ballon a distiller ;
> Le déplacement de I'équilibre de transfert en mettant a plusieurs reprises le solvant frais
en contact avec la matrice solide ;
La méthode de Soxhlet est trés simple et bon marché [48] ;
Son utilisation permet d’utiliser de petites quantités de solvant ce qui est avantageux ;

Le chauffage fait que le solvant qui se condense est toujours pur ;

YV V V VYV

Comme le solvant qui retombe sur I’échantillon est toujours pur, alors la solubilisation
de la substance est favorisée grace a de meilleurs coefficients de partage ;
» 1l présente le plus grand taux de rendement de toutes les méthodes d’extraction qui

existent [49].

11.3. La macération :

C’est une méthode traditionnelle, a ét¢ couramment employée. Elle consiste en la mise
en contact du matériel végétal avec le solvant avec ou sans agitation, a température ambiante
ou a température élevée pour une durée déterminée. Elle est basée sur la solubilité des
composés bioactifs dans un solvant d’extraction et elle est influencée par une série de facteur
incluant la nature du matériel végétal, la concentration en solutés de 1’échantillon, la nature du
solvant, la durée d’extraction...etc. [50,51]. La macération est relativement peu codteuse et
aussi la plus simple, elle est utilisable dans le cas de I’extraction d’un ensemble de molécules
fragiles et se déroule a température ambiante ce qui est tres positif pour conserver l'intégrité
des molécules bioactifs qui sont sensibles aux changements de température. En outre, une
matrice peut subir plusieurs extractions successives en utilisant des solvants de plus en plus
polaires afin d’obtenir des mélanges enrichis en molécules d’intérét [52,53]. Cette technique a
été optimisée, notamment, pour I’analyse des composés non volatils (poly phénols, sucres)
avec l'utilisation d'une quantité considérable de solvant Pour étre efficace, une macération a
des temps d'extraction trés longs (environ 4 a 10 jours), ceci peut présenter quelques
inconvenients, en termes de fermentation, ou de contamination bactérienne notamment si le

solvant utilisé est 1’eau[54-55].
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Figure 11.5 : Schéma d’un montage de macération [56].

11.4. Autres techniques :
11.4.1. Technique de la pression :

Peut-étre est-ce la plus ancienne : les Egyptiens utilisaient la pression a 1’aide d’un sac
pour extraire 1’essence des pétales de fleurs. Cette méthode consistait a écraser les parties
odorantes d’une plante fraichement coupée puis a les enfermer dans un sac en lin que 1’on
tordait a I’aide de deux batons enfilés dans deux anneaux placés a I’extrémité du sac. L’essence
filtrait a travers la toile et était recueillie dans un récipient placé en dessous [35]. Pour ce faire,
on emploie des machines qui extraient 1’huile essentielle en créant des zones de compression et

de dépression suffisantes pour que I’huile puisse étre libérée [57].

11.4.2. Extraction par solvant :

La technique d’extraction « classique » par solvant, consiste a placer dans un extracteur
un solvant volatil et la matiere végétale a traiter. Grace a des lavages successifs, le solvant va
se charger en molécules aromatiques, avant d’étre envoyé au concentrateur pour y étre distillé
a pression atmosphérique. Le produit ainsi obtenu est appelé « concréte ». Cette derniére pourra
étre par la suite brassée avec de ’alcool absolu, filtrée et glacée pour en extraire les cires
veégetales. Apres une derniére concentration, on obtient une « absolue ». Les rendements sont
généralement plus importants par rapport a la distillation et cette technique évite ’action
hydrolysant de I’eau ou de la vapeur d’eau. En effet, I’intervention de solvants organiques peut
entrainer des possibilités de contamination de 1’échantillon par des impuretés parfois difficiles
a éliminer. Le solvant choisi, en plus d’étre autorisé devra posséder une certaine stabilité face

a la chaleur, la lumiére ou I’oxygene, sa température d’ébullition sera de préférence basse afin
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de faciliter son élimination, et il ne devra pas réagir chimiquement avec 1’extrait. Parmi les
9

solvants les plus utilisés, on recense: le méthanol, I’éthanol, I’éther de pétrole [58].

11.4.3.Hydro-diffusion :

Le principe de ce nouveau procédé consiste a pulser de la vapeur d’eau a trés faible
pression a travers la masse végétale, du haut vers le bas a travers le végétal déposé sur une grille
a I’intérieur d’un parallélépipede métallique, ce qui permet une meilleure répartition de la
charge. L’huile essentielle s’écoule vers un collecteur permettant un équilibrage de pressions
[57]. La composition des produits obtenus est qualitativement sensiblement différente de celle
des produits obtenus par les méthodes classiques. Le procédé permet un gain de temps et
d’énergie [59].

11.4.4.Extraction a I’eau surchauffée :

Ce procédé utilise les propriétés de I’eau, qui dans sa phase socratique voit ses propriétés
de solvant modifiées et peut solubiliser des composes faiblement polaires. Deux types de
dispositifs sont généralement utilisés :

e Mode statique (dans un autoclave fermé éventuellement agité) : I’cau et le composé
a traiter sont mis en contact, I’ensemble est alors porté sous pression et température,
suivi par un prélevement en continu de la phase liquide qui contient les molécules
d'intérét.

e Mode dynamique (dans un autoclave semi-continu type tubulaire) : le composé a
traiter est introduit dans un autoclave d'extraction sous pression. L’eau préalablement

chauffée percole a travers ce lit fixe, dissolvant et entrainant avec elle 1’extrait [60].

11.5.Choix du solvant d’extraction :

Lors de I’extraction par solvant le solvant extracteur est choisi de telle sorte que :

. L’espece chimique a extraire y soit la plus soluble possible dans notre solvant ;

. L’extraction se fait par solvant, alors on doit I’évaporer a la fin et pour faciliter la tache,
on prend des solvants moyennement volatils ou volatils (température d’¢bullition faible) ;
Comme les solvants sont souvent inflammables et nocifs, on respectera aussi les criteres de

sécurité dans leur choix.



Chapitre 11 Méthode et techniques d’extraction

11.6.Qualité et rendement des huiles essentielles :

La qualité de I’huile dépend de plusieurs facteurs dont le procédé d’obtention, 1’état de
maturation, de conservation et sa provenance. En effet, pour étre pleinement efficace, les
plantes doivent provenir de lieux de culture favorables et avoir été cueillies, préparées et
conservées avec soin. Tel n’est pourtant pas toujours le cas et I’on trouve donc souvent, dans le
commerce, des huiles essentielles qui n’ont d’essentiel que le nom [35].

Les teneurs en huiles essentielles sont généralement tres faibles. Ainsi, le rendement peut
varier de 1 a 10%, c’est-a-dire que la quantité des huiles essentielles comme en toutes choses,
doit obligatoirement se payer [60]. En effet, pour obtenir quelques grammes d’essence, il faut

une grande quantité de végétaux. Par exemple pour 100 kg de plantes, on obtient :

e Eucalyptus: 3 kg d’essence.

e Genievre : de 0.5a 1.2 kg.

e Hysope : 400 g.

e Ylang-ylang : 1.5 kg.
Pour des essences plus prisées, telles que celles de rose, de jasmin ou de fleur d’oranger, le
rendement est encore plus faible. Il faut au moins trente roses pour extraire une seule goutte

d’essence et 1000 kg de fleurs de jasmin pour en obtenir un litre [35].
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Notre ¢étude a deux objectifs. Le premier c’est I’extraction d’une huile la plus
antioxydante qui est I’huile du curcuma par la méthode d’hydro distillation et 1’identification
de cette huile par les analyses chromatographiques (chromatographie CCM) et analyses
spectrales (IR). Le 2°™ objectif ¢’est I’enrichissement de ’huile d’olive par 1’huile du curcuma

et déterminer des caractéristiques physico-chimique de ces mélanges.

II1.1. Extraction de I’huile essentielle du curcuma :
111.1.1. Hydrodistillation
= Définition
L’hdrodistilation est une méthode d’extraction dont le role est d’entrainer les
composes volatils des produits naturel avec la vapeur d’eau.
= Principe
Le principe de I’hdrodistilation correspond a une distillation hétérogene.
» Mode opératoire
» On introduit une quantité de 50g du curcuma (poudre) dans un ballon de 500 mi,
contenant 400 ml de ’eau distillée et quelques pierres ponces.
» On chauffe le mélange a 1’ébullition pendant environ 3 heures.
» On répéte ’opération plusieurs fois pour obtenir une quantité suffisante de 1’huile
essentielle.

» On recueille le distillat dans un erlenmeyer.

111.2. Extraction liquide-liquide (décantation) :
> Définition

La décantation est opération de séparation mécanique, par différent de gravité de phases
non miscibles. Dont I’une au moins est liquide, une phase solide en suspension dans une phase

liquide.

» Principe

La décantation consiste uniqguement a séparer la phase solide (matieres en suspension)
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de la phase liquide par différence de masse volumique. Cette étape implique de laisser reposer
les phases en contact et & attendre un temps suffisant pour qu'elles se séparent sous I'action de
la pesanteur. Les boues sont éliminées de maniére continue par le fond du décanteur.
= Mode opératoire
> On introduit le distillat obtenu dans une ampoule & décanter en ajoutant 10ml du
cyclohexane.
> Ensuite, On agite le mélange et on laisse reposer 5mn.
» On décante pour éliminer la phase aqueuse
» On décante pour éliminer la phase aqueuse et on récupere la phase organique dans un
ballon de 100 ml.

Figure 111.1 : Extraction liquide-liquide de 1’huile du curcuma (décantation).

111.3. Evaporation du solvant :
L’huile essentielle du curcuma est obtenue par évaporation au rota —vapeur du

cyclohexane de la phase organique.
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> Meéthode de calcul

Le rendement de I’extraction est calculé selon la formule suivante :

La masse d'extraits
R% = —.100
La masse de poudre iniale

I11.4. Analyse de I’huile essentielle du curcuma :

111.4.1. Analyse chromatographique
» Chromatographie sur couche mince(CCM)

La chromatographie sur couche mince est une méthode analytique. Elle permet
I’identification et la séparation d’un grand nombre de constituants d’un mélange. Elle repose
Essentiellement sur des phénoménes d’adsorption. La phase mobile (€luant) est un solvant ou
un mélange de solvant, qui progresse par capillarité le long d’une phase stationnaire pulvérisée
sur une couche de verre ou d’aluminium sur laquelle est déposée une goutte de la solution du

mélange a analyser.

*= Mode opératoire

» Sur une plaque de gel de silice de 6cm sur 4cm, on trace légérement a 1’aide d’un
crayon une ligne horizontale a une distance de 0,5 cm de I’extrémité.

» On met I’huile essentielle dans le cyclohexane et on dépose une goutte de I’huile
essentielle du curcuma sur la ligne de dépdt a I’aide d’une micropipette.

» Laplaque est alors introduite dans une cuve étanche contenant 1’éluant (cyclohexane
/chloroforme) et (cyclohexane / acétone) a une hauteur de 0,5cm.

» Lorsque I’¢luant atteint la ligne de front, la plaque est retirée de la cuve puis elle est
séchee.

» Les taches qui apparaissent sont détectées a 1’aide d’un révélateur (lampe UV) en
exposant la plaque a une source de radiation UV certains composés (systemes conjugués ou
aromatiques) apparaissent sous forme des taches coloreés.

» Chaque tache qui apparait sur la plaque est caractérisée par un facteur de rétention
Rt.

Qui est défini comme étant le rapport entre la distance parcourue par la substance et celle

parcourue par le solvant.
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D. : Distance parcourue par la substance.
Do : Distance parcourue par la substance.

Le tableau 111.3 regroupe les pourcentages des éluant utilises.

Tableau I1I. 1: les pourcentages des éluant utilisés.
cyclohexane/acétone (ml) 10/10 18/2 2/18
cyclohexane/chloroforme 10/10 18/2 2/18

Huile enrichi, huile d’olive, huile de Crm | 7/3 ,5/5,3/7 | 7/3 ,5/5,3/7 | 7/3, ,5/5, 3/7

111.4.2. Analyse Spectrales
111.4.2.1.Analyse par spectroscopie UV-Visible

> Définition
La spectrophotométrie UV- visible est une technique analytique fondée sur 1’étude du
changement de I'intensité de la lumiére traversant une solution colorée, dans un domaine

d’application comprise entre 200 et 800 nm.

» Principe
Le spectrophotométre est un appareil permettant de mesurer 1’absorbance d’une
solution, pour différentes longueurs d’ondes. Pour cela, on fait passer un rayon d’une longueur
d’onde choisie a travers une cuve contenant la solution a étudier. Les molécules de la solution
absorbent plus ou moins les rayons lumineux, on définit alors 1’absorbance pour cette longueur

d’onde.
= Mode opératoire

> Les spectres UV ont été enregistrés sur un spectromeétre UV qui fonctionne sur une plage
de longueurs d’onde allant de 200 a 800 nm en utilisant des cellules de mesures en
quartz pour des échantillons liquides.
» Les échantillons sont préparés a partir d’une solution dilués de I’huile essentielle dans
le hexane.
111.4.2.2.Analyse par spectroscopie IR
> Définition
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La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse prisée, et couramment utilisée

par les chimistes, elle permet de déterminer les groupements fonctionnels. Dans cette méthode,

une molécule est composée d’atomes reliés entre eux par des liaisons covalentes qui sont
comparées a un ressort, lorsqu’un faisceau de lumiére atteint une molécule, celle-ci absorbe
cette radiation, ce qui cause la variation de cet assemblage, entrainant ainsi la modification des
distances interatomiques et des angles normaux des liaisons. Le but de cette méthode est
I’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une purification ou de 1’évolution d’une

réaction.

= Principe

Le faisceau infrarouge est dirigé vers un cristal transparent en IR et avec un indice de
réfraction élevé (diamant, Ge,...). Le faisceau IR est réfléchi a I’interface échantillon-cristal
puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recoit un signal, il faut que I’échantillon soit
en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénétre de quelques
micrometres dans I’échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c’est la réflexion
totale atténuée. Les ondes évanescentes se désintegrent rapidement lorsqu’elles se déplacent a
travers 1’¢chantillon.
Cette technique présente beaucoup d’avantage : préparation minimale de 1’échantillon,

nettoyage simple et rapide de I’accessoire.
= Mode opératoire

> Le spectre IR a été enregistré sur un spectrométre IR- ATR. Les fréquences
d’absorptions sont exprimées en cm-1.

» L’échantillon a analyser a été réalisé sur des pastilles de bromure de potassium KBr.

111.5. Enrichissement de I’huile d’olive par I’huile du curcuma :

111.5.1.Macération :
= Définition
Est un procédé qui consiste a laisser seéjourner un solide dans un liquide ou dans un
milieu humide , pour en extraire certains principes actifs ou nutritifs de ce corps ou pour obtenir

une modification de celui-ci ; état d’un corps soumis a cette action.
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» Mode opératoire
On prépare dans des erlenmeyer de 100 ml des mélanges d’huile d’olive et poudre de
curcuma a différentes concentrations pendant 21 et 30 jours

Le tableau IV.1 regroupe les différentes concentrations en pourcentage des mélanges (1’huile

d’olive, poudre du curcuma).

Tableau I11.2 : les différentes concentrations en pourcentage des mélanges (1’huile d’olive,

poudre du curcuma).

Huile d’olive(g) 20 18 16 14 12

La poudre de curcuma(g) 0 2 4 6 8

111.5.2. Caracterisation physico-chimiques :
111.5.2.1. Caracteéristiques chimiques :
% Indice d'acide
= Définition
L'indice d'acide d'une huile végétale est le nombre de mg d'’hydroxyde de potassium
(KOH) nécessaire pour neutraliser les acides gras libres (AGL) contenus dans | g de corps gras.
Il mesure la quantité d’AGL présents dans un corps gras.
= Principe
Il s'agit de dissoudre la matiere grasse dans de I'éthanol chaud neutralisé, puis titrer les
(AGL) présents au moyen d'une solution titrée de KOH en présence de phénolphtaléine comme
indicateur.

L'équation de la réaction est la suivante:

R-COOH + KOH——p R-COOK + H0

(A)

Acidegrastpotasse _______  Sel+Ea

28
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*= Mode opératoire
» On pése 1g de corps gras (mélange d’huile) et on 1’introduit dans un erlenmeyer.

» On Ajoute 25 ml d’éthanol a 95% et 5 gouttes de phénolphtaléine (PP) a 0,2%.

On neutralise en ajoutant grace avec une solution éthanoique de KOH (0,1mole /1) jusqu’a

obtention d’une couleur rose persistante.

=  Méthode de calcul

L’indice d’acide est calculé par la formule suivante :

Vx561xN
la = (en mg de KOH/ g d’huile)

P
56,1 g = Masse moléculaire relative de KOH

V : Volume de KOH (0 ,2mole /1) en ml
N : Normalité de la solution de KOH (0 ,1mole /I)
P : Poids de la prise d'essai en g.

¢ Indice de saponification
= Définition
C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour neutraliser
les acides gras libres et saponifier les acides gras combinés (esters) présents dans un gramme

de corps gras.

* Principe
Il s’agit de traiter I’ester par de la potasse suffisamment concentrée et chaude, ce qui
régénere suivant une réaction totale de 1’alcool et le sel de potassium de I’acide en donnant

naissance a 1’ester.

29
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= Mode opératoire

» Onpése 1g de corps gras dans un ballon puis on ajoute 25ml de potasse alcoolique de

concentration 0,5 mol /1.
» On place le ballon dans un bain marie bouillant pendant 45 a 60 minutes.
» On ajoute 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine a 2%.

» On dose I’exces de potasse par d’acide chlorhydrique de concentration 0,5 mol /L tout

en agitant constamment jusqu’au virage a I’incolore de la phénolphtaléine.

» On effectue dans les mémes conditions un essai a blanc.

= Méthode de calcul

L’indice de saponification est calculé la formule suivante :

5= % < N % 56,11

V: Volume en ml de HCL utilis€ pour I’essai a blanc.
V : Volume en ml de HCL utilisé pour I’échantillon a analyser.

P : prise d’essai en grammes.
% Indice de peroxyde
= Définition
L'indice de peroxyde mesure le degré de rancidité des matieres grasses due a
I’exposition a l'air, ce qui entraine la formation de peroxydes a partir des acides gras non saturés.
* Principe
Il correspond a la quantité d’oxygéne actif du peroxyde contenu dans une certaine
masse de produit capable d’étre libéré dans les conditions de I’expérience. Il est exprimé en
milliégquivalents d'oxygéne actif par Kg de matiére grasse pouvant oxyder I'iodure de
potassium en présence d'acide acétique et de chloroforme. L'iode libéré est titré en retour par

une solution de thiosulfate de sodium, suivant la réaction :

Io+ 2Na2S:03  — 2Nal + Na2S406 (B)
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* Mode opératoire

» Peser dans un erlenmeyer de 250 ml, 1 g de matiére grasse.

» Ajouter 10 ml chloroforme et dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant.

» Ajouter 15 ml d’acide acétique puis 1 ml d'une solution d’iodure de potassium(KI).

> Boucher I'erlenmeyer, bien mélanger et placer dans I'obscurité pendant 5 mn exactement
a I’abri de la lumiére et a une température comprise entre 15 et 25 °C.

» Ajouter 75 ml d'eau distillée et bien agiter.

> Titrer I'iode libéré par le thiosulfate de sodium en présence d'amidon comme indicateur.

> Effectuer de la méme fagcon un essai a blanc.

=  Meéthode de calcul

V-V)xc
1P=TX 100

Vo - est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour 1’essai a blanc

V: est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour la détermination

C : est la concentration exacte, en mole par litre, de la solution titrée de thiosulfate de
sodium utilisée.

111.5.2.2. Caractéristiques physiques :
% Densité relative
= Definition
C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’huile a 20°C, et la masse d’un
volume égal d’eau distillée a la méme température [70].
= Principe
A TI’aide d’une balance analytique, on effectue des pesées successives de volume égal
d’huile et d’eau a la température de 20°C.
= Mode opératoire
» Nettoyer soigneusement le pycnométre au moyen d’éthanol puis d’acétone et le sécher

en faisant passer un courant d’air sec, si nécessaire.
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> Determiner la masse m , du pycnométre rempli d’eau distillée.

> Nettoyer et sécher le pycnometre.
» Peser 2g d’huile et laisser 30min dans un bain marie a 20°C.

> Déterminer la masse m ; de pycnométre contenant d’huile d’olive.

=  Méthode de calcul

La densité relative est donnée par la formule si —dissous.

m.,—m
d=——
m;—m
m: Masse (g) de pycnomeétre vide.
m ,: Masse (g) de pycnomeétre rempli d’eau.
m; : Masse (g) de pycnometre rempli d’huile d’olive.

R/

% Indice de réfraction
= Définition

L’indice de réfraction d’une huile est le rapport du sinus de 1’angle d’incidence et du
sinus le I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant
de I’air dans I’huile a température constante. Cet indice croit avec le degré d’instauration

des acides gras contenus dans les matieres grasses [71].

= Principe
A D’aide d’un réfractometre, on mesure directement ’angle de réfraction que I’on

observe a la limite de réfraction totale, 1’huile étant maintenue dans des conditions d’iso
tropisme et de transparence.
= Mode opératoire

> Nettoyer la lame du réfractomeétre en utilisant de papier de joseph.

» Etalonner I’appareil avec de I’eau distillée dont I’indice de réfraction est égale a

1,33.

> Nettoyer la lame du réfractomeétre en utilisant de papier de joseph.
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» Déposer quelque goutte de I’huile d’olive dans la lame de réfractométre et régler
le cercle de chambre sombre et claire dans la moitié. Effectuer la lecture en

tenant compte de la température.

Figure 111.3 : Un réfractometre.

111.2.3. Méthodes spectrales

¢+ Spectroscopie UV-visible
= principe
Cette analyse consiste a déterminer les coefficients d'extinction Kasz et Ka7o calculés a
partir de 1'absorption a 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorbance des hydro

peroxydés et des produits secondaires d’oxydation respectivement.

= Mode opératoire
Le coefficient d’extinction spécifique est déterminé selon la méthode officielle décrite
par le COI (1996). Apres avoir filtré les échantillons d’huiles via le sulfate de sodium anhydre,
une solution a 1% d’huile dans le cyclohexane a été préparée. La lecture s’est faite dans des
cuves en quartz de parcours optique de 1 centimétre aux longueurs d’onde de 232 et 270 nm.
En employant comme blanc le solvant employé.
Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs d’onde sont calculées comme

suit ;

E=Ar/C*|

E : extinction spécifique a la longueur d’onde A.

A,.: absorbance mesurée a la longueur d’onde A.
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C : concentration de la solution en gramme par 100 millilitres.

| : épaisseur de la cuve en centimetre (1 cm).

R/

%+ Spectroscopie Infra-rouge
% définition

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse prisée, et couramment utilisée
par les chimistes, elle permet de déterminer les groupements fonctionnels. Dans cette méthode,
une molécule est composée d’atomes reliés entre eux par des liaisons covalentes qui sont
comparées a un ressort, lorsqu’un faisceau de lumiére atteint une molécule, celle-ci absorbe
cette radiation, ce qui cause la variation de cet assemblage, entrainant ainsi la modification des
distances interatomiques et des angles normaux des liaisons.
Le but de cette méthode est 1’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une

purification ou de 1’évolution d’une réaction.
% Principe de PATR

Dans la méthode ATR, le faisceau infrarouge est dirigé vers un cristal transparent en
IR et avec un indice de réfraction élevé (diamant, Ge,...). Le faisceau IR est réfléchi a

I'interface

échantillon-cristal puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recgoive un signal, il faut que
I’échantillon soit en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénéetre de quelques
micromeétres dans I’échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c’est la réflexion totale
atténuée. Les ondes évanescentes se désintegrent rapidement lorsqu’elles se déplacent a

travers 1’échantillon.

Cette technique présente beaucoup d’avantages : Préparation minimale de I’échantillon,
nettoyage simple et rapide de I’accessoire, large gamme d’échantillons mesurables (sans

préparation préalable).

% Mode opératoire
Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotométre IR-ATR. Pour cette analyse,
nous avons d’abord nettoyé la zone du dépot avec de 1’acétone, puis avons déposé notre

échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.
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Chapitre IV discussion et résultats

Dans cette partie nous allons extraire 1’huile essentielle du curcuma par la méthode
d’hydro distillation. Et dans le but d’identifier des principaux constituants de cette huile
extraite et d’établir son identité, nous avons eu recours a la chromatographie sur couche mince
(CCM) ainsi qu’a la spectroscopie IR et UV-Visible. Ensuite on fait une petite comparaison
avec une huile commercialisée suivie d’une analyse physico-chimique de I’huile d’olive

enrichie par le curcuma.

IV.1. Propriétés organoleptiques :

On regroupe les différentes propriétés organoleptiques déterminées visuellement
(Odeur, aspect et couleur) de notre huile de curcuma extrait.

TableaulV.1:Propriétés organoleptiques de curcumine.

Les propriétés Odeur Aspect couleur
Huile extraite Odeur du curcuma | liquide Marron orange
Huile commercialisée | Odeur du curcuma | liquide Jaune

i

Figure 1V.1 : I’huile essentielle du curcuma extraite.
IV.2. Rendement :

L’analyse physico-chimique et spectrale de I’huile essentielle du curcuma nécessite une
quantité élevée d’huile. Ceci nous amené a faire plusieurs extractions pour arriver a la
guantité voulue.

Les résultats de calcul des rendements obtenus lors de 1’extraction de 1’huile essentielle

du curcuma par hydro distillation pendant 4 heures sont regroupés dans le tableau IV.4

La masse d'extraits
R% = —.100
La masse de poudre iniale
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TableaulV.2 : Calcul des rendements obtenus lors de ’extraction de 1’huile essentielle du curcuma

Quantité de | Temps | Quantité
o Rendement
Solvants | la (h) Récupérée (g)
(%)
Plante (g)
Eau
_ .. | 259 4 h 0.205¢ 0,82
distillée
Aucun
Hexane |25¢g 1h 0g
rendement

Nous avons obtenus un rendement de 0,898 sur les différentes opérations d’extraction
qu’on a réalisée. Ce faible rendement est due a la méthode d’extraction utilisé (hydro
distillation) pour avoir un bon rendement il faut faire plusieurs extraction ou bien utilisé

d’autre méthodes d’extraction (soxlet par exemple).

IV.3.Analyse de I’huile essentielle du curcuma :
IVV.3.1.Analyse par chromatographie sur couche mince (CCM) :

Le profiles chromatographique de huile de curcuma extrais respectivement (1’huile du
curcuma commercialisée, ’huile de curcuma extraite) a permis de montrer la présence de
plusieurs fractions de Rf.

On a utilisée deux systéme d’€lution solvant apolaire/polaire qui sont (cyclohexane/ acétone ;
cyclohexane/chloroforme).

Les résultats de Rf pour les différents extraits sont obtenus dans le tableau ci-dessus
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Tableau IV.3 : Les different résultats de la CCM pour HE et HC.
Eluant (cyclohexane/acétone) | Xi(cm) | Rf Eluant Xi Rf
mi (cyclohexane/chloroforme) ml (cm)
10/10 28;29 |062;
2,5 0,64
3,4 0,55 10/10 0 0
0,76
18/2 0,3 0,066 18/2 0 0
2/18 3,9 0,87 2/18 0 0
2,95 0,65
10/10 2.7 0,6 10/10 0 0
18/2 0.5 0,11 18/2 0 0
2/18 2.9 0,64 2/18 0 0

% D’apreés les résultats de tableau :

On conclue que :

e Pour I'utilisation de 1’éluant (cyclohexane/chloroforme), Ya pas de séparation

pour 1’huile extrait (aucune tache détecté sur la plaque CCM).

e Pour I'utilisation de 1’¢luant (cyclohexane /acétone) on observer des taches sur la

plaque CCM et détecteur de quatre composé, d’aprés les résultats de différent

concentration de 1’éluantapolaire/polaire on distingue que il y’a trois composé

polaire et un composé apolaire.

e Notre huile contient beaucoup plus des produits polaire que apolaire, donc c¢’est

huile purement polaire.

1V.3.2. Analyse spectrales :

* Analyse par UV-Visible

Le spectre electronique d’HE (figure) des échantillons préparés a partir d’une solution

diluée d’HE du curcuma dans 1’éthanol. Le huile de curcuma extraite absorbe dans 1’UV-

Visible-Visible avec une longueur d’onde A=301cm™ et une absorbance A=3,308. Cette

absorption est due a la présence du curcumine molécule responsable de la coloration. Alors
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que, la comparaison avec le spectre UV-visible de 1’huile commercialisée du curcuma donne
une absorbance a A=403cm™.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 1V.4

TableaulV.4: La longueur d’onde et I’absorbance d’HE et HC.

Les huiles utilisées A A
(nm)

HE du curcuma dans 301 3,308

éthanol

Huile commercialisée du 432 0.791

curcuma dans éthanol

* Analyse par IR
L’huile essentielle & analyser a été réalisée sur les pastilles de bromure de potassium
(KBr). Les bandes les plus significatives révélees sur le spectre IR de I’huile étudiée sont

reportées sur le tableau IV.5.

Tableaul V.5 : Bandes caractéristiques du spectre IR de HE du curcuma.

Fréquences (cm™) Groupement correspondant intensité
3000 Liaison C-H aromatique faible
2923-2969 Liaison C-H alcane Intense

Liaison O-H acide lié

1619-1687 Liaison C=C conjugué avec Intense
Liaison C=0

1744 Liaison C=0 cétone insaturée, Faible Intense

1448-1464 Formation de 8 CH2 alcane Moyenne

542 Formation d’un alcane (R-CH=CH-R) | Bande faible
conjugué

1160 Liaison C-O éther alkyl Faible Intense

Liaison C-O alcool secondaire

1037 Liaison C-O alcool premiére Bande faible
722-815 Liaison C-H et C-H aromatique | Bande faible




Chapitre 1V discussion et résultats

105

100

95

90

85

80

75

70

Transmitance %

65

60

I'huile extrais
I'huile de curcuma acheté

I —

55

1744

| L | L |
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

nombre d'onde cm™

Figure IV.2 : spectre IR de I'huile de curcuma extrait et I’huile acheté.

e Comparaison entre huile extraite du curcuma et I’huile commercialisée
Les bandes d’absorption du spectre IR de I’huile extraite presque sont les méme que

celles de 1’huile commercialisée, sauf pour la bande 542cm™.
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Conclusion générale

Cetravail aété mené dansle cadre de !’ étude du curcuma (1" huile essentielle du curcuma) et de

son |’ activité antioxydant sur I” huile d' olive.

Ainsi, dans une premiére étape, nous avons réalisé I'extraction de |'huile essentielle de
curcuma ainsi que I'identification de ses composés. Dans I’ éape suivante une étude des

propriétés physicochimiques de I’ huile d olive enrichie par le curcuma est effectuée. |l s est
averéque:

- Laquantité d huile essentielle extraite est faible. Le rendement de I’ extraction est de

I’ordre
de 0.82. L’ eau comme solvant a donné ce rendement en huile. En effet, ce si peut étre attribué
alafaible solubilité du curcuma dans |’ eau.

- Les propriétés organoleptiques : couleur, aspect et odeur sont compris dans la gamme
de couleur des huiles essentiel de curcuma.

- L’analyseinfrarouge des spectresarévélé gu’il n'y a pas de grande différence entre les
spectres des huiles essentielle extraite et commercialisée. Les huiles contiennent
presque les mémes groupements fonctionnels.

- L’ensemble des analyses physico-chimiques confirme I’ effet favorable du curcuma sur
la stabilité oxydative d’ huile d’ olive. Ce si dit-1l serait donc intéressant de poursuivre

cette éude en considérant un nombre d’ autres techniques plus performantes.
Aussi, I'étude que nous avons entreprise a montré que d’ autres procédés peuvent étre utilises

pour améliorer le rendement de |’ extraction de |’ huile essentielle.
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Résumé

L’objectif de notre travail est I’extraction d’une huile essentielle & partir de curcuma longa L
de la famille Zingibéracee, par la méthode d’extraction par hudrodistilation Le huile essentielle
de curcuma est soumise a une analyse par la CCM, IR et UV. D’autre part, une autre étude
théorique basée sur I’enrichissement de I’huile d’olive par I’huile de curcuma commercialisée.

Le rendement de cette technique est faible.

Mot clés : Curcuma, Extraction, Macération.

summary

The objective of our work is the extraction of an essential oil from turmeric
longa L of the Zingiberaceae family, by the method of extraction by
hudrodistilation The essential oil of turmeric is subjected to an analysis by TLC,
IR and UV. On the other hand, another theoretical study based on the
enrichment of olive oil by commercialized turmeric oil. The yield of this

technique is low.

Key words: Curcuma, Extraction, Maceration.
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