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INTRODUCTION

Les plantes ont toujours fait partie de la vie quotidienne de I’ homme, puisqu’il s en sert pour
se nourrir, se soigner, et parfois les utilise dans des rites religieux. Elles sont exploitées dans
diverses industries telles que: la parfumerie, |’agro-alimentaire, les cosmétiques et la
pharmaceutique. La plupart des végétaux renferment des huiles essentielles en quantités
variables, ce qui confére alaplante un pouvoir odorant et aromatique.

Les huiles essentielles, se trouvent dans diverses parties de la plante : bois, feuilles, fruits,
graines et racines. Elles présentent une source immense de molécules chimiques complexes,
principalement des terpéenes et des composés aromatiques. Leur utilisation par I’homme remonte
a fort longtemps, car selon de récentes fouilles archéologiques, les romains au X siécle
auraient d§ja utilisé la distillation pour les extraire. Mais les premieres traces de leurs utilisations
remontent a bien longtemps avant et cela chez les perses et les égyptiens, a peu prés 1000 ans
avant J.C, puis cette méthode fut transmise par les arabes et enfin perfectionnée, plus récemment,
par les maitres grassois.

Par son climat et sa situation géographique, I’ Algérie possede une riche variété de plantes
meédicinales, pour cela, leurs usages dans la médecine traditionnelle sont tres connus chez une
grande partie de la population des zones rurales et par |es personnes ageées.

Parmi les plantes les plus connues, on trouve le romarin, le thym, I’ olivier, I’ armoise blanche,
lalavande et le myrte dont les huiles essentielles font I’ objet de notre étude. Nous nous sommes
donc intéressés aleur extraction et aleur analyse.

Nos échantillons sont récoltés au niveau de laforét du village Cheurfa de la commune de

Taourirt Ighil &448,2 km du chef-lieu de lawilaya de Bé§aia.

Le plan de notre travail, est structuré sous forme de deux parties:

- La premiére est consacrée a une étude critique de la bibliographie portant sur trois
chapitres :

Nous définirons dans le chapitre I, les huiles essentielles, leur composition et leurs différents
domaines d' utilisation. Dans le chapitre |1, seront données, les généralités sur la plante utilisée
(le myrte), pour I’extraction des huiles essentielles ainsi que les principaux constituants de ces
dernieres. Le chapitre 111, sera consacré aux différents procédés d’ extraction (hydrodistillation,

soxhlet, macération...... ) des huiles essentielles ainsi que les facteurs | influengant.

- Ladeuxieme partie est composée de deux chapitres:



INTRODUCTION

Dans le chapitre |, seront présentés le matériel et méthodes de caractérisation, on y décrira
les protocoles expérimentaux utilisés pour les analyses: Physiques (densité, viscosité, pouvoir
rotatoire, indice de réfraction), Chimiques (le pH, les indices, d’acide, de peroxyde, de
saponification et d'ester) et Spectroscopiques (Spectrophotométrie UV-Visible et la

Spectroscopie Infrarouge a Transformeée de Fourrier (IRTF)).

Dans |le deuxieme chapitre, nous présenterons et discuterons les résultats obtenus au cours de
notre éude. Nous nous intéresserons d’ abord a |’ effet de certains paramétres (durée d’ extraction,
nature, masse et granulométrie de la matiére végétale et latempérature d extraction) ains que le
mode d extraction (hydrodistillation, soxhlet et macération), la nature du solvant (éthanol,
acétone et hexane) sur le rendement en huile essentielle. Nous donnerons par la suite la
caractérisation physico-chimique et spectrale de notre huile et de la plante utilisée (le myrte).

- Nous terminerons par une conclusion générale qui regroupe |I’ensemble des résultats

obtenus au cours de cette étude et quelques perspectives.
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[.1. Définition d’une huile végétale

Les huiles sont des liquides gras, visqueux, d'origine animale, végétale, minérale ou
synthéique. Le nom huile vient du latin « oléum ». Les huiles végétales sont constituées a 100%
de lipides (environ 95 % de triglycérides), elles sont donc trés caloriques.

Elles sont essentiellement constituées d'acides gras et se répartissent en différents types:

e Huilesalimentaires: D'origine animale ou végétale. Les huiles végétal es sont
fabriquées le plus souvent par pressage des graines d'ol €éagineux.

e Huilesessentielles. Obtenues par divers procédés d'extraction, dont ladistillation, en
raison de leur tres faible concentration dans le produit de base.

e Huilesminérales: Sont un mélange d'hydrocarbures. Elles sont traditionnellement
utilisées pour lalubrification mécanique.

e Huilesde synthése: Largement utilisées pour la lubrification des moteurs mais aussi
pour de nombreuses autres applications, appartiennent a des familles chimiques tres diverses:

esters phosphoriques, silicones... [1].

[.2. Leshuiles essentielles
[.2.1. 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 vegétal [2]. Ce sont des substances d’ aspect huileux,
volatiles atempérature ordinaire, ininflammables, insolubles dans I’ eau, solubles dans les acools
et les éhers. Leur densité est en général 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 [3].

Selon la pharmacopée européenne, | huile essentielle est un produit odorant, généralement
complexe, obtenu a partir d'une matiere premiére végétale botaniquement définie, soit par
entrainement ala 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 genéralement odorants, obtenus soit par entrainement a la vapeur

d eau de végétaux ou d’ une partie de végétaux [4].
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[.2.2. Historique et origine

Utilisées depuis des millénaires en Chine (cannelle, anis, gingembre), en Inde, au
moyen orient (pin, fenouil...), en Egypte, en Grece, en Amérique et en Afrique, les huiles
essentielles tombent dans |’ oubli au moyen age. A ce moment, |’ Europe connait un retour
a la barbarie avec un déclin général du savoir. |l faudra attendre |’ arrivée des arabes
pour assister a un nouvel essor de la médecine par les plantes qui retrouvent alors une
place de choix dans I’ arsenal thérapeutique de I’ époque.

Au début du XX°®M€ siécle, des chercheurs (Chamberland, Cadéac, Martindale)
démontrent, par leurs expérimentations, le pouvoir antiseptique des huiles essentielles. Mais
les véritables peres de |I’aromathérapie sont, Gattefossé puis Valnet et ses disciples. R.M.
Gattefossé, pionnier de la parfumerie moderne se brllant 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 meédecins (Vanet, Duraffourd, Lapraz,
d’Hervincourt, Belaiche) et des chercheurs de haut niveau (P. Franchomme), des pharmaciens
(D.Baudoux) ont définitivement assis la réputation, |I’efficacité et I’extraordinaire

richesse des huiles essentielles [5].

[.2.3. 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 [6]. Les composés contenus dans une huile essentielle sont:

1.2.3.1. Lescomposés terpéniques

Les terpéniques, est un nom générique donné aux hydrocarbures cycliques et ou
acycliques de formule générale (CsHg)n. lls sont classés selon le nombre «n» dunités
isopréniques ( CsHg ) entrant dans leur composition [7]. Nous donnons sur lafigure 1, une unité
d'isopréne.
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Figure 1. Uneunité d isoprene[8].

Dans le cas des huiles essentielles, seuls seront rencontrés les terpenes les plus volatils:

MOoNo-terpenes et sesquiterpenes.

[.2.3.1.1. Les mono-terpenes

Les mono-terpénes sont issus du couplage de deux unités « isopréniques ». Ils peuvent
étre acycliques (myrcéne, ociméne « C;oH;¢ »), monocycliques (a et y-terpinéne, p-cyméne), ou
bicycliques (pinéne, camphéne, sabinéne). Ils constituent parfois plus de 90% de I'huile
essentielle (citrus, térébenthies...) [9].

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

e Alcools: Les composés acooliques jouent un réle tres important dans les principes odorants
des végétaux [10]. Les structures sont soit acycliques (géraniol, linalol, Kkcitronellol),
monocycliques (menthol, a-terpinéol, terpine-1-én-4-ol), bicycliques (bornéol, feuchol) [9].

¢ Aldéhydes: Les aldéhydes contenus dans les essences naturelles sont assez nombreux et jouent
un role de premiére importance du point de vue parfum [10]. Sont les plus souvent acycliques
(géraniol, nérd, citronellal) [9].

e Cétones: On rencontre un assez grand nombre de cétones accompagnant souvent les alcools
secondaires dont elles dérivent d'ailleurs par oxydation [9]. 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)
[10Q].

e Ethers. Ce sont des constituants trés importants des essences. Grace a leurs parfums, ils

donnent une grande valeur a la plante qui les contient. Leur identification est généralement
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difficile, mais leur présence ou leur absence s établit par une simple saponification. Sont des 1,8-
cinéole ou dits aussi eucalyptol, di-éther, mais aussi |es éthers cycliques.

¢ Peroxydes: ascaridole.

e Phénols: IIs dérivent des hydrocarbures aromatiques en substituant a un hydrogéene du noyau,
un groupement (OH) ce sont des substances avec une odeur forte caractéristique, liquides ou

solides tres stables, trés solubles dans |’ alcool et I éther [11].

Lafigure 2 englobe quel ques structures des composés mono-terpéniques :

Figure 2. Structure de quelques composés mono-terpéniques [12].

1.2.3.1.2. Les sesquiterpenes
Un grand nombre de sesquiterpénes sont des constituants habituels des huiles
essentielles des végétaux supérieurs, ils peuvent intervenir dans les propriétés pharmacol ogiques

atribuées a ces fractions volatiles. On trouve quelques exemples des sesquiterpenes
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caractéristiques des huiles essentielles : carbures mono- ou polycycliques (B-bisaboléne,
B-caryophyl léne, longifoléne), alcools (farnésol, carotol, B-santalol, patchoulol), cétones (-

VEétinone), esters (acétate de cédryle), aldéhydes (sinensals) [9].

[.2.3.2. Lescomposés aromatiques

Les dérives du phényl-propane (Ce-Cs3) sont beaucoup moins abondants que les
précédents (les sesquiterpéenes). Ce sont trés souvent des allyles et des propényl-phénols, parfois
des aldéhydes. On peut également rencontrer dans les huiles essentielles des composés en

(Cs-C1) comme lavanilline ou comme I’ anthranilate de méthyle [9].

[.2.4. 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).

[.2.4.1. Organoleptiques

Ce sont des substances de consistance huileuse, plus ou moins fluides, sont tres
odorantes (odeur aromatique), sont rarement colorées quand elles sont fraiches [13]. A
température ambiante, ce sont genéralement des liquides incolores ou jaune pae, il existe
cependant quelques exceptions exemple, I huile essentielle a azuléne qui est de coloration bleue
[14].

[.2.4.2. 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 I’ eau sauf pour les huiles essentielles de cannelle, girofle, sassafras,
la plus dense étant I" huile essentielle de wintergreen [15]. Les huiles essentielles sont solubles
dans les graisses et les solvants apolaires, leur solubilité est plus au moins grande dans les
acools. Elles sont actives sur la lumiére polarisée (indice de réfraction souvent éevé, soit il est
dextrogyre ou |évogyre et rarement inactif [16].

1.2.4.3. Chimiques
Les huiles essentielles s oxydent alalumiére et se résinifient en absorbant de I’ oxygene

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

[17].

[.2.5. Facteursdevariabilité
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:

[.2.5.1. Origine botanique

La composition d' une huile essentielle varie selon I’ espéce productrice [18].

1.2.5.2. Cycle végétatif

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

d une date de récolte s'impose [9].

[.2.5.3. 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 é&é éudiés pour
diverses especes. 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 e rendement en huile essentielle :
e L’ azote augmente le rendement d’ essence de menthe.
e L’azote en combinaison avec d' autres ééments nutritifs, ains qu’avec le fumier de mouton
influe sur le pourcentage en huile essentielle des plantes.
e Le potassium employé seul, au contraire, diminue sensiblement la teneur en huile essentielle et

n’aaucune influence sur le rendement en masse verte [19].
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1.2.5.4. Lumiéreet température

Ce sont les parametres 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 I’ aprés-midi ou le soir et diminue
dans la nuit. D’ autres disent, que les plantes destinées a |’ extraction des essences doivent étre
cueillies avant |’ aube, lorsgque la rosée du matin est encore présente et avant que la chaleur n’en
libere la substance aromatique. Cependant, sur d’ autres especes, on signale que le rendement en
essence des plantes cueillies |le matin est de 20% supérieur acelui du jour [18].

1.2.5.5. Facteurs génétiques
Les chimiotypes ou races chimiques sont tres fréquents chez les plantes a huiles
essentielles, et ceci pour une méme espece botanique. Ces races chimiques peuvent fournir de

part leur composition, différentes huiles essentielles [19].

[.2.5.6.Influence du procédé d’ obtention

Lalabilité des constituants des huiles essentielles explique que la composition du produit
obtenu par hydrodistillation soit, le plus souvent, différente de celle du mélange initialement
présent dans les sécréteurs du veégétal. En effet, au cours de |'hydrodistillation I'eau et la
température peuvent induire I’hydrolyse des esters, mais auss des réarrangements, des

isomérisations, des racémisations et des oxydations [9].

[.2.5.7.Lesmaladies
Les plantes malades sont caractérisées par une déformation, une chute prématurée des
feuilles ainsi que des taches brunes sur les rameaux. La récolte est alors compromise, la qualité

de I’ essence dépréci ée.

[.2.6. Domaines d’application

La composition chimique des huiles essentielles confere a ces extraits des propriétés
odorantes et aromatiques. Ces caractéristiques offrent des débouchés importants dans de
nombreux domaines industrigls, que ce soit dans I’ industrie cosmétique, le secteur de la santé ou
I” agro-alimentaire [20].
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|.2.6.1. Phytothérapie pharmacologique

C’est un mot d’ origine grecque (phyto) qui veut dire plante, et le mot (therapeuein), qui
signifie soigner [21]. L’activité thérapeutique d’ une huile essentielle est liée a sa structure
biochimique, aux groupes fonctionnels de ces principaux composés et a leur action synergétique
[22]. Les huiles essentielles ont des usages thérapeutiques en médecine humaine en raison de
leurs propriétés, anticancéreuse, anti-inflammatoire, antivirale, antibactérienne et anti oxydante
[23].

[.2.6.2. Industrie alimentaire

Dans le domaine agro-alimentaire, les huiles essentielles ou leurs composés actifs
pourraient ére employés comme agents de protection contre les micro-organismes comme les
champignons phyto-pathogenes envahissant les denrées alimentaires [24]. On note aussi leur
intégration dans les boissons non alcoolisées, les confiseries, les produits laitiers ou carnés, les
soupes [25].

1.2.6.3. Cosmétologie

L’industrie des cosmétiques et le secteur des produits d’ hygiéne sont également des
consommateurs, méme si le colt souvent élevé des produits naturels conduit parfois a privilégier,
pour les formulations de grande diffusion, les produits synthétiques [9]. Puisque la majorité des
cosmétiques contiennent une certaine quantité d' huile essentielle comme élément parfumant, il
serait probable que ces essences servent auss a préserver ces cosmétiques tout en leur assurant
une odeur agréable [26]. A la limite de la pharmacie et des produits d’ hygiéne, on notera la
présence des huiles essentielles dans les préparations pour bains. Il y’a |a une possibilité

d absorption percutanée des constituants terpéniques [9].

[.2.7. Limitesd’ utilisation (T oxicité)

La médecine par les fleurs, attachée a ses essences a beaucoup contribué dans la guérison
des maladies reconnues dangereuses et mortelles, mais e fait que beaucoup de ces essences, sont
délivrées au public en dehors du secteur pharmaceutique a causé pas ma de maladies au méme
titre que celles qu’ elles ont guéries. Ainsi des cétones mono-terpéniques par exemple sont des
psychoanaleptiques qui ingérées a trop forte dose déclenchent des crises épileptiques et
tétaniformes, des troubles psychiques et sensorigls. L’essence d hysope a été la cause ces
derniéres années d’ hospitalisation consecutive a des automeédications abusives [27].

10
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Les huiles essentielles sont tres concentrées en principes actifs, pour un certain nombre
d entre elles, on a pu cerner les propriétés de leurs constituants majoritaires. Les progres et la
recherche chimique se sont aors attachés a renforcer leurs activités dominantes tout en
s efforcant de réduire ou de supprimer leurs actions secondaires. Quelques constituants tels que
les alcaloides et les hétérosides engendrent souvent des effets violents et parfois difficiles a
maitriser. La phyto-aromathérapie ne saurait étre synonyme de « médecine douce » surtout si elle
est pratiquée de maniére anarchique. Comme le disait Paracelse « Tout est poison, rien n’est
poison, seule la dose compte ». Certaines essences peuvent présenter un risque de toxicité si elles

sont utilisées en quantité élevée [18].

11
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[1.1. Lemyrte

[1.1.1. Historique

Dans la Gréce antique, le myrte était consacré a Aphrodite, déesse de I’amour, et I’on
avait continué de parer les jeunes mariées d’'une couronne de feuilles de myrte [28]. De méme
chez les Romains, il était consacré a vénus, le myrte éait le symbole de victoire, que ce soit au
stade ou au sénat, le vainqueur apparaissait coiffé d’ une couronne de myrte [29]. Chez les juifs,
cette plante est trés importante, ils I’ utilisent pour constituer le loulav (ensemble de 4 plantes
lites ensemble). Dés le 1¥ siecle, Dioscoride (médecin grec) indiquait de nombreuses
applications médicinales et avait quaifié le myrte d'ami de I’estomac [28]. Aujourd hui, les

feuilles et I’ huile essentielle sont utilisées notamment en cas d’ affection respiratoire [30].

[1.1.2. Définition et description dela plante

Le myrtus communis ou myrte est un arbrisseau a tige ligneuse, sa croissance est lente,
ces arbrisseaux peuvent atteindre une longévité de 300 ans [31]. C'est un arbuste toujours vert,
de 2 a 3 métres de hauteur, répandu sur tout le littoral méditerranéen, dans les maquis et les
garrigues. Les tiges du myrte sont recouvertes d’ une écorce rousse. Ses feuilles ovales opposees
deux a deux, sont coriaces et persistantes. Les fleurs blanches, fortement odorantes sont
disposées a |’ aisselle des fedilles. Le fruit noir bleudtre a maturité, est ovoide et charnu. Toutes
les parties de la plante contiennent des poches schizogéneses a huile essentielle, responsables de

son odeur suave [29]. Nous donnons sur lafigure 3, une photo du fruit du myrte.

Figure 3. Photo du Myrtus Communis [32].
Les feuilles de myrtus communis sont persistantes, opposees deux a deux, tres rarement

verticillées par trois, oblongues aigues sans dents ni poils coriaces, luisantes, briévement
pétiolées. Elles sont vert foncé, aromatiques et I’on peut remarquer des poches secrétrices,

12
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visibles par transparence, elles mesurent généralement 1 a 3 cm de long pour environ 0.5a1 cm

delarge. Lesfeuilles de myrte sont représentées sur lafigure 4.

Figure 4. Feuilles du myrtus communis.

[1.1.3. Typesde myrte
Il existe quatre types du myrte:

a) Myrtevert: C est la seule espece endémique de la famille des myrtacées, le myrte vert est un
arbuste de 2 a 3 métres de haut, ses feuilles sont de couleur vert, persistantes et aromatiques [32].
b) Myrte rouge: C' est un petit arbre dont les feuilles sont de couleur rouge, avec un fruit d une
couleur différente de celle du myrte vert, il se trouve généralement en Tunisie, Maroc,
Espagne...

c) Myrte citronné Originaire des foréts cotieres de I'est de I'Australie, ses feuilles sont
effectivement trés odorantes et sentent le citron.

d) Myrte commun a pinenes: C'est une plante trés aromatique qui contient des composés
mono-terpéniques (a-pinéne 55%), ce qui lui confére un trés grand pouvoir aromatique [33]. La

figure 5 illustre les différents types de myrte.

13
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Figureb5. Lesdifférentstypesdu myrte [34].

[1.1.4. Conditionsdelarécolte

Les plantes médicinales portent a la fois sur les plantes spontanées dites « sauvages » ou
de «cueillette » et sur les plantes cultivées. Naturellement la culture doit s effectuer dans les
meilleures conditions possibles, elle varie suivant I'origine, le terrain et les conditions de
croissance, et des races chimiques [35]. L’efficacité d' une plante dépend nécessairement de sa
récolte (au moment opportun et en place saine) et de sa conservation (dans un lieu sec, al’ abri de
la lumiere) [36]. Ainsi le choix du moment de la cueillette dépend du rythme naturel de la vie
végétale. Ce moment optimal varie, évidemment, selon les especes de plantes, mais il dépend
auss dela partie de laplante arécolter. En plus, il est toujours préférable de procéder alarécolte
par un temps sec et chaud : les plantes mouillées de pluie ou de rosée s aterent, moisissent,
fermentent, et perdent de toute facon, toute valeur thérapeutique. Le matin est le moment le plus

favorable, mais toutefois cueillir aussi le soir, avant lafraicheur [37].

[1.1.5. Nettoyage et séchage de la plante

Les conditions de récolte, de séchage et de stockage ont une action déterminante sur la
qualité des drogues végétales, ainsi il vaut mieux cuelllir les plantes dans un lieu peu fréquenté
car celles destinées a étre sechées, ne doivent en aucun cas étre lavées. Donc, elles doivent étre
exemptes dimpuretés telles que terre, poussieres, souillure, ainss que d'infections ou de
contamination animale, et ne présenter aucun signe de pourriture ou dendommagement.
L’ opération de séchage a pour but d’ enlever aux plantes I’ eau qu’ elles renferment, pour assurer
une bonne conservation, afin de favoriser I'inhibition de toute activité enzymatique, éviter la
dégradation de certains constituants ainsi que la prolifération bactérienne [38]. L’idéal serait de

faire secher les plantes al’ ombre par temps chaud, dans un endroit vaste et bien ventilé [37].

14
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[1.1.6. Stockage et conservation

Il est préférable d’imposer une protection vis-avis de la lumiére a toutes les plantes, car

les fedilles, fleurs ..., se décolorent rapidement a la lumiére, d’ou une détérioration de leur

aspect. En effet, la luminosité peut accélérer de nombreux processus chimiques, et entrainer une

dégradation ou une modification des constituants présents. La température constitue un autre

parametre important et il est admis qu’ une éévation de la température de 10°C double la vitesse

de dégradation. Donc, il est préférable de stocker les plantes dans un endroit bénéficiant d’une

température et d’ une humidité relative constantes [38].

[1.2. Constituants d’unefeuille de myrte

Nous donnons dans les tableaux 1 et 2, |la composition chimique des feuilles de myrte [32].

Tableau 1. Les différents tanins.

Nom Description Formule Formule dével oppée
Brute
Acide Compose organique aromatique,
galique largement répandu dans les plantes. C,HO:
Acide Un polyphénol antioxydant présent
ellagique dans de nombreux fruits et C,4HgOg
légumes
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Tableau 2. Les différents flavonoides et phloroglucinols.

Nom

Description

Formule brute

Formule développée

Kaempférol

Est un flavonoide,
' est un pigment

jaune

C15HlOO6

Myricétol

Composé
organique de la

famille flavonols.

C15H1008

Quercétine

C’est un flavonoide
présent dansles
plantes comme
meétabolite

secondaire.

C15HlOO7

Myrtucommulone A

Cestun
phloroglucinol

C38H52010

Myrtucommulone B

Cestun
phloroglucinol

C24-H3006

1. Les mono-terpenes : 1-8 cénole, lindal,...

2. Les sesquiterpénes : beta-caryophyllene,...

3. Unefaible quantité d huile essentielle (0.5%).

[1.3. Huile essentielle du myrte

[1.3.1. Principaux composants chimiques

L’huile essentielle de myrte produite tout autour de la méditerranée possede une odeur

caractéristique malgré la grande variabilité chimigue observée [39].

Ses principaux composants sont regroupés dans le tableau 3:

16



CHAPITREII HUILE ESSENTIELLE DU MYRTE

Tableau 3. Principaux composants chimiques de |’ huile de myrte.
Nom Description Formule brute Formule dével oppée

Lindol Alcool mono-terpénique, C10H150
insaturé possédant une odeur
florae et fraiche

linalol

oH
C10H160 é

(+)-myrténol

Acétate de Acétate terpénique C10H1802 p.
myrtényle ' W

(+)Myrténol Alcool mono-terpénique

a-terpinéol Alcool  mono-terpénique

monocyclique insaturé C,oH;50

M

aterpingol

Eucalyptol Ester mono-terpénique C,oH;50
(1,8-cinéole)
(-)-a-pinéne | Mono-terpene bi-cyclique CioH16

[1.3.2. Répartition et localisation des huiles dansla plante

Les huiles essentielles peuvent étre stockées dans tous les organes végetaux : fleurs,
feuilles, fruits. Si tous les organes d’ une méme espéece peuvent renfermer une huile essentielle, la
composition de cette derniére peut varier selon lalocalisation [9]. Le myrte commun posséde des

feuilles persistantes, opposées deux a deux, coriaces, de forme ovale, elles mesurent entre 20 a
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24 mm de long et de 4 & 11mm de large. Chaque feuille posséde un grand nombre de cavités
secrétoires, 400 a 1700 par feuille, sont situées sur I’ épiderme des feuilles de myrtus communis.
L’ huile essentielle est recueillie dans ces cavités sécrétoires. Lorsque lafeuille a éé observée par
le Microscope Electronique a Balayage (MEB), des gouttelettes de la substance sécrétée ont été

observées sur la surface de lafeuille.

Figure6. «E » lacavité sécrétoire (20um), « F » vue sur lasurface d’ une feuille de myrte
(100um) [40].

[1.4. Utilisations du myrte et son effet thérapeutique
[1.4.1. Usage traditionnel

Dés le ler siecle, Dioscoride et Pline décrivaient de nombreuses applications
médicinales basées sur |'action antiseptique du myrte. Le myrte, par ses qualités
d’expectorant, était indiqué contre les affections du systéme respiratoire telles que
I”’emphyséme ou la bronchite. Diverses décoctions de myrte étaient prescrites dans le
traitement d'ulceres et de douleurs gastriques. Les diarrhées étaient aussi traitées par
I’ utilisation de décoctions de fleurs de myrte. Le myrte est indiqué en tant qu’ antiseptique
urinaire. La médecine populaire I’emploie aussi contre la leucorrhée, les troubles du
systeme nerveux, |’ épilepsie et les maladies du foie. Les propriétés astringentes du myrte

sont utilisées contre diverses affections cutanées et notamment |le psoriasis [41].

I1.4.2. Effet thérapeutique
[1.4.2.1. Propriétésadringentes

Le myrte est riche en tanins; il leur doit ses propriétés astringentes. Ce type
d’extrait est utilisé dans le traitement de diverses affections cutanées, notamment le

psoriasis.
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[1.4.2.2. Activité antiseptique

L’ huile essentielle, par I'intermédiaire de I’ eucalyptol et du myrténol, a une
action spécifique sur les voies respiratoires. Les tanins participent également a cette
action antiseptique.
11.4.2.3. Activité antibiotique

Les terpénes de |’ huile essentielle que sont I’ eucalyptol et le myrténol, ainsi
que les myrtucommulones A et B ont une action antibiotique sur les bactéries Gram (+)
et Gram (-). La myrtucommulone A est active a de trés faibles doses (01pg/mL).
Elle a une action sur les germes Gram (+) aussi efficace que la pénicilline et la
streptomycine. Les tanins dérivés des acides galliques et ellagique joueraient un role
dans I’ activité antibactérienne.
11.4.2.3. Activitéparadticide

L’ huile essentielle de myrte est active sur le pou de téte (pediculus humanus

capitis) et sur sa larve (lente). L’ effet toxique est principalement di au cinéole, a I’ a-

pinéne et au linalol [42].
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Il existe différentes techniques d’ extraction : Ladistillation, e soxhlet et la macération.

[11.1. Ladistillation

Ladistillation convient aux huiles ayant une forte composante voléatile et elle se fonde sur
la caractéristique que possedent ces composantes qui peuvent étre facilement transportées par
des particules de vapeur d'eau en mouvement [18]. La distillation reste la méthode la plus
utilisée pour I’obtention des composés d arbme [43]. La plupart des huiles essentielles sont
obtenues par distillation, al’ exception des huiles essentielles d’ hespéridés (citron, orange, ...).

La vapeur pénetre les tissus de la plante et vaporise toutes les substances volatiles, une
quantité suffisante de vapeur permet largement I’isolement des essences de la plante. Il existe
trois modes de digtillation (hydrodistillation, vapodistillation, distillation a vapeur directe) [9].
Les techniques d’ extraction des huiles essentielles par hydrodistillation se sont avérées efficaces
pour I"isolement d’ huiles essentielles [44].

[11.1.1. Hydrodistillation
A. Description dela méthode

L’ hydrodistillation est une méthode d’ extraction dont le réle est d’ entrainer les composés
volatils des produits naturels avec la vapeur d eau. Ce procédeé est auss appelé « entrainement a
la vapeur ». Selon |’ éymologie du mot, composé de hydro en grec « eau » et de distillation qui
vient du latin stilla, « goutte » et de distillare (latin savant), « tomber goutte a goutte », il semble
donc que cette technique soit trés ancienne. On a en effet retrouve des traces de son existence dés

I”antiquité, car on pense que les perses |’ auraient découverte pour fabriquer I’ eau de rose.

B. Principe

Le principe de I’hydrodistillation correspond a une distillation hétérogene. Le procédé
consiste a immerger la matiere premiere (végétale) dans un bain d'eau ensuite la porter a
ébullition généralement a pression atmosphérique. La chaleur permet I’ éclatement et la libération
des molécules odorantes contenues dans les cdlules végétales, ces molécules aromatiques
forment avec la vapeur d’eau un mélange azéotropique. La distillation peut s effectuer avec ou
sans recyclage (cohobage) de la phase agueuse obtenue lors de la décantation. La durée d’'une
hydrodistillation peut considérablement varier, peut atteindre plusieurs heures selon le matériel
utilisé et la matiére végétale a traiter. Nous représentons sur la figure 7, le schéma de
I” hydrodistillation.
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Figure 7. Schémasimplifié d’ un montage d’ hydrodistillation [45].

C. Avantages et inconvénients de la méthode
L’ hydrodistillation permet a certains composes de s hydrolyser facilement, le cas des esters et
des d’acoolstertiaires [46]. Cette technique présente plusieurs avantages :
e Lesolvant utilise est I’ eau (technique économique) ;
e Lestempératures nécessaires ala mise en ceuvre de cette technique se situent autour de 100 °C,
de quoi protéger notre huile de la destruction par voie thermique;
¢ Letemps de manipulation est minimal par rapport aux autres méthodes d’ extraction;
e L’aambic utilisé permet un mouvement suffisamment libre de la plante dans |'eau, ceci
contribue a augmenter la surface de contact entre |’ eau et la plante;
e La smplicité de I'aambic utilisé et le faible colt et aussi la facilité de I'instalation.
Les inconvénients de cette méthode sont |es suivants :
e Laquantité d’ énergie importante qu’ elle nécessite ;
e L’impossibilité d’ automatisation et sa nature non quantitative.

e e risgue de pertes des composés thermol abiles [47].

[11.1.2. Vapo-distillation (entrainement ala vapeur d’eau)

La matiére végétale, dans ce cas se trouve supportée par une grille ou une plague
perforée placée a une distance adéquate du fond de I’aambic. La partie inférieure de celui-ci est
remplie d eau. Le niveau de cette derniére doit permettre d’ éviter tout contact entre |I’eau et la
plante [43]. Les particules de la vapeur d’ eau, se dirigeant vers le haut, font éclater les cellules
contenant |’ 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 condensent en eau. L'huile et I'eau se
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separent du fait de leur poids spécifique différent : I’huile flottera sur I'eau car elle est plus
légere. A travers un robinet, on fait couler le didtillat qui contiendra les composants
hydrosolubles de |’ essence aromatique et |’on obtient ains I’ huile essentielle pure [13]. Nous
représentons sur lafigure 8, le schémad’ une vapo-distillation

Figure 8. Schéma simplifié d un montage de vapo-distillation.

[11.2. Soxhlet
A. Description et principe de laméthode

L 'extraction par soxhlet est une technique générale bien éablie, qui dépasse les performances
des autres techniques conventionnelles dextraction, excepté dans le cas de I'extraction des
composés thermolabiles [48]. Dans un systeme 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 balon a didtiller, portant les corps dissous extraits
dans le liquide en bloc. Dans le balon, le corps dissous (soluté) est séparé du solvant par
digtillation. 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'éape limitante pendant I'extraction. Le

schéma du montage soxhlet est représenté sur lafigure 9.
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Figure 9. Schémad’'un montage Soxhlet [49].

B. Utilités et avantages

e Le maintien d une température relativement édevée dextraction avec la chaleur du balon a
ditiller ;

o Le déplacement de I'équilibre de transfert en mettant a plusieurs reprises e solvant frais en contact
avec lamatrice solide;

¢ Laméthode de Soxhlet est tressimple et bon marché [50] ;

e Son utilisation permet d’ utiliser de petites quantités de solvant ce qui est avantageux ;

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

e Comme le solvant qui retombe sur I’ échantillon est toujours pur, aors la solubilisation de la
substance est favorisée grace a de meilleurs coefficients de partage ;

e || présente le plus grand taux de rendement de toutes les méthodes d’ extraction qui existent
[51].

[11.3. Macération
A. Description dela méthode

Lamacération est un procédé qui consiste a laisser s§ourner un solide dans un liquide froid
pour en extraire les composés solubles, ou bien pour qu'il absorbe ce liquide afin d'en obtenir le

parfum ou la saveur, pour le conserver ou pour qu'il Sy décompose [52].
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La macération peut se faire dans une solution alcoolique (macération acoolique), de I'eau, de
I'huile...

B. Principe:

La macération est un procédé d’extraction solide-liquide discontinu qui consiste a laisser
tremper le solide dans un solvant a température ambiante, a chaud ou a |’ ébullition pour en
extraire les constituants solubles. La matiére végétale est mise dans un bécher, rempli d’un
solvant organique, ou I’eau est sous agitation pendant 3 heures, pour bien macérer. Apres
filtration, le résidu peut étre remis dans le récipient d’ extraction avec une nouvelle portion de
solvant, le processus est répéte plusieurs fois au besoin. Lorsque la macération est effectuée dans
I"eau, I’isolement du composé nécessite |'extraction de la phase aqueuse par un solvant

organique. Le schéma du montage de macération est représenté sur lafigure 10.

Figure 10. Schéma d’un montage de macération [53].

C. Avantages

e Son avantage est d’ utiliser de petites quantités de solvant, ce qui est avantageux ;

e Le procéde d' extraction se fait afroid ce qui évite toute dégradation de |” huile essentielle sous
effet de latempérature ;

¢ 1| ne nécessite pas de montage bien précis ou bien compliqué;

e Les solvants utilisés sont disponibles;

e || vient en seconde position en ce qui concerne le taux de rendement [54].
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[11.4. Autrestechniques
[1.4.1. Technique dela pression

Peut étre est-ce la plus ancienne : les Egyptiens utilisaient la pression a I’aide d’un sac
pour extraire |I'essence des pétales de fleurs. Cette méhode consistait a écraser les parties
odorantes d’ une plante fraichement coupée puis a les enfermer dans un sac en lin que I’ on tordait
al’ aide de deux batons enfilés dans deux anneaux placés al’ extrémité du sac. L’ essence filtrait a
travers la toile et était recueillie dans un récipient placé en dessous [18]. Pour ce faire, on
emploie des machines qui extraient |’ huile essentielle en créant des zones de compression et de

dépression suffisantes pour que I” huile puisse étre libérée [55].

[1.4.2. Extraction par solvant

La technique d’ extraction « classique » par solvant, consiste a placer dans un extracteur
un solvant volatil et la matiére végétale a traiter. Gréce 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 « concrete ». Cette derniere pourra
étre par la suite brassée avec de I'alcool absolu, filtrée et glacée pour en extraire les cires
végétales. Aprés une derniere concentration, on obtient une « absolue ». Les rendements sont
généralement plus importants par rapport a la distillation et cette technique évite I'action
hydrolysante de I’ eau ou de la vapeur d’ eau. En effet, I’intervention de solvants organiques peut
entrainer des possibilités de contamination de I’ échantillon par des impuretés parfois difficiles a
éliminer. Le solvant choisi, en plus d’ étre autorisé devra posséder une certaine stabilité face ala
chaleur, la lumiere ou I’oxygene, sa température d’ ébullition sera de préférence basse afin de
faciliter son élimination, et il ne devra pas réagir chimiquement avec I’ extrait. Parmi les solvants

les plus utilisés, on recense: le méthanol, I’ éthanol, I’ éher de pétrole [46].

[1.4.3. Hydro-diffusion

Le principe de ce nouveau procédé consiste a pulser de la vapeur d' eau a tres faible
pression atravers la masse vegétale, du haut vers le bas a travers le végétal déposé sur une grille
a l'intérieur d'un paralléépipéde métalique, ce qui permet une meilleure répartition de la
charge. L'huile essentielle s écoule vers un collecteur permettant un équilibrage de pressions
[55]. 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 [56].
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[1.4.4. Extraction al’eau surchauffée

Ce procede utilise les propriétés de I’ eau, qui dans sa phase subcritique voit ses propriétés
de solvant modifiées et peut solubiliser des composés faiblement polaires. Deux types de
dispositifs sont généralement utilisés :
e Mode statique (dans un autoclave fermé éventuellement agité) : I'eau et le composé a
traiter sont mis en contact, I’ensemble est alors porté sous pression et température, suivi par un
prélévement en continu de la phase liquide qui contient les molécules d'intérét.
e Mode dynamique (dans un autoclave semi-continu type tubulaire) : le composé atraiter est
introduit dans un autoclave d'extraction sous pression. L’eau préaablement chauffée percole a

travers celit fixe, dissolvant et entrainant avec elle |’ extrait [57].

[11.5. Choix du solvant d’extraction
Lorsde I’ extraction par solvant le solvant extracteur est choisi detelle sorte que :
¢ L’ espece chimique a extraire y soit la plus soluble possible dans notre solvant ;
e L’extraction se fait par solvant, alors on doit I’évaporer a la fin et pour faciliter la téache, on
prend des solvants moyennement volatils ou volatils (température d’ ébullition faible) ;
e Comme les solvants sont souvent inflammables et nocifs, on respectera aussi les criteres de

sécurité dans leur choix.

[11.6. Qualité et rendement des huiles essentielles

La qualité de I"huile dépend de plusieurs facteurs dont le procédé d obtention, I’ 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 |’ on trouve donc souvent, dans le commerce,
des huiles essentielles qui n’ont d’ essentiel que le nom [18].

Les teneurs en huiles essentielles sont généralement trés 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 [57]. En effet, pour obtenir quelques grammes d’ essence, il faut
une grande quantité de végeétaux. Par exemple pour 100 kg de plantes, on obtient :

e Eucalyptus: 3kgd essence.
e Geniévre: de0.5a1.2 kg.

e Hysope : 400 g.

e Ylang-ylang : 1.5 kg.
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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 [18].

[11.7. Facteursinfluencant I'extraction
[11.7.1. Matiére végétale
e Choix desplantes

Seules |les plantes saines de |'espéce recherchée doivent étre récoltées.
e Modede cuelllette

On peut cueillir les fleurs, feuilles, bourgeons et petites baies en les arrachant simplement de la
plante a la main, puis on récolte les tiges, les racines et écorces de préférence avec un petit
couteau ou un secateur. Cette méthode est plus écologique et permet dobtenir des huiles
essentielles de meilleure qualite.
¢ Provenance (région d'origine)

Le sol dans lequel pousse la plante et le climat qui regne dans une région donnée déterminent
et différencient en grande partie la qualité de I'essence que produit cette région par rapport a
I’ essence de la méme plante provenant d’ une autre région.

e Stade végétatif

La récolte doit avoir lieu pendant le stade végétatif, quand la plante est plus riche en essence.
Ce moment varie d'une plante a une autre.

e Périodedelajournée

La qualité de I'essence d'une plante varie en fonction de la période de la journée ou elle est
récoltée. C'est dés |’ aube, lorsque larosée s évapore, que la concentration des huiles essentielles
est la plus élevée dans les plantes, car les gouttelettes de rosée empéchent encore I’ évaporation
des huiles. A défaut, on peut récolter en fin d’ apres-midi ou en début de soirée, au moment ou les
plantes exhalent le moins leur parfum.

e Partiedela plantedistillée
Les diverses parties d'une méme plante (fleur, feuille, tige, écorce, racine, etc.) peuvent

produire des essences différentes [58].

[11.7.2. Nature et état du solide et du soluté

La nature et I’ éat physique du soluté ont une importance primordiale et déterminent le
mécanisme de transfert de matiére. Le soluté contenu dans ces corps est soit un solide, soit un
liquide, stable ou non ala chaleur ou al’atmosphére. Il est réparti uniformément en des teneurs
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variables dans le solide. Si le soluté est dispersé uniformément dans le solide, les parties
superficielles sont dissoutes en laissant derriére elles un solide poreux. Le solvant doit ensuite
pénétrer cette couche extérieure avant d'atteindre le soluté situé en profondeur. Le chemin du
solvant est rendu de plus en plus difficile, traduisant ains une diminution de la vitesse
superficielle. Lorsgue la teneur en soluté est importante dans le solide, |a structure poreuse peut

étre détruite par broyage. La dissolution ultérieure du soluté devient plus facile [59].

[11.7.3. Nature, concentration et volume du solvant

Le choix du ou des solvants est tres important. |l doit ére d’ une grande pureté et avoir un
faible point d’ébullition pour pouvoir étre éliminé facilement en limitant |a perte de composes
volatils. Il ne doit pas interférer avec la méthode d'analyse utilisée. Il doit pouvoir extraire les
composes polaires et apolaires ou bien étre sélectif. Le choix est fonction de la matrice et des
composés a éudier. |l faut tenir compte de la polarité des composés, de leurs températures

d ébullition et de lamiscibilité avec les autres solvants [60].

[11.7.4. Méthode, durée, température et pression

La réduction de la pression de marche provoque un abaissement des températures
d ébullition et de condensation. Inversement, toute augmentation de pression entraine une
élévation de ces températures, ce qui permet I’ accroissement de la solubilité et de la diffusivité
du soluté et ladiminution de laviscosité. Elle doit étre limitée pour éviter les risques d’ extraction
des composeés nuisibles et 1a dégradation thermique du soluté [61].

La durée de I'extraction (longue ou prolongée) permet de recueillir I'ensemble des
fractions «de téte» et «de queue» dans le cas de la distillation. Elle dépend du procédé

d extraction utilisé et de |’ objectif de |’ extraction.

[11.8. Controle et conservation des huiles essentielles
[11.8.1. Conservation

Les huiles essentielles sont des substances trés délicates, qui s alterent facilement, ce qui
rend leur conservation difficile. Les risques de dégradation sont multiples : photo-isomérisation,
photo-cyclisation, coupure oxydative des propényl-phénols, peroxydation des carbures et
décomposition en cétones et alcools (limonéene) [13]. Ces dégradations peuvent modifier leurs
propriétés si elles ne sont pas enfermées dans des flacons propres et secs en aluminium, en acier

inoxydable ou en verre teinté ou ombré et al’ abri delalumiere et de lachaleur [62].
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[11.8.2. Controle

Les huiles essentielles, objets de transactions commerciales souvent importantes en
valeur monétaire, doivent répondre a des normes déterminant des critéres chimiques, physiques
et des variations tolérées. La pharmacopée francaise énonce, pour les huiles essentielles qui y

figurent, un certain nombre de contrdle a effectuer. Les examens pratiqués portent sur :

e Les caracteres organol eptiques : aspect, odeur, couleur et gout ;
e Les caracteres physiques: densité, indice de réfraction, déviation polarimetrique, solubilité
dans I’ é&hanol, point de congélation ;

¢ Certaines caractéristiques chimiques: indice d’ acide, indice d’ ester ...

La connaissance de la composition d’un seul lot d’huile essentielle ne saurait définir
celle-ci. En effet, leur qualité varie selon le moment de la cueillette, le type de terrain, |e procédé

d’ extraction et les conditions de conservation,...

29



PARTIE 11

PARTIE PRATIQUE



CHAPITRE 1
METHODES D'EXTRACTION ET DE

CARACTERISATION DES HUILES ESSENTIELLES
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Dans ce chapitre, nous proposons d’ aborder les différents aspects pratiques de notre étude, a
savoir la méthodologie employée pour I’ extraction et la caractérisation des huiles essentielles
extraites du myrte.

I.1. Matériel et produits chimiques utilisés

L’ extraction des huiles essentielles du myrte en vue d'une caractérisation a nécessité
I” utilisation du matériel et produits chimiques suivants:
e Tamiseuse : L’opération de tamisage a été réalisée a |I'aide d'une tamiseuse de marque
RETSCH équipée d une série de tamis de différentes dimensions. La durée du tamisage est de
dix minutes.
e Centrifugeuse : La séparation du mélange (adsorbat - adsorbant) a été réalisee al’aide d’une
centrifugeuse de marque HETTICH ZENTRIFUGEN EBAZ20. La vitesse de centrifugation a été
fixée a 6000 trs/min pendant 5 minutes.
e Balance: Toutes les pesees ont été réalisées sur une balance analytique de marque SCALTEC
SBC32, de précision égale a+ 0.0001g.
e Plaque chauffante: La température et la vitesse d’ agitation ont été contrélées a I’aide d’ une
plague chauffante de marque SI Analytics Gmbh.
e Chauffeballon : Il aétéutilised ans le procédé d’hydrodistillation, il permet le chauffage

d eau, il est de marque Electromantle MV .

e Spectrophotometre UV-Visible: Les absorbances des solutions d huile essentielle, ont é&é
mesurées par un spectrophotométre UV-Visible a double-faisceau de marque SHIMADZU
équipé d un écran pour lalecture directe de la densité optique A ou de latransmitance T.

e Etuve: permet le séchage de notre plante, elle est de marque Memmert.

e Spectrophotomeétre infrarouge: Les spectres IR de nos échantillons ont éé enregistrés par
un spectrophotometre IR atechnigue ATR de margque Agilent Technologie Cary 630.

e pH-métre: La mesure du pH et la lecture de la température, ont été effectuées al’aide d' un
pH metrea affichage numérique de marque HANNA instruments, muni d'une électrode
combinée, I’'une en verre pour la mesure du pH et I'autre en acier pour la lecture de la
température. L’ appareil est préalablement étalonné avant chaque utilisation avec des solutions
tamponsde pH 4,7 et 9.

e Rotavapor : Utilisé afin de distiller rapidement les solvants et éviter les contaminations, il est
de marque Rotavapor R I1.

Nous donnons dans |e tableau 04 quel ques caractéristiques des produits chimiques utilisés.
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Tableau 04: Caractéristiques des produits chimiques utilisés.

METHODES D’'EXTRACTION ET DE CARACTERISATION

Produit chimique Formule Masse molaire | Pureté Marque
chimique (g/mal) (%)
Amidon (CeH1005)n | Sin=1 M=162 - BIOCHEM
lodure de potassium Kl 166,0028 99% SIGMA-ALDRICH
Phénol phtaléne C20H1404 318.3228 - BIOCHEM
Hydroxyde de KOH 56.11 - BIOCHEM
potassium
Ethanol C,HsOH 46.068 9 SIGMA-ALDRICH
Cyclohexane CeHy, 84,16 99,8 SIGMA-ALDRICH
Chloroforme CHCls 119,38 99-99,4 | SIGMA-ALDRICH
Acide acé&tique CH3COCOH 60,05 99-100 | SIGMA-ALDRICH
Thiosulfate de sodium NaxS0s3 158,11 99 LABOSI
Ether di-éthylique (C2Hs)20 74,12 99,5 SIGMA-ALDRICH
Hexane CeHia 86,18 - BIOCHEM
Acide Chlorhydrique HCI 36,460 36,5-38 | SIGMA-ALDRICH
Di-chlorure de calcium CaCl2 110,98 - SIGMA-ALDRICH

|.2. Présentation dela plante utilisee

Dans le cadre de notre éude, nous nous sommes intéressés a |’extraction et a la
caractérisation des huiles essentielles extraites du myrte vert sauvage (Myrtus Communis), vu
leurs effets thérapeutiques et leur efficacité prouvée dans les divers domaines d’ utilisation
(pharmacologie, cosmétologie, agro-alimentaire,...). Nos échantillons ont été récoltés au niveau
de la forét du village Cheurfa, commune Taourirt Ighil a 48,2 km du chef-lieu de la wilaya de
B&aia. Laforét se trouve a une atitude de 750 métres, ce qui donne un climat favorable pour la
croissance de cette plante qui peut atteindre 02 métres de hauteur. Elle est sempervirente, ses
feuilles sont opposées deux a deux, d'une taille moyenne et fortement odorantes. Nos
échantillons ont été cueillis le 14/03/2017 a 18h15min. Nous avons récolté la plante avec les
tiges, avons enleveé soigneusement les feuilles, les quelles ont été nettoyées al’ aide d' un chiffon,
afin d' édiminer toute trace de contamination. Nous avons également préparé des échantillons
secs de myrte par exposition de la matiere végéetale fraiche, soit au soleil pendant 2 a 3 jours, ou

par étuvage pendant 4 a 5 heures, a une température qui ne dépasse pas 55°C.
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1.3. Méthodes d’ extraction

La diversité et la complexité des huiles essentielles rendent le choix des processus
d obtention délicat. La méthode choisie ne doit pas conduire a la discrimination entre les
composes polaires et apolaires, ni induire des réactions biochimiques, dégradation thermique,
changement de pH... [62].

Dans cette étude nous avons utilise trois différentes techniques d extraction
(I"hydrodistillation, le soxhlet et la macération). Nous nous sommes intéressés a I’ influence de
plusieurs paramétres (durée de I’ extraction, température du milieu réactionnel, la masse et la
granulométrie de la matiére végétale), sur le rendement en concréte et en huile essentielle.

[.3.1. L’Hydrodistillation
C'est I'une des méthodes les plus utilisées, elle permet d'isoler les huiles essentielles a
I” état pur.
a) Mode opératoire
Pour une extraction par hydrodistillation, nous avons adopté e mode opératoire suivant :
e Nous avons introduit dans un ballon bi-col afond rond de 500 mL, muni d’un réfrigérant,
une masse de matiere végetale (fraiche ou seche), nous avons gjouté 400 mL d eau de source
(Bir Essalam, Kendira Béjaia), deux a trois pierres ponce pour homogénéiser la température.
L’ ensemble est placé dans un chauffe ballon a 100°C pendant deux heures. Le distillat obtenu est
introduit dans une ampoule a décanter afin de subir |es traitements suivants:
A) Relargage : Nous avons gjouté 5g de NaCl et soumis le distillat & une agitation pendant deux
minutes.
B) Extraction liquide-liquide (par solvant): Nous rgjoutons 05 mL de cyclohexane. Aprés
agitation pendant deux minutes, Ensuite I’ huile essentielle et le cyclohexane sont introduits
dans un bécher apres séparation des deux phases (phase organique et phase agueuse
(une décantation)). Le solvant est éliminé par une simple distillation, ou par une distillation sous
vide (rotavapor) pour éviter les pertes.
C) Séchage: Le séchage se fait par agjout d'un gramme d'un desséchant (CaCl,).On laisse le
mélange sécher pendant 24 heures, puis |’ huile est récupérée dans des flacons en verre ambré.
de 30 mL.
[.3.1.1. Effet du temps
Dans cette étude, nous avons fait varié, le temps d’ extraction et la nature de la matiere
végétale (séche ou fraiche), afin de voir I'influence de ces paramétres sur le rendement en
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concréte et en huile essentielle. Pour cela nous avons travaillé avec des temps allant de 60 a 180
minutes, avec une incrémentation de 30 minutes et une masse de matiére végétale de 60g.

[.3.1.2. Effet delatempérature

Dans cette partie, nous nous sommes intéresses a I’'influence de la température sur le
temps d’ extraction. Pour cela, nous avons fait varier latempérature de 100 a 250°C avec un pas
de 50°C. Le temps d’ extraction est de deux heures et la matiére végétale utilisée est séche avec

une masse de 60g.

1.3.1.3. Effet dela masse dela matiére végétale

Nous avons étudié dans cette partie I’ influence de la masse de la matiére végétale seche
sur le rendement en huile essentielle. Nous avons donc fait varier la masse du myrte de 20 a 60g
avec un pas de 10g. Le temps d extraction et latempérature du milieu réactionnel, ont été fixés
respectivement a 2 heures et 150°C.

1.3.1.4. Effet dela granulométrie
Le but de cette éude est de déterminer |'effet de la granulométrie du myrte sur le
rendement en huile essentielle. Nous avons d’ abord séché a |’ étuve a 45°C, et broyé les feuilles
de myrte al’aide d’un pilon et un mortier, puis nous avons procédé au tamisage en utilisant une
série de tamis de différentes dimensions (3,15, 2, 1,4, 1 et 0.5) mm, puis nous avons réalisé une
hydrodistillation pendant 2 heures pour chaque fraction alatempérature de 150°C et une masse
de matiére végétale de 60g en variant a chagque fois la granulométrie.

[.3.2. Extraction au Soxhlet

L’ extraction par |’appareil soxhlet, est une méthode ssimple qui permet d effectuer une
extraction solide-liquide avec une grande efficacité.

Dans le cadre de notre travail, nous avons éudié, |’ effet de I’ é&at de la plante (séche ou
fraiche et de la nature du solvant (éthanol, acétone ou hexane) sur le rendement en huile

essentielle et pour cela nous avons adopté e mode opératoire suivant :

[.3.2.1.Extraction
Nous avons introduit dans un ballon de 500ml a fond plat, 200mL de solvant

d extraction. D’ autre part, nous avons pesé 15g de matiére végétale, que nous avons enveloppé
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dans des cartouches en cellulose (papier filtre endurci sous forme d’ une cartouche), que I’on a
mis dans |’ extracteur. Une fois le systeme de réfrigération et de chauffage sont mis en marche,
nous observons des vapeurs de solvant qui se condensent au niveau de réfrigerent puis tombent
goutte a goutte sur la cartouche. Au bout d un certain temps, le solvant entame son extraction et
forme un cycle fermé d’ extraction que nous pouvons décomposer en plusieurs étapes: [ébullition,
vaporisation, condensation, extraction]. Lorsgue le solvant d extraction atteint le niveau
supérieur du siphon, le siphon s amorce et |a solution retombe dans le ballon atravers le tube de
siphonage et se concentre. Pour cela, nous avons réalisé plusieurs siphonages (six).

Apres refroidissement, nous avons enlevé la cartouche et récupéré la concréte que nous avons
mis dans | e rotavapor pour la séparation du solvant de la concréte laguelle a été pesée.

[.3.2.1. Traitement dela concréte

La concrete ainsi obtenue contient des cires végétales qui sont éliminées par traitement &
I’ éthanol. Pour cela, nous I’ avons pesée, puis nous lui avons rgjouté 04 fois sa masse d’ alcool et
avons laisse le mélange reposer pendant 10 minutes et filtré sous vide. Le filtrat est ensuite mis
dans de I’ eau glacée a 0°C pendant 3 heures, puis remis encore une autre fois dans le rotavapor
pour éliminer complétement le solvant utilisé. L’ échantillon obtenu est centrifugé a une vitesse
de 6000 tours/min pendant 05 minutes, le distillat est pesé afin de déterminer le rendement en

absolue.

1.3.3. Macération
Dans notre étude, nous avons réalisé des macérations a froid avec de I'éthanol en

changeant la nature du myrte (sec ou frais).

a) Mode opératoire

Nous avons mélangé dans un bécher de 500 mL, 30g de matiére végétal e seche et
400 mL d'éthanol. L'ensemble est soumis a une agitation pendant 20 minutes a température
ambiante 20°C, puis nous avons laissé macérer pendant 24h. Ensuite nous avons filtré la
solution a I’aide d’un papier filtre, puis nous I’avons distillée par |e rotavapor pour obtenir la

concréte qui est traitée par la suite de laméme maniére que celle par extraction au soxhlet.
I.4.Calcul du rendement

Le rendement est calculé en appliquent les formules 1 et 2.

e Pour la concreéte
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RD(%): Masse de la concreéte (g) % 100 (1)

Masse de la matiére végétale (g)

e Pour |'absolue

Masse de 1'absolue(g) 00 (2)
Masse de la matiére végétale (g)

RD(%)=
I.5. Méthodes de caractérisation
Dans cette partie, nous nous sommes intéressés a la caractérisation physico-chimique et

spectrale de notre huile et de la plante, dans le but de contrdler la qualité de notre huile.

[.5.1. Parameétr es or ganoleptiques
L’ évaluation des propriétés organol eptiques constitue généralement une partie des études
visant a analyser les facteurs qui affectent la qualité de I’ huile essentielle. Dans cette étude, nous

nous sommes bases sur deux parametres essentiels qui sont |’ aspect et I’ odeur.

[.5.2. Analyses physiques

Les parametres physi co-chimiques étudiés sont :

[.5.2.1. Ladensité

La densité est une constante physique intrinséque des corps liquides, gaz, ou solides.
Pour les huiles essentielles, sa mesure représente un parametre principa permettant de mieux la
caractériser. Elle est mesurée al’aide d’un pycnométre, larelation de la densité pour les liquides
purs est exprimée a 20°C dans |’ équation 3 :

M;— Mg
Mi— Mg

3)

do=

d2o: Densité a20°C;
Mo : Masse du pycnométre vide (g);
M1 : Masse du pycnométre rempli avec del’ eau distillée (g) ;

M2 : Masse du pycnomeétre rempli d’ huile (g).

a) Mode opératoire
Apres avoir nettoye le tube du densimétre avec de I’ eau distillée, nous I’ avons plongé dans la

solution d'huile essentielle. Les valeurs de la densité et de la température sont affichées sur
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I”écran du densimeétre. La photo du densimetre éectronique utilisé est représentée sur la figure
11.

Figure 11. Densimétre électronique.

[.5.2.2. Pouvoir rotatoire

Le pouvoir rotatoire est une caractéristique importante de la pureté des huiles
essentielles. 1l permet d’'indiquer si elles possédent une activité optique d’extrogyre (+) ou
lévogyre (-) [64]. |l est calculé selon I’ équation 4.

[0& = 5 )

Ou:

[a]3° : Pouvoir rotatoire ;

a: Degré d’angle ( lu sur ’appareil ) ;

L : Longueur du tube du polarimétre ;

[C] : Concentration de I huile essentielle (g/100 mL).

a) Mode opératoire

Pour la détermination du pouvoir rotatoire nous avons utilisé un polarimétre. Pour cela nous
avons rempli la cellule de I’ appareil avec 1g d’ huile et 24 mL d’ éthanol. L'’ angle de rotation est
lu directement aprés apparition d'une image claire. Nous représentons sur la figure 12, le

polarimétre utilisé.
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Figure 12. Polarimetre.
[.5.2.3. Indice deréfraction
L’indice de réfraction est le rapport entre les sinus de I’angle d’incidence de longueur
d’ onde déterminée [65,66].L’indice de réfraction d'un milieu déterminé pour une radiation

monochromatique est égal au rapport suivant :

sini

"= ©)

sinr

Figure 13. Diffraction d' un fai sceau monochromatique.

a) Modeopératoire

Le réfractomeétre dispose d’' une lame en verre sur laguelle I’ échantillon est déposé.
L’ appareil a d’'abord été gjusté avec de I’ eau distillée, puis séché. On place ensuite une goutte
d huile essentielle sur le prisme du réfractomeétre et on effectue la mesure.

L’indice de réfraction final est donné par lal’ éguation 6.

[n]5=nj+0.0004 [t'-] (6)
nk: Indice de réfraction de référence ;

[n]4 : Indice de réfraction mesuré ;

t : Température (20°C) ;

t’: Température au moment de la mesure.

Le réfractometre utilise est représenté sur lafigure 14.
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Figure 14. Réfractometre.
1.5.2.4. Viscosité
Laviscosité d' un fluide est larésistance al’ écoulement uniforme [67]. Elle se mesure

avec un viscosimetre capillaire. Elle est déterminée selon I’ équation 7 :

p1Xty
= X
2 = 1 (7)

AVec:

p; : Massevolumiquedel’eau ;

p, : Masse volumique del’huile;

t, : Temps d’ écoulement de I’ huile;
t; : Temps d’ écoulement de |’ eau ;
W, : Viscosite d’ huile (Pas);

U, : Viscosité del’eau (Pa.s).

Nous donnons sur lafigure 15, une photo du viscosimetre utilise.

Figure 15. Viscosimétre d’ Ostwald.

a) Mode opératoire
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Apres avoir lavé et séché le viscosimétre, nous avons mis a I'intérieur de I’eau distillée et
avec une poire, nous avons aspiré I'eau jusqu’au remplissage de I’'ampoule de A a B puis
détaché la poire et noté le temps d’ écoulement de cette eau (t1). Nous avons adopté le méme
mode opératoire pour déterminer le temps d écoulement de I'huile (t2), aprés avoir lavé le

viscosimétre avec du chloroforme et séché.

[.5.3. Analyses chimiques
1.5.3.1. pH (potentiel hydrogene)

Le pH mesure I’activité chimique des ions H* en solution, plus couramment, le pH
mesure |’ acidité ou la basicité d’ une solution, ce paramétre est trés important pour déterminer la
qualité de notre huile [63].

pH= —log[H;0%] (8)

[.5.3.2. Indiced’acide
Cest la masse en mg de KOH nécessaire pour la neutralisation des acides libres
contenus dans 1g d huile essentielle. Lateneur en acides libres des corps gras augmente avec le

temps, |'indice d'acide permet donc de juger de leur état de détérioration [63].

RCOOH + OH~ ——» RCOO~ +H,0 9)

Cet indice est calculé selon |’ équation 10:

M
— m

A=

mg KOH/1g d' huile (20)

100

AVec:

V : Volume de KOH (0,01N) versé (mL) ;
M : Masse molaire de KOH (g/mal) ;

m : Masse d' huile essentielle (g).

1.5.3.3. Pourcentage d’ Acidité (%)

L’ acidité d’ une huile est calculée selon |’ équation 11 :
_ NxMxVx100

A (%) = mx1000 (11)
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a) Mode opératoire

Nous avons pesé 1g d’ huile a laguelle, nous avons gjouté 25mL d’un mélange a volume égal
d éthanol et d oxyde di-éthyligue. Nous avons titré énergétiquement avec la solution de KOH
(0.01N) en présence de phénolphtaléine comme indicateur coloré. Nous avons noté au premier

point de virage le volume de KOH verse.

1.5.3.4. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP), est la masse en microgrammes d’ oxygene actif pour un
gramme de matiére grasse [69]. Il permet d apprécier le degré d’ oxydation d’une huile. Il permet
de suivre son état de conservation ou état d’ avancement de |’ oxydation [70].

Il est déterminé par larelation 12 :

[p = Y2 VaXNX1000 e 0,/K g o huiile (12)

m

Avec:

V2: Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour I’ essai ablanc (mL) ;
V1: Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé (mL) ;

N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisé (éqg/L) ;

m : Masse de laprise d essai (g).

e Réaction de formation du peroxyde :
R-CH=CH-R’ + O,——» R-CH-CH-R’
o_d (13
e Reéaction del’iodure de potassium en milieu acide :
R-CH-CH-R’ + 2KI + 2CH; — COOH —» R-CH-CH-R’ + 2CH; — COOK+ H,0 + I,

0—-0 0 (14)
e L’iodelibéré est titré par e thiosulfate de sodium :
I, + 2Na,S,05 — 2Nal + Na,S,0, (15)

a) Mode opératoire

Dans un flacon de 250mL, nous avons introduit 2g d’ huile essentielle gque nous avons dissout
dans 10 mL de chloroforme et 15 mL d'acide acétique. Ensuite nous avons rgjouté 1mL de
solution d’iodure de potassium, bouché aussitét le flacon, agité pendant une minute et laissé

reposer pendant cing minutes a I’abri de la lumiére puis nous avons rgjouté 75 mL d eau
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digtillée. Nous avons titré tout en agitant vigoureusement en présence d empois d amidon
comme indicateur, I’iode libéré, avec la solution de thiosulfate de sodium 0.01 N. Nous avons

effectué le méme procédé mais cette fois sans le corps gras (essai a blanc).

1.5.3.5. Indice de saponification

L’'indice de saponification est la masse en milligrammes d hydroxyde de potassium
nécessaire pour neutraliser les acides gras libres et saponifier les triglycérides existants dans 1g
de substance [71].
Cet indice est calculé par larelation 17 :

_ (Vy—=V1)X (MxN)
- m

Ig mg KOH/ 1g huile (16)

Avec:

V, : Volume de HCI utilisé pour I’ essai ablanc (mL) ;

V; : Volume de HCI utilisé pour I’ échantillon d’ huile (mL).
N : Normalité de la solution de HCI (0.5N)

m : Massedelaprise d’ essai (g).

a) Mode opératoire

Nous avons introduit 02g d’ huile essentielle dans ballon afond plat et avons rgjouté
25mL de KOH de normalité 0.5N), le mélange est chauffé a reflux pendant une heure sous
agitation. A lafin de la manipulation, le mélange qui contient la solution savonneuse est refroidi
puis titré avec la solution de HCI de normalité 0.5N en présence de la phénol phtaléne comme

indicateur coloré.

1.5.3.6. Fraction insaponifiable

On entend par matieres insaponifiables d’ un corps gras, I’ ensemble des produits présents
apres saponification de celui-ci par un hydroxyde alcalin, extraction par un solvant spécifique et
élimination de ce dernier [72].
Elle est déterminée par larelation 17:

Teneur en insaponifiable(%) = % %X 100 (17)
0

Avec:
my : Masse du résidu séché () ;
Mo : Masse de laprise d essai.
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a) Mode opératoire
e Saponification
Nous avons gjouté 25 mL de solution éthanolique de KOH a 2,5 g d huile essentielle.
L’ ensemble est chauffé areflux. A lafin de la manipulation nous avons rgjouté, par le haut du
réfrigérant, 100 mL d eau distillée et soumis |’ ensemble al’ agitation.
e Extraction
Apres refroidissement, le contenu du ballon est transvasé dans une ampoule a décanter
(A). Le ballon est rincé a plusieurs reprises avec au total 100 mL d’ oxyde di-éthylique puis le
liquide de ringage est versé dans (A). L’ampoule est bouchée et agitée vigoureusement pendant
une minute tout en dégazant de temps a autre. L’ ensemble est laissé décanter jusqu'a séparation
totale des deux phases (aqueuse et grasse). La phase savonneuse est recueille dans une seconde
ampoule (B). L’extraction de la phase savonneuse est répétée deux fois encore en utilisant a
chaque fois 100 mL d oxyde di-éthylique. Les trois extraits éhérés sont rassemblés dans une
ampoule a décanter (C). Aprés séparation des deux phases, la phase aqueuse est éliminée et la
phase éthérée est lavée deux fois avec environ 40 mL d' eau distillée en agitant vigoureusement
et en dliminant a chaque fois le liquide de lavage. Puis apres on opéere au lavage par 40 mL de
KOH (0.5N), puis par 40 mL d’eau distillée, de nouveau par 40 mL de KOH (0.5N) et encore au
moins deux fois par 40 mL d’ eau distillée.
e Détermination :
La phase éthérée est transvasée par le haut de |I’ampoule, dans un ballon séché et
taré. Cette opération est répétée plusieurs fois et en faisant évaporer a chaque fois I’ oxyde di-
éthylique par distillation sur un bain d'eau bouillante. L’ ampoule est rincée avec un peu d’ oxyde
di-éhylique. Le liquide de ringage est transvasé dans le ballon puis évaporé comme ci-dessous :
5 mL d acétone sont rgjoutes et le savon volatil est éliminé complétement en s aidant d’un léger

courant d’air. Le séchage est fait al’ étuve a 103°C jusqu'a stabilisation de la masse.

1.5.3.7. Indiced’ester

C'est la masse en milligrammes de KOH nécessaire a la neutralisation des acides

libérés par |’ hydrolyse des esters contenus dans 01g d’ huile essentielle [73].

Cet indice est déterminé par larelation 18:

Vo—-Vy
m

I = 28.06 Ia mg KOH/1g d huile (18)
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Avec:

le: Indice d' ester ;

Vo: Volume de HCI del’essai ablanc (mL) ;
V1: Volume de HCI avec I’ échantillon (mL) ;

Ia : Indice d’ acide.

a) Mode opératoire

Pour ce test, le mélange obtenu lors de la détermination de I'indice d acide, est chauffé a
reflux avec 25mL de KOH de normalité 0.01N pendant une heure. Aprés chauffage et une fois
que la température a diminué, la solution est titrée avec HCI (0.5N) jusgu’'au virage de la

couleur de la solution au jaune. Nous avons également effectué un essai a blanc.

|.6. Méthodes spectroscopiques
[.6.1. Spectrophotométrie UV-Visble

La spectrophotométrie est une méthode analytique quantitative qui consiste a mesurer
I” absorbance ou la densité optique d’ une substance chimique donnée en solution. Plus cette
espece est concentrée plus elle absorbe la lumiére dans les limites de proportion énonceées par la
loi de Beer-Lambert. La densité optique des solutions est déterminée a l'aide un
spectrophotometre préalablement éalonné sur la longueur d onde d absorption de |’ espece

chimique a éudier.

Figure 16. Schémaillustrant un faisceau monochromatique.

L’ absorbance de lasolution, A, est donnée dans |’ équation 19 :

I
A =log,, (TO) (19
On parle aussi de transmittance, T, définie par larelation 20 :
T=1 (20)
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[.6.1.1. Absorbance spécifique au rayonnement UV :
La détermination des coefficients d'absorption spécifique (extinction spécifique) dans
le domaine de l'ultraviolet est nécessaire pour |'estimation de la phase d'oxydation de I'huile.

L’ absorption a des longueurs d'onde spécifiées a 232 nm et 270 nm, est liée a la
formation de diénes conjugués et trienes dans le systéme de I'huile, du fait des procédés
d'oxydation ou de raffinage. Les composés de |'oxydation des dienes conjugués contribuent a
K,3, aors que les composés d'oxydation secondaire (aldéhydes, cétones,...) contribuent a K-,
[68].

L’ équation 21, représente |’ extinction:

_ B

AT sxc (21)

Avec:

K, : Extinction specifique a une longueur d’ onde déterminée;
E,: Dengté optique alalongueur d’ onde;;

S: Epaisseur delacuve (cm) ;

C: Concentration de lasolution aanayser (¢/100 mL).

a) Mode opératoire
Nous avons mis dans unefiole de 25 mL, 0.25g d’ huile et complété par de |’ hexane jusgu’ au
trait de jauge. Les absorbances de la solution utilisée ont été mesurées al’aide d’un

spectrophotometre a des longueurs d’ onde de 232 et 270 nm.

|.6.2. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier

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 |’identification d’un produit inconnu, le suivi

d’ une purification ou de |’ évolution d’une réaction ... [65].
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[.6.2.2. Principedel’ATR
Dans la méthode ATR, le faisceau infrarouge est dirigé vers un crista transparent en IR

et avec un indice de réfraction élevé (diamant, Ge,...). Le faisceau IR est réfléchi al’interface
échantillon-cristal puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recoive un signal, il faut
gue |’ échantillon soit en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénétre de
guelques micromeétres dans |’ échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c'est la
réflexion totale atténuée. Les ondes évanescentes se désintégrent rapidement lorsgu’ elles se
déplacent atravers |’ échantillon.

Cette technique présente beaucoup d avantages: Préparation minimale de I'échantillon,
nettoyage ssimple et rapide de I'accessoire, large gamme d échantillons mesurables (sans
préparation préalable) ... [74].

a) Mode opératoire
Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotomeétre IR-ATR. Pour cette analyse, nous
avons d’ abord nettoyé la zone du dépdt avec de I’ acétone, puis avons déposé notre échantillon

sur lecristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.

[.7. Analyses effectuées sur la plante
[.7.1. pH (potentiel hydrogene)
a) Mode opératoire
Nous avons introduit dans un ballon afond plat, 02 g de matiere végétale fraiche et 100mL
d' eau ditillée. L’ensemble est soumis a un chauffage a reflux pendant 30 minutes. Aprés

refroidissement, nous avons mesuré le pH al’aide d’un pH métre.

[.7.2. Taux d"humidité (%)
a) Mode opératoire

Nous avons séché dans une étuve a 110°C, pendant 24 heures, 2 a 3 grammes de matiere
végétale. L’ ensemble est ensuite placé dans un dessiccateur pendant 30 minutes puis pesé.
Le taux en matiére végétal e seche et d” humidité sont cal cul és respectivement avec lesrelations
22 et 23:

masse de la matiére végétale fraiche

e Taux en matiére seche (%) = x 100 (22

masse de la matiere séchée

e Taux d humidité (%) = 100 - [% en matiere seche]. (23)
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Dans ce chapitre, nous présenterons et discuterons les résultats obtenus au cours de notre
étude. Nous nous intéresserons d abord a I’ effet de certains parameétres (durée d’ extraction,
nature, masse et granulométrie de la matiére végétale et latempérature d extraction) ains que le
mode d'extraction (hydrodistillation, soxhlet et macération), la nature du solvant (éthanol,
acétone et hexane) sur le rendement en huile essentielle. Nous donnerons par la suite la
caractérisation physico-chimique et spectrale de notre huile et de la plante utilisée (le myrte),

dans le but de contréler la qualité de notre huile.

I1.1.Techniques d’extraction
[1.1.1. Hydrodistillation
[1.1.1.1. Effet du temps et dela nature dela matiere végétale

Les masses de la concrete et de I’ absolue, sont  déterminées dans ce cas par rapport a
une masse de matiere végétale fixe (60g), des feuilles de myrte fraiches (tableau 5) et séchées
(tableau 6), a une température de 100°C en faisant varier le temps d’ extraction.

Tableau 5. Influence du temps d’ extraction, sur les masses de la concréte et de I’ absolue

extraites de la matiére végétale fraiche.

Temps d’ extraction (min) Masse de la concrete (Q) Masse de I’ absolue (g)
60 2,022 0,477
90 2,410 0,625
120 2,974 0,800
150 3,043 0,820
180 3,490 0,825
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Tableau 6. Influence du temps d’ extraction, sur les masses de la concréte et de I’ absolue

extraites de la matiére végétale seche.

Temps d’ extraction (min) Masse de la concrete (Q) Masse de I’ absolue (g)
60 2,237 0,542
90 2,423 0,643
120 2,511 0,821
150 3,346 0,861
180 3,360 0,880

Il ressort des résultats des ces tableaux, que:

- La masse de I’absolue de | huile essentielle augmente significativement dans I’intervalle
60 a 120 min, puis se stabilise;

- Lamasse de I’ absolue récupérée dans la fraction seche est supérieure a celle de lafraction
fraiche. Cela est probablement di al’arrét de I’ activité de la biosynthése des huiles essentielles
qui se ralentie aprés séchage, ce qui facilite I’ éclatement des poches secrétrices. Il y’'a aussi
I”humidité qui diminue considérablement I’ extraction. Pour la suite de notre étude, nous avons
donc fixé, letemps d’ extraction a 120 minutes et utilisé la matiére végétale seche.

11.1.1.3. Effet delatempérature
Nous avons suivi |’ effet de la température sur les quantités de concréte et de |’ absolue,
récupérées. Le temps d extraction a été fixé a 120 minutes, nous avons utilisé 60g de matiere

végetale seche. Les résultats obtenus sont rassemblées dans le tableau 7.

Tableau 7. Effet delatempérature, sur les quantités de concrete et d’ absolue récupérées.

Température (°C) Masse de la concrete (Q) Masse de I’ absolue (g)
100 2,974 0,801
150 2,985 0,899
200 3,013 0,902
250 3,165 0,909
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Il apparait sur le tableau 8 que :
Les masses en absolue (huile essentielle), croient quand la température passe de 100 a 150°C
puis se stabilisent, Cela nous améne a dire que 150°C, est la température la plus adéquate pour
I’ extraction des huiles essentielles de myrte, car au dela, |” huile peut se dégrader.
[1.1.1.2. Effet dela masse

Nous nous sommes intéresses dans cette partie a I’ influence de la masse de la matiere
végétale, sur les quantités de concréte et de I’absolue, récupérées. Les résultats obtenus sont
consignés dans le tableau 8.

Tableau 8. Influence de la masse de la matiére végétale, sur les quantités de concrete et

d' absolue récupérées.

Masse de matiére végétal e (g) Masse de la concréte (Q) Masse de I’ absolue (g)
20 2,194 0,478
30 2,535 0,763
40 2,695 1,014
50 2,849 1,258
60 3,043 1,368

Il apparait sur le tableau 7 que :
Les masses en concrete et en absolue (huile essentielle), croient avec I’augmentation de la
masse de la matiere végétale, cela est di a I'accroissement du nombre de poches sécrétrices

d huile essentielle avec I augmentation de la masse de la matiére végétal e [40].

[1.1.1.4. Effet dela granulométrie

Nous avons étudié dans cette partie, I'influence de la granulométrie de la matiere
végétale sur les quantités de concréte et de |’ absolue récupérées. Le temps d’ extraction a été fixé
a 2 heures, une température de 150°C et nous avons utilisé 60g de matiére végétale seche a
différentes granulométries, 3,15mm, 2mm, 1,4mm, Imm et 0.5 mm. Les résultats obtenus sont

rassemblés danslafigure 17.
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Figure 17. Effet de la granulométrie sur la masse de |’ absol ue.

Les résultats présentés dans la figure 17, ont montré que la quantité de I’ absolue ou huile
essentielle augmente quand la granulométrie diminue. En effet la quantité maximale (1,407g) en
absolue est atteinte pour la granulométrie la plus fine (0,5 mm), ceci est du a la facilité de la

dissolution et de |’ éclatement des gouttel ettes d’ huile essentielle dans la fraction fine.

[1.1.2. Extraction par Soxhlet

L’ objectif de cette partie est d’ étudier |’ effet de I’ extraction par soxhlet, de la polarité du
solvant d’ extraction, sur la quantité de concréte et d’ absolue récupérées, sur les feuilles de myrte
seches et fraiches, en faisant varier la nature du solvant. Nous avons utilisé pour cela trois
solvants (I’éthanol (C,HsOH), polaire, |'acétone (C3HO) peu polaire et I'hexane (CqHq,))
apolaire.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 9.
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Tableau 9. Influence de quelques paramétres sur |e rendement en concréte et en absolue.

Solvants | Naturedela Concréte Absolue
matiere Masse(g) | Rendement (%) | Masse (Q) Rendement (%)
végétale
Séche 7,320 48,800 5,730 38,230
Ethanol Fraiche 7,200 48,046 3,108 20,720
Séche 6,640 44,270 3,379 25,330
Acétone Fraiche 6,070 40,472 3,187 21,250
Séche 6,193 41,290 2,566 17,108
Hexane Fraiche 6,258 41,720 1,952 13,010

Lasolubilité et la polarité de nos solvants sont regroupées dans | e tableau 10, suivant :

Tableau 10. Quelques propriétés des solvants utilisés.

Solvant | Solubilité dans!’eau a Polarité Température Densité
20°C d ébullition (°C)
Ethanol Trés soluble Polaire liaisons 78,9 0,789
hydrogéne
Acétone | Moyennement soluble Assez polaire 56,1 0,783
Hexane Assez soluble Non polaire 68,7 0,660

Il ressort des résultats des tableaux 9 et 10 que :

e Lamatiere végétale seche a donné de meilleurs rendements en absolue et ce quelque
soit le solvant utilisé;

e L’éthanol est le solvant qui a donné les meilleurs rendements en concréte et en absolue
par rapport aux autres solvants, cette différence est due a la polarité, ala solubilité de I’ é&hanol

qui sont plus élevées que celles des autres solvants.
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[1.1.3. Extraction par macération

Dans cette étude expérimentale, nous avons réalisé des maceérations a froid avec I’ éhanol.

Pour cela nous avons mélangé 30g de matiere végétale avec 200mL d’ éthanol). Les résultats

obtenus sont regroupés dans le tableau 11.

Tableau 11. Résultats de I’ extraction par macération.

Nature de la Concrete Absolue

matiere végétale Masse (g) Rendement (%) Masse (g) Rendement(%)
Séche 8,734 27,890 3,394 11,314
Fraiche 7,409 24,690 3,036 10,125

D’ apres les résultats de ce tableau, nous remarquons que :

e Lamatiere végétae seche a donné de meilleurs rendements en concrete et en absolue,

que lafraiche;

e Le rendement obtenu par cette méhode est plus important que celui obtenu par
hydrodistillation.

e Cette méthode d’ extraction est non couteuse et rapide comparée aux autres.

[1.1.4. Comparaison entreles différents procédés d’ extraction

Nous avons comparé les rendements obtenus par les différentes méthodes d’ extraction,

nos résultats sont rassemblés dans la figure 18.
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Figure 18. Comparaison des rendements des trois procédés d’ extraction.
Cette figure, montre clairement que le rendement obéit al’ ordre suivant :
RD soxhiet (38,23%) > RD macgration (17,1%) > RD Hydrodistiliation (2,34%0).

[1.2. Caractérisation
[1.2.1. Paramétr es or ganoleptiques
[1.2.1.1. Lacouleur

L’ observation des huiles obtenues par les différents procédés d’ extraction, a montré
que leur couleur differe d’ une technique a I’autre, mais ces résultats sont compris dans la
gamme de couleur des huiles essentielles de myrte (jaune orangé au vert).

Letableau 12, résume les coul eurs de nos différents extraits.

Tableau 12. Influence du procédé d’ extraction sur lacouleur de |’ huile.

Technique Norme Hydrodistillation | Macération Soxhlet

Couleur Jaune orangé au vert Jaune pale Jaune orangé Vert

La couleur d'une huile essentielle est un paramétre trés important pour la détermination
de sa quaité. Ces couleurs, nous indiquent la présence des pigments caroténoides
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(xanthophylles), donc notre huile est riche en pigments, lesquels jouent un rdle tres important

dans lanutrition et la santé, car ils présentent des propriétés anti-oxydantes... [75]

11.1.2.2. Aspect

Nos huiles ont un aspect liquide ce qui confére & nos extraits une bonne mobilité et une
faible limpidité.
[1.2.2. Paramétres physico-chimiques
[1.2.2.1. Physiques
[1.2.2.1.1. Densité

Dans cette éude, nous avons utilise un densimétre, les résultats obtenus sont
regroupés dans le tableau 13.

Tableau 13. Densité des extraits obtenus par les différentes méthodes d’ extraction

Procédé d’ extraction Norme Hydrodistillation Macération Soxhlet
Densité 0.82-0.99 0.945 0.897 0.901

La densité est une caractéristique physique d une grande importance lors de I’ évaluation
de laqualité d’'une huile. D’ aprés nos résultats, nous remarquons quel que soit le procédé utilisé
pour I’extraction de I'huile, les valeurs de ce paramétre sont conformes a la norme AFNOR
(NFT 75, 111,2000).Une grande valeur de la densité, indique la présence de fonctions
secondaires dans le corps gras, dans notre cas les val eurs obtenues sont dans la norme, mais avec
de grandes valeurs (limite maximale) ce qui confirme gue notre huile possede des fonctions
secondaires (alcool, cétone,...).

[1.2.2.1.2. Pouvoir rotatoire
Nous avons déterminé le pouvoir rotatoire de I'huile extraite par des différents
procédés d’ extraction. Nos résultats sont consignés dans le tableau 14.

Tableaul4. Vaeurs du pouvoir rotatoire des huiles essentiell es extraites en fonction du procéde

d extraction.
Procédé d’ extraction | Hydrodistillation | Macération Soxhlet Norme
Pouvoir rotatoire (°) + 35,981 + 35,968 + 35,974 +15< a <+45
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Il ressort des résultats de ce tableau que le pouvoir rotatoire, est presque le méme, et qu'il ne

dépend pas du procédé d’ extraction, et que savaleur est danslanorme [76].

[1.2.2.1.3. Indice deréfraction

L’indice de réfraction est une caractéristique de pureté et de qualité des huiles
essentielles. Les résultats obtenus dans notre étude, sont comparés a la norme AFNOR NFT 75-
112-2000 et regroupés dans le tableau 15.

Tableau 15. Valeurs des indices de réfraction des huiles essentielles extraites, par les différents

procédés.
Procédé d’ extraction Hydrodistillation | Macération Soxhlet Norme
Indice de réfraction (°) 1,4388 1,4108 1,4208 1,45-1,47

L’'indice de réfraction dépend de la composition chimique des huiles essentielles, qui
augmente en fonction des longueurs des chaines dacides gras, et auss de leur degré
d instauration et de la température. Il varie essentiellement avec la teneur en mono-terpénes, et
en dérivés oxygénés. Une forte teneur en mono-terpénes donnera un indice de réfraction élevé,
dans notre cas les indices de réfraction de nos extraits sont proches de la norme AFNOR NFT
75-112-2000, ce qui confirme que notre huile se réfracte faiblement par la lumiere

monochromatique, ce qui favorise son utilisation en cosmétologie.

I1.2.2.1.4. Viscosité

La caractéristique la plus importante d’un fluide est sa viscosité, car elle représente
la capacité de ce dernier a s écouler sur une sur surface uniforme, les résultats obtenus sont
consignés dans le tableau 16.

Tableau 16. Valeurs de la viscosité des huiles essentielles extraites, par les différents procédés.

Procédé d’ extraction Viscosité (Pa.sx 1073) | Norme (Pa.sx 1073)
Hydrodistillation 3.794
Soxhlet 3,468 2,88-3,52
Macération 3.370
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Il ressort des résultats de ce tableau, que les valeurs de la viscosité, sont dans la norme
donnée par Iso VG 3 (classifications des huiles (http// : joho.moniste.orange.fr)), sauf celle

obtenue pour I hydrodistillation.

[1.2.2.1.5. Indice de couleur

L’indice de couleur d'une huile se détermine par la mesure de |’absorbance a
différentes longueurs d’ ondes. Nous donnons dans le tableau 17, |’ absorbance en fonction de la
longueur d’ onde, cet indice est calculé selon I’ équation suivante :
Ic = 1,29A,40 + 69,7Ac5o + 41,2A4,0 + 56,4A47¢ (24)

Tableau 17. Valeurs des absorbances a différentes longueurs d’ ondes.

Longueur d’ onde (nm) Absorbance
460 0.437
550 0.273
620 0.255
670 0.281

L’indice de couleur calculé (I.) est égal a45,9423, ce qui correspond a une couleur jaune
orangée. Selon les normes internes du complexe agro-alimentaire Cevital [norme 1SO], cette
couleur correspond a des valeurs qui varient entre 30 et 70.

[1.2.2.2. Analyses chimiques

[1.2.2.2.1. pH (potentiel hydrogéne)

Les résultats, obtenus sont rassembl és dans | e tableau 18.

Tableau 18. pH des extraits obtenus par les diff érents procédés d’ extraction.

Procédé d’ extraction | Norme Hydrodistillation Macération Soxhlet
pH 38ab5b 4.17 421 4.30

Il ressort des résultats de ce tableau, que les pH de notre huile sont acides, et répondent aux

normes donneées par la pharmacopée européenne [77].
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[1.2.2.2.2. Indice d’ acide
Il est calculé en utilisant, I’ éguation 10.
Le volume de la solution de KOH versé est de 3,5 mL et lamasse de I’ huile est de 1g.
Lavaeur del’indice d acide (1a) obtenue dans le cas de nos huiles essentielles est de
1,963mg KOH/ 1g dhuile, elle est dans le domaine de la norme fixé par la ‘*ANSM”’

(France) < 2 pour les huiles essentielles a usage médical.

11.2.2.2.3. Acidité (%)

La normalité de KOH, les masses de I'acide gras, le volume de KOH versé et la
masse de " huile, sont respectivement égales a 0,01N, 121,3g/mol, 3,5ml et 1g. Le pourcentage
d acidité a été déterminé avec |’équation 11. L’acidité de notre huile essentielle A(%) est de
0,427 elle est dans le domaine de la norme fixée par la‘* ANSM’’ (France) < 1% pour les huiles

essentialles destinées al’ utilisation médicale.

[1.2.2.2.4. Indice d’ ester
L’indice d' ester est I"un des parametres chimiques qui permettent d’ évaluer la qualité
d' une huile essenti€elle, il est calculé en appliquant, |’ équation 18 donnée ci dessous.
Avec:
Vo=29mL
V1= 0.6 mL
m=1g
Ia= 1.963.

La valeur de I'indice d’ ester de notre huile est de 62.575 mg KOH/1g d'huile, elle est
comprise dans la norme (53-76) AFNOR NFT 75-104-2000, 53-76, donc notre huile est de
bonne qualité. L’indice d ester est un indicateur renvoyant directement a la quaité de I’ huile
étudiée. En effet, les huiles essentielles de tres bonne qualité, renferment une trés grande quantité
d esters (et proportionnellement, moins la qualité d’ une huile est élevée, et moins elle contiendra
d esters). Le test de I’indice d acide est un procédeé indirect de détermination du taux d’esters

contenus dans I” huile essentidlle.
[1.2.2.2.5. Indice de peroxyde

L'oxydation d une I'huile commence apres la cueillette et continue pendant le Sockage

e la consarvaion. Les pramiars produits formés par |’ atague de I’ oxygene, activé sur les doubles
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liaisons des chaines d’ acides gras, sont des composes peroxydeés instables, et des hydro-peroxydes
dont la structure va dépendre de la nature des acides gras atagués (acides mono, di, tri ou
polyinsaturés). L’indice de peroxyde est I'un des paramétres importants qui peuvent nous
renseigner sur la qualité d’ une huile essentielle, nous avons appliqué pour la détermination de ce
parametre, |’ équation 12.

Avec:

V,=124mL; Vi=1,3mL;

N=0.01 még/L ; m=2g.

L’indice de peroxyde I, de notre huile est de 55.5 méqg O2/kg, il est éevé comparé ala
norme donnée [13,5meq Oukg d huile] [78]. Ceci est probablement du a ladurée de conservation.
En effet, le corps gras extrait peut étre oxyde au cours de I’ extraction et/ou lors de ladistillation par
solvant. Totalement protégés de I’ action de I’air, ou au contraire, les peroxydes qu’il contient

peuvent ére détruits S lamatiere grasse est portée au cours des manipulations aplus de 150°C.

[1.2.2.2.6. Indice de saponification
C’est un indice trés important qui nous renseigne sur la longueur de la chaine d’un
corps gras, nous avons appliqué pour le calcul de ce parametre, I’ équation 16.
Avec:
Vp=22,8 mL ;
V=21 mL ;
Ny =05N;
m = 2g.
e Lavaeur de I'indice de saponification Is de notre huile est de 25,245 mg KOH/g huile en le
comparant a la norme qui est de 192 mg KOH/ g d’huile [79]. Nous pouvons conclure gue notre
huile possede des chaines carbonées courtes qui sont facilement altérées sous I’ action de I’ air et
lachaleur, cequi larend trésfragile et nécessite des conditions de conservation :
e Milieu inerte pour éviter toute altération ;
e Obscurité;
e Réfrigération a4°C.

[1.2.2.2.7. Fraction insaponifiable

Il sagit d'un mélange complexe comprenant des tri-terpenes, des alcools gras (cires),
des pigments liposolubles, ..., Elle est déterminée en appliquant I’ équation 17.
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Avec:
my= 0.0273 g;
Mo= 2g.

La teneur en insaponifiable obtenue 1.365% répond a la norme (< 2%) donnée par
«Atta» [77]. La fraction insaponifiable des huiles essentielles trouve des applications en
cosmétologie.

[1.3. La spectroscopie UV-Visible
Cette étude a été effectuée dans le but de déterminer les groupements polaires et
apolaires de notre huile, pour cela nous avons utilisé la spectrophotométrie UV-Visible

avec un balayage de 200 a 800nm. L es résultats obtenus sont représentés sur lafigure 19.

2,0 H

1,5

1,0 H

Absorbance

0,5

0,0

T T T T T
300 400 500 600 700 800
Longueur d'onde (nm)

Figure 19. Spectre UV-Visible de notre huile.

Selon la norme AFNOR [79], le domaine d absorption situé entre 290 et 300nm est
caractéristique des composés benzéniques, alors que celui compris entre 400 et 498nm est lie ala

présence des caroténoides et dérivés. Celui entre 600 et 664nm correspond a la chlorophylle.

Nous remarquons que dans la zone de 200 a 350nm, il ya une bande caractéristique
I”'une a 290 nm avec une absorption maximale dans les deux cas, qui est due a la présence de
composeés benzéniques. 11 ressort aussi du spectre la présence d’une bande vers 400nm, ce qui
traduit la richesse de notre huile essentielle en caroténoides, et une autre a 600nm, qui traduit

richesse de notre huile en chlorophylle.
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11.3.1. Absorbance spécifique au rayonnement UV

Nous avons utilisé I’ équation ci-dessous, pour la détermination de ce paramétre :

E
K.=3 xkc
E, = 1,2 pour A=232nm et 0,653 pour A=270nm ;
S=1cn?;
C= 05N.

Les vdeurs de K,3, e K,;,, , sont respectivement égaes a 240 e 1,306 et

K332/270 est égal 21.837.

L es réactions d'isomérisation aboutissent a la formation de dienes et de triénes conjugués qui
absorbent lalumiére dans le domaine UV entre 232 et 270 nm. En effet, les dienes conjugués et les
produits primaires d’ oxydation des acides gras se forment par réarrangement des doubles liaisons du
radica akyle des acides gras polyinsaturés, qui lorsgu'ils ont une structure diénique conjuguée tel que
I hydro-peroxyde, absorbent lalumiére au voisinage de 232 nm. Lestrienes conjugués (dansle casde
la présence d acides gras a trois doubles liaisons) et les produits secondaires d’ oxydation tels que les
addéhydes et cétones - insaturés, absorbent lalumiére vers 270 nm. La détermination des absorbances au
voisinage de 232 nm et au voisnage de 270 nm permet de détecter et d’ évauer les quantités de
produits d’oxydation : plus ’extinction a A=232 nm est forte, plus elle est peroxydée. De méme

plus P’extinction a A=270nm est forte, plus elle est riche en produits d’oxydation secondaires et

traduit une faible aptitude ala consarvation, rapport R= Kas2

K270

ce rapport indique que notre huile est

de qualité. « Lerapport K3, /57, doit étre inférieur a2 » [80].

I1.4. La spectroscopieinfrarouge

Nous avons utilisé pour notre analyse infrarouge un spectrophotomeétre ATR, les résultats
obtenus sont rassemblés dans les figures 20, 21, 22, 23 et 24 et dans les tableaux 19, 20, 21, 22
et 23.

59



CHAPITREII RESULTATS ET DISCUSSIONS

()

.L

g

yo

?U

©

_4—‘

S

é —— Seche

i Fraiche

I I I I I I I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde (cm™)

Figure 20. Spectres IR des cires obtenues avec la plante fraiche et seche.

Il ressort des deux spectres de la figure 20, la présence des pics rassemblés dans le
tableau 19.

Tableau 19. Position et identification des bandes observées par IR sur les cires obtenues avec la

plante fraiche et séche.

Position des bandes Especes identifiées Intensité
(cm?)
1029 Liaison C-O acool primaire Intense

Liaison S=0O des sulfonétes

1610 Liaison C=C aromatique Liaison N-H amine. Faible

1688 Liaison C=0 cétone insaturée, ester et acide saturé Intense

Liaison C-H alcane
2851 et 2922 Liaison O-H acidelie Intense
Liaison (R-CHO) I’ aldéhyde.

3347 Fonction OH Large bande
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Figure 21. Spectres IR del’ huile essentielle extraite sur la plante seche et fraiche par
hydrodistillation.

Les différents groupements observés sont regroupés dans | e tableau 20.

Tableau 20. Position et identification des bandes observées sur |’ huile essentielle extraite sur la
plante seche et fraiche par hydrodistillation.

Position des bandes Especes identifiées Intensité
(cm)
1036 Liaison C-O alcool primaire. Faible
1450 Liaison C=C aromatique liaison CH> alcanes. Faible
1688 Liaison C=0 cétone insaturée, ester et acide saturé. Faible
2851 et 2922 Liaison C-H dcaneet delaliaison O-H acidelie et Moyenne
delaliaison (C-H)=0 de I’ aldéhyde.
3302 Fonction OH (alcool dimeére) Large bande
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Figure 22. Spectres IR obtenus pour 1" huile essentielle extraite par le procédé soxhlet et par les

trois solvants d’ extraction.

Les différents groupements observés sont regroupés dans le tableau 21.

Tableau 21. Position et identification des bandes observées sur |’ huile essentielle extraite

par le procédé soxhlet et par les trois solvants d extraction.

Position des bandes Especes identifiées Intensité
(cm™)
1040 Liaison C-O acool primaire Intense
1226 Liaison C-O alcool, éthers, ester et acide Intense
1360 Liaison C-N amine tertiaire et secondaire Moyenne

Liaison CH2 alcane

1636 Liaison C=0 acide insaturé Intense
1700 Liaison C=0 acide saturé Intense
2922 Liaison C-H acane et O-H acidelie Moyenne
3288 Fonction OH (alcool dimére) Large bande
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Figure 23. Spectres IR obtenus pour I huile essentielle extraite de la plante seche ou fraiche par

macération.

Les différents groupements observés sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 22. Position et identification des bandes observées sur |’ huile essentielle extraite de la

plante seche ou fraiche par macération.

Position des bandes Espéces identifiées Intensité
(cm)
1040 Liaison C-O alcool primaire Intense
1230 Liaison C-O acool, éthers, ester et acide Faible
1319 Liaison C-O acide et C-N amine primaire et secondaire Fable
1618 Liaison C=C aromatique Moyenne

2922 et 2972 Liaison C-H acane et O-H acidelie Faible

3302 Fonction OH (alcool dimére) Large bande
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e Conclusion
Il ressort des résultats de I’ anal yse des spectres Infrarouge que:

e Il n'y a pas de différences entre les spectres des huiles essentielles extraites par les
différents procédés d' extraction, les groupements fonctionnels sont presgue les mémes, sauf
I"intensité des pics qui change, la différence dans le pourcentage de transmitance, peut étre
expliqué par la différence de concentration entre les huiles, il est manifeste dans notre cas que
I” huile essentielle extraite par la méthode soxhlet est plus concentrée que les extraits obtenus par
les autres procédés ( hydrodistillation et macération) .

Dans |la plupart de nos spectres, nous remarquons la présence d’ une bande large et intense
vers 3500 cm, qui correspond & la fonction alcool ou phénol. Dans notre cas nous pouvons

proposer deux composés qui correspondent a ces spectres :

OH

linalol (+)-myrténol

Le pic 22930 cm?t correspond & =CH de valence caractéristique d’ un alcéne

1,3-di-éne butal,4- di-ol

Le pic 21685cm™ correspond a un groupement carbonyle « aldéhyde, cétone, éther »

5

acétate de myrtényle
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[1.5. Analyses effectués sur la plante
1.5.1. pH

Le pH a été déterminée par la méthode citée au paragraphe 1.7.1, le pH initial del’eau et
final sont respectivement 7,23 et 4,12.

A la lumiere de ces résultats nous remargquons, que nos échantillons ont un caractere

acide qui est db a plusieurs facteurs (facteurs climatique, le pH du sol, facteurs génétiques,...).

Le pH est un facteur clé, influencant I’ assimilation des ééments par la plante et de ce
fait, la composition chimique de I'huile essentielle. Il a été éabli que I’ efficacité de I’ huile

augmente avec ladiminution du pH de la plante [81].

[1.5.2. Taux d’humidité (%)
Pour le calcul du taux des matieres seches et d’ humidité, nous avons respectivement

appliqué lesrelations 22 et 23
Avec:
masse de la matiere végétale fraiche = 30 g.
masse de la matiere séchée = 15,3364 g.
Donc:

Taux en matiére seche (%) = 51,12.

Taux d’humidité (%) = 48,88.

L’humidité est un facteur important, il influe I’extraction et le rendement en huile

essentielle,

[1.5.2. La spectroscopie infrarouge

Les spectres IR obtenus pour la plante seche et fraiche sont représentés dans lafigure 24.
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Figure 24. Spectres IR obtenus pour |a plante seche et fraiche.

Il ressort des deux spectres de la figure 24, la présence des pics rassemblés dans le
tableau 23.
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Tableau 23. Position et identification des bandes observées pour |a plante seche et fraiche.

Position des bandes Especes identifiées Intensité
(cm™)
1023 Liaison C-O alcool primaire Intense
Liaison S=0O des sulfonétes
1230 Liaison C-O alcool, éthers, ester et acide Faible
1600 Liaison C=C aromatique Liaison N-H amine. Fable
1668 Liaison C=0 cétone insaturée, ester et acide saturé Intense
Liaison C-H alcane
2881 et 2933 Liaison O-H acidelie Intense
Liaison (R-CHO) I’ aldéhyde.
Bandelarge
3356 Fonction OH et intense
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CONCLUSION

Notre étude, a porté sur |’ extraction des huiles essentielles de myrte, par trois différents
procédés (I’hydrodistillation, le soxhlet et la macération). Nous nous sommes intéresses a
I"influence de plusieurs parameétres (durée de |’ extraction, température du milieu réactionnel, la
masse, la granulométrie et la nature de la matiere végétale, la nature du solvant), sur le
rendement en concréte et en huile essentielle. Afin de contrdler la qualité de nos extraits, des

anal yses physico-chimiques et spectrales ont été réalisées.

Il ressort de notre travail les résultats suivants :

¢ Quelque soit le procédé d’ extraction, la masse d’ huile essentielle récupérée dans la
matiére végétale seche est supérieure a celle de lafraiche;

e La masse de I'absolue ou huile essentielle augmente significativement dans
I'intervalle 60 a120 min, puis se stabilise;

elLes masses en concréte et en absolue (huile essentielle), croient avec
I’ augmentation de la masse de la matiére végétale,

e La masse d'huile essentielle, croit de 100 a 150°C puis se stabilise, cela nous
amene a dire que 150°C, est la température la plus adéquate pour |’ extraction des huiles
essentielles de myrte, car au dela, I’ huile peut se dégrader ;

e La quantité d huile essentielle extraite, augmente quand la granulométrie diminue.
En effet la quantité maximale 1,4079, est atteinte pour la granulométrie laplusfine (0,5 mm) ;

e L’ éthanol est le solvant qui a donné le meilleur rendement en huile, ceci est du asa
polarité et a sa solubilité qui sont plus élevées que celles del’ acétone et de |’ hexane;

e Le rendement en huile essentielle, obtenu par la méthode soxhlet, est nettement
supérieur a celui obtenu par les autres procédés d extraction (hydrodistillation et macération), en

effet il obéit al’ ordre suivant :

RD soxhlet (38,23% ) > RD maceration (17,10 % ) > RD hydro-distiliation ( 2,34% ).

e L’ observation des huiles obtenues par les différents procédés d extraction, a montré
que leur couleur differe d'une technique a I'autre, mais ces résultats sont compris dans la
gamme de couleur des huiles essentielles de myrte (jaune orangé au vert);

Il ressort des résultats des analyses physico-chimiques et spectrales que :

68



CONCLUSION

e Les pH de notre huile sont respectivement égaux a 4,17 ; 4,21 et 4,3 pour les
procédés d’ extraction par hydrodistillation, macération et soxhet et répondent ala norme qui est
de3,8a5;

¢ Lesvaleurs de la densité de notre huile sont respectivement égales a4 0.945, 0,897 et
0,901 pour les procédés d extraction par hydrodistillation, macération et soxhet et répondent ala
norme qui est de 0.82 a 0,99, ce qui signifie que notre huile possede des fonctions secondaires
(acoal, cétone,...) ;

e Les pouvoirs rotatoires de notre huile sont respectivement égaux en degrés a
+35,981, +35,968 et + 35,974, pour les procédés d extraction par hydrodistillation, macération et
soxhet et répondent alanorme qui est de +15a45;

e Les indices de réfraction de notre huile essentielle, sont respectivement égaux a
1,4388, 1,4108 et 1,4208, pour les procédés d extraction par hydrodistillation, macération et
soxhet et répondent &lanorme qui est de 1,45 41,47, ce qui confirme que notre huile se réfracte
faiblement par lalumiére monochromatique, ce qui favorise son utilisation en cosmétologie ;

e L’indice d' acide (1a) de notre huile est de 1,963 mg KOH/ g d'huile, il répond ala
norme fixée parla‘*ANSM™ (France) < 2 pour les huiles essentielles a usage médical ;

e L’indice d'ester (Ig) de notre huile est égal a 62,575 mg KOH/ g, il est dans le
domaine de la norme fixée par AFNOR NFT 75-104-2000 (entre 53-76), ce qui signifie qu'elle
est de bonne qualité puisqu’ elle renferme une grande quantité d esters ;

e L’indice de peroxyde (Ip) de notre huile est de 55,5 méq O2/kg, il est &evé comparé
a la norme Atta M.B 2003 (135 mégq Ozkg dhuile). Ceci et probablement du a la durée de
conservation. En effet le corps gras extrait peut ére oxyde au cours de I’ extraction et/ou lors de la
digtillation par solvant, totalement protégé de I’air, ou au contraire les peroxydes qu’il contient
peuvent ére detruits S lameatiere grasse est portée au cours des manipulationsa plusde 150°C.

¢ L’indice de saponification (Is) de notre huile est de 25,245 mg KOH/g huile, il
est faible comparé ala norme AFNOR qui est de 192 mg KOH/g d huile. Nous pouvons donc
conclure que notre huile posséde une chaine carbonée courte, ce qui la rend tres fragile, et
nécessite des conditions de conservation.

e La teneur en insaponifiables est 1,365 %, elle répond a la norme Atta (<2%). La
fraction insaponifiable des huiles essentielles trouve des applications en cosmeétologie pour ses
propriétés biologiques ;

e L’analyse par spectrophotomeétrie, a montré la présence des composés benzéniques

et que notre huile essentielle est riche en caroténoides et chlorophylle ;
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e L’ analyse des spectres Infrarouge, a montre, qu’il n'y a pas de différences entre les
spectres des huiles essentielles extraites par les différents procédés. Les groupements
fonctionnels sont presque les mémes, sauf I'intensité des pics qui change. La différence dans le
pourcentage de transmittance, peut ére expliqué par la différence de concentration entre les
huiles, il est manifeste dans notre cas que I’ huile essentielle extraite par la méthode soxhlet est
plus concentrée que les extraits obtenus par les autres techniques (hydrodistillation et
macération). Dans la plupart de nos spectres, nous remarquons la présence d’ une bande large et
intense vers 3500 cm, qui correspond & la fonction acool ou phénol, dans notre cas nous

POUVONS Proposer comme composes, le linanal et le (+) myrténol.

En guise de perspectives, nous proposons, |'utilisation d autres techniques de
caractérisation telles que : la CPG couplée a la spectrométrie de masse et la HPLC et d éudier

I” effet thérapeutique de ces huiles (antiseptique, antibiotique, parasticide).
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Résumé

L’ objectif de la présente étude est |’ extraction et la caractérisation d’ une huile essentielle de
myrte vu son effet thérapeutique (activité, antiseptique, antibiotique et paraticide), par
différentes méthodes (hydrodistillation, soxhlet et macération). Les résultats obtenus
montrent que: la masse d huile essentielle récupérée dans la matiere végétale seche est
supérieure a celle de la fraiche; le rendement maximal est atteint pour: une durée
d extraction de deux heures; a 150°C; pour la granulométrie la plus fine (0,5mm), en
utilisant I’ é&thanol comme solvant.

Le rendement en huile essentielle, obtenue par la méthode soxhlet est nettement supérieur a
celui obtenu par les autres procédés d’ extraction (hydrodistillation et macération), en effet,
il obéit al’ ordre suivant :

RD soxhiet (38,23%) > RD macgration (17,10 %) > RD Hydrodistiliation (2,34%0).

L a caractérisation physico-chimique, montre que notre huile est de bonne qualité.

L’ analyse par spectroscopie IR, de notre huile a permis d'identifier les composés suivants :
lelinalol et le myrténal.

Motsclés: Huile essentielle, Extraction, Caractérisation, Myrte.

Abstract

The objective of this study is the extraction of an essential oil from myrte due to its
therapeutic effect (activity, antiseptic, antibiotic and paraticide), by various methods
(hydrodistillation, soxhlet and maceration). The results obtained show that: the mass of
essential oil recovered in the dry vegetable matter is greater than that of fresh; The
maximum efficiency is achieved for: a two-hour extraction period; At 150°C; For the finest
particle size (0.5 mm), using ethanol as solvent.

The yield of essential oil obtained by the soxhlet method is clearly higher than that obtained
by the other extraction processes (hydrodistillation and maceration), in fact it obeys the
following order:

RD Soxhlet (38.23%)> RD Maceration (17.10%)> RD Hydro-distillation (2.34%).
The physicochemical characterization shows that our oil is of good quality.

IR spectroscopic analysis of our oil made it possible to identify the following compounds:
linalool and myrtenol.

Key words: Essentia oil, Extraction, Characterization, Myrtle.



