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Introduction générale

Depuis les temps les plus reculés, le monde végétal offre les éléments nécessaires a la survie
de I’espece humaine. En effet, les plantes demeurent la principale source de principes actifs, les
huiles essentielles, isolées a partir de plantes, constituent I’un de ces principes actifs les plus
importants en raison de leurs multiples et diverses applications. Il existe plusieurs techniques
d’extraction des huiles essentielles, dont le choix de la méthode reste limité par 1’aspect

qualitatif et quantitatif des huiles a extraire.

Les huiles essentielles peuvent étre extraites de différentes parties de la plante : Fleurs
(pétales de rose), écorces de fruits (citron, bergamote, orange), graines (chia), Feuilles
(eucalyptus), baies (genévrier), boutons floraux (clou de girofle), fruits (persil), bois (santal,

écorce de quinquina).

L'utilisation des huiles essentielles a commence bien avant notre ére, dans I'Egypte Ancienne,
des papyrus trouvés a travers les siécles certifient de I'existence de « plantes de vie » a partir de
4500 avant Jésus-Christ.

Dans le cadre de notre étude, nous nous sommes intéressés a I’extraction des huiles essentielles
des graines de chia qui proviennent d’une plante originaire du Mexique de la famille des

lamiacés.
Le plan de notre travail, est structuré en 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 II, seront données, les généralités sur la matiére
végetale utilisée (les graines de chia), pour I’extraction des huiles essentielles ainsi que les
principaux constituants de ces derniéres et leurs intéréts. Le chapitre 111, sera consacré aux
différents procédés d’extraction (soxhlet, macération...... ) des huiles essentielles ainsi que les
facteurs les influencant.

La deuxieme partie est composée de deux chapitres :

Dans le cadre de notre étude, nous nous sommes intéressés a I’extraction des huiles esentielles
des graines de chia qui proviennent d’une plante originaire du Mexique.

Nous avons réalisé la partie expérimentale au laboratoire d’analyses et controle de qualité
alimentaire ( SNC PREVOLAB,d’El-kseur ( Wilaya de Bejaia)).

Dans le chapitre I, seront présentés le matériel et méthodes de caractérisation, on y décrira les

protocoles expérimentaux utilisés pour les analyses : Physiques (densité, indice de Réfraction) ;

1



Introduction générale

Chimiques (le pH, pourcentage d’acidité, les indices, d’acide, de peroxyde, de saponification,
d’ester et d’iode), Les antioxydants (polyphénols, flavonoides) et vitamine E et
Spectroscopiques (Spectrophotométrie UV-Visible et la Spectroscopie Infrarouge a
Transformée de Fourier (IRTF)).

Dans le deuxiéme chapitre, nous présenterons et discuterons les résultats obtenus au cours
de notre étude. Nous nous intéresserons d’abord a 1’effet de certains parametres (durée et
température d’extraction, masse et granulométrie de la matiere végeétale, et la nature du solvant
d’extraction (éthanol, acétone et hexane) et le mode d’extraction (soxhlet et macération) sur le
rendement en huile essentielle. Nous donnerons par la suite la caractérisation physico-chimique
et spectrale de notre huile et du grain utilisée (les grains de chia. 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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Chapitre | Généralités sur les huiles essentielles

|.1. Définition d’une huile végétale

Les huiles végétales sont des lipides et des matiéres grasses obtenus, a partir de graines,
de fruits ou de racines des plantes oléagineuses, par différents procédes d'extraction qui restent
liquides a température ambiante. Elles sont principalement constituées de triglycérides connus
sous le nom de triacylglycérol (TAG) constitués d'une molécule de glycérol attachée a3 acides
gras insaturés ou saturés combinés sous forme d’esters [1]. Les huiles végeétales sont plus riches
géneralement en acides gras insaturés, elles contiennent également une faible proportion
d'autres substances lipophiles telles que les stérols, les acides gras libres, les tocophérols et
d'autres composes. Elles sont obtenues a partir de différentes espéces présentent une
composition différente, les huiles et leurs divers composants lipidiques sont largement utilisés
dans les industries alimentaires, cosmétiques, pharmaceutiques, oléochimiques, etc...[2].
Cependant, les utilisations et les propriétés des huiles végétales varient en fonction de la variété,

du type et des proportions des acides grasprésents.

1.2. Les huiles essentielles
1.2.1. Définition

Selon sa profession, chacun répondra a la question d’une maniere différente. Une huile
essentielle peut étre un ensemble de molécules pour un chimiste, un arébme pour un parfumeur
ou encore la quintessence ou ’esprit d’un végétal pour un alchimiste [3]. Dans la réalité, une
huile essentielle est un liquide aromatique issu de plantes. On I’extrait de certains organes
fleurs, feuilles, écorces, racines, graines... - de plantes riches en essences odorantes. Elle se
preésente le plus souvent en petit flacon de 5 ou 10 ml [4]. Il faut savoir qu’une huile essentielle
pure et naturelle ne contient aucun corps gras et est constituée uniquement de molécules
aromatiques volatiles. Elle doit étre, selon la législation en vigueur, 100% naturelle, 100% pure,
non dénaturée par d’autres huiles essentielles ou par des molécules de synthese. Il est
malheureusement tres facile de produire des huiles essentielles de synthése qui imitent tres bien
les huiles essentielles naturelles [5]. Selon la pharmacopée frangaise, L huile essentielle est un
produit de composition géneralement assez complexe renfermant les principes volatils contenus
dans les végétaux en plus ou moins modifiés au cours de la préparation. Pour extraire ces
principes volatils, il existe divers procédés. Deux seulement sont utilisables pour la préparation
des essences officinales : celui par distillation dans la vapeur d’eau de plantes a essences ou de

certains de leurs organes, et celui par expression. Selon AFNOR (Association francaise de la
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normalisation), est un produit obtenu a partir d’une matiére premiére végétale, soit par
entrainement a la vapeur d’eau, soit par les procédés mécaniques a partir de 1’épicarpe de citrus,
soit par distillation a sec. L’huile essentielle est ensuite séparée de la phase aqueuse par des
procédés physiques [6].

1.2.2. Historique

Les huiles essentielles ont, a toutes époques, occupé une place importante dans la vie
quotidienne des hommes qui les utilisaient autant pour se parfumer, aromatiser la nourriture
que pour se soigner. Leur connaissance remonte a fort longtemps puisque I'homme
préhistorique pratiquait déja, a sa maniére, I'extraction des principes odorants des plantes. Il
plongeait, dans un méme récipient rempli d'eau, des plantes odorantes et des pierres brilantes.
La vapeur dégagée entrainait les molécules volatiles, puis le tout était recueilli a l'aide d'une
peau d'animal dont I'essorage donnait quelques gouttes d'huile essentielle [7]. Au fil des siecles,
I’extraction et I’usage des principes odorants des plantes sont développés, notamment par la
civilisation arabe et égyptienne, qui leurs attribuent avant tout un usage religieux [8]. A
I’époque des grandes épidémies, dans la Gréce Antique, les principes odorants de certaines
plantes aromatiques étaient répandus par la fumigation dans les rues des villes pour combattre
la propagation des maladies infectieuses [9]. En Amérique du nord, les peuples ancestraux
savaient bien utiliser les ressources offertes par la forét boréale comme remeédes pour se soigner.
Parmi les espéces végétales connues 10% seulement sont dites (aromatiques). C’est a dire
qu’elles secrétent des quantités d’essence aromatiques par des poils, des poches ou des canaux
sécréteurs. Ces genres de plantes capables d’¢laborer des huiles essentielles, sont réparties dans

un nombre de familles limite (Myrtaceae, Lauraceae, Rutaceae, Lamiaceae....) [10].

1.2.3. Constituants de I’huile essentielle

Les huiles essentielles sont composées chacune d'un ou plusieurs groupes fonctionnels
attachésa un squelette hydrocarboné (Figurel). La plupart des groupes fonctionnels contiennent
des hétéroatomes notamment de I'oxygéne. Les composes actifs peuvent étre divisés en quatre
groupes selon leur structure chimique : terpénes, terpénoides, phénylpropénes et "autres". Sont
les effets combinés de ces constituants et leurs proportions qui constituent I'identité proprea
chaque huile, et qui déterminent leurs caracteristiques telles que : l'odeur, les propriétés
thérapeutiques et la toxicité. Environ 10 000 molécules ont été identifiees jusqu’a aujourd'hui.
Les huiles essentielles sont généralement polymoléculaires : elles sont composées de quelques

molécules en grande quantité, plus d'une multitude d'autres molécules a I’état de traces [11].
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Les produits chimiques contenus dans les huiles essentielles sont des métabolites secondaires,
qui jouentun réle important dans la défense des plantes comme ils possédent souvent des
propriétés antimicrobiennes. L'intérét pour les huiles essentielles et leur application dans la
conservation des aliments a été amplifié ces derniéres années par une perception de plus en plus

négative desconservateurs synthétiques par les consommateurs [12].

-Les terpénes (Figure 1) sont des hydrocarbures issus de la combinaison de plusieurs unités
d'isopréne (CsHg). Elles sont synthétisées dans le cytoplasme des cellules végétales. Cette
synthése se déroule via la voie de I'acide mévalonique a partir de I'acétyl-CoA. Les terpénes
principaux sont les monoterpenes (C1oH1g) et les sesquiterpénes (C15H»4), mais des chaines plus

longues existent également, telles que les diterpenes (C,oH3,), les triterpénes (CzoHao) [13].

-Les terpénoides sont des terpenes qui ont subi des modifications biochimiques via des enzymes
qui ajoutent des molécules d'oxygene et déplacent ou éliminent des groupes méthyliques. Les
terpénoides peuvent étre subdivisés en alcools, esters, aldéhydes, cétones, éthers, phénols et

époxydes.

-Les phenylpropanoides ont leur nom du groupe phénol aromatique a six atomes de carbone et
de la queue du propéne a trois atomes de carbone de I'acide cinnamique, produit dans la
premiére étape de la biosynthese du phénylpropanoide. lls constituent une partie relativement
petite des huiles essentielles, et ceux qui ont été étudiés plus en profondeur sont I'eugénol,

I'isoeugenol, la vanilline, le safrol [12].
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Terpénes
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Figure 1 : Structures chimiques de certains constituants d'huiles
essentielles.

1.2.3.1. Les composés phénoliques

"Composes phénoliques” est un terme genérique qui fait référence a un grand nombre
de composés (plus de 8 000) largement dispersés dans tout le regne végétal et caractérisés par
le fait d'avoir au moins un cycle aromatique avec un ou plusieurs groupes hydroxyle attachés.
Les phénols constituent 1’un des groupes les plus largement répandus de composés
phytochimiques,ils sont produits dans les plantes sous forme de métabolites secondaires. La
phénylalanine ammonia-lyase est I'enzyme clé qui catalyse la biosynthese des phénols a partir
de I'acide aminé aromatique, la phénylalanine. Etant des molécules phytochimiques, les phénols
ne peuvent pas étre synthétisés par les humains et les animaux, ilssont alors une partie intégrante
de l'alimentation humaine et animale. lls sont présents dans plusieurs aliments et boissons
d'origine végétale, par exemple, les légumes, les fruits, le café, le thé, etc.... en plus d’étre
présents naturellement dans de nombreux aliments, les composés phénoliques peuvent étre
extraits a partir de leurs sources, et par la suite, peuvent étre ajoutés acertains aliments [13]. Ils
ont plusieurs roles dans les plantes, y comprisattirer des insectes pour la dispersion des graines
et la pollinisation. Ils font également partie du systétme de défense naturel contre les
champignons, les virus et les bactéries et ils peuvent agircomme contréleurs d'’hormones
végétales. En outre, ces derniéres années, les composés phénoliques ont été intensément étudiés
en raison de leurs effets potentiels sur la promotion dela santé. En effet ils présentent une large
gamme de propriétés physiologiques,y compris des effets anti-allergiques, anti-inflammatoires,
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antimicrobiens, antithrombotiques etcardioprotecteurs. Mais I'action la plus importante des
phénols est leur activité antioxydante, laquelle est liée a leurs structures chimiques qui leur
confére des propriétés redox. lls peuvent jouer un rdle important dans l'adsorption et la
neutralisation des especes réactives d'oxygene et la décomposition des peroxydes [14,15]. La
plupart des composés phénoliques naturels sont présents sous des mono- ou des
polysaccharides, ils peuvent également se présenter sous forme de dérives liés ades groupes
fonctionnels tels que des esters et des esters méthyliques. Cette diversité structurelle aboutisse
a une vaste gamme de composes phénoliques qui existent dans la nature, les composés
phénoliques (Figure 2) peuvent étre classés alors en plusieurs catégories en fonction de leurs

structures chimiques telles que les flavonoides, les acides phénoliques et autres [16].

HO (o) HO
(o} = OH
OH OH Hs3C o

HO : :
Acide gallique Acide caféique Acide férulique
OH HO HO
. \ L
o
Acide protocatéchique Acide coumarique L-DOPA
OH
oA
OH

Resvératrol

Acide ellagique

Figure 2 : Structure de certains composés phénoliques communs dans les plantes.

1.2.3.1.1 Les flavonoides

Les flavonoides sont le groupe le plus commun et le plus largement distribué de
composés phénoliques végétaux, ce qui représente plus de la moitié des huit mille composés
phénoliques présents dans la nature, ils se produisent pratiqguement dans toutes les parties de la
plante, en particulier les cellules végétales de photosynthése en réponse a une infection
microbienne [17]. Ce sont des composés de faible poids moléculaire, composés de quinze

atomes de carbone, disposes en configuration Cs-C3-Cs. Fondamentalement, leur structure se

7
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compose de deux cycles aromatiques A et B, reliés par un pont a 3 carbones généralement sous
forme d'un noyau hétéro cyclique, C (Figure 3). lls sont classés selon leurs structures
moléculaires en flavonols, flavones, flavanones, isoflavones, catéchines, anthocyanidines et
chalcones [18]. En tant que composants diététiques, les flavonoides exercent une large gamme
d'activites biologiques : effets, anti-inflammatoire, antibactérien, antiviral, antiallergique, ainsi

que leurs forte capacité antioxydante.

Isorhamnétine Cyanidine

Figure 3: Structure générique d'une molécule de flavonoide et structure de certains
flavonoides communs dans les plantes.

1.2.3.1.2. Les Acides phénoliques

Les acides phénoligues sont I'une des autres classes phénoliques principales du regne
végétal, ils sont synthétisés sous forme d’esters, de glycosides ou d'amides, mais rarement sous
forme libre. lls se trouvent généralement sous formes d’une de ces deux structures: l'acide
hydrocinnamique et I'acide hydrobenzoique. Les dérivés de D’acide hydrocynnamique
comprennent les acides ferulique, caféique, coumarique et sinapique, tandis que les dérivés de
I’acide hydrobenzoique sont constitués d'acides gallique, vanillique et protocatechuique (Figure

2). Les acides hydrocinnamiques sont les plus importants, ils sont caractérisés par une structure

8
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Ce-Ca. lls sont abondants dans les plantes ou ils sont utilisés dans les stratégies structurelles et
chimiques de leur défense. lls peuvent se produire librement ou en tant que composants de

polyméres (paroi cellulaire) [19].

1.2.4. Caractéristiques des huiles essentielles
1.2.4.1. Organoleptiques

- Aspect : Liquides a température ambiante, rarement visqueuses (myrthe), certaines
cristallisent partiellement ou totalement a plus faible température (anis : anéthole; menthe des
champs: menthol; thym saturéioide : boméol); de méme qu'a basse température (eucalyptus:

eucalyptole).
Elles n’ont pas le toucher gras et onctueux des huiles fixes [20,21].

-Couleur: Les huiles essentielles fraiches sont rarement colorées [20].
-Odeur : Agréable, aromatique [22,23].

-Saveur : Douce, piquante, fruitée, fraiche, etc. [24].

1.2.4.2. Physiques

-Pouvoir rotatoire : Il définit 1’activité optique, qui est une caractéristique des
molécules énantiomeres (chirales), c’est-a-dire qu’elles existent sous deux configurations
spatiales différentes et non superposables [25]. Elles ont la propriété de faire tourner levecteur
d'un faisceau lumineux les traversant. Il est mesuré a I’aide d’un polarimétre. Les huiles

essentielles sont le plus souvent optiquement actives [26].

-Densité relative : Elle représente le rapport de la masse d’un volume de liquide (huile
essentielle dans notre cas) par la masse du méme volume d’eau. Elle est sans unité et varie selon
la température. La densité relative est mesurée a 1’aide de deux appareils : le densimetre (ou
aerometre) et le pycnomeétre [27]. Elle est plus souvent inférieure a celle de l'eau [26],
cependant, certaines ont une densité supérieure ou voisine de celle de 1'eau, comme 1’huile
essentielle d'écorces de Cinnamomum verum; ainsi que celles de sassafras, clous de girofle, et

graines de carotte

-Indice de réfraction : C’est une grandeur sans dimension caractéristique d'un milieu,
décrivant le comportement de la lumiére dans celui-ci, il dépend de la longueur d'onde de

mesure mais aussi des caractéristiques de lI'environnement dans lequel se propage la lumiére.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Onde_%C3%A9lectromagn%C3%A9tique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Grandeur_sans_dimension
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L’appareil le plus couramment utilisé pour sa mesure est le réfractométre d’Abbe . Les huiles

essentielles ont un indice de réfraction élevé.

% Solubilite
Dans I’eau : Elles ne sont naturellement pas, ou trés peu, solubles dans I'eau ,certains
composants sont neanmoins plus solubles que d'autres (verbénone du romarin officinal,
lavandulol de la lavande vraie). Quelques unes ont desconstituants particulierement solubles,
ce qui entraine, durant la distillation desécorces de cannelle, I'obtention habituelle d'émulsions
[21].

Dans les huiles fixes : Elles sont totalement solubles dans les huiles grasses (meilleurs

solvants des huiles essentielles) [21].

Dans I’éthanol : Plusieurs tests de solubilité sont réalisés avec des volumes croissants
d’alcool par rapport a la méme quantité d’huile essentielle. 1l suffira de déterminer la limite de
solubilité de I’huile essentielle a analyser par rapport a 1’éthanol. Une composition tres riche en
terpénoides et souvent en molécules polaires, permet la solubilisation des huiles essentielle dans
1’éthanol [27].

Dans les solvants organiques : Les huiles essentielles s’y solubilisent tres bien [21].

Point d’ébullition : Leur point d’ébullition est relativement élevé (150°-300°C)

cependant, elles sont extrémement volatiles a température ambiante [24].

Point de solidification : c’est la température maximale observée lorsque le liquide se
solidifie au cours du refroidissement. Elle augmente en fonction de la teneur en 1,8- cinéole qui
est dosé par des techniques chromatographiques [27]. Rares sont les huiles essentielles qui se

solidifient au froid (Tanacetum annuum: chamazulene) [21].

1.2.4.3. Chimiques
-Indice d’acide : laest le nombre de milligramme (mg) de potasse nécessaire pour

neutraliser les acides libres dans 1gramme (g) d’huile essentielle selon la réaction :
RCOOH+KOH —> RCOOK+ H20 (réaction a température ambiante) [27]

-Indice d’ester : Ie est le nombre de milligrammes (mg) de potasse nécessaire

poursaponifier les esters présents dans 1gramme (g) d’HE selon la réaction :

10
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RCOOR’+KOH —» RCOOK+R’OH (réaction a chaud) [27]

-Indice de saponification : Isest la masse d’hydroxyde de potassium KOH, exprimée
en milligrammes, nécessaire pour neutraliser les acides libres et saponifier les acides estérifiés

contenus dans un gramme de I’huile essentielle.

-Eau dans les huiles essentielles : la méthode de Karl et Fischer est tres efficace pour
doser la teneur en eau des HE. Elle se base sur I'oxydation du dioxyde de soufre en présence
d'eau : SOz + Iz + 2 H,O 2H2S04 + 2 HI.

Or, cette équation est réversible, I'eau n'est donc pas consommée entierement et son dosage ne
peut pas étre quantitatif. Pour remédier a cela, il faut ajouter une base : I'imidazole, va capter
toute I'acidité formée lors de la réaction (HI et H2SOa4)et permettre de déplacer la réaction vers

la droite, cette derniere pourra ainsi étre utilisée quantitativement [27].

1.2.5. Variabilité

La qualité des huiles essentielles varie selon :

1.2.5.1. Origine botanique

La composition d’une huile essentielle varie selon ’espeéce productrice. Ainsi, il
semble utile de souligner I’importance qu’il convient d’accorder a la nomenclature scientifique
[28].

1.2.5.2. Mode de culture
Cela précise si la plante est sauvage ou cultivée et issue d’une culture biologique ou

non [29].

1.2.5.3. Nature du sol
Les résultats des expériences représentent une tres bonne illustration sur 1’influence

de la nature du sol sur le rendement en huiles essentielles :

e L’azote augmente le rendement en essences des plantes ;
e Le potassium employeé seul, au contraire, diminue sensiblement la teneur en huiles

essentielles.

1.2.5.4. Stade de développement botanique
Les caractéristiques des chémotypes dépendent parfois du stade de développement

(cueillette avant, pendant ou aprés floraison ...). Des variations parfois tres importantes sont
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couramment observées dans certaines especes par exemple, pour la coriandre, la teneur en
linalol (alcool) est 50% plus élevée chez le fruit mur que chez le fruit vert. De ce fait le choix
d’une date de récolte s’impose [27].

1.2.5.5. L’organe distillé (ou expressé pour le zeste de citrus uniquement)
La composition biochimique des huiles essentielles varie en fonction de la partie ou

organe de la plante distillée.

1.2.5.6. Le mode d’obtention

La labilité 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 organes sécréteurs du végetal. En effet, au cours de
I’hydrodistillation, I’eau et la température peuvent induire 1’hydrolyse des esters, mais aussi,
des réarrangements, des isomérisations et des oxydations. Donc pour assurer la qualité du
produit et de sa constance, il faut étudier, définir et contréler 1’ensemble des paramétres, de la

culture a I’élaboration du produit final [23].

1.2.5.7. La lumiére et la température

Ce sont les plus influentes sur la composition des huiles essentielles, d’ailleurs elles
agissent sur celle-ci simultanément. Certains auteurs admettent que la quantité d’huile
essentielle augmente dans la journée, atteint un maximum dans 1’aprés- midi ou le soir et
diminue dans la nuit. D’autres disent, que les plantes aromatiques doivent étre cueillies avant
’aube, lorsque la rosée du matin est encore présente et avant que la chaleur n’en libére la
substance aromatique. Cependant, sur d’autres espéces, on signale que le rendement nocturne

en huile essentielle est de 20% supérieur a celui du jour [31].

1.2.5.8. Les facteurs génétiques

-Les hybridations : Elles introduisent 1’hétérogénéité dans unepopulation végétale.
La composition des huiles essentielles issues de ces hybrides est variable et se situe en général
entre celles des huiles essentielles des plantes meres.

-Les facteurs de mutations : Par mutation, une nouvelle race chimique peutapparaitre.
Elle peut étre a peine perceptible dans les caractéres morphologiques, alors qu’elle est

susceptible de provoquer de profondes modifications dans la composition de I’huileessentielle.
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-Les races chimiques : Les chimiotypes ou races chimiques sont trés 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.

1.2.5.9. Les problemes phytosanitaires
-Les maladies : Les plantes malades sont caractérisées par une déformation, une chute
prématurée des feuilles ainsi que les rameaux aux taches brunes. La récolte est alors

compromise et la qualité de I’huile essentielle dépréciée.

-Les ennemis animaux : Les plus dévastateurs et donc les plus redoutables sont les
nématodes pathogénes. Par les attaques qu’ils occasionnent aux parties sous-terraines, ces

derniers diminuent la longévité des cultures et les rendements.

1.2.6. Domaines d’application des huiles essentielles
Par leurs nombreuses et diverses propriétés, les plantes aromatiques et leurs essences
trouvent leur emploi dans de multiples domaines tels que : I'alimentation, la pharmacie, la

parfumerie et I’aromathérapie. ...

1.2.6.1. La phytothérapie

L’aromathérapie est une branche de la phytothérapie qui utilise les huiles essentielles
pour traiter un certain nombre de maladies. En effet elles sont largement utilisées pour traiter
certaines maladies internes et externes (Infections d’origine bactérienne ou virale, troubles
humoraux ou nerveux). En médecine dentaire, plusieurs huiles essentielles ont donné des
résultats cliniques trés satisfaisants dans la désinfection de la pulpe dentaire, ainsi que dans le
traitement et la prévention des caries [30,31]. La listerine qui est une solution constituée de
I’huile essentielle de thymol et d’eucalyptol possede une grande activité bactéricide sur
les micro-organismes de la salive et de la plaque dentaire [32].

1.2.6.2. Agro-alimentaire

La lutte contre les champignons toxinogénes est I’un des objectifs de cette conservation,
en effet ces micro-organismes élaborent des substances toxiques, les aflatoxines, les
ochratoxines et les zéaralenones, réputés pour leurs effets hépatotoxique et cancérigene [33,34].
Plusieurs travaux ont montré que les HE de thym, d’origan, de cannelle et d’autres plantes
aromatiques ont un effet inhibiteur sur la croissance et la toxinogenese de plusieurs bactéries

et champignons responsables de toxi- infections alimentaires [35].
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1.2.6.3. Parfumerie et cosmétologie

Les propriétés odoriférantes des huiles essentielles conférent a ces derniéres une
Consommation importante en parfumerie et en cosmétique. Elles présentent environ 60% des
matieres premieres de l'industrie des parfums synthétiques, du par fumage, des savons et des
cosmétiques. A la cosmetologie et le secteur des produits d’hygiéne on notera la présence
d'huiles essentielles dans les préparations démo pharmacologique (bais «calmant» ou
«Relaxant»), et leur emploi dans les rouges a levres, les shampoings, les dentifrices, se sont
surtout les huiles essentielles de lavande, de citron, de citronnelle, qui sont utilisées. On notera

qu'il y a une possibilité d'adsorption percutanée des constituants terpéniques [36,37].

1.2.7. Toxicité des huiles essentielles

Les substances naturelles peuvent présenter des effets néfastes pour I'nomme au méme
titre que certaines substances synthétiques. Les phénols et les aldéhydes qu’elles contiennent
irriter la peau, les yeux et les muqueuses. Ce sont : Cannelle de Ceylan, Basilic exotique,
Menthe, Clou de girofle, Niaouli, Thym a thymol, Marjolaine, Sarriette, Lemon-grass. De plus,
certaines huiles essentielles peuvent provoquer des réactions cutanées allergiques [38]. C’est
en particulier le cas des huiles essentielles suivantes : la cannelle de Ceylan, la menthe, la Litsée,
la mélisse, le pin, ou la mousse de chéne. Les réactions de la maladie sont variées et peuvent
apparaitre jusqu’a 3 jours apres le contact du produit avec la peau. Elles vont du simple prurit
(démangeaison) a I’eczéma allergique en passant par des plaques, un aspect psoriasique, voire
des pigmentations ou dépigmentations locales. La proportion de la population développant des
allergies cutanées dues aux parfums est en augmentation car 1’utilisation de parfums et de
produits parfumés (cosmétiques, désinfectants parfumés, lessives, batons d’encens [39]. Ne
cesse d’augmenter. Il a ét€¢ démontré que les allergenes présents dans I’air jouent un role évident
dans la formation d’eczéma de contact, soit par inhalation, soit par contact cutané. Les huiles
essentielles qui sont utilisées en parfumerie peuvent irriter les muqueuses respiratoires et
favoriser le déclenchement de crises d’asthmes pour les asthmatiques (comme par exemple les
sprays désodorisants). Il a été rapporté qu’en présence de parfums, les personnes asthmatiques
et développant des allergies de contact montrent des detresses respiratoires plus fréquentes que
les personnes saines. Cependant, les mécanismes immunologiques n’ont pas été démontrés.
Une ingestion accidentelle d’huile essentielle peut, selon la sorte et la quantité, générer une
intoxication grave comme le coma et méme la mort. Les huiles essentielles tres liquides peuvent
parvenir dans les voies respiratoires si elles sont malencontreusement avalées ou vomis. Cela

peut conduire a une inflammation des poumons (pneumonie). Certaines huiles essentielles
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comme le citron, I"orange amére et la bergamote deviennent sensibilisantes et toxiques
seulement sous I’influence de la lumiére. De plus, les huiles essentielles contenant des phénols
sont toxiques pour le foie (clou de girofle, thym, origan). Les cétones et dans une moindre
mesure les lactones sont neurotoxiques (romarin, sarriette, cedre, camphre, thuya, aneth,
hysope). La toxicité des huiles essentielles peut aussi provenir des contaminants (si I’huile
essentielle est impure) et/ou des produits de dégradation de celles-ci car elles se modifient a
’air, & la chaleur et a la lumiére. En effet la combustion de batons d’encens et de bougies
parfumées ou seulement 1’évaporation a chaud d’huile essentielle peut libérer des substances
de combustion, des poussiéres fines, du formaldéhyde et d’autres substances volatiles qui

peuvent solliciter les voies respiratoires.
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I1.1. Le chia ( Salvia hispanica)

La chia (Salvia hispanica) est une plante herbacée annuelle de la famille des Lamiaceées,
originaire du Mexique. Cette sauge était cultivée pour ses graines alimentaires a I'époque
précolombienne par les Amérindiens. Les graines de chia, qui furent une des bases de
I'alimentation de plusieurs anciens peuples du Mexique, servirent aussi a des fins médicinales
et comme offrandes aux dieux aztéques [40]. Apres avoir été ignorées pendant des siécles, ces
graines ont attiré I'attention des nutritionnistes pour leur haute teneur en lipides (25 a 38
%) comportant une forte teneur en acide alpha-linolénique (du groupe oméga-3) [41]. Depuis
la fin des années 1990, une culture commerciale s'est développée dans plusieurs régions
d'’Ameérique et d'Australie, pour fournir des graines aux magasins diététiques des pays
développés. Le terme de chia dérive de chiyan désignant la sauge Salvia hispanica en nahuatl,

la langue parlée par les nahuas. C'est un nom de genre féminin.

11.2. Description de la plante

Salvia hispanica est une plante annuelle d'environ un meétre de haut composée de tiges
quadrangulaires. Les feuilles, portées par un pétiole de 40 mm de long, sont opposées, ovales a
oblongues, et couvertes d'une pubescence blanchatre. Elles font 40-60 x 80-100 mm,
I’inflorescence porte sur ses rameaux des verticilles de fleurs blanches ou mauves

[42]. Nous représentons sur la figure 4, une photo de la plante.

Figure 4 : Plante Salvia hispanica [42].
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11.3. Les graines de chia

11.3.1. Description

Morphologiquement ces graines sont caractérisées par leur petite taille (longueur de 1,8
a 1,9 mm et largeur de 1,2 mm) et également par leur aspect marbreé : taches ou lignes brisées
marron se détachant sur un fond ardoisé clair lui-méme discretement ponctué. Dans le lot regu
un faible pourcentage de graines (soit 12,4 %) sont blanches et correspondent sans doute a des
graines immatures. Le poids de cent graines est de 0,110 g, soit un peu moinsde 1000 graines
au gramme. Les graines sont ovales, la partie la plus arrondie étant située a 1’opposé du hile.
Celui-ci se présente comme une petite cicatrice linéaire déportée légere (figures 5 et 6) [42].

Figure 5 : (A) Vue picturale des graines de chia, (B) les graines de chia dans 1’eau.

Figure 6 : Graines de chia agrandies, longueur d'une graine environ 2 mm.
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11.3.2. Constituants

Les graines de chia contiennent jusqu'a 38 % de matiéres grasses, 18 a 23 % de
protéines, environ 40 % de glucides et de vitamines A, de la niacine, de la thiamine, de
la riboflavine et de l'acide folique [43]. 1l contient également les
minéraux calcium , phosphore , potassium , zinc et cuivre ainsi  que des antioxydants. Les
graines de chia sont faibles en sodium . Le reste est constitué de fibres alimentaires, dont
certaines se transforment en mucus ou en gel dans I'eau. Les graines normales et blanches
different l1égérement par leur contenu nutritionnel [44]. Les graines de chia sont riches en
composés phénoliques, le plus souvent en flavonoides et en dérivés de I'acide cinnamique. Les
graines contiennent des concentrations significatives d'acides gallique, caféique,
chlorogénique, ferulique et rosmarinique, elles contiennent également de la myricétine, de la
quercétine et du kaempferol [45]. Le tableau représente tous les composes chimiques des

graines de chia [45].

Tableau 1 : Composition des graines de chia [45].

Nom Description Formule Formule développée

brute

Est un flavonoide,
kaempférol c’est un pigment

jaune C15H100s

Composé organique
Myricétine de la famille
flavonols. C15H1008

C’est un flavonoide

Quercétine présent dans les

plantes comme C15H1007
meétabolite

secondaire.
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Acide
chlorogénique

est I'un des
principaux
composeés phénolique

s du café

C16H1809

HO  COoH

r'k“ O
Lol u
HO - “'“‘r' O e
o

Acide caféique

un composeé
organique naturellem
ent présent dans
toutes les plantes car

c'est un intermédiaire

clé dans
la biosynthese de

la lignine.

CoHgOq4

Acide gallique

Composé organique
aromatique,
largement répandu

dans les plantes.

C7HsOs

HO

HO

Acide férulique

L'acide férulique est
un acide organique
présent, lui ou
ses esters, dans de

nombreuses plantes.

C10H1004
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Acide L'acide
rosmarinique rosmarinique est un

polyphénol, dérivé de | CigH160g

l'acide hydroxycinna HO X
mique, un des
principaux composés HO

actifs du romarin.

11.4. Huile essentielle de chia

11.4.1. Composition

C'est un liquide jaune clair, transparent, inodore a légérement agréablement parfumé de
noisette. Ses principaux composants sont : Acides gras dont les triglycérides , environ 60%
sont de I'acide a-linolénique [46]. Ainsi que de l'acide linoléique , des acides gras mono-
insaturés tels que l'acide oléique et les acides gras saturés, l'acide stéarique et l'acide
palmitique . L’huile contient également des vitamines , des minéraux et des antioxydants . Les

propriétés de I'huile de chia sont similaires a celles de I'huile de lin .
Ses principaux composants sont rassemblés dans le tableau :

Tableau 2 : Principaux composants de 1’huile des graines de chia [46].

Nom Description Formule brute Formule développée
Estun 15
triple acide 12 b=
gras HsC
Acidea- insaturé avec - OH
linolénique 18 atomes de 1
carbone et C18H3 02 =

appartient au
groupe
des acides
gras oméga-
3.
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Acide

linoléique

C’est
un acide
gras diinsatur
é a 18 atomes
de carbone
(18:2), il
appartient au
groupe
des acides

gras oméga-6

CwH3 0>

OH
1

174

CHy

Acide

oléique

Est le
représentant
le plus
important
des acides
gras
monoinsaturs
(18 :1).

C18H340>

HO

CHj

Acide

palmitique

C’est un
acide organig
ue sature et
compte parmi
les acides
gras (= acide
carboxylique

superieurs).

C1H3 02

OH
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C’est un acide

gras saturé : il ne 0
Acide posséde donc pas
stéarique d’insaturation | C1gH3602
pouvant étre l CH;
oxydée par

loxygéne de I’air

11.4.2. Répartition et localisation des huiles dans la plante

Les huiles essentielles peuvent étre stockées dans tous les organes végétaux (feuilles,
fleurs, écorces, racines, rhizomes, fruits et graines). La synthése et I’accumulation sont
généralement associées a la présence des structures histologiques spécialisées. Ces derniéres
sont souvent localisées sur ou approximativement a la surface de la plante : cellules a I’huile
essentielles des Lauracées ou des Zingibéracées, poils sécréteurs des Lamiacées, des poches
sécretrices des Myrtacées ou des Rutacées, canaux sécréteurs des Apiacées ou des Astéracées
[47].

I1.5. Intéréts du chia

Ce n’est que récemment que des études agronomiques ont commencé dans le monde entier
afin de chercher les différents intéréts de la plante de chia. Ces études, montrent qu’en plus de
la consommation classique des semences, plusieurs utilisations innovantes des graines ainsi que

des feuilles de chia ont été proposées [48].

11.5.1. Intéréts nutritionnels

Le chia est une culture oléagineuse avec une forte production d’ acides gras,
particulierement d’oméga-3 et oméga-6 et de fibres, et elle est surtout utilisée pour des intéréts
culinaires comme pour la phytoremédiation. Les graines a leur tour, peuvent étre consommeées
entiéres, aprés extraction de I'huile, ou moulues comme additif a d'autres ingrédients
alimentaires [49]. Les graines de chia présentent une teneur élevée en protéines [48]. Et sont
utilisees pour leurs propriéetés nutritionnelles et médicinales, surtout pour améliorer I'endurance

des athlétes lors de leurs activités physiques, comme coupe-faim, comme agent amincissant,
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comme contréle glycémique et comme régulateur intestinal [50] Egalement, lors de
I’imbibition, les graines hydratées secretent un mucilage, la production de ce mucilage suggere
de nombreuses applications [48]. Comme dans les boissons appelées "agua fresca™ ou "chia

fresca™ au Mexique illustré dans la figure 7.

Figure 7 : Boisson a base de chia : "chia fresca".

Il est aussi utilisé couramment dans la préparation de I'eau douce, et comme enrichissant de
produits de boulangerie [51]. Un adulte ayant un apport de 2 700 calories aurait besoin de 22,5
a 26,5 g/jour de graines ou de 6,9 a 7,9 g/jour d'huile pour atteindre les recommandations
quotidiennes requises d’acides gras en w -3 [52]. La chia peut-étre incorporé dans I'alimentation
humaine pour sa teneur et sa composition en protéines. L'huile extraite du chia peut-étre utilisée
comme assaisonnement [53]. Ou peut étre ajoutée pour obtenir des aliments fonctionnels en
association avec les graines [54, 55,56]. Les graines de chia ne contiennent pas de gluten ce qui
les rend intéressants pour les régimes sans gluten qui sont de plus en plus adoptés. En effet,
I'addition de chia aux farines sans gluten améliore leurs qualités nutritionnelles et n'affecte pas
négativement leurs caractéristiques organoleptiques [57]. Aux Etats-Unis, en Amérique latine
et en Australie, les graines de chia sont largement utilisées dans l'industrie alimentaire pour la
production de pain, de barres, de biscuits et de produits de petit déjeuner. En plus de sa
consommation culinaire, le chia peut étre utilisé comme agent épaississant et stabilisant dans
des produits alimentaires comme les conserves, yaourts, mayonnaises et sauces [58]. Ou pour
remplacer les ceufs ou 1'huile dans les produits de boulangerie [48]. Les directives alimentaires
américaines recommandent la consommation de chia comme source principale d'aliments, les
germes de chia sont utilisés dans les salades, les graines de chia sont utilisées dans les boissons

et les aliments a base de céréales et peuvent étre consommées sous forme brute [59,60].
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11.5.2. Intéréts medicinaux

L'utilisation d'aliments a intéréts médicaux date de la nuit des temps ou la médecine
traditionnelle jouait un réle important en prévention des maladies. Salvia hispanica L. a été
consommeée traditionnellement en Amérique centrale et méridionale pour ses graines grace a
ses avantages varies pour la santé, en particulier pour maintenir un taux de lipides sériques sain.
Cet effet est d0 a la présence d'acide phénolique et d'huile oméga 3/6 [61]. La présence d'acide
chlorogénique, d'acide caféique, de myricétine, de quercétine kaempférol, acides gras insaturés
bénéfiques, de protéines sans gluten, de vitamines, de minéraux et de composés phénoliques,
font des graines de chia non seulement une source d'antioxydants mais aussi un aliment a de
potentielles propriétés cardiaques, hépatiques protectrices, anti-4ge et anticancérigénes. La
plante de chia est tres riche en fibres alimentaires bénéfiques pour le systeme digestif et le
contréle du diabéte, ses effets thérapeutiques dans le contréle du diabete, de la dyslipidémie, de
I'nypertension, comme anti-inflammatoire, antioxydant, anticoagulant sanguin, laxatif,
antidépresseur, anti anxiété, analgésique, améliorant la vision et le systéme immunitaire sont
scientifiguement établis [61]. Elle a été utilisée aussi dans des projets de recherche sur les

médicaments contre les infections oculaires [62,63].

11.5.3. Intéréts commerciaux

La chia est couramment utilisé dans la préparation de I'eau douce, dans la préparation
de la peinture (huile) et comme enrichissant de produits de boulangerie [52], ou comme
assaisonnement en préparations culinaires ou comme additif dans les produits cosmétiques [53].
Les graines de chia sont aussi largement utilisées pour I'extraction de composés bioactifs pour
le développement d'aliments fonctionnels [64]. Aux Etats-Unis, en Amérique latine, et en
Australie, les graines de chia frappent le marché de l'industrie alimentaire. Le chia est

commercialisé sous plusieurs formes comme le montre la figure 8 et dont :
v Graines entiéres

v Farine des graines de chia

v" Gel de chia ou mucilage

v Huile des graines de chia

v Gélules de chia

v Jus de fruits avec des graines de chia
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Figure 8 : Produits a base de chia.
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Il existe plusieurs méthodes pour extraire les huiles essentielles :

> Le soxhlet

La macération

La distillation
Technique de la pression
Extraction par solvant
Hydro-diffusion

Extraction a ’eau surchauffée

YV V V V V V V

Micro onde

111.1. Soxhlet
A. Description et principe de la méthode

L’appareil soxhlet (figure 9) se compose de trois parties : le ballon contenant le solvant,
I’extracteur et le réfrigérant. La cartouche en cellulose, contenant I’échantillon de plante
finement broyé, est placée dans I’extracteur en verre. Le ballon est chauffé grace a une source
de chaleur (chauffe ballon, bain de sable, ...). Lors de 1’ébullition, les vapeurs passent par le
tube de dérivation et se condensent dans le réfrigérant. Le solvant liquide arrive ensuite dans
la cartouche et extrait peu a peu les composés solubles. Lorsqu’une partie du solvant, enrichie
par les composés extraits, commence a retourner dans le ballon par le tube, une dépression se
crée au niveau du tube capillaire, puis tout le liquide contenu dans 1’extracteur revient dans le
ballon. A nouveau, le solvant bout et contribue a une deuxiéme extraction suivit par un
deuxieme siphonage, et ainsi de suite. Cette manipulation est menée en continu pendant
suffisamment de temps pour que tout le composé a extraire se retrouve dans le ballon. Il suffit,

alors, de récupérer le contenu du ballon puis d’évaporer le solvant [65].
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- T:’
S
12 = 1- Agitateur magnétique.
W, == 2- Ballon a col rodé.
‘_fjls 3- Retour de distillation (tube d'adduction).
o7 4- Corps en verre (réservoire soxhlet).
sy 5- Filtre (cartouche soxhlet).
— |e 6- Haut du siphon.
s | I = 7- Sortie du siphon.
'-;;;”!-;7 I 1 8- Adaptateur d'expansion.
| = 9- Condenseur.
= ‘ | Q 10- Entrée de 1'eau de refroidissement.
ol - Eur 11- Sortie de l'eau de refroidissement.

— ——— [ 12- Chauffe ballon.

Figure 9 : Schéma d’un montage Soxhlet [66].
B. Utilités et avantages

» Le maintien d’une température relativement élevée d’extraction avec la chaleur du
ballon a distiller.

» Le déplacement de 1’équilibre de transfert en mettant a plusieurs reprises le solvant

frais en contact avec la matrice solide.

La méthode de soxhlet et trés simple et bon marché [67].

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

Le chauffage fait que le solvant qui se condense et toujours pur.

YV V V V

Comme le solvant qui retombe sur I’échantillon est toujours pur, alors la solubilisation
de la substance est favorisee grace a de meilleurs coefficients de partage.

> |l présente le plus grand taux de rendement de toutes les méthodes d’extraction qui
existent [68].

C. Inconvénients
> La taille de la cartouche étant limitée ;
> |1l peut étre nécessaire de réaliser plusieurs extractions successives avec
plusieurs cartouches, ce qui prendra un temps considérable ;

L’extraction a chaud peut dégrader certaines substances chimiques.
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111.2. Macération

A. Description et principe de la méthode
La macération est un procédé d’extraction solide-liquide discontinu qui consiste a
laisser tremper le solide dans un solvant a température ambiante, la matiére végetale 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 répété plusieurs fois au besoin. Lorsque la
macération est effectuée dans 1’eau, 1I’isolement du composé nécessite 1’extraction de la phase

aqueuse par un solvant organique. Le schéma du montage de maceération est représenté sur la

figure 10.
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Figure 10 : Schéma d’un montage de macération [69].
C. Avantages

> Utiliser de petites quantités de solvant.

» Le procédé d’extraction se fait a froid ce qui évite toute dégradation de 1’huile
essentielle sous effet de la température.

> Il ne nécessite pas de montage bien précis ou bien compliqué .

> Les solvants utilisés sont disponibles.

» Il vient en seconde position en ce qui concerne le taux de rendement [70].

D. Inconvénients
» La macération est souvent longue (plusieurs heures voire plusieurs jours) ;

» En raison du temps qu’elle prend il y a risque de prolifération bactérienne ;
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» A froid la solubilité est moins bonne.

111.3. Autres techniques

111.3.1. La distillation

C'est la technique la plus largement utilisée et la mieux adaptée pour obtenir les huiles
essentielles les plus pures [71]. Le principe consiste a faire placer Les plantes dans un alambic
industriel ou dans un ballon au laboratoire, puis chauffées avec de 1’eau, de la vapeur ou les
deux. La chaleur intense fait exploser ou éclater les cellules qui contiennent les huiles, et celles-
ci se répandent dans la vapeur d’eau. Elles sont ensuite canalisées dans un condensateur et
réfrigérées pour se liquéfier a nouveau. A la sortie, un essencier ou «séparateurflorentin» sépare
I’huile qui flotte a la surface de I’eau de distillation (hydrolat) par différence de densités. Les
molécules aromatiques forment avec la vapeur d’eau, un mélange azéotropique [72]. D’ou
I’avantage de cette technique qui réside en l'abaissement de la température dedistillation
de mélange, les composés sont donc entrainés a des températures beaucoup plus basses que

leurs températures d’ébullition, ce qui évite leur décomposition.

111.3.1.1. Hydrodistillation

I s’agit de la méthode la plus simple et, de ce fait la plus anciennement utilisée. La
matiére végétale est immergée directement dans un alambic rempli d’eau, placé sur une source
de chaleur, le tout et ensuite porté a 1’ébullition. Les vapeurs sont condensées dans un réfrigérant
et I'huile essentielle se sépare de I’hydrolysat par simple différence de densité. L’huile
essentielle étant plus légere que ’eau, elle surnage au-dessus de I’hydrolysat. Cependant,
I’hydro distillation possede des limites. En effets, un chauffage prolongé et trop puissant
engendre la dégradation de certaines molécules aromatiques [73]. Nous représentant sur la

figure 11, le schéma de I’hydrodistilation.
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Figure 11 : Schéma simplifié d’un montage d’hydro-distillation [74].

I11.3.1.2. Entrainement a la vapeur d’eau (Vapo-distillation)

A la différence de I’hydrodistillation, le matériel végétal n’est pas en contact avec
I’eau, il est placé sur une grille ou une plaque perforée au-dessus de la base de I’alambic et
placée a une distance adéquate du fond de I'alambic. La partie inférieure de celui-ci est remplie
d'eau. Le niveau de cette derniére doit permettre d'éviter tout contact entre I'eau et la plante.
Les composés volatils sont entrainés par un courant de vapeur d’eau et récupérés apres
condensation dans un vase florentin, ou ils se séparent du distillat par décantation du distillat
refroidi. L’absence de contact direct entre 1’eau et la matiére végétale, puis entre I’eau et
les molécules aromatiques évite certains phénomeénes d’hydrolyse ou de dégradation pouvant

nuire a la qualité de I’huile [75].

111.3.2. Techniques de la 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 méthode consistait a écraser les parties
odorantes d’une plante fraichement coupée puis a les enfermer dans un sac en lin que ’on
tordait a I’aide de deux batons enfilés dans deux anneaux placés a I’extrémité du sac. L essence
filtrait a travers la toile et était recueillie dans un récipient placé en dessous. Pour ce faire, on
emploie des machines qui extraient I’huile essentielle en créant des zones de compression et de

dépression suffisantes pour que 1’huile puisse étre libérée [76].
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111.3.3. Extraction par solvant

L'extraction par solvant consiste a dissoudre les composés d’huiles essentielles dans
un solvant non miscible avec I'eau et a séparer la phase organique contenant les composeés a
extraire de la phase aqueuse. Le solvant utilisé dépend de la partie de la plante a utiliser pour
I'extraction. Par exemple, les feuilles, les racines, les fruits sont extraits avec du benzéne avec
ou sans mélange d'acétone ou d'éther de pétrole, a froid ou a point d'ébullition, tandis que les
fleurs sont extraites avec des éthers. Le solvant pénétre dans la plante pour dissoudre les cires
et la couleur de I'huile. L’extraction par solvant organique volatil reste la méthode la plus
pratiquée. Les solvantsles plus utilisés a I’heure actuelle sont 1’hexane, le cyclohexane,
1‘éthanol, le méthanol, le dichlorométhane et 1’acétone [77]. et Aprés I'extraction, le solvant est
éliminé par distillation sous pression réduite en laissant derriere le concentré semi-solide, ce
concentré est extrait avec de I'éthanol absolu. Le second extrait est refroidi pour précipiter les
cires puis filtré. Cette solution alcoolique sans cire est distillée sous pression réduite pour

éliminer I'alcool de I'huile essentielle.

111.3.4. Hydro-diffusion
Cette technique est relativement récente. Elle consiste a faire passer du haut vers le
bas, et a pression réduite la vapeur d’eau au travers la matiére végétale. L’avantage de cette

méthode est d’étre plus rapide donc, moins de dommageable pour les composés volatils [78].

I11.3.5. Extraction a I’eau surchauffée

En essayant de chercher des méthodes alternatives pour remplacer les solvants
organiques dans I’extraction des produits naturels a partir des plantes, une technique utilisant
I’eau surchauffée a été utilisée depuis quelques décennies. L’objectif était de réduire la pollution
dans les lieux de travail et ’environnement et éviter les résidus indésirables des solvants

organiques qui sont souvent présents dans les produits alimentaires et les parfums [79].

111.3.6. Extraction assistée par micro-onde

C’est une nouvelle technique qui combinel’utilisation des micro-ondes et d’autres
méthodes traditionnelles. Dans ce procédé, la matiere végetale est chauffée par micro-ondes
dans une enceinte close dans laquelle la pression est réduite d’une maniére séquentielle. Les
composés volatils sont entrainés par la vapeur d’eau formé a partir de la plante. Ils sont ensuite
récupérés a 1’aide des procédés classiques condensateur, refroidissement, et décantation. Des
études démontrent que cette technique posséde plusieurs avantages tels que le gain de temps

d’extraction, utilisation de petites quantites de solvant, et un rendement d’extraction elevé [80].
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I11.4. Choix de solvant d’extraction

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

e [’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 tache,
on prend des solvants moyennement volatils (température d’ébullition faibles).

e Comme les solvants sont souvent inflammables et nocifs, on respectera aussi les critéres

de sécurité dans leur choix.

111.5. Qualité et rendement des huiles essentielles
La composition chimique, la qualité et la quantité extraite d’une huile essentielle

dépendent de plusieurs paramétres a savoir :

e Intrinseques: les facteurs génétiques, la localisation, le degré de maturité
e Extrinseques : le sol, le climat, I’environnement

e Technologiques : type de culture, mode de récolte, mode d’extraction.

Par conséquent la composition chimique d’une huile essentielle peut varier au sein d’un
méme genre botanique. Parfois ces variations peuvent s’observer au sein d’'une méme espece,
on parlera alors de chémotypes : il s’agit d’un polymorphisme chimique [81]. Les teneurs en
huiles essentielles sont généralement tres faibles. Ainsi, le rendement peut varier de 1 a 10%,
c¢’est-a-dire que la quantité des huiles essentielles comme en toutes choses, doit obligatoirement
se payer [82]. En effet, pour obtenir quelques grammes d’essence, il faut une grande quantité

de végetaux. Par exemple pour 100 kg de plantes, on obtient :

e Eucalyptus : 3 kg d’essence.
e Geniévre:de0.5a 1.2 kg.

e Hysope:400g

e Ylang-ylang : 1.5 kg

Pour des essences plus prisées, telles que celles de rose, de jasmin ou de fleur d’oranger, le
rendement est encore plus faibles.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 [83].
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II1.6. Facteurs influencant I’extraction

111.6.1. Matiere végetale
e Le choix des plantes ;
e La provenance (région d'origine, le sol et le climat) ;
o Le stade végetatifet la partie de la plante distillée sont des paramétres qui

influencent I’extraction [84,85].

111.6.2. Nature du solvant

Le choix du ou des solvants est trés important. Il doit étre d’une grande pureté et avoir
un faible point d’ébullition pour pouvoir étre éliminé facilement en limitant la perte de
composésvolatils. 1l doit pouvoir extraire les composés polaires et apolaires ou bien étre

sélectif. Le choix du solvant est fonction de la matrice et des composés a étudier [86].

111.6.3. Méthode, température et durée d’extraction
-La nature des huiles essentielles dépend des méthodes d’extraction utilisées. Par
exemple, I’extraction a froid permet 1’obtention d’une essence alors que I’entrainement a la

vapeur produit une huile essentielle [87].

-L’¢lévation de la température permet 1’augmentation de la solubilité et de la diffusivité
du soluté ainsi que la diminution de la viscosité. Elle doit étre limitée pour éviter la dégradation

thermique du soluté [88].

-La durée influence le rendement de I’extraction. Elle dépend du procédé utilisé

et de I’objectif de I’extraction.

111.6.4. Taille des particules

Tous les auteurs s‘accordent sur l‘effet généralement positif du broyage sur les
opérations d‘extraction, en effet il permet d‘intensifier les phénomeénes de transfert du solvant
a travers 1‘augmentation de la surface spécifique (surface d‘échange entre le solvant et le solide)
mais également la réduction de la distance de pénétration dans le matériel. En effet, a taux de
solide donné, la surface de contact entre le solide et le liquide augmente lorsque la taille de la
particule diminue a travers 1‘augmentation de la surface spécifique comme 6/dp [89]. D*autre
part, dans les opérations de transfert de matiere par diffusion, le gradient de concentration
augmente directement avec la diminution de la taille de la particule et le temps de traversée
nécessaire intervient généralement proportionnellement au carré de la distance traversée.

L opération doit donc étre nettement mieux intensifiée a la suite d“un bon broyage [90]. Nous
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pouvons ainsi citer a titre d‘exemples que de plus grands rendements d'extraction de composés
phénoliques et d'anthocyanes ont été observés avec la diminution de la taille des particules de

tournesol [91,92], Ou des résidus de pression de jus de cassis [93].

111.6.5. Nature et état du solide et du soluté

La nature et 1’état 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 a la chaleur ou a I’atmosphere. Il est réparti uniformément en des teneurs
variables dans le solide. Si le soluté est dispersé uniformément dans le solide, les parties
superficielles sont dissoutes en laissant derriere 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 ainsi une diminution de la vitesse
superficielle. Lorsque la teneur en soluté est importante dans le solide, la structure poreuse peut

étre détruite par broyage. La dissolution ultérieure du soluté devient plus facile [94].

111.7. Controle et conservation des huiles essentielles

111.7.1. Conservation

Les huiles essentielles de bonne qualité peuvent se conserver plusieurs années sous
certaines conditions. Elles sont volatiles, il ne faut donc pas oublier de bien fermer les flacons.
Il est préférable de les conserver dans un flacon en aluminium ou en verre teinté (brun, vert, ou
bleu) et de les garder a 1’abri de la lumiére a une température ambiante jusqu’a 20°C [95]. Il
existe des normes spécifiques sur ’emballage, le conditionnement et le stockage des huiles

essentielles ainsi que sur le marquage des récipients les contenant.

111.7.2. Controle

Les huiles essentielles doivent répondre a des normes analytiques, établies par des
commissions nationales et internationales d’experts et imposées par les pays importateurs ou
exportateurs. Les points de contrdle a effectuer pour se prémunir de la falsification des huiles
essentielles et éviter les confusions entre les différentes espéces concernent 1’origine
géographique, 1’espece botanique, 1’organe producteur (feuilles, fleurs, fruits, écorces...) et les
caractéristiques physico-chimiques (couleur, odeur, densité et indice de réfraction). Tout ceci
permettra d’utiliser une appellation présente dans la nomenclature botanique et valable dans le

monde entier [96].
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Chapitre | Méthodes d’extraction et de caractérisation

Dans ce chapitre, nous proposons d’aborder les différents aspects pratiques de notre étude, a
savoir la méthodologie employée pour 1’extraction et la caractérisation des huiles essentielles

extraites du chia.

I.1. Matériel et produits chimiques utilisés

L’extraction des huiles essentielles des graines de chia en vue d’une caractérisation a

nécessité 1’utilisation de 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

de 10 minutes.

e Balance : Toutes les pesées ont étés réalisées sur une balance analytiques de marque
SCALTEC SBC32,de précision égale a £ 0.0001g.

e Plaque chauffante : La température et la vitesse d’agitation ont été controlées a 1’aide

d’une plaque chauffante de marque Sl analytics Gmbh.

e Chauffe ballon: Il a été utilisée d an le procédé d’hydrodistillation, il permet le
chauffage d’eau, il est de marque Electromantle MV.

e Spectrophotomeétre UV-Visible : Les absorbances des solutions d’huile essentielle,
ont été mesurées par un spectrophotometre UV-Visible mono-faisceau de marque
SHIMADZU équipé d’un écran pour la lecture directe de la densité optique A ou de la
transmittance T.

e Etuve : Permet le séchage de notre plante, elle est de marque Mamert.

e Spectrophotomeétre infrarouge : Les spectres IR de nos échantillons ont, ont été
enregistrés un spectrophotometre IR a technique ATR de marque Agilent technologie
cary 630.

e pH-métre : La mesure de ph du ph et la lecture de la température , ont été effectuées a
I’aide d’un pH-métre & affichage numérique de marque HANNA instruments, muni
d’une électrode combinée, 1’une en verre pour la mesure de pH et 1’autre en acier pour
la lecture de la température. L’appareil et préalablement étalonné avant chaque
utilisation avec des solutions tampons de pH 4.7 et 9.
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Tableau 3 : Caractéristiques des produits chimiques utilisés.

M¢éthodes d’extraction et de caractérisation

Produit Formule Masse molaire Pureté (%) marque
chimique chimique (g /mol)
Amidon (c6H100s)n Sin=1 - BIOCHEM
M=162
lodure de Kl 166 ,0028 99% SIGMA-
potassium ALDRICH
Phénolphtaléine C20H1404 318.3228 - BIOCHEM
Hydroxyde de KOH 56,11 - BIOCHEM
potassium
Ethanol C2HsOH 46.068 96 SIGMA-
ALDRICH
Cyclohexane CeH12 84,16 99,8 SIGMA-
ALDRICH
Chloroforme CHCls 119,38 99-99,4 SIGMA-
ALDRICH
Acide acétique CH3COOH 60,05 99-100 SIGMA-
ALDRICH
Thiosulfate de Na2S203 158,11 99 LABOSI
sodium
Ether di - (C2Hs)20 74,12 99,5 SIGMA-
éthylique ALDRICH
Hexane CeHi4 86,18 - BIOCHEM
Chlorure HCI 36,460 36,5-38 SIGMA-
d’hydrogene ALDRICH
di-chlorure de CaCl2 110,98 - SIGMA-
calcium ALDRICH
Acétone C3HsO 58.08 99% BIOCHEM

1.2. Présentation de la graine utilisée

Dans le cadre de notre étude, nous nous sommes intéressés a I’extraction et a la
caractérisation des huiles essentielles extraites des graines de chia, vu leurs effets
thérapeutiques et leur efficacité prouvée dans les divers domaines d’utilisation (pharmacologie,
cosmétologie, agro-alimentaire,). Nos échantillons ont été achetés en avril 2021 dans une
épicerie a Bejaia. Les graines ont été bien nettoyées puis broyées en poudre par un broyeur

électrique, apres stockées a I’abri de la lumiére.
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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... [97]. Dans cette étude nous avons utilisé trois différentes techniques
d’extraction (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 vegeétale), sur le rendement en concréte et en huile essentielle.

1.3.1. Extraction au Soxhlet

L’extraction par 1’appareil soxhlet, est une méthode simple qui permet d’effectuer une
extraction solide-liquide avec une grande efficacité. Dans le cadre de notre travail, nous avons
¢tudié, I’effet de 1’¢tat 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 le mode

opératoire suivant :

Mode opératoire

Nous avons introduit dans un ballon de 500 mL a fond plat, 200mL de solvant d’extraction.
D’autre part, nous avons pesé 159 de matiere végétale, que nous avons enveloppé dans des
cartouches en cellulose (papier filtre enduci sous forme d’une cartouche), que 1’on a mis dans
I’extracteur. Une fois le systéme de réfrigération et de chauffage sont mis en marche, nous
observons des vapeurs de solvant qui se condensent au niveau de réfrigérent 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]. Lorsque le solvant d’extraction atteint le niveau
supérieur du siphon, le siphon s’amorce et la solution retombe dans le ballon a travers le t-ube
de siphonage et se concentre. Pour cela, nous avons réalisé plusieurs siphonages (six). Apres
refroidissement, nous avons enlevé la cartouche et récupéré la concrete que nous avons mis

dans I’étuve portée a une température de 103c®.

1.3.1.1. Effet des différents parametres sur le rendement en absolue
1.3.1.1.1. Effet de la granulométrie
Le but de cette étude est de déterminer 1’effet de la granulométrie des graines de chia

sur le rendement en huile essentielle. Nous avons d’abord séché a I’étuve a 103 °C et broyé les
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graines a I’aide d’un pilon et un mortier, puis nous avons procédé au tamisage en utilisant une
série de tamis de différentes dimensions (0.25,0.3,0.5 et 1) mm, puis nous avons realisé
I’extraction au soxhlet pendant 3 heures pour chaque fraction a la température de 100°C et une

masse de matiere végétale de 15g.

1.3.1.1.2. Effet du temps et de la nature du solvant d’extraction

Dans cette etude, nous avons fait varier, le temps et la nature du solvant d’extraction
sur le rendement en huile essentielle. Pour cela nous avons travaillé avec des temps allant de
60 a 180 minutes, avec une incrémentation de 60 minutes et une masse de matiére végétale de

15g a 100 °C pour la fraction la plus fine 0.25mm.

1.3.1.1.3. Effet de la masse de la matiére végétale

Nous avons étudié dans cette partie I’influence de la masse de la matiere végétale
(graines de chia) sur le rendement en huile essentielle. Nous avons donc fait varier la masse
des graines de chia de 15 a 45g avec un pas de 15 g. Le temps d’extraction et la température

du milieu réactionnel, ont été fixés respectivement a 3 heures et 100°C.

1.3.1.1.4. Effet de la température
Dans cette partie, nous nous sommes intéressés a 1’influence de la température sur le
temps d’extraction. Pour cela, nous avons fait varier la température de 100 a 200°C avec un pas

de 50°C. Le temps d’extraction est de trois heures et une masse de matiére végétale de 45g.

1.3.2. Traitement de la concréte

La concréte ainsi obtenue contient des cires végeétales qui sont éliminées par traitement
a I’éthanol. Pour cela, nous I’avons pesée, puis nous lui avons rajouté 04 fois sa masse d’alcool
et avons laissé le mélange reposer pendant 10minutes 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 a 1’étuve pour

éliminer complétement le solvant utilisé.
1.3.3. Macération

Dans notre étude, nous avons réalisé des macérations a froid avec 1’éthanol, 1’hexane et

I’acétone.

38



Chapitre | M¢éthodes d’extraction et de caractérisation

A) Mode opératoire
Nous avons mélangé dans un bécher de 500 mL, 15g de matiére végétale seche et
200mL d’un solvant (éthanol, acétone, hexane). L’ensemble est soumis a une agitation pendant
20 minutes a 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 séché a 1’aide d’une étuve pour obtenir la

concrete qui est traitée par la suite de la méme maniére que celle par extraction au soxhlet.

1.4. Calcul du rendement

Pour calculé le rendement en appliquent les deux formules (1 et 2) suivant :

Les rendements, en concrete et en absolue ont été calculés en appliquant respectivement les
équations (1) et (2).

e Pour la concrete

Masse de la concréte (g)

05)=
RD(/O) Masse de la matiére végétale (g) 100 (1)
e Pour ’absolue
RD(%): Masse de 1'absolue(g) 100 (2)

Masse de la maticre végétale (g)

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.

1.5.1. Paramétres organoleptiques
L’évaluation des propriétés organoleptiques constitue généralement une partie des
¢tudes visant a analyser les facteurs qui affectent la qualité de ’huile essentielle. Dans cette

¢tude, nous nous sommes basés sur deux parametres essentiels qui sont ’aspect et 1’odeur.

1.5.2. Analyses physiques

Les parametres physico-chimiques étudiés sont :

1.5.2.1. La densité

La densité est une constante physique intrinseque des corps liquides, gaz, ou solides.
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Pour les huiles essentielles, sa mesure représente un parameétre principal permettant de mieux
la caractériser. Elle est mesurée a 1’aide d’un pycnomeétre, la relation de la densité pour les

liquides purs est exprimée a 20°C dans 1’équation (3) [98].

LT ©

d2o: Densité a 20°C ;
Mo : Masse du pycnomeétre vide (g);
M1 : Masse du pycnometre rempli avec de I’eau distillée (g) ;

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

a) Mode opératoire

Apres avoir nettoyé le tube du densimetre avec de 1’eau distillée, nous I’avons plongé dans
la solution d’huile essentielle. Les valeurs de la densité et de la température sont affichées sur
I’écran du densimétre. La photo du densimétre électronique utilisé est représentée sur la figure
12.

Figure 12 : Densimétre électronique.

1.5.2.2. L’indice de réfraction

C’est une grandeur sans dimension, caractéristique d'un milieu, décrivant le
comportement de la lumiere dans celui-ci [99]. Elle est mesurée couramment par le
réfractométre d’ Abbe [100].

Tl:sini (4)

sinr
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Rayon incident

Rayon réfracté

Figure 13 : Diffraction d’un faisceau monochromatique.

a) Mode opératoire

Le réfractométre dispose d’une lame en verre sur laquelle 1’échantillon est déposé.
L’appareil a d’abord été ajusté avec de 1’eau distillée, puis séché. On place ensuite une goutte
d’huile essentielle sur le prisme du réfractométre et on effectue la mesure. L’indice de réfraction
final est donné par 1’équation (5).
[n]5=n+0.0004 [t'-t] (5)
Avec :

nk: Indice de réfraction de référence ;

[n]Y : Indice de réfraction mesuré ;
t : Température (20°C) ;
t': Température au moment de la mesure.

Le réfractometre utilisé est représenté sur la figure 14.

Figure 14 : Réfractomeétre.

41



Chapitre | M¢éthodes d’extraction et de caractérisation

1.5.3. Analyses chimiques
1.5.3.1. pH (potentiel hydrogene)

Le pH ou « potentiel hydrogene » mesure I'activité chimique des ions hydrogénes H-
en solution. Le pH mesure 1’acidité ou la basicité d’une solution. Cette méthode décrit I'acidité
ionique du produit & analyser, son principe consiste a introduire I'électrode du pH-meétre dans
le produit apres le réglage de la température d'étalonnage. La lecture se fait directement sur le

pH-meétre.

pH= —log[H;0"] (6)

Figure 15 : pH-metre.

1.5.3.2. Indice d’acide
L'indice d'acide d'une huile essentielle est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium
(KOH) nécessaire pour neutraliser les acides gras libres (AGL) contenus dans | g de corps gras.
Il mesure la quantité d'AGL présents dans un corps gras. La teneur en acides gras libres des
corps gras augmente avec le temps, l'indice d'acide permet donc de juger de leur état de
détérioration.
RCOOH + OH —RCOO+ H20 (7

Cet indice est calculé selon 1’équation (8) :

M
Vs —

la= 100m (mg KOH/ 1g d’huile) (8)

Avec :

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

m : Masse d’huile essentielle (g).
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1.5.3.3. Pourcentage d’acidité (%)

Le pourcentage d’acidité d’une huile est calculé selon 1’équation (9) :

A %) =MV 4 100% ©)

mx*1000

Avec :
M : Masse molaire d’acide oléique (g/mol) ;

m : Masse d’huile essentielle (Q) ;
V : Volume de KOH (0,1N) versé (mL) .
N : Normalité de KOH (0.01N).

a) Mode opératoire
Nous avons pes¢ 20 mL d’éthanol avec 2g d’huile essentielle. Nous avons titré
énergétiqguement avec la solution de KOH (0,01 N) en présence de phénolphtaléine comme

indicateur coloré. Nous avons noté au premier point de virage le volume de KOH versé.

1.5.3.4. Indice de peroxyde
L'indice de peroxyde mesure le degré de rancidité des matiéres grasses due a
I’exposition a l'air, ce qui entraine la formation de peroxydes a partir des acides gras non saturés.

Il est determiné par la relation (10) :

Ip = VXNx1000 (10)

m

Avec :

V : Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé (mL) ;

N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisé (eqg/L) ;
m : Masse de I’huile essentielle (g).

e Reaction de formation du peroxyde :

R-CH=CH-R’+ 0O, » R-CH-CH-R’
0-0
(11)
e Réaction de I’iodure de potassium en milieu acide :
R-CH-CH-R’ + 2KI + 2CH3;-COOH — R-CH-CH-R’ + 2CH3-COOK + H:0 + Iz
-0
(12)
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e [’iode libéré est titré par le thiosulfate de sodium :

I>+ 2Naz N2Os— 2Nal + NaxS406 (13)

a) Mode opératoire

Dans un flacon de 250mL, nous avons introduit 3g d’huile essentielle que nous avons dissout
dans 10 mL de chloroforme et 15 mL d’acide acétique. Ensuite nous avons rajouté 1mL de
solution d’iodure de potassium, bouché aussitot le flacon, agité pendant une minute et laissé
reposer pendant cinq minutes a I’abri de la lumiére puis nous avons rajouté¢ 75 mL d’eau
distillée. 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
C’est la masse en milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour
neutraliser les acides gras libres et saponifier les acides gras combinés (esters) présents dans

un gramme de corps gras. Cet indice est calculé par la relation (14) :

_ (Vo=Vy1)* (M*N)
- m

Is (14)
Avec :

Vy : Volume de HCI utilisé pour I’essai a blanc (mL) ;

V; : Volume de HCl utilisé pour 1’échantillon d’huile (mL).

N : Normalité de la solution de HCI (0.5N)

m : Masse de la prise d’essai (g).

Mode opératoire

Nous avons introduit 01g d’huile essentielle dans ballon a fond plat et avons rajouté 25mL de
KOH de normalité (0.5N), le mélange est chauffé a reflux pendant une heure sous agitation. A
la fin 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 phénolphtaléine comme indicateur

coloré.
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1.5.3.6. Indice d’ester
Ie est le nombre de milligramme de potasse nécessaire pour saponifier les esters

présents dans 1 gramme d’huile essentielle [101]. 1l est donné par la relation (15).

le=Is-1A (15)

Avec :

Ie - Indice d’ester ;

Is: Indice de saponification .
Ia : Indice d’acide.

1.5.3.7. Indice d’iode
L’indice d’iode d’un lipide et la masse d’iode(I2) exprimée en grammes, capable de se
fixer sur les instauration (doubles liaisons le plus souvent) des acides gras contenus dans cent

grammes de matiére grasse.

Cet indice est calculé par la relation (16).

12.69% Nx (V1-V2)
- m

(16)

li= indice d’1ode ;

Avec :

N : normalité du thiosulfate de sodium ;

Vo : Volume de thiosulfate utilisé pour I’essai a blanc (mL) ;

V1: Volume de thiosulfate utilisé pour I’échantillon d’huile (mL) ;

m : Masse de la prise d’essai (g).

a) Mode opératoire
Nous avons introduit dans un erlenmeyer 0.2g d’huile essentielle avec 25 mL de réactif
de wijs. Apres avoir couvert 1’erlenmeyer, agité énergétiquement ce mélange, nous I’avons
laissé reposer pendant 1 heure a I’obscurité en secouant de temps en temps. Nous avons ensuite
ajouté 20 mL d’iodure de potassium de concentration 150 g/L en présence d’empois d’amidon
0.5% (3 a 5 goutte) et agité pendant 5 minutes. Nous avons ensuite dosé 1’iode formé par le

thiosulfate de sodium (0.1N)
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Nous avons réalisé dans les mémes conditions un témoin en utilisant les mémes réactifs mais

Sans corps gras.

1.6. Les antioxydants
1.6.1. Extraction
a) Mode opératoire
Nous avons mélangé dans un bécher de 250mL, 10g d’huile essentielle de chia avec
50 mL de méthanol a 80% et soumis I’ensemble a une agitation pendant 1 heure a température
ambiante. Ensuite nous avons filtré le mélange puis titré le résidu avec 50mL de méthanol a 80
% pendant 30 min a température ambiante, ensuite nous avons filtré, récupéré le résidu et avons

répété cette opération trois fois. Les trois filtras obtenus ont été mélangés.

1.6.2. Les polyphénols
1.6.2.1. Dosage

Pour le dosage des polyphénols, nous avons utilisé le mode opératoire représenté sur

la figure 16
200ul d’extrait _
polyphénol 1mL de folin 800ul de carbonate
—) Ciocalteu 1/10 —) de Na 7.5%

‘ [ Incubation pendant 2h a I’obscurité ] d

Lecture a 760 nm de
I’absorbance

Figure 16 : Protocole de dosage des polyphénols selon [102].
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1.6.3. Les flavonoides
1.6.3.1. Dosage

Le protocole du dosage des flavonoides est représenté sur la figure 17

Prendre 2 mL de ’extrait

Ajuster 1 mL de chlorure
flavonoides - [ :

d’aluminium (2%)

[ Incubation pendant10 min a I’obscurité

|

[ Mesure de 1’absorbance a 430 nm ]

Figure 17 : Protocole de dosage des flavonoides [103].

1.7. Vitamine E

1.7.1. Extraction de la vitamine E
Nous introduisons dans un bécher 5g d’huile essentielle de chia que nous avons dissout
dans 100mL d’une solution méthanolique d’acide ascorbique obtenue en mélangeant :
- 0,5g d’acide ascorbique
- 4mL d’eau distillée
-20 mL d’éthanol
-Ajuter a 100mL avec méthanol
-On met au bain Marie 15 a 20 min ;
-On remet au bain Marie 40min ;
-On transvase ensuite le contenu du ballon dans une ampoule a décanter en lavant le ballon
avec 50mL d’eau distillée ;
-On ajoute 100mL d’éther éthylique et on agite le mélange ;
-On laisse décanter et on filtre sur NaxSOs ;
-On extrait a nouveau avec 120mL d’éther éthylique ;

-On filtre, on évapore et on concentre a 1 mL.
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1.7.2. Dosage
Nous avons préparé dans I’hexane des solutions ajout des concentrations bien
déterminées a 2mL de chaque solution fille, nous ajoutons 1 mL de réactif phenantadine a

0,01% et 0,5mL de FeCl3 (FeCls dans 1’éthanol) aprés 3min on mesure 1’absorbance a 510nm.

1.8. Méthodes spectroscopiques

1.8.1. Absorbance spécifique au rayonnement UV

La détermination des coefficients d’absorption spécifique dans le domaine de
I’ultraviolet est nécessaire pour 1’estimation de la phase d’oxydation de I’huile. L’absorption a
des longueurs d’onde spécifiees a 228 nm et 270 nm, est liée a la formation de diénes conjugués

et triénes, du fait des procédés d’oxydation ou de raffinage.
L’équation (19) représente I’extinction :

EA EA
Ki==—= — (17)
SxC m

Avec :

KA: Extinction spécifique a une longueur d’onde déterminée;
EZ : Densité optique a la longueur d’onde ;

m : Masse de 1’échantillon ;

S : Epaisseur de la cuve (cm) ;

C : Concentration de la solution a analyser 5g/100mL).

1.8.2. 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
I’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une purification ou de I’évolution d’une

réaction ... [104].
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1.8.2.1. Principe de PATR

Dans la méthode ATR, le faisceau infrarouge est dirigé vers un cristal transparent en
IR et avec un indice de réfraction élevé (diamant, Ge,...). Le faisceau IR est réfléchi a I’interface
échantillon-cristal puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recoive un signal, il faut
que I’échantillon soit en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénétre
de quelques micrométres dans 1’échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c’est
la réflexion totale atténuée. Les ondes évanescentes se désintégrent rapidement lorsqu’elles se
déplacent a travers 1’échantillon. Cette technique présente beaucoup d’avantages ; préparation
minimale de [’échantillon, nettoyage simple et rapide de 1’accessoire, large gamme

d’échantillons mesurables (sans préparation préalable) ... [105].

a) Mode opératoire
Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotomeétre IR-ATR. Pour cette analyse,
nous avons d’abord nettoy¢ la zone du dépdt avec de 1’acétone, puis avons déposé notre

échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.

1.9. Analyses effectuées sur la graine de chia

1.9.1. pH (potentiel hydrogene)

a) Mode opératoire
Nous avons introduit dans un ballon a fond plat, 02 g de graines de chia et 100mL d’eau
distillée. L’ensemble est soumis a un chauffage a reflux pendant 30 minutes. Aprés

refroidissement, nous avons mesure le pH.

1.9.2. Taux d’humidité (%)
a) Mode opératoire
Nous avons mis 15 g de graines de chia dans une capsule aprés les avoir séché.
L’ensemble est introduit dans 1’étuve chauffée a 103°C pendant 2h. Nous avons ensuite retiré
les capsules du I’étuve et les avons mises dans un dessiccateur jusqu'a ce qu’elles aient refroidi

complétement et les avons pesé apres séchage. Le taux d’humidité est calculé par les relations
(20) et (21) :

masse de la matiere séchée

e Taux en matiere seche (%)= %100 (18)

masse de la matiére végétale fraiche

e Taux d’humidité (%)= 100 - [% en matiére seche]. (19).
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Dans ce chapitre, nous présenterons et discuterons les résultats obtenus au cours de notre
étude. Nous discutons en premier lieu I’effet de certains parameétres (Durée et nature du solvant
d’extraction (éthanol, acétone et hexane), masse et granulométrie de la matic¢re végétale et la
température d’extraction) ainsi que le mode d’extraction (soxhlet ou macération), sur le
rendement en huile essentielle. Ensuite nous discuterons les résultats de la deuxieme partie de
ce travail qui représente la partie la plus importante et qui porte sur la caractérisation physico-
chimique et spectrale de I’huile et de la graine utilisée (chia).

I1.1. Techniques d’extraction
11.1.1. Extraction par Soxhlet
11.1.1.1. Effet de la granulometrie

Nous avons étudié dans cette partie, I’influence de la granulométrie des graines de
chia sur le rendement en absolue. Les résultats obtenus sont représentés sue la figure 18.

Rendement en huile essentielle (%)

0.25<d<0.3 0.3<d<0.5 0.5<d<1

Granulométrie (mm)

Figure 18 : Effet de la granulométrie sur le rendement en absolue.

La figure 18 montre que le rendement en absolue ou huile essentielle augmente quand la
granulométrie diminue. En effet le rendement le plus élevés en absolue (11.67 %) est atteint
pour la granulométrie la plus fine (0,25mm), ceci est dd a la facilité de la dissolution et de

I’éclatement des gouttelettes d’huile dans la fraction fine.

50



Chapitre |1

Résultats et discussions

11.1.1.2. Effet du temps et de la nature du solvant d’extraction

Le rendement en absolue est déterminé par rapport & une masse de graines de chia de
15 g, a une température de 100°C, pour des temps d’extraction de 60, 120 et 180 minutes et

avec différents solvants d’extraction (éthanol, acétone et hexane). Nos résultats sont

représentés dans le tableau 4

Tableau 4 : Effet du temps et de la nature du solvant d’extraction sur le rendement en huile

essentielle .

Nature du solvant

Temps d’extraction

Rendement en absolue

d’extraction (min) (%)
60 10.39
Acétone 120 10.87
180 11.67
60 2.32
Ethanol 120 3.12
180 4.59
60 4.06
Hexane 120 5.19
180 5.93

Nous donnons dans le tableau 5, quelques caractéristiques des solvants utilisés.

Tableau 5 : Quelgues propriétés des solvants utilisés

Solvant Solubilité dans Polarité Température Densité
I’eau a 20° d’ébullition(°C)
Ethanol Trés soluble Polaire liaison 78,9 0,789
hydrogene
Acétone Moyennement Assez polaire 56,1 0,783
soluble
Hexane Assez soluble Non polaire 68,7 0,660
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Il ressort des résultats du tableau 5 :

e Le rendement en huile essentielle augmente avec I’accroissement du temps
d’extraction ;

e L’acétone est le solvant qui a donné le meilleur rendement en huile essentielle. Cette
différence est due a la polarité, qui est plus élevée que celles de I’éthanol et de I’hexane.

Pour la suite de notre étude, nous avons fix¢, le temps d’extraction a 180 minutes, la

température a (100°C) et utilisé 1’acétone comme solvant d’extraction.

L11.1.1.3. Effet de la masse des graines de chia

Nous nous sommes intéressés dans cette partie a I’influence de la masse des graines
de chia, le rendement en huile essentielle. Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau
6.

Tableau 6 : Effet de la masse des graines de chia sur le rendement en huile essentielle.

Masse des graines de chia (g) Rendement en huile essentielle (%)
15 11,67
30 11,85
45 12,02

Il apparait sur le tableau 6 que :
Le rendement en absolue (huile essentielle), croit avec I’augmentation de la masse des
graines chia, cela est di a I’accroissement du nombre de poches sécrétrices d’huile essentielle

avec I’augmentation de la masse des graines de chia.

11.1.1.4. Effet de la température
Nous avons suivi I’effet de la température sur le rendement en huile essentielle,
récupérée. Le temps d’extraction a été fixé a 180 minutes, nous avons utilisé 45g des graines

de chia. Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 7.
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Tableau 7 : Effet de la température, sur le rendement en huile essentielle.

Température (°C)

Rendement en absolue (%)

100 12,02
150 12,89
200 12,92

Il apparait sur le tableau 7 que :

Le rendement en absolue (huile essentielle), croit quand la température passe de 100 a 150°C

puis se stabilise, Cela nous amene a dire que 150°C, est la température la plus adéquate pour

I’extraction des huiles essentielles des graines de chia, car au-dela, I’huile peut se dégrader.

11.1.2. Extraction par macération

Nous nous sommes intéressés dans cette partie a I’extraction par la méthode de

macération a froid. Nous avons mélangé 15 g de graines de chia avec 200 mL de solvant

(éthanol, acétone ou hexane). Les résultats obtenus sont représentés sur le figure 19.

n
[=}
1

L
o
1

Ly
[=)
1

o
o
1

Rendement en huile essentielle (%)

o
[=)
1

Hexane

Acétone Ethanol

Solvant

Figure 19 : Comparaison des rendements des trois solvants.

e Nous remarquons sur la figure 19 que I’hexane est le solvant qui a donné le meilleur rendement

en huile essentielle.
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11.2. Caractérisation
11.2.1. Paramétres organoleptiques

11.2.1.1. La couleur
L’observation des huiles obtenues par les deux procédés d’extraction, a montré que
leur couleur différe d’une technique a 1’autre, mais ces résultats sont compris dans la gamme

de couleur des huiles essentielles des graines de chia (jaune claire a jaune orangé).

Tableau 8 : Influence de procédé d’extraction sur la couleur de I’huile essentielle.

Technique Norme Maceération Soxhlet
Couleur Jaune clair a jaune Jaune clair Jaune orangeé
orangé

Les couleurs observées dans le cas de notre huile, nous indiquent la présence de
pigments caroténoides (xanthophylles), lesquels jouent un réle trés important dans la nutrition

et la santé, car ils présentent des propriétés anti-oxydantes... [106].

11.2.1.2. Aspect
Les huiles essentielles extraites des graines de chia, ont un aspect liquide ce qui

confére a nos extraits une bonne mobilité et une faible limpidité.

11.2.2. Paramétres physico-chimiques
La détermination des parameétres physico-chimiques a été faite pour I’huile extraite par

la technique du soxhlet parce que c’est elle qui a donné un meilleur rendement.

11.2.2.1. Physiques
11.2.2.1.1. Densité

La valeur de la densité de I’huile essentielle extraite est donnée dans le tableau 9.

Tableau 9 : Densité de I’huile essentielle.

Densité Valeur Norme
0,9208 0,82-0,99

La densité est une caractéristique physique d’une grande importance lors de I’évaluation

de la qualité d’une huile. Il ressort du tableau 9, que la valeur obtenue de la densité est dans la
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norme AFNOR (NFT 75, 111.2000), mais avec de grandes valeurs (limite maximale) ce qui

confirme que notre huile posseéde des fonctions secondaires (alcool, cétone ,...).

11.2.2.1.2. Indice de réfraction

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 10.

Tableau 10 : Indice de réfraction.

Indice de réfraction(®) Valeur Norme

1,4829 [1,45-1,47]

L’indice de réfraction dépend de la composition chimique des huiles essentielles, qui
augmente en fonction des longueurs des chaines d’acides gras, et aussi de leur degré
d’instaurations et de la température. 1l varie essentiellement avec la teneur en mon-terpénes, et
en dérivés oxygénés. Une forte teneur en mon-terpénes donnera un indice de réfraction elevé,
dans notre cas les indices de réfraction de notre huile est proche 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.

11.2.2.1.3. Indice de couleur
L’indice de couleur d’une huile se détermine par la mesure de I’absorbance a
différentes longueurs d’ondes. Nous donnons dans le tableau 11, I’absorbance en fonction de

la longueur d’onde, cet indice est calculé selon 1’équation suivante :

Ic =1,29A460 + 69,7As50+ 41,2620 + 56,4A670

Tableau 11 : Valeurs des absorbances a différentes longueurs d’ondes.

Longueur d’onde (nm) Absorbance
460 0,428
550 0,291
620 0,268
670 0,284

L’indice de couleur calculé (Ic) est égal a 47,8940, ce qui correspond a une couleur jaune
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orangee. Selon les normes internes du complexe agro-alimentaire Cevital [norme 1SO], cette

couleur correspond a des valeurs qui varient entre 30 et 70.

11.2.2.2. Analyses chimiques
11.2.2.2.1. pH (potentiel hydrogéne)

Les résultats, obtenus sont rassemblés dans le tableau 12.

Tableau 12 : pH de I’huile essentielle.

pH Valeur Norme
4,3 38a5

Il ressort des résultats du tableau 12, que le pH de notre huile est acide, et répond aux normes

données par la pharmacopée européenne [107].

11.2.2.2.2. Indice d’acide

Il est calculé en utilisant, 1I’équation (8). Le volume de la solution de KOH versé est
de 0.6 mL et la masse de I’huile est de 1g. La valeur de I’indice d’acide (Ia) obtenue dans le cas
de nos huiles essentielles est de 1,66 mg KOH/ 1g d’huile, 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 I’huile, sont respectivement égales a 0,1N, 282g/mol, 3,5ml et 1g. Le pourcentage
d’acidité a été déterminé avec I’équation (9). L’acidité de notre huile essentielle A (%) est de
0,839 elle est dans le domaine de la norme fixée par la ““ANSM*’ (France) < 1% pour les huiles

essentielles destinées a I’utilisation médicale.

11.2.2.2.4. Indice 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 paramétre, I’équation (14).
Avec :
V0=22,90 mL ;
V1=15,8 mL ;
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Nhci=0,5N;

m =1,0136.

-La valeur de I’indice de saponification Is de notre huile est de 196.48 mg KOH/g huile. 1l est
proche de celui de I’huile de coton (189-198), de I’huile de palme (190- 209) et de 1’oléine de
palme (194-202) [108]. La valeur obtenue dans cette étude indique que notre huile nécessite
plus d’hydroxyde de potassium pour étre transformée en savon et aussi qu’elle contient des
acides gras a longue chaine hydrocarbonées.

11.2.2.2.5. Indice d’ester

L’indice d’ester est I'un des parameétres chimiques qui permettent d’évaluer la
qualité d’une huile essentielle, il est calculé en appliquant, I’équation (15). La valeur de I’indice
d’ester de notre huile est de 194,82 mg KOH/1g d’huile, Ce qui signifie que notre huile contient
une quantité appréciables d’acides gras libres. Par conséquent, des précautions de pré-raffinage
et de conditionnement doivent étre prises afin de limiter une dénaturation ultérieure qui

conduirait a une décoloration de I’huile [109].

11.2.2.2.6. Indice d’iode

L’indice d’iode est un paramétre chimique qui permet d’évaluer le degré
d’instauration de I’huile. Il est calculé en appliquant, 1’équation (16).
Avec :
m ( échantillon) = 0,1159 g
Vo=15,65 mL
V1= 6,80 mL

La valeur de I’indice d’iode de notre huile est de 96,89 g/100 g d’huile, valeur
proche a celle de I’huile de colza 97-107 g/100 g d’huile). La valeur trouvée est plus élevée
comparée a celle de I’huile d’olive qui varie entre 75 et 94 g /100 g d’huile ; cela indique que

notre huile est beaucoup plus insaturée que 1’huile d’olive.

11.2.2.2.7. Indice de peroxyde

L'oxydation d’une l'huile commence aprés la cueillette et continue pendant le
stockage et la conservation. Les premiers produits formés par 1’attaque de 1’0xygéne, activé sur
les doubles liaisons des chaines d’acides gras, sont des composés peroxydés instables, et des
hydro-peroxydes dont la structure va dépendre de la nature des acides gras attaqués (acides

mono, di, tri ou polyinsaturés). L’indice de peroxyde est I’un des paramétres importants qui
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peuvent nous renseigner sur la qualité d’une huile essentielle, nous avons appliqué pour la
détermination de ce paramétre, 1’équation( 10). Avec :

V a I’équivalence = 2,4 mL

N=0,01 meq/L ;

m= 3,0298 g.

L’indice de peroxyde Ip de notre huile est de 73.93 méq O2/kg, il est élevé comparé a
la norme donnée [13,5meqOz2/kg d’huile] [110]. Ceci est probablement dd a la durée de
conservation. En effet, le corps gras extrait peut étre oxydé au cours de I’extraction et/ou lors
de la distillation par solvant. Totalement protégés en I’action de 1’air, ou au contraire, les
peroxydes qu’il contient peuvent étre détruits si matiére grasse est portée au cours des

manipulations a plus de 150°C.

11.3. Les antioxydants
11.3.1. Polyphénols
C’est la présence d’au moins deux groupes phénoliques associés en strucures plus ou

moins complexes. Les résultats pour le dosage des polyphénols sont exprimés en (mg/100g
d’extrait) en utilisant I’équation de régression linéaire de la courbe d’étalonnage ( figure 20).
Avec :

e M (échantillon)=1,0070g

e Extrait méthanolique : 11 mL

e =760 nm

e T=0,08

e Abs=0,212
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Figure 20 : Courbe d’étalonnage des polyphénols [102].

D’aprées la courbe on aura :

_ Abs—0,0441
8.1889

X=0,0205

_ XXVrécupéréx100
m échantillon

C= 22,39 mg/100g.
La quantité de polyphénol obtenue est de 22.39 mg/100g d’extrait. On constate que notre

X

huile est riche en polyphénols.

11.3.2. Flavonoide
Sont des pigments végétaux de la famille des polyphénols qui sont responsable de la

coloration des fleurs et des fruits. Les résultats obtenus pour le dosage des flavonoides sont
exprimés en (mg/100g d’extrait) en utilisant 1’équation de régression linéaire de la courbe
d’étalonnage, (figure 21).
Avec :

e m (échantillon)=1.186¢g

e Extrait méthanolique =0.086

e T=0,013

e 1=430
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Y= 36.404x+0.0455
R°=0.9963

Absorbance

T T T T T T T
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06

Concentration des Flavonoides (mg/mL)

Figure 21 : Courbe d’étalonnage des flavonoides [103].

D’aprées la courbe on aura :

_ Abs—0.0455_
36.404

1,48x10°

_ XXVrécupéréx100

= 1,60 mg/100g.

m échantillon

La quantité de flavonoides obtenue est de 1,60mg/100g d’extrait. On peut dire que notre huile

riche en flavonoides.

11.3.3. Vitamine E
Les résultats obtenus pour le dosage de la vitamine E sont exprimés en mg/100g
d’extrait en utilisant I’équation de régression linéaire de la courbe d’étalonnage (figure 22).
Avec :
M (huite)= 1,0169¢
Mkon=10,59g
T=0,196
Abs=0,272
A=510 nm
Vrécuperé=11mL
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0.46 4 Y= 0.0019x+0.2761
0.44 - R’= 0.9889

0,42 -
0,40 -

0,38 1

0,36 —+

Absorbance

0,34 —+

0,32 4

0,30 +

0,28 T T T T T
0 20 40 60 80 100

Concentration de la vitamine E (mg/mL)

Figure 22 : Courbe d’étalonnage de vitamine E.

D’apres la courbe

_ Abs—0,0455_
36.404

0,0087

_ XXVrécupéréx100_

9,43 mg/100g.

m échantillon

Nous avons obtenu une valeur de 9.43 mg de vitamine E/100g d’extrait. notre huile est riche en

vitamine E.

I1.4. La spectroscopie UV-Visible

11.4.1. Absorbance spécifique au rayonnement UV
L’utilisation de I’équation (17), nous a permis de calculer K2z, et Ka7o, les quelles sont
respectivement égales a 2.719 et 2.640.

La valeur de K232 et Ka7o, sont respectivement égales a 2.719 et 2.640 et
K232/270 est égal a 1.029.

Les réactions d’isomérisation aboutissent a la formation de diénes et de trienes conjugués qui
absorbent la lumiére dans le domaine UV entre 232 et 270 nm. En effet, les diénes conjugués
et les produits primaires d’oxydation des acides gras se forment par réarrangement des doubles
liaisons du radical alkyle des acides gras polyinsaturés, qui lorsqu’ils ont une structure diénique
conjuguée tel que I’hydro-peroxyde, absorbent la lumiére au voisinage de 232 nm. Les triénes
conjugués (dans le cas de la présence d’acides gras a trois doubles liaisons) et les produits

secondaires d’oxydation tels que les aldéhydes et cétones - insaturés, absorbent la lumiére vers
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270 nm. La détermination des absorbances au voisinage de 232 et 270 nm permet de détecter
et d’évaluer les quantités de produits d’oxydation : plus I’extinction a A =232 nm est forte, plus
elle est peroxydée. De méme plus I’extinction & A =270nm est forte, plus elle est riche en

produits d’oxydation secondaires et traduit une faible aptitude a la conservation, rapport R=

k232

Taog CE rapport indique que notre huile est de qualité. « Le rapport K232/270 doit étre inférieur &

2 »[111].

11.5. Spectroscopie Infrarouge

Nous avons utilisé pour notre 1’analyse infrarouge un spectrophotometre ATR, les
résultats obtenus sont rassemblés dans la figure 23.

1,2 A
M
1,0 H \‘ ]\M /{\\
‘H v‘ ’ M /U
\ N
o 0.8 \H | \\ - \ \
5 | | IV f\
s . a LW
: | LT
| k | | ‘ \v / {
047 /‘ ng N\’w} \M \n A
\\\VJ‘ \
0,2 MWWW
4000 3000 2000 1000 o

Nombre d'onde (cm-1)

Figure 23 : Spectre IR obtenu pour I’huile essentielle de chia.

Les différents groupements observés sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 15 : Position et identification des bandes observées sur 1’huile essentielle de chia.

Position des bandes Espéces identifiées intensité
(cm™)

720-740 Liaison CH2 alcane Intense
1100-1210 Liaison C-O esters intense
1320-1400 Liaison O-H faible
1410-1480 Liaison CH alcane faible
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1730-1755 Liaison C=0 cétones intense
2855-3000 Liaison C-H acides Bande large
2845-2900 Liaison CH: alcane intense

e Conclusion

Il ressort des résultats de 1’analyse du spectre Infrarouge de la figure 23 que :

La présence d’une bande large et intense 3000 cm=, qui correspond & la fonction acide, et

présence de fonction cétone vers 1700cm™ et aussi la présence d’intense vers 2900 cm™, Dans

notre cas nous pouvons proposer des composes qui correspondent a ces spectres :

15
12— IS

L’acide a-linolénique

Il ressort du tableau 15 la présence des bandes intenses suivantes :
- Vers 3000 cm-1, qui correspond a la liaison C-H acides.

OH

(

W/

CHj

L'acide linoléique

- Vers 2900cm-1 et 740 cm-1, qui correspond a la liaison CH2 alcanes.

- Vers 1730cm-1, qui correspond a la liaison C=0, cétones.

- Vers 1210 cm-1, qui correspond a la liaison C-O esters.

11.6. Analyses effectuées sur la graine de chia

11.6.1. pH

Les pH initial et final sont respectivement 7,18 et 5,89. Lumiére de ces résultats nous

remarquons, que nos échantillons ont un caractere acide qui est di a plusieurs facteurs (facteur

climatique, le pH du sol, facteurs génétiques,...). Le pH est un facteur clé, influencant

I’assimilation des éléments par la plante et de ce fait, la composition chimique de 1’huile

essentielle. 11 a été établi que ’efficacité de I’huile augmente avec la diminution du pH des

graines [112].
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11.6.2. Taux d’humidité (%)
Pour le calcul du taux des matieres séches et d’humidité, nous avons respectivement
appliqué les relations (18) et (19)
Masse de la matiére végétale fraiche broye : 5,0351g.
Masse de la matiere séchée : 4,7053 g.
Donc:
Taux en matieres séches (%) = 93,44%
Taux d’humidité (%) = 6,55%
L’humidité est un facteur important, il influe sur 1’extraction et le rendement en huile

essentielle.
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Conclusion

Notre étude, a porté sur I’extraction des huiles essenticlles de chia, par deux différents
Procédés (le soxhlet et la macération). Nous nous sommes intéressés a 1’influence de plusieurs
paramétres (durée de D’extraction, température du milieu réactionnel, la masse et la
granulométrie de la matiere végetale, la nature du solvant), sur le rendement et en huile
essentielle et nous avons effectué des analyses physico-chimiques sur I’huile essentielle extraite
par le procédé soxhlet car par le procédé de macération, nous n’avons pas récupéré une quantité
suffisante d’huile essentielle.

Il ressort de notre travail les résultats suivants :

Le rendement en absolue, augmente quand la granulométrie diminue. En effet la quantité
maximale 1,5596g, est atteinte pour la granulométrie la plus fine (0,25 mm) ;

L’acétone est le solvant qui a donné le meilleur rendement en huile essentielle ;

Le rendement en absolue ou huile essentielle augmente significativement dans I’intervalle 60 a
120 min, puis se stabilise a 180min ;

Le rendement en absolue (huile essentielle), croit avec 1I’augmentation de la masse de la matiére
végétale ;

La masse d’huile essentielle, croit de 100 a 150°C puis se stabilise, cela nous améne a dire que
150°C, est la température la plus adéquate pour 1’extraction des huiles essentielles de chia, car
au-dela, I’huile peut se dégrader ;

L’observation des huiles obtenues par les différents procédés d’extraction, a montré que leur
couleur différe d’une technique a I’autre, mais ces résultats sont compris dans la gamme de
couleur des huiles essentielles de chia (jaune claire a jaune orangeée) ;

La valeur de la densité de notre huile est 0,9208 et répond a la norme AFNOR (NFT 75,
111.2000), qui est de 0,82 a 0,99, ce qui signifie que notre huile possede des fonctions
secondaires (alcool, cétone,...) ;

L’indice de réfraction de notre huile essentielle est 1,4829, qui est proche de la norme AFNOR
NFT 75-112-200, qui estde 1,45a 1,47 ;

L’indice de couleur de notre huile essentielle est 47,8940 ce qui correspond a une couleur jaune
orangeée et qui répond aux normes internes du complexe agro alimentaire Cevital [norme ISO],
qui varient entre 30 et 70 ;

Le pH de notre huile essentielle est 4,3 il est acide, et répond aux normes données par la
pharmacopée européenne ;

L’indice d’acide (IA) de notre huile est de 1,66 mg KOH/ g d’huile, il répond a la norme fixée

par la ““ANSM”’ (France) < 2 pour les huiles essentielles a usage médical ;
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L’acidité de notre huile essentielle A (%) est de 0,839 elle est dans le domaine de la norme fixée
par la ““ANSM”’ (France) < 1% pour les huiles essentielles destinées a ’utilisation médicale.
La valeur de I’indice de saponification ( Is) de notre huile est de 196,48 mg KOHY/g huile. 1l est
proche de celui de I’huile de coton (189-198), de I’huile de palme (190- 209) et de 1’oléine de
palme (194-202) [110]. La valeur obtenue dans cette étude indique que notre huile nécessite
plus d’hydroxyde de potassium pour étre transformer en savon et aussi qu’elle contient des
acides gras a longueur chaine hydrocarbonées ;

L’indice d’ester (IE) de notre huile est égal a 194,82 mg KOH/ g, Ce qui veut dire que notre
huile contient une quantité appréciable d’acides gras libres. Par conséquent, des précautions de
pré-raffinage et de conditionnement doivent étre prises afin de limiter une dénaturation
ultérieure qui conduirait a une décoloration de 1’huile ;

La valeur de I’indice d’iode de notre huile est de 96,89 g/100 g d’huile, valeur proche a celle
de I’huile de colza (97-107 g/100 g d’huile). La valeur trouvée est plus élevée comparée a celle
de I’huile d’olive qui varie entre 75 et 94 g /100 g d’huile ; cela indique que notre huile est
beaucoup plus insaturée que 1’huile d’olive ;

L’indice de peroxyde (Ip) de notre huile est de 73,93 méq O2/kg, il est élevé comparé a lanorme
donnée Atta M.B 2003 (13,5meqO2/kg d’huile). Ceci est probablement di a la durée de
conservation. En effet, le corps gras extrait peut étre oxydé au cours de I’extraction et/ou lors
de la distillation par solvant. Totalement protégés de ’action de 1’air, ou au contraire, les
peroxydes qu’il contient peuvent étre détruits si matiére grasse est portée au cours des
manipulations a plus de 150°C ;

Les teneurs de I’huile de chia extraite, en polyphénols, flavonoides et vitamine E, sont
respectivement égales a 22.39, 1,60 et 9,43 mg/100g d’huile, on peut dire que notre huile est
riche en ces composeés.

L’analyse du spectre Infrarouge, a montré de plusieurs bandes vers 3000 cm™ qui correspond a
la fonction acide , et aussi la présence d’une bande intense vers 1700 cm™ qui correspond a
Liaison C=0 cétone. Dans notre cas nous pouvons proposer comme composés, L’acide a-
linolénique et L'acide linoléique.

En guise de perspectives, nous proposons, I’utilisation d’autres techniques de caractérisation
telles que : la CPG couplée a la spectrométrie de masse et la HPLC et d’étudier I’effet

thérapeutique de ces huiles (antiseptique, antibiotique, parasiticide).
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Résumé

Nous nous sommes intéressés dans notre ¢tude a 1’extraction et a la caractérisation de ’huile
essentielle des graines de chia vu ses effets thérapeutiques (Antibactérien, anti-tumoral, anti-
inflammatoire, analgésique, antiscorbutique.....), par deux méthodes différentes (Soxhlet et
Macération).

Les résultats obtenus montrent que le rendement maximal est obtenu pour 1’extraction par
soxhlet ; la granulométrie des graines de chia la plus fine (0.25mm) ; une masse de 45g ; une
durée d’extraction de trois heures ; a 150°C et en utilisant I’acétone comme solvant d’extraction.
La caractérisation physico-chimique et biochimique, montre que notre huile est de bonne
qualité.

L’analyse par spectroscopie IR, de notre huile a permis d’identifier les composés suivants :
L’acide a-linolénique et I'acide linoléique.

Mots clés : Huiles essentielles, Extraction, Caractérisation, Graines de chia.

Abstract

In our study, we were interested in the extraction and characterization of essential oil from chia
seeds given its therapeutic effects (Antibacterial, anti-tumor, anti-inflammatory, analgesic,
antiscorbutic, etc.), by two methods different (Soxhlet and Maceration).

The results obtained show that the maximum yield is obtained for the soxhlet extraction; the
finest grain size of chia seeds (0.25mm); a mass of 45 g ; a three hour extraction time; at 150 °
C and using acetone as the extraction solvent.

The physico-chemical and biochemical characterization shows that our oil is of good quality.
IR spectroscopic analysis of our oil identified the following compounds: a-Linolenic acid and
linoleic acid.

Keywords: Essential oils, Extraction, Characterization, Chia seeds.



