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SUBJECT : Contribution to the study of Algerian Myrtus Communic L.
Extraction and analytical study of Myrtus Communis oil and concréte.

SUMMARY

Two proc s had been involded in the edtration of the esssential oil
of Myrtus Communis L1 st

sam distiliation and hydreodigtillation.

Factars influegncing  the yvield of essential il  of Myrtus Communis L.

are  analvyvsed @ prévious dirving, traction time and the period of

Marvest.

The concrete of Myrtus Communis L Had been obtained by solvant extrac—
tiar.

A Analytical study  had been done by gar chromastography in  order to
determine the chemical composition of the ezsential oil  and  the

concrdEte of Myrtoes Communis b

SUWIET : Contribution & 1'étude du Myrtus Communis L d'Algérie.
Extraction et étude analyvtigue de 1l 'huile essentielle et de la con—
trete. ‘
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RESLIME

Loestraction de 1 'Ruile eesentielle du Myrtus Communis | & atd mends .

Far deus  procédas @rntrainemnsnt & la vapeur o Teau et hvdrodistill a-
ticn.

It randemant de ] huile es Mtiel e de  Myrtus Commund s L. dépend de

divers facteurs anal vsds ioi PoseChage préalable, durdes d extraction

el la période de veoetati an.

. & concrete  de Myrbue Commun =S a ebtéd  obternue  par extraction par
f

s0) vart .

Urie études anal ytique par chramatographie en phase garelse a &te faite
pour tenter o atteindre 1z conposition chimique de 1 huile sraentiel le

Bl la conoréts du Myirbus Commumds L.
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Au cours dfune évolution qui dure depuis des centaines de
millions d'années, les plantes se sont diversifiées en espéces
innombrables. On en trouve partout ou la vie existe. Leurs
utilités et importance en industrie aromatique, sont liées
stroitement aux huiles essentielles qu'elles secrétent.

C'est dans ce cadre que nous avons entamé 1'étude de-1'huile
essentielle du myrte d'Algérie, afin de valoriser son utilisa—
tion. !

Nous nous sommes intéressés en premier temps au rendement en
huile essentielle, obtenue par deux mnodes d'extraction a
savoir, 1'entrainement & la vapeur d'eau et 1'hydredistilla-
tion, -ainsi que 1'influence gque peuvent avoir le séchage
‘relativement - prolongé du matériel végétal, la durée
‘d'extraction, et la période de végétation.

Nous avons aussi entrepris une étude de la concréte ainsi que
les différents paramétres influengant sur son rendement, en
l1'occurrence: la nature du solvant, le taux d'humidité et
1'agitation. : '

Nous avons achevé notre travail, par une étude analytique afin
d'élucider la c¢omposition de 1'huile essentielle et de sa
concréete. i '

DESCRIPTION BOTANIQUE

Myrtus Communis L. appartenant a la famille des myrtacées est
un arbuste trés rameux de 1 a 3 m de haut, répandu sur le
pourtour du bassin méditerranéen {1,2]. '

Les feuilles persistantes sont ovales, opposées, coriaces,
pourvues de glandes minuscules, et mesurant Jjusqu'a 3 cm de
long.



Les fleurs odorantes de 2 3 3 cm de diametre, généralement
solitaires, possédant un grand nombre d'étamines, sont portées
par des pédencules de 3 a 4 cm de longueur naissant a
1'aisselle des feuilles [3].

: o
Le calice est & 5idents. La corolle blanche a 5 pétales est de
forme arrondie ([3]. '

Les fruits sont de petites baies glanduleuses d'un noir bleuté
comestible, au golt tres résineux.

Le myrte est une plante qui a été vénérée dans toute 1l'anti-
quité : symbole de jeunesse et de beauté,. d'amour et de paix,
ses rameaux ornaient souvent les tiges des couronnes des
jeunes mariées. Les tiges, qui dégagent en brilant une odeur:
trés fine, étaient utilisées comme encens dans les cérémonies
religieuses [1].

De nos jours, le myrte a encore des usages religieux ou sim-
plenment honorifiques [31, il est recherché comme arbuste

d'ornement et ses fleurs blanches sont vendues sur les marchés

{11.

UTILISATION DU MYRTE

Myrtus Communis a.été de tous temps utilisé pour ses pro-

priétés antiseptiques et désinfectantes. Il entre dans toutes

les recettes de " meélanges aux sept plantes " et est réputé
contre la vermine en général. Les diverses parties de la
plante sont employées [4,5]: -

- baies contre les hémorragies,
I

_  feuilles broyées contre jes ulcéres ou dans le

traitement des cheveux, e€n association avec le hénné,

- infusion de feullle contre les infections
respiratoires.



Son huile essentielle est surtout employée contre les maladies
de l'appareil respiratoire [6]. Ses propriétés sont attribuées
4 la présence de cinéole, mais aussi a des terpénes légers
(l1imonéne, pinénes) et & des alcools terpéniques (nérol,
géraniol, linalol). ainsi, BELAICHE (7] retient comme
&chantillon actif le plus riche en cinéole. De méme, CHARNOT
(8], testant le pouvoir insecticide de 1l'huile de myrte sur le
cafard, constate que la fraction de distillation 1la plus
active est celle qui correspond au cineole.

. D'autres substances {(phéncls et polyphénols, tanins ) ont éteé
extraites de l'huile essentielle de myrte. En particulier, un
phloroglucinol [9] posséde une activité comparable a celles de
la pénicilline et de 1la streptomycine. Divers substances
phénoliques sont actives contre les bactéries GRAM (+) et le
staphylocoque doré ([10]. Les extraits de myrtus Communis ont
aussi une activité pédiculicide et lenticide notable [11].

Cependant, c'est en parfumerie que 1'huile essentielle de
myrte, trouve son emploi principal.

TRAVAUX ANTERIEURS

Les travaux menés sur le myrte sont relativement peu nombreux.
Toutefois son huile essentielle et sa composition ont fait
l'objet d'un nombre de recherches mettant en évidence la
présence de plusieurs constituants.

En effectuant une distillation fractionnée de HE LAWRENCE et
COLL {12] obtiennent 27 fractions. L'analyse par CPG. de ces
fractions permet de détecter 86 composés dont des HC terpéni-
ques et des composés oxygénés non terpénoides.

En 1978, SHIKHIEV et COLL (13] montrent due l1'huile
essentielle des feuilles de Myrtus Communis provenant de
Russie contient du limonéne (23,4 %), du linalol (20,2 %)} du
alpha - pinéne (14,5 %), du 1,8 - cinéole (11,6 %) du p -
cyméne (1,8 %), du camphéne (0,5 %}, du béta-pinéne (0,3 %) et
des traces de delta-3-caréne. Cette composition différé de
celle trouvée par LAWRENCE ([12] ou le 1,8 - cinéole a été
identifié comme composé majoritaire. :



Au début des annees 80, MRZZA [14] entreprit une étude dans le
but d'avoir une 1mage plus détaillée sur les COmposes volati-
les des fruits du myrte, cette information n'ayant fait
1'objet d'aucune rechexche auparavant. Les travaux portaient
sur les fruits de myrte provenant de Sardaigne en Italie.

L‘analyse par CPGnet par CG/SM de l'huile essentielle obtenue
a permis 1°' 1dent1f1cat10n de 11 HC terpénlques et a montré que
le alpha-plnene, le limonéne et le 1,8 -cinéole représentaient
72°% de la fractlén volatile. D'autre part les alcools repré-
sentaient 11,1 ¢! de 1la fraction volatile, avec une grande
proportlon (57% de la fraction alcool) de 1linalol et 'de
1 alpha—terplneol. '

L'analyse a également permis 1'identification de - faibles
teneurs de terpinen. 4 - o©l, de trans-pinocarvéol, de Cis-
plperltol de trans-carvéol et de p-cymen - 8-0l, absents dans
i'huile essentielle des feuilles et dés fleurs de myrte.

- Une différence daﬁs la composition de la fraction aromatigue

de 1'huile essentielle des fruits et de celles des feuilles et
des fleurs de myrte a été mise en évidence, la premiére étant
moins riche en myrténol et en acétate de myrtényl. Quant- aux
esters terpéniqués, ils constituaient 5,5% de la fraction
volatile. '

En septembre 1989, une étude sur le myrte espagnol [15] fut

: présentee au 20%5 SYMPOSIUM International des huiles essen-

tielles a Wurzburg en Allemagne. Cette étude portait sur la
comp051t10n chlmlque des huiles essentielles de Myrtus Com-
munis L, sauvage et cultlve obtenues par hydrodistillation.

L' analyse par CG/SM a permis- de detecter plus de 1000 com-
posants, dont 50 ont pu étre identifiés. 4

“Une étude . comparatlve de la composition de 1l'huile essentielle

du myrte d‘orlglnp différente a été également présentée.

Les réSUIﬁats sont représentés sur le tabléau suivant !

;o




tableau 1

:Composition chimique approximative de 1l'huile de
Myrte selon des données publiées.

+ =

absence du composant,

ou non déterminé

Composants Feuilles Feuilles feuilles Feuilles| Feuilles

' du Portugal du Maroc de Russie| d'lItalie| d'Italie

16 12 17 Pt 18 14
Hydrocarbures + ~25,0% ~40, 0% ~60,0% | ~50,0%
mqnoterpénes
1, 8-cinéol 363 44,5 11,6 + 30,9
Linalol - + 20,2 + 2,7
Acetate - 2,2 - + 0,9,
linalylicque
Myrténol 12 + - + 0, 05
Acétate 25 ~20,0 - + -
myrtenylique
Autres - + - + 9,2
Monoterpénes
qugénes
Hydrocarbures - ~4,0 - + 1,1
sesquiterpénes
Carvacrol - 0,1 - - -
Methyleugénol - 0,5 - - 1,0
Autres - - - - 4,1
composés .
benzenoiques
présence du composant




En 1988, R.GAUTHIER et COLL [2] publient leurs travaux sur la
variation de la composition de 1'HE de myrtus communis du
Maroc le long d'un cycle végétatif. De plus ils mettent en
évidence l'influence du mode de séchage, du mode d'extraction
et de sa durée sur le rendement en huile essentielle.

A ce jour et & notre connaissance, le myrte d'Algérie n'a fait
1'objet d'aucune recherche. Nos travaux rentrent dans le cadre
d'une recherche entreprise dans le but d'une meilleure
connaissance de cette plante pour uné éventuelle valorisation.
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GENERALITES SUR LES HUILES- ESSENTIELLES

I.1. DEFINITION

Le terme de " huile essentielle " est défini comme éetant la
fraction volatile obtenue par des procédés physiques, a partir
du matériel végétal [19]. :

Les huiles essentielles appelées également essences, peuvent
étre distillées ou, bien obtenues par expressioﬁ a froid.
Expression a froid applicable aux huiles essentielles d'agrume§
(hespéridés) tels quée : citron, orange douce et amere etc..., se
fait a 1l'aide d'une force mécanique [20, 21].

La distillation s'effectue en utilisant

- de 1l'eau (hydrodistillation)

- de la vapeur d'eau (entrainement & la vapeur d'eau)

- les deux [19]
Les huiles essentielles sont des liguides d'un caracteére odorant
l1ié a leur volatilité, produites et emmagasinées dans les
différents organes de certaines plantes (fleurs, fruits,
feuilles, tiges.)

Leur densité est généralement inférieure & 1, par contre leur
indice de réfraction est élevé [21,22].

Les principaux constituants des huiles essentielles, sont les
hydrocarbures terpéniques en particulier les monoterpénes qui
ont des odeurs agréables [20].



Dans 1la pratique plusieurs facteurs sont susceptibles de
modifier le rendement et la composition de l'huile essentielle
extraite d'un végétal (2].

g Depuis de nombreuses années, les huiles " essentielles font
‘1'objet 'd'études systématiques pour tester leurs effets insec—

t1c1des,- bactéricide, fongicide ..., et rationnaliser leur
' utlllsatlon, souvent trés ancienne, en phytotheraple [4,6]1.

I.2. L'ACTIVITE ANTIOXYDANTE DES EXTRAITS VEGETAUX [29]

La préservation des lipides contre les phénoménes de dégradation
occasionnés  par 1'oxygéne de. 1l'air, rend - nécessaire’
l'utilisation d'antioxydants, aussi bien dans le domalne agro-
" alimentaire que 'dans celui de la cosmétique. ou de la chimie
fine.

‘En aliméntation humaine les antioxydants‘d'origiﬁe naturelle se
révéient préférables, mais & c6té des locophérols, le marché
n'offre a ce jour qu'un faible choix d'antloxydants 11posolubles
non synthétiques.

Pour remedler 53 cette situation la recherche de nouveaux
antloxydants naturels lipophiles devient une nécessité.

La prlnCLpale source d'antioxydants est le regne véegétal, en
partlculler les plantes supérieures. De nonbreux CoOmposés
présentant une certaine activité antloxydante, ont été isolés et
,caractérlsés chez les végétaux.
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Préalablement a 1'isolement de composés purs, 1'évaluation
rapide et globale de l'activité antioxydante d'une plante ou de
ses ext;aits apporte de précieux renseignements.

I.3. PRINCIPAUX CONSTITUANTS DES HUILES ESSENTIELLES

I.3.1. Terpenes

I.3.1.1. Définition

:Les terpénes constituent wune importante famille de compoéés
- naturels, dont l'exténsion n'a cessé de croitre.

Le nom des terpénes a été initialement réservé aix hydrocarbures
d'origine végétale dont la formule brute, Cio Hiss et le squelette
éarboné,{(fig,i); indiquaient qu'ils pouvaiént'étre_considérés
comme des. diméres de 1l'isopreéne, (fig.2). Certains de ces
hydrocarbures .étaient extraits de l'essence de térébentine, d'ol
le non de terpéne (20]. ' : o '

- " 1.3.1.2. Clasgification

On ‘classe les terpénes en différentes catégories, selon le

‘nombre de "maillons isopréniques " Cs He que contient” leur
squeletté. : '
1°i - Les monoterpénes contiennent deux mailloﬁs iSopréhiques

enchainés téte & queue et par conséquent dix atomes de carbone;

-leur squelette correspond en principe a la (fig.l).

11



2°) - Les sesquiterpénes contiennent trois maillons isopréni-
gues, enchainés téte & queue, donc quinze atomes .de carbone;
leur squelette correspond en principe & la (fig.3).

3°) - Les diterpénes contiennent quatre maillons isopréniques
‘enchainés téte & queue, donc vingt atomes de carbones, leur
squelette correspond en principe a la (fig.4).

- 12



'4°) -~ Les triterpénes résultent de 1'enchainement téte.a téte de

deux chaines sesquiterpéniques. Leur squelette correspond donc
en principe & la (fig.3).

5°) -~ Les tétraterpénes résultent de 1l'enchainement téte a téte

de deux chaines diterpéniques. leur squelette correspond donc en
principe & la (fig.6).

I.3.2. Monoterpenes

Les monoterpénes ont en général un squelette en Cypo qui peut étre
linéaire, monocyclique ou bicyclique (Tableau 2).

La plupart des monoterpénes que 1l'on rencontre dans la nature
ont des odeurs agréables et sont des constituants des huiles

essentielles que l1l'on tire des plantes et qui sont utilisés en
parfumerie.

13



I.3.3. Sesguiterpeénes

Les sesquiterpénes ont en général un squelette en ¢,; dérivant de
la (fig.3); il peut é&tre linéaire, monocyclique ou polycuclique
(Tableau 3). La variété des squelettes cycliques est beaucoup
plus grande que chez les monoterpenes, ce qui explique que leurs
structures n'alent commencé a étre connues que vers 1925.

Certains sesquiterpénes ont un emploi en pharmacie, comme la
santonine, utilisée comme antihelminthique,‘ ou en cosmétique,
comme les guaiazuléne et chamazuléne. La plupart d'entre eux
sont, comme les monoterpénes, les constituants d'huiles essen—
tielles et ils sont surtout employés en parfumerie. .
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Fig 1 : Squelette des monoterpenes Fig 2 : Squelette de Fisoprene

AAA

Fig3: Stiuelette deé sesquiterpenes

AAIAMAA

Fig 4 : Squelette des diterpenes

AAA

Fig 5 : Squelette des ditetraterpenes

A

Fig 6 : Squelette des tetraterbenes




TABLEAU :2 MONCTERFPENES

Monoterpénes bicycliques

PR

A-3 Caréne - o - Pinéne g - Pinéne

Maonoterpenes lineaires

/K/\/b Mx
Y

Myrcene  Geraniok X=CH, OH; Y=H Linalool
Nérol : X=H; Y=CH,OH

Monoterpenes monocycliques

Yo oty

. ' Svylvestrene ; OH
Limonene yh 0¢— Terpineol Menthol




- TABLEAU : 3 SESQUITERPENES

OH
B Lonone Cagqtol‘ Santonine
TABLEAU : 4 DITERPENES ET TETRATERPENES
MM /Wc”z oH
' Phytaol
NG N CH

B_ Carotene




I.3.4. Diterpénes - tétraterpénes

Les diterpénes ont en général un squelette en Cy, dérivant de
(fig.2), qui peut étre linéaire ou cyclique (Tableau 4). Les
plus importants sont le phytol, qui intervient sous forme
d'ester dans le chlorophylle et scus forme de composé de
condensation avec un diphénol dans la vitamine E.

Certains diterpenes assez volatils sont utilisés en parfumerie
comme constituant d'huile essentielle.

Leé produits de dimérisation téte a téte des diterpénes sont les
tétréterpénes. Ils ont des squelettes en Cyp, dérivant de
" (£ig.5), qui peuvent étre linéaires ou cyclique. Ils cohstituent
pour la plupart la famille des caroténoides, colorants naturels
dent la teinte wvarie du Jjaune au rouge et qui sont des
constituants a peu prés universels des étres vivants.

"1.3.5. Iriterpénes - stéroides

Les triterpenes ont en principe un squelette en Cag, dérivant de
{(fig.6), qui peut étre linéaire ou cyclique (Tableau 5).

Ils constituent la famille des terpénes la plus grande, sinon la
plus importante, car elle comprend le groupe des stéroides, guil
dérivent directement de certains triterpénes par dégradation
oxydante dans les organismes vivants. Les stéroides,
universellement répandus dans le monde wvivant, vy jouent souvent
un réle physiologique capital (Tableau 6), mais leur importance
chimique et biochimique ne céde en rien a leur importance
médicale et pharmaceutique, en raison du rdéle fondamentale
Qu‘ils ont joué dans le développement de la chimie et de 1la
biochimie depuis le début du XX*° sieécle [20]. |
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- TABLEAU: S

TRITERPENES -

Dipterocarpol




TABLEAU®G STEROIDES

‘Testosterone

Estrone
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PROCEDES D'EXTRACTION DES HUILES ESSENTIELLES

Le choix d'un procédé d'extraction dépend en tout premier lieu
du matériel végétal & traiter ( feuilles, tiges, fleurs,... },
‘la richesse et la qualité de l'huile essentielle recherchée.
C'est pourquoi on compte aujourd'hui plusieurs modes d'extrac-
" tion. La technique d'extraction permet d'obtenir soit des huiles
essentielles, des " concrétes, des absolus, des pommades, des
résinoides ou des infusions {24].

II.1.ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D'EAU

Ce procédé consiste & faire circuler de la vapeur d'eau a
travers du matériel'végétal se trouvant dans une colonne, de bas
-en haut, de sorte que l'huile essentielle n'est constituée que
de produits entrainés a 1'état gazeux [2}.

I1 y a un contact direct entre 1l'huile essentielle et la vapéqr

d'eau. La gquantité de la vapeur d'eau utilisée pour
l'entrainement de l'huile essentielle appelée " vapeur utile "
dépend : ’

. - du type de matériel végétal et de son état ( frais, sec,

fané )

' - de-la quantité et la composition de 1'huile essentielle
que contient la plante  [22].

Son principe est basé sur le fait que la plupart des composés
odorants wvolatiles sont susceptibles d'étre entrainés par des
aérosols de vapeur d'eau du fait de leur point d'ébullition
relativement bas et de leur caractére hydrophobe.
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Selon la théorie de l'entrainement a la vapeur d'eau des huiles
essentielles, formulée par VON RECHENBERG, la diffusion de
1'huile en milieu aqueux est la premiére phase du processus et
l'étape limitante régissant la cinétique de l'entrainement [25].

L'entrainement & la vapeur d'eau est le procédé d'usage le plus
courant poﬁr l'extraction des huiles essentielles des végétaux
et peut é&tre réalisé en discontinu ou en continu. Il.est preféere
aux autres procédés pour l'extraction des matiéres végétales
-riches en huile et lorsque les constituants de celle-ci sont
stables a une température élevée. '

Parmi ses avantages, on peut citer

- La mise en oeuvre simple

-~ L'utilisation de la vapeur d'eau, disponible et a bas
prix. '

Cependant on ne peut pas l'appliquer dans tout les cas & cause
de l'intervention de la chaleur et de la vapeur d'eau dans la
productibn de certains constituants des huiles essentielles qui
conduisent & la formation d'artefacts {26].

1

II.2. HYDRODISTILLATION

Cette méthode consiste a placer de la matiére végétale dans
' 1'eau, chauffée et portée ensuite a ébullition par apport de
chaleur extérieur. '

Les extraits ( huile + eau ) sont récupérés aprés condensation
deés vapeurs.

[ ]



L'hydrodistillation est un procédé particuliérement brutal
puisque la plante aromatique plongée dans l'eau est maintenue a
100°c durant un certain temps. Les sévéres conditions expé-
rimentales d'une hydrodistillation engendrent tout particulie-
rement des réactions chimiques de décomposition de certains
composés terpéniques ( hydrolyse, élimination, cyclisation,
réarrangement )} qui dépendent de 1l'acidité de l'eau’ dans
laquelle . est immergé le végétal, le PH de la solution est donc
un péramétre important de 1'hydrodistillation [27].

I1.3. HYDRODIFFUSION

Ce procédé consiste a un entrainement a la vapeur d'eau mais qui
se’ fait '‘de haut -en bas, c¢'est pourquoi certains produits,
extraits du matériel végétal mais non entrainable a 1'état
gazeux, se retrouvent dans l'huile essentielle obtenue de cette
facon. ‘

. Selon une étude faite, il s'est avéré -que l'hydrodiffusion
fournit trois fois plus d'huile nettement différente de celle
obtenue par un classique entrainement & la vapeur d'eau. En
particulier, les produits extraits lentement du matériel végétal
. se retrouvent en plus grande quantité dans 1l'huile essentielle
obteniie par hydrodiffusion.

11 faut'ﬁodligner!qde l'hydrediffusion est tout a fait indiquée
pour 1la fabrication des huiles essentielles destinées a
parfumerie {2].

I1.4. L'ENFLEURAGE

Cefte technique est réservée aux organes -végétaux partiéulié-
rement fragiles que sont les fleurs (22].

23

-t



L'huile essentielle est obtenue en laissant le pétale de fleur
en contact, & température ordinalre, avec une dgraisse solide
déposée sur une plagque de verre et maintenue par un chassis en

bois : cette technique donne de bens rendements et se préte
particuliérement & 1'extraction de coinp'osés délicats ( cas du
jasmin dont le principal composé odorént, la cis-jasmone, n'est
d'ailleurs pas un terpéne } .[20].
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INFLUENCE DE QUELQUES PARAMETRES SUR LE RENDEMENT
ET LA COMPOSITION DE HUILE ESSENTIELLE

Dans la pratique plusieurs facteurs sont susceptibles de

modifier le rendement et la composition de 1'huile essentielle
extraite d'un végétal.

Dans ce chapitre, nous essayerons de définir gquelqgues uns de ces
facteurs, pour mieux connaitre leur influence.

I11.1. LIEU DE RECOLTE

Le lieu de récolte d'une plante, est 1'un des premiers para-
méires a4 en prendre compte, car son influence est liée étroi-
tement au rendement en huile essentielle.

Une étude effectuée au Maroc [2], concluait que les rendements
en huile de myrte sont plus élevés en zdne subhumide ou les
plantes sont de grande taille, et en période de fructification (
jusqu'a 3600 mg/KG ) .

Pour le cas de notre étude, les récoltes ont été effectuées dans
la région de Ténes dont les caractéristiques bioclimatiques sont
représentées dans le tableau 7 dans la partie expérimentale.

I11.2. PERIODE DE RECOLTE

Au cours du cycle végétatif, la composition de l'huile du myrte
subit de fortes wvariations, une étude antérieure [2] a pu
caractériser ce cycle végétatif annuel du myrte par six états
d'avancement
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- jeunes pousses (JP). mars-avril
apparition de jeunes pousses vert tendre
aux extrémités des rameaux cu au pied de
la plante; les feuilles sont souples.
Stade vernal
| - jeunes rameaux (JR}. avril-mai : les
jeunes rameaux pousses ont atteint 20 a
30 cm; les feuilles sont pius foncées,
les tiges plus rigides.

]

sclérifiées et coriaces.
__ .

— : ,
_ | - floraison (FL}. mai-juin : présence de
Floraison | boutons et/cu de fleurs.
|
 I—
I : .
i - fruits verts (FV). juillet-octobre
| aprés la chute des fleurs,-présence de
| fruits verts uniquement.
Fructification | _
] - fruits murs (FM). novembre-décembre
|  fruits noiratres.
L
—
fin de | - feuilles adultes (FA). janvier—-février
végétation | les fruits sont tombés, les feuilles sont
|
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IIT.3. MODE D'EXTRACTION

Le rendement en huile essentielle dépend fortement de ce facteur
cela revient & dire, que le choix du procédé d'extraction, doit -
étre judicieux et mis au profit de 1'étude exigée.

L'Utilisation d'un meode d'extraction est aussi fonction de la
qualité de l'huile recherchée. ‘

I1II.4. DUREE D'EXTRACTION

L'influence de la durée d'extraction, est d'une grande impor-
tance, pour la détermination du rendement en HE.-

La durée d'extraction dépend principalement de la localisation
des glandes sécrétives de 1'HE dans la plante. GUENTHER a
mentionné que 7 & 9,5 heures sont nécessaires pour l'entraine-
ment & la vapeur de l'huile du myrte espagnol, & la différence
de l'huile du myrte marccain qui elle ne requiert que 2 a 2,5
heu;es [15]. ‘ .

" Les plantes & glandes endogénes, nécessitent un temps d'ex-
traction long afin de récupérer teoute 1l'huile essentielle, par
contre l'extraction de HE des plantes ayant des glandes exocgénes
est de courte durée.

II1.5. INFLUENCE DU MODE ET-LA DUREE DE SECHAGE DE LA PLANTE

La qualité de 1'HE extraite dépend fortement de ce facteur. Une
plante qui doit &tre conservée en tas, ne tarde pas a entrer en
fermentation et 1'huile essentielle est de mauvaise
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qualité, c'est pourquoi, il existe des plantes qui ne peuvent
pas étre conservées par conséquent elles doivent étre traitées-a
1'état frais.

A vrai dire, il n'y a pas de reégle générale pouf le mode de
conservation des plantes aromatiques : il faut connaitre le
caractére de chacune et la traiter en conséquence [28, 29].

Une étude antérieure [2] a définit deux modes de séchage
1 - séchage & 1'abri de la lumiére vive

2 - séchage au soleil

II1.5.1. Séchage a 1;abri de la lumiére vive

Il y a évaporation uniquement de 1l'eau et pas des produits
volatils. C'est pourquoi la composition et le rendement en huile
essentielle ne sont pas influencées [2].

I1I1.5.2 Séchage au soleil

Les feuilles - du myrte exposées au soleil durant le séchage,
prennent peu a peu une coleoration rouge. Une étude antérieure a
revélé, que le rendement en huile essentielle du myrte baisse de
15 % en 30 jours (2], ce gui indique la perte en produits
volatils en plus de 1l'eau.

Le séchage au soleil, conduit aussi & une modification de la
composition de l1'huile essentielle du myrte [2].
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-I1 faut noter aussi, gque la durée de séchage est un des para-
metres importants influengant sur le rendement en huile essen-
tielle [2].

III.6. HYDROLYSE

Lors des extractions et quelle que soit la méthode utilisée, il
y a toujours un contact prolongé & chaud entre l'thuile extraite
et 'l'eau. Les conditions sont susceptibles de modifier la
proportion des produits extraits, notamment des esters, qui
peuvent étre partiéllement hydrolysés, et les terpénes qui

.subissent facilement des isomérisations et hydratations en
milieu aqueux acide [2].

ITII.7. EFFET DE LA TEMPERATURE

Au début d'une distillation, 1la température est- faible, par
conseéquent la vapeur ne peut entrainer que les constituants trés
volatils. - .

Ensuite, elle augmente graduellement et les constituants dont le
point d'ébullition est élevée, sont vaporisés. Ces derniers
deviennent prédominants dans la vapeur et la composition de
1'huile différe de celle obtenue au début.

Pratiquement tous les constituants des huiles essentielles sont
instables & haute tempéréture, par conséquant il est nécessaire
de maintenir cette derniére, la plus basse possible pendant la
distillation pour obtenir une meilleure qualité d'huile [26].
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EXTRACTION PAR SOLVANTS ORGANIQUES VOLATILS

Le prcocedé d'extraction par solvants organiques a été utilisé
pour la premiére fois par ROBIQUET en 1835. Il est 1'un des

procédés les plus simples et trés utilisé pour l'extraction des
concretes, résinoides et absolus.

L'utilisation de l'extraction par solvant organique est parfois
préférée a 1'entrainement & la vapeur d'eau, afin d'éviter 1la
decomposition des constituants des huiles - essentielles, se
dégradant & température élevée [30].

IV.1. PRINCIPE

11 consiste en 1'immersion de la matiére végétale dans le
solvant. Le plus souvent 1l'opération est réalisée & température
ambiante ?our éviter une éventuelle modification ou

altération dans les structures moléculaires de 1l'extrait.

Le solvant chargé appelé miscella est récupéré et filtré. Le

produit obtenu‘aprés évaporation du solvant est appelé concréte
i22].

Dans la pratique, plusieurs parametres influent sur le rendement
en concréte parmi lesquels : la nature du solvant et la durée
d'extraction.

IV.2. NATURE DU SOLVANT [31,632]

La pénétration cellulaire et la sélectivité sont parmi les:
qualité les plus exigées pour le choix du solvant.
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D'autre part, il est souhaitable gue le solvant doit étre
~ chimiquement inerte a 1'égard dé la concréte
- ininflammable
‘ “favoir'uﬁ point,a'ébullition assez bés pour le distiller

- peu colteux

IV.3. DUREE D'EXTRACTION

Le temps laissé au sclvant, pour extraire 1la -tQtalité: des
substances odorantes, est un compromis entre le rendement et la
qualité de la concréte [30].
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PARTIE EXPERIMENTALE

Les travaux menés jusqu'a présent sur le Myrtus Communis L
concernent la plante du Maroc et d'Espagne [2,15].

La plante d'Algérie n'ayant fait Jjusqu'a maintenant l'objet
d'aucune recherche, nou nous sommes proposées de faire son étude
en extrayant son huile essentielle par entrailnement a la vapeur
d'eau et par hydrodistillation et sa concrete par solvants
volatils.

La matiére végétale utilisée pour cela, a été récoltée dans la
régioﬁ de Ténes, ' dont les :caractéristiques bioclimatiques,
(nature du sol, pluviometre, ...)- sont représentées dans le
tableau 7. -

Quelques définitions sont bien utiles, avant d'exeminer cette
partie expérimentale.
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TABLEAU 7 B

CARACTERISTIQUES BIOCLIMATIQUES DE LA STATION DE RECOLTE

REGION D E TENES

I
|
1
I i
[ STATION ] TIRERAR
% — .
| Localisation |4 km a4 1'Est de Ténes sur la route d'Alger
1
| Altitude (m). L9
- :
Environnement Pins maritimes

—— e A _— e — e —

|
I
P
| Nature gu sol silicieux

| ,
| Pluviomeétrie 4421
| annuelle (mn) '
- |
| Température
| moyenne
| * M °c | 21.8
| ** m °c | 13.2
i ' i ]
| | |
| Humidité (%) | 54 i
| moy. annuelle i |

_ | 1
F ] ) 1
| Etage climatique] Sub~humide |
b S ' _

Source : station météorologique Ténes
* M : moy. des mois chauds
x#+ @ : moy. des mois froids
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* Rendement en HE

Il est défini comme étant le rapport entre la masse d'HE obtenue
et la masse de matiére végétale traitée.

avec g : masse de 1'HE (q)
G : masse de la matieére végétale traitée ({(g).

* Courbes de distillation [22,33]

Deux types de courbes sont généralement utilisées, pour carac-
tériser la cinétigue de l'huile essentielle: *

.

- la courbe totale représente la variation de la quantité
‘de- 1'huile essentielle recueillie en "fonction de la durée
d'extraction. Elle est constituée (figure 7)- de deux parties
correspondant chacune & une phase distincte du’processus.

? * la partie I ascendante correspond & la distillation de

- 1'HE ‘'située a la surface de la matiére végétale, s'effectuant a
une vitesse importante et constante jusgu'a épuisement de
1'huile essentielle.

* 1a partie II presque parallele a l'axe des abscisses
illustre la phase suivante, au de laquelle l'hydrodiffusion et
(ou} la résorption de 1'HE absorbée lors de la premiére phase
deviennent prédominantes. Du fait que ces deux phénoménes sont
1enteé, la courbe atteint un palier.
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- Les histodgrammes. (figure 8) traduisent la variation de la

masse de. 1/HE récupérée & des intervalles réguliers du temps,
ils fournissent des informations c¢encernant non. seulement 1la
cinétique du processus, mais encore la composition de }'HE.

Un maximum 51tue ‘au début de l'histogramme indique la présence

dans 1'HE d'HC terpénique en grande proportion. Dans le cas ou
le maximum n'est pas trés élévé et apparait vers le milieu de la
courbe;‘l‘huile essentielle est riche en dérivés oxygénés.

De p}us{ 1'histogramme permet de déterminer la fin du processus,
'qui”boincide avec le pqint {temps) pour lequel la courbe tend
asymptotigiement vers 1'axe des abscisses.
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V.1l. EXTRACTION DE L'HE DU MYRTE PAR ENTRAINEMENT A LA
VAPEUR D'EAU

Des feuilles de Myrtus Communis L. ont été soumises & une

extraction par entrainement a la vapeur d'eau afin de récupérer
l'huile essentielle.

V.1.1. Mode opératoire

Le mode*opératoire adopté pour un entrainement & la vapeur d'eau
a l'echelle laboratoire est le suivant

La matiere végétale est introduite dans la colonne (figure 9)
surmontant le ballon, que nous l'avons rempli par de l'eau.

Nous portons l'ensemble & l1'ébullition en branchant le chauffe
ballon. La vapeur envoyée dans la colonne, traverse la matiére
végétale. Chargée d'HE, elle passe dans le réfrigérant o1 elle
est condensée. ' :

" Le distillat est ensuite recueilli par fractions séparées a

différentes intervalles de temps Jusqu'a la fin du temps

.d'extraction.

L'huile essentielle est séparée de l'eau par simple décantation
a l'aide de 1'éther diéthylique, et récupérée dans des tubes a
essai. ' ‘
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V.1.2. Influence de la durée 4' extractlon sur le
rendement en HE

Les résultats obtenus sont représehtés dans le tableau 8.

2

L'huile obtenue est incolore et d'odeur agréable.

A‘tltre 1nd1cat1f les rendements obtenus par la plante du. Maroc.
[ 2.1-( 0,2% - 0,3% ) et d'Espagne [ 15 ] { 0,4% - 0,5% );
le myrte utilisé donne un meilleur rendement (0,67% ).

La éourbe donnant la variation du rendement en fonction du temps

{ figure 10 ), peut  étre divisée en deux parties, une partie
%igeggante all%Bt de 0 ,a A5 mn gt une s§cpnde; part%e
prathuement paralléle a l'axe des témps de 45 mn jusqu'a la fin

du processus.

oot D seconde _ .
Lors de la premiére étape) nous observons une rapide auggmnta*'
tion du réndement en HE, plus de 95,8% de l'huile est ext;aite,
ceci pourrait s'expliquer par le fait que les glandes contenant
l'huile se situent & la surface de la matiére végétale, ce sont
donc des glandes exogénes fac1lement accessibles par la vapeur'
d'eau. ' '

G-'\
La dewridme étape est caractérisée par une trés faible wvariation
du rendement, la quasi-totalité de 1l'huile ayant été extraite

pendant la premiére étape #f £a gooude .

En se basant sur les résultats de cette expérience, la durée
d'extraction a été fixée a 2 h pour les essais suivants.
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V.1.3, Etude de la cinétique d'extraction de HE du myrte
par ‘ entrainement a la vapeur d'eau

Afin de mieux mettre en évidence les deux étapes du processus
d'entralnement a la vapeur d'eau, nous avons tracé les varia-

tions du log { 1 - x (t) ) en fonction de la durée d'extraction
et déterminer les constantes de vitesse.

La courbe log ( 1- x (t) } = f_(t),:( figure 11 } confirme bien
que 1l'entrainement & la vapeur d'eau des féuilles du myrte se

fait en Eﬁﬁi étapes

une lere étape avec une constante de vitesse égale a k, = O,ABGnn“ié
Mn-1 g% une seconde avec une constante de vitesse k, = 0,0&] Mn :
d"l AL %c:l)‘ﬂrt AANLL st dl\l\'b‘fk kg:- 0,04’”\““4 ) v

3

En conclusion, nous pouvons dire qgue 1'entrainement & la vapeur
d'eau des feuilles de Myrtus Communis I peut étre assimilé a un
modéle cinétique du premier ordre.
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Tableau & Resuttats de lentrainement & la Vdp.éur"déou'.
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V.1.4. Influence de quelques paramétres sur le rendement en
HE obtenue par entralinement a la vapeur d'eau

Des études menées sur différentes plantes aromatiques et

medicinales ( l'armoise [30], myrte [2], le thym et basilic

[34]) ont montré que le rendement en HE obtenu par entrainement

a la vapeur d'eau est affecté par plusieurs parametres tels que
le débit de vapeur, la quantité de matiére végétale utilisée,

la période de végétation, la durée de stockage, etc...

Dans cette étude nous nous sommes intéressés - a 1'influence de
certains parametres sur le rendement en HE obtenu par entrai~
nement & la vapeur d'eau.

v.1.4.1. Influence du stockage sur le rendement en HE

Afin .de mettre en évidence 1'influence du stockage sur le
rendement en HE, des feuilles de myrte fraiches et conservées a
l'air libre et a l'abri du soleil pendant une semaine ont eté
soumises & un entrainement a la vapeur d'eau pendant 2Z h.

Les résultats sont donnés dans le tableau 9

| T T ‘ 1
| Duré de | Plante fraiche | 1 semaine de |

-] stockage | | stockage |

I i { ‘.

I | | |

| RHE { % ) | 0,67 | 0,15 d

I I | |

t | I |

Tableau 9 : influence de la durée de stockage. sur le rendement

en HE.
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Nous remarquons que le stockage de la plante pendant une semaine
"entraine une diminution du rendement en huile de 77,6%. Ceci
pourrait s'expliquer par le fait que les glandes contenant
1'huile étant exogénes, l'huile a tendance & s'évaporer en méme
temps que la plante se desséche ce gqui entraine une diminution
de la qualité de 1l'huile extraite.

I1 est é_‘noter‘ qu'une étude analogue faite sur 1l'Artémisia,
herba-alba [22 ], a abouti a des résultats similaires.

En conclusion, nous pouvons dire, que cet étude met en évidence
‘1'effet négatif du stockage sur le rendement en HE. Donc la
plante devra é&tre utilisée fraiche afin d'obtenir de -bons
rendements. ' |

v.1.2.4.2. Influence de la période de végétation sur
le rendement en HE - '

Des travaux menés sur Myrtus Communis L du Maroc¢ {2], ont montré
que le rendement en huile essentielle est affecté par le stade
de développement végétatif de la plante.

Afin de mettre en évidence 1'influence de ce paramétre sur le
rendement en huile de notre plante, des échantillons de feuilles
de Myrtus Communis provenant de la région de Ténés cueillis a
trois période différentes du végétatif ont été squmis a un

~

entrainement & la vapeur d'eau pendant 2 h.
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| | | 1
| Période de végétation | Mars |  Avril | Mai |
| { 5 i 5
| Masse de matiére végétale | 82 | 80 | 80 |
B | | | |
| débit de vapeur ml/mn | 4.5 | 4.0 | 4,4 |}
| | | | | |
| RDHE ) | 0,67 | traces .| traces |
| | | | |
t | [ ! |

Tableau 10 : influence de la période de végétation sur le

rendement en HE.

* Résultats et discussion

Les résultats obtenus montrent une importénte variation du RHE
d'une période a une autre.

Les conditions opératoires étant pratiquement identiques, nous
pensons que ces variations sont liées a la matiére végétale. En
effet, nous avons remarqué que la taille des feuilles n'était
pas la méme pour les trois échantillons utilisés. Le premier lot
{ mars 94 ) constitué de grandes feuilles donc a un stade avancé
" de végétation alors gque les deux derniers lots étaient
constitués de petites feuilles donc en début de végétation.

Ces résultats n'étant pas suffisant pour conclure, il est
nécessaire d'approfondir ces recherches afin de bien mettre en
évidence 1'influence du cycle végétatif sur le rendement en HE
et de déterminer la meilleure période cueillette de la plante
pour une éventuelle exploitation.
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V.2. EXTRACTION DE L'HE DU MYRTE PAR HYDRODISTILLATION

Des feuilles de Myrtus Communis L‘ ont été soumises & une
extraction par hydrodistillation afin de récupérer 1'huile
essentielle. :

Pour la réalisation de ce procédé & l1l'échelle laboratoire nous
avons utilisé le montage représenté par la (figure 12).

* Les conditions opératoires- ainsi choisies sont les
suivantes '

- masse de la matiére végétale : 80 g

-+ temps d'extraction : 3 h _ ey

- Débit de vapeur d'eau : 2.78 ml/mn

V.2.1, Mode opératoire

Le .mode opératoire adopté pour L'hydrodistillation est le
suivant '

La matiére végétale est introduite dans un ballon rémpli d'eau.
La matiére végétale doit baigner bien dans 1l'eau.

Nous portons l'ensemble & l'ébullition en branchant le chauffe
ballon. '
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VLa vapeur chargee d'HE traverse le coude et sera condensee dans:
le refrlgerant : S

Le dlStlllat est ensulte recueilli . par fractlon sepaxees é.
dlfferents 1ntervalles de temps jusqu a 1a fln du procede

-‘_L HE - est separe de 1 eau,'par 51mple decantatlon4 a l'alde de
1! ether diethyllque, et.recuperee dans,des Lubgsua essal.




° i . | @_ Refrigéronr.
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V.2.2. Résultats et discussion

L'huile présente a l'état de traces dans le distillat n'a pu
étre récupérée, le rendement n'a donc pu étre déterniné.

Nous pénsons que ce resultat est di au fait que le débit de 1la
vapeur était faible (2.78 ml/mn) et insuffisant pour entraliner
l'huile contenue dans la plante.

Nous proposons d'approfondir cette étude en utilisant des débits
importants afin de confirmer ou d'infirmer notre hypothése.

V.2, EXTRACTION DE LA CONCRETE PAR SOLVANTS VQOLATILS

La concrete de Myrtus Communis L n'ayant fait 1'objet d'aucun
travail auparavant, nous. avons essayé d'entrependre cette étude
afin d'avoir une meilleure connaisance de cette concréte.

Nous avons envisagé deux méthodes d'extraction par sclvants
‘volatils

shahgu
- ExtractionYpar solvants volatils a froid

- Extraction sur soxhilet.

Par ailleurs, nous avons aussi étudié 1l'influence gue peuvent
avolir quelgques facteurs sur le rendement en concreéte.
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V.3.1. Extraction sur soxhlet

Nous avons réalisé ce procédé en utilisant le montage représenté
par la figure 13.

* Les caractéristiques générales sontk

- Récolte du 27.02.94

- Essai réalisé le : 22.03.94

- Matériel végétal utilisé : feuilles
- Solvant : n-hexane

* Les conditions opératoires ainsi choisies sont les
suivantes . : ‘

- Masse du matériel végétal : 8.0g
Volume du solvant : 500ml

V.3.1.1. Mode opératoire

Le mode opératoire adopté pour l'extraction sur soxhlet est le
suivant

La matiére végétale pesee est 1ntrodulte dans le rec1p1ent du
soxhlet ( la cartouche ).

Aprés avoir rempli le ballon avec du solvant ( n-hexane : point

d'ébullition 69°C ), et assemblé le montage (figure 13), nous
portons 1l'ensemble & ébullition en branchant le chauffe ballon.
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V.3.1. Extraction sur soxhlet

Nous avons réalisé ce procédé en utilisant le montage représenté
par la figure 13.

* Les caractéristiques générales sont

~ Récolte du 27.02.94

- Essai réalisé le : 22.03.94

- Matériel végétal utilisé : feuilles
- Solvant : n-hexane

* Les conditions opératoires ainsi choisies sont les
suivantes

- Masse du matériel végétal : 8.0g
- Volume du solvant : 500ml

- Temps d'extraction : Infini({,lowls&u@.}' m.a«ay&/rohgﬁffﬂﬂ’&;v)

V.3.1.1. Mode opératoire

Le mode opératoire adopté pour 1l'extraction sur soxhlet est le
suivant

La matiere végétale pesée eskt introduile dans le récipient du
soxhlet ( la cartouche ).

Apres avoir rempli le ballon avec du solvant ( n-hexane : point

d'ébullition 69°C ), et assemblé le montage (figure 13), nous
portons l'ensemble & ébullition en branchant le chauffe ballon.
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La condensation des vapeurs de solvant dans le réfrigérant,
fait apparaitre des gouttelettes, qui s'écoulent dans le
récipient du soxhlet, el entre en contact avec le matériel
végétal.

Quand le solvant condensé atteint son plus haut niveau, 1l
retourne par un trop-plein ou par siphonnage dans le ballon, et
le cycle évaporation-condensation se poursuit jusqu'a épuisement
complet de la matiere végétale.

‘Le miscella ( extrait + solvant ) est recueilli dans le ballon.

La concrete est récupérée, apres la distillation atmosphérique
du solvant.
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V.3.1.2. Résultats et discussion

L'extraction sur soxhlet donne un renﬁ:iiizLSe 1.31% en concréte
par rapport au matériel végétal £rais

Le taux d'humidité, n'a pu étre mesuré pour des raisons prati-
ques.

L'extraction sur soxhlet, est une technique qui se fait a chaud,
cela veut dire qu'il y a influence de 1la Lempéerature.

L'élévation de 1la température, régulée par la puissance de
chauffe, permet généralement 1'accroissement de la solubilité et
de la diffusivité du soluté ( concreéte ) dans le solvant, ainsi
que la diminution de la viscosité de la solution. Ceci pouvait
expliquer le rendement, en concréte élevé, obtenu.

Toutefois, il faut souligner, que la température opératoire est
limitée par les risques de dégradation thermique du soluté.

La concrete obtenue a été analysée par CPG et par. €G/SM.

SYaLJQui.
vV.3.2. EXTRACTIONY‘PAR SOLVANTS VOLATILS A FROID

Nous avons procédé a l'extraction de la concréte par solvants
volatils a froid, en utilisant du matériel végétal ﬁrals-ﬁMAMMAi

Nous avons étudié également, 1'influence de quelques parametres
sur le rendement en concréte.
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V.3.2.1. Mode opératoire

Le mode opératoire adopté pour l'extraction de la concrete par
solvants volatils est le suivant

Introduire de la matiére végétale pesée, dans un Erlen.

Remplir 1'Erlen par un volume de solvant, ce dernier doit
couvrir tout le matériel végétal. L'Erlen est ensuite isolé
hermétiquement par un bouchon en liege.

Apres eécoulement du temps d'extraction Ffixé par 1'étude, nous
recueillons le miscella dans un ballon.

La concrete est récupérée, aprés la distillation atmosphérique
du solvant.

Pour l1'étude de 1l'influence de l'agitation, nous avons utilisé
une plaque agitatrice ( Figure 15 ).

V.3.2.2. Influence de la nature du solvant sur le rendement
en concrete

Nous avons procédé a cette étude, en suivant le mode opératoire
décrit auparavant.

* Les caractéristiques générales sont

- Récolte du 16.04.94

- Essail réalisé le : 26.04,94

- Matériel végeétal : feuilles

- Solvants : cing solvants différents ont été utilisés
n-hexane, dechloromethane, Ether de pétrole, ethanol et acétone.
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* Les conditions Oopératoires, ainsi choisies sont les
suivantes

- Masse du matériel végélLal : 20 g
=~ Volume du solvant : 200 ml

— Temps d'extraction : 24 h

= Taux d'humidité : H = 25.91¢%

~ Vilicse cAI&W " Ve o b lian .

* Résultats et discussion

Les résultats de l'influence de 1a nature du solvant sur le
rendement en concrete, sont illustrés dans le tableau 171

TABLEAU 11

Influence de la nature du solvant
sur le rendement en concrete

1 T | T l &

| Solvant | Ether de pétrole| n- |dichlorométhane | Ethanol | |
| | 40° - 60° | hexane| | |
— — | H
| | | | | |
| Rc (%) | 0.24 | 0.26 | 1.11 [ 11.69 |
l | l | | l )
L | ! I I |

Nous' constatons, que 1'Ethanol donne un rendement élevé en
concreéte de 11.6% 9 par apport aux autres solvants, ceci

explique sa non sélectivité et Sa grande capacité de dissolu-
tion.
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Néus remarquons que 1l'ether de pétrole ( 40° - 60° ) et le n-
hexane donnent des rende@ents en concrete voisins, moins
importants que ceux obtenus par les autres solvants. Nous
bensons que ces différences sont dioes a 1la différence de
polarité, ce qui influe sur leur selectivité et donc sur 1la
nature des produits extraits.

Notons que 1'Acétone donne un rendement de 14.88 % que nous ne
pouvons pas comparer avec les autres essais qui ont été réalisés
dans des conditions opératoires différentes.

Il reste que le choix du solvant repose en premier lieu sur
1l'usage auquel est destinée la concreéte

V.3.2.3. Influence du taux d'humidité sur le rendement en
concreéte

Les taux d'humidité ont été mesurés, en utilisant l"appareil de
DEAN et STARCK ( Figure 17 en annexe ).

* Les caractéristiques générales de 1'étude de ce phénoméne
sont les suivantes

- Récolte du 16.04.94
- Solvant : n-hexane
- Matériel végétal : feuilles.

* Les conditions opératoires choisies, sont les suivantes

— Masse du matériel végétal : 15 g
— Volume du solvant : 200 ml

- Temps d'extraction : 24 h
- VilTsse Jiaj),'tlr‘iii})\.\ : Viobrfmn .



* Résultats et discussion

Les résultats de 1l'influence du taux d'humidité sur le rendement
en concrete, sont regroupés dans le tableau 12.

TABLEAU 12

Influence du taux d'humidité
sur le rendement en concréte

15.84 26.10

1.064 083

Rc ( %) 028~

Ils ont été obtenus dans les mémes conditions opératoires citées
auparavant.

Nous remarquons, que le rendement en concréte augmente quand le
taux d'humidité diminue. En effet, pour une diminution de 20% de
H, le R. augmente de 70%. Ceci pourait s'expliquer par le fait
que l'eau contenu dans le tissu végétale, de par son
immiscibilité empéche la diffusion du solvant au sein de la
planete.

D'une autre maniére, un matériel végétal sec donne un rendement

en concrete meilleur que celui obtenu a partir d'un matériel
végétal frais.
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Ceci explique que la diffusiviteé est inverssement proportionnel
a la teneur en eau du solide.

Des résultats analogues ont éLé observés lors de travaux menés

sur deux espéces d'Armoise [35].

V.3.2.4. Influence de l'agitation sur le rendement en
concrete

Nous avons réalisé cette étude en utilisant le montage repré-
senté par la figure 14.

* Les caractéristiques générales de 1'étude de ce parametre
sont les suivantes

- Récolte du 16.04.94
- Solvant : n-hexane
- Matériel végétal : feuilles

* Les conditions opératoires ainsi choisies, sont les
suivantes '

- Masse matériel végétal : 15 g
= Volume du solvant : 200 ml
- Taux d'humidité : 26.1%
- Les vitesses choisies
1. 0 tr/mn
2. 250 tr/mn
3. > 250 tr/mn
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TABLEAU 13

Influence de la vitesse d'agitation
sur le rendement en concrate

Vitesse d'agitation
(tr/mn)

250<v>500

[ T T

I
l
|
f
|
0.18 ]

0.338¢

CON B R
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* Résultats et discussion

Les résultats de 1l'influence de l'agitation, sont présentés dans
le tableau 13. Ces résultalts ont été obtenus dans les mémes
conditions opératoires.

L'examen de ces résultats, nous fait remarquer, que le rendement
en concrete augmente en.-fonction de la vitesse l'agitation.

En effet, pour une vitesse nulle, nous avons un rendement de
0.15%, ce dernier augmente de deux fois ( 0.31% ) en atteignant
une vitesse d'agitation de 250 tr/mn. Ceci pourrait s'expliquer
par le fait que 1l'agitation permet un meilleur contact entre le
solvant et la matiére veégétale entrainant une augmentation de la
diffusivité au sein de 1la plante.

Nous n'avons pas atteint la vitesse de 500 tr/mn, car cela
entrainerait de mauvaises conditions de réalisation de l'essai
une partie de la matiére végétale ne baignerait plus dans le
solvant et serait collée aux parois du ballon).
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P!une agitatrree.

' FIG#4 :MONTAGE DE LETUDE 'DE LNFLUENCE DE LAGITATION. |



* Résultats et discussion

Les résultats de l'influence de 1'agitation, sont présentés dans
le tableau 13. Ces résultats ont été obtenus dans les méres
conditions opératoires. '

L'examen de ces reésullats, nous failt remarqgquer, que le rendement
en concréte augmente en fonction de la vibtésse l'agitation.

En  effet, pour ﬁne vitesse nulle, ncus avons un rendement de
0.15%, ce dernier augmente de deux fois { 0.31% ) en atteignant
une vitesse d'agitation de 250 Lr/mn. Ceci pourrait s'expliquer
par le fait que 1l'agitation permet un meillleur contact entre le
solvant et la matiére végétale entrainant une augmentation de la
diffusivité au sein de la plante.

Nous n'avons pas atteint la vitesse de 500 tr/mn, car cela
entrainerait de mauvaises conditions de réalisation de 1l'essail |
une partie de la matieére végétale ne baignerait plus dans le
solvant et serait collée aux parois du kallon).
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ETUDE ANALYTIQUE

VI.1. CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE [36,37]

Elle est une application de deux principes

Chromaﬁographié d'absorpsion et la chromatographie de'partage.
.La CPG est.destinée a séparer les Ccomposés JazZeux.

Les améliorations apportées peu a peu aux caractéristiques des
colonnes, et a la sensibilité des détecteurs, ont permis -a la
CPG de prendre une place de choix dans les laboratoires de

recherches et de contrdéle pour l‘étude des composés gazeux ou
gazelfiables.

La figure 15 représente le principe d'un chromatographe en CPG

. l . |
A B Y et D F

‘Réserve de gaz vecteur
Introduction de l'échantillon
Colenne

Détecteur

Enregistreur

MoE YO W

Débimeétre
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VI.1.1. APPAREILLAGE EN CPG

La figure- 14 montre un chromategraphe qui est composé prin-
cipalement d'une chambre d'injection, d'une colonne de sépara- . -
tion et un systéme de détection.

La réserve de gaz vecteur est une bouteille de gaz sous pression
avec un dispositif de régulation du débit gazeux. ‘

VI.1.1.1. Gaz vecteur

C'est un gaz pur ol un mélange de gaz, il deoit étre inerte c'est
a dire gu'il ne réagit pas chimiquement, comme exemples
L*hélium, hydrogéne, gaz carbonigque, azote et argon, comme
melange gazeux on utilise l'hélium-azote et hydrogéne-azote.

Il faut toujours choisir un gaz veclteur dont une propriété
physigue au moins qui est trés différente de celle du soluté a
analyser. En effet, la détection de ce soluté sera possible
grace a cette différence de propriété physique.

VIi.1.1.2. Débimétre

l
I1 doit mesurer des débits relativement fiables ( de 1l'ordre de
quelques millilitres par minute ) avec une précision correcte.

Les types de débimétres les plus employés sont les suivants

débimétre a fleotteur, débimétre & pression différentielie et
débimétre a film de savon.
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Pour maintenir constant le débit du gaz vecteur, on utilise

généralement & la sortie de la bouteille un manodétendeur a
trois étages de détentes. '

VI.1.1.3. Chambre d'injection

La colonne est précédée d'une chanbre d'injection a température
plus élevée, pour faciliter 1'évaporation des échantillons.

L'introduction des échantillons dans cette chambre, se fait de
manieéres différentes suivant leur nature { gaz, solides a forte
tension de vapeur, solides & tension de vapeur faible ).

vIi.1.1.4. Colonne

Pysidenmvrrrvpiec

Elle constitue la partie la plus importante oU selproduit.la
séparation des constituants.

Elle est alimentée en gaz vecteur pax la réserve de gaz,
‘1'introduction du mélange a séparer se fait en téte de colonne.
A la sortie de la colonne sont placés les éléments nécessalres a
l'analyse : détecteur, débimétre et 1l'enregistreur. Il existe
deux itypés de colonnes

colonnes classiques & remplissage et les colonnes caplllalres.

VI.1.1.5. Détecteur

Un détecteur est un appareil destiné & déterminer la répartition
des constituants a la sortie de la colonne.
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T

81 la séparation est mauvaise, le meilleur détecteur ne 1'amé-
liorera pas. Cependanlt, un détecteur doit posséder un certain
nombre de Qqualités pour étre utilisé : stabilité, reproduc-
tibilité des reésultats et la sensibililé.

VI.2. ETUDE ANALYTIQUE DES EXTRAITS DE MYRTE COMMUNIS L,

Afin d'atteindre la composition chimique des extraits par
entrainement a la vapeur d'eau et par solvants wvelatils de

Myrtus Communis L, des échantillons d'HE et de concrétes ont été
analysés par CPG.

Ces analyses ont été réalisées sur un chromatographe Pye-Unican
série 304 phillips équipé d'un détecteur & icnisaticn de flamme
(FID) et d'un enregistreur-intégrateur.

La colonne utilisée est une colonne capillaire (L=25m; diamétre
int = 0,33mm; épaisseur du film = 0,5 u) ov1Q1.

Conditions opératoires

~ débits des gaz ({(ml/mm):
* gai vecteur : azote : 0,2
* alr 333

* hydrogéne 1 33
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- Températures:

' o
* colonne . 50°c 3%/ 200 C
* détecteur . 300°%
* injecteur : 200c
— Atténuation .o 4

- Vitesse du papier : 0,5 cm/mn

—'Volume injectee : 0,4 ul

vi.2.1l. Analyse par CPG de 1'HE

Lé~ chromatogramme obtenue est donné par la figure 16. Nous
remarguons due le nombre de pile détectés n'est pas trés 1impor-
tant. Nous pensons que ceci est da au fait que 1'échantillion
stait trop dillué dans‘ le solvant. '

Nous avons tenté d'identifier guelgues uns de ces pics par
comparaison de leur temps de rétention a ceux de constituants
donnés dans la littérature.

Aainsi nous avons pu identifier: le alpha-pinéde, ie camphéne, le
p-cyméne, le 1,8-cineole, le linalcl et le alpha—terpinéol.

Le composé majoritaire semble étre le 1, 8-cinéole avec uhe
teneur relative de 35,4 %.
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Cette analyse n'étant pas suffisante pour affirmer la présente
de ces constituants, nous recommandons de réaliser d'une bart
d'autres .analyses sur une colonne de polarité différente telle
gu'une colonne PEG 20 M et d'autre part de soumettre 1'HE 3 des
analyses par _CG/SM et cecl dans un but de confirmer notre
tentative d'identification et d'identifier d'autres composees.

VI.2.2. Analyse par CPG des concrétes cobtenues par

différents solvant veolatils

vu le nombre insuffisant d'analyses réalisées, seul le 1,8-
cinéole a pu étre  identifié dans les différentes concretes.
Cette étude devrait étre approfondie pour une meilleure con-
naissance de la composition chimique de ces concrétes.
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* Au cours de ce travail ncus avons tenté d'obltenir des extraits
de Myrtus Communis L, de la région de Ténes ( a 208 km & 1'ouest
d'Alger ) par entrainement a la vapeur d'eau, hydrodistillation
et extraction par solvants velatils.

* L'étude de la cinétique d'entrainement a la vapeur d'eau, nous
a permis de constater que la majorité de 1l'huile essentielle est
obtenue pendant les 45 premieres minutes du processus, ce qui
nous permet de supposer que les glandes contenant 1'huile sont
exogenes.

* L'influence de certains paramétres sur le rendement en HE a
été abordée.

* Ainsi, nous avons pu mettre en évidence 1'effet bégatif du
stockage de la plante & l'aire libre et & l'abri du scleil. Nous
recommandons dans le cas d'une éventuelle exploitation. de 1la
plante, lfutilisation de la plante fraiche afin d'obtenir de
bons rendements en huile.

* D'autre part, 1'étude de 1'influence de la péricde de vegéta-
tion sur le rendement en huile, nous a permis de constater une
variation de la quantité d'huile extraite apparemment liée au
degré de maturation des feuilles utiliseées.

* Cette étude devrait étre menée sur un cycle végétatif complet
pour aboutir & des résultats plus concluants.

*x L'étude du procédé d'extraction par hydrodistillation n'a pu
dtre menée a bien, du fait des faibles débits de vepeur dont
nous disposions. Il serait souhaitable de développer ce procédeé
pour une éventuelle comparalison avec le procédé d'extraction par
entrainement & la vapeur d'eau.
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* I'extraction par solvants volatils de polarité différentes,
nous  a permis‘ de constater que les meilleurs rendements en
concréte sont ‘obtenus par les solvants oxygénés polaires qui
sembles étre moins sélectifs aque les solvants hydrocarbonés. Ce
pendant le choix du solvant est conditionné par l'usage auquel
est destiné la concréte. '

* Enfin, une tentative d'identification a é&té réalisée suite a
l1'analyse par les CPG de 1'huile essentielle. Six (6) composés
ont été mis en évidence dont le 1,8 - cinéole semble étre le
majoritaire avec plus de 30%. ‘

* L'analyse par CPG des concrétes n'a abouti qu'a 1'identifi-
cation du 1,8-cinéole dans chacune d'elle.

* Nous recommandons d'approfondir 1'étude analytique de ces ex-
traits ( HE et concretes ) ~afin d'en élucider la composition
chimique.

* Ce travail n'est qu'une contribution a la connalssance du

Myrtus Communis L d'Algérie el mérite d'étre approfondi afin de.

permettre une éventuelle valorisation de cette plante dans notre
pays.
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DETERMINATION DU TAUX D'HUMIDITE
DE LA MATIERE VEGETALE

Pour ce faire, il faut se munir de 1'appareil de DEAN et STARK
(figure 17), le réactif utilisé est le xyléne.

Nous procédons de la maniére suivante:

Dans wun ballon de 500 ml, nous introduisons 5g de matiére
végétale. Nous versons ensuite 200 ml de xyléne dans le ballon,
que nous surmontons d'un réfrigérant muni d'un récipient
gardué. '

Ensuite, nous portons a reflux (2 & 4 gouttes par seconde)
jusqu'au moment ou le niveau d'eau reste constant et le solvant
surnagent l'eau dans le récipient devient lipide, vers la fin du
dosage, nous augmentons le chauffage dans le but de récupérer
toutes les gouttes d'eau déposées sur les parois du réfrigérant;
enfin, nous laissons refroidir, ensuite, nous notons le volume
d'eau dans le récipient. ‘

La teneur en eau dans la matiére végétale est calculée par la
formulle : : '
H = —————m——m——e x 100 h: teneur en eau (%)
ou

V : volume d'eau (ml)
G : masse de la matiére végétale
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