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Sujet :

Resumé :

Etude de quelques paramétres influengant 1le rendement et
la composition de l'huile essentielle d’Artémisia judaica—
-Linn obtenue Par entrainement & la vapeur d’‘eau.

Ce travail porte sur l17étude de l’influence de trois parametres
sur le rendement et la Composition de 1‘huile essentielle
d’Artémisia judatca.l obtenue par entrainement & la Vapeur
d’eau :

- La température du distillat.
- Le mode et la durée du stockage de la plante.
= La période de vegétation de la plante.

L’analyse par CG-SM de l’huile essentielle a permis l7iden-
—~tification de 40 constituants représentant 73 % de l'huile.
L’analyse de 1‘huile essentielle par CFG a permis de constater
et de suivre la variation de 1la composition de 1‘huile
essentielle en fonction des paramétres etudiés et au cours de
l'entrainement a la vapeur d‘eau;

Subject : The study of some parameters which influence the yvield and th
composition of the Artemisia Judaica-Linn essential oil
obtained by means water vapor entrainement.

Abstract: This work consists in the study of the influence of three
parameters on the yield and the composition of the
Artemisia judaica.l essential o0il obtained by means water
vapor entrainement :

- The distillate temperature,
- The time and the Way of storage the
= The cutting time of the plant.

plant.

The GC-MS anlysis of the essential o0il has allowed the
identification of fourty (40) components which represent
the oil.

The essential oil analysis with
variation of the essential oil
parameters studied and during the

3% o

GCF has allowed to follow th
composition versus the
water vapor entrainement.
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INTRODUCTION



Tout au long du developpement des cultures humaines 1"homme a
entretenu avec son  environnement vegétal une relation trés
intime et d’importance vitale.Il a réellement vecu avec les plantes et
Ssa vie en dependait.

L7utilisation des plantes au cours des millénaires aussi bien en
parfumerie,qu’‘en alimentation et en medecine est etroitement lide aux
huiles essentielles qu‘elles renferment.

Actuellement la production élevée des huiles essentielles & haute
qualité nécessite la maitrise des parametres des procédés mis en
oeuvre pour leur extraction .

A cet effet nous avons abordé 1‘etude de l’extraction de 1‘huile
eséentielle de 1’Artémisia judaica.L par entrainement & la vapeur
d’eau & 1‘échelle semi-pilote .Nous nous sommes particulierement
interesses & l’influence sur le rendement en huile de trois
parameétres,liés aussi bien au procédé d’extraction qu‘a la matieére
végeétale,en 1l’occurence :la température du distillat,le mode et la
durée du stockage et la periode de végeétation de la plante .

D’autre part certains des résultats obtenus lors de cette etude
nous ont incités a rechercher la loca;isation des sites contenant
l’huile essentielle dans le végétal afin de mieux comprendre les

phénomeénes observés.

Enfin 1’analyse de l’huile essentielle par- C6-5M et par CFG nous a
permis d‘une part d‘élucider en partie la composition de l‘huile et
d’autre part de constater et de suivre son evolution en fonction des

paramétres etudiés.






I-1 Classification Hotanigue

Les Artemisia sont des Composées tubiflores de la tribu des
Anthemidées comportant plusieurs centaines d’espéces réparties pour
la plupart dans 1‘hémisphére boréal [11].

Le genre Artemisia doit son nom & Artémis ,déesse lunaire
des Grecs,qui était la protectrice des vierges et des femmes
souffrantes.

Hippocrate—-Fline et Dioscoride considerent 1 Artemisia comme
la plante féminine par excellence en reconnalssance des biens faits

qu’‘elle prodiguait aux femmes [Z1.

Designée sous le nom d'Artemisia judaica Linn et appelée par la
population locale Chih,cette plante a été décrite a deux reprises
comme éspeéce nouvelle. Les noms dfArtemisia Maciverae [3]1 et

d’Artemisia Marcelli [4] lui étaient respectivement attribués.

Connue & 1l‘origine du seul Sahara central et representee par
le sous espéce Sahariensis [5].L’A.judaica.L a été retrouvée plus
tard dans la tripolitaine méridionale (Djebel Soda) et dans le

Sahara occidental [é&1.

I-2 Lieux de Vegetation

L‘’A. judaica.L affectionne les climats chauds et secs et
existe sous forme de peuplements importants dans les zones

désertiques [71.



Elle est répandue dans les lits sablonneux et sablonneux
limoneux des oueds dans l’étage tropical ,monte parfois Jjusgue dans

1’étage meditéranéen inferieur .

En Algerie ,des peuplements importants existent aux endroits suivants:

Tadmayt : haut Myal.

Hoggar : Oued Tit & 1200-1300m d’altitude .

TEZZEIT & 1700-1750m.
au dessus de TEZZEIT

Ideles & 1400-1500m.

Tefedest : Oued Gif Aman & 1100 m.

Aratief haute vallée de Igharghar(81].

I-3 Utilisation traditionnelle

L’A. judaica.L est considerée comme un trés bon vermifuge,
antispasmodique,stomachique,expectorant,analeptique.
Elle est aussi utilisée contre la diarrhée chronique [9].
En 1233 Maire,en étudiant 1la végeétation du Hoggar,rapporte que
1’A. judaica.L est récoltée en grande guantiteé,sechée et exportée au

Soudan ou elle est employée comme aromate et condiment.

Il remarque egalement que les Touaregs suspendent dans les figuiers
des petits sacs remplis de cette plante et prétendent assurer ainsi le

développement des figues [8].



I-4 Description Botanigue

L‘Artémisia Judaica.l est une plante aromatique trés odorante
buissonnante a tiges ligneuses & la base,dont les fleurs sont groupées

en capitules gros hémisphériques de 2 mm de diametre environ.

Le capitule est entoureé par des pieces appelées
bractées,dont 1‘’ensemble forme 1l‘involucre laineux .Les Ffleurs qui

comptent de 10 & 20 sont insérées csote A& cséte sur un réceptacle

‘glabré.

La corolle est insérée trés obliguement sur 1‘ovaire.lLes
feuilles a lobes courts sont obtues,larges et rapprochées,
laineuses comme les rameaux [S5.10.1117.

Le Ffruit est un akéne comprimé et lisse,dépourvu de
cotés,sans aigrette ni couronne membraneuse au sommet.C’est un fruit

sec,indéhiscent et contenant une seule graine [12,51..

I-5 Localisation des qglandes secretrices de 1‘huile essentielle

L’A. Judaica doit son odeur & 1l’huile essentielle libre
gqu’elle contient.Il est important de connaitre la localisation des
sites de 1’huile essentielle dans la plante,car de ceci depend la
durée de 1l‘extraction et en consequence le rendement et la
composition de 1’huile.

Dans 1‘etude bibliographique,que nous avons mené,manguent

des données sur ce point concernant 1°A.judaica.L .Des recherchaes



effectuées sur d’autres plantes appartenant a 1la famille des
Composées montrenﬁ gue l’huile essentielle est enmagasinée dans
des glandes composites faisant partie des organes secreteurs du‘
végétal ,situées a la surface des feuilles,des Fleurs et des tiges
[13,141.En plus de ces glandes exogénes,certains auteurs L[15]
signalent la présence de petites quantités d‘huile dans le parenchyme
de quelques especes d‘Artemisia.

Nous avons tenté de localiser les sites contenant 1‘huile
essentielle de 1’A.judaica.L en observant & la loupe binoculaire de
type ZEIGS la tige ,la feuille et la fleur de la plante (figures
1,2).8ur les photos,des gouttes de l"huile superficielle sont
visibles.Il s’agit de 1‘huile deversée a l‘exterieur de la glande

apres l‘’eéclatement du cuticule.

L‘observation d’une coupe transversale de la tige (figure 3) & 1'’aide
du mé&me appareil,nous a permis de constater que la tige est entourée
d‘une oréole de poils secreteurs assez importante.Nous avons alors
préleve et observeé guelques uns de ces poils glandalaires (figure 4)
sous le microscope orthoplan de type Leitz Wetzlar,qui secretent
dl’huile essentielle durant le cycle complet de la végétation de la

plante.

Afin de rechercher les dépots endogénes,nous avons effectud

une coupe transversale de la feuille (figure S) et observé a 1l’aide du



mEme microscope,une partie de poils glandulaires et des formations
épidermiques situées a la racine des poils,de couleur semblable & la
couleur de l‘huile située & la surface.

Enfin,nous avons observé,sous le méme microscope,une coupe
transversale de la tige traitée par une solution agueuse & ©0,2% de
bleu de methyle (figure & ).Ce reactif est decrit [13] comme
specifique pour les huiles essentielles,elles se colorent en bleu en

sa preéesence.

Sur la photo de 1la. figure é,la couleur bleus apparait non

seulement sur les poils secréteurs,mais aussi dans le parenchyme

cortical.

D’autre art,la méme coloration bleue est observée dans certains
P )

endroits du sclerenchyme et du phloeum.

Cependant ce resultat reste & €tre confirmé par d’autres

essais:une interprétation précipitée pourrait &tre bien imprudente.

Loin d‘&tre complete,cette etude nous a neanmoins permis de
mettre en evidence 1‘huile essentielle située dans les glandes
exogénes :les poils glandulaires et en particulier leur abondance sur

l’épiderme du végetal.



Figure 1 ¥ Vue de haut des poills glandulaives de la Teuwillle et de tiae

(Grs10X) .

Figure s NMue de profil du bowton Floeal (Geeiox) .,



Figure 3 Coup

e transversale de 1
de la couche des e

é fige ;éttaﬁt en evidence 1 "importance
ile glandulaires (Gr :10 X).

Figure 4 P Foarme dee 2 C

ils glaﬁdulaires
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I-6 Travaux Anterieurs

L‘A. judaica.L X été mentionnéé par les anciens auteurs arabes
Ibn El Bitar [146] et DAWOOD El Antaki [171 et par Alfred Kaiser [181].
Les premiers travaux concernant la composition chimigque de

la plante sont publiés beaucoup plus tard.

EKhafagy et Tosson [19]1 isolent un des principes améres de la

plante:le judaicin et Galal et Coll [20] .examinent son action
pharmacotoxicologique cardiaque et trouvent qu‘il provoque une
prolongation de l’intervalle PF-R et renforce les contractions

cardiaques.
En 1972,Karawya et Coll [9] publient leurs résultats sur
l1’étude analytique de 1‘huile essentielle extraite a partir de la

plante d’Egypte par hydrodistillation & 1‘échelle laboratoire.

L’analyse par différentes technigques chromatographigues A
savolir la chromatographie en phase gazeuse couplée & la spectrométrie
de masse (CG/8M) ,1a chromatographie sur couche mince et la
spectroscopie infra-rouge,leur a permis d’identifier les constituants

cités dans le tableau 1.
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Tableau 1: Constituants identifiés dans 1‘huile dans 1huile .
essentielle de 1’Artemisia Judaica [9].

{ Constituants % Y Constituants %
————————————————————————————————— e e e i e o e it i e i i ot o St ok bt e S b e St Snide e i st S o i Sk i Sed rsse v e

f 1

I d-Fineéne 0,% I Camphre 3,0

I Camphene _ I Bornyl-acetate 4,0

I B-Finene 0,3 1 borneol 4,0

I Myrcene 0,5 1 Iso_Rorneol ‘3,0

I A-Carene 0,4 1 Fiperitone Lo, 0

I Limonene 0,3 1 Sabinyl_acetate 0,2

I Terpinene 1,0 I Thymol 0,2

I F_cymene 2,0 1 caryophyllene b

I Iso_artemisia cetone 1,59 1 S.elemene 3

I Cuminyl alcool 15 I Nerolidol + sesquiterpenes b

I 1

Dans un travail ultérieur,les mémes auteurs [21]1 publient
les résultats de l’analyse de 1’huile essentielle de 17A.Judaica.lL et
des différentes fractions recueillies a partir de la colonne et par
la chromatographie sur couche mince ce qul leur a permis

d’identifier un nouveau constituant majeur le cinnamate d’‘ethyle en

proportion élevée aprés la pipéritone identifiée precedemment comme

étant le constituwuant majeur en proportion de 12 % d’une part et
d’autre part les constituants suivants :1‘hydrocarbure bicyclique
Santene,l ‘'hydrocarbure sequl terpenique Yal angene yle phenol

Carvacrol,la cétone insaturée piperitenone et Thuyanol.

Dans le but d’‘obtenir de nouveaux produits naturels

potentiellement actives,Zalkowe et Coll [2Z2]1 procédent a

P S S = Tl i e e el
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l/extraction de la plante séchée ,cueillie dans le secteuwr de Santa
Catherina du desert de Sinay par l1’éthanol a 25 % et i1ls arrivent a
isoler la piperitone, 1 ‘hydroxy—4-isophorone,les isoméres «cls et
trans de 1l hydoxy—-4-piperitone et 1’hydroxy—4-oxo trimethyl-2,5,5
—cyclohexene-2 et les esters ethyliques des acides cinnamigue
et acétogenin—SLtruHirique,ainsique les lactones sesquiterpéniques:
la vulgarine et la tauremsine.

Flus tard,METWALLY et Coll (231 en effectuant une chromatographie sur
colonne de 1 ‘extrait ethero-pétrolique des parties aériennes de la
plante d‘Egypte identifiant le cinnamate d’éthyle,l’ pinene,la
chrysantheénone,le camphre,la pipéritone,le verbénol et
1l ‘hydropéroxide d‘hydroxydavanone.

Dans la méEme période,SALEH M.A L2241 étudie par CG/8M  1la
composition de 1‘hulle essentielle obtenue par entrainement a la
vapeur d’eau de 1‘A.judaica .L cueillie dans le deésert ouest de

l‘’Egypte et identifie 15 constituants parmi lesquels le cinnamate

de méthyle,le benzoite d’éthyle de la davanone sont signalés pour la

premiére fois dans l’huile essentielle de 1‘A.judaica.l.

En 1986 EID [23] eétudie 1l’extraction par CﬁpH!(Qﬁﬂpméther de pétréle
de 1’A. judaica.lL cueillie & cote de la mer rouge en Egypte et
identifie une lactone sesquiterpénique et un nouveau hydroperoxide

connu sous le nom de dihydrosantamarin [Zé61].
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Ulterieurement ABDALLA et COLL [271 ont entamé l7analyse chiquue de
la plante dans le but d’isoler les ingrédients responsables de
l'activiteé sﬁasmnlytique de la plante et au cours de l’analyse ils
ont pu isolé un flavone connu cirsimaritin (1,5,4—dihydroxy-é,?—

dimethoxy flavone) [28,291.




I LEXTRACTION
DE L'HUILE ESSENTIELLE
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Diffeérentes méthodes sont mises en oeuvre pour l’‘extraction des
huiles essentielles.Cette diversité est die a la wvariéeté des
matieéres premiéres et A& la sensibilité consideérable de certains de
leurs constituants;ce qui oblige a n’‘employer que des moyens peu

violents sans intervention d’agents chimiques tropenergiques [30].

Le choix du procédé d’extraction varie selon la nature de la
matieére a traiter,sa richesse en essence et la fragilité de celle-ci

aux températures élevées et & l’action de l/eau.Farmi ces
methodes,nous pouvans citer il’expression,l ‘enfleurage,la
maceration,la distillation et plus particulierement 1‘entrainement a

la vapeur [311.

II-1 L’entrainement & la vapeur d’eau

Le procéde d’entrainement des matiéres odorantes des plantes par
distillation & la vapeur d’eau a pression atmosphérique est trés
ancien.Des élements trouvés en Chine font penser que cette fagon
d’obtenir les huiles essentielles vient de ce pays.

AU cours des siécles,cette téchnique s’est répandue progressivement

vers 1l ‘ouest en se perfectionnant.

Son développement industriel s‘est  fait en Europe et en
particulier & Grasse . Les Grassois ont developpé de nouveau:x
réacteurs et amélioré considérablement cette méthode L3290,
L’entrainement A& la vapeur d‘eau est le procedé d’usage pour

l’extraction des huiles essentielles des vegétaux étant donné que ses
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constituants volatils ont une préssion appréciable aw< environs de
100°c et sont pratiquement immiscibles & l‘eau,la vapeur peut les

entrainer et de cette maniére les isoler [331.

Alnsl ce procédé permet non seulement d‘isoler les huiles
essentielles a 1‘’état pur mais encore il est celuli gqui tout en
fournissant les meilleurs rendements permet avec un materiel et une
main d’oeuvre relativement restreints de traiter de grandes guantités
de matiére & la fcis et de produire par la suite & bon marché une

quantité d’essence considérable [341.
I1-1.1 Définition

L’entrainement & la vapeur d’‘eau est un procéssus de
seéparation des constituants d‘un mélange qui est basé sur la

différence de leur volatilité ou de leur tension de vapeur.

C’est une technique dans laguelle la vapeur d‘eau est en
contact direct avec le mélange & distiller.Essentiellement,il s‘agit
de vaporiser une substance en faisant passer de la vapeur d’eau dans

un melange d’eau et de cette susbstance.

La matiere végétale est déposée sur un plateau pérforé,placé a une
certaine distance du fond de l‘alambic.Le volume ainsi délimité est

exempt d’'eau.
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La wvapeur humide,saturée ou surchauffée produlite par un
générateur de vapeur et fréquemment a des préssions plus hautes que
l’atmosphére,est introduite & travers un distributeur de vapeur en
dessous de la charge ,traverse la matiére végétale et entraine
l’huile essentielle.

Les eaux de condensation accumulées au Fond de 1’alambic sont

périodiquement évacuées afin d’éviter leur contact avec la plante.

Ainsi un systeme d’eau et d'huile forme un liquide a deux phases.

La pression de la phase vapeur est maintenue constante soit en

reliant 1‘’éspace vapeur avec l’atmosphere solt par contrcle

judicieux pour maintenir une pression réduite [33,33].

I1I-1-2 Principe
Le principe sur legquel est basé cette opération a été mis en
évidence par LIERIG en 1832 et n‘est en fait qu’une conseéquence de.

la loi de DALTON sur le mélange des gaz et des vapeurs [30].

La loi de DALTON est applicable lorsque 1‘on peut considerer
toutes les vapeurs présentes dans un mélange de vapeurs comme des

gaz parfaits [361.
Le principe s‘énonce de la maniére suivante :

<< Tout se passe comme si chaque substance se vaporisalit seule

indépendamment de 1‘autre >>x.
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Ainsi la pression partielle de chaque substance est égale A& ga

Pression de vapeur & la température d’ébullition.

Fe = Fe (1)
Pl1 = F1 (2)
avec F = Fe + Fl (3)

=]
c-
Ta

Fression de la vapeur de 1‘eau.

Fe : Fression partielle de 1‘eau .

-
[

Fression de vapeur du liquide.

Fl : Fression partielle du liquide.
a une pression constante d’‘une ou quelques atmosphéres il est
Justifié de considérer que la phase vapeur obéit a la loi des gaz
parfaits .
Il en résulte que la composition de 1la phase vapeur est determinées

par application de la loi de DALTON .

Ye = Fe/F = Fe/p  (4)
Yl = PI/FP = PL/F  (5)
ol Ye : Fraction molaire de l/eau.
Yl : Fraction molaire du liquide.

avec G <Y < 1,

La composition de 1a pPhase vapeur est donc indépendante de la
composition de la phase liquide et reste constante tant que les

deux constituants sont présents dans la phase liquide [33].

e

En rappelant ultérieurement que selon la loi des gaz parfaits,le

nombre de moles(n) de chaque constituant en phase gareuse est
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proportionnel a sa tension de vapeur ainsi cette composition formée
d‘un mélange liquide & deux phases dépend des préssions de vapeur
partielles de ces constituants purs .Ainsi nous avons :

We/Wl = (F&/F1). (Me/M1) (&)

ot We : Masse d’‘eau .
Wl : Masse du liquide.
Me : Masse molaire d’eau.
Ml : Masse molaire du liquide .
Fe : Pression de vapeur de 1’‘eau.
Fl : Fression de vapeur du liquide.

En rappelant par ailleurs que Fe+Pl est égale & la pression
exterieure,il sera possible lors de la distillation de . modifier
partiellement le rapport (eau/liquide),ou plus précisément le cas qui
nous interésse - (eau/huile ) ,dans le condensat en changeant

la pression de travail,la température de Ll’appareil s’ajustant

automatiquement a celle d‘ébullition du-mélange .

II-1-3 Modes de récupération de l‘’huile essentielle.

Le mode de récupération d‘huiles essentielles & partir des
cellules de la plante durant 1l’entrainement & la vapeur d‘eau peut
s‘effectuer de deux manieres : Soit par osmose ,s0it par diffusion
libre de la masse végétale .

CQuand deux substances ne sont pas séparées par un

diaphragmme le terme diffusion libre est utilisé.



e

La diffusion & travers une membrane perméable est appel ée OSMOSE.
Notons que le diaphragmme peut posseder une permeabilité selective ou
totale .Lors de la distillation de la Plante,la vapeur
surchauffée ne pénetre pas les cellules de la membrane séche.Seule

la vapeur humide ou saturée peut libérer 1‘huile volatile contenue
dans ces cellules.Cependant une vapeur surchauffée peut penétrer
une plante séche & condition de la détruire en poudre et par
consequent de détruire ces murs.

En accord avec VON RECHENEBERG, seul le phénaméne d’osmose
limité aux huiles volatiles peut prendre place aux températures
ordinaires.

Qlla température d‘ébullition de l’eau,une partie des huiles

volatiles se dissolvent dans 1‘eau présente A& l'interieur d

o
u"

glandes.

Cette solution eau-huile s’insinue par osmose,a travers leg
membranes gonflées et finallement atteint la surface extérieure oo
l1’huile est vaporisée au contact de la température élevée régnant
dans la cucurbite.

La vapeur d’eau pénétre les membranes ainsi perméables afin de
rempl acer l’huiie vaporiseée et va servir de solvant a une autre
quantité d’huile contenue dans la cellule pour former une solution
eau-nulle.

Le processus se poursuivra ainsi jusqu’a ce que toutes les
substances volatiles aient été extraites des glandes et entrainées

par la vapeur.



Dans le cas de 1l’osmose ,la vitesse de récupération est trés
lente de sorte que le procédé de distillation est loin d’Etre
economique ,a& la différence de la diffusion libre .Cette derniecre
se manifeste lorsque la masse végétale est préparée convenablement
en brisant les paroi. cellulaires.Ceci conduit & wn rendement
d’extraction ,dans le cas dans 1’entrainement a la vapeur
d’eau,en huile bien plus important tel qu’il a été montré par GOFHALE
et MASADA dans une étude & 1’échelle industrielle sur des
grains d’anethodorant [37,381].

Les differentes volatilités et solubilités des composants de
L’huile n‘influent pas beaucoup sur sa vitesse de vaporisation

lors de l’hydrodistillation de la plante.

5i 1‘’assomption de VON RECHENBERG est correcte,les constituants
de 1l’huile contenue dans les tissus de la plante dont les
températures d’ébullition ainsi gque les solubilités dans 1‘eau sont
élevées,distillent avant les constituants & basses temperatures
d’ébullition et solubilités dans 1‘eau.

Cela a été justifié par TELLER [39] lors de 1’hydrodistillation
de grains de carvi au cours de laquelle les fractions oxygenées les
moins valatiles distillaient avant les hydrocarbures. E0EDANM
[40,41] constatait le méme phénoméne sur l'huile essentielles
d’anethjle limonene hydrodistille aprés son analogue oxygene,le
carvonejalors que leurs températuresd’ébullition sont respectivement
de 177 et 230 °c,ce qui peut €tre expliqué par le fait que la
plus grande partie de l‘huile n‘arriverait & la surface qu’aprés une

étape de diffusion a travers une épaisseur du tissu végétal [381 .
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Le processus de diffusion a une cinétique lente et
influencerait de fagon partielle ou totale la cinétique

d’hydrodistillation.

Ainsi les constituants oxygenés plus solubles dans 1‘eau que
les hydrocarbures ont une vitesse de diffusion plus grande .
En consequence ,la vitesse d’hydrodistillation dépend de leurs

facteurs :1‘hydrodiffusion et l1’évaporation .

Si‘le facteur hydrodiffusion constituait l’étape cinétique
i‘lente du procédé d‘hydrodistillation ,1’ordre de sortie des composés
de 1‘huile essentielle,serait dicté par leur polarité et non par
leur volatilité.

Dans 1le cas des composés terpéniques moins volatils,aucun
des deux facteurs cinétigues evoqués précédemment ne serait
négligeable et la cinétique d’hydrodistillation ferait alors
intervenir la vitesse d’hydrodiffusion et la vitesse de vaporisation

L421.

II-1-4 Effet de 1’hydrolyse

Lors de la distillation de la plante,en présence d’eau et
particuliérement & température élevée,il y‘a naissance du phénoméne
d’hydrolyse o0 les esters tendent & réagir avec l‘eau  pour former
les parents d’acides et d’alcools.

Deux faits caractéristiques . sont importants pour la

détermination de 1‘effet de ces reactions durant 1la distillation.



Etant donné que les réactions ne sont pas compleétes du fait que seule
une partie de l’ester reagit donc quand 1‘équilibre est atteint,il
y'aura presence dans le systeme d'esters,d’eau d’alcaﬁls et d’acides
de la méme maniére que si au départ seuls les acides et les alcools
étaient présents. Une seconde caractéristique importante attribuée

a ces réactions d’hydrolyse réside dans la possibilité de la mesure

de leurs vitesses étant donné que les réactions ne se font pas

instantanément mais dépendent du temps de contact entre 1 ‘huile et

l‘eau.

II-1-5 Effet de la chaleur

Il a eté constaté que la température de 1la vapeur d’eau
traversant la charge dans l’appareillage wvarie au cours de la
distillation de l“huile a la difference de la préssion

(atmosphérique,excessive) ,qui peut Etre sélectionnée & bien.

Elle est faible au début de 1‘opération et 1la vapeur ne
peut entrainer que les constituants trés volatiis.

Ensuite,elle augmente graduellement et les constituants A&
point d’ébullition élevé sont vaporisés .Ces derniers deviennent
predominants dans la vapeur et la composition de 1’huile differe de
celle obtenue auparavant.Far conséquent,pour obtenir la meilleure
qualité de 1‘huile,il est nécessaire de s’assurer durant la
distillation que l'huile essentielle est maintenue & basse
température et qu‘elle soit amenée & haute température en un temps

le plus court possible [431].
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IT-2 Definition de guelqgues parametres de 1l‘extraction de l’huile
essentielle de 1‘A. judaica.l par entrainement & la vapeur d’eau.

Four gque l’extraction de 1‘huile essentielle soit menée
rationnellement g11 est indispensable de bien connaltre les
parametres influengant le rendement en huile,afin de pouvoir les

maitriser.

Farmi ces paramétres certains sont liés au procédé

d'extraction,d’autres a la matiere végétale elle méme.

Une apprache des conditions optimales de 1l‘extraction de
l’huile essentielle d’A.judaica.L a fait objet d‘une étude antérieure

L4471 .
L'’optimisation realisée par planification des expériences a

concerné quatre des parametres technologiques.

- La durée d’extraction ;

- La masse de la matiere veégeétale a traiter;

- La vitesse de distillation;

- Le nombre des plateaux sur lesquels la matieéere veégeétale est

répartie a l’interieur de 1l‘alambic.

En adoptant les conditions operatoires determinédes comme optimales
dans le domaine exploreée lors de cette étude,nous avons tenté de
l’approfondir,en s’interessant & d’autres paramétres susceptibles
d'affecter le rendement en huile essentielle,en 1‘occurence:

B La température du distillat,recueilli & la sortie du
condenseur;
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- Le mode et la durée du stockage;

— La période de végetation de la plante.

I1-2-1 Le rendement en huile essentielle

Le rendement de 1’huile essentielle est determiné par le
rapport de la masse d‘huile extraite et la masse de la matieére

veégetale absolument sechée.
R= (m/mo) X 100 (7)
ou '

R : Le rendement de 1‘huile exprimée en % .
m : La masse de l‘’huile essentielle (g).

me: La masse de la matieére végétale (g).

II-2-2 La vitesse de distillation

La vitesse de distillation (451 est fonction du débit de
distillat .Exprimée en Z,elle represente le volume du distillat (1 ou
ml ) recueilli pendant une heure (ou une seconde) de distillation a
partir d’un appareil ayant une capacite de 1001,et est donnée par la

formule suivante :

4
v=(axn3bx10 ) /tuy (8)

vV i vitesse de distillation en % .

a : volume de discillat (1).
t : temps de distillation (s).

V : volume de 1l‘appareil de distillation (1).
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La vitesse de distillation est fonction de celle
d’hydrodiffusion [46]1 dont depend la cinétique d’hydrodistillation
£421.

Elle determine le régime hydrodynamique du procéedé et sa
durée .Son augmentation accelere l’extraction de 1l‘huile,située ala

surface du végétal et diminue sa durée [13,43,47,481.

II-2-3 La durée d’extraction

La durée d’extraction de 1’huile depend principalement de
lé localisation des glandes secretrices de 1‘huile esentielle dans la
plante .

Ainsi les plantes a glandes endogenes necessitent un temps
d’extraction long afin de pouvoir recuperer toute 1‘huile
essentielle.Far contre_ l’extraction des plantes avant des glandes

exogenes est de courte durée.

II-2-4 Les courbes de distillation

Deux types de courbes de distillation sont generalement
utilisés pour decrire la cinetique d'extraction de 1'huile

essentielle par entrainement & la vapeur d’‘eau.
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II-2-4-1 Courbe totale

La courbe totale (figure 7 ) traduit la variation de

masse de l‘huile essentielle en fonction de la durée d'extraction.

Masse d’HE%)

PR S W S S R R . v

v

Durée d’extraction (Mmin)

-

Figure 7 : Courbe totale .

Cette courbe est constituée de deux parties : une ascendante et
1‘autre presque paralléle & 1l’axe des abscisses .Ces deux parties
illustrent les deux phases du processus d’entrainement de 1‘huile
essentielle : la branche ascendante correspond & 1‘entrainement de
l’huile située & la surface de la matieére vegeétale,s’effectuant &
grande vitesse,alors que la deuxiéme (le palier) traduit la
predominance du processus d’hydrodiffusion de 1‘huile essentielle

située dans les depdots endogénes vers la surface du vegetal.

la

L’hydrodiffusion etant un processus trés lent yla variation de

la masse de 1‘huile essentielle en fonction du temps est negligeable

pendant cette phase.
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A

Fendant cette periode,la vitesse de distillation elevée
provoque 1l’‘appauvrissement de la vapeur en huile essentielle .

Donc theoriquement la diminution de la vitesse de distillation doit

conduire d‘une part & une meilleure saturation de la phase vapeur par

II-2-4-2 Histogramme
"L’Histogramme (figure B ) traduisant la variation de la

I l’huile et d’autre part permet 1‘économie de la vapeur .

masse d‘huile recuperée & des intervalles reguliers du temps,peut
. €tre tracé en adoptant un protocole expeérimental ,lequel consiste a
_ recueillir a partir des fractions contenant les eaux de distillation
l et 1'hLlilE essentielle extraite pendant des intervalles reguliers du

| temps,une masse d‘huile et un volume de distillat,tous deusx

mesurables aprés décantation.

Masse d’HE(a)

>
Durée d’‘extraction CMth

Figure 8 :Histogramme

Ce type de courbe caracterise la dynamique du processus d’extraction

de l‘huile et sa composition qualitative.
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51 cette courbe fournit un maximum au déebut pour les courtes durées
d’extraction,ceci indique que l’huile essentielle contient en grande
propaortion des hydrocarbures terpéniques.Dans le cas ou le maximum
Nn‘est pas trés elevé et apparait vers le milieu de la courbe;l ‘huile
essevtielle est riche en dérivés oxygenés des terpénes.

Si la derniere partie de la courbe est trés
allongée,l’huile contient d’avantage des sesquiterpénes et d’autres

composés peu volatils.

Enfin, cette courbe en plus de toutes les indications qu’elle
fournit & propos de la composition de 1l’huile essentielle,permet de
determiner la fin du processus qQui coincide avec le point (le temps)

pour lequel la courbe tend asymptotiquement vers 1‘axe des abscisses

N

Loras

II-2-5 La temperature du distillat

La récupération complete de 1‘huile essentielle des eaur de
condensation depend de la température du distillat recueilli & la
sortie du condenseur .

En  augmentant la température de distillat,la densité de
l’huile essentielle diminue plus rapidement que celle de l’eau et par
consequent la separation est nettement meilleure,cependant 1la
variation de la température du distillat est lidée & la solubilité et
l‘évaporation des huiles essentielles dont il faut tenir compte pour

le choix d’une température convenable C491].
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II-2-5-1 La solubilité des huiles essentielles dans 1‘eau en
fonction de la température,

Les huiles essentielles ne sont pas miscibles & 1‘eau et ne
s’y dissolvent qu’en trés faible proportion;cependent ymalgré cette
solubilité,elles communiquent & 1‘eau yapres un  contact plus ou
moins prolongé;jleurs odeurs plus au moins intenses.
Ainsi ,il a été remarqué que les eaux de distillation des huiles
essentielles tiennent en dissolution une partie de leurs constituants
dont 1‘importance depend qualitativement et quantitativement de la

conduite de la distillation,de la décantation et plus

particulierement de la température du distillat [46,501]

La solubilité de l’huile essentielle dans 1‘eau est de deux types :

Colloidale et moléculaire.

Dans certains cas elle passe par un maximum (rose,patehuli) ou par

un minimum (menthe).

Dans d’autres cas elle augmente continuellement (basilic),ou bien

, reste constante dans un intervalle de température asser large

Le minimum de solubilité est di au fait que 1‘augmentation de
la température provoque la diminution de la solubilité colloidale
Jusqu’au moment o0 s’établit un équilibre entre la déstruction des

miscelles colloidales et la solubilité moléculaire qui augmente avec



l’élevation de la température et a 1la température elevée elle
predomine .
La quantité de 1‘huile essentielle solubilisée ou emulsifies dgna
les eaux de distillation,appellée huile secondaire,varie au cours de
l’entrainement & la vapeur d’eaujelle est maximale au début du
processus.

L’huile secondaire peut representer 1,5 & 95% de 1‘huile
totale .

Alnsi y1l a été remarqué que 1‘eau de distillation de
l’essence de roses par exemple,est trés riche en alcool

phenylethylique,auquel est due principalement 1‘odeur de la rose.

L’essence extraite de 1‘epau des Fleurs de Jasmin et
d’oranger contient des elements odorants plus richesque la partie de
l’essence non soluble dans 1’eau.

Vue la proportion elevée des constituants solubilisés dans
l’eau de distillation,leur récuperation est absolument necessaire
dans certains cas,en 1‘occurence pour les huiles trés solubles dans
leau [13,501.

Farfois,l‘huile solubilisée contient une proportion elevée
d’alcools,de derivés carbonylés et peu d'esters et d’hydrocarbures

£51,52,53,54]1 et est considerée de mauvaise qualité (menthe,lavande)

C13].
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II-2-5-2 L’evaporation des huiles essentielles en_fonction de la

temgératuré.
L' evaporabion deos huilo, exventiellen Q.uzzm_mh avee 0'elevalion. de

la température ymais les pertes dues a 1l’évaporation sont
négligeables (1 a 2%) par rapport a celles dues a la
solubilitél(S51,53,471.

L’évaporation est maximale pendant les premiéres heures de
l’action de 1a température.lLes composés evaporeés sont surtout les
hydrocarbures et leurs dérivés volatils [13].

L‘evaporation est souvent exprimée en g/t h.
Les études faites sur l’évaporation des huiles essentielles & 20°¢

@ pErfies ue Lles classer en guatres groupes [49].

sroupe I : huiles essentielles trés volatiles 30 g[nﬁh
Groupe II : huiles essentielles moyennement volatiles 30-10 g/m* h.
Groupe III : huiles essentielles peu volatiles 10-5 g/n® h.
Groupe IV : huiles essentielles non volatiles < S5g/m*h .

II-2-46 Le mode et la durée du stockage de la plante

Farmi les matieres premiéres des huiles essentielles:
fleurs,feuilles,tigea,etc,il y’en a beaucoup gqui ne peuvent pas
Etre conservées et doivent par conséquent E€tre traitédes & 1‘état

frais,
Si elles doivent €tre conservées en tas,elles ne tardent pas &

entrer en fermentation et l1'huile essentielle extraite est de

mauvaise qualiteé .
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Il y’a des plantes qui supportent parfaitement la dessiccationymais
elles Ffournissent toujours une huile essentielles de meilleure
qualiteé si elles sont distillées & 1‘état frais,comme par exemple la
menthe poivrée.

La dessication peut avoir sa raison d’‘Etre en tant qu’‘elle
entraine une diminution de la teneur en eau imais cet avantage ne

parait pas compenser la perte de qualité qui en résulte .

Enfin un grand nombre de pPlantes peuvent Etre déssechées et
conservées longtemps sans altération,ce qui permet de les
transporter au loin pour i’extraction des huiles essentielles .
Cémme il a été montré,il n’ya pas de regle générale pour le mode de
conservation des plantes aromatiques :il faut connaitre le caractére
de chacune et la traiter en consequance.

Cette maniére de se comporter des plantes aromatiques est d’abord
déterminée par la plus ou moins grande faciliteé d’oxydation de
leurs huiles essentielles et de leur volatilite.

En effet,si les huiles essentielles sont contenues dans des
glandes endogénes et si elles sont peu solubles dans 1l‘eau,les
plantes qui les renferment peuvent Etre déssechées et conservées
pendant longtemps sans inconvenient.

Lors du sechage des plantes aromatiques,il été constaté une
augmentation ou une diminution du rendement de lhuile

essentielle.
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La couleur de l’huile extraite des plantes sechées devient
sombre,la densité ef l’indice de réfraction augmentent.

Les végétaux qui peuvent &Etre traités completemant secs -sont
ceux qui possedent des sites endogénes .Lors du sechage leurs
composés aromatiques sont conservés et dans certains cas,11 est
observeé m&me une augmentation de l’huile essentielle C49,5017.

Un autre facteur qui doit &tre pris en considération lors du
stockage et qui peut influencer le rendement de 1‘huile essentielle

est la durée pendant lagquelle la plante doit Etre stockée.

I1-2-7 La periode de véqgetation de La plante

Le rendement et la qualite de 1l‘huile essentielle dependent de
la qualité et de la quantité de l’huile essentielle dans la matieére
végétale au moment de la cueillette.

La période de la cueillette de la matiére vegetale influence
considérablement le rendement et la qualité de 1’huile essentielle .

La maturité technologique ne coincide pas obligatoirement avec la

maturite botanique du végétal.

Ainsi pour .certaines plantes la période optimale de la cueillette
est celle de boutonisation ou du debut de Floraison pour les
végétaux fleurs pendant la floraison [49].

Charabot et Coll ont fait une longue série d’expériences
pour determiner l‘influence exercée par la période de la vegeétation
sur la teneur dans l'huile essentielle de ses différents

constituants.



e 3Fa

Ainsi ils trouvent que pour 1‘huile essentielle de Bergamote,la
teneur en terpeénes ét en ethers augmente avec le degré de maturation
des fruits,tandis que le linalol diminue considérablement,les acides
faiblement et que 1la teneur en limonéne et dipenténe reste

constante.Far contre,l’‘huile essentielle de Lavande est d’autant plus

avancée dans son developpement .FPour la menthe,au fur et a mesure
que les parties vertes de la plante se développent yl/etherification
et l‘oxydation du menthol en menthone dans les fleurs se
poursuivent.

Epfin,il a été remarqué que les fruits mirs fournissent une huile

essentielle de qualité supérieure a celle des fruits verts [G501].
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I1-3 Description de 1‘appareillage ( FIG 9)

L‘installation d/extraction est composée de trois parties
essentielles: la géneratrice de vapeur ou chaudiére,le distillateur

ou alambic et enfin le condenseur et le receveur de condensats.

II-3-1 La chaudiére ou géneratrice de vapeur

La chaudiére réalisée [55]1 se presente sous la forme d’un bac
parallélépipédique surmonté a sa partie superieure d’une sortie de
vapeur commandée par une vanne et d’une soupape de sécurite [3é&].
Le niveau d‘eau de la chaudiére est controlé au moyen d’un tube en
verre fixé le long de la paroi latérale externe du bac .Le chauffage

est realisé par une série de rampes A& gaz placées au dessousdu bac

Enfin,dans un souci de minimiser les pertes de chaleur par
conduction et convection naturelle,toutes les faces du bac sont

recouvertes de plaques d’amiante.

II-3-2 Le distillateur ou Alambic

Le distillateur sert avant tout,de récipient recevant la charge de
matieére végétale et dans lequel . se déroule 1 ‘opeération
d’entrainement & la vapeur de 1‘huile essentielle.

11 comprend deux parties essentielles :

- La partie cylindrique appelée cucurbite ou "morte—-bagages".
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- La partie tronc conique appelée "chapiteau " se prolonge a

sa partie supérieure par une conduite nommée "col de cygne'.

La cucurbite posséde une double paroi yCchauftée a la vapeur afin
d’y minimiser la condensation des vapeurs.

Des plateaux perforés permettant une meilleure repartition de la
matiere vegetale peuvent €tre inserés & l interieur de 1‘alambic.
Arrivant de la chaudiére,la vapeur d’eau est introduite au fond de
l’alambic a travers un distributeur.

La liaison entre lz2 cucurbite et le chapiteau est assurée par une

bride ,munie d’un joint étanche en caoutchouc.

II-3-3 Le condenseur et receveur de condensats.

Le condenseur est un échangeur de chaleur ayant pour principal
rele de convertir toute vapeur en liquide .

Il permet le refroidissement et la condensation des vapeurs ,venant
de 1’alambic.

C’est un bac cylindrique en cuivre ,muni d’un serpentin de surface
d’échange suffisante pour condenser totalement les vapeurs circulant

a contre—-courant de 1‘eau de refroidissement .

Enfin le receveur de condensats,dans notre cas,consiste en une

serie de bouteilles de deux litres interchangeables.



Chapiteau & col de cygne

Faroi intérieure de 1‘Alambic

—Sonde thermométriQue.

Condenseur
' —
——Chaudiére

Sortie de vape

R\\\\ Entrée d’‘eau

3\

Furge R\\:P
Eljj ‘__:\.____,u_n_u_n_rl }\\
Flateauy|
v\
Alambic

Vannes de contrcéle

Conduite de vapeur Vanne de recuperation des eaux

i

-0 -

-

Sortie d’eau.

L

JJ:JJ‘

)

Recuperation du distillaf

Distributeur de vapeur

Figure 9 @ Apparell de distillaticn.

de condensation



L.

II-4 Protocole experimental

Tous les essais d’extraction de 1‘huile essentielle ont été
realisés dans les conditions determinées expérimentalement comme

optimales lors d’une etude antérieure [44],notamment:

- masse de la matiére végeétale 1000g
- Vitesse de distillation S%
— Nombres de plateaux 2
— Durée d’extraction 2h
— Temperature de distillat 208
sauf pour les essals

permettant 1‘étude de
l17influence de ce paramétre

La matiére végétale est introduite dans 1‘alambic et repartie
uniformement sur deux plateaux.Aprés la Fferméture de 1l’alambic,la
vapeur est envoyée dans la double paroi.

Dés gque celle—ci est chauffée,la vapeur est introduite dans 1‘’alambic
a l’aide du distributeur de vapeur .Les vapeurs sortant de 1‘alambic
chargées de 1‘’huile sont refroidies,condensées et récupérées a la

sortie du condenseur dans un récipient.

Le récipient est changé chaque quart d’heure.Ainsi les fractions

de l‘huile sont récuperées a des intervalles de 135 minutes.
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L‘huile essentielles est relarguée par addition de Nacl et séparée
des eaux de distillation par décantation dans des ampoules a

décanter.

Le taux d’humidité de la matieére végétale est determiné avant chaque

essai d’extraction par la méthode du xyléne [131].
Four chacun des essais un échantillon représentatif a ete utiliseé.

L‘Artémis.a judaica.lL,objet de cette etude a &té cueillie
aux environs de l'aMALL Azemzi,situé & 1S5 km Sud de Tamanraset.Un
echantillon de la plante a été identifieé a 1l’herbarium de

1‘Institut National d‘Agronomie comme etant celui d’A.judaica.L
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II-5 Etude de 1‘influence de la températue du distillat sur lex
rendement de 1‘huile essentielle.

Afin de pouvoir etudier l‘influence de la température du
distillat sur le rendement en huile essentielle;des Bessal s
préliminaires consistant & déterminer la variation de la solubilité
et de 1’evaporation de 1l’huile essentielle en fonction de la
température,ont été realisés & 1‘echelle de laboratoire.

II-5-1 Determination de la variation de la solubilité de 1‘huile dans
l’eau en fonction de la température

La détermination de la variation de la solubilité del huile
essentielle dans 1l’eau a été effectuée suivant un mode operatoire
proposé par Gueorguiev [571].

Dans une ampoule & decanter ,sont mélangés 3g d‘huile essentielle

et 150 ml d’eau .Aprés 1l’agitation rigoureuse pendant 2 & 3

minutes,l’ampoule est placée dans uwun bain thermostate a  une
température fixe (20,30,40,50 et 60 °c) pendant Z heures.

Apreés décantation,l’huile essentielle est séparée et l’eéu est‘
extraite & l‘ether .L‘huile solubilisée est récuperée dans un tube
a essal pesée aprés 1l‘évaporation de 1‘ether.

Resultats:
Les resultats obtenus sont données dans le tableau 2.
La masse de 1‘huile solubilisée (HE") & une température donnée est
la moyenne de 2 & 3 essais repetitifs.La solubilité § de )l‘huile

essentielle est exprimée en mg de l‘huile dans 100 ml de 1 ‘eau .
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Sur la base des résultats du tableau 2ynous avons tracé la courbe
representée sur la fiqure 10 .

La courbe ainsi tracée est une parabole donnant un minimum de
solubilité & une température de 30°c.

Four 1’huile essentielle de 1’A Judaica.L,donc un équilibre entre la
destruction des miscelles colloidales et la solubilite moléculaire
s‘établit & une température de 30°c

II-5-2 Determination de 1la variation d’évaporation de 1‘huile en
fonction de la température.

Les essais de détermination de la courbe d’‘évaporation de 1’huile
essentielle de 1‘A.judaica.L ont été réalisés en adoptant le mode
Dpératpire suivant :[57]

1 g d’huile essentielle est introduite dans une boite de FETRI (¢:
=3,3cm et h=3cm).

La boite sans le couvercle est placée dans un bain thermostaté & une
température fixdée (20,30,40,30 et &0 °C) pendant 2 heures.

Aprés que les 2 heures soient ecoulées,la boite de FETRI est pesée et

la masse de 1l’huile evaporé est déterminée.

Four chaque température ,deux essais en parallele sont effectués.

ITI-5-2 Resultats et Discussion

Les resultats obtenus sont regroupes dans le tableau 3

La masse de l‘huile essentielle évaporée (HE evaporée Jest la moyenne
de 2 essais repétitifs.

L évaporation (E) est exprimée en g de 1l’huile essentielle par unité

de surface (R)pendant une heure.
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Température
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Les resultats du tableau 3 montrent que l’eévaporation de 1‘huile
augmente avec l‘élevation de la température .La variation de
l’évaporation en fonction de la température suit une branche
parabolique (figure 11).

La comparaison de 1‘évaporation de l‘huile essentielle de

1’A. judaica.L & 20°c (9,25 g/%h) avec les données bibliographiques

permet de classer cette: hu,;&, dany Ra Cn.t!'.%aru, den M-@u, poaw UUQAtL'QJUh
paragraphe (I.2.5.8),

L’étude de la solubilité et de 1’évaporation de 1‘huile essentielle en
fonction de la température nous a permis d’envisager une amélioration du

rendement en huile pour une température de distillat de 30 au

lieu de 20°°c,

En effet & cette température,la solubilité est minimale et l’évaporation

n‘est pas trés élevée.
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II-5-3 Extraction de l’huile essentielle realisée a differentes
températures du distillat

Four confirmer les résultats obtenus nous avons procédé A
l’extraction :
— Des echantillons de la plante fraiche de fevrier en fixant
la température du distillat respectivement égale &
20,35,45°C.
— Des echantillons de la plante fraiche d’avril en fixant la

température du distillat respectivement égale & 20,35%,

L‘Huile obtenue par décantéticn a été récupérdée a part (huile
primaire :HE’).
Les eaux de distillation ont été extraites (seulement pour les
echantillons de plante fraiche de fevrier )J):a& 1‘ether afin do
récuperer l’huile solubilisée appelée huile secondaire (HE").
Les resultats sont donnés dans le tableau 4.

Remarque
Vue la non disponiblité d‘un régul ateur de température du
distillat,celle-ci n’a pas pu €&tre maintenue rigouresement fixe a
30 et 40°%c respectivement .‘
Ainsi,les essais d’extraction A ces températures ont été realisés

dans les intervalles respectifs : 30-35 et 40-45°c,
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ent de l7huile primaire et secondaire,

extraite pour

Tableau 4: Z\'??f::entes fempératures du distillat.
Lok Température . o 'Rendement ;Re.r\clc,mmt
de fa Gt  HE" (g) HE" (g) 4 humidite (| - i _
_{an.th distillat(°c) ! primaire (%) Atcondacm(/.)
20 31,2203 0313 33,93 4,2 0,060
k'
- 35 40,7534 0,045 33.93 4,63 0,006
W
;
>
\§}
= L5 L,314 0.913% 33,33 0,35 odLo
o 23354 - 40,33 0,46 -
=
4
v
2 35 L6433 3,38 0.9 -
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I1-5-4 Resultats et discussion

Les resultats du tableau 4 illustrent 1‘influence de la

température du distillat sur le rendement de 1l’huile essentielle .

Four la plante de fevrier,le rendement maximal 1,623 %
obtenu pour la température du distillat de 35°c est de 13% supérieur
a celul obtenu pour la température du distillat a 20%c. L’ augmentation
de la température a 45°c provoque une brusque diminution du
rendement,laquelle semble &tre due principlement A& 1‘augmentation

de la solubilité de l‘huile dans les eaux de distillation.

En effet le rendement de 1‘huile secondaire est le plus
elevé a cette temperature et est minmmale & 3I5%c .
De la méme manieére,pour la plante diavril ,un rendement plus
elevé est obtenu pour la température de 3IS5C et ou;ﬂ est de

10,3%supérieur & celui obtenu paur pouh la température du distillat

a 20°c.,
Les resultats de essals sont en accord avec ceux observés
lors de 1la détermination des courbes de la solubilite et

d’évaporation.
Ceci nous améne & recommander 1la température de 30 a 3Hoc
pour le distillat recupéré a la sortie du condenseur pendant

l’extraction de l’huile essentielle de 17A. judaica.L par

entrainement & la vapeur d‘eau.
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Ceci eviterait aussi un traitement supplementaire des sauy
de distillation en vue de reécuperation de 1’huile essentielle

solubilisée.



II-6 Etude de 1‘influence du mode et de la durée du stockage de la

plante sur le rendement de 1l‘’huile essentielle.

II-6-1 Protocole experimental

Four 1‘étude de 1‘influence de ce parametre en huile
essentielle,nous avons effectué 1l‘extraction des echantillons de
1’A. judaica.lL,ayant subi trois modes de stockage :

- Etalée a&a 1’abri du soleil ;
- Etalée au soleil;
- Conservée dans des sacs en toile.
Deux lots de la plante qui ont été utilisés lors de cette etude:
L'un cueilli en fevrier 90 et 1’autre en avril 90,
Apreés. un echantillennage du lot de la plante Ffraiche cueillie
en fevrier,d echantillons ont été reservés:un a été extrait de

suite,les autres ont subi:

- Un stockage & l‘abri du soleil pendant 40 <t 20 ymws YﬁsPech1m£ﬂ~

- Un stockage au soleil pendant A0 et 20 'boun'. rts?ec’cive\men’(-

L‘extraction des echantillons stockés a été mende pendant 2 heures.
Four la plante d’avril,un echantillon a été extrait de suite (essai
de reference ),les 2 autres ont ¢été stockés dans des sacs en

toile pendant 10 ¢k 20 Jjours respectivement.

II-6—-2 Resultats et discussion

En utilisant les données du tableau 5 ,nous avons tracé les

courbes cinetiques totales,traduisant la variation de 1la

del‘huile essentielle,recueillie en fonction de la

masse

durée
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Tableaub: Variation du rendement en huile essentielle =n fonction du moda
gt de la durdée du stockage de la plante.
o o b oo L
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= i il oo o % !éﬂJ
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| a l’abrf-i |
o du soleil 30 0.2336 | 4.273 |0.5626 | 0.2233 | 0.021%| 0.046 | o0.0416 0.011?-6 <. L3ey| 4033 0.} 3
@ Koy
& |
I £ 40 | olo6i |4.4343 | 03135 | 0.0853 [ 0.0345 | 0 458 | 0.8L85 [0.5453 | 3.623 41438 | old l
i E Etales au
‘ soleil 3
20 2.43LL [2.20L3 | 43345 | 0.4251| 05332 | 4.2¢s8| 0.5334 | 0.04L7 R.6650 | L.33 o.311 c
: ’Essai de reférence | 0.4 51 1.A414 0.3433 | o 4AL5 | 0.43c| 0.0264 | 0.0386 0.061y | L3351 40.38 0.26 i
i
I .
c:. | En tas A0 [4.341y | 0.819% | 0.4303 | 04385 | 0.4633 | 0.0¢41 | 0.0328| 0.036 | 2.8653| {o.LB | O3
ot dans
i‘; des sacs
N =TS 30 | owuLa|ol6as | oosug | 0436 | 00383 |0.0833 | 0.2288|0.2324 | 45235 | 3,181 | o
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d’extraction de la plante ayant subie les trois modes et les

differentes durées de stockage (figures 12,13,14) .
L’examen des figures 12,13,14,suscite les remarques suivantes:

- Lors du stockage de la plante étalée & 1’abri du soleil le
rendement de 1‘huile essentielle diminue de 39,44 % en 10 jours et
de 81 % en 20 jours .

Cette baisse du rendement pourrait &tre attribuée & la diminution
progressive de l‘humidité de la Plante,véhiculant vers 1‘exterieur

l’huile essentielle.

- Le rendement de l‘huile essentielle extraite de la plante
exposee au soleil pendant 10 jours d;minue brusquement de T1,13 %
par rapport a celui obtenu de la plante fraiche.Ce resultat est
tout & fait prévisible,étant donné que sous l‘effet de la
chaleur,la plante perd rapidement son humiditeé et en méme temps une
partie appréciable de son huile superficielle .

Aprés 20 jours de stockage,par contre,une augmentation du rendement
en huile,se rapprochant de celui obtenu de la plante fraiche est
observée .

Une telle augmentation du rendement pendant le stockage ; éte
rapportée pour d’‘autres plantes par Charabot et Gueorgiev [49,501.
Selon ces auteurs,l’explication de ce phenoméne résiderait dans une
fonction particuliére de cellules secrétrices de l‘huile
essentielle,appelée " Respiration terpenique ".Cette dernieére se

manifeste en absence d’oxygéne.
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Les cellules secrétrices continuent alors de produire des terpénes
grace a l’assimilation et au métabolisme des-glucusides,cuntenus
dans le tissu végétal.

En effet,l’évaporation rapide de 1’humidité de la plante
conduit,aprés un stockage prolongé au soleil y& Uun retrécissement
des pores et & un durcissement de l’épiderme du végétal ,empEchant
l“acceés de 1l‘oxygeéne de l’air et creant ainsi les conditions
favorables a la respiration terpénique.

D’autre part 1‘’allure des courbes de distillation de la plante
stockée au soleil diffeére de celles,obtenues lors de 1‘extraction
de la plante fraiche et de la plante stockée & 1‘abri du soleil ,par
la ﬁrésence d‘un palier,suivi d’une courbe ascendante, tendant vers
un deuxieéme palier pouar la durée de stockage de 20 jours.Notons que
le palier de la courbe de distillation de la plante stockée pendant
10 jours au soleil est bien dessiné et que le deuxieame palier
n‘apparait pas au terme de deux heures d’extraction.

A notre avis,cette allure inhabituelle des courbes de
distillation de la plante stockée au soleil resulte de 1‘extraction
en premier lieu de l‘huile essentielle située dans les poils
secreteurs de la plante,représentée graphiquement par la premiére
partie ascendante,suivie d‘un palier.

L augmentation du rendement observée ensuite est due & 1l ’extraction
de l‘huile située dans les dépéts endogenes,atteints par la vapeur
plus rapidement dans la plante stockée au soleil pendant 20
jours,vu la destruction avancée des tissus végétaux sous l’effet

prolongé de la chaleur.
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- La conservation d= la plante dans des sacs en toile semble
affecter le rendement de 1’huile d’une manieére differente.Une
augmentation du rendement de 18,8% par rapport a celui obtenu lors
de 1’essai de référence,est observée au terme de 10 jours de
stockage.Le prolongement du stockage & 20 jours par contre provoque
une diminution de rendement de 34,62 4%.

Une comparaison des resultats de ces essais a ceux obtenus
précedemment ne serait pas rigoureuse,car la plante extraite lors
de l‘essai de référence a été cueillie en fin de floraison et
stockée pendant 15 jours dans les Sacs.

Ain;i les trois essais effectués sur ce lot correspondent
respectivement & une durée de stockage de 15,25 et 35 jours aprés

la ceuillette de la plante.

Cependant ces resultats suggerent que lors du stockage de la
plante,le rendement de 1‘huile varie en fonction de sa durée et
passe par un maximum.

Enfin 1‘’etude de 1l’influence sur le rendement en huile,du mode et

de la durée du stockage montre que :

- La durée de 1‘extraction par entrainement & la vapeur d‘eau de
l'huile essentielle de l’Artémisia judaica.L doit &tre determindée
experimentalement selon 1‘état de la plante ( fraiche,fanée ou

sechée).
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D’une manieére générale,l’extraction de la plante fraiche doit
durer plus longtempé afin de permettre la récuperation non
seulement de 1‘huile produite par les poils secréteurs,mais aussi
de celle,contenue dans les dépésts endogenes,lesquels deviennent
accessibles par la vapeur aprés une action prolongée de la

température élevée dans 1‘’alambic.

- Dans le cas oU un stockage de la plante s’impose,il est
preférable qu’il soit effectué en étalant la plante au soleil.Ceci
provoquerait une légére baisse du rendement mais en contre partie
une diminution considérable de la durée d’extraction.
EQidemment,un tel compromis entre le rendement maximal et la durée
de 1’extraction ne peut &tre envisagé sans tenir compte de la

qualite de 1’huile essentielle obtenue dans les deux cas.
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II-7 Etude de 1‘’influence de la periode de végétation de la plante sur le
rendement de 1‘huile essentielle

Four ce faire,nous avons réalisé l‘’extraction de trois
echantillons cueillis pendant trois périodes végétatives
differentes:: le premier au debut de la floraison,le deuxiéme en fin

de floraison et le troisiéme Jjeune.

II-7-1 Resultats et discussion

Les resultats concernant la variation du rendement de 1‘huile
essentielle en fonction de la période vegetative sont présentés dans

le tableau &

Tableau 6 : Variation du rendement en huile essentielle en fonction
de la période de végétation de la plante.

Perio J‘_ Rendement
Vede bakive en HE %
r .
Debut de Flovaison Aotz
fFev 99
Fin de Flovraison 0,94
AVR Qg
Planle 1evne 0,09
Fin  Mai ;ﬂo_‘

Ces résultats suggerent gue le rendement de 1‘huile essentielles
varie en fonction du developpement végetatif de la plante et passe
par un maximum (1,42%) pendant la période du début de floraison.

Ainsi le rendement de 1l‘huile essentielle diminue de B81,7% lors de
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l‘’extraction de la plante en fin de floraison et de 93,7% pour la

plante jeune .

A notre avis,ceci est di au fait que lorsque la plante est
jeune,les fleurs n‘existent pas,les tissus végétaux ne sont pas
encore complétement formés,ainsiique les glandes composites d’oda la
non importance de la quantité d‘huile essentielle.

cependant,au debut de floraison,la plante est en pleine vie,la
formation des fleurs commence ainsi gque leurs fonctions(fécondation
et fructification) qui correspondent en d‘autres termes A la
période ou l’assimilation est active et ou l‘activité des fonctions
secrétrices des glandes est éccruea.

Pér contre,en fin de floraison,les fleurs sont formées,leurs
fonctions sont accomplies.Ce qui entraine une deperdition de
l1“huile essentielle.

En vue de ces résultats,nous recommandons la periode de débutck(icp&hUL
floraison pour la cueillette de la plante.

La plante en fin floraison pourrait &tre utilisée pour 1 extraction

de 1’huile essentielle,mais le rendement sera trés faible.
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I1I-1 Analyse de 1l’huile essentielle pat le coupl age
chromatographique en phase gazeuse—spectrometrie de masse

III-1-1 Rappel theorigue

en alliant une technique de separation de haute resolution
(colonnes capillaires) aune methode de detection tres sensible (de
1 “ordre de 10-“b),1a CG-SM. est devenue une methode de choix pour
l‘analyse des mélanges aussi complexes que les huiles essentielles
[58,591].

L appareillage comprend un chromatographe relié & un
spectrometre de masse,celu;c~ci jouant le rdle du détecteur du
chromatographe.

L‘echantillon & analyser est introduit dans 1la chambre
d’injection du chromatographe ot il est vaporisé¢ et entrainé ensuite
par le gaz vecteur & travers la colonne.les constituants du mélange
apres séparation passe dans le spectrometre de masse oU ils sont
bombardeés par un flux d’électrons de forte energie(70 ev) émis par un
filament en tungsténe od Rhenium,chauffé & 2000 ‘c,ce qui provoque la
rupture des liaisons chimiques de la molécule considérée. Les
différents fragments chargés positivement sont accélérés avant de
parvenir a un analyseur qui les séparera en fonction de leur rapport
m/e.

Le recueil sélectidf des différents 10Ns permat

l’établissement d‘un spectre caractéristique.

Le mode d’ioniiation par impact électronique Faisant appel A& une

forte energie,va présenter 1‘avantage de favoriser une +fra mentation
’ P
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importante,ce qui conduit & une véritable fiche d’identité ou

empreinte digitale de l‘échantillon.[&60,611

Notons que la plupart des composés organiques ont des
potentiels d’ionisation compris entre 7 et 20 ev.L‘efficacité de
l’ionisation s’accroit avec 1’energie des électrons,pour atteindre un

seuil entre S0 et 100 ev.
LL“interaction d‘un électron accéleréd avec une molécule

organique AR par exemple,peut donner les réactions suivantes:[&62]

1454.6'________§h&* 4.6- g C!Qbmuem
ABve AR ae umwﬁmxamw&
AR 4 € —_— ARY? + 3¢« Sonwabim dmb&(.peum).

Ensuite,AR peut subir les réactions suivantes:

AT R

— FPerte de radical ABf<::::
AL &%

et/ou
AT LR
A 4 8F

- Perte d’une molécule AE?

La connalissance des mécanismes de fragmentation se
rapportant aux terpénes notamment,est d‘un apport non négligeable

pour l‘eluciiation de la composition des huiles essentielles.
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III-1-1-1 Quelgues exemples des fragmentations des terpénes en impact
électronique

1- Les hydrocarbures monoterpéniques:

a) Acycliques

La position relative des doubles liaisons contrile la

fragmentation [63] exemple :l‘allociméne

B %
\ N\
~ — “— “CH5'
" — — ==
-C a' \ I
. [
d mle =4, , e = 424,
/

La production de fragments necessiterait la cassure de

liaisons vinyligues ou de doubles liaisons;les ions radicaux M. et

(M- CH,i' seront intenses car la structure résonnante est stable [64).

- Le myrcéne

Rupture doublement allylique d‘ol m/e =469 intense

~d J[ﬁ"
T_ - - Mmle = 69

b) Cycligues

23 composés de cette classe ont été etudiés par Ryhadge et
al [65]

ILs constatent que lors de la fragmentation de leurs

mol écules,les ruprures ae liaisonsallyligues sont favorisées.
s
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Exemple : Le terpinolene donne un triéme ionisé comparable &

S l‘allociméne : ____1 +
W s
S —> I
C H .
| |

Le m&me mécanisme a été observé pour 1l isoterpinoleéne et

lq.terpinene,d’ol la similitude entre 3 spectres.Dans les 3 cas,il
y’a une perte de CHzdonc le fragment m/e=121 sera important.
La rupture de liaisons allyliques dans la molécule du

limoneéene,conduit a la formation du fragment m/e,gqui lul est propre.

/
S

|
_ \ ?m\e:ég
) !

=

c) Bicycligues

Le pic moléculaire des monoterpénes bicycliques varie de S%
A-pinéne) jusqu’a 23% ( d-fenchéne).Il est moins stable gue celul des
monocycliques;Ceci étant certainement di a la tension de

cycles.(M—Qﬁyf daonne le pic de base dans la majorité des cas [&64].

2- Les alcools monoterpénigues

a) Acycligues

Les alcools monoterpéniques ont des ions moléculaires de
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faible intensité.Ceux contenant le groupement 1,1-diméthyl
propeényl,le perdent par rupture allylique donnant lieu & la formation

du pic de base.

Exemples :

N — mle =69 |

cH,0H

! Yo de b Ya nmni:
Mol _ * e gc‘é\fuw.

Les principaux fragments peuvent se déduire du groupement
portant OH ou de l’autrejexemple du géraniol [&31.
&
m/e=136(M—1BT;m/e=121(M—lB~15f;m/e=93(M~18—43Tet

m/e=154 (M) ;m/e=139 (M-15 s m/e=111 (M-43)"

b) Monocycliques et bicycligues

Comme dans les autres alcools,le groupement hydroxyle
influence la fragmentation.Il vy‘a une forte tendance & ce que la
charge réside sur le fragment oxygéné [&Lé&ljexemple de l'dterpinéol:
rupture adjacente a la fonction hydroxyle [63]1 et possibilité de

Rétro Diels Alder

7 CH3 -
—_— >:OH+ anlﬂ :55 .
CH3

OH
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3~ Les_esters monoterpéniques

La fragmentation des esters monoterpéniques est accompagneée
d’une élimination du fragment carbonylé [66].AINsi,les
formaits,acétates et propionates créent des fragments neutres de

masses respectivement égales a 446,60 et 74.

Far exemple,le néryl acétate (MM= 19&) donne un pic a
M-60=136 .Comme dans les alcools,des ions intenses peuvent étre

attribués a la fragmentation de la partie hydrocarbonée

(m/e=136,121,93,69,...).

4- Les aldéhydes monoterpénigues

a) Les acycligues :

Les spectres de masse des aldehydes monoterpéniques
(acycliques ) sont géneralement caracteérisés par des pics (M~-18 N
(perte d’eau ) et (M-E?ft(perte de CHO par rupture en du carbonyle).

b) Les monocycligues :

Les aldehydes monocycliques & une insaturation donnent des
coupures Retro Diels Alder;par exemple :le périllyaldehyde subit la
fragmentation suivante :

+

RBA Mle = 63-‘P"C cle Bare

|



=

3) Les cétones monoterpéniques

Le grmupément carbonyle a une forte influence sur la
fragmentation des mol écules des ceéetones monoterpéniques en
particulier par des mécanismes cycliques ( Retro Diels Alder et
rearangement de Mc Lafferty )L[&61].
par exemple : Le pic de base de la pipéritone provient du

réarangement suivant i

NoH  pmle=ddo

6- Les sesquiterpénes
Far suite de leurs étructures trés diversifides,il est
impossible de faire une généralisation concernant le mode de
fragmentométrie par impact électronique des sesquiterpeénes [b&61.
Toute fois,une similitude de spectres de masse entre des
sesquiterpeénes et des monoterpénes de méme squelette de base a éteé
remarquee.
Far exemple : le pic de base dans le spectre de 19 —pinéne m/e=93
figure dans le spectre de ‘1'& fbergamoféne,mais celui-ci comporte
aussi  un pic intense & m/e =69 di a la coupure allylque dans la

molecule du sesquiterpéne.

d N p(r\.m: o . Bf’-"aqm\ohﬁg
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De méme 1‘X -phélladreéne et 1‘d zingiberéne ont un méme pic
de base m/e=93 di & une coupure allylique en du cycle plus favorisée
au niveau du sesquiterpéne donnant m/e =69,

Une méme coupure en o -P du phényle est remarquée au niveau
du p-cyméne et de 1’ curcuméne donnant ainsi un pic m/e=119 & 100% .
Dans 1‘’exemple du limonéne et du F- bisaboléne,les pics de base sont
différents;le limonéne donnant par une Retro Diels Alder le fragment
m/e=68 jalors que coupure doublement allylique est favorisée dans le

cas du sesquiterpéne d'od m/e =69 (100%)

III-1-2 Conditions opératoire

L’analyse de 1‘huile essentielle de 1A, judaica.L a été
effectuée sur un instrument Hewlett-Fackard cComposé d’un
chromatographe Hewlett-Fackard S890 serie 11 yd'un spectrométre de
masse Hewwlett-Fackard S971 A et d‘’un ordinateur Hewlett-Fackarc

?153C serie 300,

Les conditions opératoires d’analyse sont données ci-dessous:
- Baz vecteur : Heliumjdébit =1iml /min.

— Colonne capillaire FEG 20M en silice fondue de longueur 25 m et de
0,20 mm de diametre .

Températures

. Colonne : 3 min & 60°%;puis de 60 & 200° & raison de 4°C/min et 3
min & 200°C .,

« Injecteur : 250°C
. Interface : 280°C
- Volume injecté : 0,02 Ml Ffuite 1/50.

- Energie de la source : 70 eV.
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III-1-3 Resultats

Le chromatogramme de l’huile essentielle obtenu par CG-GSM
est donné dans la figure 18.
Sur les figures 16,17,18,19 sont donnés des extraits de ce
chromatogramme comportant les noms des constituants identifieés.
Les spectres de masse de ces derniers,ainsi que les références
utilisées lors d’identification sont donnés en annexe I
L‘analyse par CG—-5M de 1l’huile essentielle nous a permis
l’identification de 40 constituants representant 73% de l’huile.fﬁqaj
La présence de quelques uns de ces constituants signalee dans un
travail anterieur L[&4] bh-détérminée par le temps de rétention des
eﬁaions a ete con#irmée,a l‘exception de celle du nerolidol.kEn ettet
e spectre de masse du plc ,attripué au nerolidol,est different et
correspond a celur du gavanone.
A notre avis Ll analyse par CG-SM de l'huile essentielle sur une
colonne de polarite ditterente dolt contricuer a une meilleure

elucidation de sa composition.
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l11-2 MAnalyse de 1°‘huile essentielle par chromatographie en phase
gazeuse

lll-£-1 Rappel tnec:fu que

La chromatographie en phase gazeuse QCPB) aydepuls son
apparition,apporté une contribution inestimable & 1la seéeparation des
produits organiques et & leur identification méme & 1‘état de traces.
Elle constitue l’une des techniques les plus puissantes,permettant la
séparation des constituants,des mélanges complexes de gaz ou de
liquides,susceptibles & &tre vﬁlatilisés sans se décomposer.
La CFG est utile aussi bien dans les déterminations qualitatives que
quantitatives .
De nombreux travaux ont été consacrés & la mise au point des
meilleures conditions d’analyse pour 1‘etude des terpénes et de leurs
derives oxygénés,ce qui & conduit pincipalement & la preparation des
colonnes capillaires particuliérement adaptéeé a la séparation des
huiles essentielles .
la séparation est basée sur les coefficients de partage des
constituants du mélange entre un gaz qui est la phase maobile ou le
gaz vecteur et un liquide non volatil (phase stationnaire) ydeposé
sur un support solide dans le cas des colonnes & remplissage ou sur
les parois de la colonne dans le cas dESlCDIDHHEE capillaires

Tout appareil chromatographique comporte principalement

= Une chambre d’injection ,dans laquelle le mélange & analyser est

vaporisé,
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— Une colonne de separation ,contenant la phase stationnaire et
constituant le siége de la separation .

— Un détecteur,permettant la détection du passage de chacun des
constituants du mélange .

— Un enregistreur ,relié au détecteur et effectuant 1l’enregistrement
du chromatogramme .

= Une alimentation en gaz vecteur . (figure 20)

Le melange & analyser est introduit dans 1‘injecteur et
vaporisé,il est entrainé par le gaz vecteur & travers la phase
stationnaire .

Les constituants du mélange quittent la colonne aprés vy
avoir sejourné chacun pendant un temps. bien déterminé.Ce temps
appelé temps de retention caractérise qualitativement le
constituant,il depend entre autres de la nature du composé,de la
nature de la phase stationnaire,de la vitesse du  gaz vecteur et de
la température de la colonne et permet ainsi son identification.
Aprés avolir quitter la colonne ,les constituants arrivent dans le
détecteur qui envoie un signal constant vers l’enregistreur.Ce
signal est appelé ligne de base.lLe passage d’un constituant modifie
le signal et un pic est enregistré.

L‘ensemble des pics ainsi obtenu,appele¢ chromatogramme,permet
l’identification des constituants du mélange par comparaison de leur
temps de rétention & ceux des etalons;déterminés dans les mEmes

conditions d’analyse.
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L’identification peut encore se faire par le biais de la méthode des
rajouts qui consiste,a ajouter dans le mélange & analyser un etalon.

S§i 1l’etalon fait partie du mélange,l’aire du pic correspondant
augmente,sinon,un autre pic di ala présence de l‘etalon apparait sur

le chromatogrammefngJ-

III-2-2 Mode opératoire

nous avons effectué ‘analyse de 1‘huile essentielle &
l’aide d’un chromatographe de type FYE UNICAM,Serie 304 FHILIFS, &
détecteur a ionisation de flamme,muni d’un intégrateur_enregistreur
FU 4840 COMFUTING INTEGRATOR FHILIFS.

Un certain nombre d’‘essais préliminaires nous ont permis
d’ameliorer la séparation des constituants de l’huile essentielle et
d’adopter les conditions d’analyse suivantes:

— colonne capillaire en silice fondue de longueur 28m et de
diamétre 0.20 mm.

- phase stationnaire :FEG ZOM.

- gaz vecteur :Helium.

- temmératures :

. colone : 3mn a 60°C,de 60°c & 200°c & raison de 4°c/mn et 3 mn &
2000°¢

. Détecteur 300 °C
. Injecteur 200 °C.

— Debits des gaz en ml/mn.
. Helium 1

. Hydrogene 30 = 40
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- Air 300-404
— Volume injecté 0,06 Hl
- Attenuation 128
- Vitesse du papier 0,5 mm/mn.

Dans ces conditions opeératoires,nous avons analysé
l’ensemble des echantillons de 1‘huile essentielle,ainsi gque les huit
fractions de 1‘huile recueillies pendant des intervalles de 15
minutes lors de l‘extraction de 1’huile essentielle de la plante

stockée pendant 20 jours au soleil.

III-2-3 Resultats et discussion

L’analyse par CFG a permis d’acceder aux tensurs relatives
de principaux constituants de l’huile essentielle,de constater et de
suivre leurs variations en fonction des paramétres étudiés.

ITI-2-3-1 Influence de la température du distillat sur la composition
de 1’huile primaire et secondaire

Les chromatogrammes de 1‘huile primaire et secondaire

obtenue a différentes températures du distillat sont donnés en annexes
II.

Dans 1le tableau 7 sont regroupés les resultats d’analyse des
echantillons de l‘huile essentielle primaire et secondaire,obtenues
a différentes du distillat.

La teneur des cétones semble €tre la plus affectée par la

tempeéerature du distillat .
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Elle atteint son maximum dans 1huile primaire obtenue a la
température du diétillat de 35°C.Ceci est probablement di & la
variation de la solubilitédey celome elq,n), oo em_fonction de 1la
température ,car dans l‘huile secondaire obtenue a 35°C,leur
proportion est minimale.

YﬁL ce qui concerne la composition de 1‘huile secondaire;il
est a noter la faible proportion des hydrocarbures.Cette
“déterpénation de 1’huile? secondaire pourrait &tre attribudée a leur
faible solubilité dans 1‘eau .

La diminution de 1la proportion des esters,observée dans
l’huile secondaire avec l’augmentation de la température du distillat
est certainement due a leur hydrolyse dans l’‘eau,favorisée & des
tempeéeratures elevées.

La teneur des cétones et du chrysanthénol dans 1‘huile
secondaire est de m&me ordre que dans 1l‘huile primaire.

Cependant,malgré que globalement la composition de 1 huile
secondaire soit assez proche de celle de l’huile primaire,sa
recupération des eaux,en particulier a la température du distillat de
35°c, M ok pox ol pesable : vu hew faible ondement oblenu.

AU vu de ces résultats nous recommandons le maintien de la
température du distillat dans l’intervalle 30-35°C de 1l'extraction
de l‘huile essentielle de 1‘A. judaica.l par entrainement a la vapeur

d’eau.
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ITI-2-3-2 Influence du mode et de la durée du stockage de la plante
sur la composition de 1‘’huile essentielle

Les chromatogrammes de la plante fraiche et de celle ayant

subi différents modes de stockage sont donnés en annexe II1.

Le tableau 8 regroupe les teneurs relatives des

constituants majeurs de 1l’huile essentielle de 1l‘A.judaica extraitesx
de la plante fraiche de fevrier,des echantillons du méme lot,ayant
subi différents modes eé durées de stockage et d’‘un autre lot de la
plante cueillie en avril et stockée dans des sacs en toile.
L’examen des résultats du tableau 8 permet de constater une faible
variation_de la composition quantitative de l’huile essentielle en
fonction du mode et de la durée du stockage .Celle-ci semble Etre
Plus affectée par le mode que par la durée du stockage.

En effet le prolongement de la durée du stockage provoque
une diminution pas trés importante du taux des cetones,alors que ceusx
des hydrocarbures monoterpéniques,du chrysanthénol et d'acétate de
chrysanthényle augmente légerement.La teneur du cinnamate d’éthyle

par contre n’‘est pas affectée par la durée et par le mode du

stockage.

Dans 1l‘huile essentielle extraite de la plante stockée &
l’abri du soleil,apparait une augmentation de la tenew des cétones
et une diminution de celle d’acétate de chrysanthenyle,par rapport a
leur proportion dans 1‘huile obtenue de la plante fraiche.Le taws des
hydrocarbures monoterpéniques reste proche de celui dans la plante

fraiche.
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Concernant la composition de l’huile extraite de la plante
stockée au  soleil,il s’avere que la teneur des cétones,du
chrysanthenol et des esters différe peu de celle de l1’huile de la
plante fraiche.Par contre la teneur des hydrocarbures monoterpéniques
et en particulier celle de limonéne,de pinéne et de p-cymeéne

augmente.

A notre avis,il peut vy avoir deux raisons pour cela : ou
bien lors du stockage au soleil,ces composés se sont formés & la
suite de la respiration terpénigque,ou bien l1‘huile essentielle située
dans les dépsts endogénes de la plante est particuliérement riche en

Hydrocarbures monoterpéniques.

Rappelons en effet que nous avons attribué 1 augmentation
du rendement de 1‘huile extraite de la plante stockée au soleil,a
l’extraction de l‘huile contenue dans les dépéts endogénes du végétal
Le stockage de 1la plante dans des sacs en  toile n‘affecte
pratiquement pas la composition de 1l‘huile essentielle.Une diminution
de la teneuwr des hydrocarbures monoterpéniques est cependant

observée,due certainement & leur évaporation.

Enfin, les résultats de cette étude montrent gue la
composition de l‘huile essentielle varie peu en fonction du mode
et de la durée du stockage.IL est cependant nécessaire de faire un
choix Jjudicieux de ces facteurs en tenant compte de leur influence

sur le rendement de l‘huile essentielle.
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III-2-3-3 Influence de la période de vegetation sur la composition
de l’huile essentielle

Afin d’étudier ce paragraphe,nous avons analysé 1 huile
essentielle obteriue des échantillons de 1la plante en début de

floraison ,en fin de floraison et de la plante jeune.

Les chromatogrammes obtenus sont donnés en annexe IV

Dans le tableau 9 sont regroupés les résultats d’analyse
des echantillons del’huile essentielle, obtenus a differentes
périodes de végétation.

L’examen des résultats d’analyse montre que les cétones sont les
constituants majeurs de l’huile,quelque soit la période végétative de
la plante.Cependant,la teneur de certains varie sensiblement
pendant le cycle vegetatif considéré.Ainsi la teneur de la
chrysanthénone est maximale dans 1l‘huile de 1la plante jeune et

minimale dans celle de la plante en fin de floraison .

D’autre part il est & noter que les hydrocarbures monoterpéniques,le
chrysanthéno{ et les esters se trouvent en plus arande proportion

dans 1‘huile essentielle de la plante en début de floraison.

De telles variations de la compogitibn de l‘huile essentielle
refletent les changements importants qui se produisent dans la pante

au cours de son cycle végétatif.
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II1I-2-3-4 Etude de l1’évolution de a teneur relative de guelques
constituants de 1‘huile essentielle extraite de la plante
stockée au soleil au cours de l’entrainement & la vapeur
d’'eau

L’allure particuliére de la courbe de distillation de
l‘huile‘essentielle extraite de la plante stockée au  soleil pendant
20 jours (figure 13 ) nous a sudggeéeré d’étudier la composition des

fractions del ‘huile,recueillies A& des intervalles reguliers du temps

(toutes les 15 minutes ) pendant la durée de 1l‘extraction.

Nous nous sommes interessés & l“évolution de 1la teneur

relative de quatre des constituants appartenant aux différentes

Classes chimiques :

- Le limonéne ¢ hydrocarbure monoterpénique;
- La pipéritone : cetone monoterpénique;
— Le chrysanthenol : alcool monoterpéniques;

- Le cinnamate d’ethyle : ester aromatique.
Les chromatogrammes obtenus lors de cette analyse sont donnes en
annexe V.
Les resultats d’analyse par CFG des fractions de 1’huile sont

presentés par le tableau 10 .

En se basant sur les valeurs du tableau 10 nous avons tracé les
courbes de la figure 21,chacune d’elles traduit la variation de la
teneur relative d’un constituant dans les fractions recuperées & part

toutes les 15 minutes.



Tableau 10: Evolution de la teneur relative de quelques constituants

dans

les fractions
des intervalles de 15

de

min au cours de 1l‘entrainement A

l’huile essentielle recuperés a

a,

la vapeur d’eau de la plante stockée pendant 20 jours
au soleil.
Teneur relative des constituants ,%
Durée - 13 30 45 50 P, QO 105 1220
d’extraction(ima)
constituants,

Limoneéne 1,6 2,96 2,56 2,14 2,62 1,34 [3,28 1,077
Fipéritone 90,71 30,72 60,17 48,84 45,05 53,44 25,87 26,34
chrysanthenol 3,37 Fy52 3,87 4,07 | 4,40 | 3,45 | 3,46 | 1,10
cinnamate

d’ethyle ‘Q’-{g 48? Q.40 316 3.52 3"1’.{ L.y 3.38
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Les courbes correspondant au limonéne,a la pipéritone et au cinnamate
d’ethyle presentent une allure similaire .Les teneurs de ces

=

constituants passent par un maximum dans les fractions de 30 mn pour

le limoneéne,45 min pour la piperitone et de 15 min pour le

cinnamate d’‘ethyle.

Dans les fractions suivantes,la proportion de ces constituants
diminue et atteint ensuite un autre maximum- dans les fractions
recueillies a 105 min pour le limonéne et & 920 minutes pour la

piperitone et pour le cinnamate d‘ethyle .

La courbe traduisant la variation de la teneur relative du
chrysanthenol a une allure differente,caracterisée par une partie
rapidement ascendante,suivie d‘un palier pour les 4 premieres

fractions,puis d’un maximum dans la fraction recueullie & 75 minutes.

Les variations de la teneuwr relative des constituants evoquées nous
conduisent a supposer que durant la premiére heure d’extraction,la
vapeur entraine l‘huile essentielle superficielle localisée dans les
poils secréteurs de la plante .

Au fur et & mesure que le processus avance et sous l'effet de la
température elevée dans 1‘alambic,les tissus vegetaw: subissent des
transformations destructives et deviennent perméables a la vapeur

ylui offrant 1’accés aux dépsts endogeénes powr 17huile qu’elles

contiennent.
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L‘allure particulieére de la courbe du chrysanthenol et les maximums
mal prononcés de la courbe du cinnamate d‘ethyle pourraient &tre
attribués eventuellement A la lente hydrodiffusion de ces
constituants des depsts endogeéenes vers la surface de la matiére
vegetale,d’olu la vapeur les entraine ensuite .

Notons en outre ,ia teneur treés elevée du limonéne dans la fraction
de 1095 min serait-il alo;s permis de supposer que 1’huile
essentielle enmagasinée dans les dépots endogeénes ,soit plus riche en
ce constituant que celle contenue dans les poils secreteuwrs,ou bien
seralt—-ceci une preuve du phénoméne de la respiration terpénique dans

la plante stockée au soleil'? .

Dans une etude similaire effectuée sur un echantillon de la
plante fraiche [44],extraite dans les mé&mes conditions opératoires,il
a été rapporté que les courbes representant la variation de la teneur
de piperitone,de limonére et du cinnamate d’ethyle passent par un
seul maximum.

A notre avis,la difference constatée residerait dans le
fait que la stockage au soleil de la plante provoque des destructions
dans les tissus du wvegeétal ,permettant a la vapeur d’atteindre les

dépots endogeénes plus rapidement.

En consequence,l’‘entrainement a la vapeur d‘eau de la
matieére végétale fraiche doit certainement durer plus longtemps pour
permettre 1’extraction de 1l’huile essentielle localisdéde dans le

parenchyme de la plante.



Afin de verifier les hypothéses avancées,nous avons procédé
a l’extraction d’ﬁn echantillon de 1la plante fraiche pendant 3
heures.En effet les eaux de distillation recueillis entre 2h et
2h30mn du début d’extraction etaient gxemptes de 1’huile
essentielle,alors qu‘une petite quantité de 1‘huile a pu Etre

recupérée dans 1‘intervalle 2Zh 30-3 heures.

Le chromatogremme de cette huile (fig 2% ) presente une
allure sensiblement différente de celle du chromatogramme de 1‘huile

recuperee du méme echantillon au terme de 2 heures d’extraction.

De plus,la teneur du limonéne dans .cette fraction de
l1'huile supposée recupereée des dépsts endogeénes de la plante fraiche
est faibe :0,314% .

Neanmoins,é notre avis ce résultat doit €tre confirmé
ulterieuremaent sur la base des données de plusieurs essals repetitifs

et en prolongeant la durée de 1l’extraction au dela de 3 heures.

Dans la cas ou les faits gue nous avons constaté au cours
de cette etude soient confirmés,ceci pourra constituer une preuve de
l'existence,des dépots endogénes de l'huile essentielle de
1‘A. judaica.L d’une part,du phénoméne de "respiration terpénique "
d’autre part et enfin ceci permettra d’envisager un certain nombre de
modification dans le procédé d’extraction de 1’huile essentielle de

cette plante.
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Figure 22 @ Chromatogramme de 17 huile essentielle de la plante fraiche de
Fevrier 90 recuperée dans 1'intervalle SR30-3h dextraction.




IV CONCLUSION



rendement de l‘huile essentielle de

-

AU cours de ce travail,nous avons etudié l’effet

de

i

température du distillat & la sortie du condenseur ,du mode et de la duré

du stockage de la plante et de la période de végetation de celle-ci sur

a la vapeur d‘eau & 1l’échelle semi-pilote.

La température du distillat étant un paramétre a prendre

en compte pour assurer une bonne séparation de 1‘huile essentielle

des eaux de distillation,nous avons eéetudié son influence sur

la solubilité et 1l‘évaporation de 1l‘huile.

!
Nous - avons constaté que la solubilité de 1 ﬂuif&
dans 1l‘eau varie en fonction de la température et PASSE par un

minimum & 30Q°,

L étude de 1‘évaporation de 1l‘huile en fonction de la
température a permis de tracer la courbe d’évaporation:une branche
parabolique croissante,et de classer 1‘huile essentielle de

1’A. judaica.L parmi les huiles relativement peu volatiles.

Les essais d’extraction de l‘huile essentielle de la plante

fraiche de fevrier,effectués en maintenant la température du

distillat respectivement a 20°,35° et 45°C ont confirmé 1‘influence
de ce parametre sur le rendement de l‘huile. Le rendement maximal a
été obtenu pour la température du distillat de 35° C : de 13 %

supérieur a celui obtenu a 20° C.

1.7

1’A. judaica.l.yobtenue par entrainemen
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L’extraction de 1‘huile essentielle des échantillons de la plante
fraiche,et stockés a 1‘abri du soleil,au soleil et dans des sacs en
toile,nous a permis d’évaluer 1l‘influence sur le rendement de 1’huile
du mode et de la durée du stockage. Les résultats de cette étude ont
montré que le stockage de la plante praovogue d‘une maniere génerale
une diminution du rendement .Cependant une brusque augmentation du
rendement, approchant celui de la plante fraiche a été constatée lors
de l’extraction de 1‘échantillon de la plante stockée au soleil

pendant 20 jours.

L’allure particuliere de la courbe de distillation de cet
essal nous a pousser A& entreprendre 1‘étude de la localisation de
sités de 1l’huile essentielle dans les tissus du  végéetal.,
L‘observation sous microscope de la tige , de la feuille et de la
fleur de la plante, ainsi que des coupes transversales de ces organes

nous a permis de confirmer la présence des glandes exogenes (poils

glandulaires) et de soupgonner 1l ‘existence des dépots endogenes.

Ceci expliquerait a notre avis l7augmentation du rendement
constatée et permet d‘envisager des durées d‘extraction différentes
selon que la matiere végétale soit fraiche ou sechée.

L’analyse de 1‘huile essentielle pour CB-SM a abouti a
l’identification de 40 constituants, representant T3% (teneur
relative ydeterminée” par CG-SM) .L’analyse de l’ensemble des

echantillons par CP6 nous a permis 1l‘acces aux teneurs relatives des
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constituants majeurs d‘une part et d’autre part,nous a permis de
constater et de suivre 1‘évolution de la compositionde 1‘huile
essentielle en fonction des parametres étudies.

Nous avons constaté que:

— La température du dis-illat a la sortie du condenseur affecte peu
la composition de 1‘huile essentielle primaire et secondaire.

cependant la récupération de 1‘huile des eaur de distillation ne
serait pas rentable, wvu son faible rendement en particulier pour une

température du distillat de 30°C.

- Le stockage de la plante infue sur la composition de 1‘huile
essentielle celle-ci semble &tre affectée plus par le mode de
stockage.Ainsi une augmentation de la teneur des hydrocarbures

monoterpeniques a été observée lors du stockage au soleil.

- La teneur des hydrocarbures monoterpeniques et des esters varie
sensiblement pendant le cycle de vegétation,neanmoins les cetones en
particulier la piperitone restent les constituants majeurs quelgque

soit la période de végétation de la plante.

Afin de rechercher une preuve de l’‘existence des depots endogeéne dans
la plante,l’extraction d’un echantillon de la plante fraiche a été
prolongée jusqu’au moment ol les eaux de distillation ne
contenaient plus d’huile. La composition de 1‘huile essentielle
recupereée une heure aprés s’est averée differente de celle obtenue

auparavant.



£

D’autre part l‘’étude,de la variation de la teneur relative de 4 des .
constituants majeuré de 1’huile obtenue de la plante sechée au

soleil ,appartenant aux differentes classes chimiques a montré une
augmentation de leurs teneurs dans les fractions,recuperées vers la
fin de l’extraction.A notre avis, il serait permis d‘envisager que
cette augmentation de la teneur des constituants yConjointement avec
l “augmentation du rendement,soit attribuée a l'extraction de 1‘huile
essentielle renfermée dans les depsts endogénes,devenus accessibles

par la vapeur grdce & la destruction des tissus du végéta,favorisée

lors du stockage au soleil.

La confirmation ulterieure de ce résultat pourrait permettre
d’envisager un traitement de la plante par entrainement & la vapeur
d’eau ,suivi d’une extraction par solvant (ou 17inverse) visant
la récuperation compléte de 1‘huile essentielle de l’Artemisia

Judaica.lL.
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ANNEXE 11
Chromatogrammes de 'huile esseniielle
primaire et secondaire obtenue a
differentes temperatures du distillat
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ANNEXE III
Chromatogrammes de Vhuile essentielle
obtenue de la plante ayant subi
differents modes de siockage
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Flante stockée a l’abri du soleil pendant-10 jours.
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Flante stockée dans des sacs en toile pendant 20 jours.



ANNEXE 1V
Chromatogrammes de huile essentielle
obtenue a differentes periodes
de vegeiation



’-a
I.h

ol

-
(|
Ty

i

-]

o
;P..
1

]

s

oy Cf
=

LI Py
=l

Ty B )
o

X

ng o

Bl LA B e

-J

D&L\J a!d,
—

(:LJ{I'SOV\

feuviev Yo




4. 74

A

T

Fin de floraison AVRIL 90



— -
e R t=fn
e =
'—
e

T ————

B S

Plawle Jeune Mai 9.




ANNEXE V
Chromatogrammes des fraciions de huile
essentielle obtenue au cours de
Iextraction de la plante stockee
an soleil pendant
20 jours
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