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Extraction et analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

Résumé : e travail porte sur I’extraction par entra nement a la vapeur d’eau de I’huile essentielle de
Salvia officinalis . ‘’influence de la période de végétation et de I’organe de la plante traité sur
I’évolution du rendement en huile, en fonction du temps, a été¢ étudiée. es essais d’extraction de
I’huile, effectués a I’échelle semi - pilote ont permis, d’une part de conforter les résultats de 1’étude
cinétique obtenus a 1’échelle laboratoire et, d’autre part de récupérer les huiles primaire et secondaire.

’analyse par chromatographie en phase ga euse des huiles extraites de deux lots de plante, a permis
d’identifier leurs principaux constituants et de mettre en évidence deux chémotypes de Salvia
officinalis ., dont ’un est inédit.
Mots clés: Huile essentielle, Salvia officinalis L., entrainement a la vapeur d'eau, cinétique,

chémotypes.
Extraction and analysis of the essential oil of Salvia officinalis L.

Summary:

This work concerns the extraction by training in the steam of the essential oil of Salvia
officinalis L. The influence of the period of vegetation and the organ of the plant treated
(handled) on the evolution of oil yield, according to time, was studied. The tries of extraction
of the oil, made in the semi-experimental scale allowed, on one hand to consolidate the results
of the kinetic study obtained in the laboratory scale, on the other hand to get back primary and
secondary oil. The analysis by chromatography in gaseous phase of oil extracted from two
prizes (lots) of plant, allowed to identify their main constituents and to bring to light two
chemotypes of Salvia officinalis L., among one which is unpublished.

Keywords: essential Qil, Salvia officinalis L., training in the steam, kinetic, chemotypes.
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Glossaire

Abaxial : face opposée a I'axe ; dans une feuille c'est sa face inférieure.
Adaxial : face qui regarde I'axe ; dans une feuille c'est la face supérieure.

Absinthe : L'absinthe (Artemisia absinthium L.) est une plante de la famille des Astéracées, et
aussi une liqueur a base de cette plante.

Acetylcholine : neurotransmetteur présent a la fois dans le systéme nerveux central et dans les
jonctions entre nerfs moteurs et muscles.

Antispasmodique : Substance qui combat les contractions musculaires en provoquant le
relachement des fibres musculaires.

Antisudoral: substance, traitement qui agit contre la transpiration.
Antiphlogistique : Qui calme les inflammations (anti-inflammatoire).

Antiseptique : un antiseptique est une substance qui tue ou prévient la croissance de bactéries
sur les surfaces externes du corps. lls sont a distinguer des antibiotiques qui agissent de méme
a l'intérieur du corps, et des desinfectants qui operent sur des objets inanimés tels des
instruments médicaux.

Antifongique: un antifongique est un médicament qui tue les champignons.
Emménagogue : qui provoque ou régularise le flux menstruel.

Flavonoides : composés phénoliques présents dans de nombreuses plantes (graines, peau des
fruits, fleurs,...). 1ls possedent des actions antibactériennes, anti inflammatoires,
antiallergiques, antivirales,... Les différentes classes (flavones, flavanols, anthocyanes,
isoflavone,...) sont obtenues par les ajouts de groupement hydroxyde, méthyls, des sucres ou
des oxygenes.

Rancissement : des matiéres grasses est une oxydation des acides gras en acide butyrique et
radicaux libres peroxydes. Les radicaux libres sont tres actifs chimiquement et produisent un
effet boule de neige en s'attaquant a leur tour aux acides gras, le rancissement modifie la
qualité organoleptique des aliments.

Trichome : Poils situés a la surface des organes aériens de la plante et dont les cellules
sécretent notamment des huiles essentielles, des résines ou des gommes.


http://www.isodisnatura.fr/definition.htm?ID=31
http://www.info-definition.com/substance
http://www.info-definition.com/traitement
http://www.info-definition.com/qui
http://www.info-definition.com/agit
http://www.info-definition.com/contre
http://www.info-definition.com/la
http://www.info-definition.com/transpiration

Liste des abréviations

t : Temps d’extraction.

D : Débit de vapeur d’eau.

V : Volume.

Rs : Rendement par rapport a la matiere végétale séche.
Mn: Masse de la matiére végétale humide.

HE : Huile essentielle.

H : Taux d’humidité.

AFNOR : Association Francaise de Normalisation.
MHE : Masse de 1’huile essentielle.

Ms : Masse de la matiére vegétale seche.

Rh : Rendement par rapport a la matiere végétale humide.

tR : Temps de rétention.
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Introduction

La mise en ceuvre de 'extraction des huiles essentielles est confrontée, entre autres, au
probleme de leur faible teneur dans la matiere végétale. Par conséquent, des solutions
technologiques, permettant la récupération aussi complete que possible d'une huile de bonne
qualité, sont a rechercher méme lorsqu'il s'agit du plus ancien des procédés d'extraction des
huiles essentielles a partir des végétaux a savoir, I'entrailnement a la vapeur d'eau. Si cette
technique extractive a gardé, au cours des siécles, son principe de base, la recherche dans ce
domaine s'est orientée vers la maitrise des parameétres liés aussi bien aux particularités de la

matiere végétale a traiter, qu'au procédé lui-méme.

Dans ce contexte, nous avons entrepris I'étude de la cinétique d'extraction par

entrainement a la vapeur d'eau de I'huile essentielle de Salvia officinalis L.

La premiére partie de ce travail consiste en une étude bibliographique, relative a la
description de la matiére végétale, aux travaux antérieurs concernant son huile essentielle et

aux procédés d'extraction des huiles essentielles.

La seconde partie, traite de la cinétique d'extraction, a I'échelle du laboratoire, des
parties aériennes de la plante, récoltées a différentes périodes du cycle vegétatif, d'une part, et

des différents organes du végétal, d'autre part.

Par ailleurs, les résultats des essais d'extraction a 1’échelle semi pilote relatifs a 1’étude

cinétique et a la récupération des huiles primaire et secondaire, y sont présentés.

Enfin, la derniére partie de cette étude est consacrée a l'analyse par chromatographie
en phase gazeuse, des echantillons d'huile essentielle extraite, a I'échelle du laboratoire, des
différents organes de la plante et des huiles essentielles primaire et secondaire extraites a

I'échelle semi - pilote.
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Chapitre 1.1 : La matiére végétale

1.1.1. Description

La sauge, est une plante aromatique de la famille Laminceae, qui comprend plus de
700 espéces, réparties dans le bassin méditerranéen, le sud de I’Europe, 1’Asie Mineure,
I’ Amérique centrale et du Sud [1]. Parmi les différentes espéces de sauge on peut citer: Salvia
aegyptiaca L, Salvia aethiopis L., la sauge d'Ethiopie, Salvia Africana L., Salvia albocaerulea
Linden, Salvia algeriensis Desf., Salvia amarissima Ortega, Salvia amplexicaulis Lam.,
Salvia apiana Jeps., Salvia argentea L., Salvia aurea L., Salvia austriaca Jacq., Salvia
axillaris Moc. & Sessé ex Benth., Salvia azurea Lam., Salvia bertolonii Vis., Salvia biflora
Ruiz & Pav., Salvia bowleyana Dunn., Salvia broussonetii Benth., Salvia buchananii Hedge,
Salvia bulleyana Diels, Salvia campanulata Wall. ex Benth., Salvia canariensis L. Salvia
officinalis L [2].

La figure 1 présente une vue d’ensemble de Salvia officinalis L., objet de cette étude.

Figure 1: Vue d’ensemble de Salvia officinalis L [2]

Salvia officinalis L., est un sous-arbrisseau atteignant 70 cm de hauteur, vivace, trés ramifié,
devenant ligneux a sa partie basale, dont les tiges forment des rameaux quadrangulaires

dressés et velus [3].
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Les feuilles, épaisses, oblongues, de couleur gris-vert, en raison d’une pubescence
cotonneuse sur la face inférieure, ont une odeur caractéristique. Chaque année, les rameaux se

desséchent, laissant les inférieurs persistants. Le limbe est souvent auriculé a la base [3].

Figure 2 : Feuilles de Salvia officinalis L. [2]

Les fleurs d’environs 2 cm de long, de couleur bleu rose lilas, visibles de mai a aofit,
sont grandes, groupées a la base des feuilles supérieures et I'ensemble forme de grands épis.
La corolle est tubuleuse, garnie a la base d’un anneau de poils, et la lévre supérieure est

presque droite [3].

Figure 3 : Fleurs de Salvia officinalis L [2]

La racine de la sauge est brunétre et fibreuse. Son odeur est fortement balsamique, de

saveur aromatique chaude, amére et astringente [3].
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1.1.2. Historique

Le terme « sauge », qui est apparu au XI11° siécle, vient du latin Salvia, dérive du
verbe salvere, signifiant guérir, par allusion aux propriétés médicinales alléguées a la plante
[1]. La sauge était une des plantes salvatrices du Moyen Age. Reconnue par les Chinois, ces
derniers n'hésitaient pas a échanger leurs feuilles de thé les plus précieuses contre des
feuilles de sauge. Louis XIV en avait méme fait sa tisane d'élection et s'en servait a tout
propos. Les Grecs, les Romains et les Arabes I'employaient communément comme tonique
et en compresse contre les morsures de serpent. Au XVle siécle, le botaniste Jacob
Tabernae-Montanus raconte que les femmes égyptiennes avaient I'habitude de boire du jus

de sauge pour accroitre leur fertilité [4].

Au XVllle siecle, on roule les feuilles de sauge comme des cigarettes. Tous les
asthmatiques se mettaient a fumer de la sauge des I'apparition du premier pollen printanier. La
plante était associée avec l'immortalité et la longévité. Certains groupes d'’Amerindiens
mélangeaient la sauge avec de la graisse d'ours pour guérir les problémes de peau. On a aussi

utilisé la plante pour traiter les verrues [4].

1.1.3. Culture et récolte

La sauge demande un sol sablonneux ou graveleux, qui s’égoutte bien, neutre ou
Iégerement alcalin et une exposition ensoleillée ou semi ombragée. La premiére année, on
pince les pointes a quelques reprises, afin de favoriser la croissance de rameaux secondaires.
Les années subséquentes, il faut les rabattre de moiti¢, tard au printemps ou au début de I’été.
La récolte des feuilles se fait du printemps a I'automne, aussi fréquemment qu'on le desire,
toujours par temps sec pour effectuer un séchage a I'ombre rapide. Dans les régions trés
froides, les plantes doivent étre protégées a I’aide d’un paillis. La plante fleurira a compter de

la seconde année. Il faut renouveler la plantation tous les quatre ou cing ans [1].

I.1.4. Principaux constituants

La cellule végétale est le siege de la biosynthése des composés fondamentaux de la
matiere vivante que sont les protéines, les lipides, les sucres... Elle est capable de
coordonner les multiples réactions enzymatiques conduisant a la production d’huiles
essentielles. Certaines cellules prennent en charge ces biosyntheses et également le stockage
des métabolites formés. Il s’agit 1a de tout un ensemble de réactions biochimiques

participant a la vie des plantes : respiration, photosynthése, etc... [5].


http://fr.wikipedia.org/wiki/Moyen_Âge
http://fr.wikipedia.org/wiki/Louis_XIV
http://fr.wikipedia.org/w/index.php?title=Jacob_Tabernae-Montanus&action=edit
http://fr.wikipedia.org/w/index.php?title=Jacob_Tabernae-Montanus&action=edit
http://fr.wikipedia.org/w/index.php?title=Jacob_Tabernae-Montanus&action=edit
http://fr.wikipedia.org/wiki/Asthme
http://fr.wikipedia.org/wiki/Pollen
http://fr.wikipedia.org/wiki/Verrue
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La composition d’une « portion » de sauge, correspondant a 2g de sauge moulue
dans 15 ml d’eau, publiée dans le fichier canadien sur les éléments nutritifs [1], est donnée

dans le Tableau 1 suivant.

Tableau 1: Eléments nutritifs de la sauge

Protéines 0,29
Glucides 1,29
Lipides 0,39
Fibres alimentaires 0,8¢g

Par ailleurs, la sauge contient aussi :

- 1 a 2,5% dhuile essentielle, généralement située dans les feuilles de la sauge. Sa
composition varie en fonction de lieux et la période de végétation et est a 1’origine de la
définition de différents chemotypes, selon la teneur des constituants majoritaires ;

- 2 2 6% de tanins, avec comme constituant majeur 1’acide rosmarinique ;

- Des diterpeénes, tels le carnosol, ou picrosalvine, formé a partir de I’acide
carnosolique lors du séchage et du stockage, le rosmanol, I’isorosmanol, le safficinolide
etc...

- 1 a 3% de flavonoides, ce sont des dérivés de la lutéoline et de 1’apigénine, ainsi que
des glycosylflavones comme le caféyl-fructosylglucoside, le caféyl-apiosylglucoside etc...

Ils sont considérés comme responsables des propriétés antioxydantes des feuilles de sauge

[3].

1.1.5. Usages et effets biologiques de la sauge
1.1.5.1. Usages dans le domaine pharmaceutique, culinaire, et cosmétologique

Connue depuis I’Antiquité égyptienne, la sauge est restée célebre a travers les
siecles : c’est I’Herba sacra des latins. Elle fut appréciée par Dioscoride, puis par Galien,
pour ses vertus emménagogues et toniques. Véritable panacée au Moyen Age, la sauge fut
protégée par les Capitulaires de Charlemagne et jouissait de ses multiples propriétés:
stimulante, digestive, antispasmodique, tonique, emménagogue, antihémorragique,
antidiarrhéique, antisudorale... La drogue est employée de nos jours comme antiphlogistique,

dans les inflammations buccales et pharyngées, dans les gingivites, les stomatites, sous forme
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de gargarisme, mais aussi comme tisane dans les troubles digestifs, les ballonnements, les
colites, et les diarrhées [3].

En médecine traditionnelle, la sauge, grace a ses propriétés oestrogéniques et en
raison de ses propriétés antigalactogénes, est utilisée pour arréter la lactation. Une activité
hypoglycémiante est déecrite, ainsi que des propriétés emmeénagogues, probablement en
liaison avec la présence dans I’huile essentielle de la thuyone, une cétone monoterpénique
que I’on rencontre aussi chez le thuya, I’absinthe et la tanaisie, plantes qui ont une réputation
analogue et dont les huiles essentielles sont méme abortives et considérées comme toxiques
[3].

La tisane de sauge est efficace pour faciliter la digestion, relever les forces de
I'estomac et de lintestin, calmer les vomissements spasmodiques, activer les
fonctions circulatoires et cutanées. On I'emploie aussi contre la diarrhée, les
ballonnements et la transpiration nocturne [6].

La sauge se montre également fortifiante, réparatrice des troubles
circulatoires. Son essence, riche en thuyone, est toxique et convulsivante. L’eau
saturée d’huile essentielle de sauge se montre un spasmolytique neurotrope,
inhibant le spasme acétylcholinique du duodénum de rat. A cette action, la sauge
ajouterait des vertus oestrogenes et une activité antigonadotrophique. Elle a aussi
des vertus bactéricides liées a la présence d'un acide diterpénique, la salvine et de
son ester monométhylique [7].

Aux USA elle est toujours utiliséee pour ses vertus médicinales, notamment
en infusion comme bain de bouche et en gargarisme contre l'inflammation
douloureuse de la gorge. Le gargarisme est utilisé aussi contre le saignement des
gencives et pour prévenir la salivation excessive. L'infusion est une excellente lotion
pour les ulceres et pour noircir les cheveux [8].

Les feuilles servent en cuisine a parfumer les viandes surtout le gibier, quelques
feuilles glissées dans les aliments gras tels que les farces et les ragoQts leur donnent une
saveur piquante, trés appréciée, on en rajoute aussi dans les bouillons et dans les vinaigres
aux fines herbes [9].

La sauge est une épice trés utilisée, surtout pour la charcuterie. Elle posséde des
propriétés antioxydantes, verifiées par Herrmann en 1962 [9], qui les attribue a 1’acide
rosmarinique, mais la picrosalvine qui possede deux hydroxyles phénoliques en ortho,

pourrait également intervenir.
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Par ailleurs, la sauge est utilisée pour ses propriétés antioxydantes, retardant ou
inhibant le rancissement des corps gras, et pour ses propriétés antiseptiques, d’ou son emploi
bien connu en charcuterie. Son huile essentielle est effectivement bactéricide vis-a-vis de
germes gram positif et gram négatif (Bacillus subtilis...), mais aussi antifongique vis-a-vis
de Condida sp. et d’Aspergillus flavus. De méme, 1’activité antivirale des feuilles de sauge et
de certains extraits est attribuée a I’huile essentielle. Les effets antimutagénes de quelques
terpénoides de la sauge ont ét¢ mis en évidence [3]. L’extrait aqueux inhibe 1’enzyme
responsable d’une activité collagénolytique de Porphyromonas gingivalis, tandis que la
fraction diterpénique est antivirale vis-a-vis des agents de la stomatite vésiculaire. L acide
rosmarinique est également un inhibiteur de la formation de la plaque dentaire [3].

La sauge est une excellente source de vitamine K. Cette vitamine nécessaire, entre
autres, a la coagulation du sang, peut étre fabriquée par 1’organisme et se trouve dans
certains aliments. Les gens prenant des médicaments anticoagulants, par exemple, doivent
adopter une alimentation dans laquelle le contenu en vitamine K est relativement stable d’un
jour a I’autre [1].

La sauge est une source de fer pour I’homme, mais pas pour la femme. Ce minéral
est essentiel au transport de 1’oxygene et a la formation des globules rouges dans le sang. Il

joue aussi un réle dans la fabrication de nouvelles cellules, hormones et neurotransmetteurs

[1].

1.1.5.2. Effets biologiques

Lima et coll. [10] ont démontré que la consommation d’infusions de sauge séchée
pendant deux semaines par les rongeurs augmentait de facon significative 1’activité d’une
enzyme antioxydante produite par le foie. L’effet potentiellement bénéfique sur le foie,
que confére aux animaux I’infusion de sauge, mérite d’étre davantage exploré dans de
futures etudes.

Ninomiya et coll. [11], ont étudié les effets d’un extrait aqueux de feuilles de
sauge sur les lipides sanguins et montré que sa consommation diminue les triglycérides
chez I’animal. Rappelons que les triglycérides sont des lipides en circulation dans le sang
et qu’ils peuvent devenir un facteur prédisposant a la maladie cardiovasculaire, lorsqu’ils
sont présents en grande quantité. Les auteurs de cette étude ont identifié plusieurs
composés actifs dans la sauge, mais seul 1’acide carnosique a montré un effet

hypotriglycéridémiant. Ces résultats devront étre validés chez I’humain.
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Une récente étude menée par Akhondzadeh et coll. [12] a rapporté que les extraits
de sauge, administrés pendant quatre mois a des personnes agées atteintes de la maladie
d’Alzheimer, améliorent les fonctions cognitives et diminuent [’agitation,
comparativement aux personnes ayant recu un placebo.

La sauge serait efficace pour le traitement des cas légers et modérés de la
maladie. Les mécanismes proposés pour expliquer ces effets comprennent 1’amélioration
de la transmission de I’influx nerveux dans le cerveau, ainsi que la diminution du stress
oxydatif et des réactions inflammatoires [13].

Dans le cadre d’une étude exploratoire, effectuée par Alarcon-Aguilar et coll. [14]
chez I’animal, les auteurs ont constaté que I’administration d’un extrait aqueux de sauge a
diminué jusqu’a 30 % la glycémie (taux de glucose dans le sang) de souris modérément
diabétiques et non diabétiques. Chez les souris, ayant un diabéte grave, la sauge n’a pas eu
d’effet hypoglycémiant significatif, démontrant ainsi que 1’extrait de sauge requiert la
présence d’insuline pour exercer une régulation a la baisse du glucose sanguin. Il n’a pas
été possible, dans les limites de cette étude, d’identifier les composés actifs responsables
des effets observés et encore moins de transposer les résultats chez 1’humain.

Enfin, Campanella et coll. [15] ont montré que la capacité antioxydante de la
sauge a ¢té la plus ¢€levée parmi six fines herbes étudiées. L’acide carnosique et 1’acide

rosmarinique seraient les principaux composés antioxydants retrouvés dans la sauge.

I.1.6. Structure sécrétrice d’huile essentielle de Salvia officinalis L.

La synthése et I’accumulation des huiles essentielles s’effectuent dans de structures
histologiques spéciales, différenciées et variables suivant la famille. Chez la famille des
Lamiacées, ce sont les trichomes glandulaires qui forment les structures de sécrétion et de
concentration de I’huile essentielle [16].

Deux principaux types de trichomes glandulaires sont présents sur les surfaces
abaxial et adaxial des feuilles de Salvia officinalis L. avec des densités plus élevées sur la
surface abaxial, comme montreé a la figure 4:

e les glandes flagelles: composées d’une tige multicellulaire, de 2 a 3 cellules, avec une
téte bulbeuse, constituée d’une seule cellule sécrétrice, avec un compartiment
subcuticulaire agrandi dans lequel s’accumule I’huile ;

e les glandes ciliées: composées d’une cellule de base, d’une tige unicellulaire et de

tétes superposées pouvant contenir, d’une a plusieurs cellules.
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Figure 4 : Structure sécrétrice de Salvia officinalis L.[16]

Les photos de la figure 4 montrent des champs avec les deux types de trichromes
glandulaires comme ils apparaissent a la surface de la feuille. L’accumulation de 1’huile
essentielle & la surface des feuilles de sauge, s’effectue principalement dans 1’espace

subcuticulaire, suivant une abondance variable.
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En raison de ses multiples applications dans les domaines les plus varies,
cosmétique, pharmaceutique et alimentaire, I'nuile essentielle issue des parties aériennes de
Salvia officinalis L. a donné lieu a de nombreuses études sur sa composition chimique, ses

propriétés physico-chimiques et biologiques.

1.2.1. Chemotypes de Salvia officinalis L.

Plusieurs études ont montré que pour une méme variété botanique il existe
plusieurs chémotypes, c'est-a-dire, des plantes appartenant a la méme espece fournissent des
huiles essentielles de compositions différentes. La variabilit¢ chimique de 1’huile essentielle
est d'origine génétique, mais elle dépend aussi d’autres facteurs [17]:

e Biotope, variabilité due a I'environnement dans lequel évolue la plante, tel que
la composition du sol et les conditions climatiques : I’ensoleillement, la
température, la pluviométrie etc...

e Organe de la plante : feuille, tige, fleur, racine, écorce

e Période de vegétation

e Mode et durée de stockage

La composition chimique des huiles essentielles de Salvia officinalis L. provenant
de différents pays a été étudiee et publiée dans des monographies [18, 19]. En 1990, sur la
base de ’ensemble des travaux publiés, relatifs a la composition de 1’huile essentielle de
Salvia officinalis L., cing types chimiques, ou chémotypes ont été définis, en fonction de la
teneur de ses constituants majoritaires [20] :

1) Camphre > a-thuyone > 1-8 cinéol> B-thuyone.
2) Camphre > a-thuyone > B-thuyone > 1-8 cinéol.
3) PB-thuyone > camphre > 1-8 cinéol> a-thuyone.
4) 1-8 cinéol> camphre > a-thuyone > B-thuyone.
5) a-thuyone > camphre > B-thuyone > 1-8 cinéol.

Dans ces chémotypes, quatre composés se partagent les teneurs les plus élevées.
Cependant, le rendement et la composition chimique de I’huile essentielle de Salvia
officinalis L varie selon les organes composant la plante (feuilles, tiges et fleurs), les

périodes de végétation et les sites de culture [21, 22].
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A titre d’exemple, dans le tableau 2 sont présentés les teneurs des constituants

majoritaires des huiles essentielles en provenance d’Algérie, d’Albanie, de Dalmatie et

d’Espagne.

Tableau 2 : Composition chimique de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. provenant

d’Algérie, d’Albanie, de Dalmatie et d’Espagne

Compose Algérie [23] | Albanie [24] Dalmatie [24] Espagne [24]
1,8 cinéol 15,46 8.20 12.00 9.65
a-thuyone 19,91 23.40 37.15 30.15
B-thuyone 9,03 3.45 14.20 4.10
Camphre 16,83 22.45 12.30 13.80

On constate que ces huiles essentielles appartiennent au chémotype a a-thuyone.
Plus tard, en 1999, la composition de I’huile commerciale de Salvia officinalis L. a

été réglementée par norme 1SO 9909, comme suit :

a-Humuléne 0-12,0
a-thuyone 18,0-43,0 a-thuyene 1,0-6,5
B-thuyone 3,0-8,5 Camphene 1,5-7,0
Camphre 4,5-24.5 Limonene 0,5-3,0
1,8-Cinéol 5,5-13,0 Acétate de bornyle <25

Cette norme [25] couvre la presque totalité des huiles essentielles de Salvia

officinalis L. étudiées jusqu’alors.
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Cependant une étude récente [26], menée sur la composition chimique de I'huile
essentielle des parties aériennes de sauge poussant dans l'algérois, rapporte une composition

assez particuliére et donnée dans le tableau suivant:

Tableau 3 : Composition chimique de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. provenant

d’Algérie.
Nom du composé Temps de rétention tR Teneur relative (%)
(mn)

1,8- cineol 16,71 1,25
a- thuyone 25,90 591
B-thuyone 26,09 2,93
Camphre 30,04 7,37
Caryophyléne 33,70 9,74
a- humulene 35,37 7,68
Bornéol 36,85 4,47
Germacrene D 37,70 1,09
Oxyde de caryophylene 47,60 1,50
Viridiflorol 50,90 11,21
Manool 78,37 17,76

Cette composition laisse supposer qu'il s'agit d'un nouveau chémotype de Salvia officinalis L.
ou le constituant majoritaire serait le manool.

Par ailleurs, en 1997, Venskutonis [27], a étudié l'effet du séchage sur les
constituants volatils de la sauge. Il a remarqué que ces derniers ne changent pas de
concentration aprées une congelation ou un sechage au four a 30° C. Cependant les teneurs
de ces composes changent apres un séchage au four a 60° C. Ceci est dd a la volatilité et a

I’instabilité thérmique des constituants.

1.2.2. Propriétés physico-chimiques d’huile essentielle de Salvia officinalis L
Les huiles essentielles sont des substances liquides a température ambiante, de

consistance huileuse mais non grasse, volatiles, rarement colorées. Elles sont solubles dans les

huiles végétales et dans I’alcool jusqu'a un certain pourcentage, mais trés peu solubles dans

I’eau [28]. Généralement, leurs densités sont, pour la plupart, inférieures a 1’unité [29].
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Les propriétés physiques d’une espéce chimique constituent, en quelque sorte, sa
carte d’identité. Pour le controle, la purification et I’identification des substances organiques
surtout liquides, on utilise souvent 1’indice de réfraction. Le pouvoir rotatoire est une
propriété qui nous renseigne sur 1’activité optique d’une substance [30]

Une étude bibliographique nous a permis de rapporter, dans les tableaux 3 et 4,

quelques caracteéristiques physico-chimiques des huiles essentielles de Salvia offcinalis L.

Tableau 4 : Caracteéristiques physiques des huiles essentielles de Salvia officinalis L.

Caractéristiques Algérie o )
) Amérique [21] | Dalmatie [21] Norme [31]
physiques [23]
Densite 0,926 0,922-0,926 0,915-0,927 0,910-0,930
Indice de réfraction 1,4676 1,4699-1,4650 | 1,4647-1,4680 | 1,4580-1,4740
Pouvoir rotatoire +3° +4°287-+4°56" | +4°-+11°42° +2°-+30°

Tableau 5: Caractéristiques physico-chimiques des huiles essentielles de Salvia officinalis L.
Caractéristiques

Selon Gildmeister | Selon Guenther

hysico-chimiques | Algérie [23 Norme [31
Py | : [23] et Hoffman [32] [21] 1341
Indice d’ester 7,97 6-17 4 57-17 -
Indice d’acide 4.6 2 - -
Indice de carbonyle 157,08 - - 103-288
Miscibilité a 1’éthanol
8 - 3,5-10 8,5
a70%
Miscibilité a 1’éthanol
1,2 - 1 2
a 80%

1.2.3. Propriétés biologiques de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

Une équipe scientifique du King's college de Londres a testé les effets de I'huile
essentielle de sauge sur le cerveau humain. Ainsi, les chercheurs ont découvert qu’elle
inhibe une enzyme cérébrale, la choline estérase, qui a pour fonction de dégrader

I'acétylcholine, une hormone cérébrale qui contribue a véhiculer la chimie de la mémoire
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[33].

L'huile essentielle de la sauge parait avoir un pouvoir antioxydant élevé du moins
comparable a celui du BHT (Butyl hydroxy toluéne) et du BHA (Butyl hydroxy anisol). 11
serait intéressant de l'utiliser d'autant plus que ces molécules ont des effets néfastes sur la
santé humaine [34].

Les huiles essentielles de la sauge ont des effets secondaires, ils ne sont a craindre
qu’en cas de surdosage, ou lors d’un usage prolongé. Le constituant toxique de I’huile
essentielle, la B-thuyone, engendre des symptdmes tels que de la tachycardie, des bouffées
de chaleur, des convulsions et des vertiges. Deux fois plus toxique que 1’huile essentielle
d’absinthe, 0,3 g suffit a tuer un chien. L’huile essentielle de sauge est convulsivante et
provoque des crises épileptiformes violentes. Certains cas d’intoxications ont été décrits en
France, notamment chez des enfants dont la mere avait de fagon inconsidérée administré de

I’huile essentielle [3].
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L’entrainement a la vapeur d’eau est le plus ancien des procédés d’extraction des
huiles essentielles & partir des végétaux. Elaboré par le médecin et philosophe lbnou Sina, il
est basé sur le fait que la plupart des composés odorants volatils sont susceptibles d’étre
entrainés par des aérosols de vapeur d’eau du fait de leurs points d’ébullition relativement
bas et de leur caractére hydrophobe [35].

L’entralnement des huiles essentielles des plantes par la vapeur d’eau est applicable
a un grand nombre de cas et, en particulier, a toutes les plantes dont les essences ne sont pas

sensiblement altérées par I’eau a 100°C [36].

I.3.1. Le procédé d’entrainement a la vapeur d’eau

1.3.1.1. Principe

L’extraction par entrainement a la vapeur d’eau est 1’'une des méthodes les plus
utilisées pour 1’obtention des huiles essentielles. A la différence de I’hydrodistillation, cette
technique ne met pas en contact direct I’eau et la matieére végétale a traiter. De la vapeur
d’eau, fournie par une chaudiére, traverse la matiére végétale située au dessus d’une grille.
Durant le passage de la vapeur a travers le matériel végétal, les cellules éclatent et libérent
I’huile essentielle qui est vaporisée sous ’action de la chaleur pour former un mélange
constitu¢ de vapeurs d’eau et d’huile essentielle. Ce mélange est ensuite véhiculé vers le
condenseur et I’essencier avant d’étre séparé en une phase aqueuse et une phase organique :
I’huile essentielle. L’absence de contact direct entre I’eau et la matiére végétale, puis entre
I’eau et les molécules aromatiques évite certains phénomenes d’hydrolyse ou de dégradation

pouvant nuire a la qualité de 1’huile [37].

1.3.1.2. Mécanisme
L’entrainement a la vapeur d’eau des huiles essentielles est un processus de
transfert de matiere complexe, du fait que les dépots d’huile dans la matiére végétale sont de
nature et de localisations différentes : exogénes et endogenes. Le processus s’effectue en
deux étapes :
e L’ hydrodiffusion : c’est la diffusion de matiére en milieu aqueux jusqu’a la surface
de la matiére végetale.
e Ladistillation : c’est 1’évaporation de I’huile essentielle se trouvant a la surface de la

matiére végeétale dont les constituants sont directement entrainés par la vapeur [38].
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Le mode de récupération de 1’huile par entrainement a la vapeur d’eau a fait 1’objet
de plusieurs travaux. Ainsi, Teler [39] a constaté, lors de I’hydrodistillation des grains de
carvi que les fractions oxygénées les moins volatiles distillaient avant les hydrocarbures.
Koedam [40] observa le méme phénoméne pour I’huile essentielle d’aneth, ou le limonéne
hydrodistille aprés son homologue oxygéené la carvone, alors que leurs températures
d’ébullition sont respectivement de 177 °C et 230 °C.

Dés le débit du siecle, Von Renchenberg [38] a tenté d’expliquer ce phénomene en
affirmant que, durant une distillation, la vapeur pénétre dans les tissus de la plante et
solubilise une partie des huiles essentielles contenues dans les glandes sécrétrices. Cette
solution aqueuse chargée de composes terpéniques, diffuse ensuite lentement, a travers les
membranes cellulaires pour atteindre la surface extérieure, ou I’huile essentielle est

entrainée sous forme d’azéotrope par la vapeur d’eau.

La plus grande partie de I’huile n’arrive a la surface qu’apres une étape de diffusion
a travers une épaisseur de tissu végétal. Par conséquence, le processus de diffusion influe
directement sur la cinétique de ’hydrodistillation. Les constituants oxygénés, plus solubles
dans I’eau que les hydrocarbures lourds ont une vitesse de diffusion plus grande [36].

La vitesse d’hydrodistillation dépend donc de deux facteurs cinétiques :

I’hydrodiffusion et I’évaporation. [41]

Dans le cas des végétaux ayant des dépots exogenes, 1’hydrodiffusion n’est pas le
phénomene prépondérant. En effet, le flux de vapeur atteint et détruit facilement la cuticule
couvrant le dépot d’huile, ainsi le contact direct vapeur-eau est rapidement établi.
L’ hydrodistillation de telles maticres végétales est de courte durée, la plus grande quantité
d’huile est récupérée au début du processus [38].

Lorsque la matiere végétale a dépOts exogenes est traitée avec des organes du
végétal dépourvus ou contenants peu d’huile (tiges, racines...), une partie de 1’huile peut
étre adsorbee a leur surface. La désorption ayant lieu ensuite est tres lente. Ces phénomenes
d’adsorption et de désorption sont souvent la cause de prolongation de la durée du processus

[38].
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1.3.2. Paramétres du procédé de ’entrainement a la vapeur d’eau
1.3.2.1. Débit de vapeur

Le flux de vapeur est introduit dans I’extracteur a travers les orifices de
distributeur, qui joue le role de support du lit de matiere végétale. La vapeur traverse la
matiere végétale entrainant 1’huile essentielle. La maitrise du débit de vapeur permet
d’éviter des dysfonctionnements de type hydraulique, comme [I’étranglement qui

provoquerait une accumulation du liquide dans I’extracteur.

1.3.2.2. La durée d’extraction

C’est un paramétre important de 1’entrailnement a la vapeur d’eau. Il fournit des
informations sur la localisation de 1’huile essentielle a I’intérieur de la plante. Ainsi, les
plantes dans lesquelles I’huile essentielle est située dans des glandes exogeénes auront un
temps d’extraction relativement court, tandis que les plantes dans lesquelles I’huile

essentielle est située dans les glandes endogenes auront un temps d’extraction plus long.

1.3.2.3. La température du distillat

La température du distillat est liée a la solubilité de 1’huile essentielle dans I’eau,
dont il faut tenir compte pour le choix d’une temperature convenable. La récupération
complete de I’huile essentielle des eaux de condensation dépend donc de la température du
distillat recueilli a la sortie du condenseur. En augmentant celle-ci la densité de I’huile
essentielle diminue plus rapidement que celle de 1’eau, et par conséquent, la séparation est
améliorée, mais les risques d’évaporation sont alors importants. Il faut donc tenir compte et
choisir un compromis entre ces deux parameétres, qui sont liés a la nature de I’huile

essentielle a extraire [42].
1.3.2.4 Rendement en huile essentielle

Le rendement en huile essentielle est défini par le rapport entre la masse de 1’huile
essentielle (myg) obtenue et la masse de matiere végétale seche (Ms) ou humide (Mh),
exprimées dans la méme unité de masse :

Rs = mpe X100 /Ms (1)

Rh = mpex100/Mh ()
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Rs : Rendement par rapport a la matiere végétale seche, %
Rh : Rendement par rapport a la matiere végétale humide, %
Mye : masse de ’huile essentielle, Kg

Ms : masse de la matiere vegétale séche, Kg

Mh : masse de la matiere végétale humide, Kg.

La relation (1) est la plus couramment utilisée, car elle tient compte d’un parameétre
important li¢ a la matiére végétale, qui est son taux d’humidit¢ H. Ce dernier est

généralement déterminé par distillation azéotropique au xylene.

1.3.2.5. Courbes de distillation
Les courbes de distillation fournissent des informations concernant la cinétique

d’extraction. On distingue deux types de courbes:

1.3.2.5.1. Courbes de distillation totale
Ce sont généralement les courbes donnant la variation de la masse de I’huile
essentielle (mye) ou de son rendement (R) en fonction du temps (t). Elles permettent de

mettre en évidence les diverses étapes régissant le processus [43].

1.3.2.5.2. Histogrammes

Ce sont des courbes périodiques, donnant la variation de la quantité d’huile
essentielle recueillie pendant des intervalles réguliers de temps. Elles fournissent des
informations concernant la cinétique du processus et la composition de 1‘huile essentielle.
Suivant que [I’huile essentielle soit riche en monoterpénes, dérivés oxygénés ou
sesquiterpenes, le maximum de I’histogramme sera situé au début, au milieu ou a la fin de

celui-ci [43].

1.3.3. Avantages et inconvénients du procédé
La distillation par entrainement a la vapeur d’eau est incontestablement la méthode
la plus employée pour 1’extraction des essences végétales, car elle présente les avantages
suivants :
- Elle ne demande qu’une main d’oeuvre minime.

- Elle fournit directement une essence trés pure.
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Chapitre 1.3 : Extraction des huiles essentielles par entrainement a la vapeur d’eau

- Elle donne en général d’excellents rendements en produits volatils.

Cependant on ne peut pas I’appliquer dans tous les cas, car :

- Certaines substances odorantes sont altérées a la température d’ébullition de 1’eau.

- Certains constituants des essences qui sont solubles dans I’eau, ne se retrouveront pas
dans I’essence, ou tout au moins n’y seront que partiellement représentés. Il en résultera que
I’essence obtenue par distillation a la vapeur d’eau n’aura pas toujours exactement 1’odeur

de la matiére premiere [44].
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PARTIE 1

Extraction et analyse de I’huile essentielle
de Salvia officmalis L.

» Chapitre 11.1 : Extraction de I'huile essentielle

a I’échelle laboratoire.

» Chapitre 11.2 : Extraction de I'huile essentielle

a I’echelle semui pilote.

» Chapitre 11.3: Analyse par CPG de I’huile

essentielle extraite.



Les essais d’extraction de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. ont été menés a
I’échelle laboratoire et a échelle pilote. Dans les deux cas, les essais réalisés ont eu pour
objectif d’étudier la cinétique d’extraction de différentes parties de la plante. L'huile

essentielle obtenue a été analysée par chromatographie en phase gazeuse.

La matiere végétale utilisée dans cette recherche provient de deux lots cultivés a
I’Ecole Nationale Polytechnique d’Alger. Elle a ét¢ identifiée a 1’herbarium de 1’Institut
National d’Agronomie d’Alger, comme étant Salvia officinalis L. Les parties de la plante
utilisées pour D’extraction de I’huile essentielle sont les sommités aériennes, constituées,
selon I’objectif recherché, des feuilles, des tiges, des boutons floraux et des fleurs, récoltées
pendant les mois de mars et d’avril. Cette période correspond a trois étapes du cycle
végétatif de la plante, en 1’occurrence, étape précédant la formation des boutons floraux, la
boutonisation et la floraison.

La cueillette a été réalisée juste avant I’extraction, généralement dans la matinée et de fagon

a prelever a chaque fois des échantillons représentatifs du lot.

La plante du lot 1 a été utilisée pour ’ensemble des essais menés dans le cadre de
I’¢tude de la cinétique d’extraction de I’huile essentielle par entrainement a la vapeur d’eau,
aussi bien a I’échelle laboratoire qu’a 1’échelle pilote. Lors de 1’essai d’extraction de I’huile
essentielle totale, a I’échelle pilote, la matiere végétale, constituée de feuilles et de tiges du

lot 2 a été utilisée.

Le taux d’humidit¢ de la matiere végétale a ¢été déterminé, par distillation
azeéotropique au xylene dans un appareil de DEAN et STARK [31], avant chaque
manipulation, afin d’exprimer le rendement en huile essentielle par rapport a la masse de la
matiere végétale seche. Le schéma de ’appareillage et le protocole expérimental sont

donnés en annexe I.



OANTRE I

Extraction de 1’huile essentielle
a I’échelle laboratoire



Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

11.1.1 Appareillage

L’extraction de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. par entrainement a la

vapeur a été réalisée a I’échelle laboratoire, en utilisant le dispositif expérimental schématisé a

la figure 5.

Figure 5 : Dispositif expérimental d’extraction de I’huile essentielle de Salvia officinalis
L. par entrainement a la vapeur d’eau a I’échelle laboratoire

1) Chauffe ballon.

2) Eau.

3) Ballon.

4) Ampoule a couler.

5) Distributeur de vapeur.

6) Support de I’extracteur.

7) Extracteur contenant la matiere

végétale.

8) Entrée de I’eau de refroidissement.
9) Sortie de I’eau de refroidissement.
10) Support du réfrigérant.

11) Réfrigérant.

12) Récipient de recette

13) Distillat.

14) Support élévateur.
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

Ce dispositif est constitué d’un ballon de 4 litres, rempli a deux tiers de son volume
d’eau pour la production de la vapeur. Le niveau d’eau dans le ballon est maintenu constant
par ajout d’eau a I’aide d’une ampoule a couler. La source de chaleur est un chauffe-ballon a
puissance de chauffe variable. Une colonne a double paroi, jouant le role d’extracteur,
surmonte le ballon - chaudiére et est relié a un réfrigérant. Le distillat est récupéré dans une

recette.

11.1.2. Protocole expérimental

La matiere végétale, préalablement pesée, est introduite dans I’extracteur. La vapeur,
issue de 1’ébullition de I’eau dans le ballon, traverse le lit de matiére végétale, entrainant ainsi
I’huile essentielle. Les vapeurs sont condensées dans le réfrigérant et le mélange eau-huile est
récupéré dans le récipient de recette a différents intervalles de temps pendant toute la durée
d’extraction. Cette dernicre a été fixée a deux heures pour I’ensemble des essais, sur la base
des résultats d’une étude antérieure [26]. L’huile est séparée des eaux de distillation par
extraction a éther diéthylique. La masse d’huile récupérée est déterminée par pesée, apres

I’évaporation de 1’éther.

I1.1.3. Détermination des conditions opératoires d’extraction
11.1.3.1. Détermination du debit de vapeur

A cet effet, nous avons procédé aux mesures du débit de vapeurs traversant le
dispositif expérimental en absence de matiére végétale. La puissance de chauffe a été fixée a
¥, de la puissance maximale, en tenant compte des résultats des études antérieures [26, 45].
Pour I’évaluation du débit de vapeur, 1’eau est portée a ébullition et le temps nécessaire a la
récupération d'un volume donné de distillat est mesuré. Les résultats de ces mesures et les
valeurs du debit de vapeur obtenues sont regroupeés dans le tableau 6 suivant :

Tableau 6 : Débit de vapeur traversant le dispositif expérimental
d’entrainement a la vapeur d’eau a échelle laboratoire

Volume du distillat VV (ml) Temps t (mn) Débit D (ml/mn)
20 2,3 8,69
40 4,6 8,69
60 7,13 8,4
80 9,45 8,46
100 12,11 8,25
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

Nous constatons de faibles variations du débit de vapeur d’eau au tour d’une valeur
moyenne de 8,50 ml/mn avec un écart maximal de 3 %. Ceci permet de considérer que le

dispositif utilisé fournit un débit de vapeur d'eau constant.

11.1.3.2.Détermination de la masse de matiere végétale a traiter

Nous avons procédé a I’extraction, dans les mémes conditions opératoires, de I’huile
essentielle de 3 échantillons de la plante, constitués de feuilles et des tiges, de masses,
respectives de 15, 30 et 43 grammes. Nous avons constaté, lors de la manipulation, que la
masse de 43g correspond a la quantit¢ maximale de matiere végétale que 1’on peut introduire
dans I’extracteur.
Les rendements Rs en huile essentielle obtenus pour les différents essais, sont donnés dans le
tableau 7 suivant :

Tableau 7 : Influence de la masse de matiere végétale a traiter
sur le rendement en huile essentielle

Masse de matiére végétale (g) Rs (%)
15 0.55
30 0.84
43 0.22

Ces résultats montrent que le meilleur rendement est obtenu pour la masse de 30
grammes de matiéere végétale. Le faible rendement obtenu avec une masse de 43 grammes
pourrait étre attribué au tassement excessif de la matiére végétale, engendrant de fortes
condensations dans l'extracteur et empéchant la circulation libre de la vapeur. Alors que
I’utilisation d’une faible masse de matiere végétale, de 15 grammes, donne lieu a un lit avec
un taux de vide important qui peut conduire la vapeur a emprunter des chemins préférentiels
sans entrer en contact effectif avec I'ensemble de la matiere végétale. Pour ces raisons, nous
avons opté a mener les études cinétiques avec des masses de matiére vegétale d'environ 30

grammes, qui semble étre la masse optimale a traiter dans le dispositif d'extraction utilisé.

11.1.4. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle de Salvia officinalis L

Nous avons suivi 1’évolution du rendement en huile essentielle au cours du temps,
lors de I’extraction, d’une part, des échantillons constitués des feuilles et des tiges, récoltes

pendant les différentes périodes du cycle végétatif de la plante et d’autre part, des différentes
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

parties composant les sommités aériennes : feuilles, tiges, boutons floraux, fleurs. On étudiera
pour chaque cas, les courbes cinétiques pour pouvoir donner une interprétation de 1’évolution

quantitative au cours de I’extraction de I’huile essentielle.

II.1.4.1. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle des échantillons de plante
correspondant aux différentes périodes du cycle végétatif

Nous avons, en premier lieu étudié les cinétiques d'extraction de trois échantillons
cueillis a différentes périodes de végétation, en l'occurrence, avant ’apparition des boutons

floraux, pendant la boutonisation et enfin durant la période de floraison.

I1.1.4.1.1. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle d’un échantillon constitué de
feuilles et de tiges de Salvia officinalis L.

Nous avons suivi I’évolution du rendement en huile essentielle, en fonction du
temps, lors de I’extraction par entrainement a la vapeur d’ecau d’un échantillon constitué de
feuilles et de tiges de Salvia officinalis L. récoltés pendant la période précédant la formation
des boutons floraux. Deux essais répetitifs ont été réalisés dans des conditions opératoires
identiques. Le taux d’humidité de 1'échantillon a été évalué a 72%. Le tableau 8 regroupe les
résultats obtenus.

Tableau 8 : Evolution du rendement au cours du temps lors de I’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau, de I’huile essentielle d’un échantillon constitué de
feuilles et de tiges de Salvia officinalis L.

Temps Rs, %
(mn) Essai 1 Essai 2 Moyenne
(Mh=30,59g) (Mh=30,04g)
0 0,00 0,00 0,00
2,5 0,04 0,08 0,06
5 0,26 0,20 0,23
10 0,33 0,27 0,30
15 0,37 0,34 0,35
20 0,49 0,37 0,43
30 0,58 0,47 0,52
45 0,65 0,54 0,60
60 0,72 0,66 0,69
90 0,80 0,76 0,78
120 0,85 0,81 0,83
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

Les résultats des essais répétitifs ont permis d'évaluer I'erreur expérimentale

maximale, en l'assimilant au plus grand écart par rapport a la valeur moyenne. Celle-ci est
estimée a 10%.

La représentation graphique de ces résultats conduit aux courbes cinétiques données
par la figure 6.

0,90 -
0,80 -
0,70 -

0,60 -

Rendement (%)

0,50 - Moyenne

0,40 - W 1°essai

0,30 -
" 27 essai
0,20 -

0,10

0,00 F% . . 1

0 50 100 150
Temps (mn)

Figure 6 : Evolution du rendement en huile, en fonction du temps, lors de I’extraction
par entrainement a la vapeur d’eau, de I’huile essentielle a partir d’un
échantillon de feuilles et de tiges de Salvia officinalis L.

L'allure de la courbe cinétique suggere deux étapes, la premiére rapide, ayant lieu
durant les vingt premieres minutes, suivie d'une étape plus lente qui se poursuivra jusqu'a la
fin de I"opération. Nous observons, en outre, une tendance vers un palier aprés une heure
d'extraction, sans que celui-ci soit franchement atteint. Le rendement en huile essentielle par

rapport a la matiére végétale seche est de 0,83% au bout de 2 heures d'extraction.

Par ailleurs, nous avons mesuré le débit de vapeur au cours de I’extraction de 1’huile.

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 9 et la figure 7 suivants :
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Tableau 9 : Variations du débit de la vapeur d’eau, en fonction du temps, lors de
I‘extraction par entrainement a la vapeur d’eau de I’huile essentielle
des feuilles et des tiges

Débit du distillat D (ml/mn) .
Temps t (mn) Essai 1 Essai 2 Dé(?r']tl /rrr;?]);en
M, =30,04g M, =30,599

2,5 7,60 7,80 1,7

5 7,60 8,00 7,8

10 7,80 7,00 74

15 7,40 7,60 7,5

20 7,20 7,90 7,55

30 8,20 8,30 8,25

45 8,33 8,00 8,17

60 8,40 8,67 8,53

90 8,67 8,83 8,75
120 8,40 8,33 8,37
Moyenne 7,96 8,04 8,00

Le débit de vapeur moyen passant a travers 1’extracteur est 8,01 ml/mn.

10
9 - ]
g8 |x B EN = = n
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7 [ |
=
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=
E 5 Moyenne
3 |
2 4 B 1°essai
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2° essai
2 -
1 -
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0 20 40 60 &0 100 120
Temps (mn)

Figure 7 : Variations du débit de la vapeur d’eau lors de I’extraction de I’huile

essentielle par entrainement a la vapeur d’eau, en fonction du temps
Nous constatons que le débit de vapeur traversant I’extracteur, lors de I’entrainement

a la vapeur d’eau de I’huile essentielle des feuilles et des tiges de Salvia officinalis L. est
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constant, de I’ordre de 8 ml/mn, avec un écart maximal de 8%. Notons que ce débit est du

méme ordre de grandeur que celui obtenu avec I'extracteur vide.

I1.1.4.1.2. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. d’un
échantillon constitué des feuilles, des tiges et des boutons floraux

Nous avons suivi I’évolution du rendement en huile essentielle au cours du temps,
lors de I’extraction par entrainement a la vapeur d’eau d’un échantillon constitué des feuilles,
des tiges et des boutons floraux. Deux essais répétitifs ont été réalisés, dans des conditions
opératoires identiques. Le taux d’humidité de I'échantillon a été évalué a 72%. Le tableau 10

regroupe les resultats obtenus.

Tableau 10 : Evolution du rendement au cours du temps, lors de I’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. d’un
échantillon constitué des feuilles, des tiges et des boutons floraux

Rs, %
Temps
(mn) E_s,sai 1 E_ssai 2
(Mh= 30,09g) (Mh= 30,23g)
0 0,00 0,00
2,5 0,08 0,10
5 0,15 0,13
10 0,30 0,24
15 0,32 0,26
20 0,46 0,38
30 0,48 0,55
45 0,59 0,56
60 0,60 0,58
90 0,61 0,61
120 0,61 0,62

Les résultats des essais répétitifs ont permis d'évaluer I'erreur expérimentale
maximale, en l'assimilant au plus grand écart par rapport a la valeur moyenne. Celle-ci est
estimée a 6%.

La représentation graphique de ces résultats conduit a la courbe donnée par la

figurel2.
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Figure 8 : Evolution du rendement au cours du temps, lors de ’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.
d’un échantillon constitué des feuilles, des tiges et des boutons floraux

L’allure de la courbe cinétique est similaire a celle obtenue dans le cas de
I'échantillon comportant les feuilles et les tiges durant la premiere heure d'extraction. Au dela,
nous constatons une tres faible évolution du rendement en huile essentielle en fonction du
temps et l'apparition d'un palier apres une heure d'extraction. Le rendement en huile

essentielle obtenu au terme de deux heures d’extraction de cet échantillon est de I’ordre de
0,62%.

I1.1.4.1.3. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle d’un échantillon constitué de
tiges, de feuilles et des fleurs de Salvia officinalis L.

Nous avons suivi 1’évolution du rendement en huile essentielle, en fonction du
temps, lors de I’extraction par entrainement a la vapeur d’eau d’un échantillon constitué de

feuilles, de tiges et de fleurs, ayant un taux d’humidité de 77%.

La représentation graphique des résultats obtenus conduit a la courbe donnée par la
Figure 10.
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Figure 9 : Evolution du rendement au cours du temps, lors de I’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau de I’huile essentielle de Salvia officinalis L. fleurie

La courbe obtenue montre une allure tres différente des précédentes. En effet, on
observe une progression quasi monotone du rendement en huile essentielle au-dela de 30

minutes d'extraction. Le rendement obtenu en fin d’extraction est de 0.85%.

11.1.4.2. Influence de la période de vegétation sur le rendement et la cinétique

d’extraction de I’huile essentielle
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Nous avons reproduit sur la figure 11, I'ensemble des courbes cinétiques relatives

aux différents stades végétatifs de Salvia officinalis L.

0,90 -
0,80 -
0,70 -
0,60 - —g—
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Rendement (%)

0,40 -

== boutonisation
0,30 -
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0,20 -
0,10 Iu

0,00 rf
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Figure 10 : Courbes cinétiques relatives a I’extraction par entrainement a la vapeur
d’eau de I’huile essentielle des échantillons de Salvia officinalis L. correspondant aux
différents stades végétatifs

Nous observons des allures cinétiques différentes aux différents stades de
végétation. En effet, on observe un palier net pour la cinétique d’extraction de 1’échantillon
traité pendant la période de boutonisation, alors que nous constatons un ralentissement de la
cinétique d’extraction aprés une heure sans qu’un palier soit franchement atteint pour
I’échantillon relatif a la période précédant la boutonisation. Enfin I’extraction de 1’échantillon
correspondant a la période de floraison présente une progression quasi monotone au dela de

30 minutes d’extraction.

Les allures cinétiques différentes pourraient étre attribuées a la présence des
différents organes du végétal aux différents stades de la végetation. Les différents organes, les
feuilles, les tiges, les boutons et les fleurs, n'ont pas la méme morphologie et peuvent donner

lieu a des processus de transfert de matiére différents.
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

Dans le but d'apprécier la contribution du transfert a partir de chaque organe dans la
cinétique globale, nous nous sommes proposés d'étudier séparément les cinétiques

d'extraction des feuilles, des fleurs et des tiges.

I1.1.4.3. Cinétique d’extraction de I’huile essentielle des différenties organes constituant
les parties aériennes de Salvia officinalis L.
A cet effet, trois échantillons, représentant les divers organes de la partie aérienne de

la plante ont été préparés et soumis a I’entrainement a la vapeur d’eau:

- Nous avons séparé les feuilles et les tiges d'un échantillon de 58g de plante
récoltée pendant la période précédant la boutonisation, ayant un taux d’humidité de
72%. Les masses des deux échantillons ainsi préparés ont été déterminées par
pesée et évaluées respectivement a 43g, pour les feuilles et de 15g, pour les tiges.

- Un échantillon de 30g, comportant uniquement les fleurs de Salvia officinalis L.,

ayant un taux d’humidité de 77%, a aussi été utilisé.

Les courbes cinétiques obtenues sont présentées a la figure 11.
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Figure 11 : Evolution du rendement au cours du temps lors de I’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau, de I’huile essentielle a partir d’échantillons des feuilles
des tiges, et des fleurs, de Salvia officinalis L traités séparément

L’¢évolution du rendement en 1’huile essentielle extraite a partir des feuilles, montre

une progression rapide durant la premiere demi-heure et I'apparition d'un palier a partir de 45
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minutes. Cette cinétique relativement rapide laisse supposer que I'huile essentielle est située
dans des glandes exogenes au sein de la feuille, ce qui est en accord avec les études
histologiques menées sur cette espece et rapportées dans la bibliographie [16]. Le rendement
en huile essentielle par rapport a la matiére végétale seche est de 1,39%.

Concernant 1’évolution du rendement de I’extraction de 1’huile essentielle a partir des
tiges, nous observons une progression tres lente jusqu’aux environs de 30 minutes, suivie
d’une augmentation plus rapide jusqu’a 60 minutes puis un ralentissement jusqu’a la fin de
I’extraction. Cette allure cinétique suggére que [I'huile essentielle, dans ce cas, est
difficilement accessible a la vapeur et laisse penser qu'elle serait située dans des sites
endogenes. Le rendement en huile essentielle par rapport a la matiere végétale séche est de
I’ordre de 0,63%.

L’évolution du rendement en I’huile essentielle extraite a partir des fleurs montre une
cinétique plus rapide que celle relative aux tiges, mais plus lente que celle des feuilles au
début de l'extraction. Cependant, nous remarquons une augmentation a vitesse presque
constante a partir d'une heure de traitement. Ce comportement pourrait s'expliquer, a notre
avis, par le fait qu'une partie de I'huile serait, soit emprisonnée dans des poches et libérée
aprés éclatement de ces derniéres, provoqué probablement par leur gonflement di a la
diffusion de la vapeur, soit elle serait chimiquement liée a la matrice de la plante et libérée par
des réactions de type hydrolyse accompagnant I'extraction. Notons que le processus physique
ou chimique se produirait durant la premiere heure de traitement. Le rendement en huile

essentielle obtenu au terme de deux heures d'extraction est 1%.
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

I1.1.4.4.Contribution des différents organes a la cinétique d’extraction de I’huile
essentielle d’un échantillon constitué de feuilles et de tiges de Salvia officinalis L.

Afin d'apprécier la contribution de la cinétique de chaque organe a la cinétique
globale d'extraction d'huile essentielle a partir d'un échantillon constitué de tiges et de feuilles,
nous avons reproduit sur la figure 12, les courbes cinétiques correspondant a I'échantillon et
aux deux organes séparément.
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Figure 12 : Contribution des différents organes a la cinétique d’extraction de I’huile

essentielle d’un échantillon constitué de feuilles et de tiges de Salvia officinalis L.

Ces courbes montrent qu'au cours de la premiere demi heure c'est I'extraction de
I'nuile essentielle & partir des feuilles qui confere sa cinétique au processus global, I'extraction
de I'huile a partir des tiges etant négligeable. Par contre, c'est I'extraction a partir des tiges qui
régit la cinétique d'extraction du mélange feuilles - tiges aprés une heure d'extraction, les
feuilles étant déja épuisées de leur huile. Entre une demi-heure et une heure, il y aurait

contribution aussi bien des tiges que des feuilles.
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Chapitre I1.1 : Extraction de I’huile essentielle a I’échelle laboratoire

11.1.4.5. Contribution des fleurs a la cinétique d’extraction de I’huile essentielle d’un
échantillon constitué des feuilles, des tiges et des fleurs de la Salvia officinalis L.

Afin d'apprécier la contribution des fleurs a la cinétique globale d'extraction d'huile
essentielle a partir d'un échantillon constitué de fleurs, tiges et feuilles avec une faible
proportion de feuilles et de tiges, nous avons reproduit sur la figure 13, les courbes cinétiques

correspondant a I'échantillon et aux fleurs uniquement.
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Figure 13 : Contribution des fleurs a la cinétique d’extraction de I’huile essentielle d’un
échantillon constitué des feuilles, des tiges et des fleurs de la Salvia officinalis L.

Ces courbes mettent en évidence que pendant toute la durée d'extraction la cinétique
du mélange suit celle des fleurs. Ce comportement est probablement di a la tres faible
proportion de feuilles et de tiges dans I'échantillon, ce qui se traduit par une contribution non

perceptible sur la cinétique globale.

33



ARG I

Extraction de 1’huile essentielle
a I’échelle semi pilote



Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

Nous avons effectué deux extractions a 1’échelle semi pilote, une premiére
extraction pour I’étude cinétique et une autre pour la récupération des huiles primaire et
secondaire. Des échantillons représentatifs de Salvia officinalis L., constitués de tiges et de
feuilles de deux lots cultivés a 1I’Ecole Nationale Polytechnique ont été utilisés: lot 1 pour

I'étude cinétique et lot 2 pour la récupération des huiles primaire et secondaire.

I1.2.1. Installation d’extraction solide - fluide
Nos extractions ont été menées sur une installation d’extraction solide - fluide, congue
et réalisée au département de génie chimique de I’Ecole Nationale Polytechnique [46].

L’installation est schématisée sur la figure 14.
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Figure 14 : Schéma de I’installation d’extraction solide - fluide [46]
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Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

Equipements principaux Jonctions
RO1 : Décanteur. 1) Robinet de passage direct.
RO2 : Réfrigérant. 2) Robinet de passage d’équerre.
RO3 : Colonne A. 3) TubeenT.
RO4 : Colonne B. 4) Réduction.
RO5 : Ballon chaudiére. 5) Coude a 90°.
6) Flexible.
7) Conduite.
8) Conduite de diameétre inférieur a celui
de 7.

L’installation est composée essentiellement de cinq parties, en 1’occurrence, la

chaudiere (génératrice de vapeur), les deux extracteurs, le condenseur et enfin le décanteur.

11.2.2. Protocole expérimental

L’extraction a la vapeur d’eau a échelle semi pilote suit un protocole expérimental
semblable a celui realisé au niveau du laboratoire. La matiére végétale est introduite dans la
I’extracteur. Elle est ensuite traversée par la vapeur d’eau qui entraine I’huile essentielle. Pour
I'étude cinétique nous avons utilisé I'extracteur A et ouvert le circuit entre le condenseur et le
décanteur. Ceci a permis de récupeérer des fractions séquentielles de distillat. La récupération
de I'huile est effectuée par extraction liquide - liquide au moyen de I'éther diéthylique. La
masse d’huile récupérée est déterminée par pesée, apres 1’évaporation de 1’éther. Cette

maniére de procéder conduit a la récupération de I'huile globale.

La seconde extraction a été menée dans le but de déterminer la proportion d'huile
solubilisée dans I'eau (huile secondaire) dans I'huile globale. L'extracteur B (figure 14) a été
utilisé, en fermant les robinets 2 et 2 . La récupération des eaux de distillation dans le
décanteur a permis, par séparation mecanique, d'obtenir I'huile essentielle primaire. Apres
décantation, la phase agueuse est soumise a une extraction liquide - liquide au moyen de
I'éther diéthylique et, apres évaporation du solvant, nous récupérons I'huile secondaire ou

I'huile solubilisée dans les eaux de distillation.
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Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

I1.2.3. Cinétique d’extraction a I’échelle semi pilote

La premiére extraction, menée dans but de suivre la cinétique d'extraction, a été
effectuée sur 790 grammes de matiere végétale provenant du méme lot utilisé a I'échelle
laboratoire, lot 1, avec un taux d’humidité de 78%. La durée d’extraction a été fixée a quatre

heures.

L'évolution du rendement en fonction de la durée d'extraction est donnée par la
courbe de la figure 15 suivante.
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Figure 15 : Evolution du rendement en huile essentielle, en fonction du temps lors de
Pextraction par entrainement a la vapeur d’eau de Salvia officinalis L.
a I’échelle semi pilote

L'allure de la courbe cinétique montre deux évolutions distinctes, une premiere
rapide et ayant lieu durant les vingt premieres minutes, correspondant a I’extraction de 1’huile
a partir des sites exogenes, suivie d’une deuxiéme évolution moins rapide que la précédente
qui se poursuivra jusqu'a la fin de ’opération. Notons qu'au terme de 4 heures de traitement
nous n'avons pas épuisé la matiére végétale de son huile essentielle, ce qui serait dd au fait
que les parametres opératoires du procédé ne sont pas optimisés. Le rendement en huile

essentielle par rapport a la matiére végétale séche est de 0,36% au bout de 4 heures
d'extraction.
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Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

Par ailleurs, nous avons mesuré le débit de vapeur au cours de I’extraction de I’huile.

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 9 et la figure 7 suivants :

Tableau 11: Variations du débit de la vapeur d’eau, en fonction du temps, lors de
I‘extraction de I’huile essentielle a I’échelle semi pilote

Temps t (min) Débit du distillat D (ml/mn)
10 15,00
20 16,40
30 17,40
45 18,13
60 18,47
90 18,07
120 18,93
150 19,13
180 16,33
240 16,38

Le débit moyen est de 17,13 ml/mn.
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Figure 16 : Variations du débit de la vapeur d’eau lors de I’extraction de I’huile
essentielle a I’échelle semi pilote, en fonction du temps

La figure 16 montre des fluctuations au cours de 1’extraction, autour de la valeur

moyenne, avec un écart maximal de 12%.

37



Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

Nous avons reproduit sur la figure 17 les courbes cinétiques obtenues lors de
I'extraction de I'huile essentielle de Salvia officinalis L. aux échelles laboratoire et semi pilote
au terme de deux heures.
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Figure 17 : Evolution du rendement d’extraction aux échelles semi pilote et laboratoire
au cours du temps

Les deux courbes cinétiques présentent des évolutions semblables, mais avec des
vitesses différentes. Nous remarquons que les rendements obtenus a I'échelle laboratoire
représentent le triple de ceux obtenus a I'échelle semi-pilote. Cette différence pourrait étre
attribuée a la différence des débits spécifiques. En effet le debit spécifique (masse de vapeur
d'eau par unité de masse de matiere végétale et par unité de temps) vaut 0.26 g/g.mn a
I'échelle laboratoire et 0.02 g/g.mn a I'échelle semi-pilote. Pour se placer exactement dans les
mémes conditions opératoires que celle utilisées a I'échelle laboratoire il aurait fallu utiliser

un débit de vapeur d'eau 205.4g/mn avec la masse de matiere végétale utilisée.

I1.2.4. Récupération des huiles primaire et secondaire a I’échelle semi pilote

La seconde extraction, menée dans but de déterminer la proportion d'huile solubilisée
dans les eaux de distillation a température ambiante de 18°C, a été effectuée sur 3.22
kilogrammes de matiére végétale provenant du lot 2, avec un taux d’humidité de 76.9%. La

durée d’extraction a été fixée a quatre heures.
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Chapitre 11.2 : Extraction de I’huile essentielle a 1’échelle semi pilote

Le tableau 12 réunit les rendements en huiles primaire et secondaire obtenus.

Tableau 12: Rendements en huiles primaire et secondaire

Huile Primaire Secondaire Total
Masse (grammes) 6,13 0,88 7,02
Rendement (%) 0,82 0,12 0,94
Proportion (%) 87.2 12.8 100

Ces résultats montrent que plus de 12% de I'huile globale sont solubilisés dans la
phase aqueuse a la température de travail et ne peuvent étre récupérés par décantation, d'ou la
nécessité de procéder a une extraction liquide - liquide ou de prévoir un systéme de cohobage.
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

La chromatographie est une technique d’analyse qui consiste a séparer les
constituants d’un mélange par entrainement, au moyen d’une phase mobile ou gaz vecteur, le
long d’une phase stationnaire qui peut étre solide ou liquide fixé [47].

Vu le nombre de composés et la diversité des constituants d’une huile essentielle, la
chromatographie en phase gazeuse sur colonne capillaire en programmation de température
est la technique la mieux adaptée, pour la séparation et 1’analyse de ces mélanges complexes
[47].

11.3.1. La chromatographie en phase gazeuse

La chromatographie en phase gazeuse est une méthode d’analyse appropriée pour la
séparation et 1’identification des composants d’une huile essentielle, elle réalise a la fois une
analyse quantitative et qualitative [48].

Ses premiéres applications qui remontent au début des années 40, ont concernés le
contrdle des fractions 1égeres du pétrole, son développement qui n’a cess¢ depuis, est dii a son
extréme sensibilité, a sa polyvalence, permise par les nombreuses phases stationnaires
commerciales et a la rapidité de mise au point des analyses nouvelles et les possibilités
d’automatisation [49].

La séparation sur la colonne se faisant sur des composés qui doivent étre a 1’état
gazeux, ’analyse des composés liquides ou solides impose de pouvoir les porter a 1’état
vapeur par chauffage. C’est sans doute la principale contrainte qu’il faut savoir apprécier
avant de choisir cette technique [49].

Un appareil de chromatographie en phase gazeuse (CPG) correspond
schematiquement a la réunion de différents modules spécialisés : I’injecteur, la colonne placée
dans un four, le détecteur, réunis dans un bati unique. La phase mobile qui entraine
I’échantillon dans la colonne est un gaz appelé gaz vecteur. Les débits contrdlés avec
précision, permettent une grande reproduction des temps de rétention [49].

Le mélange a séparer est injecté dans le systeme situé entre la phase stationnaire
(liquide ou solide) et une phase mobile (gazeuse). Les constituants du mélange appelés
généralement « solutés » sont inégalement retenus par celle-ci lors du transit de la colonne.
De ce phénoméne appelé « rétention », les solutés injectés se déplacent avec une vitesse
inégale entre eux et inférieure a celle de la phase mobile, ceci le conduit a sortir de la colonne
les uns apres les autres. On enregistre d’abord un signal dit ligne de base en présence du gaz

vecteur seul et un pic au passage de chaque soluté séparé [50].
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

11.3.2. Conditions opératoires
Les échantillons suivants ont été analysés par chromatographie en phase gazeuse
(CPG) a I’aide d’un chromatographe, équipé d’un détecteur a ionisation de flamme (FID):
- huile primaire
- huile secondaire
- huile extraite des feuilles
- huile extraite des fleurs
Les conditions opératoires d’analyse sont les suivantes :
» Colonne
Phase stationnaire : polaire
Longueur : 30 m
Diametre intérieur : 0,32mm
Epaisseur du film : 0,2um
» Température
Colonne : 80°C & 220°C a raison de 4°C/mn
Injecteur : 250°C
Détecteur : 250°C
» Gaz vecteur
Nature : Azote

» Volume injecté : 0,5ul

11.3.3. Identification des constituants des huiles essentielles de Salvia officinalis L
L’identification des principaux constituants des huiles essentielles analysées a été
faite par comparaison des temps de rétention a ceux obtenus dans un travail antérieur [26],
relatif a I’extraction et I'analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L, du lot 1.
Les figures 18 et 19 représentent les profils chromatographiques des huiles primaire et
secondaire, provenant d’un échantillon du lot 2.
Ainsi, 19 constituants, représentant environ 90%, ont été identifiés dans les huiles

primaire et secondaire.
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

Le tableau 13 suivant, donne les teneurs des constituants identifiés.

Tableau 13: Constituants identifiés dans les huiles primaire et secondairede Salvia

officinalis L.

Teneur relative, %

N° Nom du composé HE primaire HE secondaire
1 1-8 cinéol 19,28 16,65
2 a-thuyone 21,74 19,57
3 B-thuyone 8,07 7,30
4 Hydrate de Sabinéne 0,32 0,34
5 Camphre 10,61 14,43
6 Acétate de bornyle 0,33 0,42
7 a-terpinéol 0,53 0,68
8 Terpine-4-ol 0,27 0,20
9 B-caryophyléne 9,64 7,60
10 Aromadendréne 0,44 0,81
11 y-éleméne 0,34 0,33
12 a-humulene 7,31 6,11
13 Borneol 3,25 5,21
14 Germacnéne D 0,53 0,70
15 Oxyde de caryophyléne 0,27 0,27
16 Cis bornan-diol 0,25 0,23
17 Viridiflorol 4,43 6,84
18 Manool 1,56 2,73
19 Acide palmitique 0,06 2,60

Total 89.23 93.02

La lecture du tableau suggére les remarques suivantes :

constituants majoritaires qui sont :

a-thuyone > 1-8 cinéol >camphre > [3- caryophyléne.

> les huiles essentielles primaire et secondaire, présentent les mémes

» Onnote que les teneurs relatives des différents constituants varient peu

entre I'huile primaire et secondaire. Cependant, nous constatons des

teneurs plus élevées pour certains constituants dans I'huile secondaire,
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

du fait de leur solubilité relativement plus élevée dans I'eau. C'est le cas
des dérivés oxygeénes, tels que le camphre, le bornéol, le manool et le
viridiflorol.

Les figures 20 et 21 représentent les profils chromatographiques de [I’huile

essentielle des feuilles et des fleurs, provenant de 1’échantillon du lot 1.
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Figure 20 : Profil chromatographique de I’huile essentielle extraite a partir des
feuilles de Salvia officinalis L
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

Dans le tableau 14, sont présentés les teneurs des constituants identifies.

Tableau 14 : Constituants identifiés dans les I’huiles essentielles extraites des
feuilles et des fleurs de Salvia officinalis L.

Teneur relative, %

N° Nom de composé HE Feuilles HE Fleurs
1 1-8 cinéol 11,91 8,62
2 a-thuyone 13,98 11,33
3 B-thuyone 5,59 4,26
4 Camphre 8,73 6,21
5 Acétate de bornyle _ 0,45
6 a-terpinéol 0,71 0,44
7 Terpine-4-ol . 2,56
8 B-caryophyléne 6,99 4,74
9 Armadéndréne 0,95 0,52
10 v-élémene - 0,32
11 a-humuléne 1,54 3,13
12 Bornéol 2,65 2,98
13 Germacnéne D 0,56 0,35
14 Oxyde de caryophyléne 1,23 0,074
15 Cis bornan-diol 0,82 0,60
16 Viridiflorol 14,39 12,72
17 Manool 15,27 14,23
18 Acide palmitique 0,99 0,93
Total 86,31 74,44

La lecture du tableau suggére les remarques suivantes :

> Les huiles essentielles extraites des feuilles et des fleurs, présentent les

constituants majoritaires suivants:

manool > viridiflorol >a-thuyone > 1-8 cinéol.
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Chapitre 11.3 : Analyse de I’huile essentielle de Salvia officinalis L.

> Le pourcentage des constituants identifiés dans I'huile extraite des
feuilles est supérieur a celui obtenu lors de I'extraction des fleurs
(86,31% contre 74,44%).

Les analyses préliminaires de I'huile essentielle extraite des tiges, semblent révéler
une composition qualitative similaire a celle des huiles essentielles extraites des feuilles et des
fleurs. Cette composition, comparable a celle rapportée par Chafaa et coll. [26], laisse
supposer qu'il s'agit d'un nouveau chémotype de Salvia officinalis L. ou le constituant

majoritaire serait le manool.

Par ailleurs, les résultats montrent que les deux lots de sauge utilisés dans le cadre de
ce travail constituent deux chémotypes différents:
Lot 1: Chémotype a manool, viridiflorol, a-thuyone

Lot 2: Chémotype a a-thuyone, 1-8 cinéol, camphre
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Conclusion

Ce travail a porté sur I'extraction par entrainement a la vapeur d'eau et I'analyse de
I’huile essentielle de Salvia officinalis L. La cinétique d'extraction de 1’huile des parties
aériennes de la plante, récoltées a différentes périodes du cycle végétatif, d'une part, et des

différents organes du végétal, d'autre part, a été étudiée.

Apres avoir déterminé les conditions opératoires d'extraction a 1’échelle laboratoire,
tels que le débit de vapeur et la masse de matiere végétale a traiter, nous avons procédé a
I'extraction de I'huile essentielle des échantillons de la plante correspondant aux différentes
périodes de végétation, en l'occurrence, la période précédant la boutonisation, la période de
boutonisation et celle de la floraison. Les variations des allures des courbes cinétiques
observées, suivant la période de végétation, pourront étre attribuées a la présence de différents
organes aux différents stades végétatifs. Ces organes, feuilles, tiges, boutons et fleurs, n'ont
pas la méme morphologie et peuvent, donc, donner lieu a des processus de transfert de

matiére différents.

L’étude de la cinétique d’extraction de I’huile essentielle de chacun des différents
organes de la plante a conforté cette hypothese. En effet, les allures des courbes cinétiques
d’extraction de l'huile essentielle des feuilles et des tiges, ont montré qu’au début du
processus, c'est I'extraction de I'huile essentielle des feuilles qui confére sa cinétique au
processus global, I'extraction de I'huile & partir des tiges étant négligeable. Par contre, c'est
I'extraction de I'huile des tiges qui régit la cinétique d'extraction du mélange feuilles - tiges,
apres une heure de traitement, les feuilles étant déja épuisées de leur huile. Entre une demi-
heure et une heure, il y aurait la contribution aussi bien des tiges que des feuilles. Quant a la
cinétique d'extraction de I'huile essentielle des échantillons constitués de feuilles, des tiges et
des fleurs, nous avons pu constater que pendant toute la durée d'extraction, la cinétique du
mélange suit celle de I'extraction de I'huile des fleurs. Ce comportement est probablement di

a la trés faible proportion de feuilles et de tiges dans I'échantillon fleuri.

Par ailleurs, nous avons effectué deux essais d'extraction a 1’échelle semi pilote, I'un
relatif a 1’étude cinétique et le second, ayant pour objectif la récupération des huiles primaire
et secondaire. Des échantillons représentatifs de Salvia officinalis L., constitués de tiges et de

feuilles de deux lots cultivés a 1’Ecole Nationale Polytechnique ont été utilises: le lot 1,
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identique a celui utilisé lors des essais effectués a I'échelle laboratoire, pour I'étude cinétique

et le lot 2 pour la récupération des huiles primaire et secondaire

La comparaison des courbes cinétiques obtenues aux échelles laboratoire et semi -
pilote a permis de constater qu'elles présentent des évolutions semblables, mais avec des
vitesses différentes. En outre, les rendements obtenus a I'échelle laboratoire représentent le
triple de ceux obtenus a I'échelle semi - pilote. Cette différence pourrait étre attribuée a la
différence des débits spécifiques. En effet, le débit spécifique utilisé a I'échelle laboratoire est

environ dix fois supérieur a celui utilisé a I'échelle semi - pilote.

Les résultats de I'essai de récupération des huiles primaire et secondaire ont montré
que plus de 12% de I'huile globale sont solubilisés dans la phase aqueuse a la température de
travail et ne peuvent étre récupérés par décantation. Nous recommandons de procéder a une
extraction liquide - liquide des eaux de distillation ou de prévoir un systeme de cohobage, afin

de récupérer I'huile secondaire.

L’analyse par chromatographie en phase gazeuse, des échantillons d'huile essentielle
extraite des différents organes de la plante a permis d'identifier ses principaux constituants,
représentant environ 80% de I'huile. Les profils chromatographiques des huiles extraites des
feuilles, des tiges et des fleurs sont identiques et suggérent que leur composition chimique est
similaire, le manool, le viridiflorol, l'a-thuyone et le 1-8 cinéol, étant les constituants
majoritaires. Cette composition laisse supposer qu'il s'agit d'un nouveau chémotype de Salvia
officinalis L. du lot 1, ou le constituant majoritaire serait le manool.

La composition qualitative des huiles essentielles primaire et secondaire s'est avérée
identique, avec comme constituants majoritaires I'a-thuyone, le 1-8 cinéol, le camphre et le -
caryophyléne. Cette composition permet de classer I'huile essentielle du lot 2 dans le

chémotype a a-thuyone-1-8 cinéol- camphre déja connu.

Cette etude mérite d'étre poursuivie, aussi bien sur le plan extraction que I'analyse, afin

de permettre la valorisation de I'huile essentielle de Salvia officinalis L.
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ANNEXE I



Annexe

Détermination du taux d’humidité de la matiére végétale

Matériel utilisé :

Appareil de Dean-Stark, schématisé a la figure 1.
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Figure 1 : Dispositif de DEAN et STARK pour la mesure du taux d’humidité.
1) Chauffe ballon.
2) Xylene.
3) Un ballon de 500 ml.



Annexe

4) Eprouvette.

5) Un tube récepteur gradué de 0 a 10 ml, muni d’un robinet a sa partie inférieure.
6) Support.

7) Réfrigérant.

8) Entrée de I’eau de refroidissement.

9) Sortie de I’cau de refroidissement.

Mode opératoire :

Introduire une masse de (10 + 0,5) g du Salvia officinalis L dans le ballon de 500 ml.
Ajouter de xyléne jusqu’a immersion totale de la matiére vegétale et surmonter le ballon de
tube récepteur gradué et du réfrigérant. Chauffer le contenu du ballon, jusqu’a 1’ébullition.
Les vapeurs d’cau et de xyléne condensées dans le réfrigérant sont recueillis dans le tube
gradué de réception. Apres décantation, la phase légére, le xylene retourne par le trop-plein
dans le ballon, alors que la phase lourde, I’eau, est recueillie au fond du tube gradué. Son

volume est mesuré a la température ambiante.

Calcul :
La teneur en eau de la matiere végétale, exprimée en % de masse de la matiére
vegétale, est calculée par la formule suivante :
H = (Veau-Peau).100/M

H : Taux d’humidité (%)
Vea : Le volume d’eau recueilli dans le tube récepteur (ml);
Peau - L@ masse volumique du I’eau a la température T° (g/ml).

M : masse de la matiére végétale (g).

Précision de la mesure

L’écart admis sur les volumes d’eau recueillis pour deux essais repétitifs est au

maximum de 0,2 ml.





