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Depuis I’antiquité, les plantes aromatiques et médicinales sont connues par leurs
propriétés biologiques intéressantes, ces propriétés sont dues essentiellement a la fraction
d'huile essentielle et aux composés phénoliques contenues dans les plantes. Cependant
I’évaluation de ces activités demeure une tache trés intéressante et utile qui peut faire 1’ intérét
de nombreuses études. Ces plantes sont utilisées dans divers domaines a savoir en médecine,

en pharmacie, en cosmétologie et en agriculture et pour 1’aromatisation culinaire.

Les essences aromatiques tirées de ces plantes sont appelée couramment «huiles
essentielles». Il existe aujourd’hui approximativement 3000 huiles, dont environ 300 sont

réellement commercialisées, destinées principalement a I'industrie des ardbmes et des parfums.

Les huiles essentielles possedent un intérét scientifique intéressant da fait de leurs
molécules biologiquement actives. Les huiles essentielles sont un assemblage de molécules
complexes qui ont toutes des propriétés particuliéres, renfermant des produits volatils
contenus dans les végétaux obtenus a partir d’une matiere premicre végétale: fleur, feuille,
bois, racine, écorce, fruit, ou autre; soit par I’entrailnement a la vapeur d’eau, soit par
I’extraction mécanique. Le principal procédé d’extraction est 1’hydrodistillation qui nous

intéresse plus particulierement au cours de ce travail.

Dans ce contexte, ce travail a pour objectif ’extraction des huiles essentielles issues
des plantes aromatiques et médicinales collectées de la région de Khenchela telles que: Thym,
Eucalyptus globulus et Menthe poivrée par la technique d’hydrodistillation. Ensuite, la
caractérisation de ses indices physico-chimiques, chromatographiques et spectroscopiques

afin d’identifier et de contr6lée la qualité des huiles extraites.

Ce manuscrit ce compose de trois chapitres dans lesquels sont présentes

successivement:

Le premier chapitre est constitué d'une étude bibliographique approfondie sur les

huiles essentielles, ainsi que ces procédés d’extraction.

Le deuxiéme chapitre est une monographie relative aux especes végétales étudiees

telles que: Thym, Eucalyptus globulus et Menthe poivrée.
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Le troisieme chapitre est une présentation des dispositifs expérimentaux utilisés pour
I’extraction des huiles essentiels. La caractérisation et les différents méthodes d’analyses pour

controler la qualité des I’huiles essentielles extraites sont, également décrites.

Les trois chapitres sont a la fin cloturés par une conclusion générale.



Chapitre I:

Généralités sur les huiles
essentielles
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I.1-Introduction

Depuis les temps les plus reculés, le monde végeétal offre les éléments nécessaires a la
survie de I’espeéce humaine. En effet, les plantes demeurent la principale source des principes
actifs, les huiles essentielles, isolées a partir de plantes, constituent 1’un de ces principes actifs

les plus importants en raison de leurs multiples et diverses applications [1].

Dans ce chapitre, nous présentons les huiles essentielles en détailles. Ainsi que, ces

procédés d’extractions.

1.2-Qu’est ce qu’une huile essentielle
Une huile essentielle ou parfois essence végétale est unesubstance liquide concentrée
naturelle volatile, de composition complexe. Elle est odorante d’aspect fluide a épais et de

couleur variable selon les plantes dont elle est extraite.

|.3-Histoire et origine des huiles essentielles

L’histoire des plantes aromatiques et médicinales «P.A.M.» est associée a 1’évolution
descivilisations. Dans toutes les régions du monde, I’histoire des peuples montre que ces
plantes sont toujours occupées une place importante en médecine, dans la composition des

parfums et dans les préparations culinaires[2].

Les premicres preuves de fabrication et d’utilisation des huiles essentielles (H.Es) datent de
1’an3000 avant Jésus-Christ [3].Les huiles essentielles semblent donc avoir accompagné la

civilisation humaine depuis ses premiéres geneses.

En Egypte, l'utilisation de baumes et résines aromatiques remonte a I'époque des pharaons:
Embaumement, momification et divers autres usages. Les grands prétres et
médecinsEgyptiens ont transcrit leurs connaissances sur des papyrus et leur savoir, a constitué
le fondement de I'aromathérapie. Les connaissances égyptiennes ont été diffusées par les

médecins grecs de la Rome Antique et par Hippocrate.

L’étape byzantine de la civilisation a permis I’instauration des bases de la distillation et,
avecl’™ arabe de la civilisation, I’huile essentielle devient un des principaux produits de
commercialisation internationale. Ainsi, vers I’an mille, Avicenne, médecin et scientifique
Persan, a défini précisément le procédé d’entralnement a la vapeur. L’Iran et la Syrie

deviennent les principaux centres de production de divers types d’extraits aromatiques [4].
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Dans I’histoire moderne, les vertus thérapeutiques des huiles essentielles occupent une
placede plus en plus importante. En 1928, le chimiste francais René-Maurice Gatte fosse a
utilisé leterme aromathérapie pour décrire les propriétés curatives des huiles essentielles
lorsqu’il a découvert par accident que la lavande a guéri une brdlure a sa main. En 1964, le
docteur Francais Jean Valunet a connu du succes en traitant des patients en médecine et en

psychiatrie.

Aujourd’hui, nous reconnaissons que les huiles essentielles ont des effets pharmacologiques,

psychologiques et physiologiques sur I’homme [5-6].

|.4-D’ou proviennent les huiles essentielles

Les huiles essentielles proviennent par des cellules spécialisées se trouvant aussi bien
dans les feuilles (menthe poivrée, basilic grand vert), les fleurs (lavande, ylang ylang), le bois
(cédre Atlas, santal blanc), les racines (gingembre, valériane, vétiver) etles graines (coriandre,

anis vert, carotte).

Les essences sont sécrétées grace au processus de la photosynthése, sous forme d’huiles
végétales qui, apres extraction deviennent les huiles essentielles (HEs). Pour obtenir cette

essence, il faut beaucoup de plante, les HESs sont de véritables concentrés de produits actifs.

I.5-Composition chimique des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des melanges complexes qui peuvent contenir environ 20
a60 composantes aux concentrations différentes. Elles sont caractérisées par deux ou
troiscomposants majeurs aux concentrations de (20 a 70 %) comparées a d’autres composants
mineures. Par exemple, ’huile essentielle de I’Origanumcopactum est composée de deux
composés majeurs, le carvacrol (30 %) et le thymol (27 %). L’huile essentielle

deMenthapiperitaest composée de menthol (59%) et de mentone (19%) [7].

L’étude de la composition chimique des huiles essentielles révele qu’ils ont appartenant

exclusivement a trois groupes de composeés terpénoides, aromatiques et diverses [8, 9].

1.5.1. Terpénoides

Le terme terpéne rappelle la toute premiére extraction de ce type de composédans
I’essence de térébenthine. Dans le cas des huiles essentielles, seuls les terpenes les plus
volatils, c’est a dire, ceux dont la masse moléculaire n’est pas élevée sont observés. Ils

répondent dans laplupart de cas a la formule générale (CsHs) n.
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Suivant les valeurs de «n», on a les hémiterpénes (n=1), les monoterpenes (n=2)(Figure.
1.1), les sesquiterpenes (n=3)(Figure. 1.2), les triterpénes(n=6), les tétraterpenes (n=8) et
lespolyterpénes. Les constituants des huiles essentielles sont tres variés. On y trouve en plus

deterpénes, des hydrocarbures, des esters, des lactones, des aldéhydes, des alcools, des acides,

Généralités sur les huiles essentielles

descétones, des phénols, des oxydes et autres [9].
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Figure. 1.1: Structure chimique de quelques monoterpenes extraits des H.Es [2].
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Figure. 1.2: Structure chimique de quelques sesquiterpénes extraits des H.Es[2].

1.5.2.Composés aromatiques

Contrairement aux dérivés terpéniques,
fréquents dans les huiles essentielles. Tres souvent, il s’agit d’allyle et de propénylphénol. Ces
composés aromatiques (Figure.

généralement responsables des caractéresorganoleptiques des huiles essentielles. Nous

les composés aromatiques sont moins

1.3) constituent un ensemble important car ils sont

pouvons citer en exemple 1’eugénol qui est responsable de 1’odeur du clou du girofle [9].
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Figure. 1.3:Structure chimique descomposés aromatiques extraits des H.Es[2].

1.5.3.Composés d’origines diverses

Compte tenu de leur mode d’extraction, les huiles essentielles peuvent renfermer
divers composes aliphatiques, généralement de faible masse moléculaire, entrainables lors de
I’hydro distillation. Ces produits peuvent étre azotés ou soufrés, les alcools, les aldéhydes, les

ester acycliques...etc. [9].

1.6-Classification des huiles essentielles
Selon le pouvoir spécifique sur les germes microbiens, et grace a l'indice aromatique obtenu
par des aromatogramme, les huiles essentielles sont classées en groupe [10].

v Huiles majeures.

v Huiles médiums

v" Huiles terrains.

I.7-Propriétés des huiles essentielles

1.7.1.Propriétés biologiques

Les plantes aromatiques possédent plusieurs activités biologiques, parmi lesquelles on
peut citer les activités fongicide, insecticide, herbicide, bactéricide,...etc. Les huiles
essentielles sont connues pour étre douées de propriéteés antiseptiques et antimicrobiennes.
Beaucoup d'entre elles, ont des propriétés antitoxiques, antivenimeuses, antivirales, anti-
oxydantes, et antiparasitaires. Plus récemment, on leur reconnait également des propriétés
anticancéreuses [11]. L'activité biologique d'une huile essentielle est a mettre en relation avec
sa composition chimique et les possibles effets synergiques entre ses composants. Sa valeur

tient a lI'intégralité de ses constituants et non seulement a ses composés majoritaires [12].
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1.7.2.Propriétés physico-chimiques

On trouve généralement les HE incolores ou jaune pale a 1’état liquide a température
ordinaire. Toutes les HE sont volatiles, odorantes et inflammables. Leur densité est le plus
souvent inférieure a 1. Seules trois HE officinales ont une densité supérieure a celle de 1’eau,
ce sont les HE de cannelle, de girofle et de sassafras. Elles sont peu solubles dans I’eau,
solubles dans les alcools et dans la plupart des solvants organiques. Elles sont altérables et
tres sensibles a 1’oxydation. Elles doivent étre conservées dans des flacons en verre coloré

bien fermés, a labri de I'air, de la lumiére pour une meilleure protection [13-15].

1.7.3.Propriétés médicinales
Depuis des millénaires, les huiles essentielles sont employées pour guerir et prévenir

lesmaladies.

De nombreuses ¢tudes ont montré que I’activité biologique d’une huile essentielle est a mettre
en relation avec sa composition chimique, les groupes fonctionnels des composés majoritaires
[11,16] et les effets synergiques entre les composants. Ainsi, la nature des structures

chimiques qui la constituent, mais aussi leurs proportions jouent un r6le déterminant [17].

La description de quelques principales propriétés thérapeutiques observées lors de

I'utilisationdes huiles essentielles sont:

1.7.3.1.Propriétés antiseptiques, antibactériennes et antifongiques

Plusieurs études ont montré que les huiles essentielles sont capables de s’attaquer aux
microbes les plus puissants, comme le staphylocoque, le bacille de koch (tuberculose) ou le
bacille typhique (typhoide). Les huiles essentielles ont une double action contre les microbes:
Elles peuvent les tuer (effet bactéricide) et elles en arrétent la prolifération (effet

bactériostatique) [2].

1.7.3.2.Propriétes cicatrisantes
Les huiles essentielles ont le pouvoir derégénérer les tissus qui ont été abimés et de

favoriser la cicatrisation des blessures [2].

1.7.3.3.Propriétés antispasmodiques
Les huiles essentielles de marjolaine, de lavande peuvent arréter les spasmes, c'est-a-
dire les contractions qui se manifestent de fagons involontaires dans le corps, aussi bien au

niveau rénal qu’au niveau des visceres [2].
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1.7.3.4.Propriétés digestives

Les huiles essentielles ont une action manifeste sur le systeme digestif. Elles sont
efficaces contre la formation de gaz au niveau abdominal (huiles essentielles de basilic,
d’anis) et elles favorisent la formation des sucs gastriques nécessaires a une bonne digestion

(huiles essentielles de cumin, d’estragon, de menthe poivrée) [2].

1.8-Toxicité des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont utilisées depuis toujours pour leurs bienfaits
thérapeutiques. Bien que naturelles, elles ne sont pourtant pas inoffensives. Certaines huiles
peuvent présenter des effets toxiques si elles ne sont pas utilisées dans les conditions idéales.
En effet, leurs effets dépendront de la dose administrée, de I'état de santé du patient, de la voie
d'administration...etc. Les huiles essenticlles peuvent étre toxiques et engendrent des effets
secondaires plus ou moins néfastes dans l’organisme (allergies, coma, épilepsie,...etc.)

pouvant dans certains cas, entrainer la mort [18].

1.9-Procédés d’extractions des huiles essentielles

Il existe plusieurs procédés d’extraction des huiles essentielles. Parmi eux nous citons
les principales qui sont basées sur 1’hydrodistillation , distillation a vapeur saturée
hydrodiffusion. Le choix de la méthode la mieux adaptée se fait en fonction de la nature de la
matiere végétale a traiter, des caractéristiques physico-chimiques de I'essence a extraire, de

I'usage de I'extrait et de I'aréme de départ au cours de I'extraction.

1.9.1.Distillation
C’est la méthode la plus simple et la plus anciennement utilisée pour I’extraction des

huiles essentielles.

1.9.1.1.Hydrodistillation

L’extraction des huiles essentielles par hydrodistillation est réaliser par un appareil de
type Clevenger. Il comprend un ballon de capacité de deux litres contenant de I’eau
bouillonnante en contact direct avec la matiere végétale (Figure. 1.4). Ce ballon est connecté
a un réfrigérant qui sert a condenser la vapeur d’eau contenant 1’huile essentielle extraite, le

distillat est récupéré dans un ballon ou erlenmeyer [19].
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Figure. 1.4: Schéma d’un montage d’hydrodistillation [20]

Légende: (1) Chauffe-ballon; (2) Eau en ébullition; (3) Thermométre;
(4) Réfrigérant a eau; (5) Arrivée et sortie d’eau ; (6) Eprouvette graduée ;

(7) Matériel végétal; (8) Huile essentiel ou essence.

1.9.1.2.Entrainement a la vapeur d'eau

La distillation par entrainement a la vapeur d'eau ne met pas en contact direct de I'eau et la
matiére végétale a traiter. Ce procédé (Figure. 1.5) consiste a faire passer la vapeur d'eau a
travers la plante a une température adéquate pour détruire les cellules végétales, libérer les
molécules aromatiques et les entrainer dans un serpentin de refroidissement. Les vapeurs par

la suite sont condensées et réecupérees par décantation [21].
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Figure. 1.5:Montage d'extraction par entrainement a la vapeur d’eau [20].
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1.9.2.Hydrodiffusion

Cette technique est relativement récente. Elle consiste a pulvériser la vapeur d’eau a
travers la masse végétale, du haut vers le bas. Ainsi le flux de vapeur traversant la biomasse
végétale est descendant contrairement aux techniques classiques de distillation dont le flux de
vapeur est ascendant (Figure. 1.6). L’avantage de cette technique est traduite par
I’amélioration qualitative et quantitative de 1’huile récoltée, I’économie de temps, de vapeur et

d’énergie [22].

regulation de
la vapeur

condenseurs

Figure 1.6 : Montage d'extraction par hydrodiffusion [23].

1.9.3.Expression a froide

L’expression a froide est une méthode d'extraction qui s'effectue sans chauffage. Elle
est souvent utilisée pour extraire les huiles essentielles des agrumes comme l'orange, le citron,
la mandarine,...etc. Son principe consiste a briser mécaniquement les poches a essences.
L'huile essentielle est séparée par centrifugation ou décantation d'autres machines (Figure.
1.7) rompent les poches par dépression et recueillent immédiatement I'huile essentielle, ce qui

évite les dégradations liées a I’action de I’eau [21].

Figure. 1.7: Presse hydraulique pour la méthode d’expression a froid [12].
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1.9.4.Extraction par enfleurage

L'extraction par enfleurage est un procéde trés peu employé de nos jours et ressemble
a I'extraction par solvant. Enfleurage est une méthode plus guere utilisée, car trop complexe
sauf pour les fleurs principalement. Celles-ci sont étalées délicatement sur des plaques grasses
qui absorberont tout le parfum. Les corps gras vont, ensuite, étre épuisés par un solvant. Une
fois I’arome des fleurs absorbé, nous remettons des fleurs fraiches, et ceci jusqu’a saturation

du corps gras. Au bout de 24 heures, le corps gras et les H.Es sont sépares [24].

1.9.5.Extraction par solvants

La technique d'extraction par solvant reste la méthode la plus pratique. L'extraction est
réalisée avec un appareil de Soxhlet ou un appareil de Lickens-Nickerson (Figure. 1.8). Elle
consiste a placer dans un extracteur un solvant volatil et la matiére végétale a traiter. Grace a
des lavages successifs, le solvant va se charger en molécules aromatiques, avant d'étre envoyé

au concentrateur pour y étre distillé a pression atmosphérique.

L’extraction par les solvants est trés coliteuse a cause du prix de 1’équipement et de la grande

consommation des solvants.

Les solvants les plus utilisés sont: I’hexane, le cyclohexane, 1’éthanol, le méthanol, le
dichlorométhane et I'acétone. Le choix du solvant devra étre stable face a la lumieére, a la
chaleur ou a lI'oxygene, sa température d'ébullition sera de préférence basse afin de faciliter

son élimination, et il ne devra pas réagir chimiquement avec l'extrait [25, 26].

Appareil de Soxlhet

Lickens-Nickerson

Figure. 1.8: Montage d’extraction par solvants [27].
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1.9.6.Distillation a vapeur saturée

La distillation a vapeur saturée est la méthode la plus utilisée a I'neure actuelle dans
lI'industrie pour 1’obtention des huiles essentielles a partir de plantes aromatiques ou
médicinales. La matiére végétale dans ce procédé n'est pas en contact aussi avec l'eau. La
vapeur d'eau est injectée au travers de la masse végétale disposée sur des plaques perforées.
Les vapeurs par la suite sont condensées et récupérées par décantation. Ce procédé est
pratiqué en général, a la température d’¢ébullition d'eau (100°C). Son avantage est que les

altérations de I'huile essentielle recueillie sont minimisées [28].

1.9.7.Extraction par des techniques innovantes

11 existe des nouveaux procédés d’extraction des huiles essentielles. On distingue:

1.9.7.1.Extraction assistée par micro-onde

Extraction assistée par micro-ondes est une nouvelle technique qui combine
I’utilisation des micro-ondes et d’autres méthodes traditionnelles. L’extraction assistée par
micro-ondes consiste a placer le matériel végétal dans un réacteur micro-ondes sans 1’ajout de
solvant organique ou d’eau (Figure. 1.9). Le chauffage de I’eau contenue dans la plante
permet la séparation des glandes renfermant I’huile essentielle. Cette étape libere 1’huile
essentielle qui est ensuite entrainée par la vapeur d’eau produite par la matiere végétale. Un
systétme de refroidissement a 1’extérieur du four micro-ondes permet la condensation du
distillat, composé d’huile essentielle et d’eau, par la suite facilement séparable par simple
décantation. Ce procédé a des avantages tels que le temps d’extraction (dix a trente fois plus

rapide), I’économie d’énergie et une dégradation thermique réduite [29].
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Figure. 1.9: Hydrodistillation assistée par micro-ondes [30].
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1.9.7.2.Extraction assistée par ultrasons

L'extraction assistée par ultrasons est un procédé d’extraction d'une substance de
n'importe quelle matrice vers une phase liquide appropriée (milieu d'extraction), assistée par
des ondes ultrasonores (>20 KHz de fréquence) qui se propagent a travers les milieux
liquides. Dans ce procedé, le matériel végétal mis en contact avec le solvant (eau ou solvant
organique) est immergé dans un bain & sonication maintenu a une agitation constante. Les

vapeurs par la suite sont condensées et récupérées par décantation [31,32].

1.9.7.3.Extractions au CO, supercritique

La technique, trées moderne, est fondée sur la solubilité des constituants dans le
dioxyde de carbone a I'état supercritique. Grace a cette propriété, le CO,permet I'extraction
dans le domaine liquide (supercritique) et la séparation dans le domaine gazeux. Le COyest
liquéfié par refroidissement et comprimé a la pression d'extraction choisie. Il est ensuite
injecté dans I'extracteur contenant le matériel végétal(en générale les fleurs), puis le liquide se
détend pour se convertir a I'état gazeux pour étre conduit vers un séparateur ou il sera séparé
en extrait et en solvant (Figure. 1.10).Le COest utilisé car il est inerte chimiquement,

disponible, facile a éliminer totalement, et peu couteux [7].

.Cmtv'-uwv:m~-mu

Figure. 1.10: Schéma de principe d’extraction par le CO,supercritique [33].

1.9.7.4.Extraction par les corps gras
La méthode d’extraction par les corps gras est utilisée en fleurage dans le traitement
des parties fragiles de plantes telles que les fleurs, qui sont trés sensibles a 1’action de la

température. Elle met a profit la lipo-solubilité des composants odorants des végétaux dans les
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corps gras. Le principe de ce procédé consiste a mettre les fleurs en contact d’un corps gras

pour le saturer en essence végétale (Figure. 1.11).

Le produit obtenu est une pommade florale qui est ensuite épuisée par un solvant

qu’on élimine sous pression réduite [26].
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Figure. 1.11: Technique d'extraction par les corps gras [12].

1.10-Controle de qualité des huiles essentielles

Les caractéristiques organoleptiques (aspect, couleur et odeur) sont les seules
indications permettant d’évaluer la qualité d’une huile essentielle, mais comme ces propriétés
ne donnent que des informations trés limitées sur ces essences, il est nécessaire de faire appel
a d’autres techniques de caractérisation plus précises. La qualité d’une huile essentielle et sa
valeur sont définies par des normes admises et portant sur les indices (Indice de réfraction,

Potentiel d’hydrogéne, Indice d’acide et Densité...etc.)

|.11-Principaux domaines d’application des huiles essentielles
Les HEs sont utilisées et commercialisées dans divers domaines industriels entre

autres en aromathérapie, pharmacie et cosmétologie...etc.

I.11.1.Aromathérapie

Les HEs sont utilisés contre les maladies infectieuses d origine bactérienne ou
fongique ou pour préserver la nourriture contre les insectes. Elles sont considérées comme
agents antimicrobiens et antiseptiques. Le caractére volatile de ces huiles permet d'envisager
leur utilisation en tant qu'agents de préservation pour le contrdle de I'hygiéne de I'air des
systemes de climatisation, notamment en milieu hospitalier, entrainant un effet bénéfique au

niveau de la qualité de I'air des locaux [34].
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1.11.2.Pharmacie

Beaucoup de médicaments sont & base de composants actifs de plantes. Les essences
issues des plantes sont utilisées en grande partie dans la préparation d’infusion (verveine,
thym, menthe,...) et sous la forme de préparations galéniques comme les crémes, les élixirs,

les collyres,...etc. [35,36].

I.11.3.Parfumerie et cosmétologie

De nombreux parfums sont toujours d'origine naturelle et certaines huiles essentielles
constituent des bases de parfums commerose, jasmin, vétiver, ylang-ylang,...etc. Les huiles
essentielles sont aussi consommées en cosmétologie pour parfumer les produits cosmétiques:

les crémes solaires, les rouges a Iévres, les dentifrices, les shampoings, savons,...etc. [36].

1.11.4.Alimentation
Les huiles essentielles (huile de citron, de menthe, de girofle) sont trés utilisées dans
I'aromatisation des aliments (jus de fruits, patisserie). Elles sont également trés prisées en

liquoristerie (boissons anisées, kimmel) et en confiserie (bonbons, chocolat) [35, 36].

1.12-Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons identifi¢ 1'un des éléments le plus actif des plantes
aromatiques qui est I’huile essentielle. Ces huiles sont connues pour leurs excellentes
propriétés et leurs utilisations dans divers domaines industriels comme la cosmétologie,

I’agroalimentaire, I’aromathérapie et la pharmacie...etc.

Nous avons choisi la technique d' hydrodistillation, car elle est facile a réaliser et elle
est moins colteuse. De plus, I'huile essentielle obtenue est de bonne qualité et la plus naturelle

possible.
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Chapitre 11: Monographie des espéces végétales

I1.1- Introduction

L’utilisation des plantes aromatiques et médicinales par I’homme est une pratique
antique. De nos jours la majorité des habitants du globe terrestre utilisent de trés
nombreuses plantes, compte tenu de leurs propriétés aromatiques, comme source
d’assaisonnement ou comme reméde en médecine traditionnelle. Cependant, cette
utilisation ne se base sur aucun critére scientifique, elle tient compte simplement des

observations au cours des siecles.

Ce chapitre est une monographie relative aux especes végétales a étudiées telle que:
Thym, Eucalyptus globulus et Menthe poivrée. Leurs compositions chimiques, usages et

propriétés thérapeutiques seront abordée.

I1.2-Monographie des espéeces végétales étudiées

La monographie relative aux especes végétales permet une approche harmonisée pour
I’évaluation scientifique des médicaments, des parfums, et des huiles a base de plantes. Nous
nous sommes intéressés dans ce travail aux especes vegetales telle que: de Thym, Eucalyptus
globulus et Menthe poivrée a savoir:

11.2.1. Thym

Thym est parmi les plus populaires aromatiques utilisées dans le monde entier, sa
utilisation fréquente par nos populations dans le domaine culinaire et celui de la
médecine traditionnelle, a c6té du fait que sa huile essentielle est utilisée dans les
industries alimentaires, pharmaceutique et cosmétique, sa efficacité dans le traitement
symptomatique de troubles de I’appareil digestif supérieur reconnue traditionnellement,

elle représente récemment un sujet de recherche scientifique intéressant.

11.2.1.1.Etude botanique

Thymus vulgaris est un sous-arbrisseau touffu, vivace et aromatique pouvant
atteindre de 20 a 30 cm de hauteur. Ses tiges sont dressées, ligneuses, rameuses et tortueuses a
la base et ses racines sont assez robustes, ses branches sont minces, denses, ramifiées,
blanchatres et courtement velues, portant des feuilles persistantes de couleur vert grisatre,
subsessiles, opposées, oblongues-lancéolées a linéaires et mesurant de 3 a 12 mm de long et
de 0.5 a 3 mm de large. Les marges de leurs limbes sont enroulées sur la face ventrale ce qui

donne aux feuilles une forme générale d’aiguille. Les fleurs sont de petite taille (4 4 6 mm de
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long), de couleur blanche a rose, bilabiées, zygomorphes, regroupées par 2 ou 3 a 1’aisselle

des feuilles et rassemblées en glomérules ovoides (Figure. 11.1).

Le calice est velu, hérissé de poils durs, vert, souvent avec des taches violettes, en
forme de tube ventru a la base, mesurant de 3 a 4 mm de long. Il est formé de 5 sépales soudés
en 2 levres inégales, celle du haut étant tridentée et celle du bas bilobée, ciliée et arquée. La
corolle est bilabiée, blanchatre a violet pale et de taille variable. Le fruit est un tétramere brun
clair a brun foncé qui renferme & maturité 4 minuscules graines (1 mm). La période de

floraison de I’espéce a lieu, Mai a Aout [1].

Fleur

Fruit

Feuille

Figure. I11.1: Photographie de 1’aspect botanique de Thymus vulgaris [2].

11.2.1.2.Distribution géographique de Thym
11.2.1.2.1.Dans le monde

Le thym est réparti entre I’Europe, 1’Asie de I’ouest et la méditerranée [3].11 est tres
répandu dans le nord ouest Africain (Maroc, Tunisie, Algérie et Libye), les montagnes
d’Ethiopie et d’Arabie du sud ouest en passant par la péninsule du Sinai en Egypte. Il se
trouve également en région Macaronésienne (iles Canaries,Madere et les Acores) et en
Himalaya. 1l peut méme atteindre les limites de la région tropicale et du Japon dans le nord, il

pousse en Sibérie, en Europe nordique jusqu’aux bords du Groenland [4].

La région de I’ouest méditerranéen est considérée comme étant le centre de 1’origine du genre
Thymus; ’espéce T. vulgaris provient particuliérement du sud de I’Europe, de I’Espagne a
I’ITtalie [4].

Le thym est maintenant trés cultivé au Portugal, France, Allemagne, Espagne, Italie, Algérie,

Maroc, Tunisie, Egypte, Turquie, Chine, Russie, Angleterre et les Etats-Unis d’ Amérique [5].
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11.2.1.2.2.En Algérie
Le thym est représenté par plus de 300 especes a travers le monde dont 12 sont
localisées en Algérie et 9 d’entre elles sont endémiques [6].Ces especes sont réparties le long

du territoire national, du Nord Algérois a 1’ Atlas saharien, et du constantinois a 1’oranais [7].

11.2.1.3.Composition chimique du thym

L’huile essentielle de Thymus vulgaris a été analysée en utilisant la chromatographie en phase
gazeuse (CPG) couplée a une spectrométrie de masse (SM), 30 composés ont été identifiés et
caractérises, les plus abondant sont respectivement: thymol (44,4 - 58,1 %), p-cymene (9,1 -
18,5 %), y-terpinene (6,9 - 18,0 %), carvacrol (2,4 - 4,2 %), linalol (4,0 - 6,2 %). La
caractéristique d’huile essentielle de Thymus vulgaris était sa teneur élevée du thymol [8].

11.2.1.4.Classification de thym

La classification botanique de I’espéce Thymus vulgaris L est présentée ci-dessous [6].

<

Regne : Plantae

Sous-régne : Tracheobionta
Embranchement : Magnoliophyta
Sous-embranchement : Magnoliophytina
Classe : Magnoliopsida

Sous-classe : Asteridae

Ordre : Lamiales

Famille : Lamiaceae

Genre : Thymus

Espece : Thymus vulgaris L

ASRNENENE VR NENEN

<

11.2.1.5.Usage et propriétés thérapeutiques

Thymus vulgarise est 1'un des plus populaire plantes aromatique utilisé dans le
monde entier, ces applications sont tres vastes et touchent le domaine alimentaire et celui de
la médecine traditionnelle [9].Le thym est consommé en tisane, condiment ou épice[10].En
raison de ses nombreuses propriétés ethno médicinales, il est utilise comme stimulant,
antiseptique, sedatif, stomachique, antitussive, antispasmodique, antimicrobien, antioxydant,
anti-inflammatoire, antiviral, carminatif, expectorant, anthelminthique, diaphorétique et
diurétique [11].

En usage externe, il traite les affections liées a I’inflammation telles que les
rhumatismes, les gonflements musculaires, les piqlres d’insectes et les douleurs [12]. Elles

peuvent s’employer en gargarismes, inhalations, bains de bouche et comme additif de bain
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pour stimuler la circulation sanguine soulageant de ce fait, la dépression nerveuse [13]. La

Figure 11.2 présente les différents usages dethymus vulgaris.

Thymus
vulgaris
Febte tm | Thym comms

Figure. 11.2 : Usages de thymus vulgaris

11.2.2.Eucalyptus globulus
L’eucalyptus est utilisée sous forme de cataplasmes par les Aborigénes pour soigner
les blessures, ses feuilles et son huile essentielle traitent aujourd’hui bien des affections de

’appareil respiratoire. [14]

11.2.2.1.Etude botanique

L’Eucalyptus globulus est un arbre aromatique et médicinal originaire de I’ille de
Tasmanie, au sud-est de I’ Australie. Cet arbre appartient a la famille des Myrtacées, mesure
entre 25 et 35 m (Figure. 11.2). Dans des conditions favorables, il peut atteindre une hauteur
plus importante. Son bois est rouge et son tronc est recouvert d’une écorce lisse et grise, ses
feuilles sont plates et brillantes, en forme de faucille. Au printemps ses fleurs apparaissent
blanchatres. Il est apte a résister au froid et a croitre sur des sols secs, siliceux calcaires,
humides ou argileux, salés ou non, pres ou loin de la mer [14].
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X U

Figure. 11.3: Photographie de I’aspect botanique d’Eucalyptus globulus [15].

11.2.2.2.Distribution géographique de I’Eucalyptus globulus
11.2.2.2.1. Dans le monde

Eucalyptus globulus ont été introduites en Europe, ou elles se sont trés bien
acclimatées sur les rivages méditerranéens, ainsi qu'au Portugal, ou d'immenses foréts
d'eucalyptus ont été plantées pour la production de pate a papier. Ces especes ont également
été plantées en Afrique du Nord, notamment au Maroc, en Algérie, en Tunisie et en Libye. On
les rencontre aussi dans les Tles de Madagascar, de Mayotte, de Malte et de la réunion, au Sri-
Lanka, en Afrique du Sud, en Cote d'lvoire, sur les pentes du mont Elgon et dans le Sud-ouest

en Ouganda, en Californie, en Argentine, au Brésil, au Chili, en Equateur et au Pérou[15].

11.2.2.2.2.En Algérie

L’Eucalyptus est introduit en Algérie en 1860 et occupait une surface de 5855
hectares dont plus de la moitié dans la région Oranaise [16].Le reboisement a base
d’eucalyptus a concerné I’Est (El-Kala, Annaba, Skikda), le centre (Tizi-Ouzou, Bainem) et
I’Ouest (Mostaganem) et ceci afin de répondre aux besoins nationaux en produits ligneux et

papetiers[17].

11.2.2.3.Composition chimique de I’Eucalyptus globulus
Dans les principaux pays planteurs d’eucalyptus, Eucalyptus globulus a été la
principale source commerciale d’huiles essentielles, ses feuilles renfermeraient environ (60-

75 %) d’eucalyptol (1,8 cinéol).

L’huile essentielle d’Eucalyptus globulus est 100% naturelle et non diluée. D une

couleur claire, elle dégage une odeur forte et camphrée. Ses principaux composants sont: les
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monoterpenes (limonéne, para-cymene, alpha-pinéne, et béta-pinéne), 1’oxyde terpénique

(1,8-cinéole), les monoterpénols (alpha-terpinéol) et les sesquiterpénes (aromadendrene) [18].

11.2.2.4.Classification de I’Eucalyptus globulus

La classification botanique de I’Eucalyptus globulus est la suivante [18]:
> Reégne Plante.

Sous-Régne : Tracheobionta

Division: Magnoliophyta

Classe:Magnoliopsida

Sous - Classe: Rosidae

Ordre: Myrtales

Famille: Myrtacées

Genre: Eucalyptus

YV V. V V V V V V

Espéce: Globulus

11.2.2.5.Usage et propriétés thérapeutiques

L'eucalyptus globulus est un expectorant et fluidifiant, antiseptique, anti infectieux,
astringent et antispasmodique. Il est également conseillé pour le traitement de la toux, de
bronchites, des grippes et des affections pulmonaires, ce qui rend cette plante efficace pour
soigner les rhumes et les maux de gorge. L'huile essentielle d'Eucalyptus globulus aussi traite
les infections respiratoires. En inhalation, il calme les rhinites et les sinusites, mais aide aussi
a lutter contre I'asthme. Il est également possible de procéder a un massage du plexus solaire,
pour lutter contre la toux. L'eucalyptus agit encore contre les rhumatismes et les migraines. La
teinture peut étre utilisée pour désinfecter des plaies, les ulcéres de la peau ou les brllures

superficielles (Figure. 11.4) [19].

Figure. 11.4: Usages d'Eucalyptus globulus
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11.2.3.Menthe poivrée
La menthe poivrée c’est une plante aromatique trés facile a cultiver. Elle fait aussi

partie de I'histoire de la phytothérapie. Elle est réputée pour ses capacités a relacher les
muscles, a traiter les problemes digestifs, les nausées, les migraines et les douleurs soulagées
par le froid et pour ses vertus antiseptiques et tonifiantes. Elle stimule aussi la sécrétion

biliaire et la transpiration. On l'utilise principalement sous forme d'huile essentielle. [20].

11.2.3.1.Etude botanique

La Menthe poivrée (Mentha piperita L.) appartient a la famille des Labiateae et est
originaire des régions méditerranéennes. Il est largement cultivé dans le monde et est une
Menthe hybride, un croisement entre la Menthe aquatique et la Menthe verte. La plante,
indigéne a I'Europe, est maintenant répandue dans la culture dans toutes les régions du monde.

Il est parfois trouvé sauvage avec ses especes parentes.

La menthe est I’une des espéces les plus célébres parmi les plantes médicinales. On la
trouve généralement sur des terrains humides et frais, de nature argileuse et calcaire. Selon les
différentes sources, cette plante vivace mesurerait de 10 a 60 cm de haut. Ses tiges sont velues
et violacées et ses feuilles ovales et dentelées prennent des teintes vertes foncées a bleu ou
rouge. Ses fleurs sont roses, un peu violacés et regroupées en épis au sommet de la plante
(Figure. 11.5).Elle caractérise par une odeur: tres fine et trés aromatique et par une saveur:
Chaude, piquante, acre, tres aromatique, laissant dans la bouche, une impression de fraicheur
agréable [21, 22].

Figure. 11.5: Photographie de 1’aspect botanique de menthe poivrée [22].

On plante, en général, la menthe poivrée en mars, avril. On peut la bouturer en mars,
juillet et aout. On la récolte en mai, juin, juillet, aout, septembre et octobre. Elle doit, de

préférence, étre plantée dans un endroit ensoleillé. Elle nécessite un sol draing, fertile et frais,
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riches en calcaire et en argile. Elle requiert un pH entre 6 et 7. Elle se reproduit grace a des

stolons.

11.2.3.2.Distribution géographique de menthe poivrée

11.2.3.2.1.Dans le monde
Les Etats-Unis sont les plus gros producteurs de menthe au niveau mondial, mais il
s'en produit aussi en Chine, aux Indes, en Australie, dans quelques pays d'Europe (France,

Italie) et au Canada et en Afrique du Nord (Algérie, Marac,...).

11.2.3.2.2.En Algérie
La menthe poivrée est retrouvée un peu partout en Algérie. Sa culture est

traditionnellement pratiquée dans beaucoup de jardins et en culture pour des buts culinaires.

11.2.3.3.Composition chimique de la menthe poivrée
L’huile essentielle extraite de la menthe poivrée contient principalement du menthol
(40%), de la menthone (20%), du néomenthol (4%) et du cinéole (4%), elle est responsable de

I’odeur puissante de la menthe poivrée [22].

11.2.3.4.Classification de la menthe poivrée
La menthe poivrée est une plante herbacée de la famille des labiées dont son
classification botanique est la suivante [23]:

v Regne: Plantae
Embranchement: Spermaphytes
Classe: Magnoliopsida
Sous-classe : Métachlamides
Ordre : Lamiales

Famille : Lamiaceae

Genre : Mentha

Espéce: Menthapeperita

AN NN NN

<

11.2.3.5.Usage et propriétés therapeutiques

La menthe est avant tout une plante bienfaitrice ayant un pouvoir positif sur la santé.
Ses propretés, antispasmodique et antiseptique calme la toux, soigne les névralgies, soulage
les douleurs sciatiques ou dentaires, calme la paroi interne de I’estomac, aide a accélérer la
digestion, stimule la sécrétion biliaire. La menthe sert pour calmer les spasmes intestinaux, les
crampes digestives, les nausées, les ballonnements. C’est aussi un vermifuge et un stimulant
du systeme nerveux. Ses caractéristiques rafraichissantes seraient idéales pour les voies

respiratoires et auraient des effets décongestionnants.
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Le menthol est une huile essentielle qui a un effet antibactérien et antioxydant, cette
huile est souvent utilisée dans les dentifrices et les bains de bouche ainsi elle soulage les
migraines. En usage externe, utilisee comme pommade; efficace contre le rhume. Elle est
utilisée aussi pour éloigner les moustiques [24]. La Figure. 11.6 présente les principaux usages

de menthe poivree.

Figure. 11.6: Usages de menthe poivrée

11.3-Conclusion

La monographie relative aux espéces végétales aromatiques et médicinales comme le
Thym, Eucalyptus globulus et Menthe poivrée a été faite pour I’extraction et 1’analyse
physico-chimiques de ces huiles essentielles en raison de leurs excellentes propriétés

thérapeutiques et de leurs principaux domaines d’utilisation surtout en aromathérapie et en

pharmacie.
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Chapitre I11:

I11.1-Introduction

Mise en ouvre expérimentale

Dans ce chapitre, nous présentons le dispositif d'extraction par hydrodistillation. Le

protocole expérimental d’extraction et la conservation des ’huiles sont décrites. Nous avons

mentionné également les différentes méthodes de caractérisation pour contréler la qualité des

I’huiles essentielles obtenues.

111.2-Matériels

Dans ce travail, les matériels utilisés pour I’extraction des maticres végétales sont

présentés comme suite:

111.2.1.Appareillage

1. Balance analytique (Sartorius, poids : max 619).

o a0~ w N

Lecteur microplaques, BioTek ELx800.
Vortex (VELP).
pH-metre ou papier pH

Appareil d’hydrodistillation de type clevenger.

Eppendorfs, micropipette, microplaques, éprouvette, spatules, les ambons, béchers et

erlenmeyers, tubes a essais, papiers wattmen (n°3), anse de platine, burette de 25 ml,

béchers, erlenmeyers, poire.

111.2.2.Produits chimiques

Les produits chimiques utilisés dans cette étude sont récapitulés dans le tableau ci-

dessous.
Tableau I11.1: Liste des produits chimiques
) Formule ] o Masse molaire
Produit Purete % Densité Producteur
brute (g/mole)
Méthanol CH30OH 99,8 0.791 32,04 Pro labo
Ethanol C,HsO 96 0,789 46,06 Pro labo
Hydroxyde de KOH >85 17 56,105 Pro laho
potassium
Chlorure de NaCl >99 17 58.44 Pro labo
sodium
Phénophtaléine. | CyoH1404 11/ 1! 318.32 Pro labo
Acide HCI >37 1.3 36.46 Pro labo
chlorhydrique
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111.2.3. Matériels vegétal

Notre étude porte sur I’extraction des huiles essentielles de Thym, Eucalyptus globulus
et Menthe poivrée du Est Algeérien en particulier de la région Khenchela. Nous avons travaillé
sur des échantillons de plantes (Figure. 111.1, 111.2 et 111.3), séchées et bien conservées a

I’abri de la lumiére et de ’humidité, nous avons utilisé les feuilles et les fleurs.

Figure. 111.1: Photo de Thym | Figure. 111.2: Photo  des | Figure. [111.3: Photo de
séché [1]. feuilles d'Eucalyptus globulus | menthe poivrée séché [3].
séchée [2].

Dans notre étude, le Tableau I11.2 résume le poids des échantillons utilisés dans

I’hydrodistillation.

Tableau 111.2: Poids des échantillons utilisés dans I’hydrodistillation

Especes végétales | Thym Eucalyptus globulus | Menthe poivrée
Poids 200 g 200 g 200 ¢

I11.3-Extraction des huiles essentielles par hydrodistillation

Les huiles essentielles (HES) ont été extraites par hydrodistillation en utilisant un
dispositif d'extraction de type Clevenger (Figure. Il11.4) au niveau des laboratoires
pédagogiques de la faculté des sciences et de la technologie de 1’université Abbes Laghrour

Khenchela.
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111.3.1. Matériel du laboratoire

Le matériel du laboratoire est constitu¢ d’un dispositif d'extraction suivant:

Figure. 111.4: Dispositif d’hydrodistillation par extracteurde type de Clevenger [4].

111.3.2. Protocole d’extraction
111.3.2.1. Extraction

L’huile essentielle est extraite par la méthode d’hydrodistillation. Sur un ballon
contenant de 1’eau mise en chauffage, on monte un alambic dans lequel on place la biomasse
pesée. La vapeur d’eau traverse le matériel végétal en entrainant les produits volatils vers la
colonne de condensation. La vapeur condensée est le mélange d’eau et de 1’huile essentielle.

L’huile est séparée de I’eau par décantation.

111.3.2.2. Relargage
Les huiles essentielles que I'on désire extraire sont des composés organiques en partie
solubles dans I'eau. Le relargage consiste a les rendre moins solubles dans I'eau en ajoutant du

chlorure de sodium. De cette facon il sera plus aisé de récupérer ces huiles essentielles [5].

La condensation des mélanges gazeux provoque leurs séparations en deux phases liquides: La

phase organique est huileuse et trés odorante.
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111.3.2.3. Décantation

On la réalise dans une ampoule a décanter dans laquelle le mélange précédent se
sépare en deux phases non miscibles (Figure. 111.5). Une phase aqueuse aromatique, en
géneral plus dense, se situe dans la partie inférieure et une phase organique, de densité plus

faible et contenant la (ou les) huile(s) essentielle(s) se situe au dessus (Figure. 111.6). [5]

phase
organigue

phase
agueuse

séparation des
ampoule a décanter deux phases

ot distillat apparition de deux phases

apreés decantation

Figure. 111.5: Montage de décantation [5]

Figure. 111.6: Récupération des huiles essentielles [6].

111.3.2.4. Séchage et filtration
Afin d'éliminer le peu d'eau susceptible d'avoir été retenue dans la phase organique, on
fait agir un déshydratant. C'est I'opération de séchage. On filtre ensuite pour ne recueillir que

la phase organique exempte d'eau [5].
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111.3.3. Calcul de rendement
Le rendement de I’huile essentielle est défini comme étant le rapport entre la masse
d’huile essentielle obtenu et la masse du matériel végétale a traiter. Le rendement est calculé

par la formule suivante [7]:

R —mx100
HE—mO

Ruye: Rendement des huiles essentielles en (%).
m: Masse d’huile essentielle récupéré (g).

mo: Masse de matiére végétale (q)

I11.4-Conservation des huiles essentielles

La conservation des HEs exige certaines précautions indispensables. Une fois I’HE est
obtenu, elle est conservée dans un flacon en verre enveloppé de papier aluminium fermé
hermétiquement (Figure. 111.7), a une température comprise entre 4 et 6 °C pour la préserver

de l'air et de la lumiére et pour éviter toute dégradation [8].

Figure. 111.7: Conservation d’huile essentielle par aluminium [6].

I11.5-Caractérisation des huiles essentielles extraites
Les huiles essentielles extraites ont été caractérisées par 1’analyse des caracteres

organoleptiques et par la détermination des indices physicochimiques.

111.5.1. Caractéristiques organoleptiques
111.5.1.1. Aspect

L’aspect d’un extrait dépend des produits qui la constituent, qui peuvent nous
apparaitre sous forme solide, liquide ou bien solide liquide [9].
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111.5.1.2.Couleur
La coloration d’une huile essentielle dépend des produits qui la constituent. Certains
solvants ont le pouvoir d’extraire beaucoup de pigments, ce qui intensifie la couleur d’une

huile donnée [9].

111.5.1.3.0deur
L’odorat est un sens chimique trés sensible et 1’habilité des parfumeurs a classer et
caractériser des substances chimiques parviennent a doser les produits naturels et leur

perception peut aller jusqu’au dix millioniémes de grammes par litre d’air [9].

111.5.2. Caractéristiques physicochimiques des huiles essentielles
Apres I’extraction des 1’huiles essentielles, il est nécessaire de déterminer les indices

physicochimiques suivants pour contrdler la qualité des huiles obtenues.

111.5.2.1.Détermination du pH

Le pH ou «potentiel hydrogéne» mesure I'activité chimique des ions hydrogénes H* en
solution. Le pH mesure I’acidité¢ ou la basicité d’une solution. Son principe consiste a
introduire I'électrode du PH-meétre dans la solution a analysé aprés le réglage de la

température d’étalonnage [9]. La lecture se fait directement sur son afficheur (Figure. 111.8)

.~

Figure. 111.8: pH métre [9].

111.5.2.2.Densité relative

La densité relative a 20 °C d’une huile essentielle est le rapport de la masse d’un
certain volume d’une huile a 20°C, a la masse d’un volume égal d’eau distillée a 20°C et son
symbole est d20. La formule générale de calcul de la densité relative a 20°C est la suivante
[10]:

dyo = dy + (T — 20) x 0,00068
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dy : Densité relative a 20 °C.
d : Densiteé relative a température en laboratoires.
T: Température en laboratoire.

0.00068: Coefficient de variation de la densité a une variation de température de 1%.

A Paide d’une balance électronique de précision 10, on pése une seringue de 5 ml
propre et seche et on fait la tare. Ensuite, on prend une quantité de 1 ml d'huile essentielle et

on la pese afin d'obtenir son poids exact [9].

111.5.2.3. Indice de réfraction
L’indice de réfraction d’un milieu est le rapport entre la vitesse de la lumicre dans le
vide et dans la substance a analyser, ¢’est une grandeur sans dimension. Pour cela, nous avons
utilisé un réfractometre de marque ABBE (Figure. 111.9) dont les étapes comme suite:
v Etalonner D’appareil a 1’aide d’une substance d’indice de réfraction connu a
température fixée a 20°C;
v" Placer 2 gouttes d’huile essentielle au milieu du prisme;
v Regarder dans I’oculaire et tourner le bouton de réglage de I’indice de réfraction pour
amener les zones sombres et éclairées au centre du réticule;

v Noter la valeur de I’indice par I’échelle de lecture.

Figure. 111.9: Réfractomeétre de marque ABBE [9].

Une formule empirique permet d’évaluer I’indice de réfraction d’un liquide a 20°C

quand on 1’a mesuré a une température légérement différente [9].
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11'20 = It + 0, 0004’5(T - 20)

l20: Indice & 20°C
It : Indice a la température de mesure.

T : Température de mesure

111.5.2.4. Pouvoir rotatoire

Le pouvoir rotatoire, caractéristique des molécules chirales, exprime la capacité
qu’elles ont a dévier la lumiere polarisée (Figure. 111.10). Il s’agit de I’angle, exprimé en
milli radians ou degrés d’angle, selon lequel tourne le plan de polarisation d’une radiation
lumineuse lorsqu’elle traverse une solution contenant des molécules chirales. La mesure,
réalisée avec un polarimetre, se fait selon la norme NF T 75-113. Pour les valeurs positives,
la substance étudiée sera dite dextrogyre et lévogyre pour les valeurs négatives. Les huiles
essentielles sont actives sur la lumiere polarisée de maniére trés variable en fonction de la

nature et de la concentration des différentes molécules chirales qu’elles contiennent [11 ,12].

Figure. 111.10: Schéma de principe d’un polarimétre

Nous avons mesuré I’angle de rotation des huiles obtenues a 1’aide d’un appareil
P2000 JASCO(Figure. 111.11)muni d’une cellule de 1 dm de longueur. L’angle de rotation
observé est lu directement sur ’appareil; ce qui nous a permis de déterminer la valeur de

pouvoir rotatoire de L’HE a I’aide de I’équation de loi de Biot:
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o: Valeur de I’angle de déviation de la lumiére polarisée lue sur le polarimetre.
L: Longueur de la cellule exprimée en dm.

C: Concentration de la solution a examiner exprimée en g/100mL.

~ P-2000 ~~

Figure. 111.11: Polarimétre P2000 JASCO[13].

111.5.2.5. Miscibilité a éthanol

Une huile essentielle est dite miscible a un volume et plus d’éthanol de titre

alcoométrique déterminée, a la température de 25°C, lorsque le mélange de un (01) volume

d’huile essentielle considérée avec n volume de cet éthanol est limpide.

Nous avons introduit 1 ml d'HE dans un erlenmeyer. A l'aide d'une burette, on verse de
I'éthanol et on fait ’agitation aprés chaque ajout. Lorsque la solution obtenue est apparait
limpide, on note le volume d'alcool ajouté.

111.5.2.6. Indice d’acide

L’indice d’acide (Ia) c’est le nombre de milligramme de KOH nécessaire a la
neutralisation des acides libres contenus dans 1g d’huiles essentielles. Les acides libres sont

neutralisés par une solution d'éthanol titrée de KOH, c’est-a-dire la mesure d'indice acide est
réalisée par un titrage (Figure. 111.12) [14].

Nous avons introduit 1g d’huile essentielle dans un erlenmeyer de 25ml; dans lequel
nous avons ajouté Sml d’éthanol a 96° et 3 gouttes de 1’indicateur coloré phénophtaléine.

Puis, nous avons neutralisé la solution obtenue avec I’hydroxyde de potassium 0,1N. Nous

poursuivons 1’addition jusqu’a obtention du virage persistant de la solution (rose).
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Figure. 111.12: Dispositif de titrage pour déterminer I’indice d’acide[9].

A la fin, nous avons pris le volume exact de KOH consommé pour le calcul de I’indice

d’acide par la relation suivante [14]:

_ (Mkon X Vgon X N)
my

I,

| A : Indice d’acide.

Vkon : Volume d’hydroxyde de potassium en (ml).

N : Normalité de la solution éthanolique de KOH exprimé en éq g /L,
My, - Masse d’huile en (g)

Mkon: masse molaire de KOH (56,1 g/mol)

111.5.2.7. Indice d’ester

L’indice d’ester (IE) est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium (KOH)
nécessaire pour neutraliser les acides libérés par hydrolyse en milieu basique des esters
contenus dans 1gd’HE [15], d’aprés la réaction (a chaud):

RCOOR' + KOH —» RCOOK + R’OH

L’indice d’ester est exprimé par 1’équation:

39



Chapitre I11: Mise en ouvre expérimentale

Ig=Is—1,

Avec:
le: Indice d’ester
Is: 'indice de saponification.

I a: I’indice d’acide

111.5.2.8. Indice saponification
Indice de saponification représente la quantité de potasse (KOH) ou de la soude

(NaOH) en mg nécessaire pour saponifier un gramme de I’huile essentielle [16].

Il s'agit d'un dosage en retour. On fait réagir a chaud une solution d’huile avec un
exceés de potasse KOH. Cet excés est ensuite dosé par une solution d'acide
chlorhydrique (HCI) en présence de phénophtaléine comme indicateur coloré. Un essai a
blanc (témoin) est réalis¢ dans les mémes conditions sans 1’huile.

L’indice de saponification est calculé par la formule suivante [16]:

(Vo — V1) X Moy X N)
my

IS=

Vo: Volume en ml de la solution HCI a 0,1 N utilisé pour le témoin.

V1: Volume en ml de la solution HCI a 0,1 N utilisé pour la prise d'essai.
M: Masse molaire de KOH (56,1 mol/l).

N : Normalité de la solution potassique

m: Masse d’huile prise en gramme.

111.5.2.9. Solubilité
Les HEs, de caractéere lipophile, sont solubles dans les alcools et dans la plupart des

solvants organiques courants et elles sont peu solubles dans I’eau [17].
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111.6- Méthodes d’analyses des huiles essentielles

Les méthodes d’analyses concernent l'identification qualitative et quantitative des
différents constituants d'une huile essentielle. Dans ce travail, on peut utiliser les méthodes
suivantes:

111.6.1. Analyse chromatographique
111.6.1.1. Chromatographie sur couche mince (CCM)

Cette technique permet de séparer les especes chimiques présentes dans un melange
homogene, donc de contréler la pureté d’un échantillon. Elle repose principalement sur des
phénomenes d'adsorption. Apreés que I'échantillon ait été dépose sur la phase stationnaire fixée
sur une plaque de verre ou sur une feuille semi-rigide en plastique ou en aluminium, les
substances migrent, entrainées par la phase mobile composée d’un ou de plusieurs solvants
(Figure. 111.13). Aprés la migration, le repérage des molécules s’effectue soit par ultra-violet
(UV), soit par un colorant spécifique ou encore par exposition aux vapeurs d’iode. La distance
de migration des composés est ensuite mesurée et comparée a celle du front de la phase
mobile, ceci permet de définir la référence frontale Ry caractéristique de chaque composé
[18,19]. Cette technique, beaucoup moins performante que la chromatographie en phase
gazeuse (CPG).

CLve a
chrom atographie Couvercle

Front de solvant
e —

Plague de )
chrom atographie Ligne de base

éluant

Figure. 111.13: Schéma de principe de chromatographie sur couche mince[20].
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111.6.2. Analyses spectroscopiques
111.6.2.1. Spectroscopie UV-VIS

Le principe de la spectroscopie UV-Visible (Figure. 111.14) repose sur le passage de
I’état de repos a un état excité d’un €lectron d’une molécule lors de 1’absorption d’une onde
lumineuse de longueur d’onde comprise entre 100nm (domaine UV) a 750nm (Visible et
limite : rouge). Nous obtenons donc un spectre d’absorption en liaison avec la présence de

doubles liaisons conjuguées et de groupes chromophores au sein des molécules.

Source de lumiere [ ;
UV ou visible Fente d'entrée .- \

f: """ {fl """""" ‘\ " )/

Détecteur ‘I | Référence

|
g | = ..\ Monochromateur
SR, T — .
\ ! | j Diviseur
|

Echantillon de faisceau

L

Figure. 111.14:Schéma de principe du spectrophotométre d’absorption UV-Vis[21].

Les spectrometres UV-VIS permettent d’obtenir le spectre des composés examinés
sous la forme d’un tracé de la transmittance (ou de 1’absorbance), en fonction des longueurs
d’onde repérée en abscisses. Pour cette étude, nous avons utilisé un spectrophotométre UV-
VIS de type SPECORD 200 (Figure 111.15) Le solvant utilisé pour la dilution d’huile

essentielle est le méthanol [4].

Figure. 111.15: Spectrophotomeétre UV/VIS Modéle SPECORD 200 [4].
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111.6.2.2.Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est une méthode
d’analyse qualitative et quantitative permet de caractériser les principales fonctions des

molécules organiques ou inorganiques a partir de leurs propriétés vibrationnelles.

Le principe de I’IRTF repose sur 1’absorption du rayonnement infrarouge lorsque la
longueur d'onde (I'énergie) du faisceau est égale a I'énergie de vibration de la molécule
(Figure. 111.16). Le domaine infrarouge entre 4000 cm™et 400 cm™ (2,5-25 pm) correspond
au domaine d'énergie de vibration de la plupart des molécules (infrarouge moyen). Les
positions des bandes d'absorption d'un spectre infrarouge sont présentées soit en fonction de la

longueur d'onde A (nm), soit en fonction du nombre d'onde n (cm™).

source de radiations
Electromagnétigues
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Figure. 111.16: Schéma de principe d’un spectrométre IR-TF [22].

Dans cette étude, nous avons utilisé un spectrophotometre infrarouge a transformée de
Fourier de type IR-600 (Figure. 111.17).

Figure. 111.17:Spectrophotomeétre infrarouge a transformée de Fourier de type IR-600 [4].
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111.7- Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté le dispositif expérimental d’hydrodistillation
utilisé pour I’extraction des huiles essentielles. Par la suite, nous avons décrit les différentes
méthodes de caractérisation des huiles par I’analyse sensorielle des caractéristiques
organoleptiques et par la détermination des indices physico-chimiques. Egalement, les
analyses chromatographiques (CCM) et spectroscopiques (UV-VIS et IRTF) ont été abordés,

afin d’obtenir une meilleure qualité des huiles extraites.
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De nos jours, entre 20.000 et 25.000 plantes sont utilisées dans la pharmacopée
humaine. 75% des médicaments ont une origine végétale et 25% d’entre eux contiennent au

moins une molécule active d’origine végétale.

La gestion durable des plantes aromatiques et médicinales est devenue aujourd’hui une
priorité impérieuse, non seulement en raison de leur valeur en tant que source potentielle de
nouveaux médicaments et produits de bien-étre suscitant un intérét croissant des industries
pharmaceutiques, cosmétiques et agro-alimentaires, mais aussi en raison du recours, de plus
en plus important, de la population locale a ces plantes pour leurs soins de santé d’une part et
la fragilisation des écosystemes abritant ces plantes sous les effets des changements

climatiques d’autre part.

Les huiles essentielles possédent un intérét scientifique intéressant d0 fait de leurs
molécules biologiquement actives. Ces huiles sont connues par leurs excellentes propriétés de
guérir et prévenir lesmaladies et par leurs utilisations dans divers domaines comme la

médecine, la pharmacie, I’aromathérapie, la cosmétologie et I’agroalimentaire...etc.

Les huiles essentielles sont des extraits de plantes obtenus par la distillation ou
I’extraction mécanique des plantes. Le principal procédé d’extraction est I’hydrodistillation

qui a été choisie au cours de ce travail, car elle est facile a réaliser et elle est moins codteuse.

L'objectif de notre €tude est basé sur I’extraction des huiles essentielles issues des
plantes aromatiques et médicinales collectées de la région de Khenchela telles que: Thym,

Eucalyptus globulus et Menthe poivrée par la technique d’hydrodistillation.

Apres I’extraction, les huiles essentielles obtenues seront caractérisés par la
détermination des indices physico-chimiques (Indice de réfraction, densité relative,
détermination de pH, indice d’acide, d’iode, d'ester et de saponification) et par 1’analyse
chromatographiques (CCM) et spectroscopiques (UV-VIS et IRTF), afin d’obtenir une

meilleure qualité des huiles extraites.
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Résumé

Les huiles essentielles possédent un intérét scientifique intéressant da fait de leurs
molécules biologiquement actives. L'objectif de notre étude est basé¢ sur 1’extraction des
huiles essentielles issues des plantes aromatiques et médicinales collectées de la région de
Khenchela telles que: Thym, Eucalyptus globulus et Menthe poivrée par la technique
d’hydrodistillation. Celle-ci a été choisie au cours de ce travail, car elle est facile a réaliser et
elle est moins codteuse.Les huiles essentielles obtenues ont été caractérisés par la
détermination des indices physico-chimiques (Indice de réfraction, densité relative,
détermination de pH, indice d’acide, d’iode, d'ester et de saponification) et par 1’analyse
chromatographiques (CCM) et spectroscopiques (UV-VIS et IRTF), afin d’identifi¢ ses
constituants et d’obtenir une meilleure qualité des huiles extraites.

Mots clés: Thym, Eucalyptus globulus, Menthe poivrée, Huiles essentielles, hydrodistillation
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Abstract

Essential oils have an interesting scientific interest due to their biologically active
molecules. The objective of our study is based on the extraction of essential oils from
aromatic and medicinal plants collected from the region of khenchela such as: Thyme,
Eaucalytus globulus and menthe peppered by the hydrodistillation technique. It was chosen
during this work because it’s easy to produce and it’s less expensive. The essential oils
obtained are characterized by the determination of the physical and chemical indices
(refractive index, relative density, PH determination, acid, iodine, ester and saponification
index) and by chromatography analysis (CCM) and spectroscopic (UV-VIS et IRTF), in order
to identify its constituents and to obtain a better quality of the oils extracted.

Keywords:Thyme, Eucalyptus globules, Menthe peppered, Essential oils, Hydrodistillation.
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